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Aufgabenstellung

Der wissenschaftliche Ansatz dieses Teilvorhabens umfasst die Charakterisierung und
Einflussuntersuchung verschiedener Mischer-Konzepte (AP 8), um ihre Auswirkungen
auf den Laser-Sinter-Prozess zu ermitteln. Es gibt bisher keine unabhangigen Studien
zu diesen Mischern und ihren Auswirkungen auf die Pulverqualitat. GemalR3 den
Anforderungen in AP 1 wird ein Technologiescreening fur feinkdrnige Pulverpartikel
durchgefuhrt.

Das Altern des Pulvers ist ein thermischer Prozess, der von der Verweilzeit im
Bauprozess beeinflusst wird [1]. Weitere Einflisse ergeben sich durch
Abkuhlbedingungen (AP 6) und das Auspacken der Bauteile (AP 7). Pulverpartikel
weiter unten im Bauraum oder in der Néhe eines Bauteils altern mehr als die oberen
Schichten. Diese Bereiche miussen identifiziert und bevorzugt fir das Recycling
verwendet werden. Kennwerte wie Melt-Volume-Rate (MVR),
PartikelgroRenverteilung, Hausner-Zahl, Auffrischrate, Bauteilskalierung und
Reproduzierbarkeit werden zur Uberpriifung der Pulverqualitat verwendet. Screening-
Versuche helfen, signifikante Parameter zu identifizieren und eine effiziente
Versuchsplanung zu erstellen. Dies ermoglicht eine Optimierung mit weniger
Versuchen. Die Identifikation und Quantifizierung signifikanter Parameter flhrt zu einer
verbesserten Materialnutzung.

Die Ziele umfassen die Steigerung der Reproduzierbarkeit der Mischpulverqualitat,
indem der MVR-Wert innerhalb einer definierten Spanne von 5 g/10 min gehalten wird,
um Bauteiltoleranzen konstant zu halten. Zusatzlich soll die Durchlaufzeit fir eine
300 kg Pulvercharge um 30 % reduziert werden. Dies wird durch eine erhdhte
Automatisierung und die Erzielung einer Zielqualitat des Mischpulvers erreicht,
wodurch die Auffrischrate auf weniger als 50 % Neupulver gesenkt wird.

Das Online-Prozessmonitoring ist fur die Qualitatssicherung im Serienteile-Laser-
Sinter-Prozess unerlasslich. Eine umfassende Prozessiberwachung, die Fehler auf
der Pulverbettoberflache und innerhalb der Schmelze detektieren kann, ist das Ziel.
Unterschiedliche Fehlerarten mussen identifiziert und in die Prozesssteuerung
integriert werden, um Ausschussbauteile und Prozessabbriiche zu reduzieren. Dies
erfordert spezielle Probekérper mit eingebauten Fehlstellen, um die Detektierbarkeit
von Anomalien zu Uberprifen, z. B. die Pulverbetttemperatur und deren Verteilung.
Die Temperaturgradienten sollten mdglichst gering sein und 5 K nicht Gberschreiten,
um Inhomogenitaten auf der Oberflache zu minimieren [2].

Stand der Technik zu Beginn des Vorhabens

Das Laser-Sintern ist ein additives Fertigungsverfahren zur Herstellung von
Kunststoffteilen aus Pulvermaterialien. Ein Laser schmilzt Schichten des Pulvers
zusammen, um das Bauteil schichtweise aufzubauen. Trotz seiner wachsenden
Bedeutung fur die Herstellung komplexer Bauteile erflllen viele Bauteile oft nicht die
erforderlichen  Qualitatsstandards [1]. Wie ein  Vergleich verschiedener
Anlagensysteme im Rahmen der Erarbeitung der VDI Richtlinie 3405 Blatt 1 zeigt, ist
die Reproduzierbarkeit der Bauteileigenschaften dabei heute oftmals noch gemaf den
Funktions- bzw. Kundenanforderungen ungentugend [1]. Ursachen flr
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Qualitatsschwankungen sind variierende Qualitaten des Ausgangsmaterials [2],
ungenaue Temperaturfihrung und 6rtlich ungleichméRiger Energieeintrag im Prozess
[3, 4]. Gleichzeitig beschranken lange Prozessdauern von bis zu mehreren Tagen
sowie der hohe Materialverbrauch die Wirtschatftlichkeit des Verfahrens.

Das Pulver wird knapp unterhalb der Schmelztemperatur aufgeheizt und der Laser
schmilzt es zusammen. Wahrend des Prozesses altern die Materialien aufgrund der
hohen Temperaturen [5 bis 8] und die Verwendung von recyceltem Pulver fuhrt zu
Qualitatsschwankungen bis hin zu Orangenhauteffekten [9 bis 11].

Probleme in der Anlagentechnik, = Temperaturunterschiede auf der
Pulverbettoberfliche und unterschiedliche Prozessstrategien der Hersteller
beeintrachtigen die Bauteilqualitat und Reproduzierbarkeit [3, 11 bis 13].
Losungsansatze  wie  optimierte  Heizsysteme sind  vorhanden, aber
Temperaturunterschiede werden nicht vollstandig eliminiert.

Das Pulverhandling wird von den Anwendern des Laser-Sinterns gréf3tenteils durch
individuelle Losungen und das Zusammenstellen eines modularen Produktportfolios
oder Mischformen davon bewerkstelligt [14 bis 16]. Bisher fehlen wissenschaftliche
Untersuchungen  zur  unabh&ngigen  Bewertung  verschiedener  Pulver-
aufbereitungsverfahren und der erzielbaren Pulverqualitaten in Abhangigkeit von der
Ausgangsqualitat.

Das bearbeitete Vorhaben ergéanzt bereits bestehende Forschungs- und
Entwicklungsanstrengungen. Insbesondere in der Metallverarbeitung mittels
Strahlschmelzen wurden verschiedene Systeme zum Pulverhandling und zur
Qualitatssicherung entwickelt. Die Katholische Universitat Leuven hat ein erstes
Prozessiberwachungssystem fir den Strahlschmelzprozess entwickelt. Dieses
System verwendet Daten aus einer CMOS-Kamera und einer Photodiode, um
Informationen Uber die Temperatur im Schmelzepool und dessen Grol3e zu gewinnen
[17 bis 19]. Basierend auf diesem System wurden aktive Regelungsmechanismen
entwickelt, um die Laserleistung wahrend des Scannens anzupassen insbesondere
bei der Herstellung kritischer Uberhangstrukturen beim Strahlschmelzen [18 bis 20].
Dieses System wurde mittlerweile von der Firma Concept Laser kommerzialisiert.
Arcam hat ein System patentiert, das die Strahlleistung auf der Grundlage von
gemessenen Oberflachentemperaturen reguliert [21]. Ahnliche Patente existieren
auch fur das Laser-Sintern, insbesondere wenn die thermische Abstrahlung in einer
anderen Wellenlénge als der Laserwellenlange erfolgt [22, 23].

Mal3geblich fur die Pulverqualitat sind jedoch nicht die im Prozess vorherrschenden
Temperaturen der Schmelze, sondern die Abkihlbedingungen, welche von dem
gesamten Energieeintrag im Bauprozess abhangig sind. Demnach beeinflussen unter
anderem die Bauteildichte, die Vorheiztemperatur, die Prozessdauer und die
Abklhlbedingungen des Bauraumes mal3geblich die Qualitat des aufzufrischenden
Altpulvers [13, 24] Weitreichende Untersuchungen zeigen in diesem Zusammenhang
auf, dass die zugefiihrte Pulverqualitat des Altpulver signifikanten Einfluss auf die
Gesamtqualitat der Pulvermischung aufzeigt [25]. Ein Ziel dieses Teilvorhabens ist es
folglich, die Pulverqualitat auf einem Zielniveau einzustellen und konstant zu halten,
sodass die Qualitat der Bauteile moglichst geringen Schwankungen unterliegt.



Arbeitsergebnisse

Die Hauptuntersuchungen der Universitat Duisburg-Essen bezogen sich auf die
ZielgroRe der Qualitat des Ausgangsmaterials fir den Laser-Sinter-Prozess (AP 8).
Zur schnellen Inline-Messung der Pulverqualitat sollte die bisher Verwendung findende
Melt-Volume-Flow-Rate durch ein geeignetes optisches Messverfahren ersetzt
werden. Ein umfassendes Screening potenzieller Verfahren zur Quantifizierung der
Pulverqualitat wurde umgesetzt, um Optimierungen zur zeitaufwendigen und teilweise
schwer reproduzierbar zu haltenden MVR-Messung zu erarbeiten. Dabei zeigen die
Ergebnisse der Untersuchungen, dass die Pulverqualitdt nach aktuellem Stand der
Technik nicht anhand von optischen Messverfahren akkurat quantifiziert werden kann.
Eine kontinuierliche Uberwachung dieser Qualitat von den in die Produktionsanlage
zugefihrten Material konnte daher nicht umgesetzt werden. Die GPC-Analyse wurde
als eine alternative Messmethode zur gangigen MVR-Messung aufgezeigt, jedoch als
nicht handhabbar in der Praxis eingestuft.

Arbeitspaket 8 - Pulverhandling

Das AP 8 widmet sich vorrangig dem Pulverhandling und den damit verbundenen
Herausforderungen in der Qualitatsbestimmung des Ausgangsmaterials. In diesem
Zusammenhang wird die Erforschung innovativer Methoden angestrebt, wobei die
Schlusselanforderungen an diese Methoden in der schnellen Durchfiihrbarkeit, ihrer
Integration in den bestehenden Betrieb (In-Line-Fahigkeit) und der ausreichenden
Reproduzierbarkeit der erzielten Ergebnisse bestehen. Eine umfassende
Untersuchung von verschiedenen Analysetechniken wurde vorgenommen, darunter
Raman-Spektroskopie, Fourier-Infrarotspektroskopie (FTIR), Gel-Permeations-
Analyse und MVR-Messungen. Auf die Ergebnisse der einzelnen Verfahren wird
nachfolgend genauer eingegangen.

Bei der Qualitéat des Pulvers wird von dem vorherrschenden Molekulargewicht Mw
gesprochen. Im neuen Zustand ist das Molekulargewicht eines PA 12 Molekils
deutlich geringer, als es im thermisch gealterten Zustand ist. Dies liegt unter anderen,
an dem Molmassenaufbau, wie er im Prozess des Laser-Sinterns vorkommt und in
Abbildung 1 dargestellt ist (Bildquelle [14]).
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Abbildung 1: Molmassenaufbau von PA12 im LS-Prozess [14]

Unter Abscheidung von Wasser verbinden sich folglich zwei Molekile mit den
Wiederholungszahlen n und m zu einer wesentlich groReren Kette mit der
Wiederholungszahl (n+m). Folglich ist das Alter des Materials von der Verteilung der
Molekilkettenlangen abhangig und soll zur qualitatsbestimmenden Messung
herangezogen werden.

Da sich die Gesamtlange der Molekile verandert, lasst sich vermuten, dass diese bei
einer Anregung auch unterschiedlich nachschwingen. Aus Vorversuchen ergab sich
demnach die Arbeitshypothese, dass sich bei einer Anregung von Polyamid 12
Molekilen die Molekilketten mit einer niedrigen Wiederholungszahl im
Antwortverhalten differenziert zu Molekilketten mit hohen Wiederholungszahlen
verhalten. Um diese These zu prifen, wurden optische Messverfahren mit
unterschiedlichen Anregungs-Mechanismen erprobt. Eine vielversprechende Analyse
ist die Raman-Spektroskopie.

Raman-Spektroskopie

Die Raman-Spektroskopie ist eine leistungsstarke analytische Technik, die es
ermdglicht, Informationen Uber molekulare Schwingungen und Strukturen von
Substanzen zu gewinnen. Dabei basiert die Raman-Spektroskopie auf der
Wechselwirkung von Licht mit Materie. Die Materie wird mit monochromatischem Licht
bestrahlt und die dabei entstehenden Spektren des gestreuten Lichtes weisen in
Abhangigkeit der Licht-Masse-Wechselwirkung materialcharakteristische Anderungen
auf. Im Gegensatz zur Infrarotspektroskopie, die auf der Absorption von Infrarotlicht
durch Molekile beruht, funktioniert die Raman-Spektroskopie folglich auf dem Prinzip
der Lichtstreuung. Diese Technik ermoglicht es, Rickschlisse auf die molekulare
Zusammensetzung, die chemische Bindungsstruktur und sogar die Konformation von
Molekulen zu ziehen. Von besonderer Bedeutung ist in dieser Untersuchung die
Moglichkeit der quantitativen Analyse von Molekilen in einer Probe. Die Intensitat der
Raman-Banden korreliert bei dieser Art der Analyse mit der Konzentration der
analysierten  Substanzen. Anwendungen im Bereich der quantitativen
Konzentrationsbestimmung von Dopamin wurden bereits verdffentlicht [26].



Dabei ergadnzen sich die Raman-Spektroskopie und die Infrarot- (IR)-Spektroskopie
einander, wobei Raman-Banden auftreten, wenn sich die Polarisierbarkeit eines
Molekils wahrend einer Schwingung andert und IR-Banden erscheinen, wenn sich
das Dipolmoment andert. In vielen Fallen korrespondieren die Betrage der Raman-
Frequenzverschiebungen genau mit den [IR-Absorptionsfrequenzen. Einige
Schwingungsmoden sind jedoch lediglich im IR-Spektrum sichtbar, wahrend andere
ausschlief3lich im Raman-Spektrum erscheinen. Die Unterschiede zwischen den IR-
und Raman-Spektren sind gréRRer, je symmetrischer das Molekdl ist.

Die IR- und Raman-Spektroskopie ermdoglichen die Identifizierung bekannter
Verbindungen, die Bestimmung von funktionellen Gruppen in unbekannten
Verbindungen sowie die Vorhersage der mdglichen Struktur einer Verbindung. Des
Weiteren konnen Konzentrationsanderungen wahrend chemischer Reaktionen,
Bindungseigenschaften  und  Zustands- bzw.  Ordnungsparameter  von
Phasenumwandlungen bestimmt werden.

Raman-Spektren entstehen, wenn eine Probe mit monofrequenter Strahlung im
sichtbaren oder IR-Bereich durch einen starken Laser angeregt wird. Es resultiert
gestreute Strahlung, die in drei Arten beobachtet wird (Rayleigh, Stokes und Anti-
Stokes). Die Rayleigh-Streuung ist elastisch, ohne Anderung der Frequenz oder
Wellenlange. Im Gegensatz dazu ist die Raman-Streuung unelastisch, wobei die
gestreute Strahlung eine abweichende Energie im Vergleich zur einfallenden
Strahlung aufweist. Diese Energieunterschiede werden als Stokes- oder Anti-Stokes-
Verschiebungen bezeichnet. Raman-Gerate gibt es in zwei Typen: dispersive Gerate
und Fourier-Transform-Gerate. Dispersive Geréte zerlegen die gestreute Strahlung
mithilfe eines Gitters, wahrend Fourier-Transform-Raman-Spektrometer in vielen
Anwendungen eingesetzt werden. Diese Gerate konnen Fluoreszenz durch
Laserguellen im nahen Infrarotbereich anregen und werden haufiger verwendet.

Bei der Messung werden Schwingungsmodi von Molekilen untersucht, um
Informationen Uber deren Struktur und Dynamik zu gewinnen. Die Schwingungsmodi
sind spezifische Arten von Vibrationen, die in einem Molekdl auftreten kdnnen. Diese
Moden kdnnen in drei Hauptkategorien unterteilt werden: streckende (Stretching),
beugende (Bending) und torsionale (Torsional) Schwingungen (vgl. Abb. 2). [27]

1. Streckende Schwingungen (Stretching): Dieser Schwingungsmodus
beinhaltet Veranderungen in der Abstandsbeziehung zwischen den Atomen im
Molekil. Wenn sich die Bindungsléangen zwischen den Atomen periodisch
andern, entstehen streckende Schwingungen. Diese Moden sind haufiger und
haben héhere Energien als die anderen Schwingungsmodi.

2. Beugende Schwingungen (Bending): Bei beugenden Schwingungen handelt
es sich um Veranderungen in den Bindungswinkeln zwischen den Atomen.
Dieser Modus fluhrt zu periodischen Biegungen der Molekdlstruktur. Die Energie
dieser Schwingungen ist im Allgemeinen niedriger als die der streckenden
Schwingungen.

3. Torsionale Schwingungen (Torsional): Torsionale Schwingungen beziehen
sich auf die Rotation um die Bindungsachse zwischen Atomen. Diese Moden
sind typischerweise von geringerer Energie und treten auf, wenn die Atome um
ihre Bindungen rotieren.



Die Anzahl der Schwingungsmodi in einem Molekdl wird durch die Anzahl der
Freiheitsgrade bestimmt, die das Molekul besitzt. Fir ein nichtlineares Molekil mit N-
Atomen gibt es 3N Freiheitsgrade, wovon 3 Freiheitsgrade fur translatorische
Bewegungen, 3 fir rotatorische Bewegungen und die verbleibenden 3N-6 fur
Schwingungsmodi genutzt werden. Bei linearen Molekilen gibt es aufgrund der
Einschrankung der Rotationsfreiheitsgrade 3N-5 Schwingungsmodi. Die nachfolgende
Farbpalette richtet sich nach dem CPK-Modell zur Veranschaulichung der Struktur von
Molekilen[28].

Cco,
Streckschwingung m
symmetrisch

Streckschwingung
antisymmetrisch m

1 1

Beugeschwingung ¢

Abbildung 2: Streck- und Beugeschwingungen der Molekiile H,O und CO,nach [27]

b

Die Raman-Spektroskopie erfasst diese Schwingungsmodi, indem sie die
Frequenzanderungen im Licht analysiert, das von den Molekilen gestreut wird. Jeder
Schwingungsmodus erzeugt charakteristische Peaks im Raman-Spektrum, was es
ermoglicht, Informationen tber die Molekulstruktur und -dynamik zu extrahieren.

Nachfolgend zu sehen ist die Raman-Spektroskopie von Neupulver (rot) und Altpulver
(schwarz). Die ersten Untersuchungen zeigten deutliche Unterschiede der Spektren
von Alt- und Neupulver im Bereich der Bande von 1900 bis 2250 (vgl. Abb. 3). Bei
jeder Messung wurden die Rohdaten zunadchst nach der Min.- Max.- Methode
normalisiert und miteinander verglichen. Da die Spektren mit dieser Vorgehensweise
reproduzierbar gemessen werden konnten, ist bei einer Mischung beider
vorherrschenden Pulverqualitaten von einer Antwort auszugehen, welche zwischen
denen des Neupulvers und des Altpulvers liegt. Die grundlegende Fragestellung
dahinter ist, ob diese Spektren zur Qualitatsbestimmung von Mischpulvern
herangezogen werden kann.

Die Auswertung der Rohdaten aus der Raman-Spektroskopie erfolgte mittels
Algorithmen, welche die Unterschiede zwischen den Qualitatsstufen identifizieren soll
und unter Berlcksichtigung variierender Normalisierungsmethoden der Daten. Dabei
lag ein besonderer Fokus auf der Identifikation von aussagekraftigen Messreihen,
welche als reproduzierbar eingestuft werden konnten. Hierzu wurden Messungen an
Neupulver sieben Mal durchgefuhrt, um die Reproduzierbarkeit der Messung
einschatzen zu koénnen. Zudem wurden Bereiche identifiziert, die potenziell
interessante Banden fur die Charakterisierung der Materialqualitat aufweisen kénnten.
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Diese Bereiche wurden anhand von sechs hergestellten Pulvermischungen detailliert
untersucht und nach denselben Algorithmen aufbereitet und bewertet.
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Abbildung 3: Normierte Raman-Specktren von Alt- und Neupulver

Es ergaben sich aus diesen Analysen Herausforderungen in Bezug auf die
Reproduzierbarkeit der Ergebnisse, was die Zuverlassigkeit der Raman-Spektroskopie
als Instrument zur Pulverqualitatsbestimmung infrage stellt. Dabei wurden alle Bande,
welche bei der Messung von Neu- und Altpulver als potenzieller Marker der Alterung
des Polyamides 12 gesehen wurden, als ungeeignet bewertet. Diese Bewertung kam
dadurch zustande, dass vereinzelte Messwerte der Mischpulver nicht stetig zwischen
den Werten von Neu- und Altpulver lagen.

Um diesem Umstand zu begegnen, wurden Anpassungen am Auswertungs-
algorithmus und der Messmethodik vorgenommen. Diese umfassten die
Standardisierung der Probenvorbereitung auf eine einheitliche Fokusebene, die
Vergrolierung des Messflecks auf das Maximum von 5 mm Durchmesser und die
Fokussierung auf potenziell interessante Bereiche im Spektrum. Durch die einheitliche
Fokusebene sollten die absoluten Messwerte der Rohdaten moglichst auf einem Level
aufgenommen werden. Hieraus versprach sich eine geringere Verzerrung der
Intensitaten bei der Normalisierung. Durch die VergrofRerung des Messflecks auf 5 mm
im Durchmesser wurde durch Integration der Messdaten tber eine grol3ere Oberflache
einer ggf. inhomogenen Mischung des Mischpulvers vorgebeugt. Zusatzlich zu dem
Bereich der Bande von 1900 bis 2250 nm”-1 wurden weitere potenzielle Bande
identifiziert und ausgewertet. Die intensiven Bemuihungen konnten jedoch keine
signifikante Steigerung der Reproduzierbarkeit herbeifihren. Daher muss die
Anwendung der Raman-Spektroskopie zur Pulverqualitatsbestimmung vorlaufig als
unzureichend betrachtet werden.



Furier-Transformation-Infrarot-Spektroskope

Als ergadnzendes optisches Verfahren wurde an Proben verschiedener Qualitatsstufen
eine Furier Transformation Infrarot Spektroskope (FTIR) durchgefuhrt. Die
verwendeten Mischungen und dazugehérigen MVR-Werte sind der Tabelle 1 zu
entnehmen. Analog zur Raman-Spektroskopie wurden die Rohdaten der FTIR-
Messungen umfassend aufbereitet und analysiert. Hierbei flossen Erkenntnisse aus
der Literatur Uber erwartete Banden und deren Zusammenhang zur Alterung des
Materials mit ein.

Tabelle 1: Neupulveranteile bei der FTIR und zugehérige MVR-Werte

eupulveranteilin %

MVR-Wert in g/10 min 100 75 60 55 50 45 40 25 0

Messung1l 99,48 67,46 55,69 51,49 50,17 43,63 42,61 36,83 26,81
Messung 2 98 70,81 54,26 53,65 54,02 42,07 41,56 33,16 24,66
Messung3 954 68,08 5586 56,19 51,85 45,12 45 33,03 28,26
Mittelwert 97,63 68,78 55,27 53,78 52,01 43,61 43,06 34,34 26,58

Standardabweichung 2,07 1,78 088 235 193 153 1,76 2,16 1,81

Bei der Messung mittels FTIR wurden die Rohdaten normiert und nach steigender
Differenzierung der Proben zueinander ausgewertet. Hierbei sind mehrere Bereiche
von Interesse, wovon nhachfolgend einer beispielhaft behandelt wird. Die
Spektralanalyse im Bereich der Amide IV zeigt eine Korrelation zwischen der
Absorptionsintensitat und dem Mischungsverhéltnis von Alt- und Neupulver (vgl.
Abb. 4). Die Abbildung zeigt die entstandenen Bande der untersuchten
Qualitatsstufen. Dabei ist das Neupulver in grin und das Altpulver in rot dargestellt,
wahrend alle Mischungen daraus in Abhangigkeit zum jeweiligen Anteil in Abstufungen
dargestellt sind. Da die Messungen dreifach ausgefiihrt wurden, ist es mdglich einen
Mittelwert mit den dazugehérigen Standardabweichungen aufzutragen.
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Abbildung 4: FTIR-Messung im Bereich der Amid IV Bande

Eine Differenzierung zwischen Neu-, Misch- und Altpulver ist folglich mdglich, lasst
aber keine quantifizierbaren Aussagen uber die vorliegende Pulverqualitat zu. Wie in
Abbildung 4 zu sehen ist, verlaufen einzelne Qualitatsstufen wie beispielsweise 50 NP
und 45 NP nicht gemaR den Erwartungen. Diese Ergebnisse erstrecken sich auch auf
die fur die Amidgruppe charakteristischen Geristschwingungen. Die beobachteten
Bandensplitterungen von Amide Il und Amide Il weisen ebenfalls einen erkennbaren
Zusammenhang in Abhangigkeit zum Neupulveranteil auf. Die Quantifizierung der
Pulverqualitat anhand des Flacheninhaltes und die nachfolgende Regression mit dem
Neupulveranteil bestarken die These, zeigen jedoch im Vergleich mit MVR-
Messungen, dass die durchgefuhrten FTIR-Messungen signifikant ungenauer sind.

Die Abweichung einzelner Messreihen vom erkennbaren Trend kdnnte auf eine
inhomogene Verteilung des Pulvers im Messfleck des Spektrometers zurtickzufihren
sein. Eine Erhéhung der Gro3e des Messflecks kdnnte dazu beitragen, das Spektrum
eines groReren Anteils der Probe zu erfassen und somit die Unsicherheit durch die
inhomogene Verteilung zu verringern. Trotzdem legt die Relation zwischen der Grol3e
des Messflecks (2 mm x 2 mm) und der Partikelgrof3e nahe, dass bereits ausreichend
Partikel gleichzeitig gemessen wurden.

Zukilnftige Untersuchungen sollten einen erweiterten  Stichprobenumfang
berlcksichtigen. Eine mogliche Identifikation von Ausreil3ern konnte auf dem
Uberschreiten eines Vielfachen der Standardabweichung basieren. Ein groRerer
Stichprobenumfang wirde zudem zu préziseren Mittelwerten der Spektren fuhren.
Weiterfuhrend ware eine Optimierung der Messgenauigkeit zielfihrend. Diese kdnnte
beispielsweise durch eine vordefinierte Probenpraparation erreicht werden. Denkbar
waren Ansétze, die auf die Probengeometrie abzielen, wie beispielsweise vordefinierte
Presslinge, die eine Einhaltung der Fokusebene und das Handling solcher Proben
sicherstellen wirden.
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Die Ergebnisse zeigen ein erhohtes Detektionsvermdgen in einzelnen
Wellenzahlbereichen auf. Hierzu gehort beispielsweise der Wellenzahlbereich von 625
bis 614 nm”-1. Es konnte eine Korrelation zwischen den verschiedenen
Alterungsstufen und den gemessenen Banden festgestellt werden. Dennoch war die
Reproduzierbarkeit der Messungen nicht ausreichend, um als Qualitatssicherungs-
mafl3nahme Verwendung zu finden. Wahrend des Projektes sind Veroffentlichungen
erschienen, welche ebenfalls FTIR-Analysen an Pulverproben durchgefuhrt haben [29,
30]. Auch hier zeigen die Analysen auf, dass nach aktueller Einschatzung aufgrund
der Ahnlichkeit der Spektren keine Differenzierung der Qualitatsstufen moglich ist.

Beide betrachteten optischen Verfahren, welche auf lhre Eignung zur Quantifizierung
der Materialqualitat untersucht wurden, zeigen das grundlegende Potenzial zur
Differenzierung vorliegender Pulverqualitaten auf. Es wurden im Verlauf der
Untersuchungen unabhangig von der verwendeten Messmethode mehrere Bereiche
innerhalb der aufgenommenen Bande identifiziert, welche diese Differenzierung
zulassen. Die Ergebnisse lieRen sich jedoch nicht vollumfanglich validieren, was auf
verfahrensinharente Intensitatsschwankungen, die Probenvorbereitungen sowie der
Datenaufbereitung zurtickzufihren ist. Daher mussen die durchgefiihrten
Versuchsreihen der optischen Messverfahren vorerst als nicht geeignetes
Messverfahren zur quantitativen Bestimmung der Pulverqualitat eingestuft werden.
Zukunftige Untersuchungen missen sich zwangslaufig mit der Reproduzierbarkeit der
Messmethoden auseinandersetzen, um das Potenzial dieser Messmethoden neu
einschatzen zu kdnnen.

Gel-Permeations-Chromatografie

Als Alternative zu den optischen Messungen wurde die Gel-Permeations-
Chromatographie in Betracht gezogen. Fur die Untersuchung wurden insgesamt sechs
Proben zur Gel-Permeations-Chromatographie (GPC/SEC) in drei verschiedenen
Qualitatsstufen mit jeweils 40 %, 50 % und 60 % Neupulveranteil betrachtet. Zur
Uberprufung der Reproduzierbarkeit wurden jeweils zwei identische Pulverproben
blind gemessen. Die Messungen wurden im Priflabor der Malvern Panalytical Ltd,
Malvern Worcestershire UK durchgefihrt und protokolliert. Die Proben wurden bei
Raumtemperatur gelagert und fur die Messreihen durch Auflésen in einer Lésung,
bestehend aus 1,1,1,3,3,3-Hexafluor-2-propanol (HFIP) und 0,02
M Kaliumtrifluoracetat (KTFA), auf eine Konzentration von 3 mg/ml vorbereitet. Im
Anschluss erfolgte eine schonende Durchmischung der Proben tber Nacht bei 40°C,
um eine vollstandige Losungsherstellung und Homogenitat zu gewahrleisten. Bei
visueller Inspektion wurde festgestellt, dass die Proben aufgelost waren, jedoch
wiesen alle Proben eine Trubung auf. Diese "weilen" LoOsungen sind
hdchstwahrscheinlich auf das nicht in HFIP l6sliche Titandioxid in den Proben
zuruckzufahren. Die Klarung der Proben ist fur die Messung von Bedeutung, da sie
eine Voraussetzung fur die SEC-Technik darstellt. Vor der eigentlichen Analyse
wurden die Proben mittels einer 0,45 um PTFE-Membran filtriert, wobei alle Proben
nach der Filtration in klarer Losung vorlagen.

Die Analyse der Proben erfolgte mittels SEC unter Verwendung eines OMNISEC-
Systems. Jede Probe wurde isokratisch auf einer Reihe von Malvern Panalytical-
Saulen fur organische Gel-Permeations-Chromatographie (GPC/SEC) getrennt. Dabei
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wurden verschiedene Detektoren, darunter der Brechungsindex (RI), ein UV-Vis-
Spektrometer, Rechtslichtstreuung (RALS), Niedrigwinkel-Lichtstreuung (LALS) und
ein Viskosimeter eingesetzt, um die Elution der Proben aus den S&ulen zu erfassen.
Die Daten wurden mithilfe der OMNISECTM V11.36-Software erfasst, wobei die
Saulen und Detektoren auf konstante 40°C gehalten wurden. Zur Bestimmung des
Molekulargewichts und weiterer quantitativer Parameter der Proben wurde die
Berechnungsmethode  "OMNISECTM Multi-Detektoren"  angewandt. Bei
Berechnungen unter Verwendung der Lichtstreuung ist die Kenntnis des
Brechungsindexzuwachses (dn/dc) einer Probe unerldsslich. Dieser Wert kann
entweder aus der genauen Konzentration einer Probe berechnet oder fir bekannte
Proben vordefiniert werden. In diesem Fall war der dn/dc-Wert der Proben bekannt
und der Wert von 0,22 mL/g fur Nylon 12 in HFIP wurde auf alle Proben angewendet.

Tabelle 2 fasst die quantitativen Ergebnisse zusammen, die durch die Verarbeitung

der erfassten Daten fir die Proben mithilfe der Methode "OMNISECTM Multi-
Detektoren" erhalten wurden.

Tabelle 2: Zusammenfassung der GPC-Ergebnisse

Probe Messung (g/mol) (g/mol) b Rh (nm) IV (dL/g)
(NP/AP) Muw Mn
PA12-1 i 52,200 23,800 2.20 7.42 0.61
(40/60) i 52,100 24,000 2.17 .37 0.59
Mittelwert 52,200 23,900 2.18 7.40 0.60
PA12-2 i 51,600 23,800 2.17 7.32 0.59
(40/60) ii 52,400 24,100 2.17 7.28 0.58
Mittelwert 52,000 24,000 2.17 7.30 0.59
PA12-3 i 48,100 21,700 2.22 7.04 0.55
(50/50) ii 47,900 21,100 2.28 6.99 0.55
Mittelwert 48,000 21,400 2.25 7.02 0.55
PA12-4 i 47,900 23,500 2.04 6.94 0.54
(50/50) ii 47,500 22,600 2.10 6.89 0.54
Mittelwert 47,700 23,100 2.07 6.92 0.54
PA12-5 i 45,800 20,300 2.26 6.84 0.54
(60/40) ii 45,900 21,700 2.12 6.99 0.58
Mittelwert 45,900 21,000 2.19 6.92 0.56
PA12-6 i 46,300 22,700 2.04 6.85 0.54
(60/40) ii 46,300 22,700 2.04 6.90 0.54
Mittelwert 46,300 22,700 2.04 6.88 0.54

Die Tabelle 2 verdeutlicht, dass der aussagekraftigste Wert bezlglich der
Mischpulverqualitat, jener der gewichtsmalRigen Molekularmasse (Mw) ist. Die
Pulverqualitat nimm bei geringeren Mw-Werten stetig zu. Die Spannweite betragt
dabei 6,3 g/mol und variiert zwischen 45,9 g/mol bei 60 % Neupulveranteil bis zu
52,2 g/mol bei 40 % Neupulveranteil. Andere Kennwerte, wie die zahlenméRige
Molekularmasse Mn lassen ebenfalls Tendenzen erkennen, sind in ihrer
Empfindlichkeit jedoch nicht so signifikant wie die gewichtsmafige Molekularmasse
Mw.

Um die Aussagekraft der Ergebnisse beurteilen zu kénnen, wurde ein direkter
Vergleich der Messwerte aus der GPC-Analyse und der MVR-Messungen flur die
identischen Pulverproben durchgefuhrt. Die Ergebnisse zeigen, dass sich die
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Messungen dahingehend unterscheiden, dass héhere Mw-Werte fir eine geringere
Pulverqualitat, wogegen hohere MVR-Werte auch fir eine hdhere Pulverqualitat
stehen. Aus diesem Grund werden in nachfolgender Abbildung die MVR-Werte in
umgekehrter Reihenfolge dargestellt. Dabei wird die Spannweite der Achse beider
Messverfahren auf 20 Einheiten festgelegt, sodass ein direkter Vergleich der
Messempfindlichkeit erfolgen kann (vgl. Abbildung 5). Die Spannweite der MVR-
Messungen betragt dabei 14,66 g/10 min bei einem Minimalwert von 41,441 g/10 min
und einem maximalen Wert von 56.097 g/10 min. Die  geringen
Standardabweichungen von maximal 1,191 g/10 min zeigen auf, dass die Messungen
als sehr reproduzierbar anzusehen sind.

Sensitivitdat GPC Analyse vs MVR
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Abbildung 5: Vergleich der GPC- und MVR-Messungen mit identischen Probenmaterial

Der Vergleich zeigt auf, dass die MVR-Messungen sowohl bei der Differenzierung
verschiedener Pulverqualitaten als auch bei der Reproduzierbarkeit dieser Vorteile
gegenuber allen anderen Messverfahren hat. Infolgedessen zeigt sich, dass die
festgelegten Projektziele von allen untersuchten Messmethoden durch die Anwendung
der aufwendigen, aber deutlich reproduzierbareren MVR-Messungen erreicht werden
konnen. In enger Kooperation mit dem Unternehmen EOS wurden bereits Erfahrungen
und Herausforderungen in Bezug auf diese Messmethode ausgetauscht und eine
Vielzahl an Materialproben wurde der Universitdt Duisburg-Essen zur Verfigung
gestellt. Geplant ist die Vermessung identischer Proben sowohl bei EOS als auch an
der Universitat Duisburg-Essen unter weitestgehend identischen Bedingungen, um die
Vergleichbarkeit dezentral durchgefiihrter Messungen zu Uberprufen. Zukinftige
Untersuchungen werden dartber hinaus die Mischverhaltnisse verschiedener
Qualitatsstufen, den Einfluss von Bedienerfaktoren und Umgebungsbedingungen
sowie die Homogenisierung der Pulvermischung in den Fokus nehmen. Dieser
multidisziplinare ~ Ansatz  verspricht, die  Qualitatssicherung  bei  der
Pulverqualitatsbestimmung zu verbessern und die angestrebten Projektziele zu
erreichen.
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Melt-Volume-Rate

Die Schmelze-Volumenfliel3rate (engl. melt volumeflow rate, kurz MVR) gibt an, wieviel
Volumen einer Schmelze innerhalb von zehn Minuten unter einer definierten Belastung
bei festgelegter Temperatur durch eine Dise mit definiertem Durchmesser extrudiert
werden kann. Die Einheit des MVR-Wertes ist daher definiert als [cm3/10min] und stellt
einen zur Viskositat indirekt proportionalen Wert dar.

Fur die in dieser Versuchsreihe durchgefuhrten Messungen kommt das Schmelzindex-
Prufgerat vom Typ KARG MeltFlow@on zum Einsatz, welches die Ermittlung von
MVR-Werten gemafll der DIN EN ISO 1133 ermdglicht. Die Dokumentation und
Auswertung der erhaltenen Messdaten erfolgt Uber die herstellereigene Software K-
Base.

Zur Erhéhung der Messgenauigkeit wird jede Probenmenge in Anlehnung an die
Messempfehlung des Herstellers EOS und an DIN EN ISO 3405 mit einem
Feuchtebestimmer vom Typ Kern DBS 60-3 einem zweistufigen Trocknungsprozess
unterzogen. Einer ersten 15-mindtigen Trocknungsstufe bei 105 °C folgt eine weitere
zweiminutige Stufe bei 150 °C, welche dazu dient, die Wasseraufnahme aus der
Umgebungsluft wahrend der Probeneinfillung in das Messgerat zu reduzieren. Das so
getrocknete Pulver wird anschlie3end in das MVR-Messgeréat eingefllt und Uber einen
Prifkolben mit dem definierten Prifgewicht belastet. Eine definierte Vorheizzeit dient
zur Sicherstellung einer homogenen Schmelze. Ist diese Vorheizzeit beendet, wird der
Dusenausgang tber einen Kniehebel gedffnet und die Schmelze beginnt aus der Dise
auszutreten. Der dabei zurtickgelegte Weg wird Uber einen Wegaufnehmer erfasst.
Die wichtigsten Parameter des Versuches sind in nachfolgender Tabelle aufgefihrt.

Tabelle 3: Versuchsparameter MVR-Messung

Kenngrol3e Wert Einheit
Prufgewicht 5 kg
Zylindertemperatur 235 °C
Messstrecke 30 mm
Messpunkte 50 stk.
Disendurchmesser 2.095 mm
Dusenlange 8 mm
Vorheizzeit 300 S
Probengewicht 4.5 g
Stufe 1 Stufe 2
Trocknungsprogramm | 105 °C 150 °C
15 min 2 min

Im Kontext der additiven Fertigung, explizit beim Laser-Sintern von Polyamid 12, wird
bei einem hohen MVR-Wert von einer ausreichenden Pulverqualitdt ausgegangen,
wahrend niedrige MVR-Werte reprasentativ fur stark gealterte Pulver sind.
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Zur Untersuchung der Pulverqualitat wurden die MVR-Messungen zur Datenerfassung
herangezogen, nachdem ein sorgfaltig ausgearbeitetes Aufbereitungskonzept
entwickelt worden war. Die Reproduzierbarkeit der MVR-Messung wurde anhand von
zwolf Messungen desselben Pulvers evaluiert. Die Messunsicherheit bei den zwdlf
Messungen lag mit einer Standardabweichung von 0,944 g/min bei einem
Durchschnittswert von 36,393 g/10 min. Die Reproduzierbarkeit der Messergebnisse
wurde durch eine Wiederholung gesamter Messreihen sichergestellt. Es wurden drei
Versuchspulver als Mischung hergestellt, welche aus zwei verschiedenen Chargen
Neupulver und drei verschiedenen Chargen Altpulver bestehen und miteinander
kombiniert wurden. Das Mischungsverhalten wurde in 5 % Schritten ausgehend von
Neupulver mit jeweils drei Messungen bestimmt, sodass eine mathematische
Modellierung der Versuchspulver erstellt werden konnte.

Vorhersage der Pulverqualitat

Auf der Grundlage dieser Ergebnisse wurden iterativ funf mathematische Modelle
entwickelt, die in der Lage sind, die angestrebte Zielwertvorgabe fir die Pulverqualitat
vorherzusagen. Dabei muss im Rahmen der Qualitatssicherung der MVR-Wert des
Neupulvers sowie die Qualitat des homogenisierten Altpulvers bekannt sein.
Ausgehend von diesen Initialwerten ergeben sich gemalf Abbildung 6 unterschiedliche
Modelle, welche eine mdglichst genaue Vorhersage des gewiinschten MVR-Wertes
gewahrleisten kdnnen. Dabei werden auch Sonderfélle von hochwertigem Altpulver als
auch Altpulver von sehr geringer Qualitat berticksichtigt.

Das erste Modell basiert auf eine Stutzstelle Qc eines Pulvergemisches von 50 %
Neupulver und 50 % Altpulver. Mit ausreichender Genauigkeit kann mit dieser
Stutzstelle eine quadratische Gleichung modelliert werden, die dem Verhalten des
MVR-Wertes als Funktion des Neupulveranteils entspricht. Zwar sind die erzeugten
MVR-Werte dieses Modells akkurat, die aufwéndige Erstellung einer Stutzstelle Qc ist
in der Praxis jedoch oft nicht durchflhrbar oder wird als zu aufwendig angesehen.

Aus diesem Grund verzichtet das Modell 2 auf diese Stutzstelle und bedient sich der
aufgebauten Datenbasis. Sofern sich die Qualitatsstufen der vorliegenden Neu- und
Alt-Pulver innerhalb der Grenzen der Datenbanken liegen, wird der Kurvenverlauf auf
die vorliegenden Gleichungen der Datenbanken angepasst. Dies geschieht durch die
Transformation der vorliegenden Daten, indem der Kurvenverlauf auf die vorliegenden
Pulverqualitaten skaliert wird.

Im dritten Modell wird eine Mischform der Modelle 1 und 2 angewendet, wobei die
Stutzstelle Qc mit der Methodik des zweiten Modells ermittelt wird und die
Qualitatsgleichung wie zuvor in Modell 1 erstellt wird. Damit kann das Modell 3 als
Ergé&nzung des Modell 2 bei nicht ausreichender Datenmenge betrachtet werden.
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Abbildung 6: Entscheidungsdiagramm bei der Anwendung der MVR-Modelle

Im Verlauf der Versuchsreihen ist der hohe Einfluss der Ausgangsmaterialien auf den
Verlauf der Qualitdt aufgefallen. Das vierte Modell beriicksichtigt aus diesem Grund
die gegenseitige Wechselwirkung der Ausgangsqualitaiten. Wahrend hohe
Pulverqualitaten beim AP und beim NP zu flachen Kurvenverlaufe der Qualitat
ergeben, werden diese Verlaufe umso gekrimmter je geringer die AP-Qualitat ist.
Dieser Zusammenhang wird durch das Verhéltnis von NP/AP und Qm/Qc mit Qm =
(NP/AP) /2 berlcksichtigt. Die Validierungsversuche zeigen auf, dass dieses Modell
zwar groRes Potenzial fur einen allgemein geltenden Zusammenhang der
resultierenden MVR-Werte aus den jeweils vorliegenden Qualitaten aufweist, jedoch
aufgrund der aktuell zu geringen Datenmengen zu Fehlern neigt. Ein Aufbau einer
akkuraten Datenbank wirde die Ergebnisse und die Vorhersagegenauigkeit
voraussichtlich fur allgemeingiltige Pulverqualitaten signifikant verbessern.

Im funften Modell wird die Beobachtung aus den Experimenten, dass sich die
jeweiligen Pulverqualitditen beeinflussen, mit einem Korrekturfaktor versehen. So
ergeben sich akkurate Werte fur alle Pulverqualitdten, deren Ausgangsmaterial
oberhalb des Verhaltnisses von NP/AP < 6 ergibt.

Die Ergebnisse der Validierung zeigen, dass die Modelle zuverlassige Vorhersagen
von resultierenden MVR-Werten in Korrelation zu den zur Verfligung stehenden
Ausgangsqualitaten liefern kénnen. Die Unsicherheit der Modelle liegt zumeist
unterhalb der Messunsicherheit der MVR-Messungen und ist damit als ausreichend
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genau anzusehen. Zudem wurde das ursprunglich genannte Projektziel einer
Vorhersagegenauigkeit der Pulverqualitat von 5 g/10 min erfillt. Durch dieses
erarbeitete Wissen ist es zuklnftig moglich, eine Zielqualitat fir laufende Prozesse
einzustellen und so die Qualitat des Mischpulvers und der Bauteile konstant zu halten
und reproduzierbare Ergebnisse zu erzielen.

Um die Ergebnisse den Anwendern zugénglich zu machen und die Datenbasis
kontinuierlich auszubauen, wurde ein Programm geschrieben, welches die
Vorhersagen fur die optimalen Mischraten erstellt und die Datenbanken mit realen
Messwerten erganzen kann (vgl. Abbildung 7).
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Abbildung 7: Oberfldche des MVR-Prognose-Programms

Zukuinftige Untersuchungen werden sich unter anderem auf die Implementierung eines
selbstoptimierenden Vorhersagemodells konzentrieren, um die Qualitatssicherung
und den Produktionsprozess weiter zu optimieren. Die kontinuierliche Forschung und
Entwicklung in diesem Bereich ist unabdingbar, um die Leistung und Zuverlassigkeit
unserer Produktionsprozesse kontinuierlich zu verbessern und den hdchsten
Qualitatsstandards gerecht zu werden.

Pulverhandling

Im Projekt wurde das Pulverhandling dahingehend untersucht, wie anlagengerechte
Mengen mit der jeweils notwendigen Qualitdt beschickt werden koénnen. Ein
vielversprechender Ansatz beinhaltet das Konzept der Verwendung von
Pulverpumpen. Dabei handelt es sich um eine modifizierte Membranpumpe, welche in
der Lage ist, eine definierte Pulvermenge zu férdern. Der Fokus der Untersuchungen
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liegt auf der Konzeptionierung des Pulverhandlings, der reproduzierbaren
Foérdermenge und den Untersuchungen bezuglich der einstellbaren Pulverqualitat.

Zur Verwendung kam eine 1“ Doppelmembranpumpe der WP-ARO GmbH mit
angebauter Fluidisiereinheit bestehend aus einem 5/2-Wegeventil. So sind genaue
Dosierungen der Pulvermenge realisierbar. Zudem wurden die Versuche mit einer
Sauglanze und einem Druckschlauch von 15 m Lange durchgefthrt. Zur Prifung des
Pumpvermégens wurde Altpulver aus verschiedenen Gebinden wie Sécke, Fassern
und Trichtern geférdert. Die Ergebnisse zeigen auf, dass bei identischen Bedingungen
die Fordermengen annahernd konstant bleiben. Dabei beschreibt das automatisierte
Fordern einen durchschnittichen Mengenstrom von 0,087 kg/s bei einer
Standardabweichung von 0,002 kg/s. Eine Fordermenge von durchschnittlich tber
10 kg in 120 s zeigt auf, dass die Forderleistung der Pumpe fur die Beschickung
einzelner Anlagen als ausreichend bezeichnet werden kann.

Nachfolgendes Schaubild zeigt die Konzeptionierung des Pulverhandlings, wie es mit
einer Pulverpumpe und zwei Verteilersystemen realisiert werden kdnnte. Das zentrale
Element besteht aus der Pulverpumpe und zwei Verteilern mit schaltbaren Ventilen.
Diese sind miteinander verbunden und kénnen durch die Schaltung von Ventilen fur
einen variablen Materialfluss zwischen Neupulver, Altpulver, Mischer, Sieb und
Anlagen verwendet werden. Beispielsweise wird in Abbildung 8 gerade Gemischtes
Pulver aus dem Mischer in die Anlage 2 transportiert. Durch die Vorversuche konnte
eine ausreichende Dosiergenauigkeit aufgezeigt werden, welche es erlaubt jede
Anlage einzeln mit der jeweiligen ausreichenden Pulverqualitat zu versorgen.

Pumpe L

Verteilerll

Altpulver
Vorrat

Neupulver

Mischer
Vorrat

Anlage 1

Anlage 2

Abbildung 8: Schaubild Konzeptionierung Pulverhandling

Mit dieser Entwicklung ist eine ganzheitliche Betrachtung des Pulverhandlings moglich, welche

sich von der Aufbereitung des Pulvers bis hin zu einem geschlossenen und vollautomatischen

Pulverkreislauf erstrecken kann. Der Bediener wird so vor auftretenden Stauben geschuitzt und

das Material erfahrt keine Kontamination durch aufiere Einflisse. Das System befindet sich

noch in der Entwicklung und wird voraussichtlich nach dem Projektende erst vollstandig

aufgebaut und in Betrieb genommen werden. Die Langzeitversuche auf zwei verschiedenen
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Anlagentypen zur Validierung des Pulverhandling-Systems und der variablen Auffrischraten
des Altpulver werden planmafig durchgefiihrt, um die Ergebnisse publizieren zu kdnnen.

Arbeitspaket 5 - Prozessmonitoring

Weitere Arbeitsergebnisse wurden im AP 5 erzielt. Die regelmaflige Beteiligung an den
virtuellen Treffen des Arbeitskreises wurde in die systematische Analyse der
Fehlerbildungen im Produktionsprozess eingebettet. Dabei lag das Hauptaugenmerk
auf der detaillierten Ausarbeitung einer umfassenden Klassifikation dieser
Fehlerbildungen und ihrer systematischen Kategorisierung in Bezug auf ihre
potenzielle Auswirkung auf die Prozessintegritat. Dieser analytische Prozess bildete
das Fundament flr kinftige proaktive Malnahmen zur Prozessoptimierung (vgl.
Abbildung 9).

Parallel dazu wurde eine umfangreiche Betrachtung der verschiedenen
Fehlerbildungen durchgefihrt, um mafligeschneiderte Gegenmalinahmen zu
identifizieren. Die Ermittlung geeigneter Gegenmalnahmen erwies sich als
anspruchsvolle Aufgabe, die ein tiefgehendes Verstandnis der Prozessdynamik und
ihrer Schwachstellen erforderte. Die Implementierung dieser MaRnahmen zielt darauf
ab, die Produktion von fehlerhaften Bauteilen zu minimieren und
Prozessunterbrechungen effektiv zu verhindern. Diese Schritte sind von
entscheidender Bedeutung, um die Gesamteffizienz und Qualitdit des
Produktionsablaufs zu steigern und die Produktionsausfalle zu minimieren.
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Abbildung 9: Entscheidungsdiagramm zur Prozessfiihrung des Laser-Sinter-Prozesses

Die kontinuierliche Uberwachung und Anpassung dieser MaBnahmen in Abstimmung
mit den aktuellen prozessualen Anforderungen und Gegebenheiten sind von gréf3ter
Wichtigkeit. Dies erfordert eine enge interdisziplinare Zusammenarbeit innerhalb des
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Arbeitskreises und die Bereitschaft, auf neu aufkommende Erkenntnisse und
technologische Entwicklungen angemessen zu reagieren.

Zusammenfassung und Ausblick

Zusammenfassend wurden umfangreiche Untersuchungen zur Pulverqualitat
durchgefuhrt. Aufgrund der gewlinschten Anforderung einer Inline-Qualitatskontrolle
wurden alternative Messmethoden auf ihre Eignung der Qualitatssicherung erforscht.
Hierbei lag der Fokus auf den bertihrungslosen optischen Messverfahren wie RAMAN-
und FTIR-Spektroskopie. Diese konnten zwar durch Anpassungen der
Messbedingungen und Probenvorbereitung zur qualitativen Bestimmung des
Pulverzustandes qualifiziert werden, erlaubten jedoch keine differenzierte quantitative
Aussage der vorherrschenden Pulverqualitat. Weiterfiihrende Untersuchungen sollten
aufzeigen, ob alternative Messmethoden, wie beispielsweise die GPC-Analyse,
signifikant genauere Messdaten als die bewéahrte MVR-Messung ergeben konnen.
Wenngleich die GPC-Messungen unter der Verwendung mehrerer Detektoren eine
Vielzahl an materialspezifischen Kennwerten lieferte, blieb die Sensitivitat und
Wiederholgenauigkeit der MVR-Messung jedoch denen der GPC Uberlegen.

Basierend auf wiederholten Messreihen verschiedener Qualitatsstufen von Neu- und
Alt-Pulver wurden Datenbanken aufgebaut, welche das Verhalten der
Materialgemische mit ausreichender Genauigkeit wiedergeben kdnnen. Aufbauend
auf diesen Datenbanken konnten mathematische Modelle erstellt und validiert werden,
die zum zielgerichteten Anmischen gewtnschter Qualitatsstufen verwendet werden
kbnnen. Um die Ergebnisse dieser Arbeiten zuganglich zu machen und die
Datenbanken kontinuierlich auszubauen, wurde eine Applikation entwickelt, die
Mischempfehlungen fur gewlnschte Qualitatsstufen erstellt.

Zukunftige Arbeiten konzentrieren sich darauf, die Genauigkeit des Vorhersagemodell
weiter zu verbessern und die notwendigen Qualitdtsstufen der jeweiligen
Anlagentypen genauer zu bestimmen. Durch diese Vorgehensweise soll ein
angepasstes Pulvermanagement eingefuhrt werden, welches ausschlie3lich die
bendtige Qualitat zur Verfligung stellt. Daraus resultierende
Reproduzierbarkeitssteigerungen und Einsparungen des Neupulvers werden
dokumentiert und kénnen im Anschluss einer Validierung in Lehrinhalte und
Veroffentlichungen tberfuhrt werden.

Das Projekt PolyLine hat wesentlich zum Verstandnis des Pulverhandlings, deren noch
bestehenden Herausforderungen sowie potenzielle Lésungsansatze beigetragen.
Laufende und zukinftige Arbeiten werden sich mit der Konzeptionierung und
Erprobung eines staubfreien Pulverhandlings und der anlagenspezifischen
Materialqualitéat und der zielgenauen Bereitstellung dieser befassen. Ergebnisse zur
erzielbaren Wiederholbarkeit sowie der dazu gehérigen Langzeitversuche werden im
Rahmen der wissenschatftlichen Tatigkeit ausgearbeitet und publiziert.
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