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Kurzfassung

Im Projekt iPrint am Lehrstuhl fir Kunststoffverarbeitung sollten Kranialimplantate mit
Hilfe des FFF (Fused Filament Fabrication)-Prozesses intraoperativ und direkt vor Ort
im Operationssaal erzeugt werden. Als noétige Basis fur einen reproduzierbaren FFF-
Prozess waren Filamente mit definierten, reproduzierbaren Eigenschaften als
Ausgangsmaterial erforderlich.

Eingebettet in diesem Projekt war es Ziel dieser Arbeit, hochqualitative Filamente
qualitatsgesichert bereitzustellen. Durch eine geeignete Prozessfuhrung in der
Filamentproduktion sollten Vakuolenfreiheit, konstante Durchmesser (1,75 mm
1 0,05 mm) und geringe Ovalitat (+ 0,05 mm) des Filamentes erzeugt werden, da sie
fur eine gute Druckfuhrung und einen konstanten Volumenstrom notig sind. Des
Weiteren war durch Beimengung von Hydroxylapatit eine Bioaktivierung der Filamente
geplant. Der Druck von Testimplantaten mit den neugewonnenen Filamenten sollte
eine Evaluierung der Qualitat sichern.

Aus einer Vielzahl von potentiellen Maschinen- und Prozessparametern wurden jene
Faktoren sowie deren Einstellfenster gefunden, welche die Qualitat des hergestellten
Filamentes maligeblich beeinflussten. So zeigte sich, dass maschinenseitig vor allem
der Fokus auf die Einstellungen an der Schmelzepumpe gelegt werden muss. Ein
drehzahlgeregelter Zustand mit positivem Differenzdruck zwischen Ein- und
Auslaufdruck fuhrte zu ausreichend rundem Filament. Als zweiter wichtiger Faktor
konnte eine gezielte Auslegung des Abkuhlprozesses ausgemacht werden. Nur eine
moglichst langsame und gleichzeitig gleichmalige Abkihlung des Filamentes
(geringer Temperaturgradient im Filament) kann die Bildung von Eigenspannungen im
Filament unterbinden, welche sich ansonsten entweder in Form von Vakuolen bei
bereits eingefrorener Randschicht oder in Form von erhdhter Ovalitat, wenn die
Randschicht noch verformbar ist, auswirkt. Dazu bedarf die Kuhlstrecke einer
moglichst langen Kuhlung an Luft, realisiert durch einen groRen Airgap inklusiver
zusatzlicher Luftkuhlung z.B. in Form eines Ventilators, gefolgt von einer Abkuhlung
im beheizten und sequentiell temperierbaren Wasserbad.

Anhand dieser Einstellungen war es moglich, medizinische Filamente mit guter
Qualitat aus ungefullten Kunststoffen herzustellen. Auch die anschlielende Produktion
von Filamenten aus Polymer/Hydroxylapatit-Compounds wurde unter denselben
Einstellungen durchgefiihrt. Zur Uberpriifung der Druckbarkeit der bioaktivierten
Filamente wurde als letzter Schritt ein Modell eines Implantates im FFF-Prozess
gedruckt. Dieser Testdruck verlief erfolgreich.
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Abstract

The goal of the project iPrint at the Chair of Polymer Processing was to manufacture
cranial implants during an operation right in the surgical suite via the FFF (Fused
Filament Fabrication)-process. Filaments with defined and reproducible properties
were required as source material for a reproducible FFF-process.

The aim of this work, that was part of this project, was to provide filaments with high
and assured quality. A good printability and a constant volume flow require absence of
voids, a constant diameter (1,75 mm + 0,05 mm) and a low ovality (+ 0,05 mm), which
are achieved through proper process management of the filament fabrication.
Furthermore a bioactivation of filaments was planned by adding hydroxyapatite. The
printing of a model of the implant out of the newly acquired filaments should ensure
the evaluation of the quality.

Those factors as well as their setting windows, that mostly influence the quality of the
produced filament, had to be found in a variety of potential machine and process
settings. Regarding the machine settings it was shown that the most important ones
are the settings of the pumping gear. A speed-controlled status with a positive
differential pressure between inlet and outlet pressure led to a round filament. The
second important factor was a specific designing of the cooling process. Only a
preferably slow and smooth cooling of the filament (low temperature gradient of the
filament) could avoid internal stresses that arise otherwise either voids, if the surface
layer is already frozen, or a higher ovality of the filament, if the surface layer still can
be deformed. Therefore the cooling path had to be equipped with an airgap as long as
possible and additional air cooling, e.g. a fan, followed by a heated and sequentially
temperature controllable water bath.

Based on these settings it was possible to produce medical filaments with good quality
out of unfilled polymers. Also a fabrication of filaments out of polymer/hydroxyapatite-
compounds was feasible with these settings. As a last step a model of an implant was
printed via the FFF-process to examine the printability of the bioactivated filaments.
This test print was successful.
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1 Einleitung

Ziel dieser Arbeit war es, hochqualitative Filamente qualitatsgesichert fur einen
3D-Medizindrucker, der im Projekt iPrint konstruiert wurde, bereitzustellen. Mit Hilfe
des FFF (Fused Filament Fabrication)-Prozesses sollten aus diesen Filamenten im
Rahmen dieses Projektes Kranialimplantate erzeugt werden. Dadurch wird ein
schneller Druck der Implantate ermoglicht, welcher eine intraoperative Herstellung
erlaubt, die eine ansonsten weitere notwendige Operation ertibrigen lasst. Da die
Arbeit mit dem FFF-Druck auRerdem sauber ist, d.h. ohne z.B. Pulverriickstande, kann
eine kompakte Bauweise auch im Operationssaal eingesetzt werden. [13]

Diese Filamente kdonnen aus unterschiedlichen Materialien, wie beispielsweise den
Hochleistungskunststoffen  Polyetheretherketon (PEEK) oder Polyphenylsulfon
(PPSU), bestehen und durch die breite Auswahl patientenspezifisch angewendet
werden. Ein Hinzufugen von Hydroxylapatit (HAP) ermdglicht aulRerdem eine bessere
Osseointegration. Diese beschreibt die Interaktionen zwischen lebenden Knochen und
dem Implantat, speziell in Bezug auf die Langzeitwirkung der Implantate [1]. Aufgrund
dieser erwahnten unterschiedlichen, patientenspezifischen Materialien und der
zusatzlichen Moglichkeit durch entsprechende Software die Geometrie von
Implantaten dem Patienten genau anpassen zu koénnen, ist FFF der favorisierte
Prozess in der Herstellung von Kranialimplantaten.

Als notige Basis flr den reproduzierbaren FFF-Prozess sind Filamente mit
entsprechenden Eigenschaften als Ausgangsmaterial erforderlich. Diese
Eigenschaften sind sowohl eine ausreichend gute Oberflachenqualitat als auch eine
gute mechanische Festigkeit, welche durch eine geeignete Prozessfiihrung in der
Filamentproduktion erreicht werden.

Derzeit ist eine Herstellung von Filamenten aus biokompatiblen Materialien nur mit
ungenugender Qualitat moglich, da wahrend des Compoundiervorganges diverse
Probleme wie Durchmesserschwankungen, Sprodigkeit der Filamente und das
Vorhandensein von Vakuolen auftreten. Letztere sind Hohlrdume im Inneren der
Filamente, die durch die Bildung von Eigenspannungen im Abkuhlprozess entstehen.

In dieser Arbeit sollten diese Probleme beseitigt werden und Filamente auf Basis von
Hydroxylapatit (HAP)-Compounds bzw. anderer, unmodifizierter, biokompatibler
Polymere, wie Polypropylen (PP) und Polycarbonat (PC), am Lehrstuhl fir
Kunststoffverarbeitung gefertigt werden.
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2 Stand der Technik

2.1 FFF-Prozess

Additive Manufacturing (AM) bedeutet eine Reihe von Technologien, zu denen auch
Fused Filament Fabrication (FFF) gehdrt, wobei alle zum Ziel haben, Komponenten
unter Verwendung von digitalen 3D-Daten generativ herzustellen [11]. In den letzten
Jahren zog AM mehr und mehr Aufmerksamkeit auf sich, da die Fahigkeiten dieser
Technologien entdeckt und weiterentwickelt wurden [2]. AM-Prozesse kommen in den
Bereichen Luftfahrt, Automotive, Biomedizintechnik, Energie und in anderen
Bereichen mit auRergewohnlichem Technologiefortschritt zum Einsatz und gelten als
der Beginn der nachsten industriellen Revolution. Prototypen und Funktionsteile
werden aus Kunststoffen, Metallen, Keramiken oder Glas gefertigt, jedoch besteht
noch immer ein Mangel an entsprechenden Materialien. Deshalb wird viel Energie in
die Entwicklung von Materialien mit hoherer Qualitat eingebracht. [30]

Einer der ersten AM-Prozesse ist das oben erwahnte FFF, das in den 1990ern von der
Firma Stratasys Inc. aus den USA, einem der groRen Marktfuhrer im Bereich der
Additive Manufactoring-Technologie, entwickelt und unter der geschutzten Marke
Fused Deposition Modeling (FDM) vermarktet wurde. Diese Technologie wird
gewohnlich bei Form-, Fit- und Funktionsanalysen und bei Konzept-Visualisierungen
angewendet. Neben dem Einsatz in der Prototypenherstellung wird der FFF-Prozess
im Bereich Forschung und Entwicklung flur die Verbesserung der Produktqualitat und
fur die Entwicklung neuer Materialien angewendet. Einsatzgebiete liegen aber auch in
der biomedizinischen Technik, in der biotechnologischen Gewebebearbeitung und in
der Werkzeugbereitstellung. Beim FFF-Prozess wird aus einem computer-aided
design (CAD)-Modell durch die Aufeinanderschichtung von Kunststofffilamenten aus
z.B. Acrylnitril-Budatien-Styrol-Copolymer (ABS), Polysulfonen, Polycarbonaten oder
anderen Materialien ein 3D-Bauteil erzeugt. Dabei konnen sehr komplexe Bauteile in
einem einzelnen Prozess mit grolRer Freiheit bezlglich der Geometrie gefertigt
werden. [6; 9; 17; 30]

Gegenuber anderen AM-Prozessen hat FFF einige Vorteile, wie niedrigere
Anschaffungskosten und einfachere Bedienung aufgrund der Form des verwendeten
Materials (bei FFF in Form einer Spule mit dem Filament, beim Selektiven Lasersintern
(SLS) in der schwerer handhabbarer Pulverform). AuRerdem bietet es ein reduziertes
Risiko einer Materialkontamination und/oder —degradierung. [9; 30]
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Fur die Herstellung des Bauteils muss zuerst ein virtuelles 3D-Modell mittels CAD
erstellt werden. In einer STL-Datei, die das Modell in ein Netz aus Dreiecken aufsplittet,
wodurch die Geometrie auf die wichtigsten Komponenten reduziert wird, werden die
Daten an die FFF-Software Ubergeben. Dadurch, dass die Geometrie nun nur in Form
von Dreiecken gegeben ist, die nicht den wirklichen Kurven entspricht, geht etwas an
der Auflésung verloren. Solange diese Fehler kleiner als die Fehler sind, die im
Herstellungsprozess entstehen, haben sie dennoch keinen Einfluss. Jetzt muss das
Modell nur noch horizontal in einzelne dinne Schichten unterteilt werden. Durch
Ubereinanderstapeln dieser einzelnen Schichten entsteht wahrend des FFF-
Prozesses anschlieend in folgenden Schritten wieder das originale Bauteil. [20]

Von einer Spule wird Uber Abzugsrollen das Ausgangsmaterial, ein Filament aus
thermoplastischem Kunststoff, einem Schmelzkopf zugeflihrt (Abbildung 1). Dort wird
es erhitzt und danach durch eine beheizte Duse, welche sich am unteren Ende des
Kopfes befindet, extrudiert. Der Kunststoff wird sehr dinn entweder in Form von
Bahnen oder Tropfchen auf eine Plattform in einem temperaturkontrollierten Raum
aufgebracht um eine Lage des Produktes zu bilden. Typischerweise bewegt sich der
computerkontrollierte Kopf in der X-Y-Ebene um das Material auf der
Herstellungsplatte abzulegen. Nachdem die ganze Schicht erstellt wurde, bewegt sich
die Plattform entsprechend der ausgewahlten Schichtdicke in Z-Richtung, damit eine
neue Schicht auf die vorherige aufgebracht werden kann. So wird das Bauteil
schichtweise nach dem Bottom-Up-Ansatz kreiert und das Material verbindet sich nach
Verlassen der Duse mit der vorigen Schicht. Der Bauraum kann auf eine Temperatur
unter dem Schmelzpunkt des extrudierten Kunststoffes eingestellt werden, um so den
Konstruktionsprozess zu unterstutzen. [17; 30]

Schmelzkopf

Filament-Spule

Bauteil
Plattform

Abbildung 1: Schematische Darstellung des FFF-Prozesses [30].
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Innerhalb der einzelnen Schichten wird, wie in Abbildung 2 dargestellt, zuerst der
Umfang der Schicht aufgebracht und anschlieRend je nach gewlinschtem Muster der
massive innere Bereich in jeder Schicht hergestellt. Der Fullweg ergibt sich aus den
moglichen Typen von Fullmustern, welche Raster, Kontur oder eine Kombination von
beiden, sind. [18]

(a) (b)

Abbildung 2: Médbgliche Arten des Fiillweges: (a) Raster, (b) Kombination aus Raster
und Kontur, (c) Kontur [17].

Beim FFF-Prozess mussen Uuberhangende Teile von einer Supportstruktur unterstutzt
werden. Der Support kann z.B. durch eine zweite Duse extrudiert werden, nachdem er
ebenfalls als Filament von einer anderen Spule dem Schmelzkopf zugefuhrt wird.
Nachdem das fertige Bauteil aus der FFF-Maschine entnommen wird, ist es
notwendig, unterstutzende Strukturen manuell durch Abbrechen vom Bauteil oder
durch Eintauchen des gesamten Bauteils in ein wassriges Losungsmittel, welches
nicht mit dem Material des Bauteils selbst reagiert, zu entfernen. Die wasserldslichen
Unterstutzungsstrukturen bringen, im Gegensatz zu den abzubrechenden Strukturen,
den Vorteil, dass sie auch in manuell schwer erreichbaren, inneren Bauteilrdumen
platziert werden konnen. [5; 9; 17]

Die Genauigkeit und Prazision des gefertigten Bauteils hangt von verschiedenen
Prozessparametern ab. Parameter, welche die geometrische Struktur bestimmen, sind
der Rasterwinkel, die Rasterbreite, der Luftspalt zwischen den einzelnen Bahnen, die
Schichtdicke und die Aufbauorientierung. [31]

FFF ist ein sehr zuverlassiger Prozess mit einem sicheren und effizienten
Arbeitsablauf, mit Hilfe dessen Konzeptmodelle oder Produktdesigns innerhalb eines
normalen Buroumfeldes in entsprechende physische Modelle umgesetzt werden
kdnnen. Grunde dafur sind, dass weder mit toxischem Material oder Material in
Pulverform, noch mit extremer Hitze oder Laser gearbeitet werden muss. Der
FFF-Prozess wurde aufgrund seiner langen Lebensdauer mit geringem
Wartungsaufwand, der niedrigen Investitionskosten und der Mdglichkeit hochwertige
Thermoplast-Bauteile zu produzieren, eines der am meisten eingesetzten AM-
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Prozesse in der Industrie fur Prototypen und Produktionen mit kleinem Volumen. Auch
die sogenannte Makerszene baut grol3teils auf FFF. [5; 17]

Es muss allerdings berucksichtigt werden, dass die Herstellungsgeschwindigkeit vbruck
mit ca. 100 mm/s langsam ist. Ein einflussreicher Faktor dafur ist die hohe Viskositat
des Materials, welche die Durchflussrate des Materials durch die Duse und dadurch
die Herstellungsgeschwindigkeit einschrankt. Sollten die Bauteile jedoch dinnwandig
sein, verkurzt sich auch die Bauzeit. In jedem Fall gilt, dass aufgrund des
extrusionsbasierten Prozesses nur wenig Materialabfall entsteht, mit Ausnahme des
Materialverbrauchs der Unterstlitzungsstrukur, und der Materialbedarf mittels der
Software bereits im Vorhinein abgeschatzt werden kann. Die Software bietet auch die
Moglichkeit, dass der Werkzeugweg in jeder Schicht mit entsprechenden
Prozessparametern wie Rasterweite, Fullmuster, Rasterwinkel und Luftspalt zwischen
den Bahnen individuell gestaltet werden kann. Dadurch konnen Bauteile mit
unterschiedlicher Architektur im Inneren, die komplett geflllt oder nur teilweise gefullt
und bei Bedarf auch pordse sind, realisiert werden. Dabei kann eine grofde Anzahl von
technischen Kunststoffen mit hohen Festigkeiten und guten mechanischen
Eigenschaften zum Einsatz kommen. Die Einfachheit des FFF-Prozesses ermoglicht
es aber auch, dass neue Materialien, Polymere wie auch Composite, fur den Prozess
eingesetzt werden konnen, solange das Material mit den geforderten
Prozesseigenschaften in Form von Filamenten zugeflihrt werden kann. Und genau
diese Form von Filamenten flhrt dazu, dass nur minimaler Aufwand betrieben werden
muss, um das Material in der FFF-Maschine zu wechseln. So kdnnen unterschiedliche
Materialien oder Farben fur das Bauteil verwendet werden. Es ist jedoch notwendig,
dass die Filamente mit einem bestimmten erforderlichen Durchmesser (z.B. 1,75 mm)
bereitgestellt werden und sie die erforderlichen mechanischen und rheologischen
Eigenschaften aufweisen. Jedes neue Material, das eingefiuihrt werden soll, muss
diesen Anforderungen entsprechen. Dabei gilt zu beachten, dass die mechanischen
Eigenschaften der Bauteile nicht in alle Richtungen dieselben sind. Diese anisotropen
Eigenschaften entstehen durch das Auftragen des Materials in Form von Bahnen,
wodurch Orientierungen im Bauteil entstehen. So unterscheidet sich z.B. auch die
mechanische Festigkeit in den verschiedenen Herstellungsrichtungen. [5; 17]

Wenn die Bauteile schlussendlich aus dem Bauraum entnommen werden, ist die
Fertigstellung, ausgenommen der Entfernung der Unterstitzungsstruktur, beinahe
ohne Nachbearbeitung abgeschlossen. Da das Bauteil schichtweise hergestellt wird,
kann bei schiefen oder gekrimmten Oberflachen aufgrund des Treppeneffektes (siehe
Abbildung 3) eine kornige Oberflache entstehen. Trotzdem kénnen FFF-Systeme eine

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gldckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



14

gute, akzeptable Genauigkeit und Oberflachenbeschaffenheit in geforderter Qualitat
anbieten, um den meisten Bauteildesigns zu entsprechen. [5; 17]

Designte Oberflache

Wirkliche , Treppen“-Oberflache }. .......

Bauteilschichten

Abbildung 3: Schematische Darstellung des Treppeneffektes [21].

Im Bereich Forschung und Entwicklung gab es in den letzten Jahren weitreichende
Anstrengungen hinsichtlich Verbesserung des FFF-Prozesses. So lagen die
Hauptaugenmerke einerseits auf der Erhdhung der Bauteilqualitdt und andererseits
auf einer VergrofRerung der Materialpalette um diese Technologie in verschiedenen
Bereichen der Technik einsetzen zu kdénnen. [17; 30]

Anwendung in der Medizintechnik

Die Medizintechnik wurde durch Fortschritte sowohl in der medizinischen
Bildverarbeitung und Bilddatenverarbeitung als auch in der AM-Technologie und durch
die EinfUhrung einer groReren Auswahl an biokompatiblen Materialien bedeutend
geandert. So kdénnen durch die geometrische Gestaltungsfreiheit verschiedene
patientenspezifische Produkte, wie Modelle und Simulationsvorlagen fir die
Operationsplanung, chirurgische FlUhrungsschablonen, die fir die richtige
Positionierung von Knochen als auch im Dentalbereich als Bohrungsschablone
eingesetzt werden, und Implantate gefertigt werden. Hergestellt werden kénnen die
Modelle ohne Einschrankung in jeder beliebigen Form, was vor allem beim Nachbau
der Porositat von Knochenstrukturen mit den gewulnschten mechanischen
Eigenschaften ein grolder Vorteil gegeniber konventionellen Herstellungsprozessen
ist, die an der Reproduzierbarkeit solcher Strukturen scheitern. Speziell Implantate
kdnnen durch den AM-Prozess entsprechend den individuellen Anforderungen und
dem Bereich, wo das Implantat zum Einsatz kommt, angepasst werden.
Fachrichtungen, in denen sie Verwendung finden, sind z. B. Kieferchirurgie, dentale
Implantologie, Neurochirurgie und Orthopadie. Die Implantate weisen eine bessere
Performance und hdhere Prazision auf und kdnnen so die Operationszeiten verkurzen.
Bei allen rekonstruierenden Operationen, z.B. nach einem Trauma oder einer
Tumorentfernung, stehen bei der Rekonstruktion die Asthetik und die Funktion im

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gldckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



15

Vordergrund, weshalb prazise praoperative Planung und Durchfihrung erforderlich
sind. Der AM-Prozess bietet eine gute Ubereinstimmung des Implantates mit der Form
des Teiles, das ersetzt wird. Grundvoraussetzung dafur ist, dass Implantate aus
patientenspezifischen Daten hergestellt werden konnen. Nur so konnen durch
Entwicklungen der Herstellungstechnologie und Werkstoffkunde aus virtuellen
Modellen physische Modelle nachgebaut werden. [22; 35]

Patientenspezifische Daten werden z.B. mittels Computertomographie (CT) oder
Magnetresonanztomographie (MRT) generiert. Aus diesen Daten werden fur die
bestimmte Region zweidimensionale Bilder erstellt, welche mittels Software in ein 3D-
Modell umgewandelt werden, die als virtuelle, lebensechte Modelle fur bessere
Diagnosen und einfachere Operationsplanung zur Verfigung stehen. Die Qualitat und
die Prazision der 3D-Modelle lassen sich durch die Schichtdicke bestimmen. Je gréflier
die Anzahl der Schichten und dadurch je diinner die Schichtdicken, desto genauer wird
das Resultat sein. Die medizinische Bildverarbeitungssoftware kann schlieldlich die
Daten mittels STL-Datei an die AM-Maschine Ubergeben, wo daraus ein physisches
Bauteil realisiert wird. Da AM und die bildgebenden Verfahren CT und MRT
schichtbasierte Technologien sind, kann der Datentransfer von Scans fir die
Herstellung mit guter Prazision erreicht werden. Weil die modglichen minimalen
Schichtdicken von CT und MRT jedoch grof3er als jene der Fertigungstechnologien
sind, gilt zu erwahnen, dass die Genauigkeit des gefertigten Modells vom
bildgebenden Verfahren abhangt, dessen Auflésung auf einen Millimeter begrenzt ist.
Uber den ganzen Prozess gesehen, hangt die Erstellung des Modells aufgrund der
einzelnen Prozessschritte von mehreren Faktoren ab. Von den mit mdglichst hoher
Qualitat erfassten Bilddaten der nachzubildenden Anatomie, der 3D-Bildverarbeitung
um die bestimmte Region von umliegendem Gewebe abzugrenzen, der
mathematischen Oberflachenmodellierung, tUber die Umformung der Daten fur den
Herstellungsprozess, welche auch den  Herstellungsprozess fur die
Unterstutzungsstruktur enthalten, bis zum Herstellungsprozess selbst, dessen Produkt
mit entsprechender Qualitdt und Genauigkeit gefordert wird — all diese Einflisse
mussen mit ihren Einwirkungen berucksichtigt werden. [22; 35]

Welche Materialien fur die jeweiligen Modelle verwendet werden, hangt vom
Verwendungszweck und Einsatzgebiet ab. Generell gilt, dass bei Technologien, die
auf Extrusion basieren, all jene Materialien zur Auswahl kommen, die in einen flussigen
Zustand gebracht und anschliel3end verfestigt werden kdnnen. Bei Implantaten ist es
zusatzlich erforderlich, dass sie dieselben mechanischen Eigenschaften wie das, je
nach Bedarf, umliegende oder zu ersetzende Gewebe im Implantationsbereich
besitzen. Im Bereich der Bioextrusion kdnnen fur Implantate sowohl inert bleibende als

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gléckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich

LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at




16

auch resorbierbare Materialien, also solche, die im Korpersystem aufgenommen
werden, zum Einsatz kommen. Beispiele fur letztere sind in FFF eingesetzte Polymere
mit niedrigen Schmelztemperaturen, wie Polylactid (PLA) und Polycaprolacton (PCL),
die Verwendung finden, um resorbierbare Implantate herzustellen. Das Material
degradiert im Korper langsam, wahrend es durch Knochenheilung ersetzt wird.
Besondere Anwendung finden resorbierbare Materialien in der Tissue Engineering-
Technologie, bei der daraus Geruste, so genannte Scaffolds, gefertigt werden, auf
denen korpereigene Zellen kultiviert werden kdnnen. Die porésen Scaffolds, die als
Trager fur Korperzellen dienen, besitzen Mikroporen, um eine Zelladhasion zu
ermdglichen und um genug Platz fir das Zellwachstum bereitzustellen. Im Bereich
Tissue Engineering wird viel Aufwand im Bereich der Forschung fur die Verbesserung
vieler Aspekte des Prozesses, inklusive Materialauswahl, strukturelle Festigkeit der
Scaffolds, Biokompatibilitat und Effekte innerhalb verschiedener klinischen Szenarien,
betrieben. [7; 8; 22]

Hochleistungskunststoffe wie PEEK, sind nicht-resorbierbare Kunststoffe, die
biokompatibel und flr Langzeitimplantationen im Koérper geeignet sind. Im Vergleich
zu resorbierbaren Kunststoffen besitzen sie hdhere Festigkeiten, im Vergleich zu
Metallen sind sie leicht und sie haben einen E-Modul, der am ehesten jenem von
Knochen entspricht. [22]

Metallische Materialien wie Titan, Titanlegierungen, Kobaltchrom und Edelstahl
werden seit vielen Jahren eingesetzt. Titan und seine Legierungen wurden am
haufigsten verwendet, haben aber, wie spater genauer erwahnt, auch Nachteile,
weshalb sie jetzt mehr und mehr durch Kunststoffe ersetzt werden. [22]

Unabhangig davon, welche Art von Material schlussendlich ausgewahlt wird, in jedem
Fall muss einfaches Handling und Modifizierung wahrend der Operation gewahrleistet
sein. Es darf auch nicht auBer Acht gelassen werden, dass das Material einer
Sterilisation unterzogen werden muss. [22]

2.2 FFF-Material

2.2.1 Produktion der Filamente

Das im FFF-Prozess verwendete Filamentmaterial muss einen, in Abhangigkeit von
der verwendeten Maschine, bestimmten Durchmesser (in unserem Fall 1,75 mm
1 0,05 mm), ausreichend Biegefestigkeit etc. aufweisen kdnnen. [6]

Einen extrusionsbasierten Herstellungsprozess verwendeten Carneiro, Silva und
Gomes bei ihrer Arbeit [5], in der sie die mechanischen Eigenschaften von Prifkérpern
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aus reinem und glasfaserverstarktem Polypropylen (PP) untersuchten, wobei sie die
Herstellung vom Granulat weg selbst durchfuhrten. Wie Abbildung 4 zeigt, bestand der
Filament-Herstellungsprozess aus einem Extruder, einem anschlielenden
Kdhlreservoir und einem Ofen mit ca. 30 °C, bevor der Durchmesser von einem
entsprechenden Abziehsystem uber Rollen eingestellt wurde. Das Kuhlreservoir
wurde dabei mit Luftkihlung ausgefuhrt um die bei Wasserkuhlung (starke Abkuhlung
schon zu Beginn) mdgliche Bildung von Vakuolen im Inneren der Filamente zu
verhindern. [5]

ST T v Filament

A@ /

Abbildung 4: Schematische Darstellung des Filament-Herstellungsprozesses [5].

2.2.2 Biologische, biologisierte und biofunktionalisierte Implantate

In der Medizintechnik wird seit einigen Jahren vermehrt auf Regenerative Medizin
gesetzt, wobei so genannte ,Bioimplantate” zum Einsatz kommen. Diese umfassen
biologische, biologisierte und biofunktionalisierte Implantate, wobei diese unter
anderem den Zweck haben, schadhaftes Gewebe wiederherzustellen oder
neuzubilden, Knochen zu ersetzen oder sogar Organe zu formen. Dazu sind sie aus
einem biokompatiblen Tragermaterial und biologisch wirksamen Mitteln und/oder
Zellen aufgebaut. [10]

Biologische Implantate

Biologische Implantate bestehen im Idealfall aus korpereigenen oder ansonsten aus
korperfremden Zellen in Kombination mit Tragerstrukturen, welche als
vorubergehendes Gerust fur die Zellvermehrung vor der Implantation oder zum Schutz
der Zellen dienen. Die Implantate kdnnen dann als Gewebe oder anstelle von Haut,
Knorpeln oder Knochen eingesetzt werden. [10; 32]

Biologisierte Implantate
Wahrend bei biologischen Implantaten die Tragerstruktur nur voriubergehend zum
Einsatz kommt, werden sie bei biologisierten Implantaten als permanenter Trager
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verwendet. Auf diesem werden wieder in vitro Zellen gebildet, wodurch
Biokompatibilitat gewahrt wird. [10; 32]

Biofunktionalisierte Implantate

Sowohl biologische als auch biologisierte Implantate enthalten eine zellulare
Komponente, wie Abbildung 5 zeigt, was bei biofunktionalisierten Implantaten nicht der
Fall ist. Hier wird die Oberflache der Implantate entsprechend den Anforderungen so
modifiziert, dass sie, unter Erhalt der Materialeigenschaften der Biomaterialien
hinsichtlich Mechanik, Elektrik und Optik, die direkte Umgebung des Implantates
beeinflussen. Diese Modifikation kann eine antibakterielle Oberflache oder eine
Beschichtung, die anziehend oder sogar wachstumsférdernd wirkt, bedeuten. [10; 32]

: :
Biologische i Biologisierte i Biofunktionalisierte
Implantate ! Implantate ! Implantate

Technische Komponente

Zellulare Komponente
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Abbildung 5: Bandbreite der Bioimplantate [32].

2.2.3 Biokompatible Materialien

Biokompatibilitdt missen die Materialien deshalb vorweisen, da sie keinen negativen
Einfluss auf die Lebewesen in der Umgebung haben durfen, speziell da Implantate in
langfristigen, direkten Kontakt mit z.B. Haut, Blut oder Fettgewebe kommen. [14]

Als biokompatibel werden Materialien zuallererst dann bezeichnet, wenn sie u.a.
weder toxisch oder krebserregend sind, noch eine erhdhte Gerinnungsaktivitat
aufweisen. Jedoch sollen sie in gewunschten Fallen mit dem umliegenden Gewebe
interagieren und bei Bedarf biologisch abbaubar sein und ersetzt werden kénnen.
Biokompatibilitat ist It. Williams wie folgt definiert: [34]
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,Biokompatibilitat bezieht sich auf die Fahigkeit eines Materials eine entsprechende
Reaktion des Patientenorganismus in einer speziellen Situation zu ermdglichen.” [33]

Um die Vertraglichkeit im menschlichen wie auch im tierischen Korper zu gewahren
und die Biokompatibilitat nachzuweisen, mussen Implantate einer Reihe von
Versuchen unterzogen werden. Die dazugehorige Norm heil3t ISO 10993, bei der es
sich um eine Auflistung notwendiger Tests fur die Bewertung von Medizinprodukten
und deren Ausgangsstoffen handelt. Fur das Erreichen der weltweit strengen
Zulassungen fur Implantate und Medikamente ist eine Durchfuhrung dieser Testreihen
erforderlich. Eine etwas weniger rigorose Beurteilung findet seitens der U.S.
Pharmacopeial Convention (USP) statt, die Polymere in sechs Klassen einteilt. Die
Klasse VI ist dabei jene Klasse mit der héchsten Vertraglichkeit, also Polymere, die
am wenigsten bedenklich sind. [14]

Biokompatible Materialien, die fur die Erzeugung von Implantaten verwendet werden
konnen, inkludieren Biokeramiken, Metalle und Metalllegierungen und Polymere. [22]

Biokeramiken

Fur Implantate werden, wie es in den Bereichen Orthopadie und Dentalanwendungen
schon seit Jahren Ublich ist, aus dem Gebiet Biokeramiken Kalziumphosphate, zu
denen Hydroxylapatit (HAP) und Trikalziumphosphat (TCP) gehdren, eingesetzt.
Beide werden als Knochenersatz verwendet. Der Unterschied zwischen beiden ist, das
TCP leicht resorbiert wird, wahrend es sich bei HAP um ein permanentes Material
handelt. [14; 22]

Aluminiumoxid-Keramiken sind sehr hart und haben im Vergleich zu Metalllegierungen
einen fast doppelt so hohen E-Modul. Beim Einsatz als tragende Implantate kann das
allerdings zu einer Anderung der Spannungen im Knochen filhren, was wiederum eine
Anderung der mechanischen Eigenschaften des Knochens in der Nahe des
Implantates hervorruft. Das Verhaltnis der E-Moduln weist auf das Ausmal} dieser
Anderung hin — je gréRer der E-Modul des Implantates im Vergleich zum E-Modul des
Knochens, desto grofRer die Abnahme der Spannungen im Knochen und desto grélier
die Abnahme dessen Dichte. Abbildung 6 zeigt genau diesen sogenannten Stress-
Shielding-Effekt auf, wobei sehr gut ersichtlich ist, dass der rechte, mit einem Implantat
versehene Huftknochen deutlich mehr blaue und somit niedrigere Spannungswerte
aufweist. Durch diesen Effekt kann schlussendlich Knochenabbau entstehen. [19; 22]
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Natural hip Implanted hip

Abbildung 6: Stress-Shielding-Effekt [19].

Metalle und Metalllegierungen

Metalle und Metalllegierungen wie Edelstahl, Kobaltchrom und Titan und
Titanlegierungen werden erfolgreich zur Fixierung von Knochenbrichen und als
Material fir den Gelenksersatz eingesetzt. Edelstahl kann aufgrund seines hohen
E-Moduls allerdings nicht dort, wo es dauerhaft im Kdérper verbleiben soll, wie z. B. fur
Rekonstruktionsprothesen, verwendet werden. Auch Kobaltchrom kann mit seinem
hohen E-Modul den Stress-Shielding-Effekt hervorrufen und ist daher als Implantat
ungeeignet. Aufgrund seiner hohen Festigkeit bei geringem Gewicht werden Titan und
seine Legierungen im medizinischen Bereich auch fir Implantate, wenn auch nicht mit
dem FFF-Prozess, sondern mittels Umformtechnik, Gielten oder im Walzwerk
hergestellt, eingesetzt. AuRerdem sind sie aufgrund der Oxidschicht an der Oberflache
korrosionsbestandig und dadurch auch biokompatibel, und sie besitzen
Osseointegration-Eigenschaften, was bedeutet, dass Knochenzellen an das Implantat
anwachsen. Der E-Modul von Titan ist dem von Knochen zwar viel ahnlicher, Stress-
Shielding kann aber dennoch, wenn auch seltener, auftreten. [22]

Polymere

Einige Polymere, die in biomedizinischen Anwendungen eingesetzt werden, werden
hier genauer betrachtet.

Acrylnitril-Butadien-Styrol — ABS

Spezifische Typen von ABS sind ein ideales Material fir den medizinischen,
pharmazeutischen und Lebensmittelverpackungsbereich. Es ist biokompatibel, nach
ISO 10993 zertifiziert, ein USP Class VI-Kunststoff und kann mittels Gammastrahlung
oder Ethylenoxid (EtO) sterilisiert werden. Es ist sehr gut passend fur Anwendungen,
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die hohe Festigkeiten und Sterilisation benodtigen. Aullerdem besitzt es gute
Bestandigkeiten gegenuber Korrosion, Hitze und Chemikalien und die Modelle sind bei
Raumtemperatur dimensionsstabil und absorbieren kein Wasser. [9; 17; 22]

Polylactid — PLA, Polylactid-co-Glycolid — PLGA, Polyethylenglycol — PEG,
Polycaprolacton — PCL

Diese Polymere werden aufgrund ihrer Resorbierbarkeit vor allem im Bereich Tissue
Engineering eingesetzt. Diese Eigenschaft kann durch Anderung der
Molekularstruktur, der Kristallinitdt und des Copolymer-Verhaltnisses beeinflusst
werden. Implantate aus diesen Materialien kdnnen sogar fur kleine Schadeldefekte
eingesetzt werden. [22]

Polycarbonat — PC

Neben hoher Lebensdauer und Stabilitat bietet PC bessere mechanische
Eigenschaften als ABS und eine Anzahl anderer Thermoplaste. Es kann auch mittels
Gammastrahlung oder EtO sterilisiert werden und erflillt ISO 10993 und USP Class IV.
PC wird aufgrund seiner Festigkeit und medizinischen Kompatibilitat haufig in der
Medizinprodukte-Herstellung und flr Lebensmittel- und Medikamentenverpackungen
eingesetzt. [17]

Polyphenylsulfon — PPSU

Polyphenylsulfon ist sehr bestandig gegenuber Chemikalien und Hitze — die hochste
Hitzeresistenz von allen FFF-Thermoplasten — und bietet eine hohe Festigkeit und
Steifigkeit. Es ist ideal fur Luftfahrt, Automotive und medizinische Anwendungen und
Anwendungen in atzender Umgebung. Aul3erdem kann es durch Gammastrahlung,
EtO und im Autoklaven sterilisiert werden. [9; 17]

Polymethylmethacrylat - PMMA

Medizinisches PMMA kann im FFF-Prozess eingesetzt werden um kundenspezifisch
pordse Strukturen fur verschiedene Anwendungen wie Gesichtsschadelrekonstruktion
und orthopadische Zwischenstlcke herzustellen. [4]

Polyetheretherketon — PEEK

Implantate aus PEEK sind biokompatibel, haben eine hohe Festigkeit, wenig Gewicht
und einen E-Modul ahnlich dem von Knochen, wodurch sie eine Konkurrenz zu Titan
sind. Die Biokompatibilitat ist durch die Zertifizierung nach EN ISO 10993 und durch
die Deklaration von USP als Class VI-Material bestatigt. Auch ist eine Sterilisation (z.B.
mittels Gamma-Strahlung) der Implantate fir medizinische Anwendungen mdglich.
Selbst bei hohen Temperaturen verfugt PEEK Uber eine hohe Festigkeit, Steifigkeit
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und Dimensionsstabilitat. Des Weiteren besitzt es eine hohe Abriebfestigkeit und eine
gute Bestandigkeit gegenuber Chemikalien. [14; 22; 30]
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3 Anlagenaufbau und verwendete Messgerate und
Materialien

3.1 Anlagenaufbau

Die folgende Abbildung 7 soll einen Uberblick Uber den Aufbau der gesamten Anlage
zur Produktion von Filamenten gewahren. Der Prozess beginnt mit der gravimetri-

schen Dosierstation (1) auf der Empore. Uber den Trichter gelangt das Polymer in den
darunter platzierten Compounder (2) mit einer anschlie@enden Schmelzepumpe am
vorderen Ende. Anschliel3end gelangt das produzierte Filament Uber die Kuhistrecke
(3) zum Abzug (4) mitsamt der Dickenmessung (5). An letzter Stelle in der Prozess-
kette befindet sich der Wickler (6), wo das Filament auf eine Spule aufgewickelt wird.

Abbildung 7: Aufbau der Anlage zur Filamentproduktion.
1: Dosierstation der Firma Scholz
2: Compounder der Firma Theysohn mit Schmelzepumpe der Firma

Maag
3: Kuihlstrecke (Konstruktion am Lehrstuhl fiir Kunststoffverarbeitung)
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4: Abzug (Konstruktion am Lehrstuhl flir Kunststoffverarbeitung)
5: Dickenmessgerét der Firma Sikora
6: Wickler (Konstruktion am Lehrstuhl fiir Kunststoffverarbeitung)

3.1.1 Compounder

3.1.1.1 Theysohn TSK30

Da in die Filamente HAP eingearbeitet werden sollte, wurde anstelle eines
herkdbmmlichen Extruders ein Compounder verwendet. Aufgrund der nachgestellten
Schmelzepumpe (Fa. Maag) und der dadurch konstanteren Férderung des Materials
wurde der Compounder Theysohn TSK30 ausgesucht. Dieser ist ein gleichlaufiger
Doppelschneckenextruder mit einem Schneckendurchmesser von 30 mm und einer
Schneckenlange von 1240 mm, einer maximalen Schneckendrehzahl von 300 rpm und
einem maximalen Drehmoment von 190 Nm. Die neun Regelzonen kénnen auf
maximal 300 °C temperiert werden.

Die Schnecke wurde so ausgelegt, dass sie mdglichst wenig Scherung generiert, um
das Material nicht zu zerstéren. Deshalb besteht sie, wie Abbildung 8 zeigt, zum
Grol3teil aus Forderelementen (FE), unterbrochen durch ein paar Knetbldcke (KB), um
doch ein gewisses Mal an Mischwirkung zu erzielen. Die ersten Knetblocke befinden
sich deshalb direkt nach der Seitendosierung, um eine bessere Einmischung des
Hydroxylapatits zu gewahren. Weitere Knetblocke befinden sich nach der
atmospharischen Entgasung. Um einen in diesem Bereich notwendigen, gréReren
Gegendruck zu erzielen, kommen davor rickférdernde Elemente (RE) zum Einsatz.
Im Schneckenbereich der Vakuumentgasung werden Forderelemente mit hdherer
Steigung eingesetzt, um den Druck abzubauen und eventuell entstandenen Gasen die
Diffusion an die Oberflache des Materials zu ermoglichen.

Forderrichtung ———

FE KB| FE|KB FE
RE

Seitendosierung  atmospharische Entgasung Vakuumentgasung

Abbildung 8: Aufbau der neudesignten Schnecke.
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Zu Beginn der Versuche wurde die Duse nicht separat beheizt, wodurch teilweise
Schmelzebruch an den Filamenten, wie in Abbildung 9 zu sehen ist, entstanden ist.

Abbildung 9: Schmelzebruch am Filament aus PP BA212E, da die Temperatur in der
Diise zu kalt war.

Deshalb wurde, bis schliel3lich ein eigenes Heizband fur die Duse eingebaut wurde (in
Abbildung 10 dargestellt), die erforderliche Dusentemperatur durch hohere
Temperaturen in den dahinter liegenden Zonen, z.B. dem Flansch, erreicht.

Abbildung 10: Hinzugefiigtes Heizband auf der Diise.

3.1.1.2 Leistritz ZSE18MAXX-HP

Fur Polymere, die bei hoheren Temperaturen als 300 °C verarbeitet werden mussen,
musste ein Ersatz fir den Theysohn TSK30 gefunden werden. Fur diese Falle wurde
der hochtemperaturbestandige Compounder Leistritz ZSE18MAXX-HP ausgewahlt. Er
ist ebenfalls ein gleichlaufender Doppelschneckenextruder, jedoch besitzen die
Schnecken nur einen Durchmesser von 18,5 mm und eine Lange von 48 D. Der
Compounder ist mit den zahlreichen Knet- und Mischteilen und der niedrigen
Gangtiefe aulRerdem speziell fur hochgefillte Metallcompounds designt. Die maximale
Schneckendrehzahl betragt 1200 rpm und das Schneckendrehmoment ist mit
2 x 35,3 Nm begrenzt. Die elf Heizzonen kénnen bis 450 °C temperiert werden.
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Dem Compounder ist ein Abziehband nachgeschaltet, an dem von oben mittels
Luftstrom und das Band von unten mit einer Wasserkuhlung gekuhlt werden kann.

3.1.2 Kuhlstrecke

Die Kuhlstrecke besteht zum einen aus einer ersten Kihlung an Luft, wobei der
Abstand zwischen Dusenaustritt und Eintritt ins Wasserbad als Airgap bezeichnet wird,
und zum anderen aus einem Wasserbad.

Der Airgap kann in der Lange variiert werden und es kdonnen zusatzliche Kuhlungen,
z. B. in Form eines Ventilators, hinzugefligt werden. Das Wasserbad verfugt Gber eine
Lange von drei Metern und kann in mehrere Zonen unterteilt werden. Wie in Abbildung
11 dargestellt, wurden in dieser Arbeit drei Unterteilungen verwendet, wobei das
Becken 1 (B1) uber eine Lange von 80 cm, das Becken 2 (B2) uber 50 cm und das
Becken 3 (B3) uber 170 cm verfugt, wodurch unterschiedliche Temperaturen in den
einzelnen Becken moglich sind. Alleine durch den Warmeeintrag des noch heilen
Filamentes erhitzt sich B1 nahe dem Extruder im Schnitt um 6 K mehr als B3 nahe
dem Abzug.

Eine spater hinzugefigte Temperierung des Wasserbades ermoglichte eine
kontrollierte Aufheizung des Wasserbades. Zuerst wurde die Temperierung als offener
Kreislauf geflhrt, wodurch das Aufheizen zwar sehr schnell stattfand, jedoch das
Temperiergerat (HB-Therm Series 3) sehr genau auf die richtige Durchflussmenge
eingestellt werden musste. Da dies nicht leicht zu erreichen war, wurde das
Temperiergerat schliellich an ein neu konstruiertes Rohrsystem (siehe Abbildung 12)
im Wasserbad angeschlossen, uber welches das Wasser nun beheizt wurde. Das
Temperiergerat ermdglichte eine genaue Temperierung des Wassers ab 40 °C,
darunter war keine konstante Temperierung moglich.
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Abbildung 11: Wasserbad mit spéter installierter Temperierung.
B1: Becken 1 (nahe dem Extruder)
B2: Becken 2
B3: Becken 3 (nahe dem Abzug)

Abbildung 12: Neues Rohrsystem zur Temperierung des Wasserbades.

Das Wasser, das im Bereich des Filamentein- und auslaufes aus dem Wasserbad tritt,
wird in den in der obigen Abbildung 11 gezeigten Uberlaufen aufgefangen und (iber
Pumpen ins Wasserbad zurtickgepumpt. In den ersten Versuchen wurde festgestellt,
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dass dieser Ruckstrom die Rundheit des Filamentes sehr stark negativ beeinflusste.
Deshalb wurden diese Stellen im Wasserbad mit Metallplatten abgedeckt. Die
spateren Versuche zeigten auch, dass eine ausgekligelte Konstruktion des
Filamentein- und auslaufes mal3gebend erforderlich fur die Rundheit des Filamentes
ist. Das Filament darf weder an einer Stelle reiben, noch soll es zu viel Spiel haben um
dadurch in Schwingung zu geraten.

Generell sollen Ein- und Auslauf so gestaltet sein, dass sie maximal so viel Wasser
durchlassen, wie es die Pumpen im Uberlauf bewéltigen kénnen und andererseits
dennoch so viel Wasser, dass das Filament gleichmaRig mit Wasser umschlossen ist.
Anfangs wurde an den Offnungen zwischen Wasserbad und Ein- bzw. Auslauf je mit
einem Schwamm, der Uber ein entsprechend groRes Loch fur die richtige
Wassermenge verflgte, gearbeitet. Da sich diese Locher durch die Reibung des
(heilken) Filamentes mit der Zeit aber vergroRerten, konnte kein dauerhaft
gleichmafiger Wasserstrom garantiert werden und ein regelmafiger Austausch der
Schwamme war erforderlich. Aus diesem Grund wurde der Auslauf mittels 3D-Drucker
so neu geformt, dass der Ubergang zwischen Wasserbad und Auslauf bis auf ein
kleines, konisch zusammenlaufendes Loch, verkleinert wurde. Um eine vollstandige
Fullung des anschlieBenden Kanals zu garantieren, wurde der Auslauf zum Schluss
hin noch starker verengt (siehe Abbildung 13).

Abbildung 13: Neu konstruierter Auslauf, darunter Uberlaufbecken mit Pumpe.

Da die Pumpen an den Uberlaufen nur fir eine Gebrauchstemperatur von 60 °C
ausgelegt sind und diese in B1 und somit auch am dortigen Uberlauf mit Einflihrung
des Temperiergerates Uberschritten wurde, musste die bestehende Pumpe gegen eine
neue getauscht werden. Da die neue Pumpe zwar den hoheren Temperaturen
standhalt, jedoch Uber eine geringere Forderleistung verflgt, musste fir den Einlauf
eine andere Loésung gefunden werden (Eine neue Pumpe mit hdherer
Gebrauchstemperatur und gleicher Forderleistung war nicht lieferbar.). Die erste Idee
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fuhrte zu einem Rohr mit 10 mm Innendurchmesser, das durchgesteckt durch eine
Platte am Wasserbad fixiert wurde. Abbildung 14 zeigt, dass sich nach gewisser Zeit
jedoch eine Luftblase bildete, wodurch die gemessene Ovalitat des Filamentes zu
schwanken begann. Versuche mit diesem Einlauf mussten daher verworfen werden.
Als zielfuhrende Losung wurden sehr kleine Locher an die Oberseite des Rohres
gebohrt, um die Luft entweichen zu lassen. Da dadurch das Rohr vollstandig gefullt
war, konnte die Pumpe im Uberlauf das zuséatzliche Wasser nicht mehr bewaltigen.
Somit musste eine zusatzliche Platte mit kleinerem Durchmesser vor die bereits
vorhandene Platte geklebt werden. Dies fuhrte allerdings wieder zu zu wenig Wasser
im Rohr, wodurch es nicht mehr vollstandig gefullt war und eine komplette
UmschlieBung des Filamentes mit Wasser nicht gewahrleistet war.

Abbildung 14: Rohr mit 10 mm Durchmesser.

Deshalb wurde das vorhandene Rohr gegen ein Rohr mit einem geringeren
Innendurchmesser von 7,5 mm ausgetauscht. Hier war der Wasserstrahl allerdings so
stark, dass er zuerst waagrecht aus dem Rohr schoss und das Filament aufgrund der
Turbulenzen im Rohr auf und ab bewegte wurde. Somit kam es nicht immer zum
gleichen Zeitpunkt in Kontakt mit dem Wasser, was einer Anderung des Airgaps
entsprach und der Durchmesser somit stark schwankte. Die folgende Abbildung 15
zeigt in Bild a) wenn das Filament am Rohr aufliegt und friher mit dem Wasser in
Kontakt kommt und in Bild b) wenn es zentrisch im Rohr verlauft und spater in Kontakt
mit dem Wasser kommt.
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a)
Abbildung 15: Filament trifft nicht immer zum selben Zeitpunkt auf das Wasser.

Um die Geschwindigkeit des Wasserstrahls am Austritt zu verringern, wurde das zuvor
verwendete, durchsichtige Rohr an dieses (verklrzte) grine Rohr geklebt (siehe
Abbildung 16).

Abbildung 16: Konstruktion mit einem Rohr mit gréBerem Durchmesser um die
Geschwindigkeit des Wasserstrahles am Austritt zu verringern.

Hier lag das Filament am Ubergang vom groRen zum kleinen Durchmesser jedoch auf
und das fuhrte schlussendlich zur finalen Idee, den Einlauf als konisches Rohr am 3D-
Drucker zu drucken, was in Abbildung 17 dargestellt ist. Es ist so gestaltet, dass es
von einem Innendurchmesser von 7,5 auf 10 mm zusammenlauft. Durch diese Losung
ist das Filament vom ersten Auftreffen auf das Wasser bis ins Wasserbad gleichmalig
mit Wasser umschlossen, wodurch darauf zuruckfihrende Durchmesser- und
Ovalitatsschwankungen in den Messungen verhindert werden und die geférderte
Wassermenge von der Pumpe aus dem Uberlauf zuriick in das Wasserbad gepumpt
werden kann.
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a) b)

Abbildung 17: Finale Lésung des Filamenteinlaufes in das Wasserbad, links im
Einsatz, rechts als Schnitt der Bauteilzeichnung.

3.1.3 Abzug und Wickler

Die Abzug/Wickler-Einheit wurde fur diese Arbeit im Rahmen des Projektes iPrint
konstruiert. In den ersten Versuchen wurde die Einheit so eingerichtet, dass ein
gleichmaRiger Abzug und eine anschlieBende Aufwicklung des Filamentes auf eine
Spule gegeben sind. Dazu wurden weitere Anpassungen getroffen, u.a. wurde der
Motor umgehangt, um beide Walzenpaare, von denen ursprunglich nur das hintere
mittels Motor angetrieben wurde, anzutreiben. Aullerdem wurde jeweils die obere
Walze von der Position direkt daruber auf leicht nach vorne versetzt geandert, um
einen groReren UmschlieBungswinkel des Filamentes um die Walzen zu erhalten.
Damit das Filament von den Walzen nicht seitwarts abrollt, wurden vor beiden
Walzenpaaren Fuhrungsstifte angebracht. In Abbildung 18 ist der endgultige Aufbau
dargestellt. Die Abzugsrollen und die Spule kdnnen von einem separaten Motor
angetrieben werden, wobei der Motor fiur den Wickler drehzahl- und
drehmomentgesteuert ist.

Abbildung 18: Neu konstruierter Abzug und Wickeleinheit.
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3.1.4 Kneter, Muhle und HKR

Um kleine Mengen Polymer/HAP-Compound und daraus Filamente herzustellen,
kamen der Kneter Haake Polylab System, die Mihle Retsch SM200 und das
Hochdruckkapillarrheometer Géttfert Rheograph 2002 (HKR) zum Einsatz. Im Kneter,
der mit den Rotoren Roller Rotors 3000 ausgestattet ist (siehe Abbildung 19), kann ein
maximales Volumen von 217 cm? in einem Knetvorgang produziert werden.

Abbildung 19: Offener Kneter Haake Polylab System mit Blick auf die Rotoren Roller
Rotors 3000.

Das Material wurde hinterher in der Muhle (Abbildung 20) zerkleinert, da der Zylinder
am HKR nur tber eine Offnung von 12 mm verfigt. Mittels HKR und anschlieRendem
Forderband GAL-25 der Firma Geppert, die in Abbildung 21 dargestellt sind, werden
schlussendlich Filamente gefertigt. Das HKR wurde daflir mit einer Dise mit einem
Durchmesser von 1,75 mm ausgestattet. Diese Prozessschritte ermoglichen eine
einfache Weise, wie kleine Mengen an Polymer und HAP zu einem Filament
verarbeitet werden, um erste Verarbeitungshinweise zu geben, ohne der
Notwendigkeit sofort grof3e Mengen an teuren Materialien zu verbrauchen.

Abbildung 20: Miihle Retsch SMZ200.
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Abbildung 21: HKR Géttfert Rheograph 2002 mit davorstehendem Férderband
Geppert GAL-25.

3.1.5 3D-Drucker Wanhao Duplicator i3

FUr den Testdruck des Implantates erfolgte am, in Abbildung 22 gezeigten, 3D-Drucker
Wanhao Duplicator i3, welcher ein Filament mit dem Durchmesser von 1,75 mm
bendtigt.

Abbildung 22: 3D-Drucker Wanhao Duplicator i3.
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3.2 Messgerate

3.2.1 Dickenmessgerat Sikora Laser Series 2010 T

Das in dieser Arbeit wichtigste Messgerat stellte das Dickenmessgerat Laser Series
2010 T der Firma Sikora dar. Es diente, neben dem menschlichen Auge, das die
Oberflachenqualitdt des Filamentes beurteilte, als wesentliche MalRnahme, die
Qualitat des Filamentes zu bestimmen und ist in folgender Abbildung mit der davor
platzierten Luftdusche zum Abblasen des Wassers aus der Kihlstrecke dargestellt.

Abbildung 23: Dickenmessgerét Sikora Laser Series 2010 T mit davor montierter
Luftdusche.

Der Laser-Messkopf wird in der Produktion von Produkten wie z.B. Drahten und
Kabeln als ein Prazisionsgerat zur Uberwachung des Durchmessers eingesetzt. Das
Messgerat arbeitet nach dem Schattenprojektionsverfahren, das in Abbildung 24
dargestelltist. Als Lichtquelle auf das Messgut dienen drei, im Winkel von 60° versetzte
Laserdioden, die jeweils koharentes, einfarbiges Licht ausstrahlen. Das resultierende
Schattenbild wird Uber lichtempfindliche Sensorzeilen aufgenommen. Diese
Schatteninformationen wird durch die sechs Tangenten, die von den drei Laserioden
ausgehend als berUhrungslose Linien die Produktoberflache abtasten, konstruiert. In
dieser Betriebsart wird von einem ellipsenformigen Produktquerschnitt ausgegangen,
nur eine einzige geometrische Ellipsenform passt in diese sechs Tangenten. Mittels
integrierter Signalprozessur werden die gemessenen Daten ausgewertet und der
Durchmesser des Messobjektes ermittelt, wobei nur der kleinste und der gréfite Wert
des Wertetripels ausgegeben werden. Die Differenz zwischen dem maximalen und
dem minimalen Durchmesser gibt die Produktovalitat an. Auf diese Weise kdnnen die
Messwerte mit hochster Genauigkeit beruhrungslos erfasst werden. Aufgrund der
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extrem kurzen Belichtungszeit konnen auch vibrierende Messgute sehr exakt
gemessen werden. [3]

cenline |
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Abbildung 24: Messverfahren des Dickenmessgerétes Sikora Laser Series 2010 T. [3]

Das Prufgerat verfugt Uber die in folgender Tabelle 1 angefuhrten technischen Daten
und Prifungen am Dickenmessgerat werden flr Prifobjekte im folgenden
Durchmesserbereich durchgefiihrt.

Tabelle 1: Angabe der Toleranz der Grél3e der Priifobjekte und technische Daten des
Priifgerétes. [3]

Durchmesser Prifgut 0,1—10 mm

Messgenauigkeit +/- 0,05 um

Belichtungszeit 0,2 us

Messrate 500 Hz
Messauswertung

Das Dickenmessgerat gibt fur jeden Messpunkt zwei Durchmesserwerte an, der grofdte
der drei gemessenen Werte wird als X-Durchmesser und der kleinste wird als Y-
Durchmesser angegeben. Aullerdem bildet das Messgerat einen mittleren
Durchmesser zwischen dem X- und Y-Durchmesser, der auch ausgelesen werden
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kann. Schlussendlich berechnet das Messgerat noch die Differenz aus dem X- und Y-
Durchmesser und gibt den Wert als Ovalitat aus. Die gemessenen Werte werden im
Millimeterbereich auf drei Dezimalstellen genau angegeben. Abbildung 25 zeigt die
schematische Darstellung der gemessenen Werte fur ein ovales Filament (blau).

A

Ovales Filament
/

Mittlerer Durch I(-DU ‘chmesser

A
A 4

Y-Durchmesser |
Ovalitat
Abbildung 25: Schematische  Darstellung  der  gemessenen  Werte  des
Dickenmessgerétes.

Auswertung in Bildform:

Da bei den ersten Versuchen noch keine Auswertung der Messwerte moglich ist,
werden die angezeigten Verlaufe der Ovalitats- und Durchmesserwerte als Bild
gespeichert. Um dennoch nicht auf einen nominellen Vergleich zu verzichten, kann in
Bereichen mit stationdarem Zustand aus der Differenz des maximalen und des
minimalen gemessenen Wertes die Spanne (SP) berechnet werden. Sie gibt an, in
welchem Bereich sich die aufgezeichneten Werte fur diesen stationaren Zustand
befinden. Wird der Durchschnitt aus dem maximalen und minimalen Wert der Spanne
gebildet, erhalt man die Spannenmitte (SPM), die in grober Annaherung einem
Mittelwert der Werte entspricht.

SP = Xmax = Xmin (1)

SP ... Spanne
Xmax ... Maximaler gemessener Wert
Xmin ... Minimaler gemessener Wert
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SPmax - SPmin

SPM = >

SPM ... Spannenmitte

Auswertung der Messwerte:

(2)

FUr Versuche, bei denen die Werte aufgezeichnet werden kdnnen, kdnnen sowohl der
Mittelwert (X) als auch die Standardabweichung (S) innerhalb eines stationaren

Zustandes berechnet werden.

2 Xi
n

X =

X ... arithmetischer Mittelwert
Xi ... Einzelwert
n ... Anzahl aller Einzelwerte

S ... Standardabweichung fur eine Stichprobe
Xi ... Einzelwert der Stichprobe

X ... Mittelwert der Stichprobe

n ... Anzahl aller Einzelwerte

3.2.2 Rheometer Anton Paar MCR501

(4)

Im Kapitel 5.6.1 sollte fur ein am Kneter Haake Polylab System hergestelltes
Compound von einer Mitarbeiterin des Lehrstuhls fur Kunststoffverarbeitung die
Viskositat gemessen werden. Dazu wurde das Rotationsrheometer Anton Paar
MCRS501 (Abbildung 26) mit dem Kegel-Platte-Messsystem mit dem Stempel PP25-
SN23745, der uber einen Durchmesser von 25 mm verfugt, verwendet. Die 25

Messpunkte wurden unter Einsatz von Stickstoff fur Schergeschwindigkeiten von 0,1

bis 500 s™' aufgetragen.
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Abbildung 26: Rheometer Anton Paar MCR501.

3.2.3 Dynamisches Differenzkalorimeter Mettler Toledo DSC1

Das Dynamische Differenzkalorimeter Mettler Toledo DSC1 wurde zur genauen
Untersuchung des Abkuhlvorganges von Filament-Proben eingesetzt. Dabei wurden
eine Abkuhlrate von -20 K/min und, da es sich bei den Proben um PE und PP handelte,
ein zu untersuchender Temperaturbereich von 25 bis 250 °C festgelegt.

Abbildung 27: Dynamisches Differenzkalorimeter Mettler Toledo DSC1.

3.2.4 Mikroskop Olympus BX51

Zur Kontrolle der homogenen Einmischung des HAPs im Polymer wurden Schnitte des
Filamentes unter dem Mikroskop Olympus BX51 untersucht.

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gléckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich

LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



39

w/ k

S ..D!%!!evf ~

e
e
=)
\—-—4

Abbildung 28: Mikroskop Olympus BX51.
3.3 Verwendete Materialien

e Polyethylen (PE) [26]
Type: HE3366

Hersteller: Borealis AG

HE3366 ist ein HDPE-Compound, welches fur die Isolation von Telefonkabeln oder als
aulere Schicht in geschaumten Kabelkonstruktionen eingesetzt wird.

Vorgeschlagene Verarbeitungstemperaturen laut Datenblatt:

Zylindertemperaturen: 165 - 230 °C
Kopf- und Dusentemperatur: 230 °C
Schmelzetemperatur: 220 - 250 °C

e Polypropylen (PP)

Type: BorECO™ BA212E [28]

Hersteller: Borealis AG

BorECO™ BA212E ist ein PP-Blockcopolymer fur nicht druckbeaufschlagte Rohre. Es
verfugt Uber ein hohes Molekulargewicht und hohe Steifigkeit und Schlagzahigkeit.

Vorgeschlagene Verarbeitungstemperaturen laut Datenblatt:

Zylindertemperatur: 200 — 220 °C
Kopftemperatur: 210 — 220 °C
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Dusentemperatur: 210 — 220 °C
Schmelzetemperatur: 210 — 230 °C

Type: Purell RP270G [29]
Hersteller: LyondellBasell Industries N.V.

Purell RP270G ist ein malig modifiziertes Randomcopolymer  flr
Extrusionsanwendungen und besitzt eine hohe chemische Bestandigkeit. Es verfugt
Uber eine hohe Durchsichtigkeit, eine gute Schlagzahigkeit und eine exzellente
Verarbeitbarkeit. Purell RP270G wird im Extrusionsblasformprozess, in der
Folienherstellung und im Spritzguss fur medizinische Anwendungen verwendet.

Da im Datenblatt keine Verarbeitungstemperaturen angegeben sind, wurde die
Temperatur an jene des PP BorECO BA212E angelehnt.

e Polycarbonat (PC) [25]

Type: Makrolon 3107
Hersteller: Covestro Deutschland AG

Makrolon 3107 ist hochviskos und UV-stabilisiert und eignet sich zum Einsatz im
Spritzguss, beim Blasformen und sonstigen Extrusionsprozessen. Die
GlasUbergangstemperatur liegt laut ISO-11357-1/-2 bei 145 °C. Vor der Verarbeitung
ist eine Vortrocknung bei 120 °C fur zwei bis drei Stunden im Trockenlufttrockner
notwendig.

Vorgeschlagene Verarbeitungstemperaturen laut Datenblatt:

Massetemperatur: 280 — 320 °C

e Polyphenylsulfon (PPSU) [27]

Type: Ultrason P 3010
Hersteller: BASF SE

Ultrason P 3010 ist eine ungefillte, flammgeschitzte Spritzgusstype mit hoher
Viskositat und einer verbesserten chemischen Bestandigkeit.

Da im Datenblatt keine Verarbeitungstemperaturen angegeben sind, wurde die
Temperatur von 350 °C aus dem Simulationsprogramm Autodesk Simulation Moldflow
Insight der Firma Autodesk Inc. Ubernommen.
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o Hydroxylapatit (Ca1o (PO4)e (OH)2)

Type: nanoXIM HAp202 [24]
Hersteller: Fluidinova S.A.

Das nanostrukturierte Hydroxylapatit verfugt Gber eine Reinheit von Uber 95 % und
eine PartikelgréofRen von 5,0 um + 1,0 um.

Type: Medipure 20-15/006 [23]
Hersteller: Medicoat France

Das Hydroxylapatit ist gesintert und zerkleinert mit einer Reinheit von tber 95 % und
besitzt einen PartikelgroRenbereich von 15 bis 45 um.
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4 Versuchsplanung

Fir den FFF-Prozess ist es erforderlich, dass die Druckbarkeit des Filamentes
gegeben ist. Dazu sind folgende Qualitatskriterien wichtig:

Abwesenheit von Vakuolen

Rundheit des Filamentes (maximale Ovalitat: 0,05 mm)

Konstanter Durchmesser des Filamentes (fir den Drucker Wanhao Duplicator i3:
1,75 mm £ 0,05 mm)
Storstellenfreie Oberflache

Es ist notwendig, jene Maschinen- und Prozessparameter zu finden, die auf diese
Kriterien einen Einfluss Uben konnen. Diese potentiellen Faktoren sind in
nachstehender Abbildung 29 aufgelistet.

Maschine Mensch Material
* Schneckendesign_ e Qualifikation eKlasse
e Schmelzepumpe e Bedienerfehler\ e Morphologie
e Temperaturprofil
* Abzug , Qualitét des
Messtechnik Milieu (Kiihlstrecke) Filamentes
e Messgenauigkeit o Luft
e Zuverlassigkeit e \Wasser
e Temperatur

Abbildung 29: Ishikawa-Diagramm: Mégliche Einflussparameter auf die Qualitat des
Filamentes.

Mensch

Fir die Bedienung der Anlage ist es erforderlich, dass das Personal qualifiziert und
entsprechend eingeschult ist. Um den Einfluss etwaiger Bedienerfehler und somit den
Faktor Mensch moglichst gering zu halten, ist es notwendig, dass immer ein fixes
Team die Versuche durchfihrt, das bereits einmal die Lernkurve durchlaufen hat.

Messtechnik

Neben der Oberflache und der Anzahl der Vakuolen, die zuerst mittels freiem Auge
und anschlielBend genauer mittels Mikroskop Uberpruft werden, dient als wichtigstes
Messmittel zur Kontrolle der Qualitat des Filamentes das Dickenmessgerat Sikora
Laser Series 2010 T. Um ein exaktes Messen von Durchmesser und Rundheit des
Filamentes zu garantieren, sollte der Einfluss der Kkorrekten Position des
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Dickenmessegerates uberpruft werden. Es wurde davon ausgegangen, dass, sollte
das Dickenmessgerat nicht senkrecht auf das Filament platziert sein, der runde
Durchmesser durch den schragen Blickwinkel des Messgerates ovaler erscheint
(Haupthypothese 1). Dazu sollten die Ovalitats- und Durchmesserwerte, gemessen bei
einer schragen Position mit jener normal auf das Filament, verglichen werden.

Als weiteren Faktor, den es zu Uberprufen galt, sollte die Wiederholbarkeit eines
Versuches und die Ubereinstimmung der gemessenen Werte bewiesen werden.

Material

In dieser Arbeit sollten Filamente auf Basis eines Kunststoff/Hydroxylapatit-
Compounds fur den medizinischen FFF-Fertigungsprozess von Kranialimplantaten
hergestellt werden. Als Polymermatrix kamen die in Kapitel 3.3 angeflhrten
Kunststoffe zum Einsatz. Es sollten sowohl teilkristalline als auch amorphe Kunststoffe
getestet werden, wobei erwartet wurde, dass hinsichtlich Ovalitat des Filamentes
amorphen Kunststoffen den Vorzug gegeben werden kann, da bei teilkristallinen
Kunststoffen die Kristallinitdt zu lokal unterschiedlicher Volumenkontraktion und
Verzug flihren kann (Haupthypothese 2).

Die Polymere PE, PP und PC konnten am Compounder Theysohn TSK30 verarbeitet
werden und jene Polymere (PPSU und PEEK), die hdohere Aufschmelztemperaturen
besitzen, mussten am Compounder Leistritz ZSE18MAXX-HP untersucht werden.

Maschine

Die Schnecke des Compounders Leistritz ist, wie in Kapitel 3.1.1.2 erwahnt, speziell
fur metallgeflllte Compounds ausgelegt, trotzdem sollte die Verwendung fur reine
Kunststoffe getestet werden. Im Gegensatz dazu kann, da ausreichend verschiedene
Schneckenelemente vorhanden sind, die Schnecke am Compounder Theysohn
TSK30 nach dem gewlinschten Bedarf ausgelegt werden. Es wurde erwartet, dass ein
modglichst scherarmes Design den Abbau des Materials vermeidet und die
eingesetzten Knetblocke trotzdem die Aufschmelzung des Materials und eine
homogene Einmischung des HAPs ermdglichen (Haupthypothese 3).

Die Einstellungen an der Schmelzepumpe des Compounders Theysohn TSK30
mussen so getroffen werden, dass ein Pulsieren in der Pumpe, das einen nicht
konstanten Volumenstrom an der Duse zur Folge hatte, verhindert wird. Neben der
Untersuchung der Grundeinstellung, namlich drehzahl- oder druckgeregelt, sollte
besondere Beachtung auf die Unterschiede im Differenzdruck zwischen Ein- und
Auslaufdruck gelegt werden.
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Fur die Versuche an den Compoundern galt es fur alle verwendeten Materialien zu
Beginn das passende Temperaturprofil im Extruder und in der Schmelzepumpe (beim
Theysohn TSK30) zu finden. Dabei war es notwendig, die Temperatur so hoch wie
notwendig anzusetzen um eine homogene Aufschmelzung des Polymers zu
gewahrleisten und gleichzeitig eine mdglichst niedrige Temperatur auszuwahlen um
ein moglichst schmelzesteifes Material am Dusenaustritt zu erhalten, welches das
Handling in der Kuhlstrecke wesentlich erleichtert.

Generell galt es Einflisse von auf3en, bei denen die Moglichkeit der Minderung der
Qualitat des Filamentes besteht, zu eruieren. Zu diesen Fallen gehodrte der Nachweis,
dass eine Verstreckung des Filamentes, die von einem gro3en Durchmesser aufgrund
eines dementsprechend gro3en Dusendurchmessers auf den Zieldurchmesser von
1,75 mm herrthrt, keinen Einfluss auf die Ovalitat hat (Haupthypothese 4). Ebenso
sollte gezeigt werden, dass der Abzug zu keiner Verformung des Filamentes im
weichen Zustand fihrt (Haupthypothese 5).

Milieu der Kuihlstrecke

Da bei der Herstellung der Filamente in diesen Versuchen die
Produktionsgeschwindigkeit mit abgeschatzten 0,50 m/s sehr schnell war, musste viel
Wert auf einen genau abgestimmten Abkuhlprozess gelegt werden. Generell wird der
Prozess als Kuhlung im Wasserbad ausgefuhrt, zusatzlich kann der Airgap zwischen
Duse des Extruders und Filamenteinlauf in das Wasserbad, unter Voraussetzung einer
hohen Viskositat des Materials, die ein Abreillen des Filamentes verhindert, variiert
werden. Auf diese Weise konnen die unterschiedlichen Warmeubergangskoeffizienten
(ak) Kunststoff — Kihimedium (Luft und Wasser), der fur freie Konvektion fur Luft 3 —
20 W/(m?K) und fir Wasser 100 — 600 W/(m?K) betragt, ausgenutzt werden. Es wurde
davon ausgegangen, dass ein Abschrecken des Filamentes und dadurch eine
Entstehung von z.B. Vakuolen durch einen grof3en Airgap oder sehr hohe
Temperaturen im Wasserbad (bis Uber 70 °C) gemindert werden kann
(Haupthypothese 6). Es sollte dabei bewiesen werden, dass den Idealfall des
Abkuhlprozesses ein langer Airgap und ein anschlielend heilles Wasserbad bilden.
Und es wurde erwartet, dass hier weitere Optimierungsschritte, wie der Einsatz einer
zusatzlichen Luftkihlung im Airgap, z.B. in Form eines Ventilators, die Kuhlung des
Filamentes kontrollierter gestalten und grof3e Temperaturgradienten im Abkuhlprozess
vermieden werden (Haupthypothese 7). Die dadurch hervorgerufene erzwungene
Konvektion erhoht ak von Luft auf 10 — 100 W/(m?2K). [16]

So sollte daher belegt werden, dass der langsamste und homogenste Abkuhlvorgang,
der im Prozess realisierbar ist, namlich ein grof3er Airgap inklusiver zusatzlicher
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Luftkihlung gefolgt von einem Wasserbad mit hoher Temperatur, zur besten Rundheit
der Filamente fuhrt und gleichzeitig das Auftauchen von Vakuolen verhindert. Das
Filament sollte dadurch mehr Zeit im hei3en Milieu fir den Streckprozess, den es
durch den Abzug vom Durchmesser am Dusenaustritt auf den Zieldurchmesser von
1,75 mm erfahrt, erhalten. Somit sollten sich weniger Eigenspannungen im Inneren
des Filamentes bilden, wodurch sich keine Vakuolen bilden. Eine schematische
Darstellung ist in Abbildung 30 gezeigt.

Vakuole

—

Abbildung 30: Schematische Darstellung einer Vakuole im Querschnitt des
Filamentes.

Im Zuge eines Workshops wurde die Vorgehensweise besprochen und die
Versuchsplanubersicht laut Abbildung 31 aufgestellt. Die in Abbildung 29 enthaltenen
Parameter sollten zuerst mit dem kostengunstigen Material PE HE3366 untersucht und
entweder, im Falle des Einflusses, ihre Einstellfenster festgelegt oder ansonsten
ausgeschlossen werden. Mittels Uberpriifung jener gefundenen Faktoren, die einen
Einfluss auf die Qualitat des Filamentes ausuben, sollten fur alle Materialien aus
Kapitel 3.3 im zweiten Schritt die fur das jeweilige Material erforderlichen, genauen
Einstellungen getroffen werden. Erst durch Optimierung dieser Einstellungen am
ungefullten Kunststoff kann eine Prozesssicherheit und Prozesskontrolle gewahrleistet
werden, bevor schliefdlich das HAP im Schritt 3 hinzugefugt wird. Um den Umfang der
Versuche in einem vernunftigen Zeitrahmen zu halten, sollten aus jenen in Schritt 2
erzeugten Filamenten je ein teilkristalliner und ein amorpher Kunststoff mit den besten
Qualitdten ausgewahlt werden und das HAP eincompoundiert werden. Den
ausgewahlten Kunststoffen (ein teilkristalliner sowie ein amorpher) sollte das HAP
vorab im kleinen Rahmen im Kneter Haake Polylab System beigemischt werden, um
das grundsatzliche Verhalten von HAP im Polymer, wie z.B. Viskositatserhohung oder
-erniedrigung, vor dem Einsatz im Compounder zu Uberprufen. AnschlieRend wurden
diese beiden ausgesuchten Kunststoffe bei der Herstellung von Compounds mit
10 vol% HAP (Vgl. [15]) eingesetzt und folgende Matrix an medizinischen Filamenten

erstellt.
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Tabelle 2: In Schritt 3 produzierte Matrix an medizinischen Filamenten.

Teilkristalliner Kunststoff, ungefullt Amorpher Kunststoff, ungefullt

Teilkristalliner Kunststoff mit 10 vol% HAP | Amorpher Kunststoff mit 10 vol% HAP

FUr diese medizinischen Filamente in ausgezeichneter Qualitdt waren die besten
Einstellungen der Parameter notwendig. Im letzten Schritt sollte das im Compounder
produzierte medizinische Filament am 3D-Drucker Wanhao Duplicator i3 zu einem
Modell eines Kranialimplantates gedruckt werden, um erste Abschatzungen der
Druckbarkeit treffen zu kdnnen.

w
Mogliche Einflussparameter It. Ishikawa-Diagramm
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Abbildung 31: Versuchsplanung fir die Herstellung von Filamenten fir den
medizinischen FFF-Prozess.
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5 Versuchsdurchfuhrung und Ergebnisse

5.1 Evaluierung der Messmethodik und Wiederholbarkeit
der Messungen

5.1.1 Einfluss des Dickenmessgerates Sikora Laser Series 2010 T

5.1.1.1 Einfluss der Position des Dickenmessgerates zum Filament

Da das Dickenmessgerat freistehend und nicht fest in der Anlage positioniert ist und
somit bei Positionsanderungen immer wieder neu eingerichtet wird, wurde hier geklart,
wie weit eine Abweichung von der Position senkrecht auf das Filament einen Einfluss
auf die gemessenen Werte hat. Dazu wurde die Position um 15° schrag nach rechts
(/) und links (\) mit der genau senkrecht zum Filament (I) verglichen (siehe Abbildung
32). Bei den schragen Positionen wurde darauf geachtet, dass das Filament dennoch
an keiner Stelle das Dickenmessgerat beruhrt.

Abbildung 32: Position des Dickenmessgerétes senkrecht zum Filament (a) und
schrég nach rechts (b).

Abbildung 33 legt dar, dass sich die gemessene Ovalitat bei schragen Positionen um
bis zu 60 % erhoht. Auch die beiden gemessenen Durchmesserwerte erhdhen sich,
der X-Durchmesser entsprechend der hoheren Ovalitat etwas mehr. Die Standardab-
weichungen der Durchmesserwerte bleiben bei allen Positionen dieselben und liegen
bei 0,033 mm.
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Abbildung 33: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher
Position (angegeben laut Untersuchungszeit im Versuch) bezogen auf
das Filament.

Auch wenn derart schrage Positionen des Dickenmessgerates wahrend der Produk-
tion sofort ins Auge stechen wirden und hier nur zur Demonstration auf das Maximale
ausgelenkt wurden, wird klar, dass auf eine genaue Position des Messgerates hohen
Wert gelegt werden muss.

Die genauen Verlaufe der Ovalitats- und Durchmesserkurven fur diesen und die fol-
genden Versuche finden sich im Anhang.

5.1.1.2 Einfluss der Position des Dickenmessgerates vor und nach dem Abzug

Bei hohen Temperaturen im Wasserbad war das Filament im Bereich des Abzuges
noch sehr warm. Um zu garantieren, dass es nicht durch die Abzugsrollen gequetscht
wurde und sich somit die Ovalitat erhdhte, wurde das Dickenmessgerat zuerst vor und
anschliel3end nach dem Abzug positioniert. Zum Zeitpunkt des Versuches lag die Tem-
peratur in B1 bei 74 °C und in B3 bei 40 °C. In Abbildung 34 ist dargestellt, dass die
Ovalitats- und Durchmesserwerte, sowohl im Bereich 1, vor dem Abzug gemessen,
als auch im Bereich 2, nach dem Abzug gemessen, die gleichen Werte einnehmen.
Nur der Y-Durchmesser nimmt um ledigliche 0,002 mm ab. Auch die Standardabwei-
chungen unterscheiden sich nur um 0,001 mm. Da die Ovalitats- und Durchmesser-
werte sich nach Anderung der Position nicht oder nur kaum verandern, konnte damit
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festgestellt werden, dass das Filament zu dem Zeitpunkt schon abgekuhlt ist und es
zu keiner Deformation kommt. Die Ovalitat des Filamentes stellt sich somit schon zu
einem friheren Zeitpunkt des Prozesses ein.
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1.78 | ,
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Vor dem Abzug Nach dem Abzug
(12:47 — 12:51) (12:51 - 12:57)

Abbildung 34: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei Position des
Dickenmessgerétes vor und nach dem Abzug.

5.1.2 Wiederholbarkeit der Versuche

Da eine Versuchsreihe zur Uberpriifung der Reproduzierbarkeit (minimale Anzahl der
Versuche: 5) zu zeitaufwandig gewesen ware, wurde die Wiederholbarkeit der Versu-
che (Anzahl der Versuche: 2) getestet. Dazu wurde ein Versuch mit PP BA212E am
nachsten Tag bei denselben Einstellungen wiederholt und die Unterschiede wurden
aufgezeigt. Es wurden eine Parametereinstellung mit einer Abzugsgeschwindigkeit
von 0,63 m/s und eine mit der Abzugsgeschwindigkeit von 0,36 m/s jeweils einmal
wiederholt.

Bei genauem Vergleich der Messwerte Uber die absoluten Mittelwerte in Abbildung 35
fur eine Geschwindigkeit von 0,63 m/s und in Abbildung 36 fur eine Geschwindigkeit
von 0,36 m/s kann gesehen werden, dass die Unterschiede zwischen dem Versuch
(Versuch 1) und seiner Wiederholung (Versuch 2) unter der gegebenen Toleranz-
grenze von +/- 0,05 mm liegen. Innerhalb einer konstanten Geschwindigkeit ist der
Versuch somit wiederholbar.
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Abbildung 35: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei einer Geschwindigkeit
von 0,63 m/s, Versuch wurde einmal wiederholt.
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Abbildung 36: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei einer Geschwindigkeit
von 0,36 m/s, Versuch wurde einmal wiederholt.
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5.1.3 Verweilzeit

Anderungen an Parametereinstellungen am Extruder wirken sich aufgrund des
Einschwingvorganges erst zeitverzdgert auf das Produkt am Dusenaustritt aus. Um
eine Abschéatzung dariiber treffen zu kénnen, wann sich diese Anderungen einstellen
und die gemessenen Werte zur Auswertung herangezogen werden konnen, ist es
neben dem Abwarten des thermischen Gleichgewichtes notwendig, die Verweilzeit im
Compounder zu kennen. Am Compounder Theysohn TSK30 wurde dazu das Material
PP BA212E bei verschiedenen Durchsatzen gemessen. Die untere Grenze dieser
Durchsatze ist durch Erreichen der Foérderstabilitat gegeben und die obere Grenze
basiert auf der vorhandenen Materialmenge, weshalb Durchsatze von 3, 5 und 7 kg/h
getestet wurden Fur die einzelnen Zonen im Extruder und im Kopf, inklusive
Temperatur in der Schmelzepumpe in der Zone 2 im Kopf, wurden folgende
Einstellungen festgelegt:

e Temperaturprofil: Extruder: 180/190/190/200/200/200/200/200/200 °C
Kopf: 210/210/220/220/220 °C
e Schneckendrehzahl: 102 — 104 rpm
e Schmelzepumpe: Drehzahl: 2,2 — 2,5 rpm
Dricke: Einlaufdruck: 112 — 113 bar, Auslaufdruck: 51 bar,
Differenzdruck: -63 — -64 bar

FUr den Versuch wurden ein paar Koérner blaues Masterbatch in den Trichter geworfen
und die Zeitdauer gemessen, bis das eingefarbte Material an der Dise austrat. Danach
wurde die Zeit weitergemessen, bis sich das Hauptmaterial wieder entfarbte. Die
nachstehende Tabelle 3 gibt die gemessenen Verweilzeiten fur Durchsatze von 3, 5
und 7 kg/h an.

Tabelle 3: Verweilzeiten bei verschiedenen Durchsétzen des Compounders Theysohn

TSK30.
Zeit bis gefarbtes PP Zeit bis entfarbtes PP
Durchsatz - .-
aus der Diise aus der Duse
(ka/h) : :
(mm:ss) (mm:ss)
3 6:53 14:00
5 4:17 8:00
7 2:33 6:30
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Folglich muss mit einem Durchsatz von z.B. 5 kg/h nach einer Umstellung der
Parameter, wie der Drehzahl der Schnecke oder der Schmelzepumpe, zumindest acht
Minuten gewartet werden, um die Werte zu erfassen. Dies ist spater vor allem beim
Eincompoundieren von HAP wichtig.

5.2 Evaluierung der Hauptfaktoren und deren Einstellfenster

Wie in Kapitel 4 beschrieben, wurde in der ersten Versuchsreihe der Fokus auf den
Einfluss verschiedener Parameter auf die Qualitatskriterien des Filamentes anhand
des kostengunstigen und in ausreichender Menge (>50 kg) vorhandenen PE HE3366
gerichtet. Die Versuche wurden mit folgenden Einstellungen durchgefuhrt:

Materialférderung Trichter: 5 kg/h

Schneckendrehzahl: 100 rpm
Temperaturprofil: Extruder: 160/170/180/190/190/200/200/210/210 °C
Kopf 215/215/235/255 °C

Abzugsgeschwindigkeit: 0,65 m/s

Die zweite Temperatur im Kopf entspricht jener in der Schmelzepumpe. Die vorderste
Temperatur im Kopf (255 °C) wurde auf einen so hohen Wert gesetzt, um dadurch
auch ein Beheizen der Duse zu gewabhrleisten, welche zu diesem Zeitpunkt noch Uber
kein Heizband verfugte. Mit Heizband wurde die ursprunglich letzte Zone, wie auch die
Zone an der Duse, auf 235 °C geregelt.

Diese Einstellung des Temperaturprofils ist auch die Basis fur eine glatte Oberflache,
da ein Mangel an einer guten Oberflachenqualitat direkt nach der Dise zu einer Ver-
vielfachung der Unebenheiten im anschlieienden Streck- und Abkuhlprozess des Fila-
mentes fuhrt.

5.2.1 Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit (Verstreckung des
Filamentes)

In diesem Versuch sollte nachgewiesen werden, dass eine Verstreckung des Filamen-
tes von einem grof3en Durchmesser, welcher durch den Durchmesser der Duse von
3 mm und der darauffolgenden Strangaufweitung entsteht, auf den Zieldurchmesser
von 1,75 mm keinen Einfluss auf die Ovalitat hat. Dazu wurden fur zwei verschieden
grofl’e Durchmesser die Messwerte aufgezeichnet und die relativen Ovalitaten laut fol-
gender Formel 5 verglichen.
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Mittelwert der Ovalitat (mm)
relative Ovalitat (%) = x 100 (5)
Mittelwert des mittleren Durchmessers (mm)

Die verschiedenen Enddurchmesser wurden durch Anderung der Geschwindigkeit am
Abzug erreicht, welche von 0,63 auf 0,36 m/s verlangsamt wurde. Dieser Versuch ent-
spricht jenem, der in Kapitel 5.1.2 bereits erwahnt wurde und dort dem Nachweis der
Wiederholbarkeit dient. Fir beide Versuche sind die relativen Ovalitaten, die auf den
Mittelwert des mittleren Durchmessers bezogen sind, in Tabelle 4 angegeben.

Tabelle 4: Relative Ovalitat bei verschiedenen Geschwindigkeiten am Abzug.

Geschwindigkeit Versuch 1 Versuch 2
(m/s)
Mittelwert der Ovalitat (mm) 0,269 0,259
0.63 Mittelwert des mittleren Durch- 1,828 1,836
messers (mm)
Relative Ovalitat (%) 14,72 14,13
Mittelwert der Ovalitat (mm) 0,364 0,361
0.36 Mittelwert des mittleren Durch- 2 414 2412
messers (mm)
Relative Ovalitat (%) 15,08 14,95

Da sich die durchschnittliche relative Ovalitat von 14,42 % bei einer Geschwindigkeit
von 0,63 m/s nicht signifikant von jener mit 15,02 % bei einer Geschwindigkeit von
0,36 m/s unterscheidet, kann hierdurch bewiesen werden, dass sich eine Anderung
der Abzugsspannung nicht auf die Ovalitat des Filamentes auswirkt. Somit kann auch
ein Einfluss des Durchmessers der verwendeten Dlse ausgeschlossen werden.

5.2.2 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades

Um den Einfluss des Abkuhlvorganges auf die Qualitat des Filamentes zu untersu-
chen, wurden verschiedene Langen des Airgaps (100, 75, 50, 25 und 5 cm) eingestellt
und, da zu dem Zeitpunkt noch keine Temperierung des Wasserbades mdglich war,
fur jede dieser Langen die Wassertemperatur kontinuierlich, rein durch Warmeeintrag
des heilden Filamentes, erhoht. Die Hypothese 7 war, dass die Kombination grofiter
Airgap und héchste Wassertemperatur zu einem runden Filament ohne Vakuolen fuhrt.
Folgende zusatzliche Einstellungen wurden festgelegt:
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e Einsatz eines Ventilators im Airgap (Erklarung in Kapitel 5.2.4)
e Schmelzepumpe: druckgeregelt auf einen Differenzdruck von -20 bar
(Einlaufdruck: 80 bar, Auslaufdruck: 58 — 60 bar)

Die Geschwindigkeit am Abzug wurde so eingestellt, dass der groflere Durchmesser
bei ca. 1,75 mm lag.

Bei jeder Einstellung der Lange des Airgaps fiel die Ovalitat mit steigenden Tempera-
turen ab und die Durchmesserwerte nahmen Richtung Zieldurchmesser von 1,75 mm
ab (der groRere X-Durchmesser) bzw. zu (der kleinere Y-Durchmesser). Die Werte am
Ende des Versuches, also zum Zeitpunkt an dem sich mit gleichbleibender Wasser-
temperatur im B1 von ca. 41 bis 42 °C ein thermisches Gleichgewicht einstellte und an
dem die Werte zeitgleich auch jene mit der geringsten Ovalitat sind, sind in Abbildung
37 dargestellt. Es zeigt eine Zunahme der Ovalitatswerte bei abnehmendem Airgap,
zwischen 100 und 5 cm vervierfacht sich die Ovalitat beinahe. Das ist sehr gut an den
Werten der X- und Y-Durchmesser erkennbar — mit kleinerem Airgap entfernen sie sich
mehr und mehr vom Zieldurchmesser (1,75 mm). Auch die Spanne um die Spannen-
mitte nimmt mit kleinerem Airgap von 0,290 auf 0,360 mm beim X-Durchmesser und
von 0,270 auf 0,290 mm beim Y-Durchmesser zu.
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Abbildung 37: Spannenmitten der Ovalitdt und der Durchmesser sowie deren
Spannen bei unterschiedlichen Léngen des Airgaps und ca. 42 °C in

B1.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass hohere Temperaturen im Wasserbad
und ein gro3erer Airgap zu besserer Rundheit des Filamentes fuhren.
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Aufgrund dieser Tatsache wurde eine Temperierung des Wasserbades in B1 (Extru-
derseite) angeschlossen, wodurch eine Wassertemperatur in B1 bis auf 75 °C ermég-
licht wurde. Von einer noch héheren Temperatur wurde abgesehen, da die Gefahr ei-
ner Beschadigung des Wasserbades mit einer maximalen Gebrauchstemperatur von
80 °C und der Pumpe im Uberlauf mit einer maximalen Gebrauchstemperatur von
90 °C vermieden werden sollte. Um nicht erneut Versuche Uber eine Temperaturerh6-
hung im Wasserbad bei den einzelnen Langen des Airgaps durchzufuhren, wurde der
Einfluss der erhdhten Temperatur stellvertretend bei einem Airgap von 25 cm aufge-
zeigt. Dieser kleine Airgap wurde ausgewahlt, um das Filament vor dem Eintritt ins
Wasserbad nicht zu sehr abzukihlen. Dadurch war die finale Geometrie des Filamen-
tes noch nicht ausgepragt und der alleinige Einfluss der Erhdhung der Wassertempe-
ratur konnte aufgezeigt werden. Die sonstigen Einstellungen aus den vorigen Versu-
chen wurden beibehalten, mit der Ausnahme, dass die Zone 3 im Kopf nur mehr auf
235 °C geregelt wurde, da jetzt auch schon das Dlisenheizband zur Stabilisierung der
Oberflachenqualitat zur Verfigung stand, welches auch auf 235 °C eingestellt wurde.
Die Schmelzepumpe wurde drehzahlgeregelt (Erklarung Kapitel 5.2.6):

e Drehzahl: 2,8-3,1 rpm
e Dricke: Einlaufdruck: 99 — 105 bar; Auslaufdruck: 56 — 58 bar;
Differenzdruck: -45 — -50 bar

Abbildung 38 zeigt im blau hinterlegten Bereich die drastische Abnahme der Ovalitat
wahrend des Aufheizens des Wasserbades (Temperatur in B1 ist angegeben), wobei
die Spannenmitte von 0,22 auf 0,03 mm abnimmt.

E x 3 Vakuole

—

Ovalitat (mm)

11:30:00 11:50:00 12:10:00 12:30:00 124
Zeit (hh:mm:ss)
Abbildung 38: Ovalitdtsénderung wéhrend des Aufheizens des Wasserbades.
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Neben dem positiven Einfluss auf die Rundheit des Filamentes, bewirkt eine hohere
Temperatur im Wasserbad auch eine Abnahme der Vakuolen. So waren bei einer
Temperatur von 30 °C in B1, wie im zusatzlichen Foto in Abbildung 38 abgebildet, noch
einige Vakuolen enthalten. Diese, im Vergleich zu spater verwendeten Materialien nur
wenige Vakuolen, verschwanden bei hoheren Temperaturen vollstandig. Somit konnte
mittels des Nachweises, dass sich im Filament im Wasserbad mit zunehmenden Tem-
peraturen weniger Eigenspannungen ausbilden und es dadurch zu keiner Bildung von
Vakuolen kommt, Hypothese 7 bewiesen werden.

5.2.3 Einfluss der Temperaturerhohung in den einzelnen Becken des
Wasserbades

Da bei den Versuchen unter dem vorigen Kapitel 5.2.2 seitens der Temperatur im
Wasserbad immer die Temperatur in B1 angesprochen wurde, sollte hier bewiesen
werden, dass die Ovalitat des Filamentes auch tatsachlich in erster Linie von der dort
vorherrschenden Temperatur abhangig ist und die nachgelagerten Becken von gerin-
gerer Bedeutung sind. Dazu wurde, im Anschluss an den oben erwahnten Versuch zur
Aufzeigung des Einflusses eines heillen Wasserbades, der Versuch bei gleichbleiben-
den Einstellungen, inklusiver auf ca. 74 °C geregelter Temperatur in B1, fortgefuhrt.
Dadurch erhohte sich ab 11:55 nur noch die Temperatur in den hinteren Bereichen
des Wasserbades durch Warmeeintrag des heil3en Filamentes bzw. durch Mitschlep-
pen von heillem Wasser aus den vorhergehenden Zonen. Folgende Abbildung 39 ent-
spricht Abbildung 38 (s.0.), erganzt um die Temperaturen in B1 und B3. Kleine Ande-
rungen der Temperatur in B1 bildeten sich eindeutig in der Ovalitatskurve ab. So be-
wirkte eine Abnahme von nur 2,2 °C zwischen 11:50 und 11:55 (aufgrund des Senkens
der Einstelltemperatur im Temperiergerat, um ein weiteres Erhitzen der Temperatur im
Wasserbad zu unterbinden) eine Zunahme der Spannenmitte der Ovalitat um
0,015 mm. Hingegen fuhrte eine Steigerung der Temperatur in B3 um 12,3 °C (von
30,6 auf 42,9 °C) innerhalb einer knappen Stunde (blau hinterlegter Bereich der Abbil-
dung) nur zu einem Absinken der Spannenmitte der Ovalitat um 0,023 mm.
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Abbildung 39: Anderung der Ovalitét bei Zunahme der Temperaturen im Wasserbad.

Somit kann bestatigt werden, dass die Qualitat des Filamentes hauptsachlich von den
Bedingungen in B1 und nur in einem geringeren Ausmal’ von B3 abhangig ist.

5.2.4 Einsatz zusatzlicher Luftkiihlung im Airgap

Der Einfluss einer rascheren Kuhlung im Airgap zwischen Duse und Eintritt ins Was-
serbad sollte untersucht werden, weshalb hier der Einsatz einer zusatzlichen Luftkih-
lung in Form eines Ventilators getestet wurde. Dadurch sollte die Temperatur im Fila-
ment so weit abgekuhlt und in Folge die Differenz zur Wassertemperatur so weit er-
niedrigt werden, dass das Filament nicht abgeschreckt wird und somit eine moglichst
niedrige Ovalitat aufweist. Im ersten Schritt wurde dazu ein Ventilator eingesetzt und
folgende Einstellungen festgelegt:

e Schmelzepumpe: druckgeregelt; Differenzdruck: 0 — -4 bar
e Airgap: 100 cm
e Wasserbad: unbeheizt

Beim Airgap wurde eine gro3e Lange ausgewahlt, um den Ventilator, der keine punk-
tuelle Kuhlung darstellt, in voller Lange ausnutzen zu konnen. Das Wasserbad wurde
nicht beheizt, damit der alleinige Einfluss der zusatzlichen Luftkihlung des Ventilators
dargestellt werden konnte. Die Wassertemperatur stieg wahrend des Versuches durch
Warmeeintrag durch das Filament von 28 auf 34 °C in B1 und die Temperatur in B3
war jeweils um ca. 6 °C kuhler.

Abbildung 40 stellt die gemessenen Werte ohne Einsatz des Ventilators den Werten
mit Einsatz von zusatzlicher Luftkihlung gegenuber. Es konnte festgestellt werden,
dass der Einsatz eines Ventilators eine Verbesserung der Rundheit bewirkt, da die
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Spannenmitte der Ovalitat von 0,183 auf 0,160 mm sank. Die Spannenbreite des Y-
Durchmessers nahm radikal von 0,31 auf 0,24 mm ab, die Spannenmitte des Y-Durch-
messers des Filamentes anderte sich dabei nicht. Bezuglich des Levels des Durch-
messers ist zu erwahnen, dass die Geschwindigkeit am Abzug so eingestellt wurde,
dass der grol3ere (X-) Durchmesser bei ca. 1,75 mm lag. Entsprechend der Ovalitat
lag der Y-Durchmesser daher in einem niedrigeren Bereich.
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Ohne zusatzliche Luftkihlung Mit Ventilator

Abbildung 40: Spannenmitten der Ovalitdt und des Y-Durchmessers sowie dessen
Spannen bei unterschiedlicher zusétzlicher Kiihlung im Airgap.

Diese Absenkung fluhrte zu dem in Kapitel 5.2.2 erwahnten Einsatz des Ventilators in
den Versuchen zur Austestung der Lange des Airgaps und der Wassertemperatur.
Wahrend des Versuches mit einem Airgap von 50 cm wurde der Einfluss einer weite-
ren Kuhlung in Form der direkt Uber dem Filament platzierten Absaugung untersucht.
Die Absaugung soll durch den erzeugten Luftsog die Warme des Filamentes abziehen.
Der zusatzliche Einsatz der Absaugung fuhrte dabei zu einer starken Absenkung der
Spannenmitte der Ovalitat von 0,245 auf 0,175 mm.

Aus diesen beiden Versuchen kann gezeigt werden, dass, je mehr (dynamische) Luft-
kuhlung im Bereich des Airgaps, desto besser ist die Rundheit des Filamentes. Be-
grenzt ist der Vorteil der zusatzlichen Luftkihlung darin, dass ein zu Viel (z.B. Ventila-
tor, Absaugung und Druckluft) zu starken Verwirbelungen in der Luft und dadurch zu
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einem Schwingen des Filamentes fuhrt. Dadurch kommt es am Einlauf in das Wasser-
bad mal friher, mal spater in Kontakt mit dem Wasser, was schlussendlich Schwan-
kungen in den gemessenen Werten hervorruft.

Zusammengefasst kann festgestellt werden, dass ein niedriger und noch wichtiger ein
moglichst konstanter Temperaturgradient im Filament wahrend der AbkuUhlung die
Rundheit des Filamentes garantiert. Dazu soll der Airgap auf die grofdte Lange einge-
stellt werden, die das Filament erlaubt, ohne zuvor zu rei3en, das Wasserbad sollte
beheizt werden und eine zusatzliche Luftkihlung im Airgap soll eingesetzt werden.
Durch Letztere wird zwar die Kuhlung im Airgap erhoht, jedoch die Differenz zum ver-
gleichsweise trotzdem noch kalten Wasserbad erniedrigt.

5.2.5 Ermittlung der Position der Entstehung der Ovalitat

Die Hypothese, dass die Ovalitat aufgrund des hoheren Warmeubergangskoeffizien-
ten zwischen Kunststoff und Wasser erst im Wasserbad entsteht, konnte bis jetzt durch
die positiven Auswirkungen von vermehrter Abkuhlung des Filamentes vor dem Eintritt
ins Wasserbad, sei es durch einen grofden Airgap oder durch eine zusatzliche Luftkih-
lung, indirekt gezeigt werden. Dieser Versuch sollte nun auch direkt beweisen, dass
die Ovalitat tatsachlich erst im Wasserbad, bzw. genauer beim Eintritt des Filamentes
ins Wasserbad entsteht bzw. welchen Einfluss zusatzliche Kihlmedien auf das Fila-
ment noch vor dem Wasserbad haben.

Dazu wurde das Dickenmessgerat vor das Wasserbad in einem Abstand von 85 cm
nach der Dlse platziert und die gleichen Einstellungen (an Schmelzepumpe und
Airgap) wie im Versuch unter Kapitel 5.2.4 festgelegt. Der Einfluss der unterschiedli-
chen, zusatzlichen Luftkihlungen im Airgap wurde beobachtet.

Man kann anhand Abbildung 41 erkennen, dass ein zusatzlicher Einsatz von Kihlung
im Airgap (mittels Druckluft oder Ventilator) keinen Einfluss auf die Ovalitat vor dem
Wasserbad hatte. Nur im Falle eines zu starken Schwingens des Filamentes, was
dann der Fall war, wenn zu viele Medien auf das Filament einwirkten, wie im Beispiel
Ventilator und die sehr stark wirkende Druckluft, nimmt die Ovalitdt um 0,008 mm zu.
Die Spanne des Durchmessers ohne zusatzliche Kihlung ist mit 0,017 mm fur den X-
Durchmesser und 0,018 mm fur den Y-Durchmesser am geringsten. Je mehr Kuhlung
eingebracht wurde, desto hdher ist die Spanne, wo sie Werte um 0,025 mm einnimmt.
Aufgrund der sehr starken Kiuhlung beim Einsatz von Ventilator und Druckluft kann
aulRerdem erkannt werden, dass der Durchmesser leicht abnimmt, da das Filament
schon fraher kalt wurde und sich zusammenzog.
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Abbildung 41: Spannenmitte der Ovalitat und der Durchmesser sowie die Spannen der
Durchmesser, vor dem Wasserbad gemessen, bei unterschiedlicher
zusétzlicher Kihlung im Airgap.

Fur dieselben Einstellungen wurde im Vergleich dazu die Ovalitat nach dem Wasser-
bad gemessen. Die zeitweise Verwendung von Druckluft im Airgap fihrte zu Bereichen
mit niedriger Ovalitat. Die Ovalitat war generell wesentlich héher, als vor dem Wasser-
bad gemessen, was beweist, dass die Ovalitat erst im Wasserbad entsteht. AuRerdem
zeigte dieser Versuch, dass zusatzliche Kuihimedien im Airgap zwar keinen Einfluss
auf die Ovalitat gemessen vor dem Wasserbad haben, sehr wohl aber nach dem Was-
serbad. Durch die Kuhlung nimmt die Formstabilitat des Filamentes vor dem Eintritt
ins Wasserbad zu und es kommt zu einer geringeren Ausbildung der Ovalitat. Nur
wenn, wie gesagt, die Kuhlung zu zu starkem Schwingen des Filamentes fuhrt, bewirkt
das in jedem Fall ein Schwanken der gemessenen Werte.

5.2.6 Einfluss der Schmelzepumpe

5.2.6.1 Variation des Differenzdruckes

Hier wurde der Einfluss der Schmelzepumpe auf die Forderqualitat untersucht. Gene-
rell ist eine druckgeregelte oder eine drehzahlgeregelte Steuerung maoglich. Obwonhl
die druckgeregelte Einstellung bedeutet, dass Druckschwankungen des Extruders
leichter an das ausgestolene Material Ubertragen werden, wurde diese zuerst ge-
wahlt, da die Hypothese bestand, dass bei Einstellung eines Staudruckes an der
Schmelzepumpe und somit der Wirkung als Drossel eine konstante Férderung des
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Materials gegeben ist (Fullung der Schneckengange). Der Staudruck ist dann erreich-
bar, wenn der Auslaufdruck an der Schmelzepumpe kleiner ist als der Einlaufdruck
und die Schmelzepumpe dadurch als Drossel wirkt.

Im druckgeregelten Zustand ist der Soll-Einlaufdruck der Einstellparameter, der im
Versuch so variiert wurde, dass der Differenzdruck in der Schmelzepumpe einen Wert
um Null sowie je einen positiven und einen negativen Wert annahm. Der Versuch
wurde bei einem Airgap von 100 cm durchgefuhrt. In Abbildung 42 sind drei Bereiche
gekennzeichnet:

Bereich 1: neutral: 0 bis -4 bar Differenzdruck

Bereich 2: als Drossel: Einlaufdruck: 77 bar, Auslaufdruck: 54 bar,
Differenzdruck: ca. -20 bar

Bereich 3: als Pumpe: Einlaufdruck: 42 bar, Auslaufdruck 59 bar,
Differenzdruck: ca. 18 bar

Die Einschwingphasen bei der Umstellung wurden bei der Auswertung nicht beruck-
sichtigt. Eine Umstellung auf Drosselwirkung der Schmelzepumpe flihrte zu einer Ab-
nahme der Spannenmitte der Ovalitdt um 0,017 mm, wie Abbildung 42 zeigt. Beide
aufgezeichneten Durchmesserwerte, stellvertretend sind die Werte des Y-Durchmes-
sers abgebildet, anderten sich nur entsprechend der Ovalitdtsanderung in der Span-
nenmitte, wobei der Y-Durchmesser von 1,59 auf 1,61 mm zunahm. Die Werte des X-
Durchmessers entsprachen uber den ganzen Versuch jenen des Y-Durchmessers, la-
gen allerdings im Bereich von ca. 1,75 mm. Im Bereich 3, wo die Schmelzepumpe als
Pumpe wirkte, nahm die Spannenmitte der Ovalitdt zwar gering von 0,143 auf
0,138 mm ab, jedoch zeigt die Abbildung, dass die Spanne des Y-Durchmessers des
Filamentes, bei gleichbleibender Spannenmitte, extrem zunahm. Sowohl bei neutraler
Einstellung als auch als Drossel lag die Spanne bei 0,22 mm und schnellte bei der
Einstellung als Drossel auf 0,39 mm. Das spricht fir eine Einstellung der Schmelze-
pumpe als Drossel.
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Abbildung 42: Spannenmitte der Ovalitdt und des Y-Durchmessers sowie dessen
Spannen bei unterschiedlichem Differenzdruck in der Schmelzepumpe
und einem Airgap von 100 cm.

Der Versuch zeigte, dass bei druckgeregelter Einstellung der Schmelzepumpe ein ne-
gativer Differenzdruck oder ein Wert um 0 zu einer geringen Spanne der Durchmes-
serwerte und somit zu einem kontinuierlichen Output fihren.

5.2.6.2 Schmelzepumpe druck-/drehzahlgeregelt

In diesem Versuch wurde die Einstellung von druck- auf drehzahlgeregelt verandert.
Dadurch sollte untersucht werden, wie weit eine drehzahlgeregelte Einstellung, die
auch eine konstante Forderung des Materials bedeutet, sich von der druckzahlgere-
gelten Einstellung unterscheidet. Zu Beginn lagen die Druckwerte an der (druckgere-
gelten) Schmelzepumpe bei:

e Einlaufdruck: 35 bar (soll) bzw. 31 — 38 bar (ist)
e Auslaufdruck: 50 — 58 bar
¢ Differenzdruck: 19 — 26 bar (Pumpe)

Nach dem Umschalten auf eine Drehzahl von 2,8 — 3,1 rpm um 16:39 nahmen die
Drucke die nachstehenden Werte ein:

e Einlaufdruck: 58 bar (soll) bzw. 104 — 109 (ist)
e Auslaufdruck: 56 — 58 bar
e Differenzdruck: -46 — -52 bar (Drossel)
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Dabei kam es zu einem radikalen Absenken der Spanne der Durchmesserwerte. Bei
der druckgeregelten Einstellung betragt diese noch 0,500 mm beim X-Durchmesser
und 0,440 mm beim Y-Durchmesser und sank bei der drehzahlgeregelten Einstellung
auf grob 0,060 mm beim X-Durchmesser und 0,080 mm beim Y-Durchmesser ab. Die-
ser Versuch beweist, dass eine Umstellung von druck- auf drehzahlgeregelt einen viel
grolReren, positiven Einfluss auf die gemessenen Durchmesserwerte hat, als die unter
Kapitel 8.2.4.1 untersuchten, verschiedenen Einstellungen der Druckverhaltnisse in
der Schmelzepumpe im druckgeregelten Zustand.

5.2.7 Anderungen der Ovalitit und des Durchmessers nach der
Produktion

5.2.7.1 Anderungen nach AT (Warmlagerung)

In allen Versuchen wurde immer wieder deutlich, dass die Bildung von Eigenspannun-
gen im Abkuhlvorgang Qualitatsminderungen wie eine erhdhte Ovalitat des Filamentes
bewirkt. Dieser Effekt sollte bewiesen werden, indem in diesem Versuch davon aus-
gegangen wurde, dass ein Abbau von Eigenspannungen durch Warmlagerung des
Filamentes knapp unterhalb der Kristallitschmelztemperatur zu einer Verringerung der
Ovalitat fuhrt.

Dazu wurde ein produziertes, ovales Filament fur drei Stunden bei 120 °C im Trocken-
schrank Heraeus thermicon P warmgelagert. Es wurde eine Probe aus den Versuchen
in Kapitel 5.2.2 mit einem Airgap von 5 cm ausgewahlt, da diese Probe die starkste
Ovalitat aufwies und hier dadurch eine Veranderung am deutlichsten erkennbar war.
Bei dieser Probe wurden die Ovalitat und die Durchmesser vor und nach der Warmla-
gerung mehrmals auf verschiedene Weisen gemessen, um mdglichst viele Mess-
punkte aufzuzeichnen. Dazu wurde das Filament einerseits mittels des Abzugs durch
das Dickenmessgerat gezogen und andererseits an vier markierten Stellen am Fila-
ment durch fixes Halten des Filamentes im Dickenmessgerat gemessen. Aus allen
erhaltenen Werten wurden Mittelwerte und die Standardabweichungen gebildet, wel-
che in der nachfolgenden Abbildung 43 dargestellt sind.

Die Abnahme der Ovalitat um 0,021 mm lasst auf den erwarteten Abbau der Eigen-
spannungen schlieflen. Somit wird umso deutlicher, dass bei der Herstellung von Fila-
menten darauf geachtet werden muss, die Entstehung von Eigenspannungen wahrend
des Abkuhlprozesses zu vermeiden. Die Zunahme der Durchmesserwerte, beim X-
Durchmesser stieg der Mittelwert um 0,017 mm und beim Y-Durchmesser um

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gldckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



64

0,040 mm, bedeutet, gemal der Volumenkonstanz, eine entsprechende Langenver-
kurzung des Filamentes.
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Abbildung 43: Durchschnitt der gemessenen Ovalitéts- und Durchmesserwerte und
der Standardabweichung der Durchmesser vor und nach der
Warmlagerung.

5.2.7.2 Anderungen nach At (Lagerung bei Raumtemperatur)

In diesem Versuch sollte getestet werden, wie weit sich die gemessenen Werte des
Filamentes bei einer Lagerung von 24 Stunden bei Raumtemperatur verandern, spe-
ziell da das Filament teilweise noch im warmen Zustand aufgewickelt wurde.

Dazu wurden die Ovalitats- und Durchmesserwerte an zwei Spulen wahrend der Pro-
duktion aufgezeichnet und dann am nachsten Tag erneut gemessen. Bei der Produk-
tion der Spulen wurden dieselben Einstellungen wie bei allen Versuchen in diesem
Kapitel verwendet.

Abbildung 44 zeigt, dass sich die Ovalitaten nach einer Lagerung von 24 Stunden nicht

verandern. Nur die Spannenmitten der Durchmesser nehmen ab, bei Spule 1 um rund
0,010 mm und bei Spule 2 um rund 0,007 mm.
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Abbildung 44: Spannen der Ovalitidt und der Durchmesser sowie die Spannenmitten
der Durchmesser bei der Produktion und 24 Stunden spéter, an zwei

Spulen gemessen.

Aus all den in diesem Kapitel untersuchten Maschinen- und Prozessparameter haben
nun folgende einen tatsachlichen Einfluss auf die Qualitat des Filamentes:

Schmelzepumpe Material
Drehzahlgeregelt, e amorph
Differenzdruck 0/-/+ e teilkristallin

Qualitit des Filamentes

Abkuhlprozess

eLange des Airgaps: min (5 cm)/max (100 cm)
e Zusatzliche Luftkihlung im Airgap: ein/aus

e Temperatur im Wasserbad:

min (20 °C)/max (70 °C)
Abbildung 45: Faktoren und deren Einstellfenster mit Einfluss auf die Qualitdt des
Filamentes.

Fur die weiteren Kunststoffe (PP, PC, PPSU und PEEK) sollten in den nachsten Ver-
suchen die Einstellfenster dieser Faktoren Uberprft werden und ideale Einstellungen
gefunden werden, um Filamente mit den geforderten Qualitatskriterien herstellen zu

konnen.
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5.3 Polypropylen BA212E

Auf Basis der Erkenntnisse aus den Vorversuchen sollten anschlielend endgultige
Einstellungen der ausgewahlten Parameter fur das Polypropylen gefunden werden.
Da vom medizinischen Typ Purell RP270G nur 25 kg vorhanden waren, wurden die
Versuche am Compounder zuerst mit PP BA212E durchgefuhrt.

e Temperaturprofil: Extruder: 180/190/190/200/200/200/200/200/200 °C
Kopf: 210/220/220/240/240 °C

e Materialforderung Trichter: 5 kg/h

e Schneckendrehzahl: 100 rpm

5.3.1 Variation des Differenzdruckes in der Schmelzepumpe

In den Vorversuchen wurde festgestellt, dass eine drehzahlgeregelte der druckgere-
gelten Einstellung der Schmelzepumpe vorzuziehen ist. Der Einfluss der Hohe des
Differenzdruckes in der Schmelzepumpe auf die Ovalitat und den Durchmesser des
Filamentes sollte nun in diesem Versuch aufgezeigt werden. Dazu wurde die Drehzahl
der Schmelzepumpe kontinuierlich von 2,9 bis 3,2 rpm auf 4,3 bis 4,5 rpm erhoht. Es
ergaben sich fur jede Einstellung andere Druckniveaus in der Schmelzepumpe und
andere Drehmomente, welche in Tabelle 5 aufgelistet sind. Der Versuch wurde ohne
zusatzliche Kuhlung im Airgap und bei kalten Wassertemperaturen durchgefuhrt, wo-
bei diese sich Uber die Dauer des Versuches durch Warmeeintrag des Filamentes in
B1 von 21 auf 31 °C erhéhten. Um den Einfluss dieser Temperaturerhhung auszu-
schlielRen, wurde nach Erreichung der hdchsten Schmelzepumpendrehzahl diese er-
neut auf den niedrigsten Wert gesetzt. Es stellten sich dieselben Werte wie zu Beginn
ein und die Anderungen in Ovalitat und Durchmesser sind in diesem Versuch eindeutig
drehzahlabhangig.

Tabelle 5: Anderung der Druckniveaus bei unterschiedlichen Drehzahlen der

Schmelzepumpe.
Drehzahl | Einlaufdruck | Auslaufdruck | Differenzdruck | Drehmoment
(rpm) (bar) (bar) (bar) (%)
29-3.2 125 - 127 67 - 68 -57 — -59 52
34-3,6 90-93 67 — 68 -20 — -26 47
3,9-4,2 54 - 59 68 - 70 11 -15 44
4,3-45 31-35 69 -70 36 - 39 42
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Abbildung 46 legt dar, dass mit hoherer Schmelzepumpendrehzahl und somit hoherem
Differenzdruck die Ovalitat eindeutig von einem Maximalwert von 0,09 mm auf einen
minimalen Wert von 0,042 mm abnahm und sich die Durchmesser daher in Richtung
1,75 mm Zieldurchmesser bewegten. Gleichzeitig nahmen jedoch die Standardabwei-
chungen der Durchmesser zu, die Standardabweichung des X-Durchmessers nahm
wahrend des ganzen Versuches um 0,008 mm zu und die Standardabweichung des
Y-Durchmessers stieg alleine bei der letzten Anderung der Drehzahl auf die hochste
Einstellung (Schmelzepumpe wirkt als Pumpe) um 0,004 mm. Deshalb wurde als ide-
ale Einstellung ein Kompromiss zwischen mdglichst niedriger Ovalitat und gleichzeitig
niedrigen Standardabweichungen der Durchmesserwerte gesucht und die Drehzahl
von 3,9 bis 4,2 rpm gewahlt, die zum Schluss flr weitere Versuche eingestellt wurde.
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Abbildung 46: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher
Drehzahl der Schmelzepumpe.

5.3.2 Einfluss des Abkiihlprozesses auf die Qualitat des Filamentes

5.3.2.1 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades

Es wurden sowohl fir einen kleinen Airgap (10 cm) als auch fur den grof3tmaglichen,
durch die Schmelzesteifigkeit des Materials begrenzten Airgap (103 cm) die Verlaufe
von Ovalitat und Durchmesser wahrend des Aufheizens des Wasserbades aufgezeich-
net. Die weiteren Einstellungen lauteten wie folgt:
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Schmelzepumpe:
e Drehzahl: 3,9 — 4,2 rpm
e Druck:Einlaufdruck: 51 — 56 bar; Auslaufdruck: 69 — 70 bar;

Differenzdruck: 13 — 18 bar
Absaugung und Ventilator waren eingeschaltet. Die Temperierung des Wasserbades
wurde als geschlossener Kreislauf ausgeflihrt, wobei die technischen Limits bei der
Erwarmung nur eine Temperatur von 63 °C im B1 des Wasserbades zulie3en.

Abbildung 47 legt dar, dass bei einem kleinen Airgap von 10 cm bei steigender Was-
sertemperatur (von 28 auf 63 °C) die Ovalitat von durchschnittlich 0,12 auf 0,19 mm
zunahm. Bei einem grofieren Airgap hatte die Wassertemperatur dann keinen Einfluss
mehr, denn die Ovalitat blieb auch bei hdheren Temperaturen auf dem gleichen Niveau
von rund 0,024 mm. Somit hat eine VergroRerung des Airgaps einen viel grolieren,
positiven Einfluss auf die Rundheit des Filamentes als die Temperatur im Wasserbad.
Ein groRerer Airgap fuhrte auch zu geringeren Standardabweichungen der Durchmes-
serwerte, welche von durchschnittlichen 0,039 auf 0,028 mm abnahmen.
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Abbildung 47: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher
Temperatur im B1 (Tg1) im Wasserbecken bei kleinem und groBem

Airgap.

In diesen beiden Versuchen konnte festgestellt werden, dass die Temperatur im Was-
serbad nicht bei allen Langen des Airgaps den gleichen Einfluss auf die Ovalitat des
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Filamentes hat. Bei einem grofRen Airgap lasst sich kein Einfluss einer hdheren Tem-
peratur im Wasserbad ableiten. Das liegt daran, dass eine hohere Erstarrungstempe-
ratur des PP im Vergleich zum PE schon fruher und vermutlich schon im Airgap er-
reicht wird. Die nachfolgende Bildung von Eigenspannungen im Wasserbad fuhrt zu
keiner Anderung der Ovalitdt, sondern die Materialentlastung kann sich nur mehr in
Form von Vakuolen ausbilden. Jedoch konnte bei heilReren Temperaturen erreicht
werden, dass die Anzahl der Vakuolen von ca. 320 Stick pro Meter auf ca. 280 ab-
sank, da die im Wasser entstehenden Eigenspannungen durch die hohe Temperatur
abnahmen. Ein Bild der trotzdem enormen Anzahl an Vakuolen im Filament ist in Ab-
bildung 48 dargestellt.

| S I "

i

Abbildung 48: Filament aus PP BA212E mit einer Ldnge von 34 mm und mit ca. 300
Vakuolen pro Meter.

Bei einem kleineren Airgap ist die Randschicht des Filamentes beim Eintreffen in das
Wasserbad noch nicht eingefroren. Erfolgt die Abkihlung im Wasserbad rasch, friert
auch die Oberflache schnell ein und die Eigenspannungen fihren, wie bei einem gro-
Ren Airgap, vorwiegend zu Vakuolen. Ist die Temperatur im Wasserbad jedoch héher
und friert die Randschicht somit langsamer ein, kdnnen sich Eigenspannungen leichter
zusatzlich auch in Form von erhohter Ovalitat zeigen. Generell sind die Eigenspan-
nungen bei kurzem Airgap gréf3er, weshalb die Ovalitat hier auf einem etwas hoheren
Niveau liegt.

Um mittels genauer Abkuhldaten der Polymere PE und PP diese Hypothese zu unter-
streichen, sollte im folgenden Versuch eine DSC-Auswertung am Dynamischen Diffe-
renzkalorimeter Mettler Toledo DSC1 durchgefuhrt werden. Von beiden Polymeren
wurden Filamente bei einer Abkuhlrate von -20 K/min getestet.

In Abbildung 49 und Abbildung 50 ist dargestellt, dass Onset und Endset der Abkuhl-
kurve (blaue Linie) von PP BA212E Uber jenen von PE HE3366 liegen und die freige-
setzte Enthalpie von PP kleiner ist. PP friert somit bei hdheren Temperaturen und
schneller ein und, wie im Versuch mit groRem Airgap gezeigt, bereits innerhalb des
Airgaps. PE friert hingegen erst bei niedrigeren Temperaturen ein, weshalb eine er-
héhte Temperatur im Wasserbad hier auch bei groReren Langen des Airgaps einen
Einfluss hat. Anhand des dort erzielten runden Filamentes ohne Vakuolen ist eine hohe
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Wassertemperatur sogar so weit ausreichend, als dass die Abkuhlung des Filamentes
so langsam erfolgt, dass sich kaum Eigenspannungen bilden kénnen.
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Abbildung 49: Abkiihlkurve (blaue Linie) flir das Material PP BA212E.
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Abbildung 50: Abktilkurve (blaue Linie) fiir das Material PE HE3366.

Bei amorphen Kunststoffen ist mit dem Glasubergangsbereich ein noch breiterer Be-
reich gegeben, in dem Anderungen in der Kiihistrecke den Abkihlvorgang besser be-
einflussen kdnnen. Somit ergibt sich die Hypothese, dass amorphe Kunststoffflamente
auf Temperaturanderungen im Wasserbad beeinflussbarer reagieren.
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5.3.2.2 Zusatzliche Luftkiihlung im Airgap

Es sollte gezeigt werden, dass auch bei PP eine zusatzliche Luftkihlung im Airgap
eine Verminderung der Ovalitat bewirkt. Die nachstehenden Einstellungen wurden fur
den Versuch getroffen.

e Airgap: 103 cm
e Schmelzepumpe: Drehzahl: 3,9 — 4,2 rpm
Driicke: Einlaufdruck: 49 — 50 bar; Auslaufdruck: 69 — 70 bar;
Differenzdruck: 19 — 21 bar

Da gesehen wurde, dass bei groRem Airgap die Temperatur im Wasserbad keinen
Einfluss hat, wurde der Versuch bei kalter Wassertemperatur, zu Beginn ca. 28 °C in
B1 und 24 °C in B3, durchgefuhrt. Bis zum Ende des Versuches stiegen die Tempera-
turen in allen Zonen um ca. 2 °C.

Folgende zusatzliche Luftkihlung wurde hier getestet:

Bereich 1: ohne zusatzliche Luftkihlung
Bereich 2: mit Ventilator
Bereich 3: mit Ventilator und Absaugung

Die Abbildung 51 zeigt, dass der Ventilator (Bereich 2) zu einem leichten Absenken
der Ovalitat um 0,005 mm im Vergleich zu Bereich 1 ohne zusatzliche Kuhlung flihrte.
Eine weitere Kuhlung in Form der Absaugung in Bereich 3 bewirkte ein zusatzliches
Absinken um 0,012 mm. Das geschah durch Zunahme des Y-Durchmessers und Ab-
nahme des X-Durchmessers Richtung 1,75 mm Zieldurchmesser.

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
TECHNIK Otto Gldckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



72

1.86 e 0.045
1.84 S Q 0.04
B E| ° =
€ 1.82 = £ = - =
= = P 0.035
o © o b =
£ 1.8 — €0 E - i
£ - E £ ®
5 = = 4 = 0.03 =
(] ™ ™ — S
N ~ e 0.025
1.76| + — :
Ovalitat - X-Durchmesser ¢ Y-Durchmesser
1.74 - — - - - 0.02
Ohne Kihlung Mit Ventilator Mit Ventilator und Absaugung

Abbildung 51: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher

zusétzlicher Kihlung im Airgap.

Dieser Versuch zeigte, dass je mehr zusatzliche Luftkihlung, desto geringer die
Ovalitat des Filamentes. Dabei stellen der Ventilator und die Absaugung eine sanfte
und gleichmalige Kihlung Uber eine groRere Lange dar, wahrend der Einsatz von z.B.
Druckluft turbulenter und auf eine kirzere Lange bezogen ist und daher eher zum
Schwingen des Filamentes und somit zu Schwankungen der gemessenen Werte fuhrt.

5.4 Polycarbonat Makrolon 3107

Die Abhangigkeit der Ovalitat und des Durchmessers des Filamentes sowie die Anzahl
der darin enthaltenen Vakuolen von den Parametern Schmelzepumpe, Abkuhlprozess
und Material sollte in diesen Versuchen fur das PC Makrolon 3107 untersucht werden.
Diese Type wurde aufgrund der hoheren Schmelzesteifigkeit und daher der besseren
Eignung zur Produktion von Filamenten ausgewahlt. Folgende Einstellungen wurden
fur die Versuche festgelegt:

e Temperaturprofil: Extruder: 190/230/250/230/220/220/220/220/230 °C
Kopf: 220/220/220/220/220 °C

e Materialférderung Trichter: 5 kg/h

e Schneckendrehzahl: 150 rpm
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Das Finden einer richtigen Temperatureinstellung gestaltete sich beim PC im Vergleich
zu dem zuvor verwendeten PE und PP als schwieriger. Ein Grund liegt in der erforder-
lichen héheren Aufschmelztemperatur von PC (vorgeschlagene Schmelzetemperatur
laut Datenblatt liegt mit 280 bis 320 °C mehr als 70 °C Uber jener von PP), wobei eine
zu hoch gewahlte Temperatur jedoch eine zu niedrige Viskositat des Materials am Du-
senaustritt bewirkte. Fur das Handling im AbkUhlprozess ist jedoch ein schmelzesteifes
Material am Dusenaustritt erforderlich. Aus diesem Grund musste die Temperatur im
Extruder auf das Minimale gesenkt werden. Gleichzeitig musste beachtet werden,
dass die Drucke an der Schmelzepumpe und das Drehmoment am Extruder nicht
Uberschritten wurden. Eine hohere Drehzahl der Schnecke senkte den Differenzdruck
der Schmelzepumpe durch Erhéhung des Einlaufdruckes. Hohere Temperaturen in
den Zonen 2 bis 4, die durch die hdhere Scherung in diesem Bereich selbst auf diese
Werte anstiegen, da die Regeltechnik nicht fahig war, die Anlage zu kuhlen, erniedrig-
ten jedoch das Drehmoment und fuhrten trotzdem noch zu einem ausreichend schmel-
zesteifen Material, welches in die Form eines Filamentes gebracht werden konnte.
Speziell fur die Ermoéglichung eines grofRen Airgaps ist eine hohe Schmelzesteifigkeit
des Materials notwendig.

5.4.1 Einfluss des Abkilihlprozesses auf die Qualitat des Filamentes

5.4.1.1 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades

Auch hier wurden sowohl flr einen kleinen Airgap (10 cm) als auch fir den gro3tmaog-
lichen (38 cm) die Verlaufe von Ovalitat und Durchmesser wahrend des Aufheizens
des Wasserbades (von 20 auf 65 °C in B1) aufgezeichnet. Die vergleichsweise nied-
rige Viskositat des Materials begrenzte die Lange des Airgaps fir dieses Material. Au-
Rerdem bewirkten zusatzliche Kuhlungen ein Schwingen des Filamentes, so dass es
immer wieder am Uberlauf anstiel und ein AbreilRen des Filamentes drohte. Aus die-
sem Grund wurde der grofte Airgap mit 38 cm festgelegt und hier keine zusatzliche
Luftkihlung eingesetzt. Auch beim kleinen Airgap von 10 cm wurden nur die gemach-
lichen Luftkihlungen in Form von beiden Absaugungen gewahlt. Die sonstigen Ein-
stellungen lauteten wie folgt:

e Airgap von 10 cm: beide Absaugungen ein
e Airgap von 38 cm: ohne zusatzliche Luftkihlung
e Schmelzepumpe:
Drehzahl: 2,3 — 2,5 rpm
Druck: Einlaufdruck: 130 bar (Spanne: 113 — 147 bar);
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Auslaufdruck: 219 bar (Spanne: 214 — 223 bar);
Differenzdruck: 93 (Spanne: 73 — 103 bar)

Die Dricke an der Schmelzepumpe schwankten wahrend der Versuche Uber die an-
gegeben weiten Bereiche. Die Temperaturen im Extruder stiegen (laut Anzeige) Gber
die Soll-Werte an:
Ist-Temperatur: Extruder: 191/230/254/236/229/221/224/224/240 °C

Kopf: 219,5/220/211,3/220,4/220,0 °C

Aufgrund der Justierung des Einlaufes, der zum Zeitpunkt des Versuches noch nicht
Uber sein endgultiges Design verfugte, erfolgte die Ruckfihrung des Kihimedium han-
disch, was wiederum Schwankungen in den gemessenen Verlaufen der Ovalitat und
der Durchmesser hervorrief.

Bei beiden Airgaps zeigte die Ovalitat des Filamentes einen ahnlichen Verlauf. Bei
tiefen Temperaturen lag sie auf einem Minimum und mit Erhéhung der Temperatur im
Wasserbad stieg sie. Abbildung 53 gibt an, dass die Ovalitat bei beiden Airgaps von
kalter zu warmer Temperatur um 0,015 mm zunahm. Mit zunehmender Ovalitat nah-
men die X-Durchmesser zu bzw. die Y-Durchmesser ab. Bei allen Einstellungen be-
trugen die Standardabweichungen der Durchmesser rund 0,012 mm. Einen positiven
Einfluss einer hoheren Temperatur zeigte sich jedoch in der Abnahme der Anzahl der
Vakuolen im Filament. Bei beiden Airgaps betrug die Anzahl bei kalten Temperaturen
in B1 (ca. 20 °C) ca. 75 Stuck/m und fiel auf ca. 15 Stuck/m bei 65 °C in B1. In Abbil-
dung 52 ist ein Beispiel fur ein Filament mit ca. 75 Stlck/m abgebildet.

Abbildung 52: Zahlreiche Vakuolen im Filament aus Makrolon 3107 (L&nge: 36 mm).
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Abbildung 53: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher
Temperatur im B1 (Tg1) des Wasserbades bei kleinem und groBem

Airgap.

Den erwarteten Vorteil eines groReren Airgaps konnte man in diesem Versuch nur bei
niedrigen Temperaturen sehen, wo die Ovalitat bei einem Airgap von 10 cm bei ca.
0,015 mm und bei einem Airgap von 38 cm mit 0,01 mm etwas darunterlag. Es muss
allerdings bertcksichtigt werden, dass beim groRen Airgap keine zusatzliche Kihlung
eingesetzt wurde, um ein Schwingend des Filamentes und ein damit einhergehendes
AnstofRen am Uberlauf zu vermeiden. Mit zusatzlicher Kiihlung wiirden die Werte dem-
entsprechend dann in einem noch niedrigeren Bereich liegen. Bei hoheren Tempera-
turen verschwand der Unterschied in den Ovalitatswerten zwischen den beiden Kur-

ven.

Die Verlaufskurven der gemessenen Ovalitatswerte verhielten sich bei beiden Langen
des Airgaps (da auch der grof3e Airgap im Vergleich klein ist) wie bei dem Versuch mit
kleinem Airgap mit dem PP BA212E. Die Oberflache des Filamentes friert bei niedrigen
Wassertemperaturen rasch im Wasserbad ein und die entstehenden Eigenspannun-
gen bewirken eine gro3e Anzahl an Vakuolen. Bei hoheren Temperaturen im Wasser-
bad kann die Randschicht des Filamentes noch leicht verformt werden, weshalb sich
die Eigenspannungen in Form von erhdhter Ovalitat und somit weniger Vakuolen zei-

gen.
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Die in Kapitel 5.3.2.1 aufgestellte Hypothese, dass, wie alle amorphen Kunststoffe,
auch PC aufgrund des breiteren Glaslibergangbereiches leichter durch die Einstellun-
gen im Abkuhlprozess beeinflussbar ist und somit bei entsprechender Einstellung Ei-
genspannungen im Filament vermieden werden kénnen, muss fir PC verworfen wer-
den. Die Temperaturen des Uberganges liegen mit 145 °C, &hnlich der Erstarrungs-
temperatur von PP, so weit Uber der Temperatur des Wasserbades, dass hier kein
Einfluss erkannt werden kann. Nur eine Temperierung eines Umgebungsmediums auf
solch hohe Temperaturen kdnnte einen Einfluss austben.

Um den positiven Einfluss eines groReren Airgaps auf die Filamentqualitat aufzuzei-
gen, sollte im Anschluss an den Versuch mit einem Airgap von 38 cm die Lange des
Airgaps noch weiter ausgereizt werden. Es konnte ein maximaler Airgap von 55 cm
erreicht werden, bei dem das Filament (ohne zusatzliche Luftkihlung und daher wenn
das Filament nicht schwingt) gerade noch nicht am Uberlauf aufliegt (siehe Abbildung
54).

Abbildung 54: Filament aus Makrolon 3107 am Filamenteinlauf ins Wasserbad bei
einem maximalen Airgap von 55 cm.

Der Versuch wurde bei hohen Wassertemperaturen (B1 ca. 64 °C und B3 ca. 44 °C)
und ohne zusatzliche Kuhlung durchgefihrt, wodurch das Grundniveau der Ovalitats-
werte ein hoheres war und zu Beginn der Mittelwert beim Airgap von 38 cm bei
0,026 mm lag. In Abbildung 55 ist dargestellt, dass die Ovalitat nach Umstellung auf
den groReren Airgap auf einen Mittelwert von 0,016 mm sank. Die Standardabwei-
chungen der Durchmesser nahmen gleichzeitig gering um 0,002 mm auf 0,016 mm zu.
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Abbildung 55: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher Lénge
des Airgaps.

Es kann somit bewiesen werden, dass auch bei PC eine langsamere Abkuhlung in
Form eines groeren Airgaps geringere Eigenspannungen im Filament bewirkt. Zu-
satzlich kann die Randschicht eher im grof3en Airgap einfrieren, wodurch die Eigen-
spannungen Vakuolen und weniger eine Ovalitat des Filamentes verursachen.

Wie bei PP kann nur eine grol3e Lange des Airgaps die Qualitat positiv beeinflussen,
da dadurch weniger Eigenspannungen im Filament entstehen, welche entweder Va-
kuolen oder ovale Filamente provozieren. Die Wassertemperatur kann jedoch nicht so
hoch eingestellt werden, dass es nicht zur Ausbildung beider Kriterien kommt.

5.4.1.2 Zusatzliche Kiihlung im Airgap

Bei denselben Einstellungen wie beim Versuch mit dem Airgap von 38 cm wurde ge-
testet, ob eine zusatzliche Kihlung im Airgap die Ovalitat und den Durchmesser positiv
beeinflusst. An der Schmelzepumpe wurden folgende Werte eingestellt.

e Drehzahl: 2,3 — 2,5 rpm
e Druck: Einlaufdruck: 113 — 122 bar; Auslaufdruck: 217 — 221 bar;
Differenzdruck: 95 — 103 bar

Die Temperaturen im Extruder stiegen Uber die Soll-Werte an:
Ist-Temperatur: Extruder: 191/230/254/236/229/221/224/224/240 °C
Kopf: 219,5/220/211,3/220,4/220,0 °C
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Das Wasserbad war zu Beginn dieses Versuches schon aufgeheizt und die Tempera-
tur in B1 lag bei ca. 63 °C und in B3 bei ca. 38 °C.

Folgende zusatzliche Luftkihlung wurde hier getestet:

Bereich 1: ohne zusatzliche Luftkihlung
Bereich 2: mit Ventilator und den zwei Absaugungen

Die Abbildung 56 zeigt, dass der Einsatz von Ventilator und der Absaugungen die
Ovalitat von 0,028 auf 0,021 mm verringert. Der Mittelwert des X-Durchmessers bleibt
auch bei zusatzlicher Luftkiihlung konstant, nur der Y-Durchmesser steigt, entspre-
chend der niedrigeren Ovalitat, um 0,008 mm und auch die Standardabweichungen
beider Durchmesser nehmen um 0,003 mm zu.
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Abbildung 56: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei zusétzlicher Luftkiihlung

im Airgap von 38 cm.

Fur einen Airgap von 55 cm wurden mit denselben Einstellungen wieder der Einfluss
von zusatzlicher Luftkihlung Uberpriuft und die Werte in der Abbildung 57 dargestellt.
Die Temperatur in B1 lag wieder bei rund 63 °C und nur die Temperatur in B3 stieg
mittlerweile auf ca. 47 °C.

Folgende zusatzliche Luftkihlung wurde hier getestet:

Bereich 1: ohne zusatzliche Luftkihlung
Bereich 2: mit Ventilator und den zwei Absaugungen
Bereich 3: mit Ventilator
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Auf Zuschalten von weiterer zusatzlicher Kihlung wurde verzichtet, da selbst bei die-
sen Einstellungen schon ein starkes Schwingen des Filamentes zu erkennen war. Wie-
der kam es zu den gleichen Ergebnissen: Die Ovalitdt nahm vom Bereich 1 (ohne
zusatzliche Luftkihlung) zum Bereich 2 mit Ventilator und Absaugung von 0,016 auf
0,013 mm ab, wie Abbildung 57 zeigt. Das Ausschalten der Absaugung im Bereich 3
fihrte zu keiner Anderung des Mittelwertes der Ovalitat. Daraus kann, wie auch schon
bei anderen Materialien, geschlossen werden, dass je mehr zusatzliche Kuhlung im
Airgap, desto besser die Rundheit des Filamentes, jedoch die Absaugung hier im Ver-
gleich zum Ventilator nur eine untergeordnete Rolle spielt.
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Abbildung 57: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei zusétzlicher Luftkiihlung

im Airgap von 55 cm.

5.4.2 Variation des Differenzdruckes in der Schmelzepumpe

Da bei diesem Material selbst bei der minimal einstellbaren Drehzahl der Schmelze-
pumpe von 2,3 bis 2,5 rpm nur ein positiver Differenzdruck (ca. 80 bar) einstellbar war,
sollte, um dennoch eine Variation des Differenzdruckes auszutesten, ein noch hoherer
Differenzdruck auf seinen Einfluss auf die Ovalitat und den Durchmesser getestet wer-
den. Dazu wurde bei einem Airgap von 55 cm im Anschluss an den unter 5.4.1.2 be-
schriebenen Versuch und somit bei dessen Einstellungen die Drehzahl der Schmelze-
pumpe auf 2,8 bis 3,1 rpm eingestellt. Hier stieg der Differenzdruck von ca. 130 bar
direkt nach der Umstellung auf schlussendliche 165 bar.

Kunststoffverarbeitung

KUNSTSTOFF . ) )
TECHNIK Otto Gléckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



80

Sobald sich die Werte nach der Drehzahlerh6hung wieder einpendelten, erreichten sie
dasselbe Niveau wie zuvor bei der niedrigeren Drehzahl von 2,3 bis 2,5 rpm. Diese
Anderung in der Drehzahl hatte somit keine Auswirkungen auf die Ovalitat, wie auch
Abbildung 58 zeigt. Nur die Mittelwerte der Durchmesser nahmen, mit gleichbleibender
Standardabweichung von 0,015 mm, um 0,003 mm zu.
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Abbildung 58: Mittelwerte der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die
Standardabweichungen der Durchmesser bei unterschiedlicher
Drehzahl der Schmelzepumpe und bei einem Airgap von 55 cm.

5.5 Polyphenylsulfon Ultrason P 3010

Da Polyphenylsulfon Ultrason P 3010 laut dem Softwareprogramm Autodesk
Simulation Moldflow Insight eine Verarbeitungstemperatur von 350 °C besitzt, war eine
Verarbeitung am Compounder Theysohn TSK30 unmdglich, da dieser nur auf 300 °C
temperiert werden kann. Aus diesem Grund wurden die Versuche mit diesem Material
am Compounder Leistritz ZSE18MAXX-HP durchgefuhrt, der bis 450 °C temperiert
werden kann. In diesem Versuch sollte getestet werden, ob mit einer Schnecke, die
fur bis zu 90 vol% metallgefullte Polymere ausgelegt ist, auch PPSU in purer Form
sinnvoll verarbeitet werden kann. Dazu wurde folgendes Temperaturprofil gewahit:

25/200/350/350/350/350/350/350/350/350/350/350/350 °C
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Die Massetemperatur betrug laut Anzeige an der Steuerung 353 °C. Nun wurden ver-
schiedene Schneckendrehzahlen (von 200 bis 800 rpm) sowie verschiedene Durchs-
atze (von 0,5 bis 1 kg/h) eingestellt und das produzierte Filament als erste Einschat-
zung mittels optischer Betrachtung beurteilt.

Jegliche Einstellungen fuhrten zu thermischen Abbau des PPSUs (dunkelbraune Far-
bung des Filamentes) und selbst weniger Scherung durch geringere Drehzahlen fuhrte
zu keiner Verbesserung, nur der bereits zu dinne Durchmesser nahm bei geringeren
Drehzahlen noch weiter ab. Der Zieldurchmesser von 1,75 mm konnte fur dieses Ma-
terial aufgrund eines Durchmessers der vorhandenen Duse von 1,75 mm auch bei
hohem Durchsatz nicht erreicht werden. Ein nicht konstanter Einzug durch die zu nied-
rige Gangtiefe der Schnecke flhrte zu Teilflillung der Schnecke sowie einer nicht kon-
stanten Forderwirkung. Eine weitere Erhdhung des Durchsatzes war aufgrund der
Uberschreitung des maximalen Schneckendrehmomentes im Extruder nicht moglich.
Aulerdem wurde das Filament am Kihlabzug wellig (siehe Abbildung 59), was auch
beim Abschalten der Kihlung (Luftkiihlung von oben und Bandkihlung mittels Wasser)
nicht verschwand. Lediglich die Oberflache und die Rundheit der Filamente waren gut.
Die Ovalitat wurde jedoch nur bei héherer Geschwindigkeit und somit viel zu kleinem
Durchmesser (ca. 0,85 mm) gemessen und betrug rund 0,02 mm.

Abbildung 59: Durch die Abkiihlung wellig werdendes Filament aus PPSU Ultrason
P 3010.

Die hohe Scherung in der Schnecke aufgrund der vielen Knet- und Mischbldcke in der
Schneckenkonfiguration fihrte zu einem Abbau des Polymers. Mit der vorhandenen
Schnecke und dem zu kleinen Disendurchmesser war kein verntnftiges Ergebnis er-
zielbar, daher wurde von weiteren Versuchen am Compounder Leistritz ZSE18MAXX-
HP, auch mit PEEK, abgesehen.

5.6 Polymer/HAP-Filamente

5.6.1 Herstellung mittels Kneter und HKR

Wie in Kapitel 4 beschrieben, wurden aufgrund des hohen Preises des HAP flr den
Compoundierprozess Vorversuche im kleinen Rahmen durchgefiihrt. Es sollten die
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generelle Einmischbarkeit von HAP in ein Polymer Uberpruft und die anschlieRende
Verarbeitung in Filamentform mit Kleinstmengen am HKR Haake Polylab System ge-
testet werden.

5.6.1.1 Knetprozess

Als erstes sollte das PP Purell RP270G, eine medizinische Type der Firma Lyondell-
Basell, mit 10 vol% HAP nanoXIM HAp202 geknetet werden. Die dazu notwendigen
Mengen sind in Tabelle 6 angegeben.

Tabelle 6: Einzuknetende Masse bei einem Compound mit 10 vol% HAP.

Volumenanteil (%) Dichte (g/cm3) Gesamtmasse (g)
PP Purell 90 0,9 109,46
HAP 10 3,0 40,54
Summe: 150,00

Zuerst wurde das Polymer ca. sechs Minuten bei 155 °C und einer Drehzahl von
60 rpm bis zum homogenen Schmelzezustand geknetet und anschlieRend das HAP
hinzugeflugt. Im ersten Versuch wurde die Mischdauer auf zwei Minuten und als Ver-
gleich dazu einmal auf acht Minuten festgelegt. Bereits nach einer sehr knappen
Mischdauer von zwei Minuten verfarbte sich das Material gelb und nach acht Minuten
sogar braun. In Platten gepresster Form sind beide Compounds sowie zum Vergleich
das reine PP in Abbildung 60 gezeigt.

BTl sy

Abbildung 60: In Platten gepresstes reines Granulat (links) und PP/HAP-Compound
nach einem zweiminitigen (Mitte) und nach einem achtminttigen
(rechts) Knetvorgang.
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Da ein Abbau des Polypropylens die erste Vermutung war, was einer Abnahme der
Viskositat durch den Abbau der Ketten entspricht, wurde eine rheologische Untersu-
chung am Rheometer Anton Paar MCR501 bei 200 °C und einer Spalthohe von 1 mm
durchgefuhrt. Als Referenzmaterial wurde reines PP in Granulatform getestet. Da die
Kurven in Abbildung 61 einen beinahe identen Verlauf aufweisen, wurde bewiesen,
dass wahrend des Knetprozesses auch tatsachlich kein Abbau des Materials stattge-

funden hat.
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Abbildung 61: Rheologische Untersuchung von reinem PP und der beiden
Compounds.

Es wurde somit angenommen, dass diese Farbung durch Lichtbrechung und —streu-
ung des HAP im Material entsteht.

Da ein Abbau des Kunststoffes bei einem langeren Knetvorgang widerlegt werden
konnte, sollte die Dauer fur die weiteren Versuche einerseits mdglichst hoch angesetzt
werden, um eine moglichst gute Mischwirkung zu erzielen. Andererseits sollte das Ma-
terial durch zu langes Kneten dennoch nicht geschadigt werden. Deshalb wurde fur
die weiteren Versuche als Kompromiss eine Mischdauer von funf Minuten festgelegt
und in vier Einheiten eine Gesamtmasse von ca. 450 g geknetet.
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5.6.1.2 Filamentproduktion am HKR

Da die aus dem Kneter erhaltenen Materialklumpen zu grof fir die Zylinderéffnung
(Durchmesser 12 mm) des HKR waren, wurden sie zuerst in der Mihle Retsch SM200
vermahlen.

Am HKR wurde eine Rundlochkapillare mit einer Lange von 30 mm und einem Durch-
messer von 1,75 mm und eine Kolbengeschwindigkeit von 0,5 mm/s gewahlt. Die Pa-
rameter leiten sich von einem Standardsatz flr wenig gefllltes PP ab. Die Temperatur
wurde auf 160 °C eingestellt. Das Filament wurde nach dem Dusenaustritt auf einem
Forderband, das mit der geringstmdglichen Geschwindigkeit betrieben wurde, abge-
legt. Diese Geschwindigkeit ist groRer als die am HKR eingestellte Extrusionsge-
schwindigkeit, wodurch ein Abziehen des Materials mdglich ist. Bei einer Temperatur
von 160 °C war das jedoch nicht mdglich, sondern das Filament riss sofort, da die
Massetemperatur zu kalt war. Aullerdem zeigte eine Betrachtung unter dem Mikroskop
spater, dass sich mit dem Auge nicht sichtbare Poren im Material bildeten. Nach Er-
héhung der Temperatur auf 175 °C entstanden zahlireiche, feine, aber nun deutlich
sichtbare Luftblaschen im Material, welches noch immer nicht abzugsfahig war. Ohne
Abzug wurde das Filament auf einen Durchmesser von ca. 2,6 mm aufgeschaumt. Ein
mikroskopischer Vergleich (20-fache Vergrofierung) der Schaumstruktur in den Mate-
rialien, bei 160 °C und bei 175 °im HKR verarbeitet, findet sich in Abbildung 62. In
beiden Filamentquerschnitten sind zahlreiche, sehr feine Luftblaschen enthalten. Im
rechten Bild, das das Filament bei einer Produktionstemperatur von 175 °C zeigt, ist
auch eine grol3e Luftblase abgebildet.

Feine Luftblaschen Luftblase

Abbildung 62: Luftblasen in Filamenten, die mittels HKR produziert wurden, links bei
160 °C, rechts bei 175 °C.
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Um eventuelle Feuchtigkeit als Ursache fur die Luftblasen auszuschliel3en, wurde wei-
teres, vermahlenes Compound Uber Nacht bei 80 °C getrocknet. Ein erneuter Versuch
bei tieferen Temperaturen fiihrte bei 155 °C zu einem Uberschreiten der Last im HKR,
wonach dieser Versuchsdurchgang sofort abgebrochen wurde und die Temperatur
wieder auf 160 °C erhoht wurde. Aber auch das vorgetrocknete Material fuhrte hier
wiederum zu einem Aufschaumen.

Es wurde angenommen, dass die Ursache auf das enthaltene Kristallwasser im HAP,
welches beim Erhitzen Luftblasen bildet, zurickzufihren war. Aus diesem Grund
wurde fur weitere Versuche die neue Type Medipure 20-15/006, speziell geeignet fur
den Gebrauch im Bereich Extrusion, ausgewahlt. Diese weiteren Versuche sollten,
aufgrund der Mdoglichkeit der Vakuumentgasung, direkt am Compounder Theysohn
TSK30 durchgeflihrt werden.

5.6.2 Herstellung der Polymer/HAP-Filamente

In diesem Kapitel ist die Herstellung der Filamente aus Compounds der finalen
Polymere, PP Purell RP270G und PC Makrolon 3107, mit 10 vol% HAP Medipure 20-
15/006 beschrieben. Letzteres wurde Uber die Seitendosierung zum bereits
aufgeschmolzenen Polymer hinzugeflgt. Da die Waage an der Seitendosierung nicht
fur sehr kleine Fordermengen ausgelegt ist, sollte in einem Vorversuch die minimale
Fordermenge ausgetestet werden, bei der an der Waage eine konstante Forderung
des HAP garantiert werden kann. Erkennbar ist eine solche Forderung am Wert des
Stellbefehls, der den Prozent der maximalen Schneckendrehzahl der Schnecke in der
Waage entspricht. Ein erforderlicher Stellbefehl von mindestens 5 % ist beim HAP erst
ab einem Durchsatz von 2,8 kg/h gegeben. Da fir ein Compound mit 10 vol% HAP
jedoch nur eine Fordermenge von 1,09 kg/h beim Compound mit PC sowie 1,35 kg/h
beim Compound mit PP erforderlich ist und diese Mengen nicht fur eine stabile
Filamentproduktion ausreichen, wurden im ersten Durchgang Masterbatches mit
héheren Gewichtsanteilen von HAP erzeugt, aus welchen anschlief3end in einem
erneuten Verarbeitungsschritt am Compounder durch Zugabe von weiterem Polymer
ein Filament mit 10 vol% HAP prozesssicher erstellt wurde.

5.6.2.1 PP/HAP-Filament

Mittels jener Einstellungen, die in Kapitel 5.3 fir das PP BA212E gefunden wurden,
sollte in diesem Versuch ein Filament aus einem Compound mit der Matrix PP Purell
RP270G, einer medizinischen Type, hergestellt werden. Dazu wurde zuerst ein Batch
mit 50 gew% HAP erstellt. Im zweiten Schritt wurde aus diesem Compound ein
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Filament mit dem Volumenverhaltnis von PP zu HAP von 90 zu 10 produziert. In
Tabelle 7 ist die Umrechnung von Volums- auf Gewichtsprozent, welche an der
Dosiereinheit eingestellt wurden, abgebildet.

Tabelle 7: Ermittlung der gew% des Compounds fir die Einstellung an der
Dosiereinheit.

wateial | Vo | QIens | Coyient (k) po | Sowish () 1e | Geu
PP 90 900 810 0,730 72,97
HAP 10 3000 300 0,270 27,03
Compound | 100 1.110 1,000 100,00

Folgende Einstellungen wurden aus den Versuchen mit PP BA212E Gbernommen:

e Temperaturprofil: Extruder: 180/185/190/200/200/200/200/200/200
Kopf: 210/220/220/240/240
e Schneckendrehzahl: 150 rpm
e Schmelzepumpe: Drehzahl: 3,9 — 4,2 rpm
Drucke: Einlaufdruck: 2 — 4 bar; Auslaufdruck: 58 — 59 bar;
Differenzdruck: 54 — 55 bar
e Materialférderung Trichter: 5 kg/h
e Einsatz von zusatzlicher Luftkiihlung in Form eines Ventilators und zwei Absau-
gungen
e Erwarmung des Wasserbades auf ca. 63 °C in B1
e Airgap =72 cm

Da die Zugabe von HAP die Schmelzesteifigkeit des Materials nach dem Austritt aus
der Duse senkte, musste der Airgap von den 103 cm, die bei der Produktion von purem
BA212E verwendet wurden, auf 72 cm verkirzt werden. Nur so konnte ein Streifen
des Filamentes Uber den Uberlauf des Wasserbeckens verhindert werden.

Abbildung 63 zeigt, dass die Ovalitat mit 0,068 mm Uber der Toleranz von 0,05 mm
lag. Auch die Durchmesserwerte sanken zeitweise unter die minimale Grenze von
1,7 mm und Uberstiegen die maximale Grenze von 1,8 mm. Auch wenn die
gemessenen Werte aullerhalb der Toleranzen lagen, die einen konstanten
Volumenstrom im FFF-Prozess garantieren, war ein Druck am 3D-Drucker Wanhao
Duplicator i3 dennoch moglich, da hier ein Einzug des Filamentes mit einem
Durchmesser zwischen 1,6 und 1,95 mm moglich ist.
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Abbildung 63: Spannenmitten der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die Spanne der
Durchmesser wéahrend der Produktion des PP/HAP-Filamentes.

Abbildung 64 zeigt den Schnitt des PP/HAP-Filamentes, unter dem Mikroskop
Olympus BX51 betrachtet. Es kann erkannt werden, dass das HAP (dunkle Stellen)
homogen im Filament verteilt wurde und, dass sich HAP-Partikel auch an der
Oberflache befanden, die dort eine leichte Rauigkeit ausbilden.

Abbildung 64: Homogene Verteilung des HAP im Filament mit der PP-Matrix.

5.6.2.2 PC/HAP-Filament

Auch fur die Herstellung des Makrolon 3107/HAP-Filamentes wurden die
Einstellungen aus den Versuchen mit ungefilitem PC Makrolon 3107 Ubernommen.
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Dazu wurde wieder zuerst ein Batch mit mdglichst hohem Anteil an HAP (41 gew%)
erstellt und anschlieRend das Filament mit 10 vol% HAP erzeugt. In Tabelle 8 ist die
Umrechnung von Volums- auf Gewichtsprozent, welche an der Dosiereinheit
eingestellt wurden, abgebildet.

Tabelle 8: Ermittlung der gew% des Compounds fir die Einstellung an der

Dosiereinheit.
. Dichte | Gewicht (kg) pro | Gewicht (kg) pro
0, 0,
SRl L e (kg/m3® | m3 Compound 1 kg Compound ST
PC 90 1200 1080 0,783 78,26
HAP 10 3000 300 0,217 21,74
Compound | 100 1.380 1,000 100,00

Folgende Einstellungen wurden aus den Versuchen mit reinem PC Makrolon 3107
ubernommen:

e Temperaturprofil: Extruder: 190/230/250/265/240/240/240/250/250
Kopf: 220/220/220/220/230
e Schneckendrehzahl: 150 rpm
e Schmelzepumpe: Drehzahl: 2,4 — 2,6 rpm
Dricke: Einlaufdruck: 47 — 49 bar; Auslaufdruck: 194 — 196 bar;
Differenzdruck: 146 — 148 bar
e Materialférderung Trichter: 5 kg/h
¢ Einsatz von zusatzlicher Luftkiihlung in Form eines Ventilators und zwei Absau-
gungen
e Erwarmung des Wasserbades auf ca. 63 °C in B1
e Airgap = 36 cm

Die maximale Lange des Airgaps musste auch bei der Herstellung des PC/HAP-
Filamentes verkurzt werden, da das Material an der Duse eine zu geringe
Schmelzesteifigkeit aufwies.

Abbildung 65 zeigt, dass die Ovalitat innerhalb des Toleranzbereiches lag, die
Durchmesser jedoch auch Werte tber 1,8 mm und unter 1,7 mm annahmen.
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Abbildung 65: Spannenmitten der Ovalitdt und der Durchmesser sowie die Spannen
der Durchmesser wéhrend der Produktion des PC/HAP-Filamentes.

Das Filament wies eine homogene Verteilung des HAPs im Filament auf, wie in
Abbildung 66, Bild a) dargestellt ist. Dort sind die HAP-Partikel als dunkle Stellen zu
erkennen, auch an der Oberflache des Filamentes. Abbildung 66, Bild b) zeigt, dass
sich einzelne Vakuolen im Material bildeten, die jedoch keinen Einfluss auf die
Druckbarkeit des Filamentes hatten.

" ] o]

Abbildung 66: Homogene Verteilung des HAP im Filament mit der PC-Matrix (a) sowie
die Bildung einiger Vakuolen (b).
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5.7 Erste Abschatzung der Druckbarkeit der Polymer/HAP-
Filamente

Als letzter Schritt im Versuchsplan wurde bei beiden mit HAP versetzten Filamenten
die Druckbarkeit am 3D-Drucker Wanhao Duplicator i3 getestet. Diese ist generell
maglich, jedoch kam es bei beiden Werkstoffen zum Verzug des Implantates (keine
ebene Grundflache), wie Abbildung 67, ein PC/HAP-Implantat, stellvertretend zeigt.

Abbildung 67: Erster Drucktest des Modells eines Implantates aus dem PC/HAP-
Compound.

Eine Mdglichkeit der Abhilfe bezlglich der fehlenden Formbestandigkeit besteht in der
Verwendung eines 3D-Druckers mit Bauraumheizung. Dadurch konnen bereits
aufgetragene Schichten bis zur nachsten nachfolgenden Schicht nicht zu stark
auskuhlen und kontrahieren, wodurch starke Interlayer-Spannungen bzw. ein
resultierender Verzug vermieden werden.
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6 Resumee und Ausblick

In diesem Kapitel soll ein Resimee Uber die Versuche zur Erzeugung von qualitativ
hochwertigen Filamenten fur medizinische FFF-Anwendungen und ein Ausblick auf
weitere (empfohlene) Untersuchungen gegeben werden.

Tabelle 9 zeigt in einer Ubersicht jene Faktoren, die einen tatsachlichen Einfluss auf
die Qualitat des Filamentes ausuben. Ihre Parameter missen so eingestellt sein, dass
sie eine konstante Forderung des Materials aus der Duse und eine anschliellende
gleichmafige und gleichzeitig moglichst langsame Abkuhlung bewirken. In diesem Fall
flhren sie zu einem qualitativ hochwertigen Filament. Diese Einstellungen sind in Ta-
belle 10 aufgelistet.

Tabelle 9: Einflussfaktoren und ihre Auswirkungen auf die Filamentqualitat.
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Tabelle 10: Beste Einstellungen fiir die verschiedenen Kunststoffe.

PE PP PC
HE3366 BA212E Makrolon 3107

Airgap (cm) 100 103 55
Temperatur im 75 Niedrig: eher Vakuolen | Niedrig: eher Vakuolen
Wasserbad (°C) Hoch: eher Ovalitat Hoch: eher Ovalitat
Ventilator und . . .

ein ein ein
Absaugung
Schmelzepumpe drehzahlgeregelt; positiver Differenzdruck (Pumpe)

FUr eine konstante, pulsationsfreie Férderung sind in erster Linie die Schmelzepumpe
bzw. deren Einstellungen verantwortlich. In der druckgeregelten Einstellung ist daflr
ein Massepolster vor der Schmelzepumpe, der durch Einstellung der Schmelzepumpe
als Drossel mdglich ist, notwendig. Es konnte jedoch gezeigt werden, dass die dreh-
zahlgeregelte Einstellung zu wesentlich geringeren Standardabweichungen der
Durchmesserwerte fuhrte. Bei dieser Einstellung stellte sich heraus, dass die besten
Ovalitatswerte mit einem hohen Differenzdruck erreichbar sind, aufgrund der hier er-
héhten Standardabweichung der mittleren Durchmesser allerdings ein Kompromiss
gefunden werden musste und die Schmelzepumpe somit mit einem etwas niedrigeren,
aber dennoch positiven Differenzdruck betrieben wurde.

Im AbkUhlprozess ist es wichtig, dass dieser nicht zu rasch (steile Abkuhlkurve Uber
die Zeit flr das Filament) oder stufenférmig (Stufen in der AbkUhlkurve) erfolgt. Beide
Falle flhren zu Eigenspannungen im Filament, die sich entweder in Form von Vakuo-
len (bei bereits eingefrorener Randschicht) oder in Form von erhéhter Ovalitat (wenn
Randschicht noch verformbar ist) auswirkt. Deshalb ist fur alle ein mdglichst grol3er
Airgap empfehlenswert, da die Abkihlung aufgrund des niedrigeren Warmeubergang-
koeffizienten Filament — Luft (3 — 20 W/m?K) langsamer erfolgt. Selbst heiRe Tempe-
raturen des Wasserbades haben eine hohere Abkuhlwirkung als der Airgap, da diese
nach oben hin mit 63 °C begrenzt ist.

Bei PE hatte zusatzlich auch eine erhdhte Temperatur im Wasserbad einen positiven
Einfluss auf die Rundheit des Filamentes. Das ist auf die im Vergleich zu PP geringere
Erstarrungstemperatur, die sich aufgrund der Breite des Erstarrungsbereiches im Be-
reich der Wassertemperatur befindet, zurickzufuhren. Das flhrte auch zu einer gerin-
geren Bildung von Eigenspannungen. Da das Filament aufgrund der geringeren Er-
starrungstemperatur und des breiten Abkuhlbereiches im AbkUhlprozess erst spat un-
ter den Erstarrungsbereich kommt, bildet sich hier durch die noch vorhandene Ver-
formbarkeit erhohte Ovalitat anstelle von Vakuolen aus.
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Da bei PP der Erstarrungsbereich bei hdheren Temperaturwerten liegt, friert die Rand-
schicht des Filamentes in Luft im Vergleich zu PE schneller ein. Bei einem grof3en
Airgap ist die Randschicht schon so weit eingefroren, dass selbst hohere Temperatu-
ren im Wasserbad keinen Einfluss mehr auf die Ovalitat des Filamentes haben. Die im
Abkuhlprozess im Wasser entstehenden Eigenspannungen bilden Vakuolen aus. Bei
einem kurzen Airgap erkennt man bei kalten Wassertemperaturen keinen Einfluss auf
die Ovalitat des Filamentes. Die Oberflache friert so schnell ein, dass eine Verformung
des Filamentes nicht mdglich ist und sich Vakuolen bilden. Bei hohen Temperaturen
ist die Randschicht noch verformbar und die Eigenspannungen fuhren teilweise zu
Ovalitat, teilweise zu Vakuolen.

Bei PC kann der Airgap aufgrund der niedrigen Schmelzesteifigkeit nicht so grol3e
Langen einnehmen wie bei den Polyolefinen. Im kurzen Airgap ist eine Abkuhlung der
Randschicht des Filamentes nicht moglich, weshalb die Eigenspannungen bei heil’en
Wassertemperaturen eine hohere Ovalitat bewirken. Bei kalten Wassertemperaturen
erfolgt die Abkuhlung der Oberflache sehr rasch, das Filament hat keine Zeit sich zu
verformen und es bilden sich Vakuolen.

In folgender Tabelle 11 sind jene Filamentwerte aufgelistet, die bei idealen Produkti-
onseinstellungen erzielt werden konnten.

Tabelle 11: Qualitatswerte bei den beste Einstellungen fiir die verschiedenen

Kunststoffe.
PE PP PC Makrolon
HE3366 BA212E 3107
Ovalitat (mm) 0,022 0,023 0,025
X-Durchmesser (mm) 1,747 1,796 1,783
Spanne (bei PE) oder Standardab- 0,043 0,031 0,014

weichung (PP und PC) (mm)
Y-Durchmesser (mm) 1,726 1,773 1,757

Spanne (bei PE) oder Standardab-
weichung (PP und PC) (mm)

Vakuolen (Anzahl/m) nein ca. 280 ca. 15

0,044 0,030 0,012

Die Ovalitaten liegen allesamt deutlich unterhalb der vorgegebenen Grenze von
0,05 mm. Die Durchmesserwerte liegen im Mittel im Toleranzbereich von 1,75 + 0,05
mm und bei PE und PC kénnen auch unter Berlcksichtigung der Spanne bzw. Stan-
dardabweichung die obere Grenze von 1,8 mm und die untere Grenze von 1,7 einge-
halten werden. Lediglich der X-Durchmesser bei PP kann die Grenze von 1,8 mm
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ubersteigen. Da der Durchmesser bei PP aber generell etwas hoher ist, kann dem mit
hoherer Abzugsgeschwindigkeit und dadurch etwas kleineren Durchmessern einfach
entgegengewirkt werden.

Lediglich Vakuolen konnten nicht vollstandig verhindert werden. Hier kann fur zukunf-
tige Versuche eine neue Auslegung des Wasserbades fur heillere Wassertemperatu-
ren bzw. eine geringere Produktionsgeschwindigkeit vorgeschlagen werden. Eine an-
dere Moglichkeit, die Eigenspannungen im Filament auf ein Minimum zu bringen, ware,
den Airgap durch stutzende Forderbander noch weiter zu vergrofiern.

Bei der Einmischung des HAPs im kleinen Rahmen am Kneter und HKR zeigte es sich
fur sinnvoll, mit Vakuumentgasung zu arbeiten, was am Compounder Theysohn
TSK30 moglich war. Die Compoundierung wurde unter denselben Einstellungen wie
in der Produktion der ungefillten Filamente durchgefuhrt. Es konnten runde Filamente
mit homogener Verteilung des HAPs erstellt werden. Nur die Werte der Durchmesser
waren zu manchen Messpunkten geringfligig aul3erhalb der Toleranz, das jedoch kei-
nen Einfluss auf die Druckbarkeit der Filamente ausubte.

In ersten Druckversuchen am 3D-Drucker Wanhao Duplicator i3 konnte schlussendlich
gezeigt werden, dass die HAP-Filamente fur die Verwendung im FFF-Prozess geeig-
net sind. Der Verhinderung des aufgetretenen Verzuges kann in einem 3D-Drucker mit
Bauraumheizung getestet werden. Dazu werden zukunftig Parameterstudien fur bes-
sere Druckbarkeit im Rahmen der Dissertation von DDI Katschnig am 3D-Drucker
HAGE Med-Drucker Prototyp durchgefuhrt, um die Produktqualitat weiter zu erhdhen.
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8 Anhang

8.1 Evaluierung der Messmethodik und Reproduzierbarkeit
der Messungen

8.1.1 Einfluss des Dickenmessgerates Sikora Laser Series 2010 T

8.1.1.1 Einfluss der Position des Dickenmessgerates zum Filament
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Abbildung 68: Ovalitat (ber die Zeit bei unterschiedlicher Position des
Dickenmessgerétes in Bezug auf das Filament (Richtung schematisch

dargestellt).
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Abbildung 69: X-Durchmesser (lber die Zeit bei unterschiedlicher Position des
Dickenmessgerétes in Bezug auf das Filament (Richtung schematisch

dargestellt).
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Abbildung 70: Y-Durchmesser (ber die Zeit bei unterschiedlicher Position des
Dickenmessgerétes in Bezug auf das Filament (Richtung schematisch
dargestellt).
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8.1.1.2 Einfluss der Position des Dickenmessgerates vor und nach dem Abzug

Bereich 1: vor dem Abzug
Bereich 2: nach dem Abzug
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Abbildung 71: Ovalitét (iber die Zeit, gemessen vor und nach dem Abzug.
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Abbildung 72: X-Durchmesser Uber die Zeit, gemessen vor und nach dem Abzug.
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Abbildung 73: Y-Durchmesser Uber die Zeit, gemessen vor und nach dem Abzug.

8.1.2 Reproduzierbarkeit der Versuche
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Abbildung 74: Ovalitat dber die Zeit, zwei Mal unter denselben Bedingungen

gemessen.
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Abbildung 75: X-Durchmesser Uber die Zeit, zwei Mal unter denselben Bedingungen

gemessen.
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Abbildung 76: Y-Durchmesser (lber die Zeit, zwei Mal unter denselben Bedingungen

gemessen.
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8.2 Evaluierung der Hauptfaktoren und deren Einstellfenster

8.2.1 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades

Airgap: 100 cm — Das Filament hangt zwischen Dise und Wasserbad durch.
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Abbildung 77: Ovalitit bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
Airgap von 100 cm.
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Abbildung 78: Ovalitidt (Zoom) bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 100 cm.
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Abbildung 79: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 100 cm.
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Abbildung 80: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 100 cm.
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Airgap: 75 cm — Das Filament hangt zwischen Duse und Wasserbad durch.

Abbildung 81:
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Abbildung 82: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 75 cm.
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Abbildung 83: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 75 cm.

Airgap: 50 cm — Das Filament hangt zwischen Dise und Wasserbad minimal
durch.
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Abbildung 84: Ovalitit bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
Airgap von 50 cm.
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Abbildung 85: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 50 cm.
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Abbildung 86: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 50 cm.
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Airgap: 25 cm — Das Filament hangt nicht zwischen Duse und Wasserbad durch.
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Abbildung 87: Ovalitit bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
Airgap von 25 cm.
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Abbildung 88: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 25 cm.

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gléckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



109

1.850
1.800 -
1.750
1.700
1.650
+ so0 JTARIIN
1.5511 '

!1;1“‘1"“" r 1'|-=|H “I I ]EIF!I'“I'“ Illll I”|r‘l1'|||ﬂ'|1ﬂl'1||

|I; | l I
1w Wil LBl

bl Ll
I _ r‘li

i
-tk

Y-Durchmesser (mm)

it e B A
1 400 | 192Mdy 20161, i ; ; ; ;
15:30:00 15:50:00 16:10:00 16:30:00

Zeit (hh:mm:ss)

Abbildung 89: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 25 cm.

Airgap: 5 cm — Das Filament hangt nicht zwischen Duse und Wasserbad durch.

Bei den folgenden drei Diagrammen ist anzumerken, dass die zwischenzeitlichen
Ausreiler (ca. 10:30, 10:43 und 10:56) aus den Zwischenmessungen eines Kollegen
stammen und keine Ausreil3er in diesem Prozess darstellen.
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Abbildung 90: Ovalitit bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
Airgap von 5 cm.

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gléckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



110

2.160 f--------

2.100 |- :

i

1.900

1.850 P ;
|“ I:31 i )

1‘.';3 Mum Ll m Mﬂuﬂu n. 1 m ..

X-Durchmesser (mm)

10:15:00 1024500 1121500 1

Zeit -(hh:mm:ss)

Abbildung 91: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 5 cm.
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Abbildung 92: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem Airgap von 5 cm.
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8.2.2 Einsatz zusatzlicher Kiihlung im Airgap
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Abbildung 93: Ovalitdt bei einem Airgap von 100 cm mit und ohne Ventilator.
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Abbildung 94: Y-Durchmesser bei einem Airgap von 100 cm mit und ohne Ventilator.
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Abbildung 95: Ovalitat bei einem Airgap von 50 cm mit Ventilator im Bereich 1 und mit
zusétzlicher Absaugung im Bereich 2.

8.2.3 Ermittlung der Position der Entstehung der Ovalitat
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Abbildung 96: Ovalitdt im Airgap gemessen und mit unterschiedlicher zusétzlicher
Kiihlung.
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Abbildung 97: X-Durchmesser im Airgap gemessen und mit unterschiedlicher

zusétzlicher Kiihlung.
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Abbildung 98: Y-Durchmesser im Airgap gemessen und mit unterschiedlicher

zusétzlicher Kiihlung.
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Abbildung 99: Ovalitdt, nach dem Wasserbad gemessen, nimmt beim Einsatz von
Druckluft ab.

8.2.4 Einfluss der Schmelzepumpe

8.2.4.1 Variation des Differenzdruckes
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Abbildung 100: Ovalitat (ber die Zeit bei unterschiedlichen Einstellungen der
druckgeregelten Schmelzepumpe.
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Abbildung 101: Y-Durchmesser Uber die Zeit bei unterschiedlichen Einstellungen der
druckgeregelten Schmelzepumpe.
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Abbildung 102: Ovalitat (ber die Zeit bei unterschiedlichen Einstellungen der
druckgeregelten Schmelzepumpe und einem Airgap von 25 cm.
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Abbildung 103: X-Durchmesser Uber die Zeit bei unterschiedlichen Einstellungen der
druckgeregelten Schmelzepumpe und einem Airgap von 25 cm.
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Abbildung 104: Y-Durchmesser liber die Zeit bei unterschiedlichen Einstellungen der
druckgeregelten Schmelzepumpe und einem Airgap von 25 cm.
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8.2.4.2 Schmelzepumpe druck-/drehzahlgeregelt
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Abbildung 105: Ovalitat bei Umstellung der Schmelzepumpe von druck- auf
drehzahlgeregelt um 16:39.
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Abbildung 106: X-Durchmesser bei Umstellung der Schmelzepumpe von druck- auf
drehzahlgeregelt um 16:39.
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Abbildung 107: Y-Durchmesser bei Umstellung der Schmelzepumpe von druck- auf
drehzahlgeregelt um 16:39.

8.2.5 Anderungen der Ovalitit und des Durchmessers 24 Stunden
nach der Produktion
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Abbildung 108: Ovalitét der Spule 1 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:
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Abbildung 109: Ovalitat der Spule 1 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung: Werte

sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim Abwickeln
gemessen.
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Abbildung 110: X-Durchmesser der Spule 1 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:
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Abbildung 111: X-Durchmesser der Spule 1 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung:
Werte sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim
Abwickeln gemessen.
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Abbildung 112: Y-Durchmesser der Spule 1 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:

| I
I.?ﬂ-ﬂ':’ ........... ok o initatelets E. ..................... 1: ......... -E. ........... -
e | SR 1 1TV HAt0 | | SN 1T
1715 H J IR |; TR

1.710
1.705 | : : ; . : .

.'1‘23""‘“2“{'5] | L | | 1
12:19:00 12:2000 12:21:00 12:2200 12:23:00 12:24:00 12:25:00
Zeit (hh:mm:ss)

Y-Durchmesser (mm)

Abbildung 113: Y-Durchmesser der Spule 1 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung:
Werte sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim
Abwickeln gemessen.
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Abbildung 114: Ovalitét der Spule 2 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:
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Abbildung 115: Ovalitat der Spule 2 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung: Werte
sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim Abwickeln
gemessen.
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Abbildung 116: X-Durchmesser der Spule 2 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:
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Abbildung 117: X-Durchmesser der Spule 2 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung:
Werte sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim
Abwickeln gemessen.
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Abbildung 118: Y-Durchmesser der Spule 2 zum Zeitpunkt der Produktion.
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Nach 24 Stunden:
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Abbildung 119: Y-Durchmesser der Spule 2 nach 24 Stunden gemessen. Anmerkung:
Werte sind spiegelverkehrt zur obigen Abbildung, da Rolle beim
Abwickeln gemessen.

8.3 Polypropylen BA212E

8.3.1 Variation des Differenzdruckes in der Schmelzepumpe
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Abbildung 120: Ovalitét lber die Zeit bei unterschiedlichen Differenzdriicken der
drehzahlgeregelten Schmelzepumpe.
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Abbildung 121: X-Durchmesser liber die Zeit bei unterschiedlichen Differenzdriicken
der drehzahlgeregelten Schmelzepumpe.
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Abbildung 122: Y-Durchmesser lber die Zeit bei unterschiedlichen Differenzdriicken
der drehzahlgeregelten Schmelzepumpe.
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8.3.2 Einfluss des Abkilihlprozesses auf die Qualitat des Filamentes

8.3.2.1 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades
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Abbildung 123: Ovalitat bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
minimalen Airgap von 10 cm.
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Abbildung 124: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem minimalen Airgap von 10 cm.
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Abbildung 125: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem minimalen Airgap von 10 cm.
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Abbildung 126: Ovalitit bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei einem
maximalen Airgap von 103 cm.
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Abbildung 127: X-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem maximalen Airgap von 103 cm.
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Abbildung 128: Y-Durchmesser bei steigenden Temperaturen im Wasserbad und bei
einem maximalen Airgap von 103 cm.
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8.3.2.2 Zusatzliche Kiihlung im Airgap
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Abbildung 129: Ovalitét tber die Zeit bei unterschiedlicher, zusétzlicher Kiihlung.
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Abbildung 130: X-Durchmesser Uber die Zeit bei unterschiedlicher, zuséatzlicher

Kihlung.
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Abbildung 131: Y-Durchmesser (iber die Zeit bei unterschiedlicher, zusétzlicher

Kiihlung.

8.4 Polycarbonat Makrolon 3107

8.4.1 Einfluss des Abkuhlprozesses auf die Qualitat des Filamentes

8.4.1.1 Lange des Airgaps und Temperatur des Wasserbades
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Abbildung 132: Ovalitét tber die Zeit bei steigenden Temperturen im Wasserbad und

bei einem Airgap von 10 cm.
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Abbildung 133: X-Durchmesser (lber die Zeit bei steigenden Temperturen im
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Abbildung 134: Y-Durchmesser (lber die Zeit bei steigenden Temperturen im
Wasserbad und bei einem Airgap von 10 cm.
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Abbildung 135: Ovalitat (ber die Zeit bei steigenden Temperturen im Wasserbad und
bei einem Airgap von 38 cm.
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Abbildung 136: X-Durchmesser (ber die Zeit bei steigenden Temperturen im

Wasserbad und bei einem Airgap von 38 cm.
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Abbildung 137: Y-Durchmesser (ber die Zeit bei steigenden Temperturen im
Wasserbad und bei einem Airgap von 38 cm.

VergroBerung des Airgaps von 38 auf 55 cm:
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Abbildung 138: Ovalitat iber die Zeit bei einem Airgap von 38 cm (bis 16:57) und
55 cm (ab 17:01).
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Abbildung 139: X-Durchmesser liber die Zeit bei einem Airgap von 38 cm (bis 16:57)
und 55 cm (ab 17:01).

1,84 -
1,82 -
1,80
1,78
1,76
1,74 -
1,72 -
1,70
1,68
1,66
1,64 -

Y-Durchmesser (mm)

T T T T T T T
16:52 16:57 17:02 17.07
Zeit (hh:mm)

Abbildung 140: Y-Durchmesser lber die Zeit bei einem Airgap von 38 cm (bis 16:57)
und 65 cm (ab 17:01).
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8.4.1.2 Zusatzliche Kiihlung im Airgap

Airgap von 38 cm:
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Abbildung 141: Ovalitat tber die Zeit mit teilweise zusétzlicher Kiihlung im Airgap

(38 cm).
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Abbildung 142: X-Durchmesser Uber die Zeit mit teilweise zusétzlicher Kihlung im

Airgap (38 cm).
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Abbildung 143: Y-Durchmesser (ber die Zeit mit teilweise zusétzlicher Kiihlung im
Airgap (38 cm).
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Abbildung 144: Ovalitit (ber die Zeit mit unterschiedlicher zusétzlicher Kihlung im
Airgap von 55 cm.
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Abbildung 145: X-Durchmesser Uber die Zeit mit unterschiedlicher zusétzlicher
Kihlung im Airgap von 55 cm.
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Abbildung 146: Y-Durchmesser (iber die Zeit mit unterschiedlicher zusétzlicher
Kihlung im Airgap von 55 cm.
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8.4.2 Variation des Differenzdruckes in der Schmelzepumpe
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Abbildung 147: Ovalitat dber die Zeit bei Erhéhung der Drehzahlen der
Schmelzepumpe um 17:56 von 2,3 bis 2,5 rom auf 2,8 bis 3,1 rom.
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Abbildung 148: X-Durchmesser U(ber die Zeit bei Erhéhung der Drehzahlen der
Schmelzepumpe um 17:56 von 2,3 bis 2,5 rom auf 2,8 bis 3,1 rom.
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Abbildung 149: Y-Durchmesser (iber die Zeit bei Erhéhung der Drehzahlen der
Schmelzepumpe um 17:56 von 2,3 bis 2,5 rom auf 2,8 bis 3,1 rom.

8.5 Polyphenylsulfon Ultrason P 3010
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Abbildung 150: Ovalitét des Filamentes aus PPSU Ultrason P3010.
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Abbildung 152: Y-Durchmesser des Filamentes aus PPSU Ultrason P3010.
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8.6 Polymer/HAP-Filamente

8.6.1 PP/HAP-Filament
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Abbildung 153: Ovalitét des PP/HAP-Filamentes.
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Abbildung 154: X-Durchmesser des PP/HAP-Filamentes.

KUNSTSTOFF Kunststoffverarbeitung
m TECHNIK Otto Gldckel-Str. 2, 8700 Leoben, Osterreich
LEOBEN kv@unileoben.ac.at, www.kunststofftechnik.at



142

1.780
1.770
1.760
1.750
1.740
1.730
1.720
1.710
1.700
1.690
1.680
1.670

Y-Durchmesser (mm)

18:30 18:35 18:40
Zeit (hh:mm)

Abbildung 155: Y-Durchmesser des PP/HAP-Filamentes.

8.6.2 PC/HAP-Filament
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Abbildung 156: Ovalitét des PC/HAP-Filamentes.
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Abbildung 157: X-Durchmesser des PC/HAP-Filamentes.
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Abbildung 158: Y-Durchmesser des PC/HAP-Filamentes.
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