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Analyse der Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe von PA12-Pulver fiir das Selektive Lasersintern

Dynamik der Wasseraufnahme
von PA12-Pulver

M. Becker, M. Krichenbauer, S. Hohn, P. Springer

ZUSAMMENFASSUNG Die additive Fertigung von
Kunststoffen, insbesondere das selektive Lasersintern (SLS),
steht vor der industriellen Serienfertigung. Die Pulveraufberei-
tung spielt dabei eine entscheidende Rolle. Ein ungeldstes Pro-
blem ist die Befeuchtung des Pulvers, um die elektrostatische
Aufladung zu reduzieren. Klare Richtlinien fehlen bisher. Diese
Forschungsarbeit analysiert das Feuchtigkeitsverhalten von
PA12, betrachtet Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe sowie
deren Einfluss auf Pulvereigenschaften und den Druckprozess.
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Beim selektiven Lasersintern (SLS) werden Bauteile aus
Kunststoffpulver hergestellt. Die Eigenschaften der resultierenden
Bauteile werden mafigeblich vom eingesetzten Pulver beeinflusst.
Zusitzlich kénnen Umweltfaktoren wie Temperatur und Luft-
feuchtigkeit den Druckprozess positiv oder negativ beeinflussen.
Um eine industrielle Fertigung hochwertiger und gleichbleibender
Kunststoffkomponenten mittels SLS zu erreichen, ist ein tiefgrei-
fendes Verstindnis spezifischer Prozessdetails erforderlich, was
fiir potenzielle Anwender eine erhebliche Einstiegshiirde darstellt
(L, 2].

Die Firma EOS GmbH (Electro-Optical Systems), stellt SLS-
Anlagen her und vertreibt Kunststoffpulver. Zusitzlich beinhaltet
das Sortiment Anlagentechnik fiir die Pulveraufbereitung, wie die
»Mixing & Qualification Station® (MQS). Sie bietet die Moglich-
keit, das Pulver aktiv mittels eines Befeuchtungsmodul zu
befeuchten [3]. Dies steht im Gegensatz zu Erfahrungen in ande-
ren Kunststoffverarbeitungsbereichen wie dem Spritzguss, in dem
Kunststoffgranulate vor der Verarbeitung getrocknet werden [4]
Zudem wird von der Firma EOS GmbH sowie in der VDI-Richt-
linien 3405 empfohlen, die Polyamid-12/11 (PA12/11)-Pulver
vor der Verarbeitung in einem offenen Behilter bei einer relati-
ven Luftfeuchtigkeit von 40-60 % zu lagern |5, 6].

In wissenschaftlichen Untersuchungen liegen nur wenige
Informationen zu Lagerung, Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe
von Polyamid-12 (PA12)-Pulver im SLS-Prozess vor.
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Analysis of the moisture behaviour of PA12
powders for selective laser sintering (SLS)

ABSTRACT Additive manufacturing of plastics, in particular
selective laser sintering (SLS), is on the point of industrial
series production. Powder preparation plays a critical role in it.
An unsolved problem is the humidification of the powder to
reduce electrostatic charging. Clear guidelines are still mis-
sing. This research project analyses the moisture behaviour

of PA12, looks at moisture absorption and release and their
influence on powder properties and the printing process.

1.2 Ziel

Das Ziel dieser Studie ist es, das Verstindnis zum Einfluss der
Materialfeuchte auf die Fliefeigenschaften eines PA12-Pulvers,
das im selektiven Lasersintern verwendet wird, zu vertiefen.
Dabei sollen Untersuchungen zur Aufnahme und zur Abgabe von
Feuchtigkeit des Pulvers unter verschiedenen Umgebungsbedin-
gungen und iiber die Zeit durchgefithrt werden. Auflerdem soll
mittels Materialanalysen eine Verbindung zwischen dem Feuch-
tigkeitsgehalt und den Fliefeigenschaften des Pulvers hergestellt
werden.

2 Stand der Technik:
Verfahren und Materialien

Das folgende Kapitel geht auf die Grundlage des verwendeten
Materials und die Griinde fiir dessen Auswahl ein. Auflerdem
werden die Mechanismen des Feuchtigkeitsverhaltens von Poly-
amiden (PA) beschrieben.

2.1 Polymere im selektiven Lasersintern (SLS)

Beim selektiven Lasersintern werden derzeit hauptsichlich
Pulver aus PA eingesetzt, obwohl auch andere Polymere wie etwa
Polypropylen (PP), Polyetherketone (PEEK/PEKK) und Polyphe-
nylensulfid (PPS) verfiigbar sind. Auch thermoplastische Elasto-
mere (TPE) haben nach PA einen nennenswerten Anteil: Trotz
der vorhandenen Vielfalt an verfiigbaren SLS-Werkstoffen sind
lediglich 30 % der angebotenen Materialien keine Polyamide. Tat-
siachlich besteht der Grofiteil des Materialverbrauchs, etwa 90 %,
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Umwandlung eines Polymers in ein SLS -Pulver
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Bild 1. Schliisseleigenschaften von SLS (selektives Lasersintern)-Polymeren. Grafik: Fraunhofer IPA nach [1]

aus PA12. Das bedeutet demnach, dass etwa 90 % der in der SLS-
Branche hergestellten Teile aus PA12 bestehen [1].

Damit ein Polymer den Anforderungen im SLS-Bereich ent-
spricht, muss es bestimmte Eigenschaften aufweisen. Diese lassen
sich in intrinsische (optische, rheologische und thermische) und
extrinsische Eigenschaften (Partikel und Pulver) unterteilen. Die
intrinsischen Eigenschaften sind meistens von der molekularen
Struktur abhiangig und kénnen von auflen nur schwer beeinflusst
werden. Extrinsische Eigenschaften hingegen werden mafigeblich
durch den Herstellungsprozess oder andere vorgelagerte Prozesse
beeinflusst [1]. Bild 1 zeigt dies schematisch auf.

Die intrinsischen Eigenschaften konnen auch durch Zugabe
von Additiven und Fiillstoffen verindert werden. Im Fall von
PA12 handelt es sich hauptsichlich um Fasern, Metallpulver und
Glaskugeln |1, 2].

2.2 Einfluss von Feuchtigkeit
auf Polyamide / Polyamidpulver

Feuchtigkeit wird in Kunststoffpulvern unterschiedlich aufge-
nommen. In den folgenden Abschnitten werden die mdoglichen
Arten beschrieben.

2.2.1 Absorption von Wasser

Bei der Absorption von Wasser werden Wassermolekiile iiber
chemische Bindungen (Hauptvalenzbindungen oder Atombindun-
gen) in den Polyamidketten gebunden. Bei Temperaturen iiber
der Glasiibergangstemperatur und in Anwesenheit von Wasser
findet eine Spaltung der Ketten und Verringerung der Molmasse
statt. Die Polykondensation erfolgt riickwirts und ein Wasser-
molekiil kann gebunden werden. Die so entstehende Verkiirzung
der Ketten wird als hydrolytischer Abbau oder Hydrolyse
bezeichnet. Zusitzlich konnen bereits gespaltene Ketten weiter
aufgebrochen werden.
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Gleichzeitig tritt neben der Hydrolyse auch Nachkondensation
auf, bei welcher bereits entstandene Polyamidketten zu ldngeren
Ketten verbunden werden. Diese wird durch gesteigerte Kettenbe-
weglichkeit, kiirzere Kettenldngen bedingt durch die Hydrolyse,
Absenkung der Viskositdt durch Wasser und hohere Temperatu-
ren beglinstigt. Beide Prozesse laufen parallel ab, bis ein Gleich-
gewichtszustand erreicht ist [7, 8].

2.2.2 Adsorption von Wasser

Die Fliefeigenschaften von Kunststoffpulvern werden von den
Haftkriften zwischen den Partikeln bestimmt. Diese Haftkrifte
konnen in zwei Gruppen eingeteilt werden, je nachdem ob stoff-
licher Kontakt zwischen den Partikeln besteht oder nicht. Die
zweite Gruppe von Haftkriften entsteht ohne stofflichen Kontakt
und basiert auf physikalischen Anziehungskriften, vor allem auf
Nebenvalenzbindungen. Werden Wassermolekiile iiber physikali-
sche Effekte (Nebenvalenzbindungen) gebunden, spricht man
von Adsorption von Wasser. Im Falle von PA geschieht dies tiber
die Polarititen in den Amidgruppen und der Wassermolekiile.

Uber eine spezielle Art der Nebenvalenzbindung, der Wasser-
stoffbriickenbindung, konnen Wassermolekiile gebunden werden.
Die Anwesenheit von Wasser schwicht diese Bindungen ab und
beeintrichtigt somit die Flieeigenschaften [1, 9, 10].

2.2.3 Adhasion von Wasser

Wasser kann auch durch die eigene Oberflichenspannung an
PA ,gebunden“ werden. Dies ist iiberwiegend bei PA in Pulver-
form von Bedeutung, da hier eine grofle Oberfliche vorhanden
ist, an der das Wasser haften kann. Beim Vorhandensein von
Fliissigkeitsbriicken zwischen den Partikeln, insbesondere bei
feuchtem Pulver, treten mechanische Krifte in Erscheinung, die
die FlieReigenschaften beeinflussen. Bild 2 veranschaulicht eine
solche Fliissigkeitsbriicke zwischen zwei Partikeln.
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2.2.4 Auswirkungen auf die
Eigenschaften und ProzessgréRen

Die mechanischen Eigenschaften von Bauteilen aus dem SLS-
Verfahren werden maflgeblich durch die intermolekularen Bin-
dungskrifte und die Flexibilitit der Ketten beeinflusst. Niedrigere
Bindungskrifte fithren zu einer Abnahme von Zug- und Biege-
festigkeit, wihrend die Bruchdehnung aufgrund erhéhter Flexibi-
litit zunimmt. Festigkeit, Steifigkeit und Hérte nehmen ab, wih-
rend die Zzhigkeit steigt [7, 8].

Veridnderungen der Flieffeigenschaften haben direkten Einfluss
auf den Fertigungsprozess, da eine gleichmafige Verteilung der
Pulverschicht und eine glatte Oberfliche fiir das Auftragen der
Pulverschicht im Druckprozess entscheidend sind. Anderungen
dieser Eigenschaften, etwa durch Feuchtigkeitsaufnahme, konnen
das Druckergebnis beeintrichtigen [1].

Durch die verringerten Kettenlingen und intermolekularen
Bindungen sinkt die Viskositit, auch im Schmelzzustand. Die
Glasiibergangstemperatur nimmt mit zunehmender Feuchte rapi-
de ab [11]. Tabelle 1 zeigt beispielhaft den Abfall der Glasiiber-
gangstemperatur von trockenem iiber feuchtem bis hin zu nassem
Zustand des verwendeten Materials PA6 nach [7].

3 Material und Vorgehensweise
3.1 Brabender “Aquatrac”

Das genutzte Feuchtigkeitsmessgerit ist speziell fiir Kunst-
stoffgranulat entwickelt und basiert auf dem Messprinzip der
Taupunktmessung. Durch Temperatur und Vakuum verdunstet
das in der Probe enthaltene Wasser. Aus dem Taupunkt und der
Gastemperatur errechnet die Aquatrac-Station die absolute Men-
ge an Wasser im Messsystem. Der prozentuale Wassergehalt der
Probe wird dann automatisch aus der Einwaage ermittelt [12].

Das System besteht aus zwei Kammern: einer Mess- und einer
Probenkammer. Wihrend die Messkammer evakuiert wird, bleibt
die Probe in der Probenkammer bei einer konstanten Temperatur.
Dieser Schritt ist je nach Dauer der Evakuierung zeitlich ver-
schieden. Nach Stabilisierung des Taupunkts werden die beiden
Kammern fiir 2 Sekunden verbunden und anschliefend auf die
Messtemperatur gebracht. Es folgt eine erneute Evakuierung der
Messkammer, bis der Taupunkt nicht weiter sinkt.

Danach wird die Probenkammer wieder mit der Messkammer
verbunden und der entstehende Wasserdampf zirkuliert im
System. Wihrenddessen wird der Taupunkt gemessen, bis ein
Abbruchkriterium erreicht ist. Abschliefend wird der Wasser-
gehalt anhand des Taupunkts und der Messtemperatur berechnet.
Technische Daten des Messgerits nach Angaben vom Hersteller:

+ Messbereich 0,0001-15 9% H,0 (relativ)/0,01-15 mg H,0

(absolut)
+ Auflgsung 0,01 mg/1 ppm/0,0001 % H,O
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Flissigkeitsbriicke
Partikel

Bild 2. Flussigkeitsbriicke zwischen zwei Partikeln.
Grafik: Fraunhofer IPA nach [9]

« Messabweichung +1 % vom Messbereich

« Wiederholabweichung ca. £1 % vom Messbereich
Technische Daten der Waage fiir die Einwaage der Proben

« Wigebereich 120 g

« Ablesbarkeit 0,1 mg

« Reproduzierbarkeit 0,1 mg

« Linearitit 0,2 mg

3.2 Memmert Klimakammer “HPP IPP Plus”

Die Klimakammer HPP IPP Plus der Firma Memmert GmbH
+ Co. KG wurde verwendet, um die Pulver fiir die Experimente
vorzubereiten. Diese Kammer kann Temperaturen von bis zu
70 °C erreichen und auf 5°C abkiihlen, wihrend die Luftfeuchtig-
keit durch einen Verdampfer und ein Peltier-Modul im Bereich
von 10 % bis 90 % relativer Feuchtigkeit eingestellt werden kann.

3.3 Bettersize Instruments “PowderPro A1”

Das Gerit PowderPro Al der Firma Bettersize Instruments
Ltd. wurde speziell fiir die Messung von PulverflieReigenschaften
entwickelt. Zu den Messmethoden gehdren Schiittwinkel,
Kollapswinkel, Differenzwinkel, Schiittdichte, Klopfdichte, Kom-
primierbarkeit und Kohisivitit. Die Komprimierbarkeit wird als
berechneter Wert aus Schiittdichte und Klopfdichte ermittelt, was
dem Hausnerfaktor entspricht. Die Kohisivitit wird durch
Siebung mit drei verschiedenen Maschenweiten bestimmt. Dabei
wird das Gewicht der zugefithrten Menge sowie der Siebe vor

Tabelle 1. Einfluss des Wassergehalts auf die Glasiibergangstemperatur bei PA 6 nach [5].

“ Umgebung WasserQEhalt el
<0,2

Trocken Keine
Luftfeucht 23°C/50% rel. Feuchte

Nass Wasser

WT WERKSTATTSTECHNIK BD. 114 (2024) NR.9
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Glasiibergangs-
temperatur PA6 [°C]

3 28

8 -8
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Tabelle 2. Die verschiedenen Verweilzeiten, nachdem das Pulver gemessen wurde.

Aufnahme bei Raumbedingungen Aufnahme bei 23°C 90% Abgabe bei Raumbedingung

24h

8h

6h

3h

c
]
=
©
AN
©
3
&)
>

1,5h

45min

20min

24h 24h
8h 8h
6h 6h
3h 1h
1,6h 15min
45min 5min
20min 2min

Tabelle 3. Konditionierungszustande der Pulver mit der Bezeichnung fiir die Ergebnisse.

80°C

Bezeich
Konditionierungszustand Temperatur Relative Luftfeuchtigkeit Zeit der Konditionierung . z ic nung.;
fiir die Ergebnisse
- 18h

Getrocknet

Trocken 23°C 20% 18h 20
23°C 40% 18h 40
Comiima 23 so% o 50
Raumbedingung 18h Raum

dem Sieben gemessen. AnschlieRend werden die Gewichte in
einer Tabelle festgehalten, um die Kohisivitit abzulesen.

3.4 Material PA12 (PA2200)

In den Versuchen dieser Studie wird das Material ,PA2200“
der Firma EOS GmbH verwendet. Die Pulvermischung besteht
aus einem Verhiltnis von 50 Ma-% Neupulver und 50 Ma-%
Recyclingpulver. Laut Datenblatt verfiigt das Neupulver tiber die
folgenden Eigenschaften:

« Schiittdichte: 0,430 g/cm?
« Partikelgrofie d90: 90 pm
+ Wasseraufnahme:

— bei 23°C 50 % relativer Luftfeuchtigkeit: 0,53 %

- bei 23°C und 96 % relativer Luftfeuchtigkeit: max. 1,33 %
« Hausnerfaktor: 1,172
+ Komprimierbarkeit: 17,2 %

3.5 Vorgehensweise in den Versuchen

Das Vorgehen wurde in zwei Versuchspline unterteilt: zum
einen die Untersuchung der Aufnahme- und Abgabekinetik von
Feuchtigkeit bei PA12-Pulver und zum anderen die Analyse der
Pulvereigenschaften von konditioniertem PA12-Pulver.
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3.5.1 Vorgehensweise
fiir die Aufnahme und Abgabe der Feuchtigkeit

Ziel dieser Versuchsreihe war es, grundlegende Erkenntnisse
iiber die Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe von PA12-Pulver
unter verschiedenen Bedingungen zu gewinnen und so die Basis
fiir weiterfithrende, detailliertere Versuche zu schaffen. Daher
wurden diese Versuche ohne Wiederholung geplant. Folgende
Untersuchungen wurden durchgefiihrt:

+ Aufnahme- und Abgabegeschwindigkeit bei Raumbedingungen
(Simulation der Lagerbedingungen)

» Aufnahmegeschwindigkeit bei einer Konditionierung
des Pulvers bei 23 °C und 90 % relativer Luftfeuchtigkeit in
Klimakammer (Maximalwerte ermitteln)

+ Abgabegeschwindigkeit bei Raumbedingungen
nach Konditionierung

Der Ablauf der Versuche war wie folgt:

1. Probe vorbereiten: Pulverproben mit der gleichen Masse in ein
Becherglas fiillen.

2. Probe konditionieren: Je nach Versuch wurden die Becher-
gldser entweder in einen Raum mit Hygrometer oder in eine
Klimakammer gestellt, und die Verweilzeit wurde protokolliert.

3. Probe messen: Nach Ablauf der jeweiligen Verweilzeit (siehe
Tabelle 2) wurden die Proben in das Feuchtigkeitsmessgerit
geben.

Die Pulvereigenschaften wurden in verschiedenen Konditionie-

rungszustinden (Tabelle 3) auf Schiittwinkel, Kollapswinkel,

Differenzwinkel, Schiittdichte, Klopfdichte, Kompressibilitat und

Kohision untersucht.
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Messpunkte mit In-Trendlinien
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Bild 3. Messpunkte (Einzelmessungen) und In-Trendlinien von Feuchtigkeitsaufnahme bei Raumbedingungen. Grafik: Fraunhofer IPA

Es handelte sich hierbei um folgende vier Messungen:

1. Messung ,Schiittwinkel und Kollapswinkel

2. Messung ,Schiittdichte”

3. Messung ,,Klopfdichte*

4. Messung ,,Kohision*

Der Differenzwinkel und die Kompressibilitit ergaben sich aus
den Messergebnissen. Jede Messung wurde dreimal wiederholt
pro Konditionierungszustand (bis auf die Kohasion). Der Mittel-
wert stellt das Ergebnis fiir die jeweilige Messung dar. Fiir jede
Messung wurde ein eigenes Becherglas mit der gleichen Masse
fiir die jeweilige Messung verwendet. Bei den Versuchen zur
Ermittlung der Pulvereigenschaften wurde das konditionierte
Becherglas direkt aus der Klimakammer beziehungsweise Ofen in
das Messgerit gegeben, um den Einfluss der Umgebung zu mini-
mieren.

4 Ergebnisse und Diskussion
Auf — und Abgabekinetik der Feuchtigkeit
4.1 Aufnahmekinetik von Feuchtigkeit im PA12-Pulver

Bild 3 zeigt die gemessenen Werte des Pulvers, das unter
Raumbedingungen konditioniert wurde, iiber verschiedene Ver-
weilzeiten hinweg.

Die beiden Messreihen beginnen mit nahezu dem gleichen
Ausgangswert (blau: 0,05%, gelb: 0,04%). Mit zunehmender
Verweildauer ldsst sich eine immer grofer werdende Differenz
zwischen den Messwerten erkennen. Dieser Trend kehrt sich erst
nach 480 Minuten um. Die Differenz der Messpunkte bei 24 h ist
wieder kleiner (blau: 0,36 %, gelb: 0,31 %), als bei den vorherge-
henden Messwerten. Der blaue Messpunkt bei 180 min ist deut-
lich geringer als der vorhergehende Messpunkt und sticht bei der
Betrachtung des gesamten Versuches heraus. Vergleicht man die
Messpunkte und die Trendlinie der beiden Versuche, erkennt
man, dass die gelben Messpunkte nahe an der gelben Trendlinie
verlaufen. Die blauen Messpunkte hingegen beginnen ab 120
Minuten deutlich um die Trendlinie zu streuen, nihern sich aber
ab 480 Minuten wieder an die Trendlinie an.

WT WERKSTATTSTECHNIK BD. 114 (2024) NR.9
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Bild 4 zeigt die gemessenen Werte des in der Klimakammer
konditionierten Pulvers.

Auf den ersten Blick ist der logarithmische Verlauf der Trend-
linie gut zu erkennen. Das Maximum der Feuchtigkeitsaufnahme,
das erreicht wurde, liegt bei 0,546 %. Das Bestimmtheitsmafl (RZ)
betrigt bei ,Aufnahmestelle Raum 1“ 0,83 und bei ,Aufnahme-
stelle Raum 2“ 0,98. Der zweite Wert weist auf eine starke Uber-
einstimmung der Daten mit der logarithmischen Trendlinie hin.
Dieses Maximum stellt den hochsten gemessenen Wert der
Feuchtigkeitsaufnahme unter den getesteten Bedingungen dar und
zeigt die Kapazitit des PA12-Pulvers, Feuchtigkeit aufzunehmen,
wie in Kapitel 3.4 aufgefiihrt.

Zu Beginn beobachtet man einen deutlichen Anstieg der
Feuchtigkeit, der mit zunehmender Verweildauer abnimmt. Am
Anfang betrigt der Feuchtigkeitsgehalt 0,039 %. Innerhalb von
20Minuten steigt dieser Wert fast um das Zehnfache auf 0,221 %,
weitere 25 Minuten spiter nur noch auf 0,326 %. Der Messwert
bei 360 Minuten (0,542 %) unterscheidet sich nur minimal von
dem Messwert nach 1440 Minuten (0,546 %). Der Messpunkt
bei 480 Minuten liegt unterhalb der vorherigen Messpunkte.

4.1.1 Diskussion

Die Kurven der Feuchtigkeitsaufnahme lassen sich durch eine
logarithmische Funktion annihern. Das Bestimmtheitsmaf} R2
von 0,98 zeigt, dass die logarithmische Funktion die Daten gut
beschreibt. Bei der logarithmischen Funktion erfolgt zu Beginn
eine rasche Aufnahme, gefolgt von einer allmihlichen Annghe-
rung an die Sittigung. Dennoch sind auffillige Ausreifler in den
Messwerten zu beobachten, insbesondere bei den Messpunkten
bei 480 Minuten und 180 Minuten. Die Messunsicherheit sowie
die Wiederholbarkeit liegen beim verwendeten Messgerit bei 1%
des Messwerts, wie in Kapitel 3.1, wodurch sich die Ausreifler
nicht erkliren lassen.

Eine Diskussion mit einem der Hersteller des Feuchtigkeits-
messgerits deutet darauf hin, dass diese Abweichungen auf die
variablen Evakuierungszeiten des Messgerits beim Start der Mes-
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Bild 4. Messpunkte und In-Trendlinie von Feuchtigkeitsaufnahme bei 23°C 90 %. Grafik: Fraunhofer IPA
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Bild 5. Messpunkte mit In-Trendlinien von Feuchtigkeitsabgabe bei Raumbedingungen. Grafik: Fraunhofer IPA

sung zuriickzufiihren sein konnten. Vor allem eine lingere erste
Evakuierungsphase konnte zu geringeren Messwerten fithren, da
Feuchtigkeit aus der Probe entweichen kann, ehe die eigentliche
Messung beginnt. Trotz dieses Umstands zeigt sich iiber einen
lingeren Zeitraum hinweg eine konsistente Konditionierung des
Pulvers, was auf eine stabile Versuchsdurchfithrung hindeutet.

4.2 Abgabekinetik von Feuchtigkeit im PA12-Pulver

Bild 5 zeigt die gemessenen Werte des Versuchs. Bei Betrach-
tung der Trendlinie ldsst sich, dhnlich wie bei den vorherigen
Versuchen, zu Beginn eine grofle Steigung erkennen, welche mit
zunehmender Wartezeit geringer wird und sich einem Wert
nahrt.

Der Hochstwert in der Messreihe betrigt 0,58 %. Im Laufe der
Zeit ndhern sich die Werte 0,34% an und eine logarithmische
Abnahmekurve ist erkennbar. Zwei Messungen stechen bei der
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Betrachtung der Trendlinie heraus: Die erste Messung (0 min) ist
deutlich niedriger als die darauffolgende Messung. Die vierte
Messung (60 min) ist hoher als die vorherige Messung. Ver-
gleicht man die Trendlinie mit den Messpunkten, so erkennt man,
dass letztere nahe beieinanderliegen. Lediglich die Messpunkte
nach 360, 480 und 140 Minuten beriihren die Trendlinie nicht
mehr (Messpunkte bei 0 und 60 Minuten ausgenommen).

4.2.1 Diskussion

Die Ergebnisse der Versuche zeigen, dass die Feuchtigkeitsauf-
nahme einen logarithmischen Verlauf aufweist. Das Bestimmt-
heitsmafl R2 von 0,86 zeigt, dass die logarithmische Funktion die
Daten nur bedingt gut beschreibt. Nach 24 Stunden liegt der
Feuchtigkeitsgehalt bei 0,34 %, vermutlich ist dies der Sittigungs-
zustand. Der hochste gemessene Wert betrigt 0,58 %, jedoch sinkt
dieser bereits nach 13 Minuten auf 0,55 %. Dies entspricht einer
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1 B Schuttwinkel

I Kollapswinkel

[ Differenzwinkel

Winkel [°]

getrocknet 20 Raum 40 50 60 90 Kondition
33,99 32,17 38,13 33,35 33,44 33,89 33,76 | Schuttwinkel
17,47 14,77 24,87 14,21 15,65 15,64 16,39 Kollapswinkel
16,51 17,41 13,26 19,14 17,89 18,25 17,36 Differenzwinkel

Bild 6. Schuttwinkel, Kollapswinkel und Differenzwinkel inklusive Standardabweichung von PA12-Pulver in unterschiedlich konditionierten Zusténden

(Versuchsbeschreibung siehe Kapitel 3.5). Grafik: Fraunhofer IPA

Anderung von 5 %, was darauf hinweist, dass das Pulver empfind-
lich auf Umgebungsédnderungen reagiert.

Der Messpunkt bei 0 Minuten liegt selbst nach lingerer Kon-
ditionierungszeit unter den Werten im Datenblatt, was unplausi-
bel erscheint. Die Messunsicherheit sowie die Wiederholbarkeit
liegen beim verwendeten Messgerit bei 1% des Messwerts, wie in
Kapitel 3.1, wodurch sich die Ausreifer nicht erkliren lassen.
Dies konnte auf die variierenden Evakuierungszeiten zuriickzu-
fithren sein. Eine Verunreinigung im Gerit kann ausgeschlossen
werden, da dieses, wie vom Hersteller empfohlen, vor jeder Mes-
sung gereinigt wurde. Ahnlich erscheint der Messpunkt bei
60 Minuten aufgrund seiner relativen Lage zu den anderen Mess-
punkten unplausibel, was moglicherweise auf Restfeuchte im
Gerit zuriickzufiihren ist.

4.3 Kiritische Reflexion der Ergebnisse

Die Versuche zur Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe von
PA12-Pulver wurden ohne Wiederholungen durchgefiihrt, was
die Reproduzierbarkeit und Aussagekraft der Ergebnisse ein-
schrinken konnte. Das Bestimmtheitsmaf} zeigt eine gute Anpas-
sung der Daten an das logarithmische Modell, insbesondere bei
der Feuchtigkeitsaufnahme in Raum 2 mit R? = 0,98.

Die Hauptfehlerquellen wie variable Evakuierungszeiten und
Restfeuchte im Messgerit konnen die Ergebnisse beeinflussen
und erkldren teilweise die beobachteten Ausreifler. Das Messgerit
fiir die Feuchtigkeitsmessungen hat eine Fehlerquote von bis zu
+1% und die Waage eine Reproduzierbarkeit von +0,08 %. Trotz
dieser Unsicherheiten zeigen die Ergebnisse iiber lingere Zeitriu-
me hinweg eine konsistente Konditionierung des Pulvers. Weitere
Wiederholungsversuche sind erforderlich, um die Verlisslichkeit
und Reproduzierbarkeit der Messungen umfassend zu iiberprii-
fen.

5 Pulvereigenschaften
von konditioniertem Pulver
5.1 Ergebnisse zu Schiittwinkel,
Kollapswinkel und Differenzwinkel

In Bild 6 sind jeweils die Mittelwerte der drei Messungen und
die dazugehorige Standardabweichung als Fehlerbalken darge-
stellt. Die Y-Achse zeigt den jeweils eingestellten Winkel, wiahrend
die X-Achse die Messungen nach den einzelnen Konditionierun-
gen gruppiert. Die Messwerte sind in tabellarischer Form unter
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der jeweiligen Kondition ersichtlich. Die Einheit ist das Winkel-
maf}, angegeben in Grad.

Bei genauerer Betrachtung des obigen Diagramms fillt auf,
dass alle Messungen innerhalb der Gruppe, mit Ausnahme der
Raumbedingungen, nur Schwankungen von unter 3° aufweisen,
wihrend die Werte der Raum-Messung deutlich abweichen. Die
minimalen und maximalen Werte fiir die Schiittdichte liegen
zwischen 32,17° und 33,99° (ohne Raumbedingungen), wihrend
die Raum-Messung einen Wert von 38,13° ergab.

Ein ghnliches Muster zeigt sich beim Kollapswinkel, der von
14,21° bis 17,47° (ohne Raumbedingungen) reicht, wihrend er
unter Raumbedingungen bei 24,87° liegt. Auch der Differenz-
winkel weist ein vergleichbares Muster auf: Die Spanne liegt
zwischen 16,51° und 19,14° (ohne Raum), wihrend sie unter
Raumbedingungen bei 13,26° beginnt.

5.1.1 Diskussion

Die Raumbedingungen weisen auffillige Messwerte und hohe
Standardabweichungen auf, vermutlich aufgrund der variablen
Umgebungsbedingungen. Die Umgebungsbedingungen wihrend
der Versuche mit der Konditionierung Raum lagen im Mittel bei
22,3°C £0,4 und 35,1% %1 relative Luftfeuchtigkeit. Im Gegen-
satz zur kontrollierten Umgebung der Klimakammer fehlen hier
definierte Bedingungen.

Dies wird auch durch Referenzmessungen bestitigt, bei denen
der Feuchtigkeitsgehalt des Pulvers zunichst auf 0,27 % fallt, dann
aber auf 0,29 % ansteigt. Obwohl Feuchtigkeit normalerweise die
FlieReigenschaften beeinflusst, zeigt sich dies in den gemessenen
Werten nicht. Entgegen den theoretischen Erwartungen sinken
die Fliefleigenschaften nicht mit steigendem Feuchtigkeitsgehalt,
wie in Kapitel 2.2 beschrieben. Dieser Trend ist jedoch in den
Messergebnissen fiir Schiittdichte, Kollapswinkel und Differenz-
winkel nicht erkennbar.

5.2 Ergebnisse zu Schiittdichte,
Klopfdichte und Komprimierbarkeit

In Bild 7 sind die Ergebnisse der Schiitt- und Klopfdichte dar-
gestellt, jeweils mit den entsprechenden Standardabweichungen.

Die Y-Achse zeigt die Dichte in g/cm? fiir verschiedene Kondi-
tionen, wihrend auf der X-Achse die Messungen nach den einzel-
nen Konditionierungen gruppiert sind. Die tabellarischen Mess-
werte sind unter jeder Kondition aufgefiihrt, jedoch nicht in der

551


https://doi.org/10.37544/1436-4980-2024-09-89
https://elibrary.vdi-verlag.de/agb

TITELTHEMA - FACHAUFSATZ

I Schuttdichte
I Klopfdichte
5 J
£
O
—
)
[
Q
R
L o
L
(a] J
getrocknet 20 Raum 40 50 60 90 Kondition
0,44 0,46 0,44 0,45 0,45 0,45 0,45 Schuttdichte
0,54 0,53 0,53 0,53 0,53 0,52 0,52 Klopfdichte

Bild 7. Schitt- und Klopfdichte inklusive Standardabweichung von PA12-Pulver in unterschiedlich konditionierten Zustanden (Versuchsbeschreibung siehe

Kapitel 3.5). Grafik: Fraunhofer IPA

{ I Komprimierbarkeit

Komprimierbarkeit [%]

getrocknet 20 Raum 40

50 60 Kondition

20 18 19 15

15 13 15 Komprimierbarkeit

Bild 8. Komprimierbarkeit von PA12-Pulver in unterschiedlich konditionierten Zustédnden (Versuchsbeschreibung siehe Kapitel 3.5). Grafik: Fraunhofer IPA

Tabelle selbst, um Ubersichtlichkeit zu wahren. Die Maximal- und
Minimalwerte fiir die Schiittdichte betragen 0,44 g/cm?® und
0,46 g/cm?, wihrend sie fiir die Klopfdichte 0,52 g/cm?® und
0,54 g/cm? sind. In einigen Fillen fehlen die Standardabweichung
als Fehlerbalken, was darauf zuriickzufithren ist, dass bei allen
drei Einzelmessungen derselbe Wert gemessen wurde. Die Stan-
dardabweichung fiir die Schiittdichte betrigt in den iibrigen
Fillen 0,0047 g/cm?. Bei der Klopfdichte liegt dieser Wert bei
den Konditionen 50 und 60 ebenfalls bei 0,0047 g/cm?, wihrend
er bei der Kondition Raum 0,0094 g/cm?® betrigt. Trotzdem ist
die Standardabweichung im Vergleich zu den Messwerten gering,
was bedeutet, dass die Messwerte sehr nah beieinander liegen und
somit eine hohe Prizision aufweisen.

Die Werte der Komprimierbarkeit werden in Bild 8 mit dazu-
gehorigen Standardabweichung als Fehlerbalken dargestellt. Auf
der Y-Achse sind die Komprimierbarkeitswerte in Prozent der
Konditionen aufgetragen, wihrend auf der X-Achse die Messun-
gen nach den einzelnen Konditionierungen gruppiert sind. Die
dazugehorigen Messwerte sind in tabellarischer Form unter den
jeweiligen Konditionen aufgefiihrt, jedoch nicht in der Tabelle,
um die Ubersichtlichkeit zu erhalten.

5.2.1 Diskussion

Das PA 12 Material weist eine gemessene Schiittdichte von
0,45 g/cm3 auf, leicht erhoht im Vergleich zum Datenblatt. Die
Klopfdichte konnte indirekt tiber den Hausnerfaktor und die
Komprimierbarkeit bewertet werden, wobei der Mittelwert der
Komprimierbarkeit bei 15,7 % lag, geringfiigig unter dem erwar-
teten Wert von 17,2 %. Mogliche Abweichungen kénnten auf die
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Verwendung einer Mischung aus Gebraucht- und Neupulver
sowie auf die geringe Pulvermenge fiir die Klopfdichtemessung
zuriickzufiihren sein.

Die Standardabweichung als Fehlerbalken der Komprimier-
barkeit erkldren sich durch die Stabilitat der Dichtegrofien, wobei
bei Kondition 40 keine Fehlerbalken vorhanden waren, da alle
Messungen identisch waren. Trotz steigendem Feuchtigkeitsgehalt
war kein Trend in den Messwerten erkennbar.

5.3 Kohéasionsergebnis

Im letzten Versuch werden die Kohidsion des Pulvers in ver-
schiedenen Konditionen gemessen. Drei Siebe (250 pm, 150 pm,
75 pm) werden basierend auf der Schiittdichte ausgewhlt. Bild 9
zeigt die Ergebnisse, wobei die Kohision in % der Konditionen
auf der Y-Achse und die Messungen gruppiert nach den einzelnen
Konditionierungen auf der X-Achse dargestellt sind. Die Mess-
werte sind tabellarisch unter jeder Kondition aufgefiihrt.

Der Maximalwert betrigt 93,8 % bei Kondition 40 r.F.,, wih-
rend der Minimalwert bei Kondition 60 r.F. mit 84,6 % liegt. Bei
den Konditionen ,getrocknet” — 50 r.F. und 90 r.F. - sind die
Messwerte mit 88,5%, 88,6 % und 88,9 % nahezu identisch. Fiir
die Konditionen 20 r.F. und Raum betragen die Werte 86 %
beziehungsweise 87 %. Der Mittelwert der Messungen liegt bei
etwa 88 %.

5.3.1 Diskussion

Obwohl theoretisch zu erwarten wire, dass die interparti-
kuldren Wechselwirkungen mit steigendem Feuchtigkeitsgehalt
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[ Kohdsion

Kohésion [%]
N
o
1

getrocknet 20 Raum 40

50 60 90 Kondition

88,5 86 87 93,8

88,6 84,6 88,9 Kohasion

Bild 9. Kohé&sion von PA12-Pulver in unterschiedlich konditionierten Zustdnden (Versuchsbeschreibung siehe Kapitel 3.5). Grafik: Fraunhofer IPA

abnehmen, ist dies anhand der vorliegenden Ergebnisse nicht
ersichtlich. Besonders auffillig ist das hohe Kohisionsniveau mit
einem Mittelwert von 88 %. Trotz umfassender Untersuchungen
lasst sich kein eindeutiger Trend in den Messgrofen feststellen

6 Zusammenfassung und Ausblick

In den Experimenten wurde festgestellt, dass das PA12-Pulver
empfindlich auf Umgebungsfeuchtigkeit reagiert, wobei die
Feuchtigkeitskurven einen logarithmischen Verlauf zeigen. Ob-
wohl sich der Feuchtigkeitsgehalt mit der Zeit einem Sattigungs-
niveau annihert, wirken sich diese Veridnderungen nicht signifi-
kant auf die Fliefeigenschaften des Pulvers aus. Die Kinetik der
Feuchtigkeitsaufnahme und -abgabe wird stark vom vorherr-
schenden Partialdruckgefille beeinflusst. Trotz der gemessenen
Schwankungen zeigen die durchgefithrten Versuche keine
eindeutige Tendenz in Bezug auf die FlieRfihigkeit des Pulvers
mit zunehmender Feuchtigkeit.

Die Erforschung der Auswirkungen elektrostatischer Auf-
ladung auf Fliefeigenschaften und Prozessstabilitit erweist sich
als von betrichtlichem Interesse. Eine sorgfiltige Analyse dieser
Phinomene konnte bedeutende Erkenntnisse liefern, um die
Druckqualitit und Prozesszuverldssigkeit in selektiven Laser-
sinteranlagen zu verbessern.

Die aktive Feuchtigkeitsmessung in der Pulverbevorratung
stellt einen vielversprechenden Ansatz dar, um die Auswirkungen
von Feuchtigkeit auf den Druckprozess zu charakterisieren und
zu minimieren. Eine prizise Uberwachung und Steuerung der
Feuchtigkeitsniveaus konnte wesentlich dazu beitragen, die Flief3-
eigenschaften des Pulvers zu verbessern und unerwiinschte Effek-
te wihrend des Sinterprozesses und der Pulveraufbereitung zu
vermeiden.

Die Untersuchung auf andere Pulvermaterialien zu tibertragen,
wie PA11, PA12 mit Fiillstoffen, TPU oder PEKK, eréffnet die
Moglichkeit, das Verstindnis fiir die Materialeigenschaften und
deren Auswirkungen auf den Druckprozess zu vertiefen. Eine
systematische Analyse dieser Materialien konnte dazu beitragen,
optimierte Druckparameter und Prozessbedingungen zu identifi-
zieren, um die Leistungsfahigkeit und Vielseitigkeit des selektiven
Lasersinterns zu verbessern und die Bandbreite der verfiigbaren
Materialien und Anwendungen zu erweitern.

Insgesamt ldsst sich festhalten, dass die fortlaufende Forschung
und Entwicklung in diesen Bereichen entscheidend ist, um die
nichste Generation von additiven Fertigungstechnologien voran-
zubringen und die industrielle Anwendung von SLS-Druck-
prozessen zu optimieren. Die Integration von elektrostatischen
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Aufladungseffekten, Feuchtigkeitskontrolle und Materialcharakte-
risierung in die Prozessgestaltung und -steuerung kénnte wesent-
lich dazu beitragen, die Qualitit, Zuverlassigkeit und Effizienz
dieser Fertigungsmethode zu verbessern und neue Mdoglichkeiten
fiir innovative Anwendungen zu erschlieflen.
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