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1. Aufgabenstellung und Zielsetzung

In der Arbeitsgruppe wurde die katalytische Aktivitdt von Femtosekundenlaser-strukturierten
Materialien in der alkalischen Wasserelektrolyse sowie in Hydrierreaktionen organischer Flus-
sigkeiten untersucht [1, 2]. Dabei haben verschiedene Eigenschaften wie z.B. die Benetzbar-
keit einen Einfluss auf die Aktivitat [3]. Die entstehenden Blasen kénnen ihrerseits die Reakti-
onsrate limitieren [4]. Jedoch kénnen Rickschliisse zum Beitrag der jeweiligen Oberflachen-
eigenschaften auf die Blasenablésung momentan nur schwer gezogen werden. Aus diesem
Grund sollte im Rahmen des Max-Buchner-Forschungsstipendiums ein Schaureaktor zur Be-
trachtung der Blasenbildung und -ablésung an Elektrokatalysatoren entwickelt, diese mittels
einer Hochgeschwindigkeitskamera visuell erfasst und teilautomatisiert analysiert werden. Es
sollten reaktive Zentren an verschiedenen Katalysatoren identifiziert und das beobachtete Bla-
senverhalten mit Bezug auf die laserstrukturierten Eigenschaften ausgewertet werden. Wei-
terhin sollte ein weiterer Schaureaktor fur die Dehydrierung fliissig organischer Wasserstoff-
trager (LOHC) konzipiert werden.

2. Durchgefuhrter Arbeitsplan
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licht Aufnahmen der gasent- Abbildung 1: Aufbau zur Visualisierung der Gasblasenentstehung.
wickelnden Reaktionen mit 1.280x1.024 Pixel bei 915 Bildern pro Sekunde und einer 200-
fachen VergroRRerung. Die Auswertung der Aufnahmen gestaltete sich schwieriger als im Vor-
feld geplant. Mittels ImageJ konnte handisch die Gré3e der Blasen bei Einzelbildern bestimmt
werden. Die softwaregesttitzte Erkennung von Blasen u.a. mittels MATLAB fiihrte nicht zu ei-
nem ausreichenden Ergebnis (siehe Abbildung 2 links). Als Weiterentwicklung wurde versucht,
ein in MATLAB integriertes KlI-System auf unser ,Problem® zu trainieren. Jedoch wurde die
angestrebte Erkennungsrate nicht erreicht. Aus diesem Grund wurde entschieden, ein Pro-
gramm extern entwickeln zu lassen. Hierfur wurde ein faltendes neurales Netzwerk auf Basis
der YOLOv4-Architektur zur Blasenerkennung auf strukturierten Elektroden trainiert (siehe Ab-
bildung 2 rechts).




Abbildung 2: Ausgewertete Bilder visualisierter Blasen aus der Videosequenz einer Wasserelektrolyse; links
softwaregesttitzt mittels MATLAB und rechts Kl-basiert mittels Neuronalem Netzwerk.

Parallel zu den verschiedenen Auswerteanséatzen wurde ein Konzept fiir einen Dehydrierungs-
reaktor entwickelt (siehe Abbildung 3). Die Blasenbildung auf einer laserstrukturierten Ober-
flache kann durch ein Quarzglasfenster beobachtet werden. Uber Heizpatronen wird die nétige
Warme fur den endothermen Prozess der Dehydrierung erzeugt. Eine externe Temperatur-
steuerung Ubernimmt die Regelung der Heizpatronen. Die Probenhalterung wird seitlich Gber
einen Flansch in den Innenraum eingefiihrt. Mit einem Manometer und einem Uberdruckventil
erfolgt die Druckregulation. Tatsachlich wurde innerhalb des Forderzeitraums ein BMWi-ge-
fordertes Projekt bewilligt, in dem dieser Reaktor verwirklicht wird. Die Erkenntnisse aus dem
Max-Buchner-Stipendium flr die Blasenentwicklung bei der Elektrolyse sind hilfreich fur die
Ubertragung auf die Hydrierreaktion an LOHCs.
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Abbildung 3: Konzept des Dehydrierungsreaktors fiir flissig organische Wasserstofftrager zur Visualisierung der
Gasblasenentstehung an Flachenkatalysatoren.
3. Ergebnisse

Bei der Betrachtung der Blasenbildung wahrend der Elektrolyse wurde gezeigt, dass die Ober-
flachenstrukturierung der Nickelelektroden zu einer Steigerung der Blasenbildung und -ablo-
sung fuhrt, wodurch die Effizienz der Wasserelektrolyse steigt. Dabei zeigen stark strukturierte
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Elektroden eine hohere Aktivitat. Besonders tiefe Punktstrukturen bewirken eine deutliche
Steigerung der Gasblasenentstehung im Vergleich zu unbehandelten Nickelelektroden. Wer-
den diese Punkte Uber die Flache der Elektrode nebeneinander platziert, kann die Performanz
der Elektrode deutlich verbessert werden (siehe Abbildung 4). Die automatische Auswertung
der Blasencharakteristik war die grofdte Herausforderung. Aus diesem Grund wurde im Rah-
men des Stipendiums die Entwicklung eines Programms beauftragt. Die automatische zeitliche
Vermessung und Nachverfolgung der Gasblasen ist mittlerweile realisiert und erlaubt die
Quantifizierung der dargestellten Ergebnisse. Diese Vorarbeiten sind zur weiteren Forschung
in einen DFG-Projektantrag eingeflossen.
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Abbildung 4: Vergleich einer unbehandelten Nickelelektrode links mit einer laserfunktionalisierten Nickelelektrode
rechts.

4. Fazit

Durch die Mittel des Stipendiums gelang es Laserprozesstechnik, Kl-basierte automatische
Bildauswertung und elektrochemische Verfahrenstechnik in einem explorierenden Ansatz in-
terdisziplindr zu kombinieren. Wichtige Vorarbeiten fur ein im Forderzeitraum bewilligtes
BMWi-Projekt und ein beantragtes DFG-Folgeprojekt wurden durchgefiihrt. Die gewonnenen
Erkenntnisse beeinflussen bereits die aktuelle Funktionalisierung von Flachenkatalysatoren
mittels Femtosekundenlaser. Weiterhin werden sie zukuinftig einen Beitrag zur fluiddynami-
schen und chemischen Modellierung von Flachenkatalysatoren blasenbildender chemischer
Reaktionen leisten.
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