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1 Ausgangssituation des Projeks

1.1 Zielsetzung des Projekts und Projektmitglieder

Die besonderen Anforderungen an medizintechnische Einmalprodukte wie Sterilisierbarkeit,

Biokompatibilität bedingen häufig den Einsatz individuell angepasster Materiallösungen. Diese werden bisher in

verschiedenen Aufbereitungsverfahren (Compoundieren) durch Einmischen von Zusatzstoffen in

Standardkunststoffen hergestellt. Anschließend erfolgt in Extrusions- oder Spritzgussprozessen die

Weiterverarbeitung zu Produkten. Aufgrund der zum Teil geringen Materialmengen sowie des hohen

Qualifizierungs- und Freigabeaufwandes, sind am Markt nicht ausreichend individualisierte Materiallösungen

verfügbar. Potenziale zur Produktindividualisierung und Produktfunktionalisierung können somit häufig nicht

ausgeschöpft werden.

Das Forschungsvorhaben hatte zum Ziel, den Schritt der Materialaufbereitung in die Extrusion und das

Spritzgießen zu integrieren. Dadurch sollte es möglich sein, in wenigen Prozessschritten die

Produkteigenschaften gemäß den Anforderungen zu erreichen.

Insgesamt waren sechs Projektpartner am MeDiComP-Projekt beteiligt: B. Braun Melsungen AG,

Krauss Maffei Technologies GmbH, Hübner GmbH & Co. KG, PAPE GmbH, Zeppelin GmbH und die Institut für

Werkstofftechnik. Abbildung 1 veranschaulicht die Struktur und Rolle der Projektpartner.

Abbildung 1. Projektstruktur und Rolle der Projektpartner

B. Braun Melsungen AG
Das Ziel der Firma B. Braun war es, die neuartigen Verfahren zur Direktextrusion und zum Direktspritzgießen

anhand von Demonstratorprozessen zu erproben, zu optimieren und die notwendigen Randbedingungen für

einen Einsatz dieser Prozesse in der Medizintechnik zu schaffen.
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Krauss Maffei Technologies GmbH
Das Ziel der Firma Krauss Maffei war es, eine geeignete Maschinentechnologie für das Direktspritzgießen zu

entwickeln, umzusetzen, für einen Demonstratorprozess bereitzustellen sowie durch Anpassungen der

Maschinentechnologie die Optimierung des Demonstratorprozesses zu unterstützen.

Hübner GmbH & Co. KG
Das Ziel der Firma Hübner war es, die bisher nur in Analysegeräten im Umfeld der Laboranalytik eingesetzte

THz-Spektroskopie derart anzupassen, dass eine Inline-Messung und Bewertung der Mischgüte von

Kunststoffschmelzen möglich war. Die Genauigkeit und Reproduzierbarkeit musste dabei ausreichen, um

Prozessabweichungen, welche zu einer Änderung der Endprodukteigenschaften von mehr als 25% der

Toleranzbreite führten, zu erkennen.

Pape GmbH
Das Ziel der Firma Pape war es, durch Entwicklung und Auslegung spezieller Spritzgießschnecken den

Prozessschritt der Aufbereitung auf einer Standardspritzgießmaschine zu integrieren und anhand eines

Demonstratorprozesses die Eignung für medizinische Produkte nachzuweisen sowie durch Anpassungen der

Schneckentechnologie die Optimierung dieses Demonstratorprozesses zu unterstützen.

Zeppelin GmbH
Das Ziel der Firma Zeppelin war es, durch Entwicklung, Auslegung und Bereitstellung von

Maschinentechnologie die Direktextrusion von PVC und TPE mit einem Doppelschneckenextruder zu

ermöglichen.

Universität Kassel, Institut für Werkstofftechnik
Das Ziel des Instituts für Werkstofftechnik der Uni Kassel war es, zum einen Wechselwirkungen von Prozess

und Materialeigenschaften zu analysieren und basierend darauf Potenziale für die Entwicklungsaufgaben aller

beteiligten Partner zu identifizieren. Zum anderen sollte eine Übertragbarkeit der Ergebnisse auf weitere

Anwendungen sowie die Eignung des Verfahrens zur materialbasierten Produktindividualisierung untersucht

und bewertet werden.

1.2 Aktueller Stand von Wissenschaft und Technik

Im Stand der Technik wird zunächst ein genereller Überblick zu den relevanten Verfahren und Begriffen

in der Kunststofftechnik gegeben. Dies soll ein Grundverständnis vermitteln und eine Einordnung der späteren

spezifischeren Ausführungen im übergeordneten Kontext ermöglichen. Anschließend wird auf Kunststoffe in der

Medizintechnik sowie im Besonderen auf die für Demonstratorprozesse in diesem Projekt genutzten Materialien

eingegangen. Abschließend erfolgt eine spezifischere Abgrenzung der im Projekt geplanten technischen

Lösungen zu bestehenden Ansätzen.

Die Standardprozesskette in der Kunststoffverarbeitung lässt sich anhand von Abbildung 2 beschreiben.

Basispolymere, welche in großchemischen Prozessen in großen Produktionsvolumina hergestellt werden

können bereits zur Herstellung von Produkten durch Urformen verwendet werden. Häufig ist jedoch eine

Anpassung dieser Basispolymere notwendig um ihre Eigenschaften hinsichtlich bestimmter Aspekte zu

verbessern. Dabei ist die Anpassung von Verarbeitungseigenschaften (Temperaturbeständigkeit, Fließfähigkeit,
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…) als auch von Gebrauchseigenschaften (Mechanische Eigenschaften, Flammschutz, Farbe, ...) möglich.

Diese Anpassung wird als Aufbereitung von Kunststoffen oder als Compoundieren bezeichnet. Die Anpassung

der Eigenschaften wird durch die Zugabe von Additiven erreicht. Additive können in verschiedenster Form

vorliegen (z.B. Fasern, Öle, Pigmente, …). Diese Additive werden im Compoundierprozess in das Basispolymer

eingemischt (Abbildung 2). Dazu wird das Basispolymer in einer zum Compoundieren geeigneten Maschine wie

z.B. einem Doppelschneckenextruder aufgeschmolzen und durch eine Düse zu einem Strang gepresst und zu

einem Granulat zerschlagen. Das Granulat als Mischung von Basispolymer und Additiv wird als Compound

bezeichnet. Die Herstellung des Compounds kann bei spezialisierten Unternehmen (Compoundeure) oder als

Teil der Prozesskette beim OEM erfolgen. Neben der Aufbereitung auf Extrudern existieren zahlreiche weitere

Verfahren. Oft sind auch mehrere Prozessschritte an verschiedenen Maschinen zur Aufbereitung von

Materialien notwendig.

Abbildung 2. Standardprozesskette aus Compoundieren und Extrudieren

Durch einen Urformprozess werden aus dem Granulat Produkte erzeugt. Die beiden häufigsten

Verfahren hierzu sind das Spritzgießen und das Extrudieren. Bei beiden Verfahren wird das Compound erneut

aufgeschmolzen in Form gebracht und abgekühlt. Beim Spritzgießen wird das Granulat bzw. Compound über

einen Trichter der Plastifiziereinheit zugeführt. Diese besteht aus einem Zylinder und Schnecke. Durch rotative

Bewegung der Schnecke und eine Erwärmung des Zylinders durch Heizbänder wird das Material

aufgeschmolzen und in den Schneckenvorraum gefördert. Die Schnecke bewegt sich dabei nach hinten. Ist

ausreichend Material im Schneckenvorraum kann dieses in das Werkzeug eingespritzt werden. Die Schnecke

bewegt sich dabei wie ein Kolben translatorisch nach vorn. Nachdem die Schmelze im in der Kavität abgekühlt

ist, kann das Bauteil entformt werden. Es handelt sich beim Spritzgießen somit um ein diskontinuierliches

Verfahren, dass in der Lage ist, komplexe einzelne Produkte herzustellen.

Direktcompoundierung
Der Begriff beschreibt die Zusammenführung von Aufbereitung (Compoundierung) und Formgebung

(Spritzgießen oder Extrusion) in einem gemeinsamen Prozess. Ein zwischenzeitliches Abkühlen und

Granulieren des Compounds entfällt.

In diesem Projekt wird zwischen Direktextrusion (zur Extrusion) und Direktspritzguss (zum Spritzgießen)

unterschieden. Bei der Direktextrusion werden alle notwendigen Aufbereitungsschritte in einem

Doppelschneckenextruder durchgeführt und anschließend mittels einer Schmelzepumpe der notwendige Druck

aufgebaut um das Material durch das Werkzeug in Form zu Pressen.

Im Rahmen dieses Projekts wurden zwei Varianten beim Direktspritzgießen unterschieden.
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Bei Var. A erfolgte die Aufbereitung auf einem Einschneckenextruder, der diskontinuierlich betrieben

wurde. Immer dann, wenn die Spritzgießmaschine dosiert, wurde durch den Extruder Schmelze in den Zylinder

der Spritzgießmaschine gefördert. Durch die Schnecke der Spritzgießmaschine wurde die Schmelze dann in

den Schneckenvorraum gefördert und durch eine translatorische Bewegung in das Werkzeug gespritzt.

Bei Var. B kamen keine zusätzlichen Elemente bei der Aufbereitung zum Einsatz. Es wurde versucht,

durch eine ideal auf die Anwendung ausgelegte Schnecke den Compoundiervorgang in den regulären

Spritzgießvorgang zu integrieren. Dies war eine besondere Herausforderung, da bereits große Bereiche der

Schnecke für Basisfunktionen, wie zum Beispiel das Aufschmelzen, genutzt wurden. Für Misch- und

Homogenisiervorgänge standen somit nur wenige Schneckenelemente zur Verfügung.

Somit lagen für das Spritzgießen drei verschiedene Grade der Prozessintegration vor:

1. Standardprozess mit Compoundierung auf einem Doppelschneckenextruder mit anschließender

Granulierung und erneutem Aufschmelzen des Granulats im Standardspritzguss

2. Integration der Compoundierung, wobei ein zusätzlicher Einschneckenextruder an eine

Spritzgießmaschine gekoppelt ist und diese mit Schmelze bestückt. Der Mischvorgang erfolgt

zum überwiegenden Teil im Einschneckenextruder.

3. Integration nur durch Einsatz spezieller Schneckenelemente auf einer

Standardspritzgießmaschine. Der Mischvorgang findet ausschließlich in der Spritzgießmaschine

statt.

Der Grad der Integration nimmt von 1 nach 3 zu, wohingegen die theoretisch erreichbaren

Mischwirkungen von 1 nach 3 abnehmen. Somit ist keine generelle Aussage möglich, welche Variante

notwendig ist um eine ausreichende Mischwirkung zu erzielen. Diesem Aspekt wurde Rechnung getragen,

indem eine Definition der Grenzen der einzelnen Varianten und somit ihrer Einsetzbarkeit Teil des Projekts war.

1.3 Kunststoffe in der Medizintechnik und für das Projekt relevante Materialien

Neben klassischen Materialeigenschaften wie Festigkeiten und Beständigkeiten die auch in

Kunststoffprodukten anderer Branchen relevant sind, bestehen in der Medizintechnik besondere

Anforderungen, deren Umfang vom Einsatzzweck des Medizinproduktes abhängt. Eine Unterscheidung ist

beispielsweise danach möglich, in welcher Art und Weise während des Gebrauchs ein Kontakt mit dem

menschlichen Körper zustande kommt. Während für Produkte mit keinem oder nur kurzzeitigem Hautkontakt

keine besonderen Materialeigenschaften zu erfüllen sind, steigern die Anforderungen mit längerem Hautkontakt

über Kontakt mit Körperflüssigkeiten bis hin zu Implantaten mit verschiedenen Verweildauern im Körper.

Gängige Materialanforderungen sind dabei das Bestehen von Leaching Tests, welche bewerten ob Bestandteile

des Materials „ausgespült werden können“, kein Vorliegen von Zytotoxizität (nach EN ISO 10993-5, -12) oder

keine Medikamentenaufnahme (z.B. aus Infusionslösungen) durch das Material. Diese Anforderungen sorgen

dafür, dass nicht alle Additive oder Zusatzstoffe in medizinischen Materialien eingesetzt werden können.

Gleichzeitig heißt dies auch, dass großtechnisch hergestellte Standardmaterialien mit solchen Additiven nicht
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für die Medizintechnik geeignet sind. Darüber hinaus bestehen besondere Anforderungen hinsichtlich der

Sauberkeit der Materialien, da bereits kleine Verunreinigungen beispielsweise beim Compoundeur letztlich über

das Produkt in den Blutkreislauf von Patienten gelangen können. Neben der Materialzusammensetzung sind

also auch hinsichtlich der Herstellumgebung besondere Bedingungen einzuhalten. Der Nachweis der

Einhaltung erfolgt in aufwändigen Freigabeverfahren. Die Produktion von medizintechnischen Materialien und

deren Zulassung ist somit für einen Compoundeur mit erheblichen Aufwand verbunden. Im Kontrast dazu steht

der aktuelle Trend zu sogenannten „tailored materials“. Dabei handelt es sich um ideal auf die Anwendung

zugeschnittene Materialien, welche genaue mechanische Eigenschaften aufweisen aber auch bezüglich vieler

weiterer Aspekte wie bspw. Biokompatibilität, Sterilisierbarkeit, Medikamentenbeständigkeit und Hydrophilität

speziell ausgelegt sind.

Der Einkauf solcher Materialien ist nur in beschränktem Maß möglich, da Lieferanten nur

Materialeigenschaften nach eigenen Vorgaben anbieten und abgenommene Mengen in der Medizintechnik

(aufgrund der geringen Teilegewichte trotz hoher Stückzahlen teilweise nur wenige Tonnen/Jahr) häufig nicht

ausreichend hoch für eine spezifische Eigenentwicklung sind. Die Individualisierung der Materialeigenschaften

erfordert dann eine weitere Compoundierung und Zumischung von Bestandteilen beim

Medizintechnikunternehmen oder einem Compoundeur.

Neben Anforderungen hinsichtlich des Materials bestehen im Bereich der Medizintechnik besondere

Anforderungen an Qualifizierung und Validierung von Materialien und Prozessen. Notwendig ist beispielsweise

die Ermittlung und Dokumentation von Parametern mit direktem Einfluss auf die Produktqualität,

Parametergrenzen und Rezepturgrenzen bei denen die Produktqualität die Akzeptanzgrenzen erreicht.

Nachfolgend werden die für die Demonstratorprozesse in diesem Projekt relevanten Materialien

vorgestellt, ihr aktueller Herstellungsprozess beschrieben und Besonderheiten und Herausforderungen bei

diesen hervorgehoben:

Polyvinylchlorid (PVC)
Einsatz:

Der heute für Schläuche in Infusionsüberleitungsgeräten (IV-Sets) am häufigsten eingesetzte Rohstoff ist

Weich-PVC (PVC-P). Dieses Schlauchmaterial vereint einen vergleichsweise geringen Materialpreis mit

hervorragenden mechanischen Eigenschaften. PVC-P kann über den jeweiligen Weichmachergehalt für einen

breiten Härtebereich eingestellt werden und ist somit für Einsatzzwecke mit unterschiedlichsten Anforderungen

nutzbar.

Prozesskette zur Aufbereitung:

Die Herstellungskette von PVC-P Schlauch beginnt heute in der Regel bei einem Compoundeur mit der

Verarbeitung von PVC Pulver, Weichmacher, Stabilisator und ggf. weiteren Additiven zu einem PVC-P Granulat.

Hierfür werden die Rohstoffe in einem Heizmischer zu einem PVCDryblend verarbeitet und dann im

Kühlmischer abgekühlt um eine Zwischenlagerung zu ermöglichen. Das Dryblend wird in der Folge in einem

Doppelschneckenextruder plastifiziert und anschließend granuliert. Das beim Compoundeur hergestellte PVC-P

Granulat wird in Silos oder als Sackware zwischengelagert und zum weiterverarbeitenden Betrieb transportiert.

Eine Wareneingangsprüfung stellt sicher, dass nur einwandfreie Rohstoffchargen in die Schlauchherstellung
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einfließen. Das PVC-P Granulat wird in einem Einschneckenextruder erneut aufgeschmolzen und mittels

Schlauchwerkzeug zu einem Endlosschlauch verarbeitet.

Besonderheiten/Herausforderungen

Die Verarbeitung von PVC-P ist ein seit langem etablierter und gut bekannter Prozess. Wie auch in anderen

Extrusionsprozessen ist es erforderlich, auf schwankende rheologische Rohstoffeigenschaften zu reagieren.

Der Schlauchhersteller muss seine Prozessparameter also kontinuierlich und insbesondere bei Wechsel von

Rohstoffchargen anpassen. Dieser bisher nur teilweise automatisierte Prozess erzeugt beim Schlauchhersteller

einen bedeutenden Aufwand.

Thermoplastische Elastomere (TPE)
Einsatz:

Thermoplastische Elastomere (TPE) kommen bereits heute in vielfältigen Anwendungen zum Einsatz. Eine in

der Medizintechnik intensiv genutzte Materialgruppe der TPE stellen heute die thermoplastischen Polyurethane

(TPU) dar. TPU wird bei IV-Sets einerseits in Spezialanwendungen wie der Cytostatika-Therapie und

andererseits als PVC-P Ersatz verwendet. Neben den TPU´s gewinnen auch andere TPE´s zunehmend an

Bedeutung. So können Mischungen aus styrolbasierten TPE´s (TPE-S) in Schlauchanwendungen zusätzliche

Eigenschaftsprofile abdecken, wie beispielsweise eine verringerte oder keine Medikamentenaufnahme. Sofern

die mechanischen Eigenschaften eines TPE-S Infusionsschlauches die Eigenschaften von bisher verwendeten

PVC-P und TPU Schläuchen nachbilden können, so ist eine Substitution beider bisherigen Materialvarianten

durch TPE-S Schläuche denkbar.

Besonderheiten/Herausforderungen:

Die besondere Herausforderung bei der Verwendung von TPE in Infusionsschläuchen stellt die exakte

Einstellung der notwendigen mechanischen Eigenschaften dar. Darüber hinaus liegen die Materialkosten

deutlich über den Kosten für heutige PVC-P Rohstoffe. Ein Ersatz von PVC-P Schläuchen durch TPE

Schläuche ist daher aktuell vor allem in Spezialanwendungen denkbar, oder sofern sich regulatorische

Rahmenbedingungen ändern, die den Einsatz von PVC-P einschränken.

Das Konzept der Direktcompoundierung führt im Unterschied zu der üblichen Vorgehensweise, nämlich

der Trennung von Aufbereitungs- und Formgebungsprozess, zu einer drastischen Reduktion von

Arbeitsschritten, indem die Materialaufbereitung/Compoundierung in den Formgebungsprozess integriert wurde,

wie Abbildung 3 zeigt.
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Abbildung 3. Vergleich der Prozessketten

1.4 Zusammenarbeit

Das Ziel des Verbundprojektes war es, sowohl für die Extrusion als auch für das Spritzgießen neuartige

Verfahren zur Integration des Aufbereitungsprozesses zu entwickeln und in Demonstratorprozessen zu

erproben. Dadurch ergaben sich für die Projektpartner folgende Teilziele.

Die Firma KraussMaffei definierte den Direktspritzguss als eine Kombination aus einer

Spritzgießmaschine und einem Einschneckenextruder, welcher die Aufbereitungsaufgaben übernahm. Für diese

maschinentechnische Kombination gab es bei Projektbeginn noch keine Serienanwendungen. Die

Anforderungen in der Medizintechnik hinsichtlich Produktqualität, Prozesskonstanz, Überwachung und

Dokumentation stellten eine große Herausforderung dar. Der Nachweis der Funktionalität in diesem Umfeld war

somit eine Herausforderung, stellte jedoch auch einen gewichtigen Benchmark dar, der den Transfer hin zu

Serienanwendungen beschleunigen konnte.

Die Umsetzung eines noch integrativeren Ansatzes, bei dem der Aufbereitungsprozess vollständig auf

Standardspritzgießmaschinen mit speziell dafür ausgelegten Schnecken erfolgte, bot das Potenzial, die

Prozesskette weiter zu verkürzen und den Invest für derartige integrierte Prozesse weiter zu senken. Die Firma

Pape sah großes Potenzial in dieser Technologie und war bereit, auf Basis ihrer langjährigen Erfahrung

bezüglich der Auslegung spezialisierter Schnecken die Grenzen des Lösungsansatzes auszuloten.

Die Zusammenfassung der verschiedenen Aufbereitungsschritte und der Formgebung mittels Extrusion

wurde von der Firma Zeppelin realisiert. Ihre Erfahrung im Bereich der Aufbereitung von Polyvinylchlorid (PVC)
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sowie thermoplastischen Elastomeren (TPE) wurden genutzt, um alle notwendigen Aufbereitungsschritte, die

derzeit noch in verschiedenen Verarbeitungsschritten erfolgten, auf einem Doppelschneckenextruder zu

vereinigen. Die Schmelzepumpe sollte es sogar ermöglichen, dass die im Doppelschneckenextruder

plastifizierte Schmelze direkt zu einem Schlauch verarbeitet wird und somit die übliche Abkühlung, Granulierung

und das erneute Aufschmelzen in einem Einschneckenextruder entfielen.

Die Integration komplexer mehrschrittiger Prozessketten brachte viele Vorteile mit sich, allerdings

entfielen auch zwischenzeitliche Überprüfungen der Qualität. In der üblichen Prozesskette werden Kunststoffe

zunächst bei einem Compoundeur aufbereitet, welcher diese nach entsprechender Qualitätsprüfung als

Granulat an den Hersteller der Endprodukte verkauft. Dort werden die Granulate mittels Extrusion oder

Spritzgießen zu Produkten weiterverarbeitet. Bei einem integrierten Prozess entfällt die zwischenzeitliche

Herstellung von Granulaten, sodass auch keine Qualitätsüberprüfung an diesen durchgeführt werden können.

Um dennoch Informationen über die Güte des Prozesses zu erhalten, verwendet die Firma Hübner ihre

Erfahrung im Bereich von Laborgeräten zur Analyse mittels Terahertz (THz) Spektroskopie für eine industrielle

Inline-Prüfung während des laufenden Prozesses.

Ohne ein tiefes Prozess- und Materialverständnis, sowie umfangreiche Erfahrung in der Analyse von

Kunststoffen war weder die Bewertung des Outputs, die Weiterentwicklung von Maschinentechnik noch die

Verknüpfung der Qualitätsdaten zu einem Gesamtmodell möglich. Das Institut für Werkstofftechnik brachte

dieses Know-how mit und übernahm eine Querschnittsfunktion, welche sowohl die werkstofftechnische und

prozesstechnische Analyse einzelner Entwicklungsaspekte als auch die übergreifende Betrachtung und

Modellierung der Qualität umfasste. Die erstmalige Umsetzung dieser hochintegrierten Prozesse eröffnete

darüber hinaus einen neuen Teilbereich der Forschung im Bereich der Kunststofftechnik, sodass die in dem

Projekt gewonnenen Erkenntnisse den Grundstock für umfangreiche weitere Forschung in diesem Bereich

darstellten.
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2 Verlauf und Ergebnisse des Projekts

2.1 Entwicklung von Verfahren zum Direktspritzgießen

2.1.1 Durchführung von Demonstrationsverfahren zum Direktspritzgießen

2.1.1.1 Durchführung eines Demonstrationsverfahrens für das Direktspritzgießen (Var. A)

Umsetzung des Direktspritzgussprozesses
Für die Umsetzung des Direktspritzgussprozesses wurde vom Projektpartner B.Braun ein Bauteil

ausgewählt. Es handelte sich hierbei um einen "Spritzenstopfen", der in einem Demonstratorwerkzeug aus der

unter AP 3.2.1 genannten Materialrezeptur hergestellt werden sollte. Das Werkzeug für den Demonstrator

wurde zusammen mit den Projektpartnern entworfen und von KraussMaffei intern gefertigt.

Die Anforderungen an das Werkzeug waren wie folgt auszuführen:

● Werkzeuganschlussmaße passend für CX160-750 DCIM (KraussMaffei)

● Werkzeuganschlussmaße passend für Arburg Allrounder 520E (IfW)

● Kein Heißkanal

● Mindesten zwei Kavitäten (Formnester)

● Entsprechend große Überlaufkavität um das min. notwendige Schussgewicht zu erreichen.

● Anspritzung verdeckt im Inneren des Spritzenstopfens

● Anti-Haft-Beschichtung der Kavitäten um kleben des SEBS zu minimieren und die Entformung

sicher zu stellen.

Abbildung 4. Demonstratorwerkzeug Details

Um das minimal notwendige Schussvolumen von >100cm³ zu erreichen wurde neben der Teilekavitäten

(2x 1,6cm³) eine Überlaufkavität mit Kaltkanalanspritzung umgesetzt.
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Abbildung 5. Spritzenstopfen links; Demonstratorbauteil mit Überlaufkavität rechts

Zur Entformung des Angusses, der Überlaufkavität und der zwei Bauteile wurde ein drei Platten

Werkzeugkonzept gewählt. Alternativ wäre eine Umsetzung mittel Heißkanal möglich gewesen, jedoch war dies

nicht mehr im Kostenrahmen für den Demonstrator umsetzbar. Der Werkzeugbewegungsablauf ist in Abbildung

6 dargestellt.

Abbildung 6. Entformprozess Demonstratorbauteil

Bei der Erstbemusterung des Demonstratorwerkzeugs wurden diverse Probleme, verursacht durch die

Bauteilgeometrie, das Werkzeugdesign und die Materialrezeptur festgestellt:

● Freistellung der Hinterschnitte führt zu Schäden am Bauteil

● Brenner am Bauteil (Entlüftungen)

● Freistrahl durch Wanddickensprünge

● Entformprobleme durch klebrige Materialkombination

● Oberflächenbeschichtung
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Abbildung 7. Füllstudie Demonstratorwerkzeug

Die Kreideagglomerate, welche bereits bei der Musterung der Prüfkörper mit der Standard DCIM

Schnecke auftraten, konnten auch am Demonstrator wieder festgestellt werden. Bei Verwendung des neuen,

optimierten Schneckendesigns sowie unter Berücksichtigung eines geeigneten Verarbeitungsfensters, war es

möglich die Kreideagglomerate auf ein Minimum zu reduzieren.

Abbildung 8. Spritzenstopfen aus Demonstratorwerkzeug

Umsetzung der für die Qualitätssicherung notwendigen technischen Aufgaben
Für die Qualitätssicherung der Direktspritzgussmaschine konnte einerseits die

Parameterdokumentation der Dosierung verwendet werden. Dies war Stand der Technik und für einige

Anwendungen jedoch nicht ausreichend, da sie nur eine verzögerte Aussage über die Anteile der

Rezepturbestandteile lieferte und die Mischqualität nicht beachtete. Im Projekt sollte daher die Schmelze online

charakterisiert werden und sowohl Bestandteile, deren Anteil und deren homogene Verteilung bewerten werden.

Hierfür wurde die THz-Spektroskopie des Projektpartners Hübner Photonics eingesetzt (Abbildung 9). Um eine

geeignete Messstelle im Prozess zu finden, mussten dafür folgende Voraussetzungen gewährleistet werden:
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● Die Schmelze war fertig compoundiert.

● Es herrschte ein niedriges Druckniveau.

● Der Fließquerschnitt blieb konstant.

● Es war ausreichend Platz für das Messsystem vorhanden.

Für die am besten geeignete Messstelle für die Onlineüberwachung wurde die Schmelzeübergabe

zwischen Extruder und Spritzeinheit gewählt. Weitere Kriterien für eine stabile THz-Messung mit Sendeantenne

und Empfangsantenne wurden erfüllt:

● Der Messquerschnitt wurde idealerweise mit konstantem Querschnitt ausgeführt.

● Der Messquerschnitt war maximal 10 mm breit.

● Es wurde nicht angestrebt, den Fließquerschnitt zu reduzieren (Übergang von rund auf eckig).

● Das Quarz-Sichtfenster wurde integriert (Dicke von 5 mm).

● Der Druck im Messquerschnitt betrug maximal 50 bar (Standardmäßig etwa 10 bar).

Abbildung 9. Anordnung THz-Messsystem an der Direktspritzgussmaschine

Zur Integration der THz-Antennen wurde ein 3-D Druckteil konstruiert und gefertigt welches die

Prozessbedingungen erfüllt, in den Bauraum integriert werden kann, die Kriterien der THz-Messung erfüllt und

die Quarzfenster aufnehmen und abdichten kann.
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Abbildung 10. Position der Messstelle

Abbildung 11. 3-D Druckteil zur Aufnahme der Quarzglasfenster

Abbildung 12. Einbauzustand der THz-Messung

Im Anschluss wurde zusammen mit der Fa. Hübner Photonics die THz-Antennen eingerichtet und zwei

entsprechende Messkampagnen durchgeführt.
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Versuchsumfang der Messkampagnen:

● Einzelkomponenten Vermessung (PP und SEBS)

● Mischungsverhältnisse aus PP und SEBS

● Mischungsverhältnisse mit Varianten im Kreideanteil (Natur)

● Mischungsverhältnisse mit Varianten im Masterbatchanteil (Schwarz)

Erkenntnisse der Messkampagnen:

● Der Messaufbau funktionierte im Labormaßstab, war jedoch nicht geeignet für eine

Produktionsanlage.

● Die Komplexität war zu hoch.

● Die Robustheit des Systems war zu gering.

● Die Messungen waren sowohl im Extrusionsbetrieb als auch im Start-Stopp-Betrieb möglich.

● Alle Einstellungen konnten vermessen werden, einschließlich schwarz.

● Übergänge von Polymeren konnten erkannt werden.

● Kreide und Gleitmittel konnten erkannt werden.

● Die Anteile der Einzelkomponenten konnten nicht erkannt werden.

● Die Homogenität des Materialcompounds konnte nicht erkannt werden.

2.1.1.2 Umsetzung eines Demonstratorprozesses für das Direktspritzgießen (Var. B)

Im dritten Arbeitspaket wurden die Maschinenkomponenten der Baugröße Ø45 mm basierend auf der

neuen Durchmesserplanung gemäß der erfolgten Auslegung und Optimierung konstruiert, gezeichnet und

hergestellt. Dabei sind die ausgelegten Einschneckengeometrien zwar komplexer zu fertigen, als übliche

Standardausführungen, besitzen aber noch einen durchaus vertretbaren Fertigungsaufwand. Aufgrund der

Corona-Pandemie kam es bei diesem ersten Schritt im Arbeitspaket 3 zu merklichen Lieferverzögerungen. Um

die hergestellten Maschinenkomponenten in eine Demonstratorprozesskette zu integrieren, stand im

Versuchslabor der IfW eine Spritzgießmaschine vom Typ Arburg 520E zur Verfügung. Die bestehende

Plastifiziereinheit dieser Maschine wurde durch die neuen Maschinenkomponenten ausgetauscht und konnte so

als Demonstrator für die Untersuchungen im Arbeitspaket 3 und 4 verwendet werden. Die ursprüngliche

Planung, ebenfalls Versuche an einer Spritzgießmaschine im Labor des Projektpartners B. Braun

durchzuführen, wurde aufgrund der Einschränkungen im Zusammenhang mit der Corona-Pandemie verworfen.

Sowohl das dritte als auch das vierte Arbeitspaket war dabei durch eine intensive Zusammenarbeit zwischen

der IfW und der Pape GmbH geprägt. Da die neu entwickelten Maschinenkomponenten eigenständig (ohne

Spritzgießmaschine) nicht funktionsfähig waren und diese Maschine in der Verantwortung der IfW stand, konnte

der Demonstrator nicht allein durch die Pape GmbH betrieben werden. Daher wurden die konkreten

Einstellungen der Maschine und die spätere Auswertung sämtlicher Proben durch Mitarbeiter der IfW
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durchgeführt und die wissenschaftliche Planung der einzusetzenden Schneckengeometrien und Betriebspunkte

sowie die Versuchsbegleitung vor Ort durch die Pape GmbH übernommen. Aufgrund der Corona-Pandemie

kam es während der Arbeiten an der Spritzgießmaschine ebenfalls zu deutlichen Verzögerungen, da der

Laborbetrieb an der Universität pandemiebedingt nur eingeschränkt möglich war. Das Projekt wurde daher

kostenneutral um 6 Monate verlängert und die Arbeiten konnten dank der Verlängerung vollständig

abgeschlossen werden.

Um einen gewissen Teil der Lieferverzögerungen aufzufangen, wurden Teile aus der Versuchsplanung

vorgezogen. Insbesondere sind dabei geeignete Kombinationen aus Grundschnecken und Segmenten nach

verfahrenstechnischen Gesichtspunkten ausgewählt worden, um die Versuchsanzahl im Rahmen zu halten. In

diesem Zusammenhang wurde hinsichtlich der erwarteten Leistungsfähigkeit in notwendige und optionale

Kombinationen unterschieden, um die Gesamtanzahl flexibel an die Coronabedingte eingeschränkte

Laborverfügbarkeit anzupassen.

Zunächst ist die grundsätzliche Funktionsfähigkeit des Demonstratorprozesses untersucht worden. Für

den 45mm-Schneckendurchmesser zeigten die Verbindungsgewinde der zweifachen Segmentierung eine

ausreichende Festigkeit auch unter extremen Prozessbedingungen. Sämtliche Schnecken plastifizierten das

Material vollständig, förderten Schmelze und lieferten einen ausreichenden Druckaufbau. Die Stabilität der

Prozesse hinsichtlich eines konstanten Druck-Durchsatzverhaltens konnte für sämtliche Schneckengeometrien

als gut bewertet werden. Somit wurden die Anforderungen an Standardspritzgießschnecken erfüllt und die

generelle Funktionsfähigkeit des Demonstratorprozesses in der segmentierten Baugröße Ø45mm war

vollumfänglich gegeben.

Nach den ersten Vorversuchen zeigten die im Arbeitspaket 1 entwickelten dimensionslosen

Approximationsmodelle im Mittel eine für derartige Prozesse übliche Übereinstimmung des

Druck-Durchsatzverhaltens. Um die Genauigkeit der Berechnungsmodelle weiter zu steigern, sind diese mit den

Versuchsergebnissen genauer angepasst und die mittlere Abweichung im relevanten Prozessbereich auf ca.

35% der Ursprungsabweichung reduziert worden.

Parallel dazu wurde der Einfluss der Schneckendrehzahl und des Staudrucks auf die Compoundier-

und Homogenisierleistung der neuen Schnecken untersucht, um zu prüfen, ob die zuvor eingeplanten

Betriebseinstellungen für die anstehenden Versuche beibehalten werden konnte. Dabei belegten die ersten

Ergebnisse neben dem Geometrieeinfluss auf die Schmelzequalität eine Drehzahlabhängigkeit im erwarteten

Rahmen und einen etwas höher als erwarteten Einfluss des Gegendrucks. Die zunächst als vollfaktorieller

Versuchsplan angestrebte Variation aus drei Drehzahlen und drei Gegendrücken pro Schnecke konnte so für

viele Geometriekombinationen verringert und die Einstellungen der jeweiligen Parameter optimiert werden. Nur

einzelne Schneckengeometrien wurden weiterhin mit 9 Betriebspunkten getestet.

Die von der IfW zunächst geplante Calcit-Pulver-Zufuhr über ein separates Förderaggregat unter Druck

musste aufgrund von Einschränkungen der verfügbaren Labormaschinen verworfen werden. Bei direkter Zufuhr

über die Trichteröffnung der Spritzgießmaschine zusammen mit den übrigen Materialkomponenten war auch mit

optimierter Maschineneinstellung – wie schon im Projektverbund vermutet – lediglich ein maximaler

Calcit-Pulveranteil (MX 20 von sh minerals GmbH) von ca. 10% möglich. Daher wurden die Versuche zunächst

mit einer Calcit-Komponente in Masterbatchform (Granic S12) durchgeführt (Abbildung 13). Diese neue
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Rezeptur bestand aus 56,1% SEBS (Tuftec H1221 von Asahi Kasei), 4,0% Polypropylen Random-Copolymer

PP-R (Purell RP270G von LyondellBasell), 3% Farb-Masterbatch und 36,9% Granic S12 (Calcit-Masterbatch

mit PP-Matrix). Zur Auswertung der neuen Direktverarbeitung (Var. B) wurde das Material zu Probeplatten

verarbeitet. An der IfW war dafür ein entsprechendes Spritzgießwerkzeug verfügbar, für das dort bereits

einschlägige Erfahrungen vorlagen. Später kam auch ein Testwerkzeug für den Spritzenstopfen zum Einsatz.

Abbildung 13. Dosieraggregat für die einzelnen Materialkomponenten (ohne direkte Pulverzufuhr)

Auf Seiten der IfW lag ein wesentlicher Teil der Arbeiten am Demonstratorprozess in der Erarbeitung

geeigneter Bewertungskriterien zur Beurteilung der im Direktverfahren hergestellten Bauteile. Daher wurden

während des dritten Arbeitspakets diverse Messverfahren zur Bewertung durch die IfW herangezogenen. Einige

davon stellten sich im Laufe der Versuche als zeitlich zu aufwändig und/oder zu wenig aussagekräftig bzw.

hinsichtlich der Compoundierqualität schlecht interpretierbar heraus. Eine detailliertere Diskussion der

durchgeführten Messungen ist in Kapitel 2.1.2 beschrieben. Eine erste Ausgangsbasis für Bewertungskriterien

stellten dabei mechanische Referenzwerte dar, die zum Projektbeginn vom Projektpartner B. Braun als

Spezialist der Medizintechnik für den Spitzenstopfen formuliert wurden. Demnach sollte die Compoundqualität

zunächst mit der Einhaltung des Shore A-Härte-Referenzwertes 61 (+/-5), dem Druckverformungsrest und von

Zugversuchen (Bruchdehnung, E-Modul und Bruchspannung) beurteilt werden.

Der geforderte Shore A-Härtebereich ist von allen neuen Schneckengeometrien eingehalten worden.

Erwartungsgemäß war dies jedoch nicht bei sämtlichen getesteten Betriebsparametern der Fall (>75% der

Versuchspunkte wurden eingehalten). Trotz dieses durchaus positiven Ergebnisses war der Einfluss der

Betriebsparameter Drehzahl und des Staudrucks auf die erzielte Shore A-Härte der hergestellten Probekörper

verfahrenstechnisch uneinheitlich und schwer nachzuvollziehen. Abbildung 14 zeigt hier beispielhaft den stark

unterschiedlichen Einfluss der Betriebsparameter Drehzahl und Staudruck an zwei verschiedenen

Schneckengeometrien. Verfahrenstechnisch wäre dagegen zu erwarten gewesen, dass sich die

Betriebsparameter in einer deutlich ähnlicheren Weise auswirken würden. Da dieses Verhalten für viele neuen

Geometrien beobachtet werden konnte, schien die Einhaltung des Shore A-Referenzwertes als

Bewertungskriterium für die im Direktverfahren (Var. B) hergestellte Compoundqualität weniger gut geeignet zu

sein.
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Abbildung 14. Gemittelte Shore A-Härte (mehrerer Proben bei gleichen Betriebsbedingungen) in Abhängigkeit
vom Gegendruck für drei Drehzahlen (links: Geom. A35, rechts: Geom. B15)

Für den als Referenzwert vorgegeben Druckverformungsrest zeigte sich aufgrund des hohen

messtechnischen Aufwands sehr schnell, dass eine vollständige Auswertung sämtlicher Geometrien und

Betriebspunkte seitens der IfW viel zu zeitintensiv für die eingeplante Projektzeit wäre. Der

Druckverformungsrest wurde daher als Bewertungskriterium der Compoundqualität verworfen.

Des Weiteren sind Zugversuche an den hergestellten Probekörpern durchgeführt worden. Die dabei

gemessenen Bruchspannungen variierten für verschiedene Geometrien und Betriebsparameter im Rahmen der

Erwartungen. Sie lagen im Bereich von 5,03 und 6,79 MPa. Darüber hinaus bezogen sich die zunächst vom

Projektpartner B. Braun festgelegten Grenzwerte der Bruchspannung noch auf eine frühere Mischung, die zum

Projektbeginn verworfen wurde. Da sich ebenfalls zeigte, dass diese Messungen sehr zeitaufwändig waren und

verhältnismäßig wenig Aussagekraft zur Materialqualität beitrugen, wurden keine neuen Grenzwerte durch

B. Braun vorgegeben und die Bruchspannung als Bewertungskriterium von der IfW nicht weiter berücksichtigt.

Für den E-Modul des direktverarbeiteten Materials ist seitens B. Braun kein Referenzwert (auch nur zu

Informationszwecken) vorgegeben worden. Bei den ausgewerteten Proben variierte der E-Modul für einige

Geometrien und Betriebsparameter im Rahmen der Erwartungen. Jedoch zeigte sich auch hier, dass die

Messungen sehr zeitaufwändig waren und verhältnismäßig wenig Aussagekraft zur Materialqualität beitrugen.

Daher wurde der E-Modul von der IfW nicht weiter untersucht. Bei der Bruchdehnung belegten erste

Messungen zwar, dass sämtliche Versuchspunkte den vom Projektpartner B. Braun zu reinen

Informationszwecken vorgegebenen Referenzwert mit 425% überstiegen. Allerdings war fraglich, ob die

Bruchdehnung als Bewertungsgrundlage der Compoundqualität tatsächlich geeignet war, da gerade sämtliche

Proben den Referenzwert so klar erfüllten. Auch die Bruchdehnung ist daher im Arbeitspaket 3 und 4 nicht

weiter berücksichtigt worden. Insgesamt zeigte sich, dass sich die Einhaltung mechanischer Referenzwerte

weniger gut als Bewertungskriterium für die Qualität der Direktverarbeitung eignete und eine andere

Bewertungsgrundlage gefunden werden musste.
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Für eine bessere Untersuchung des Geometrieeinflusses auf die Zerteilung der Calcit-Agglomerate

wurden daher weitergehende Versuche mit direkter Zugabe des Calcit-Pulvers durchgeführt, auch wenn dabei

der Calcit-Anteil wie zuvor beschrieben durch den Versuchsaufbau bedingt auf 10% begrenzt war. Bei

Verwendung von Masterbatch wäre andernfalls die zerteilende Wirkung bereits durch den vorgeschalteten

Aufbereitungsprozess des Calcit-Masterbatches beeinflusst worden. Für eine verbesserte visuelle

Auswertbarkeit blieb dabei auch das Farb-Masterbatch außer Betracht. Die weiteren Untersuchungen erfolgten

demnach mit einer Rezeptur aus 75% SEBS (Tuftec H1221), 15% PPR (Purell RP270G) und 10% direkt

zugegebenem Calcit-Pulver (CALCIT MX 20 von sh minerals GmbH), bei der das Verhältnis aus PP-R- zu

SEBS-Anteil identisch zur ursprünglichen Rezeptur blieb (Detaillierte Angaben in Kapitel 2.1.2).

Ein Grundgedanke neben der Auswertung des morphologischen Compoundaufbaus war dabei die

detaillierte Untersuchung der Prozessstabilität anhand des Shore A-Werts. Dazu wurden mit den einzelnen

Schneckengeometrien nacheinander je 50 oder mehr Proben bei identischen Betriebsbedingungen hergestellt,

hinsichtlich der Shore A-Härte an mehreren Stellen vermessen und die Schuss-zu-Schuss-Schwankung der so

ermittelten Shore A-Härte ausgewertet. Error! Reference source not found. zeigt exemplarisch den Vergleich

zwischen den Werten bei Verarbeitung einer mittels Doppelschneckenextruder vorcompoundierten

Materialmischung sowie den Schwankungen bei Direktverarbeitung der einzelnen Materialbestandteile durch

eine neue Geometrie und die Standardspritzgießschnecke. Dieser Auswertungsmethode lag die Annahme

zugrunde, dass eine gut homogenisierte Schmelze zu einer hohen Prozesskonstanz und somit zu geringen

Shore A-Schwankungen führt. Die Konstanz der Shore-Härte sollte demnach als indirekte Kenngröße

Rückschlüsse auf die Homogenität des Compounds ermöglichen. Vorversuche an einer Standardschnecke

ohne besondere Direktverarbeitungseigenschaft, mit der sowohl die obige Rezeptur in ihren Einzelkomponenten

als auch eine zuvor bereits auf einem Doppelschneckenextruder vorcompoundierte Materialmischung

verarbeitet wurden, belegten gemäß Error! Reference source not found. diese Annahme geringerer

Shore A-Schwankungen für die zuvor compoundierte Materialmischung. Die Shore A-Schwankung wurde daher

breitflächig und zeitintensiv an nahezu allen neuen Schneckengeometrien ausgewertet. Die Messungen wiesen

auch teils deutliche Schwankungsunterschiede auf. Allerdings decken sich die Ergebnisse nur wenig mit den

verfahrenstechnischen Erfahrungen und Erwartungen an die einzelnen Geometrien. Noch deutlicher zeigen sich

diese Wiedersprüche jedoch an im weiteren Projektverlauf durchgeführten Mikrotomographie-Untersuchungen

(µCT), die eine direkte Auswertung des morphologische Materialaufbaus und damit eine sehr zuverlässige

Aussage über den Homogenisierungszustand einzelner Materialbestandteile zulassen.

Im Rahmen des Arbeitspakets 3 wurden mit der µCT zwar nur die Materialproben einzelner

Schneckengeometrien analysiert und erst im Arbeitspaket 4 breitflächiger ausgewertet. Dennoch standen diese

ersten Ergebnisse teilweise deutlich im Widerspruch zu den ermittelten Shore A-Schwankungen. Darüber

hinaus deckt sich die Konstanz der Materialhärte auch nicht mit der rein visuellen Auswertung der dispergierten

Calcit-Partikel, durch bloße Inaugenscheinnahme der Proben. Daher schien die Shore A-Schwankung doch

keine geeignete Bewertungsmethode für die Compoundqualität zu sein. Dafür waren mehrere Gründe denkbar.

Zum einen können Abweichungen der Shore-Härte durch nicht sehr genau arbeitende Dosieraggregate der

einzelnen Komponentenanteile hervorgerufen werden. Vergleichsmessungen zwischen maschinell dosiert

zugeführter Materialkomponenten und per Hand vorgemischter Zuführung zeigten beispielsweise eine um 37%

FM-7.4-013_Vorlage_Sachbericht_zum_ZN_(NKBF2017_NABF) S. 19/48

Version 1.0 vom 15.11.2018



`

geringere Schwankung für händisch vorgemischte Materialien. Darüber hinaus sind auch gewisse Einflüsse

durch die Einspritzbedingungen denkbar, denn der Einspritz- und Haltedruck der Maschine hat ebenfalls

Auswirkungen auf die Shore-Härte des gespritzten Bauteils. Die Shore A-Schwankungen ist aus diesen

Gründen für die nachfolgenden Optimierungsschritte zum Arbeitspaket 4 nicht weiter berücksichtigt worden.

Da das dritte Arbeitspaket bereits weit vorangeschritten war, wurde ein pragmatisches Vorgehen

notwendig und es rückte die einfach durchzuführende, visuelle Probenauswertung näher in den Fokus. Dabei

sind mit den einzelnen Schneckengeometrien Prüfplatten hergestellt worden, die anschließend im

Gegenlichtverfahren rein visuell hinsichtlich ihrer verbliebenen Calcit-Agglomeratgröße ausgewertet werden

konnten. Dabei wurden nicht die absoluten Agglomeratgrößen zeitintensiv vermessen, sondern es wurde eine

Rangfolge der Geometrien hinsichtlich der visuell bestimmten Mischungsgüte aufgestellt. In diese Rangfolge

flossen die bis dahin verfügbaren Ergebnisse der µCT-Untersuchung an einigen wenigen Schneckengeometrien

ein. Abbildung 15 zeigt beispielhaft die Prüfplatte der Schneckengeometrie D14 im Vergleich zur

Standardschnecke bei Direktverarbeitung und mit vorcompoundiertem Material. Deutlich sind die dunklen

Calcit-Agglomerate bei der Standardschnecke zu erkennen, die bei der Geometrie D14 dagegen kaum noch

visuell zu erkennen sind.

Abbildung 15. Visuelle Probenanalyse der Calcit-Agglomerate, links: Vorcompoundiertes Material; Mitte:
Direktverarbeitung mit Standardschnecke; rechts: Direktverarbeitung mit einer neuen Geometrie
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2.1.2 Prozessoptimierung der Direktspritzgießverfahren

2.1.3 Überprüfung der Maschinentechnik für das Direktspritzgießen

2.1.3.1 Überprüfung der Technologie für das Direktspritzgießen Var. A

Regelalgorithmen zur Abstimmung des Extrusionsprozesses auf den Spritzgussprozess
Wie in Kapitel Error! Reference source not found. bereits festgestellt wurde, führte die dynamische

Regelung nicht zum Erfolg. Aus diesem Grund wurde ein weiteres, einfacheres Konzept in Betracht

genommen. Das zweite Konzept verwendet dabei als Basis einen linearen Zusammenhang zwischen der

Drehzahl der Extruderschnecke und Drehzahl der Spritzgussschnecke. Die freien Volumina der Schnecken sind

eine feste physikalische Größe. Ebenfalls sind die Materialeigenschaften unter Verwendung desselben

Polymers konstant. Dies bedeutet, wenn einen lineareren Zusammenhang der beiden Drehzahlen manuell

ermittelt wurde, bleiben die Prozessbedingungen konstant. Aus diesem Ansatz wurde eine einfache Kennzahl

für die Abhängigkeit der Drehzahlen erzeugt. Diese Kennzahl muss vom Bediener in die Steuerung

materialabhängig eingegeben werden. Die daraus resultierenden Ergebnisse der Plastifizierzeit sind sehr

konstant. Die Umsetzung dieses einfachen linearen Zusammenhangs in der Maschinensteuerung ist erfolgt und

wird bereits in Serie eingesetzt.

Datenschnittstellen zu übergeordneten Qualitätserfassungssystemen
Der Direktspritzguss umfasste nicht nur die Daten der Spritzgießmaschine, sondern auch die des

vorgelagerten Extrusionsprozesses. Es musste somit gewährleistet werden, dass diese Daten dokumentiert und

den Bauteilen zugeordnet werden konnten. Für den Spritzgussprozess befanden sich hierfür etablierte

Schnittstellen und Systeme im Markt (z.B. BDE, MES, OPC UA etc.). Dadurch wurde gewährleistet, dass

prozessrelevante Parameter über Jahre zugeordnet und nachgewiesen wurden. Für den Direktspritzguss

mussten nun sowohl die Daten des Spritzgusses als auch die der Compoundierung erfasst, zugeordnet und

gesichert werden. Entscheidend waren sowohl Daten des Extruders (z.B. Drehzahl, Temperatur, Drehmoment

und Druck) als auch Daten der Materialdosierung. Die Daten des Extruders konnten über die

Maschinensteuerung den einzelnen Bauteilen zugeordnet und direkt mit dem Spritzgussparameter vereint

werden. Für die Datenerfassung der Materialdosierung wurde ein neues Qualitätserfassungssystem entwickelt,

das für den Start-Stopp-Betrieb des Extruders geeignet war. Dieses war in der Lage, alle relevanten

Informationen der Einzelkomponenten für jeden Schuss zu dokumentieren und an das zentrale MES-System zu

übermitteln.

Zusätzlich zur gemeinsamen Erfassung der Istwerte aus Spritzguss, Extruder und Materialdosierung ist

es anzustreben alle Aggregate von einer Steuerung aus zu bedienen. Spritzgussmaschine und Extruder waren

bereits zu Projektbeginn in der KraussMaffei Steuerung „MC6“ integriert.

Die Bedienung der Steuerung „SpectroNET“ der Materialdosierung wurde im Projekt zusätzlich in die

„MC6“ aufgenommen.

Anpassung mechanischer Komponenten, soweit notwendig
Der mechanische Aufbau des Prototypen der Direktspritzgussmaschine hat sich im Detail als noch nicht

ideal herausgestellt. Im Laufe des Projekt sind dabei vor allem drei Punkte aufgefallen (Abbildung 16):
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● Schwenkaufbau kann so nicht verwendet werden

● Die Huckepack Position des Extruders hat Nachteile bei der Maschinenhöhe

● Die redundante Druckabfrage am Extruderkopf ist technisch anfällig

Abbildung 16. Überarbeitung des mechanischen Aufbaus der Direktspritzgussmaschine

Bei der nächsten Überarbeitung der Direktspritzgusstechnologie werden folgenden Änderung in

aufgrund der Erfahrungen aus dem Projekt umgesetzt:

1. Ersatz des Schwenkaufbaus durch eine einfache und günstige Schweißkonstruktion

2. Anpassung des Huckepack Winkels je nach Spritzengröße um Maschinenhöhe einzusparen.

3. Druckaufnehmer Level „C“ um Einbindung einer Schmelze Temperaturmessung zu ermöglichen

2.1.3.2 Überprüfung der Technologie für das Direktspritzgießen Var. B

Die Firma Pape hat in der Vergangenheit bereits viele Projekte zur industriellen Entwicklung völlig

neuartiger Schneckenkonzepte durchgeführt. Daraus leitete sich die Erfahrung ab, dass bei Versuchen zu ganz

neuen Geometrieansätzen von der Notwendigkeit mindestens einer Optimierungsschleife (Review) auszugehen

ist. Im Rahmen des vierten Arbeitspakets wurden daher die neuen Schneckengeometrien für die

Direktverarbeitung (Var. B) weiter optimiert und neben der Baugröße Ø45mm nun auch der

Schneckendurchmesser 25mm berücksichtigt. Dazu sind die im Arbeitspaket 3 erarbeiteten Informationen über

die Wirksamkeit einzelner Teilprozesse und die im Arbeitspaket 1 besprochenen Simulationsmodelle für die

weitere Anpassung der Schneckengeometrien genutzt worden. In mehreren Auslegungsschleifen wurden so

zwei zusätzliche Grundschnecken (E und F) und zwei Anschraubsegmente (6 und 7) für die Baugröße Ø45mm

ausgelegt, optimiert und zur weiteren Untersuchung am Demonstratorprozess hergestellt. Die

Verbindungsgewinde der neun 45mmSegmente entsprachen den ersten Geometrien aus dem dritten

Arbeitspaket, um weiterhin einen flexiblen Austausch untereinander zuzulassen. Gegenüber der Zugabe von

Calcit in Masterbatchform zeigte die direkte Zugabe von Calcit in Pulverform ein deutlich geändertes

Prozessverhalten der Plastifiziereinheit. Daher ist eine neue Schneckengeometrie für das vierte Arbeitspaket

mit dem zusätzlichen Ziel entworfen worden, neben der Direktverarbeitung nach Möglichkeit auch die direkte

Pulverzugabe über den Trichter weiter zu optimieren. Im Verlaufe der Versuchsdurchführung im Arbeitspaket 4
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kam es zu gewissen Einschränkungen, weil das Verbindungsgewinde eines der ersten Segmente durch die

Montage so stark beschädigt wurde, dass es nicht mehr weiterverwendet werden konnte. Eine Ersatzfertigung

des Bauteils schied aufgrund der kurzen verbleibenden Projektlaufzeit aus.

Für die Baugröße Ø25mm wurde aus den im Arbeitspaket 2 genannten Festigkeitsgründen keine

segmentierte, sondern eine einteilige Schneckengeometrie zur Direktverarbeitung ausgelegt, optimiert und

gefertigt. Auch hier sind die Ergebnisse des dritten Arbeitspaketes berücksichtigt worden und es kamen die

Approximationsmodelle aus Arbeitspaket 1 zum Einsatz. Zusätzlich wurde dabei jedoch noch verstärkt auf

festigkeitsrelevante Aspekte geachtet. Im Wesentlichen handelte sich bei der neuen 25mmSpritzgießschnecke

zur Direktverarbeitung um eine modifizierte Geometrie B35 der 45mm-Baugröße. Für die Versuche stand im

Labor der IfW eine Spritzgießmaschine vom Typ Arburg 320 zur Verfügung, deren Plastifiziereinheit durch die

neuen 25mmMaschinenkomponenten ausgetauscht worden sind und so den Demonstratorprozess der kleinen

Baugröße bildeten.

Die Messung der Shore A-Schwankung an mindestens 50 mit gleicher Maschineneinstellung

hergestellten Probeplatten wurde bereits zuvor diskutiert. Im Laufe des dritten Arbeitspaketes mehrten sich die

Zweifel inwiefern dieses Messverfahren eine geeignete Bewertungsmethode für die Compoundqualität der

Direktverarbeitung darstellt. Daher wurden im Rahmen vom Arbeitspaket 4 nur noch einzelne

Shore A-Schwankungsmessungen durchgeführt. Obwohl das Verfahren aus den zuvor genannten Gründen

offenbar keine zuverlässige Bewertungsmethode darstellt, sind in Error! Reference source not found. der

Vollständigkeit halber die gemessenen, den jeweiligen Schneckengeometrien entsprechenden

Shore A-Schwankung aufgeführt. Ein auf einem Doppelschneckenextruder vorcompoundierten Material, dass

mit der 45mm-Standardschnecke verarbeitet wurde, ergab eine Schwankung der Shore A-Härte von 0,5%. Die

Direktverarbeitung der einzelnen Materialkomponenten erhöhte diesen Wert für die Standardschnecke auf

2,7%. Im Fall der 45mm-Baugröße lieferten einige neuen Schnecken teils höhere und teils geringere

Schwankungen, als im Fall der Standardschnecke. Bei der 25mm-Baugröße variierte die Härte mit der neuen

Geometrie jedoch wesentlich geringer, als mit der Standardschnecke. Die Messungen basierten dabei auf einer

Rezeptur aus 75% SEBS (Tuftec H1221), 15% PPR (Purell RP270G) und 10% direkt zugegebenem

Calcit-Pulver (CALCIT MX 20). Aufgrund der bereits angesprochenen Widersprüche zur morphologischen

Mikrotomographieuntersuchung wurden diese Shore AErgebnisse nicht weiter berücksichtigt.

Zum Ende des dritten und während des gesamten vierten Arbeitspakets wurde der

Bewertungsschwerpunkt auf die morphologische Untersuchung der Calcit-Partikel mittels Mikrotomographie

(µ-CT) gelegt. Dabei ist die Größenverteilung der dispergierten Calcit-Agglonmerate der mit den jeweiligen

Schneckengeometrien hergestellten Prüfplatten ausgewertet worden. Erwartungsgemäß deckten sich die

Ergebnisse mit der rein visuellen Probenauswertung, die im Rahmen des pragmatischen Bewertungsansatzes

im Arbeitspaket 3 zum Einsatz kam. Mit der µ-CT-Analyse stand jedoch eine quantitative Auswertungsmethode

mit konkreten Partikelgrößenwerten zur Verfügung. Da sie eine direkte Aussage zum morphologischen Aufbau

des Probenmaterials liefert, ist sie aus Sicht der Pape GmbH die am besten geeignete Methode zur Bewertung

für die Compoundqualität bei der Direktverarbeitung. Die im Rahmen des dritten Arbeitspaketes festgestellten

Widersprüche und Schwierigkeiten mechanischer Messgrößen als indirekte Bewertungsmethode der

Mischqualität untermauern diese Einschätzung. Dabei entsprechen die Ergebnisse der Mikrotomographie im
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Wesentlichen auch den aus der verfahrenstechnischen Erfahrung abgeleiteten Erwartungen an die einzelnen

Schneckengeometrien.

Die µ-CT-Messungen bestätigen für sämtliche untersuchten, neuen Geometrien eine feinere Zerteilung

der Calcit-Agglomerate gegenüber der Standradschnecke. Einige der neuen Schneckengeometrien zeigen

dabei sehr gute und teilweise sogar außergewöhnlich gute Ergebnisse. So beträgt das Volumen des größten

Calcit-Partikels im Probenauswertungsbereich für die Standardschnecke bei Direktverarbeitung der einzelnen

Materialkomponenten 0,24 mm3. Mit den neuen Geometrien B31, E35 und E67 besitzt das größte Partikel im

Auswertungsbereich dagegen nur ein Volumen von 0,025 mm3, 0,015 mm3 bzw. 0,005 mm3. Das größte

Calcit-Agglomerat ist demnach ca. 10-, 16- bzw. 50-fach kleiner als das der Standardgeometrie. Natürlich

bestätigte sich auch, dass ein mittels Doppelschneckenextrusion vorcompoundiertes Material eine noch feinere

Calcit-Agglomeratzerteilung mit einem maximalen Partikelvolumen von 0,0005 mm3 aufweist. Vor dem

Hintergrund, dass ein entsprechender Doppelschneckenextruder durch seine verfahrenstechnischen

Möglichkeiten jedoch auch ein Mehrfaches des Preises einer entsprechenden Spritzgießmaschine kostet, wäre

ein anderes Ergebnis aber auch nicht zu erwarten gewesen. Dennoch zeigen die drei oben genannten neuen

Geometrien morphologisch eine sehr gute Partikelzerteilung der Calcit-Agglomerate.

Abbildung 17. µ-CT-Analyse der Calcit-Agglomerate links: Vorcompoundiertes Material, max.
Partikelvolumen: 0,0005 mm3, rechts: Direktverarbeitung mit der Standardschnecke, max. Partikelvolumen:
0,24 mm3
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Abbildung 18. µ-CT-Analyse der Calcit-Agglomerate an den neuen Schneckengeometrien
links: E67, max. Partikelvol.: 0,005 mm3, Mitte: E35, max. Partikelvolmen.: 0,015 mm3,
rechts: B31, max. Partikelvolumen: 0,025 mm3

Mit einem Spritzgießwerkzeug für Prüflinge des Spritzenstopfens wurden im Rahmen des Arbeitspakets

4 auch mehrere Spitzenstopfen mittels Direktverarbeitung auf den neuen Schneckengeometrien hergestellt (s.

Error! Reference source not found.). Um den 30% Calcit-Anteil der Ursprungsrezeptur einzuhalten und da

diese Menge nicht in Pulverform zugeführt werden konnte, kam dabei ein Calcit-Masterbatch zum Einsatz.

Diese bereits zuvor im Projekt verwendete Rezeptur bestand aus 56,1% SEBS (Tuftec H1221), 4,0% PP-R

(Purell RP270G), 3% Farb-Masterbatch und 36,9% Granic S12 (Calcit-Masterbatch). Die hergestellten

Spritzenstopfen wurden dann an den Projektpartner B. Braun zur weiteren Eignungsprüfung übergeben. Daher

lag der Untersuchungsschwerpunkt im vierten Arbeitspaket gezwungenermaßen weiterhin auf der Auswertung

von Probeplatten.

Zum Ende des vierten Arbeitspaketes konnte die Mikrotomographieanalyse auch zur morphologischen

Untersuchung der beiden Blendphasen des SEBS und des PP eingesetzt werden. Da das SEBS die

dominierende Phase darstellt, bildet es die Matrix, in der das PP bei der Verarbeitung als möglichst fein verteilte

Tröpfchen vorliegen sollte. Um die PP-Tröpfchenzerteilung unabhängig von den mineralischen Calcit-Partikeln

zu betrachten, wurden dazu Prüfplatten mit den jeweiligen Schnecken in einer reinen SEBS-PP-Rezeptur

hergestellt. Damit das Verhältnis beider Komponenten beibehalten blieb, ist hierfür eine Mischung aus 83%

SEBS (Tuftec H1221) und 17% PP-R (Purell RP270G) verwendet worden. Leider stand die Mikrotomographie

als Blend-Analysemethode erst zu einem späten Projektzeitpunkt zur Verfügung, so dass nur ein Teil der neuen
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Schneckengeometrien ausgewertet werden konnten. Dennoch bestätigen die Resultate der Blendmorphologie

SEBS-PP die zuvor diskutierten Ergebnisse der Calcit-Partikelzerteilung. Beispielhaft zeigt hierzu Abbildung 19

den Vergleich zwischen einem durch Doppelschneckenextrusion vorcompoundiertem Material, der

Direkt-verarbeitung mittels Standardschnecke und der Direktverarbeitung mit der neuen Geometrie E35.

Abbildung 19. µ-CT-Analyse der Blendmorphologie (blau: SEBS-Phase, weiß: PP-Phase)
links: Vorcompoundiertes Material, Mitte: Direktverarbeitung mit Standardschnecke, rechts: Direktverarbeitung
mit einer neuen Geometrie

Analog zur Calcit-Partikelzerteilung lieferte der Doppelschneckenextruder erwartungsgemäß die feinste

PP-Phasenverteilung. Die neue Schneckengeometrie zur Direktverarbeitung zeigte jedoch nur einen leicht

gröberen Tröpfchenzerfall. Hingegen waren die Unterschiede zur Direktverarbeitung mittels Standardschnecke

deutlich. Die neue Geometrie verteilte die PP-Phase wesentlich feiner und lag erheblich näher an der

Blendqualität des Doppelschneckenextruders. Dabei ist zu berücksichtigen, dass diese Qualität ohne jeglichen

Einsatz von speziellen Additiven bzw. Compatibilizern erzielt wurde, die nicht selten zur positiven Beeinflussung

der Grenzflächenenergien zwischen SEBS und PP eingesetzt werden. Daher ist davon auszugehen, dass mit

Einsatz solcher Additive noch weitere Verbesserungen zu erzielen sind. In der Rückschau auf das Projekt

gehen die Mitarbeiter der Universität Kassel, des Projektpartners KraussMaffei und auch der Pape GmbH davon

aus, dass die betrachtete Rezeptur unter Berücksichtigung der verfahrenstechnischen Einschränkungen der

Einschneckentechnologie zu den vergleichsweise schwer zu compoundierenden Mischungen gehört.
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Insbesondere der kleine PP-Gehalt in einer relativ großen SEBS-Phase fein zu verteilen ist anspruchsvoll. In

vielen anderen Compounds mit diesen Bestandteilen ist das PP die dominierende Komponente, was natürlich

einen Einfluss auf die erzielbare Blendqualität hat.

Insgesamt konnte die Materialmorphologie der beiden polymeren Blendphasen SEBS und PP-R sowie

die Zerteilung der Calcit-Agglomerate mit den neuen, optimierten Schneckengeometrien zur Direktverarbeitung

gegenüber heute eingesetzten Standardschnecken sehr deutlich verbessert werden. Gute Ergebnisse zeigte

hier beispielsweise die Geometrie E35, aber auch andere lagen auf einem ähnlich hohen Niveau. Dass ein

Doppelschneckenextruder weiterhin eine etwas höhere Compoundqualität ermöglicht, ist rein

verfahrenstechnisch zu erwarten gewesen. Die neuen Schneckengeometrien zur Direktverarbeitung auf

Standardspritzgießmaschinen werden bei der erzielten Materialqualität jedoch für viele Anwendungsfälle

ausreichend sein und durch ihre deutlichen Kostenorteile gute Ergebnisse liefern.

2.2 Entwicklung von Technologien und Verfahren für die Direktextrusion

2.2.1 Weiterentwicklung der Direktextrusion Var. A

2.2.1.1 Weiterentwicklung von geeigneten Maschinentechnologien für die Direktextrusion von

PVC

Die Direktextrusion von PVC gehört zum Projektteil der Direktcompoundierungsvariante A. Die

Federführung in diesem Arbeitspaket lag bei B.Braun, der Beitrag des IfW war die Materialprüfung und

-analyse. Es wurden Zugversuche für mehrere direkt compoundierte PVC-Schlauchchargen durchgeführt. Die

meisten Arbeiten zur Direktcompoundierung wurden jedoch im Bereich der TPE-Direktcompoundierung

durchgeführt. Der bereits im Vorfeld des Verbundprojektes im Technikum der B. Braun Melsungen AG

installierte Demonstrator wurde im Lauf des Projektes weiterentwickelt und optimiert.

In diesem Arbeitspaket der Firma Zeppelin Systems wurde der im Stand der Technik beschriebene

Prototypenprozess der Aufbereitung von PVC auf einem Doppelschneckenextruder in der Art entwickelt, dass

die Maschinentechnologie den Anforderungen der Medizintechnik entspricht. Die bestehende physische

Versuchsanlage wurde dazu noch mit einem geeigneten Steuerungskonzept ausgestattet.

Zur Bereitstellung der relevanten Qualitätsdaten wurde neben der Erfassung der Durchsatzmenge der

einzeln zugeführten Rohstoffe, Maschinenparametern (z.B. Drehzahlen, Temperatur, Stromaufnahme der

Antriebe), Prozessparameter (z.B. Materialtemperatur, -druck, Schlauchgewicht) etc. eine Inline

Durchmessermessung in die Steuerung integriert (Error! Reference source not found.). Die Erfassung und

Visualisierung des Durchmessers ermöglichen einen direkten Eingriff bei Abweichungen während der

Herstellung. Alle Parameter werden zyklisch erfasst und aufgezeichnet. Über eine Schnittstelle können die

Daten ausgeleitet und weiterverarbeitet werden.

2.2.1.2 Durchführung eines Demonstrationsverfahrens zur PVC-Extrusion

Im Laufe des Projektes wurden unterschiedliche Optimierungen und Umbauten am im Technikum der B.

Braun Melsungen AG installierten Demonstrator vorgenommen.
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Der installierte Demonstrator (ein gleichläufiger Doppelschneckenextruder "RHC") erfüllte Aufgaben, die

im herkömmlichen getrennten Compoundier- und anschließenden Extrusionsprozess zweistufig abliefen.

Zunächst musste das PVC-Pulver mit Stabilisatoren und Weichmachern durchmischt werden, dabei wurden

Weichmacher und Stabilisatoren vollständig absorbiert. Anschließend wurde das Dryblend (Trockenmischung

der PVC-Rezeptur) aufgeschmolzen und am Ende im Extrusionswerkzeug direkt zu einem Schlauch

ausgeformt.

Die Integration eines Durchlauferhitzers (Error! Reference source not found.) für den im Prozess

zugeführten Weichmacher ermöglicht ein schnelles und präzises einstellen der Weichmachertemperatur. Die

Anlage war im Vorfeld dazu ausgelegt, dass die Flüssigkomponenten erwärmt werden können. Allerdings war

das Konzept mit einem beheiztem Vorbehälter mit Umwälzpumpe sehr träge und man konnte nicht ausreichend

schnell auf äußere Einflüsse wie Umgebungstemperatur und Produkttemperatur beim Nachfüllen des

Vorbehälters oder Prozessparameter reagieren. Mit dem Durchlauferhitzer konnte nun dauerhaft mit konstanten

Eingangsgrößen produziert werden und flexibel auf Prozessparameter reagiert werden.

Die Flüssigkeitsdosierung wurde nochmal zusätzlich von einem Techniker des Herstellers vor Ort

parametriert und optimiert, um eine optimale und präzise Dosierung sicherzustellen.

Die Verfahrenseinheit wurde um ein zusätzliches Segment erweitert und somit von 48 L/D auf 52,5 L/D

verlängert. Durch die längere Verfahrenseinheit erhöht sich die Verweilzeit und die Weichmacheraufnahme wird

wesentlich verbessert. Außerdem kann die Schmelzetemperatur besser kontrolliert und niedrig gehalten

werden. Dies führte zu einem stabileren Schlauch, der in der Nachfolge weniger zu Verklebungen neigte und

optisch eine ähnliche Opazität wie die herkömmlich extrudierten Schläuche aufwies. Durch die Verlängerung

der Verfahrenseinheit waren auch eine längere Grundwelle und zusätzliche Schneckenelemente notwendig.

Die entwickelten neuen Schneckenelemente (Kapitel 2.2.2.1) wurden auch bei der PVC-Direktextrusion

eingesetzt. Die Knetelemente mit kleinen Scherspalten, die spezifisch in Intensität und Förderwirkung

angepasst werden können, ermöglichen einen gezielten Schereintrag an unterschiedlichen Positionen

Gemeinsam mit der B. Braun Melsungen AG wurde erfolgreich ein Aufbau zur Doppelstrangextrusion

umgesetzt. Dies ermöglichte den Schmelzeaustrag aus dem Extruder über einen Schmelzeverteiler (Beistellung

B. Braun Melsungen AG) auf zwei unabhängige Schmelzestränge, die jeweils über eine individuell steuerbare

Schmelzepumpe durch ein Extrusionswerkzeug ausgetragen wurden. Des Weiteren wurden am Demonstrator

weitere Temperatur- und Druckfühler nachgerüstet, um die im Gegensatz zur bisherigen Ausführung mit einer

Schmelzepumpe eine zweite Schmelzepumpe nutzen zu können. Zusätzlich wurde die Steuerung für die

Doppelstrangextrusion angepasst. Der Schmelzeverteiler wurde im unternehmensinternen Werkzeugbau der B.

Braun Melsungen AG ausgelegt und in Zusammenarbeit mit der Firma IANUS-Simulation optimiert. Die

Versuche haben gezeigt, dass mit der Doppelstrangextrusion ein stabiler und robuster

Direktextrusionsprozesses möglich ist. Bei einem Gesamtdurchsatz von 100 kg/h konnte eine Schmelzepumpe

mit einem Ausstoß von ca. 25 kg/h zu betrieben werden, während eine zweite Schmelzepumpe (Beistellung

Zeppelin Systems GmbH) parallel mit einem Ausstoß von 75 kg/h betrieben werden konnte. Dadurch ist es

möglich, die beiden Extrusionsstränge nahezu unabhängig voneinander zu betreiben, solange ein

Mindestdurchsatz eingehalten wird. Bei den Versuchen wurde einer der beiden Stränge durch die Nachfolge

geführt, der zweite Strang wurde ohne Endfertigung aus dem Werkzeug extrudiert. Der Aufwand für die

FM-7.4-013_Vorlage_Sachbericht_zum_ZN_(NKBF2017_NABF) S. 28/48

Version 1.0 vom 15.11.2018



`

Installation einer zusätzlichen Nachfolge hätte einen zu großen Kosten- und Zeitaufwand bedeutet. Es zeigte

sich keine Abhängigkeit zur optischen Qualität des Schlauches im Doppelstrang-Aufbau, sodass die

Qualitätsoptimierung am Einstrang erfolgen konnte. Die Umrüstung wurde im Vorfeld so projektiert, dass ein

Rückbau zum Einstrang problemlos möglich ist. Im weiteren Projektverlauf wurde die Anlage wieder einsträngig

betrieben.

Um die Qualität zu optimieren, wurden auch Untersuchungen zu den einzelnen Prozessschritten

durchgeführt. Nach einer Analyse der Weichmacheraufnahme durch die Materialanalyse bei der B. Braun

Melsungen AG, konnte festgestellt werden, dass eine Mindestverweilzeit von 20s notwendig ist, um eine

adäquate Weichmacheraufnahme zu erreichen. Daraufhin wurden die Durchlaufzeiten bei unterschiedlichen

Durchsätzen und Drehzahlen ermittelt und die Verfahrenslänge für die Aufbereitung angepasst. Auch die

Schneckenkonfiguration wurde in diesem Bereich so weit wie möglich optimiert, um einen optimalen

Schereintrag ohne das Produkt zu plastifizieren zu erreichen.

Im weiteren Verlauf wurde auch untersucht, wie es sich auswirkt, wenn die Zugabe des Weichmachers

auf mehrere Positionen entlang der Verfahrenseinheit innerhalb des Aufbereitungsbereiches verteilt wird. Die

Versuche haben gezeigt, dass hier eine Halbierung der Stippen im Schlauch erreicht werden kann.

Um die Schlauchqualität hinsichtlich Einschlüssen in der Form von Gelen und Stippen zu verbessern,

wurde die Schneckengeometrie iterativ angepasst. Dabei wurden neben der Schneckengeometrie bereits

identifizierte Prozessparameter mit hohem Einfluss auf die Qualität variiert. Die Schneckenkonfiguration der

Doppelschnecke in der Direktextrusion erfüllt dabei die Aufgaben, die im herkömmlichen getrennten

Compoundier- und anschließenden Extrusionsprozess zweistufig ablaufen. Dabei bestehen die wesentlichen

Aufgaben der Schnecke darin das PVC-Pulver mit Stabilisatoren und dem Weichmacher zu durchmischen, die

Weichmacheraufnahme zu gewährleisten und anschließend das Dryblend (Trockenmischung der

PVC-Rezeptur) aufzuschmelzen. Aus den Versuchen geht hervor, dass die vorherrschenden Temperaturen

sowie Drücke, Schneckendrehzahl und Durchsatz eine entscheidende Rolle in Bezug auf die Produktqualität

spielen. Mit dem entwickelten Schneckenaufbau konnten mit verschiedenen PVC-Typen, die sich im

Wesentlichen durch eine unterschiedliche Weichmacheraufnahme kennzeichnen, bei einem Durchsatz von

100 kg/h und Schneckendrehzahlen zwischen 240 1/min und 280 1/min Fehlerraten von 6 bis 10 optischen

Fehlern pro Meter erreicht werden. Die geforderte Qualität ist somit mit dem umgesetzten Demonstratorprozess

noch nicht erreicht, da die maximal zulässige Fehleranzahl hiermit überschritten worden ist. Das gesetzte

Qualitätsziel konnte mit dem entwickelten Schneckenaufbau bisher lediglich mit dem Einsatz eines zusätzlichen

Schmelzesiebes nach der Schmelzepumpe bei einem Durchsatz von 30 kg/h erreicht werden.

Bei der mittlerweile abgeschlossenen Umsetzung des Demonstratorprozesses der PVC-Direktextrusion

(AP 3.1.2) wurde erfolgreich ein Aufbau zur Doppelstrangextrusion umgesetzt. Dieser ermöglicht den

Schmelzeaustrag aus dem Extruder über einen Schmelzeverteiler auf zwei unabhängigen Schmelzesträngen,

die jeweils über eine individuell steuerbare Schmelzepumpe durch ein Extrusionswerkzeug ausgetragen

werden. Für die Umsetzung der Doppelstrangextrusion wurden am Extruder in Zusammenarbeit mit der Firma

Zeppelin weitere Temperatur- und Druckfühler nachgerüstet, um die im Gegensatz zur bisherigen Ausführung

mit einer Schmelzepumpe eine zweite Schmelzepumpe nutzen zu können. Zusätzlich wurde die Steuerung für

die Doppelstrangextrusion angepasst.
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2.2.2 Entwicklung einer Direktextrusion Var. B

2.2.2.1 Entwicklung von Maschinentechnologien für die TPE-Direktextrusion

Um die Durchführung von Vorversuchen im Technikum der Zeppelin Systems GmbH in Kassel zu

ermöglichen, wurde der dort installierte Versuchsextruder vorbereitet. Nach grundsätzlichen Versuchen zur

Rezepturauswahl, wurden die Extrusionsversuche direkt auf dem dafür angepassten Demonstrator im

Technikum der B. Braun Melsungen AG durchgeführt.

Des Weiteren wurde der Labor-Einschneckenextruder im Technikum der Zeppelin Systems GmbH in

Kassel vorbereitet, um im Zuge der Vorversuche die Produktqualität zeitnah prüfen zu können, um schnell

notwendige Prozessänderungen übertragen zu können. Der Labor-Einschneckenextruder wurde im späteren

Verlauf für die Herstellung der Produktmuster der unterschiedlichen TPE-Rezepturen verwendet, die zur

Qualitätsprüfung und anschließenden Auswahl der TPE-Rezepturen für den Demonstratorprozess benötigt

wurden. Außerdem wurden gemeinsam mit der B. Braun Melsungen AG und der HÜBNER Photonics GmbH

Grundsatzversuche zur Teraherzmessung im Extrusionsprozess durchgeführt.

Wie schon im Vorfeld mit dem Projektpartner B. Braun Melsungen abgestimmt ist ein TPE-S (TPS), als

Substitutionswerkstoff für PVC-P für Infusionsschläuche auf Grund seiner Eigenschaften sehr gut geeignet.

Die Verarbeitung des Werkstoffs, kann grundsätzlich auf gleichartigen Maschinen durchgeführt werden,

wenn gewisse Anpassungen durchgeführt werden.

In Bezug auf den Demonstrator waren das für die Zeppelin Systems GmbH im Wesentlichen:

● Verfahrenslänge

● Extrudergehäusekonfiguration

● Schneckenelemente

● Schneckenkonfiguration

● Wäge- und Dosiertechnik

Um die Voraussetzungen für die Verarbeitung zu schaffen, wurden konstruktive Weiterentwicklungen

durchgeführt:

● Entwicklung neuer Knetelemente (Abbildung 20) um kleinere Scherspalte zu erzeugen, die

individuell in ihrer Intensität und Förderwirkung angepasst werden können, um ein möglichst breites

Spektrum abdecken zu können

● Im weiteren Projektverlauf wurden diese Prototypen in fixe Schneckenelemente mit festgelegter

Intensität und Förderwirkung überführt, die bei den durchgeführten Versuchsreihen die besten

Ergebnisse gezeigt haben. Der Grund dafür war, dass die individuell einstellbaren Knetelemente

Toträume aufgewiesen haben, ohne die der Winkelversatz nicht frei einzustellen wäre.

Materialablagerungen in diesen Bereich degradieren mit der Zeit und führen zu Prozess- und

Qualitätsschwankungen.
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● Entwicklung einer Inlinetemperaturmessstelle, die über eine Öffnung im Extrudergehäuse

produktberührend die Materialtemperatur erfassen kann. So können die beiden im Demonstrator

zusammengelegten Prozesse der „Aufbereitung“ und der „Plastifizierung“ getrennt voneinander

betrachtet und gezielt eingestellt werden.

Abbildung 20. Weiterentwicklung Knetscheiben

2.2.2.2 Durchführung eines Demonstrationsverfahrens zur TPE-Direktextrusion

Aufbauend auf der Direktextrusion von PVC wurde der Prozess auf die Werkstoffklasse TPE

übertragen. Hierzu wurden Vorversuche mit Polypropylen (PP) und diversen SEBS-Materialien

(Styrol-Ethylen-Butylen-Styrol) als Bestandteile des TPE mit der Firma Zeppelin durchgeführt. Die Extrusion

fand auf einem Einschneckenextruder der Firma Collin statt. Dabei wurden die Materialrezepturen im

SEBS-Anteil variiert, mit dem PP vorgemischt und zu einem Band extrudiert. Die unterschiedlichen

SEBS-Anteile dienen der Rezepturfindung und weiteren Eingrenzung der SEBS-Typen, um die gewünschten

mechanischen Eigenschaften zu erreichen. Zur Bestimmung dieser Eigenschaften wurden die hergestellten

Proben von der IfW mittels dynamisch-mechanischer Analyse (DMA) untersucht.

Die Rezepturen wurden anhand der Ergebnisse aus den vorangegangenen Untersuchungen

ausgewählt und getestet.

Für die Umrüstung der Anlage wurde zunächst das Dosierorgan für die Hauptkomponente ausgebaut

und zur Umrüstung an den Hersteller geschickt. Dieser hat im Vorfeld Materialproben der ausgewählten

TPE/PP Blends für Dosierversuche erhalten. Nach der Umrüstung des Dosierorgans, wurde es wieder in die

Anlage integriert, in Betrieb genommen und kalibriert.

Die von der B. Braun Melsungen AG ausgewählten Rezepturen sind alle ohne Weichmacheröle, somit

entfällt die Aufbereitungszone.

Die seitlichen Öffnungen zur Zugabe der Weichmacher wurden mit Blindstopfen verschlossen, da für

die TPE-Extrusion keine Flüssigkeiten zudosiert werden mussten. Die Schneckenkonfiguration wurde gemäß

der vorangegangenen Auslegung angepasst. Da keine lange Aufbereitungszone notwendig ist, konnte TPE und

FM-7.4-013_Vorlage_Sachbericht_zum_ZN_(NKBF2017_NABF) S. 31/48

Version 1.0 vom 15.11.2018



`

PP gemeinsam über den Haupteinzug zugegeben und anschließend compoundiert und plastifiziert werden, da

die benötigte Verfahrenslänge wesentlich kürzer als bei der PVC-Direktextrusion. Mit 32-40 L/D

Verfahrenslänge kommt der Demonstrator aus. Um die dafür notwendigen Umbaumaßnahmen so gering wie

möglich zu halten, wurden nicht benötigte Verfahrensbereiche auf Raumtemperatur temperiert und nur mit

Förderelementen ausgestattet. Somit wurde die kürzere Verfahrenseinheit simuliert und ein Umbau des

Demonstrators nebst Maschinengestell und ein Verschieben der Nachfolge nebst aufwändiger Ausrichtung

vermieden.

Da für die Zugabe der Rohstoffe nur ein größerer Dosierer und ein Dosierer für Kleinkomponenten

vorhanden ist, es wurde im Vorfeld dazu entschieden, die unterschiedlichen TPE/PP Rezepturen vorzumischen

und gemeinsam über den umgerüsteten Dosierer hinzuzugeben.

Dafür wurde zunächst ein Mischer der Zeppelins Systems GmbH vom Typ UT 50 nahe dem

Demonstrator aufgestellt und in Betrieb genommen. Dieser wurde bei den ersten Versuchen zum Vormischen

erfolgreich verwendet. Im späteren Verlauf wurden die Blends in größerer Menge nach Rezeptvorgabe der B.

Braun Melsungen AG im Technikum der Zeppelin Systems GmbH vorgemischt. Dabei wurden homogene

Vormischungen aus PP und TPE hergestellt und als Sackware für die Versuche auf dem Demonstrator im

Technikum der B. Braun Melsungen AG zur Verfügung gestellt.

In unterschiedlichen Versuchsreihen wurden die ausgewählten Rezepturen verarbeitet. Den meisten

Rezepturen ließen sich sehr gut verarbeiten und zeigten gute Ergebnisse. Insbesondere eine Rezeptur konnte

auch nach mehrfacher Anpassung der Schneckenkonfiguration hinsichtlich Schereintrag und signifikanter

Erhöhung der Verarbeitungstemperaturen nicht plastifiziert werden.

Die Versuchsreihen haben gezeigt, dass die Verarbeitung grundsätzlich funktioniert. Ob und welche der

verarbeiteten Rezepturen in der getesteten oder in angepasster Form zum Einsatz kommen können, wird durch

die B. Braun Melsungen AG geprüft.

2.2.3 Überprüfung der Maschinentechnik für die Direktextrusion von TPE und PVC

Die Überprüfung der Maschinentechnologie fand weitestgehend zeitgleich mit der Optimierung statt.

Es hat sich gezeigt, dass das ursprüngliche Konzept grundsätzlich funktioniert. Der erwartete Durchsatz

bei der vorgegebenen Qualität ist bei der verwendeten Maschinengröße wesentlich niedriger ausgefallen als

erwartet. Die Anpassung der Verfahrenslänge und das Versetzen der Weichmacherzugabe hat den Prozess

hinsichtlich Qualität und Stabilität wesentlich verbessert. Außerdem hat sich das Konzept Durchlauferhitzer zur

Temperierung des Weichmachers als wesentlich effektiver und flexibler bewährt. Grundsätzlich muss für eine

gute Aufbereitung des Weich-PVCs vor der Plastifizierung ausreichend Verfahrenslänge und somit Verweilzeit

sichergestellt werden, um ein hochwertiges Produkt, dass den Marktanforderungen entspricht, herzustellen.

Auch ein Baugrößensprung mit einhergehendem größerem Volumen und somit höherer Verweilzeit ist

vorstellbar. Sowohl die Motorleistung als auch die Heizleistung hat insbesondere bei der PVC-Direktextrusion

noch ausreichend Reserven und könnte auch bei einer größeren Baugröße beibehalten werden.

Auch die Verarbeitung von TPE war problemlos mit leichten Anpassungen auf dem Demonstrator

möglich, wobei die notwendige Verfahrenslänge wesentlich kürzer ist als für die PVC Direktextrusion.
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Die zur Prozessoptimierung entwickelten einzelnen Knetscheiben wurden in unterschiedlichen

Versatzwinkeln getestet. Durch ihre Geometrie und den individuell verstellbaren Versatzwinkel haben sich

Toträume gebildet. Bei den Versuchen hat sich gezeigt, dass abgelagertes Material in dem Bereich degradiert

und somit die Qualität und den Prozess negativ beeinflusst. Aus den Erfahrungen der Versuche wurden zwei

neue Knetelemente mit festem Versatzwinkel in Absprache mit der B. Braun Melsungen AG entwickelt und

erfolgreich eingesetzt.

2.3 Qualitätssicherung

2.3.1 Entwicklung einer Terahertz-Schmelzecharakterisierung

2.3.1.1 Technische Grundlagen der Terahertz-Spektroskopie

Der Begriff „Terahertz-Strahlung“, abgekürzt THz-Strahlung bezieht sich auf elektromagnetische

Strahlung im Frequenzband zwischen Mikrowellenstrahlen und ferninfrarotem Licht. Eine detaillierte

Beschreibung der Technologie, der technischen Möglichkeiten und Anwendungen kann z.B. dem

VDI-Statusreport „Terahertzsysteme und Anwendungsfelder“ entnommen werden. An dieser Stelle werden nur

die für das weitere Verständnis des folgenden Textes notwendigen Grundlagen dargestellt.

2.3.1.2 Erzeugung und Detektion von THz-Strahlung; Bildgebung

Bei der TDS wird breitbandige, gepulste THz-Strahlung erzeugt, indem elektrisch vorgespannte

photoleitende Dipolantennen mittels Femtosekunden-Laserimpulsen geschaltet werden. Diese ultrakurzen

Impulse erzeugen kurze Stromimpulse über der Antenne, es wird ein elektromagnetischer Puls ausgesandt, der

üblicherweise Frequenzkomponenten zwischen ca. 300 GHz und einigen THz enthält. Der Vorgang der

Erzeugung findet mit einer Wiederholrate von 50 bis 250 MHz statt, dabei ist die zeitliche Wiederholrate bis auf

einige Femtosekunden genau.

Zur Detektion dieser Pulse wird eine zweite, ähnlich aufgebaute Antenne genutzt. Diese funktioniert

nach dem inversen Prinzip der Erzeugung. Eine Antenne mit nachgeschalteter Verstärkerelektronik nimmt das

THz-Signal zeitlich aufgelöst auf und das Signal wird mittels AD-Wandlertechnik gespeichert und ausgewertet.

Ein mit dem Erzeuger-Laserimpuls synchroner Puls wird genutzt, um die Antenne kurzzeitig aktiv zu schalten.

Entweder wird mittels einem optischen Strahlteiler ein Laserstrahl in Sende- und Empfangskanal aufgeteilt, oder

ein elektronisch synchronisierter zweiter Laser wird genutzt. Durch die zeitliche Verzögerung der beiden

eintreffenden Impulse (Terahertz- und Laserpuls) kann der deutlich längere THz-Impuls abgetastet werden. Zur

zeitlichen Verzögerung werden klassisch bewegliche Spiegel („Delay Lines“) genommen, die die Laufstrecke

des Laserstrahls kontrollieren können. Aus der im Detektor gemessenen, zeitaufgelösten Signalstärke und der

Strahlverzögerung (entsprechend der Wegstrecke durch die Delay Line) kann das zeitliche Bild des

THz-Impulses aufgelöst werden. Bei elektronisch synchronisierten Pulsen kann die Phasenlage zwischen den

beiden Pulsen moduliert werden.

Der Terahertzstrahl kann, ähnlich einem Laserstrahl, mit Spiegeln, Parabolspiegeln und Linsen geführt,

fokussiert und kollimiert werden. Verschiedene Kunststoffe und Quarzglas sind für THz-Strahlung transparent

und bieten sich als Material für Linsen und Fenster an.
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Wird ein THz-Strahl durch eine Probe geleitet wird die aufgenommene Pulsform auf zwei Arten

beeinflusst. Der Puls wird zeitlich verzögert und in seiner Amplitude gedämpft. Aus diesen Informationen kann

man die optische Absorption des Materials sowie seine Brechzahl bestimmen, die beiden optischen Größen

erlauben Rückschlüsse auf die physikalischen Eigenschaften des gemessenen Materials und beispielsweise

seine Zusammensetzung.

Die hier präsentierte Technologie basiert auf Punktemittern und -detektoren, die, je nach Technologie,

üblicherweise zehn bis einige tausend Messungen pro Sekunde durchführen können. Für bildgebende

Messungen oder die Kontrolle eines Materialstroms muss für jeden Messpunkt eine Punktmessung

durchgeführt werden, danach wird die Probe zum nächsten Messpunkt verfahren.

Im Projekt Medicomp wurde von der Hübner GmbH & Co. KG ein Verfahren zur Online-Untersuchung

von Materialflüssen innerhalb eines Extruders entwickelt. Zielsetzung des Teilprojektes ist es, die

Einsatzmöglichkeit der Terahertzspektroskopie in Extrusions- und Direktspritzgussprozessen in der Produktion

von Kunststoffkomponenten für die Medizintechnik zu evaluieren. Hierzu wurden Messreihen mit einem

Terahertz-Zeitbereichsspektrometer (THz-TDS) an Materialproben sowie in Schmelzekanälen innerhalb der

Produktionsprozesse der Projektpartner durchgeführt.

2.3.2 Umsetzung von QS-Konzepten

Die im AP 4.3 geplante Terahertz (THz)-Messung konnte nicht durchgeführt werden. Notwendige

Vorbereitungen zur Umsetzung wurden hingegen vorangetrieben. Ein Messflansch zum Einbau zwischen

Doppelschneckenextruder und Schmelzepumpe wurde in Abstimmung zwischen der Werkzeugkonstruktion von

B. Braun und der Firma Hübner konstruiert und angefertigt. Insbesondere die Aufnahme und Abdichtung der

notwendigen Quarzgläser für die Durchlicht-Messung stellte hierbei eine Herausforderung dar.

Der Wareneingangsprozess für die notwendigen Rohstoffe der PVC-Direktextrusion wurde durch

entsprechende Materialanalysen abgebildet. Für die Additive Bis-(2-ethylhexyl)-terephthalat (DEHT) und

epoxidiertes Sojabohnenöl (ESBO) wurden Infrarot (IR)-Kennlinien als Referenz ermittelt (siehe Abbildung 21).

Im Rahmen der Wareneingangprüfung sollen diese Referenz-Kennlinien mit der Kennlinie des zu

überprüfenden Rohstoffes nach erfolgter Serienimplementierung verglichen werden.

Abbildung 21. IR Kennlinien ESBO (links) und DEHT (rechts)

Für die Grundkomponente PVC-Pulver besteht der Wareneingangsprozess neben einer möglichen

IR-Prüfung aus einer Prüfung der Weichmacheraufnahme. Hierfür stehen standardisierte Prüfmethoden zur
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Verfügung, mit denen die notwendige Zeit zur Weichmacheraufnahme ermittelt wird. Für spezifische PVC- und

Weichmacher-Typen wurden bei verschiedenen Temperatureinstellungen die Kennlinien der

Weichmacheraufnahme ermittelt. Hierfür wurde im materialtechnischen Labor der B. Braun Melsungen AG ein

Plastograph des Herstellers Brabender verwendet. Die ermittelten Kennlinien dienen für die jeweiligen

Materialtypen als Referenz zur Überprüfung eingehender Rohstoffchargen (siehe Abbildung 22). Durch

wiederholte Durchführungen wurden die Wareneingangsprüfungen validiert.

Abbildung 22. Weichmacheraufnahme PVC-Pulver für verschiedene PVC-Typen und Rohstoff-Temperaturen

Neben der Umsetzung der Wareneingangsprüfungen wurde im Rahmen von Versuchsläufen die

Prozessdatenerfassung und Aufbereitung umgesetzt. Die zentrale Erfassung und Archivierung von

qualitätsrelevanten Prozessparametern in der Maschinensteuerung ermöglicht direkte Bewertungen der

hergestellten Produktqualität. Hierbei ist insbesondere die in die Bedienoberfläche der Maschinensteuerung

integrierte Außendurchmesser-Messung für die Herstellung spezifikationsgerechter Schlauchdimensionen

wichtig (siehe Abbildung 23).
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Abbildung 23. Inline-Messung des Außendurchmessers und Integration in Bedienoberfläche

Die Terahertz (THz)-Messung wurde unter Verwendung des von B.Braun entwickelten und

angefertigten Messflansches sowohl für PVC als auch für TPE Direktextrusion getestet warden (Abbildung 24).

In der PVC Direktextrusion konnte mittels Terahertz kein ausreichendes Messsignal erzeugt werden,

eine Messung konnte nicht anwendbar realisiert werden. Grund hierfür ist offenbar die nicht ausreichende

Durchlässigkeit des Weichmachers für die Terahertz Strahlung.

In der TPE Direktextrusion konnten Terahertz Messungen mit brauchbarem Messignal erzeugt werden,

eine Abmusterung und Bewertung mit unterschiedlichen Rezepturbestandteilen wurde realisiert.

Aus Sicht der B. Braun Melsungen AG sind mit den Demonstratorprozessen innovative Verbesserungen

am Produktportfolio der Infusionsüberleitungsgeräte umsetzbar. Unabhängigkeit von einzelnen Lieferanten,

schneller Einfluss auf Materialrezepturen und gezielte Produktverbesserungen lassen sich sehr viel direkter

umsetzen, als dies vergleichsweise bei externem Zukauf von Fertigcompounds der Fall ist.
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Abbildung 24. Aufbau Terahertz-Messung

Im Teilprojekt der Direktextrusion konnte durch die durchgeführten Untersuchungen eine Obergrenze

des Durchsatzes hinsichtlich der erreichbaren Qualität für die installierte Demonstratoranlage ermittelt werden.

Hierdurch konnte abgeleitet werden, dass für eine wirtschaftliche Überführung in die Serienproduktion eine

weitere Hochskalierung des genutzten Demonstrators erforderlich ist. Basierend auf den Ergebnissen und den

technischen Daten der Demonstratoranlage kann die Hochskalierung nunmehr anwendungsspezifisch gezielt

vorgenommen werden. In zukünftigen Beschaffungsprojekten nach Projektende wird diese Hochskalierung

produkt- und anwendungsbezogen durchgeführt werden und je nach kalkulierter Wirtschaftlichkeit für die

Beschaffung weiterer Anlagen zur Direktextrusion berücksichtigt.

Im Rahmen der Untersuchungen am Demonstratorprozess für die PVC-Direktextrusion ist deutlich

geworden, dass die Qualitätsanforderungen hinsichtlich Stippen im Schlauch im medizintechnischen Umfeld

anspruchsvoll sind. Die erforderliche Qualität kann nur bis zu einem bestimmten Durchsatzniveau für die

vorhandene Anlagenkonfiguration erreicht werden.

In anderen Anwendungen können gegebenenfalls deutlich höhere Durchsätze erreicht und umgesetzt

werden, sofern die entsprechenden Qualitätsanforderungen hier weniger hoch liegen. Somit kann ein

wirtschaftlicher Direktextrusionsprozess dann deutlich einfacher wirtschaftlich umgesetzt werden.

Bezüglich der Öffentlichkeitsarbeit wurde das Vorgehen in enger Abstimmung mit den

Konsortialpartnern koordiniert. Aufgrund der Corona-Pandemie erfolgten keine Vorträge auf

Fachveranstaltungen oder Seminaren. Federführend durch die IfW wurde eine Projektwebsite

(https://bmbf-medicomp.de/) erstellt, um die Fachwelt über das Projekt und die Ergebnisse zu informieren.

Die B. Braun Melsungen AG treibt die weitere Verbreitung der Prozesse in der Medizintechnik voran.

Wie beschrieben wird dem Vorhaben eine hohe technologische Erfolgsaussicht beigemessen. Die

wirtschaftlichen Erfolgsaussichten müssen jeweils anwendungsspezifisch betrachtet werden. Eine Umsetzung

in der PVC-Schlauch-Herstellung für IV-Sets ist aufgrund von wirtschaftlichen Bewertungskriterien aktuell nicht

geplant und darstellbar.

Hinsichtlich der TPE Direktextrusion zeigen sich zunehmend weitere mögliche Anwendungsfelder

neben dem Einsatz als IV-Set-Überleitungsschlauch. In zusätzlichen Produktgruppen sind hierbei andere bzw.

weitere Produkteigenschaften relevant, wie beispielsweise Druckfestigkeiten und Rückstellveralten der

Schläuche. Diese Eigenschaften können über neue Additive erreicht werden und eine Umsetzung kann im

Direktextrusionsverfahren vergleichsweise schnell untersucht werden. Für weitere Untersuchungen wertvoll ist

zudem insbesondere die herausgearbeitete TPE/PP Rezeptur, welche selbst über zwei Steriliationszyklen und

künstliche Alterung ein stabiles Ergebnis bei Lösemittelverklebung gezeigt hat.

2.3.3 Korrelation von Material- und optischen Eigenschaften im THz-Bereich

Zu Beginn der Arbeiten in Arbeitspaket 4.2 (Entwicklung einer Terahertz Schmelzecharakterisierung)

wurden im Labor von HÜBNER Photonics Materialproben, die die Projektpartner B.Braun und Krauss Maffei zur

Verfügung gestellt haben, untersucht. Hier ging es um die Messbarkeit und Unterscheidbarkeit der

Probenmaterialien, der -geometrien sowie möglicher Einschlüsse, Mischgüten und Materialfehler. Im Rahmen

dieser Messreihen wurden auch unterschiedliche Strahlführungskonzepte evaluiert.
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2.3.4 Realisierung und Validierung eines Aufbaus für Messungen im Schmelzekanal,

Integration in den Demonstratorprozess

Ein Ziel des Gesamtprojektes MeDiComp war es, die Zahl der Prozessschritte und damit verbunden die

Produktionszeit von Einweg-Medizinprodukten zu optimieren ohne Kompromisse bei der Qualität einzugehen.

Hierfür hilfreich ist es, Möglichkeiten zu schaffen, das Material automatisiert im Produktionsprozess zu testen

ohne es dabei aus dem Produktionsfluss zu entfernen. Im Teilprojekt von HÜBNER Photonics sollte die

Möglichkeit untersucht werden, mittels THz-Messungen die Schmelze eines Direktextruders bzw. im

Direktspritzguss zu charakterisieren. Hiermit kann in Zukunft eine Methode zur Inline-Prüfung der

Materialqualität geschaffen werden.

Die für die Integration in die Direktspritzgussanlage (KraussMaffei, s. Abbildung 25) bzw.

Extrusionsanlage für medizinische Schläuche (B. Braun) bei den jeweiligen Projektpartnern benötigten Sonden

wurden von den jeweiligen Projektpartnern mit Unterstützung des Projektteams von HÜBNER Photonics

entwickelt und gefertigt. In insgesamt 3 Messkampagnen wurden Messungen mit den Projektpartnern

zusammen durchgeführt. Details zu den genutzten Sonden können den Berichten der Projektpartner

entnommen werden, in denen sie beschrieben sind. Da verschiedene Fenstermaterialien (u.a. Quarzglas) und

Kunststoffe für optische Elemente transparent für THz-Strahlung sind und im Gegensatz zu Ultraschallsonden

kein physikalischer Kontakt zum Messobjekt bestehen muss, sind THz-Messgeräte sehr leicht in einen

Produktionsprozess integrierbar.

Abbildung 25. Integration der Terahertzmesseinrichtung in die Direktspritzgussmaschine bei KraussMaffei. Die
Antennen neben Linsen/Spiegeloptik ist senkrecht gehaltert, der Strahl wird waagerecht durch den Ausgang
des Extruderkanals geführt und in der Schmelze fokussiert. Die Detektorantenne ist hinter der Anlage gehaltert.
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2.3.4.1 Direktspritzguss

Hier ist das Mischen der kleinen Mengen häufig herausfordernd, sodass Inline-Messmethoden für die

Verifikation der Zusammensetzung gesucht werden. Messsonden basierend auf der Terahertztechnologie

haben den großen Vorteil, dass das Messsignal auch Materialdicken, die im Extruder realisierbar sind,

durchdringen kann und somit nicht nur oberflächliche Messungen durchgeführt werden, sondern Messungen im

Volumenmaterial. Dadurch werden Oberflächeneffekte minimiert (z.B. Gleitmittel, die sich üblicherweise an der

Extruderwand absetzt) und der Rückschluss auf die Materialeigenschaften wird genauer.

Bei den zwei Messkampagnen wurde ein Materialsystem aus Polypropylen (PP) und

Styren-Ethylen-Butylen (SBS), ein Thermoplastisches Elastomer (TPE) untersucht. Die genutzten Zusätze sind

Kreide, Farbstoff sowie ein Gleitmittel zur Verbesserung der Verarbeitung. In verschiedenen Messreihen wurde

untersucht, ob man aus dem THz-Signal Rückschlüsse auf die Materialzusammensetzung oder

Verarbeitungsqualität des Endproduktes gewinnen kann.

2.3.4.2 Rezepturwechsel

Als erster Test der Messsonde wurde der größtmögliche Rezepturwechsel im gegebenen System

durchgeführt, nämlich der Wechsel von 100% PP auf 100% SEB. Abbildung 26 zeigt die

Terahertz-Feldamplitude (mittlerer Graph) und die zeitliche Verzögerung des Pulses (unten). Zum Zeitpunkt 0

wurde die Rezeptur am Eingang des Mischextruders geändert, nach 2 Minuten sieht man erste Einflüsse auf

das Messignal. Der Wechsel der Rezeptur ist weitere 2 Minuten später zum Zeitpunkt t = 4 Minuten

abgeschlossen.
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Abbildung 26.Terahertz-Feldamplitude und zeitliche Verzögerung bei einem Materialwechsel von Polypropylen
auf SEB. Bei Zeitpunkt 0 fand der Materialwechsel am Extrudereingang statt, nach 2 Minuten sieht man die
erste Änderung im Ausgangssignal, bei ca. 5 Minuten ist der Materialwechsel vollzogen. Der Materialwechsel
zeigt sich in Amplitude und Verzögerung deutlich.

Anschließend wurde der Materialwechsel zurück auf 100% PP in Schritten von 10 % durchgeführt,

siehe Abbildung 27. Die Messung wurde bei einer späteren Messkampagne mit vergleichbaren Ergebnissen

wiederholt.
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Abbildung 27. Schrittweiser Wechsel der SEB/PP-Zusammensetzung. Auch kleine Schritte sind deutlich in der
E-Feldamplitude erkennbar.

Der Mischung aus SEB und PP wurde im Weiteren ein verändlicher Anteil an Kreide („Calcit“)

zugesetzt. Man sieht deutlich einen Einfluss auf die THz-Signale, s. Abbildung 28. Ebenfalls zeigt die Abbildung

periodische Einbrüche der Signale, beispielsweise der blau markierte. Diese lassen sich auf die

Spritzgussvorgänge der Direktspritzgussanlage zurückführen. Der mit der Materialentnahme verbundene

kurzzeitige Druckabfall wirkt sich deutlich auf die Dichte und damit die Absorption und Brechzahl der Materialien

aus.
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Abbildung 28. Variation des Kreidegehalts (Calcit) in einem SEB/PP-Grundmaterial. Neben der deutlichen
Abhängigkeit zwischen Kreidegehalt und THz-Messsignalen sieht man periodische Einbrüche der Signale, die
mit den Spritzgussprozessen korrelieren.

Dabei wurde eine konstante Mischung in den Prozess gegeben, die zeitlichen Abstände der

Spritzgussvorgänge entspricht der der Einbrüche (Abbildung 29).

Abbildung 29. Abhängigkeit von Verzögerung und E-Feld von den Druckgussvorgängen, isoliert untersucht
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2.3.4.3 Direktextrusion

Wie im Teilprojektbericht von B.Braun beschrieben (Kapitel 2.2.1.2), ist es anstrebsam, bei

Extrusionsprozessen beispielsweise für Schläuche für die Medizintechnik auf externe Mischprozesse zu

verzichten und direkt Rohstoffe in einen Einschneckenextruder zu dosieren, die dann durch die Schnecke

vermischt und zu einem Schlauch verarbeitet werden. Wie auch beim Direktspritzguss ist es wünschenswert,

eine Prozessüberwachung für die Zusammensetzung und Qualität der Mischung zu haben.

Trotz der geringen Dicke der THz-Sonde war es aufgrund der hohen Absorption im Material nicht

möglich, ein PVC/SMBT-Gemisch sinnvoll zu vermessen. Als Alternativmaterialmischung wurden weitere

Experimente an Schläuchen aus einem PP/TPE-Materialsystem durchgeführt. Die maßgeblichen

Fragestellungen an die Materialqualität war die Detektion sogenannter Stippen sowie die Oberflächengüte bei

hohen Durchsätzen. Genaueres ist in Kapitel 2.1.1 beschrieben.

Abbildung 30. Abhängigkeit der Terahertz-Messsignale von der Extruder-Drehzahl in Umdrehungen pro Minute.

Visuelle Prüfungen der produzierten Schläuche (s. Bericht von B. Braun) zeigen, dass die Qualität, also

die Oberflächenbeschaffenheit und die Anzahl der Stippen im Material, stark von der Schneckendrehzahl

abhängt. In Abbildung 30 sieht man eine deutliche Abhängigkeit der Signalverzögerung, also der Brechzahl des

Materials, von der Drehzahl.

Eine höhere Drehzahl im Extruder erhöht den Druck, was den Brechungsindex und damit die

Verzögerung erhöht. Was man in Abbildung 30 sieht ist das Gegenteil, eine geringere Verzögerung bei erhöhter

Drehzahl (Erhöhung von 70 U/min auf 250 U/min bei Minute 20). Hier scheinen weitere Faktoren,

beispielsweise der Mischungsgrad, den Brechungsindex in der Sonde zu beeinflussen.

Um die Verwertbarkeit und das Vertrauen in eine Messung zu bewerten, wird die Stabilität des Systems

vermessen. Der Extruder wurde hierfür für eine Dauer von ca. 30 Minuten bei gleichbleibender Mischung und

Betriebsparametern betrieben. Abbildung 31 zeigt die Messdaten dieser Zeit. Vergleichbar den Messungen bei

Krauss-Maffei sieht man eine sinusförmige, zyklische Schwankung der Pulsverzögerung, zusätzlich driftet das
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Signal minimal in der Verzögerungszeit, dies kann beispielsweise auf Temperaturschwankungen in der

Industriehalle (nicht klimatisiert, Messung über den Mittag) zurückgeführt werden. Zum Ende der Messung (bei

Minute 35) bricht das Signal ein, weil die Materialaufgabe beendet wurde.

Abbildung 31. Stabilität der Messung bei konstanter Materialzusammensetzung über 35 Minuten

2.3.5 Umsetzung von QS-Konzepten

2.3.5.1 Implementierung von THz Technologien in die Qualitätskontrolle

Die Aufgabe von HÜBNER Photonics in diesem Arbeitspaket war die Evaluierung einer

Implementierung der THz-Messdaten in die Qualitätssicherung.

Nach den durchgeführten Messungen sieht man, dass zeitlich lokal ein klarer Zusammenhang zwischen

dem THz-Signal und beispielsweise der Materialzusammensetzung besteht. Kritisch zu betrachten ist jedoch,

dass auch diverse andere Prozessparameter deutliche Einflüsse haben, beispielsweise die Prozesstemperature

und der Drucke. Selbst die Zusammensetzung kann nicht abschließend gegengemessen werden, so ist eine

Rückführung des Messsignals auf beispielsweise schlechte Mischparameter mit dem aktuellen Wissensstand

noch nicht möglich.

Weitere Untersuchungen, die die verschiedenen Einflüsse voneinander trennen sind für eine Implementierung

in einer Produktionslinie erforderlich. In den letzten Jahren wurden in anderen Bereichen der THz-Forschung

sehr spannende Ergebnisse im Bereich selbstlernender Algorithmen erzielt, die hier eingesetzt werden könnten.

2.4 Erwarteter Nutzen, insbesondere Nutzbarkeit

2.4.1 B. Braun, Zeppelin GmbH

Die umfangreichen Versuchsreihen am Demonstrator haben gezeigt, dass sowohl bezogen auf die

PVC-Direktextrusion als auch die TPE-Direktextrusion grundsätzlich gute Ergebnisse erzielt werden können.
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Die Qualitätsanforderungen konnten bei einer wirtschaftlichen Durchsatzleistung in diesem Projekt nicht

erreicht werden. Für einen wirtschaftlichen Prozess müsste außerdem die Ausstoßleistung signifikant erhöht

werden.

Bei beiden Werkstoffklassen (PVC und TPE) sind noch weitere Entwicklungsschritte notwendig, um

eine Anlage im Industriemaßstab erfolgreich konzipieren zu können.

Durch eine unternehmerische Entscheidung im Hause Zeppelin wurde das Produkt „RHC“

(gleichläufiger Doppelschneckenextruder), das hier als Demonstrator verwendet wurde, aus dem

Produktprogramm genommen. Daher wird das Produkt nicht mehr hergestellt und weiterentwickelt. Eine weitere

Nutzung der gewonnenen Kenntnisse im Hause Zeppelin schließt sich somit aus.

2.4.2 Krauss Maffei

Der Direktspritzgussprozess wurde nach den Vorgaben aus der Medizintechnik validiert. Dies

ermöglicht und vereinfacht KraussMaffei zukünftig den Weg die Technologie auch in anderen Branchen und bei

anderen Kunden leichter zu validieren und die Freigabeprozesse der Technologie- und Rezepturverantwortung

zu beschleunigen.

Der umgesetzte Demonstrator fördert zusätzlich das Vertrauen bei der Einführung in neue Märkte oder

Anwendergruppen wie z.B.:

● Automobilindustrie

● Verpackungsindustrie

● Konsumgüterindustrie

● Elektro- und Elektronikindustrie

● Medizintechnik

Die Optimierungen während des Projekts am Demonstrator der Direktspritzgusstechnologie im Bereich

der Schneckengeometrie sowie auch der allgemeinen Anlagentechnik flossen bereits direkt in den Serienstand

ein wodurch sowohl die Kosten der Anlage gesenkt als auch die Qualität des produzierten Direktcompounds

verbessert werden konnte.

Die Erkenntnisse im Bereich der Einarbeitung von mineralischen Füllstoffen wie z.B. Calcit auf dem

Einschneckenextruder war zu Beginn des Projekts umstritten. Die Erfolge beim Compoundieren solch

aufwendiger Polymer- Füllstoffmischungen verschaffen der Technologie ein noch breiteres Einsatzgebiet. Es

können zukünftig auch handelsübliche Compounds mit mineralischen Füllstoffen dadurch substituiert werden.

Hierdurch entsteht nicht nur für den Nutzer der Direktspritzgussmaschine ein Wettbewerbsvorteil, sondern vor

allem auch für KraussMaffei, da das optimierte Schneckendesign ein Alleinstellungsmerkmal bei der

Verarbeitung von mineralisch gefüllten Polymeren darstellt und somit das Interesse an der Technologie bei den

Verarbeitern weiter fördert.

Der Direktspritzguss konnte im Laufe des Projekts von einem Prototypenstand in einen Serienstand

überführt werden. Hierfür war ein Upscale der Baureihe auf größere Maschinen notwendig. Aktuell sind drei

Spritzeinheiten der Technologie verfügbar (siehe Abbildung 32) . Alle drei Einheiten wurden bereits verkauft,
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gebaut und befinden sich erfolgreich in Produktion. Die Umsetzung in eine Serientechnologie ist somit

erfolgreich und wird zukünftig, aufgrund des steigenden Drucks, immer wirtschaftlicher und nachhaltiger.. Für

KraussMaffei hat die Technologie den Charakter eines Alleinstellungsmerkmals und unterstützt so maßgeblich

nicht nur den Verkauf von Technologieanwendungen, sondern fördert die Wahrnehmung des Unternehmens im

Markt als Technologieführer und somit auch den Absatz von Standardspritzgussmaschinen.

Abbildung 32. Schließen- /Spritzenmatrix der Serien Direktspritzguss Anlagen

2.4.3 Hübner

Die von HÜBNER Photonics und den Projektpartnern durchgeführten Experimente haben gezeigt, dass

mit weiterer Entwicklung der THz - Technologie ein wertvolles Werkzeug für die Extrusion gefunden wurde.

Terahertz-Spektroskopie gibt neue Einblicke in die Prozesse, die Technologie bietet viele Möglichkeiten in der

Kunststoffproduktion. Eine zeitnahe Einbindung erscheint zum aktuellen Zeitpunkt unwahrscheinlich, es besteht

sowohl Entwicklungsbedarf in der Sondentechnologie, als auch Bedarf an weiteren Untersuchungen, um die

Einflüsse auf die Messung zu verstehen und verlässlich auf einen Störeinfluss (Zusammensetzung,

Prozessparameter) zurückzuführen.

Eine Weiterentwicklung der Inline-Messtechnik bei HÜBNER Photonics hängt nicht zuletzt am Interesse

potentieller Projektpartner bzw. Kunden ab.

2.4.4 Institut für Werkstofftechnik, Pape GmbH

Während der Versuche zum Direktspritzgießen wurden die Ist-Werte der Prozessparameter überwacht

und aufgezeichnet. Dazu gehören u. a. Dosierarbeit, Drehmoment, Heizzonen, Einspritzstrom, Einspritzmenge,

Dosierzeit. Die Aufzeichnung erfolgte mit einem am Institut für Werkstofftechnik (IfW) entwickelten Programm,

das im Rahmen des MeDiComP-Projekts verbessert wurde und dessen Ergebnisse in die

Materialverarbeitungsdatenbank des IfW einflossen. Die gewonnenen Daten sind aufgrund der spezifischen

Materialmischungen sowie der nicht standardisierten Verarbeitungsparameter bisher einzigartig. Um das

Direktspritzgießen so nah wie möglich an einen industriellen und kontinuierlichen Prozess heranzuführen,

wurde die Spritzgießmaschine mit einem Materialdosier- und Chargenmischer-System ausgestattet. Es wurde

ein spezieller Adapter gebaut, der es ermöglichte, das System an der Spritzgießmaschine aufzustellen.

Hierdurch wurden wichtige Erfahrungen bei der Modifizierung der Spritzgießmaschine für spezifische Lösungen

gesammelt. Dies führte zur Anschaffung von Spezialwerkzeugen für die Maschine. Eine neue Erfahrung wurde

auch mit zwei Werkzeugen für die Spritzgießmaschine gemacht. Das eine Werkzeug wurde von KraussMaffei
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speziell für die Herstellung von Spritzenstopfen entwickelt, das andere (ebenfalls von KraussMaffei geliefert) für

die Herstellung von Materialprüfkörpern mit einem komplexen Gießkanalsystem. Außerdem wurden viele

Materialstrukturuntersuchungen mit der Mikrotomorgaphie durchgeführt, welche wichtige Erkenntnisse im

Bereich der Beurteilung von Mischqualitäten mittels bildgebender Analyse erbrachten. Die im Rahmen des

Projekts gewonnenen Erfahrungen und Erkenntnisse sollen schließlich als Grundlage für eine weitere

Doktorarbeit dienen. Insgesamt besteht Raum für weitere Kooperationen mit den Projektpartnern,

Forschungsdienstleistungen und auf der Basis der gewonnenen Erkenntnisse, Erfahrungen und Daten könnten

weitere Kooperationsprojekte durchgeführt werden. Auch der Transfer der Ergebnisse in andere industrielle und

wissenschaftliche Anwendungsbereiche ist möglich, da die Aufbereitung und Formgebung von Kunststoffen ein

wesentlicher Bestandteil der Kunststoffindustrie ist.

Die wesentlichen Ergebnisse
1. Erfolgreich realisiertes Demonstrationsverfahren für Direktspritzguss Variante B.

2. Sammeln von Erfahrungen im Direktspritzgießen.

3. Erkenntnisgewinn bei der Beurteilung der Mischqualität sowie großer Beitrag zur Entwicklung einer

Methodik zur Bewertung der Mischqualität.

4. Bewertung der Mischqualität für fast 30 verschiedene Schneckenkonfigurationen für konventionelle

Spritzgießmaschinen.

5. Signifikante Verbesserung der Mischqualität durch Einsatz optimierter Schneckengeometrien für

konventionelle Spritzgussmaschinen.

6. Gewinnung neuer Partner und Kontakte und Ausbau bestehender Kontakte.

2.5 Veröffentlichungen

Die erfolgreichen Ergebnisse dieses Forschungsprojekts wurden im Rahmen einer

Abschlusspräsentation an der IfW im Februar 2023 einem weiten Publikum aus Industrievertretern und

Forschenden vorgetragen. Zudem sind wesentliche Teile der erzielten Direktverarbeitungsfortschritte bei einer

Fachdiskussion der Hausmesse eines Maschinenherstellers vorgestellt worden, die parallel zur internationalen

Kunststoffmesse K 2022 im Oktober 2022 stattfand.
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Weitere Präsentationen zu den erzielten Erfolgen und Vorteilen der Direktverarbeitung sind für die

Zukunft im Rahmen von SKZ-Fachtagungen am Süddeutschen Kunststoffzentrum (SKZ) in Würzburg, der

jährlich stattfindenden „Deutsche Compoundiertagung“ des Vereins Deutscher Ingenieure (VDI), bei der

Vereinigungen „Kunststoffe in OWL“, dem „Verein zur Förderung der Kunststofftechnik e. V.“ in Paderborn sowie

bei VDI-Seminaren beabsichtigt, sowie auf der internationalen Konferenz Baltic Polymer Symphosium 2023 in

Jelgava, Lettland.

Darüber hinaus wird derzeit zusammen mit den Mitarbeitern der Institut für Werkstofftechnik eine

internationale Veröffentlichung unter dem Titel „Direct Injection Molding Competitiveness Study” erarbeitet, die

auf die erzielte Compoundqualität bei der Direktverarbeitung mit Hilfe optimierter Schnecken für

Standardspritzgießmaschinen detailliert eingeht und im Laufe des Jahres 2023 in der Zeitschrift

„TPE-Magazine“ erscheinen soll. Weitere Publikationen zur Direktverarbeitung sind in den Fachzeitschriften

"Kunststoffe" und "Plastverarbeiter" geplant.
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