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1.1 Aufgabenstellung sowie Anknupfung an wissenschaftlichen und technischen Stand

Im pulverbettbasierten Schmelzen von Kunststoffen mittels Laserstrahlung (PBF-LB/P) sind
Polymerpulver wahrend des gesamten Bauprozesses Uber lange Zeitrdume Temperaturen nahe dem
Schmelzpunkt ausgesetzt. Diese thermische Dauerbelastung flihrt zu Alterungsmechanismen, die die
rheologischen, thermischen und schittguttechnischen Eigenschaften des Pulvers verandern und
damit die Partikelverschmelzung sowie die resultierenden Bauteileigenschaften beeintrachtigen. Fur
Polyamid 12 (PA12), das den groRten Marktanteil im PBF-LB/P besitzt, ist dieser Effekt gut untersucht
und wird industriell durch das Zumischen von 30 bis 50 % Neupulver kompensiert. Bei
Hochleistungskunststoffen wie Polyeetheretherketone, z.B. dem EOS PEEK HP3 (verarbeitet bei
368 °C), oder glasfaserverstarktem Polyphenylensulfid, z.B. dem Toraymill PPS - GF 25 (verarbeitet
bei 280 °C) sind die Alterungseffekte hingegen so ausgepragt, dass eine Wiederverwendung des
Pulvers mit akzeptablen Eigenschaften praktisch nicht méglich ist.

Wie Abbildung 1 zeigt, schlielt geflilltes Polyamid 66 (PA66) diese Licke, da es bei moderaten
Verarbeitungstemperaturen (250 °C) mechanische Eigenschaften auf dem Niveau dieser
Hochtemperaturkunststoffe erreicht. Aufbauend auf dem etablierten Prozesswissen zu PA12
adressiert dieses Vorhaben die Ubertragbarkeit bekannter Alterungsmechanismen auf PAG6, dessen
Recyclingfahigkeit aufgrund fehlender systematischer Daten bislang unzureichend ist. Die
Aufgabenstellung besteht darin, das Alterungsverhalten von PA66 in Abhangigkeit von Temperatur,
Zeit und Sauerstoffeinfluss grundlegend zu untersuchen, phanomenologische Materialmodelle zu
entwickeln und darauf basierend Material- sowie Prozesskonzepte fiir eine robuste
Wiederverwendbarkeit abzuleiten. Damit wird die Grundlage geschaffen, das industrielle Potenzial
von PBF-LB/P fur komplexe, funktionsintegriete und hochbelastete Bauteile (wie
Pumpenkomponenten oder Filtergehduse) mit leistungsfahigen und zugleich nachhaltigen
PAG66-Werkstoffen zu erschliel3en.

1.2 Ablauf des Vorhabens

Im Projekt CyclePA66 arbeiteten Industrie und Forschung entlang der gesamten
Wertschdpfungskette zusammen, um ein stabilisiertes, gefulltes PAG66-Pulver fur den industriellen
PBF-LB/P-Serieneinsatz zu entwickeln. Zu Beginn wurden die anwendungs- und prozessseitigen
Anforderungen an Material, Pulver und Bauteil durch AM-Rauch gemeinsam mit den
Anwendungspartnern definiert, wahrend AM POLYMERS und die Technische Universitat Minchen
die daraus abgeleiteten Anforderungen an Material, Pulver und Prozess spezifizierten. Aufbauend
darauf analysierte die Technische Universitdt Minchen die Alterungsmechanismen mittels
Ofenalterungsversuchen und leitete Stabilisierungs- und Recyclingansatze ab, wahrend AM
POLYMERS geeignete Fiillstoff- und Compoundkonzepte entwickelte, PA66-Compounds herstellte,
diese zu Pulvern aufbereitete und charakterisierte.

Parallel dazu optimierten AM POLYMERS und AM-Rauch Anlagentechnik und Prozessfuhrung,
grenzten die Verarbeitungsfenster Uber systematische Parameterstudien ein und Uberflhrten die



Ergebnisse in robuste Prozessbedingungen. Abschlielend fertigte AM-Rauch Demonstratorbauteile,
zur werkstoff- und prozesstechnischen Bewertung unter praxisnahen Bedingungen, wahrend die
Technische Universitat Minchen das zu Grund liegende Alterungsverhalten modellierte, validierte und
die Recyclingstrategie absicherte. Durch diese arbeitsteilige und komplementare Zusammenarbeit
wurde Materialentwicklung, Prozessverstandnis und industrielle Validierung nahtlos verzahnt.
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Abbildung 1: Einordnung gefillter PA66-Pulver im Vergleich zu technischen und Hochleistungskunststoffen fiir den
PBF-LB/P-Prozess: A) Vergleich wesentlicher Materialkennwerte und Prozessparameter von PA12, gefilltem PAG6
(Zielmaterial in CyclePA66) und gefiilltem PPS; und B) Schematische Darstellung der Positionierung gefillter PA66-Pulver
innerhalb der am Markt verfligbaren PBF-LB/P Materialien.

1.3 Wesentliche Ergebnisse

Die im Projekt entwickelten gefillten und stabilisierten PA66 zeigen im PBF-LB/P ein verbessertes
Gleichgewicht zwischen Thermooxidation und Festphasennachkondensation. Wie in Abbildung 2
dargestellt, erreichen stabilisierte kohlefasergeflillte Varianten, beispielsweise Rolaserit®
PAG66-CP08-CF04, die definierten mechanischen Kennwerte. Das ermittelte Prozessfenster erlaubt
eine stabile Prozessfuhrung, wahrend phanomenologische Materialmodelle auf Basis von
Ofenalterungsversuchen belegen, dass insbesondere der Stabilisatoranteil sowie Prozesstemperatur
und Sauerstoffgehalt mal3geblich die Intensitat der Alterungsmechanismen beeinflussen. Gleichzeitig
zeigen die Ergebnisse eine ausgepragte Anisotropie, da die Festigkeiten bereits im Neupulverzustand
in z-Richtung unter denen der Bauebene liegen. Auch 1:1-Mischungen aus Neu- und Gebrauchtpulver
weisen verminderte mechanische Kennwerte auf. Grund hierfir ist die alterungsbedingte Erhéhung
der Schmelzviskositat, welche Porenbildung beglinstigt. Eine Anpassung des Stabilisatoranteils
verbessert die chemische Bestandigkeit, kann jedoch zugleich die Viskositat erhéhen. Damit entsteht
ein Zielkonflikt zwischen verbesserter Alterungsstabilitdit und ausreichender Flie3fahigkeit zur
Erzielung einer homogenen, dichten Bauteilmorphologie. Die systematische Analyse dieser
Wechselwirkungen bildet die Grundlage fir die industrielle Weiterentwicklung von PAG6-Pulvern.

Rolaserit® PA66-CP08-CF04:

. 248 °C Prototypenbauteile
Verarbeitungs- . ]
. mit grolem Prozessfenster:
. AT =169 K
HDTA 230 °C
E-Modul
(entlang X) > 7000 MPa
Zugfestigkeit > 90 MPa (Neupulver)

(entlang X) > 68 MPa (50 % recyceltes Material) 1em
Abbildung 2: Kenndaten und Demonstratorbauteile des kohlefasergefiilliten Rolaserit® PA66-CP08-CF04
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2.1 Erzielte Ergebnisse
2.1.1 Einleitung und Projektziele

Im pulverbettbasierten Schmelzen von Kunststoffen mittel Laserstrahlung (engl.: laser-based
powder bed fusion of plastics; kurz: PBF-LB/P) werden Produkte mittels Laser durch
sukzessives Aufschmelzen von schichtweise appliziertem Kunststoffpulver hergestellt. Als
additives Fertigungsverfahren ist das PBF-LB/P Verfahren pradestiniert hochintegrierte
technische Bauteile mit geringem Materialeinsatz zu produzieren, wobei Ublicherweise nur bis
zu 30 % des eingesetzten Pulvers aufgeschmolzen wird. Wahrend sich ungenutztes Pulver
aus Standardkunststoffen, wie Polyamid 12 (PA12) oder Polyamid 11 (PA11), in
Folgeprozessen erneut einsetzen lasst, wenn es mit Neumaterial vermengt wird (z. B. in einem
Verhaltnis von 1:1), lassen sich Hochleistungswerkstoffe, wie Polyeetheretherketone, z.B. dem
EOS PEEK HP3 (verarbeitet bei 368 °C), oder glasfaserverstarktem Polyphenylensulfid, z.B.
dem Toraymill PPS - GF 25 (verarbeitet bei 280 °C), meist nicht oder nur teilweise recyclieren.
Ursachlich hierfur sind Materialveranderung infolge der langanhaltenden thermischen
Belastung bei hohen Prozesstemperaturen (nahe dem Schmelzpunkt).
Hochleistungskunststoffe, in denen diese Effekte aufgrund der hohen
Verarbeitungstemperaturen besonders ausgepragt sind, weisen flr das PBF-LB/P eine
schlechte Umweltrelevanz sowie hohe Bauteilkosten auf. Das als Alternative in Frage
kommende Polyamid 66 (PA66), das als technischer Kunststoff deutlich ginstiger und bei
geringeren Temperaturen verarbeitbar ist, erzielt als gefillter Compound vergleichbare
Eigenschaften. 2021 wurde erstmals ein ungeflilltes PA66 fir PBF-LB/P vom
Projektkoordinator AM Polymers vorgestellt. Jedoch ist dessen Wiederverwendbarkeit bis dato
eingeschrankt.

Ziel des Projekts CyclePAG6 ist die systematische Modifikation und Evaluierung des PAG6-
Basispolymers, das bisher nur ungeflllt und nur als Neupulver verarbeitbar ist, zu
anwendungsrelevanten Fillstoffcompounds, um damit in Anwendungsbereiche vorzustofRen,
die bisher Hochleistungskunststoffen vorbehalten sind. Angestrebt wird eine Recyclingrate von
50 % sowie ein Elastizitdtsmodul von 6.000 MPa. Realisiert wird dies einerseits durch eine
Steigerung der Werkstoffeigenschaften Uber die Zugabe von Flllstoffen und andererseits
durch eine Schaffung eines grundlegenden Prozessverstandnisses fur die bei der
Verarbeitung von PAG66 wirkenden Alterungsvorgange und der gezielten Unterdriickung dieser
Mechanismen Uber die Zugabe von ausgewahlten Stabilisatoren. Des Weiteren erfolgt eine
grundlagenwissenschaftliche Analyse der Prozesszusammenhange zur Identifikation robuster
und  ressourcenschonender  Verarbeitungsbedingungen. Zur  Realisierung einer
verwertungsnahen Ldsung wird bereits in der Projektlaufzeit die Eignung der entwickelten
Materialien zur Serienproduktion anhand erster Demonstratormodelle validiert. Zusatzlich
erfolgt eine Wirtschaftlichkeitsbetrachtung des gefiiliten und stabilisierten PA66-Pulvers und
der dafir notwendigen Produktionsanlagen. Das langfristige Ergebnis des
Forschungsvorhabens ist folglich die weitere Etablierung des PBF-LB/P fur die
Kleinserienproduktion von Kunststoffbauteilen durch die Erweiterung der Materialpalette um
einen kostengunstigen und nachhaltigen Pulverwerkstoff auf Basis gefullter PAG66
Compounds.

Aus diesen ubergreifenden Zielen im Projekt leiten sich die jeweiligen Teilziele der Projekt-
partner ab. Die Teilziele der AM POLYMERS, welche sich mit der Entwicklung neuer gefullter
PAG66 Materialien fir das Laser-Sintern befassen, sind:

o Entwicklung von geflllten und stabilisierten PA66-Compounds fur das PBF-LB/P unter
Einsatz hinsichtlich Verstarkungswirkung optimierter Fullstoffe mit der Eignung zum
Ersatz von Hochleistungspolymeren
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o Optimierung der Pulverherstellungsprozesse zur Generierung von gefillten PAG6-
Compounds und Pulver-Dry-Blends

e Erarbeitung einer optimierten Prozessflihrung und angepassten Anlagentechnik sowie
Verarbeitungsparameter auf Basis von Wirkzusammenhangen zur robusten
Verarbeitung von oxidations- und degradationssensitiven Materialien

Innerhalb des Teilvorhabens ergeben sich folglich mehrere wissenschaftliche und technische
Arbeitsziele, welche von der AM POLYMERS umgesetzt werden:

e Methodik zur Fullstoffauswahl, -aufbereitung und -einbringung zur Erzeugung
optimaler Verstarkungswirkungen in PBF-LB/P-Materialien

o Optimierung der Pulverherstellungsprozesse zur Generierung von gefillten PAG6-
Compounds und Pulver-Dry-Blends mit Hochleistungspolymeren &aquivalenten
Eigenschaften

e Optimierung der PBF-LB/P Anlagentechnik und Prozessfuhrung zur robusten
Verarbeitung oxidations- und degradationssensitiven Materialien

o Aufstellen von Wirkzusammenhangen und Haupteinfliissen bei der Verarbeitung von
oxidations- und degradationssensitiven Hochleistungskunststoffen

2.1.2 Projektzeitplan

Der Projektablauf der AM POLYMERS im Rahmen des Vorhabens CyclePA66 folgt einer
logisch strukturierten Abfolge von Entwicklungs-, Analyse- und Validierungsschritten, die
entlang der gesamten Wertschopfungskette eines neuen PAG66-Pulverwerkstoffs aufgebaut ist.
Zu Beginn des Projekts lag der Schwerpunkt auf der Auswahl eines geeigneten
PAG66-Basismaterials und Fullstoffen sowie insbesondere auf der Identifikation geeigneter
Stabilisatoren, die bei den hohen thermischen Belastungen des PBF-LB/P-Prozesses eine
geeignete Stabilisierung gegen Oxidation und Kettenaufbau bewirken. Aufbauend auf diesen
Grundlagen wurden erste stabilisierte Materialvarianten compoundiert, zu Pulver aufbereitet
und hinsichtlich ihrer schuttgut- und partikeltechnischen sowie in Zusammenarbeit mit der TU
Munchen hinsichtlich der thermischen und rheologischen Eigenschaften charakterisiert. Diese
initialen Arbeiten bildeten die Grundlage fir das weitere Vorgehen, da sich hier bereits erste
Ruckschlisse auf Vermahlbarkeit, Stabilisierungseffekte und die Eignung fir das spatere
Aufschmelzverhalten im Prozess ableiten lieen.

Im Anschluss daran erfolgte die Uberfiinrung der Materialien in den Laser-Sinterprozess. Die
AM POLYMERS fuhrte hierzu umfangreiche Bauversuche auf einer Farsoon ST252P durch
und variierte systematisch neben der Materialformulierung die malgeblichen
Prozessparameter wie Laserleistung, Energiedichte, Hatchabstand und
Scan-Geschwindigkeit. Die wahrend dieser Phase gewonnenen Erkenntnisse zu
Pulverauftrag, Prozessstabilitit und den Auswirkungen von Temperaturfihrung und
Ausgasung stellten einen zentralen Baustein des Projektverlaufs dar. Insbesondere die
deutlichen Unterschiede zwischen den Materialvarianten im Bauverhalten machten frih
erkennbar, dass ein enger Zusammenhang zwischen Stabilisator, Fullstoff und erzielbare
Bauteileigenschaften besteht.

Parallel zu diesen prozesstechnischen Arbeiten wurde die Entwicklung gefullter
PAG66-Varianten vorangetrieben. Kohlefaserverstarkte und im Vergleich auf glasfasergefiillte
Pulver-Compounds wurden hergestellt und im Laser-Sinterprozess getestet. Diese
Werkstoffgruppe sollte insbesondere die im Projekt definierten Zielkennwerte flr Steifigkeit
und Temperaturbestandigkeit ermdglichen. Die mechanische Charakterisierung der Bauteile
— darunter E-Modul, Zugfestigkeit, Bruchdehnung und Dichte — erlaubte eine detaillierte
Bewertung der Verstarkungswirkung der Fasern und ihrer Interaktion mit den verwendeten
Stabilisator-Formulierungen. Dabei zeigte sich, dass der Flillstoff zwar eine erhebliche
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Steigerung der Bauteileigenschaften bewirken kann, diese jedoch stark von Stabilisator-Anteil
und Prozessatmosphare abhangen.

Ein zentraler Bestandteil der Projektarbeit war darUber hinaus die Untersuchung der
Wiederverwendbarkeit der Pulver. In mehreren Zyklen wurden Auffrischversuche mit 50 % und
spater auch mit 25 % Neupulver durchgefuhrt, um die Alterungsmechanismen unter realen
Prozessbedingungen zu erfassen. Die Analysen zeigten deutliche Anderungen der
rheologischen Eigenschaften, insbesondere signifikante Viskositatssteigerungen infolge von
Festphasen-Nachkondensation. Diese fuhrten zu verringerten Bauteildichten und damit zu
sinkenden mechanischen Kennwerten. Wiederholte Parameteranpassungen — unter anderem
kompensierend fur temporar reduzierte Laserleistung aufgrund von optischen
Beschlagseffekten — ermoglichten eine genauere Trennung von material- und
prozessbedingten Einflussfaktoren.

Als Reaktion auf die erkannten Alterungsmechanismen wurden weitere Materialvarianten
entwickelt. Hierzu gehérten Formulierungen mit reduziertem oder erhéhtem Stabilisator-Anteil,
Varianten mit geringerem Kohlefaseranteil sowie Modifikationen mit zusatzlichen
phenolischen Stabilisatoren zur Unterdriickung radikalischer Abbaureaktionen. Die
Herstellung groRerer Chargen im Hochintensitatsmischer diente dazu, Homogenitat und
Reproduzierbarkeit der Pulver zu verbessern. Die erneuten Bauversuche mit diesen
weiterentwickelten Pulvern zeigten teilweise deutliche Fortschritte, machten jedoch ebenso
klar, dass Uberstabilisierung oder unvorteilhafte Wechselwirkungen zwischen Additiven zu
Verschlechterungen des Verarbeitungsverhaltens fiihren kénnen.

In  der abschlieBenden Projektphase wurden die gesammelten Erkenntnisse
zusammengefihrt und bewertet. Dabei wurde herausgearbeitet, dass die Stabilisierung des
Materials einen Zielkonflikt erzeugt: Einerseits verbessert ein hoher Stabilisator-Anteil die
chemische Bestandigkeit und reduziert thermo-oxidative Abbaureaktionen, andererseits
erhoht er die Schmelzviskositat und erschwert damit die vollstandige Partikelverschmelzung
im Prozess. Die Untersuchungen zeigten zudem, dass nicht nur Additivierung, sondern auch
Chargenhomogenitat und Grundpolymer-Rheologie entscheidende EinflussgréoRen darstellen.
Trotz deutlicher Fortschritte bei der Formulierung, Prozessierung und Validierung der
Materialien konnte eine stabile Wiederverwendung mit gleichbleibenden mechanischen
Eigenschaften innerhalb der Projektlaufzeit nicht vollstandig erreicht werden, weshalb sich fur
AM POLYMERS ein klarer Weiterentwicklungsbedarf fir die kommenden Jahre ergab.

2.1.3 Darstellung der erzielten Projektergebnisse

Im Folgenden werden die relevanten Projektergebnisse des CyclePA66 Projekts der AM
POLYMERS vorgestellt. Die Darstellung erfolgt in Bezug auf die im Projekt definierten
Meilensteine und fokussiert zentrale, fir das Projektziel wesentliche Erkenntnisse. Ziel des
Projektes ist die Entwicklung von verschiedenen gefillten PA66-Compounds flr das Laser-
Sintern. Fokus hierbei ist entsprechend der in AP1 aufgestellten Anforderungsliste die
Erzielung eines Materials mit folgenden Eigenschaften:

E-Modul > 6000 MPa
Zugfestigkeit > 70 MPa
Bruchdehnung > 2 %
Dichte > 95 %

HDT A > 200 °C
Auffrischrate < 50 %
KorngréfRe 10-120 ym
Schuttdichte > 40 %
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AP 2 — Materialentwicklung und AP 3 — Pulvererzeugung und -charakterisierung

Basierend auf vorherigen Arbeiten zur Entwicklung eines lasersinterfahigen PAG66 soll im
Rahmen des Projektes eine geeignete Stabilisierung des Materials erarbeitet werden, welche
als gefuliter Compound eine Auffrischbarkeit mit weniger als 50 % ermdglicht. Zur
Untersuchung des Materials wurde ein geeignetes PAG6-Grundmaterial ausgewahlt und far
das Laser-Sintern auf Basis der Erfahrungen von AMP stabilisiert und aufbereitet. Gleichzeitig
wurden aus der Vielzahl verfugbarer Stabilisatoren, welche im Spritzguss eingesetzt werden,
geeignete Typen ausgewahlt, welche insbesondere eine Stabilisierung bei hohen
Einsatztemperaturen erlauben. Im nachsten Schritt wurden neben dem standardmafig
aufbereitetem Basis-Material PA66-V02 auf Basis der in der Recherche identifizierten
Stabilisatoren zwei weitere Stabilisierungsmodifikationen, die Varianten CP7 und CP8, durch
Compoundieren generiert. Aus den drei Varianten wurden unter Optimierung der
Vermahlparameter jeweils Pulver erzeugt und hinsichtlich der relevanten Pulvereigenschaften
wie KorngréRe und Schittdichte optimiert. Die Ausbeute der Materialien lagen jeweils Uber
den aufgestellten Anforderungen bei 75 % flr die Basis sowie 71,9 % fir CP7 und 70,2 % flr
CP8. Die Dichte von PAG6 liegt bei 1,14 g/cm?3. Entsprechend soll die Schuttdichte bei > 0,456
g/cm? liegen. Die gemessenen Schiittdichten und Partikelgrofien sind in Tabelle 1 aufgeflhrt.
Die Ergebnisse zeigen, dass fur das Basis PA66-V02 die Schuttdichte bei 40 % der
Feststoffdichte liegt. Fir CP7 und CP8 liegen die Werte leicht niedriger. Die Werte fir die
PartikelgroRenverteilung liegen fur die Basis fur D10 bei 26,5 pm, fur D50 bei 66,5 pm und fur
D90 bei 99,7 um und somit klar im Bereich 10-120 um. Die Werte fur die Varianten CP7 und
CP8 sind generell etwas gréber insbesondere hinsichtlich dem Grobanteil D90, was auch die
Ausbeute zeigt.

[Polymer | Schiittdichte | _ Camsizer-Messungen |
| glom | _D10fum) | D50 um] | D90 [um]

PA66 CP7 0,448 28,14 69,82 112,48
PA66 CP7 Altpulver 0,375 35,50 88,39 183,13
PAG6 CP8 0,447 25,92 67,98 112,82
PA66 CP8 Altpulver 0,379 24,91 65,18 113,67
PA66-V02 (Basis) 0,456 26,52 66,53 99,73
PA66-V02 (Basis) 50:50 0,440 31,79 70,73 99,66
PAB6-V02 (Basis) 50:50, Altpulver 0,430 31,74 68,20 97,76
PA66-V02 (Basis) black Vorrat 0,469 32,54 73,98 100,82
PAG6-V02 (Basis) black Uberlauf 0,430 35,21 77,25 103,43
PA66-V02 (Basis) black Altpulver 0,420 31,20 70,79 101,20
PAG66 erste Charge 0,419 30,71 73,32 106,74
PA66 zweite Charge 0,405 28,41 70,63 105,83
PAB6 zweite Type 0,517 38,87 92,41 133,96

Tabelle 1: Ubersicht durchgefiihrter Pulveranalysen unterschiedlicher ungefiillter PAG6-Materialien sowie
modifizierter Varianten im neuen, gebrauchten und aufgefrischten Zustand

Zu den jeweiligen Varianten wurden anschlieBend Bauversuche im Laser-Sintern
durchgeflhrt. Hierbei zeigt sich, dass sich die PartikelgroRenverteilung fir die Basis sowie flr
das CP8 kaum andert. Fur CP7 ergibt sich dagegen eine deutliche Vergréberung der Werte
auf D10 = 35,5 ym, D50 = 88,4 ym und D90 = 183 um flr das gealterte Material. Gleichzeitig
reduziert sich die Schuttdichte fur alle Materialien auf unter 0,38 g/cm?. Zudem weist CP7 einen
schlechten Pulverauftrag auf, wahrend die beiden anderen Varianten eine gute
Verarbeitbarkeit zeigen.

In einem nachsten Schritt wurden mit dem Basis PA66-V02 erste Auffrischversuche mit 50 %
Neupulver durchgefihrt. Hierbei zeigte sich, dass sich auch nach dem Auffrischen und
erneutem Verbauen keine signifikante Veranderung des Materials ergibt. Sowohl Schittdichte
als auch PartikelgroRe bleiben auf einem annahernd konstanten Niveau. Eine signifikante
Alterung im Hinblick auf die Pulvereigenschaften findet hier also nicht statt. Als weitere
Variante wurde ein schwarz eingefarbtes Material betrachtet. Die Pulverkennwerte sind hierbei
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der Basis vergleichbar. Neben dem Altpulver wurde hier zudem Pulver aus dem Uberlauf
untersucht, um zu prifen, inwiefern sich durch den doppelten Auftrag Uber das auf 248 °C
heille Pulverbett Veranderungen der Pulvereigenschaften einstellen. Dabei zeigt sich eine
etwas niedrigere Schuttdichte und eine leichte Vergroberung des Materials.

In weiteren Versuchen wurden groRere Mengen PAG66 vermahlen. Beim ersten
200-kg-Mahlgang ergab sich ein Anteil von 75% <125um und eine Schuttdichte von
0,39 g/cm?3. Der zweite Mahlgang zeigte mit 83 % unter 125 um den hoéchsten fur das Laser-
Sintern nutzbaren Anteil aller durchgeflhrten Versuche, begleitet von einer Schattdichte von
0,386 g/cm?®. Diese Werte lassen auf ein feines, gleichmafig zerkleinertes Pulver schlielRen,
das eine gute Basis fur reproduzierbare Schichtauftrage bietet. Hinsichtlich der Partikelgrofien
und Schuttdichte ergeben sich zwischen den beiden Chargen nur geringe Unterschiede. Bei
der zweiten Charge konnte durch Optimierung der Vermahlparameter noch eine etwas hohere
Feinheit erzielt werden.

Zusatzlich wurde eine zweite PA66-Grundtype zu Vergleichszwecken vermahlen. Die aus der
Camsizer-Analyse gewonnenen Daten zeigen deutlich grélRere Partikeldurchmesser im
Vergleich zu den anderen Materialien. Wahrend die D50-Werte der anderen Varianten
zwischen 68 und 73 um aufweisen, lag der D50-Wert der zweiten Type bei 92,41 um. Dies
deutet auf eine deutlich grobere Pulverstruktur hin, die sich auch in den geringeren
Feinanteilen widerspiegelt: lediglich 57,8 % liegen unter 100 um. Die hohe Schuttdichte von
0,517 g/cm? resultiert hierbei aus dem grofieren Grobanteil im Pulver.

Im né&chsten Schritt wurden in Frage kommende Fullstoffe zur Erzielung der
Bauteileigenschaften betrachtet. Bekannt ist, dass Fullstoffe insbesondere das
Auftragsverhalten von Materialien im Prozess beeintrachtigen konnen. Dieser Effekt tritt
insbesondere bei Fasern auf, deren Lange langer ist als der maximale Partikeldurchmesser
und die Schichtstarke. In der Regel werden daher im Laser-Sintern hauptsachlich Glaskugeln
eingesetzt, da hier meist sogar eine Verbesserung des Auftrags erzielt wird. Allerdings wird
hierbei meist lediglich eine leichte E-Modul-Steigerung erzielt, wahrend die Festigkeit kaum
steigt. Glasfasern werden dagegen fir das Laser-Sintern kaum eingesetzt. Erfahrungen
zeigen, dass hier zwar eine Verstarkung erzielt werden kann, aber meist das
Verarbeitungsverhalten beeintrachtigt wird. Deutlich verbreiteter sind beim Laser-Sintern
Kohlefasern, mit welchen meist eine bessere Verstarkungswirkung erzielt wird. Daher gibt es
zahlreiche PA11- und PA12-Varianten mit Kohlefaserflillung. Um einen Vergleich zu diesen
Typen zu ermdglichen, wurde im ersten Schritt eine hinsichtlich Faserlange geeignete Type
ausgewahlt und fir die Herstellung von Compounds im Dry-Blend verwendet.

Basierend auf den Ergebnissen zum ungefiillten stabilisierten Material, wurden Versuche mit
einer kohlefasergefullten Variante durchgefuhrt. Ziel war hier zu prufen, inwiefern der Fullstoff
die Pulvereigenschaften beeinflusst und die gesetzten Bauteilzielwerte erreicht werden
kénnen. Gleichzeitig wurden Auffrischungsversuche durchgefuhrt. Die Pulverkennwerte
wurden jeweils fur Neupulver, Altpulver, mit 50 % Neupulver aufgefrischtem Altpulver sowie
Altpulver aus dem aufgefrischten Material ermittelt. Die Messwerte sind in Tabelle 2 fur die
einzelnen Materialien dargestellt.

[Polymer | Schiittdichte |  Camsizer-Messungen |
| gm | D10Jum] D50 [um] | D90 [um]

PAG6-CF 0,474 16,97 58,28 98,21
PAG66-CF, Altpulver 0,406 17,15 56,16 101,14
PAG6-CF 50:50 0,454 16,97 56,10 96,17
PAG6-CF 50:50, Altpulver 0,416 16,74 53,17 95,16

Tabelle 2: Ubersicht durchgefiihrter Pulveranalysen von mit Kohlefasern gefiillten PA66-Materialien im neuen,
gebrauchten und aufgefrischten Zustand
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Die Ergebnisse zeigen, dass die Schittdichte von Neumaterial etwas hoher liegt wie beim
ungefilliten Material. Gleichzeitig liegt jedoch auch die Materialdichte aufgrund der héheren
Dichte der verwendeten Kohlefasern héher. Die relative Schittdichte liegt hier bei 37 bis 38 %
(0,47 — 0,48 g/cm®) und somit etwas unter der Anforderung. Gleichzeitig konnten fir alle
Varianten gute FlieReigenschaften ermittelt werden. Fur das verwendete Altpulver sinkt die
Schuttdichte auf Werte zwischen 0,40 und 0,42 g/cm?® ab. Nach dem Auffrischen steigen die
Werte wieder auf Werte von 0,45 bis 0,46 g/cm?. Auffallig ist, dass der Abfall der Schittdichte
fur das Altpulver aus dem aufgefrischten Material teils geringer ausfallt als beim Neupulver.
Die Schiuttdichten liegen im Bereich 0,42 g/cm® und damit teilweise Uber den Werten fir
Altpulver aus Neupulver. Betrachtet man die in Tabelle 2 aufgeflihrten Kennwerte fir die
PartikelgréRen zeigen sich hier nur geringe Anderungen: D10 schwankt nur sehr geringfligig
zwischen 16,74 bis 17,15 um, wobei kein klarer Trend zu einer Erhéhung bei Altpulver vorliegt.
Die Schwankungen sind vermutlich eher probenahmebedingt. D90 liegt in einem Bereich von
95 bis 101 ym. Auch hier ergibt sich keinerlei RegelmaRigkeit hinsichtlich Zunahme fur
gealtertes Material. Die Werte fur D50 schwanken zwischen 53 und 58 pm. Interessanterweise
finden sich die geringsten Werte hier insbesondere fur Altpulver, wahrend die hoheren Werte
beim Neupulver auftreten. Auch hier ist kein klarer Trend zu erkennen. Insgesamt zeigen sich
hinsichtlich der Partikeleigenschaften und der Schittdichte keine Verschlechterung der
Kennwerte durch Alterung bzw. Auffrischung. Auffallig ist jedoch der Vergleich der Kennwerte
mit dem ungeflllten Material. Die Schittdichte andert sich kaum, obwohl diese eigentlich
aufgrund der Zugabe von Fullstoff hoher liegen musste. Hier verhindert der faserformige
Flllstoff eine starke Verdichtung beim Schuatten. Andererseits liegen insbesondere die
Kennwerte D10 und D50 deutlich niedriger, was durch das verwendete Messsystem begrindet
ist. Hierbei werden die im Querschnitt diinnen Fasern mit einem Durchmesser kleiner 10 ym
ebenfalls teilweise als Partikel mit ausgewertet.

Aufbauend auf den vorherigen Ergebnissen wurde untersucht, welchen Einfluss eine Variation
vom Stabilisator-Anteil auf die Pulvereigenschaften hat. Es wurden Versuche mit vollen
Stabilisator-Anteil sowie einem auf die Halfte sowie auf ein funften reduzierten Stabilisator-
Anteil durchgeflhrt. Die Ergebnisse zeigen, dass die Schuttdichte nicht signifikant vom
Stabilisator Anteil beeintrachtigt wird. Bei reinem PA66-CF Neupulver liegt die Schittdichte bei
0,474 g/lcm?®, beim PA66-CF mit 50% Stabilisator liegt sie bei 0,480 g/cm3 und beim PAG6CF
mit 20 % Stabilisator-Anteil bei 0,471 g/cm3. Die Ergebnisse sind in der Tabelle 3 dargestellt.
Betrachtet wurden auch die Partikelgréfien der drei unterschiedlichen PA66-CF Typen. Es zu
erkennen, dass keine signifikante Anderung der PartikelgroRe stattfindet.

| _gem®> | D10Jum] | D50[um] | D90 [um] |

PAG6-CF additiviert 0,474 16,97 58,28 98,21
PAG6-CF additiviert, Altpulver 0,406 17,15 56,16 101,14
PAB6-CF additiviert 50:50 0,454 16,97 56,10 96,17
PAG6-CF additiviert 50:50, Altpulver 0,416 16,74 53,17 95,16
PAG6-CF V2 Stab additiviert 0,480 16,98 58,00 97,52
PAG6-CF "2 Stab additiviert, Altpulver 0,450 17,69 60,05 100,53
PAB6-CF Y2 Stab additiviert 50:50 0,455 17,16 58,62 96,75
PAB6-CF Y% Stab additiviert 50:50, Altpulver 0,399 15,84 50,90 96,70
PAG6-CF 1/5 Stab additiviert 0,471 17,35 60,18 97,70
PAG6-CF 1/5 Stab additiviert, Altpulver 0,382 16,03 50,33 94,02
PAG6-CF 1/5 Stab additiviert 50:50 0,453 17,02 59,29 99,66
PA66-CF 1/5 Stab additiviert 50:50, 0,422 16,83 57,54 98,93
Altpulver

Tabelle 3: Ubersicht durchgefiihrter Pulveranalysen

Zu den jeweiligen Varianten wurden im nachsten Schritt Bauversuche im Laser-Sintern
durchgefiihrt, um eine Aussage Uber die Schittdichte und Partikelgré3e nach der Alterung in
Prozess zu erhalten. In der Tabelle 1 ist zu erkennen, dass in allen drei Fallen die Schuttdichte
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vom Altpulver teils um bis zu 20 % absinkt. Wird die PartikelgroRe betrachtet, dann wird
ersichtlich, dass diese im Fall vom PA66-CF und PAG66-CF mit 50 % Stabilisator-Anteil leicht
zunimmt. Beim PA66-CF mit 20 % Stabilisator-Anteil finden sich nach der Alterung geringere
PartikelgroRen, was potenziell auf die Probenentnahme zurtickzufiihren ist. Eine Verfeinerung
im Laser-Sinter-Prozess kann nicht erfolgen. Nach dem Auffrischen vom Altpulver liegt die
Schiittdichte in allen drei Fallen in einem Bereich von 0,45 g/cm?®, was etwas niedriger als die
Schiittdichte fur das Neupulver ist. Diese lag in einem Bereich von 0,471 — 0,480 g/cm?®. Fir
die Partikelgréflie ergeben sich wiederum Werte im Bereich vom Neupulver der drei Varianten.
Im letzten Schritt wurde die Schuttdichte und Partikelgro3e von verarbeitetem mit 50 %
Neupulver aufgefrischtem Pulver (Altpulver aus 50:50) betrachtet. Hier ist zu erkennen, dass
beim PA66-CF mit vollen Stabilisator-Anteil die Schittdichte auf 0,416 g/cm?® absinkt und
annahend den gleichen Wert vom Altpulver aus Neupulver hat. Fur PA66-CF mit nur 20 %
Stabilisator-Anteil zeigt sich ein ahnliches Verhalten. Beim PA66-CF mit 50 % Stabilisator-
Anteil nimmt die Schuittdichte dagegen signifikant auf nur 0.382 g/cm® dem niedrigsten
Messwert der Versuchsreihe, ab. Insgesamt Iasst sich aber festhalten, dass sich durch
Alterung und Zugabe von unterschiedlichen Stabilisator-Anteile keine signifikante
Verschlechterung der Pulver-Kennwerte ergibt.

AP 4 — Anpassung der PBF-LB/P Anlagentechnik

Fir die Verarbeitungsversuche wurde eine Farsoon ST252P mit mdoglichen
Prozesstemperaturen bis 280 °C verwendet. Aus Erfahrungen ist flr die vorhandene Anlage
bei der Verarbeitung von PA66 bekannt, dass das Pulver beim Aufheizen und im Prozess stark
ausgast und sich Uberall in der Anlage Monomer-Niederschlage bilden, Abbildung 1. Diese
bilden sich insbesondere auf dem Laser-Window sowie auf dem Temperatursensor und
reduzieren somit die eingebrachte Laser-Leistung bzw. beeinflussen die Temperaturmessung.
Dies fuhrt zu einer Verschlechterung der Kennwerte in Aufbaurichtung sowie zu einer
zunehmenden Uberhitzung im Baujob, welche zu einem kompletten Aufschmelzen des
Pulverbettkern zu einer massiven Kugel fihren kann. Gleichzeitig traten immer wieder
schwankende Sauerstoffgehalte bis 1,5 % bei der Verarbeitung auf der Anlage auf. Hierzu ist
aus weiteren Versuchen mit Sauerstoffgehalten tUber 2 % bekannt, dass PA66 anfangt sich
thermisch-oxidativ zu zersetzen und die generierten Bauteile stark porés werden und einfach
zu zerbroéseln sind.

Abbildung 1: Laser-Window nach PA66 Baujob

Basierend auf diesen Erfahrungen wurden Optimierungen an der Anlage durchgefiihrt, um die
Prozessfilhrung zu verbessern. Hierzu wurden in einem ersten Schritt die Stickstoffstrome in
die Anlage optimiert, um das Beschlagen der Sensoren und des Laser-Windows zu
reduzieren. Gleichzeitig wurde die Anlage auf Leckagen Uberprift und verschiedene
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Undichtigkeiten durch Erneuerung der Dichtungen, Versiegeln mit Silikon oder Nachziehen
von Schraubverbindungen optimiert. Hierdurch konnte der Sauerstoffgehalt gesenkt werden.
Es zeigt sich jedoch, dass mit der zunehmenden Abdichtung von Fehlstellen andere auftreten.
Insbesondere im Bereich der Turdichtung traten grofRere Leckagen auf, welche sich durch ein
Pfeifgerausch bemerkbar machen. Gleichzeitig zeigte sich, dass das von Farsoon verwendete
Dichtungsmaterial bei den durch die Verarbeitung von PAG66 auftretenden
Kammertemperaturen zum Verkleben neigt, was die Leckagebildung begunstigt. Daher wurde
selbst aus temperaturbestandigem Silikonprofil eine Ersatzdichtung gefertigt (vgl. Abbildung
2, wodurch der Sauerstoffgehalt auf Werte im Bereich 0,5 bis 0,7 % gesenkt werden konnte.
Eine weitere Leckage konnte im Bereich des Rahmens des Laser-Windows gefunden werden.
Der verwendete Einschub weist hier ein gewisses Spiel auf. Gleichzeitig war die Arretierung
nur sehr leicht. Hierdurch konnten wahrend dem Prozess Gase entweichen und sich im
Scanner niederschlagen, wodurch ein drastischer Abfall der Laser-Leistungen von 100 auf 56
W resultierte. Die gesamte Scanner-Einheit und die Fokussierlinse waren mit
Monomerniederschlag Uberzogen. Dies fuhre zu einer massiven Verschlechterung der
Bauteilkennwerte, vgl. AP 5.

Abbildung 2: Neu gefertigte Baukammerdichtung aus hitzebestandigem Silikon

Aufgrund der Erkenntnis, dass das Laser-Window bei PA66-Baujobs sehr stark beschlagt,
wurde ein optimiertes Laser-Window entwickelt. Bei dem in der Farsoon ST252P verbauten
Laser-Window wird ein Stickstoffstrom, von 4 Ecken auf das runde Laser-Window geleitet. Die
Stréme treffen sich in der Mitte. Dadurch kann der Stickstoffstrom verwirbeln und es bilden
sich Turbulenzen, welche es ermdglichen, dass im Prozess gebildete Ausgasungen aus dem
Material aufgrund des Laser-Energieeintrages zum Fenster geleitet werden. Aufgrund des
direkten Kontaktes zum kalten und gekihlten Scannerbereich ist das Laser-Window die
kalteste Komponente im Bauraum einer Laser-Sinter-Anlage, weshalb die Ausgasungen sich
insbesondere dort niedersetzen. Durch Umkonstruktion der Einheit wurde eine optimierte
Anstrdomung generiert und eine turbulente Verwirbelung vermieden Abbildung 3. Dadurch kann
das Beschlagen verringert oder sogar komplett verhindert werden.
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Abbildung 3: CAD-Design des Uberarbeiteten Laser-Windows

Das neue Laser-Window wurde so konstruiert, dass es komplett aus Laser-Sinter-Teilen und
damit im Haus gefertigt werden kann. Da das PA66 bei Temperaturen von 250 °C verarbeitet
wird und sich dadurch auch die Prozesskammer stark aufheizt, muss das Material aus
geeignet temperaturbestandigem Material gefertigt werden. Daher wurde das Laser-Window
aus kohlefasergefllltem PA11 gefertigt, montiert und getestet werden, um das Beschlagen zu
verringern. Hierbei zeigte sich jedoch, dass die Temperaturstabilitdt von PA11-CF fir die
Verarbeitung von PA66 noch nicht ausreichend ist, und das neue Modul partiell
angeschmolzen wurde. Nach einer weiteren iterativen Anpassung des Laser-Windows und
insbesondere einer Anpassung der Baueilgrdofen passend zur ST252 wurde das Laser-
Window final aus dem im Rahmen des Projektes entwickelten kohlefasergeflillten PAG6
gefertigt, montiert und flr Versuche in die Anlage testweise integriert.

Im Vergleich zum Originalzustand konnte durch die angepasste Ausflihrung selbst bei
langeren Baujobs eine deutliche Reduktion des Beschlages erzielt werden (vgl. Abbildung 4).
Dieses stellt einen signifikanten Beitrag zur Erzielung robuster Prozessbedingungen dar und
kann Uber PA66 hinaus fir alle Materialien mit Neigung zur Bildung von Ausgasungen
zielbringend eingesetzt werden.

Abbildung 4: Ungereinigtes Laser-Window nach ldngerem Baujob mit optimierter Spulung.

AP 5 — Materialqualifizierung

In einem ersten Schritt wurden Versuche mit den verschiedenen stabilisierten Typen CP7 und
CP8im Vergleich zur Basis PA66-V02 jeweils ohne Rul durchgefuhrt, um die sich einstellende
Verfarbung der Bauteile zu Uberprifen. Die Materialien wurden jeweils bei 248 °C
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Pulverbetttemperatur auf der Farsoon ST252P verarbeitet. Hierbei zeigte sich fir das CP7 ein
sehr schlechter Pulverauftrag. Insbesondere auf den Teilen konnte nur durch Erhéhung des
Pulverfeeds ein brauchbarer Auftrag realisiert werden. Trotz der Stabilisierung waren die
generierten Teile sehr stark braun verfarbt, vgl. Abbildung 5 links. Auch die an der TUM
gepruften Bauteile wiesen sehr schlechte Kennwerte auf. Das CP08 wurde unter gleichen
Bedingungen verarbeitet, weist aber trotz des wie beim CP7 hohen Grobanteil einen besseren
Pulverauftrag auf. Auch hier zeigt sich eine starke Verfarbung, Abbildung 5 rechts. Trotzdem
sind die Kennwerte hier deutlich besser und liegen im Bereich fur PA66 typischer Werte.
Folgende Parameter wurden fur die Versuche genutzt, vgl. Tabelle 4.

Laser- Hatch- Scan- . " . Outline- Online-Scan-
leistung | abstand | geschwindigkeit SEELEE | HiEgElE Laserleistung | geschwindigkeit
w mm mm/s mm J/imm? w mm/s
40 0,15 10160 0,1 0,26 18 2540
45 0,15 12700 0,1 0,24 22 3048
50 0,15 12700 0,1 0,26 22 3048
55 0,15 12700 0,1 0,29 22 3048

Tabelle 4: Parametereinstellungen fiir die Versuche auf der Farsoon ST252P

Abbildung 5: Bauteilbilder CP7 (links) und CP8 (rechts)

Mit den gleichen Einstellungen wurde das stabilisierte PA66-V02 Basis verarbeitet. Die
Bauteile sind hierbei leicht heller wie beim CP7 und CP8, Abbildung 6 rechts. Aufgrund der
geringeren Partikelgrof3e (vgl. Tabelle 1) war hierbei der Pulverauftrag jedoch deutlich besser.
Gleichzeitig wurde neben Neupulver auch das Verhalten beim Auffrischen mit 50 % Neupulver
untersucht. Hierbei konnte, wie die Pulvereigenschaften andeuten keine Verschlechterung im
Prozess beobachtet werden.

Abbildung 6: Bauteilbilder PA66-V02 Basis, rechts Neupulver, links aufgefrischtes Pulver
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Fir die untersuchten Materialien wurden jeweils auch die mechanischen Eigenschaften sowie
die Dichte ausgewertet. Die Kennwerte sind flir den E-Modul und die Zugfestigkeit in Abbildung
7 sowie fur die Bruchdehnung und die Bauteildichte in Abbildung 8 dargestellt. Die Kennwerte
wurden fur den as-build Zustand also den trockenen Zustand ermittelt. Fir den E-Modul
werden hierbei in x-Richtung unabhangig von der Einfarbung dem Spritzguss vergleichbare
Kennwerte von etwa 3.000 bis 3.200 MPa erzielt. Auch in z-Richtung liegen die Werte fir das
Naturmaterial auf dem gleichen Niveau. Fir das graue Material liegen die Kennwerte mit 2.850
bis 2.950 MPa leicht niedriger. Auch fur das mit 50 % Neupulver aufgefrischte Material liegen
die Kennwerte mit 2.890 bis 2.980 MPa leicht unter den Werten des Neupulvers. Generell zeigt
sich kaum ein Einfluss der Prozessparameter auf den E-Modul. Fir die Zugfestigkeit
(Abbildung 7) werden flir das PA66 in natur 80 bis 80,6 MPa erreicht. Somit fihren die
gefundenen Bauteilverfarbungen hier zu keiner Beeinflussung der mechanischen Kennwerte,
sondern sind im ersten Schritt lediglich optischer Natur. Die Kennwerte fur das parallel
betrachtete grau eingefarbte Material liegen mit 65 bis 77,6 MPa leicht unter den Kennwerten
des Naturmaterials. Nach der Auffrischung fallt allerdings auch die Festigkeit beim
Naturmaterial auf Werte zwischen 65 und 71 MPa. Hier zeigen sich somit leichte
Alterungserscheinungen. Wahrend fir das natur Neupulver sich kein Einfluss der Parameter
ergibt, fihren bei der aufgefrischten und der grauen Variante insbesondere hohere
Energiedichten und héhere Scangeschwindigkeiten zu besseren: Kennwerten. Fur die z-
Richtung werden generell niedrigere Kennwerte erzielt, was im Fall von PA66 auf eine gewisse
Auspragung der Anisotropie hindeutet. Die Kennwerte liegen fir das Naturmaterial bei 51 bis
57 MPa und fur das graue Material bei 45 bis 49 MPa. Hierbei scheint die Zugabe des
Farbstoffes das Aufschmelzverhalten und die Schichtanbindung zu beeinflussen. Gleichzeitig
zeigt sich, dass fUr das Naturmaterial die héchste Festigkeit in z-Richtung fiir den geringsten
Energieeintrag von 0,24 J/mm? erreicht wird, wahrend sich diese bei der grauen Variante flr
den hochsten Energieeintrag ergibt. Fir das aufgefrischte Material zeigt sich hier eine
signifikante Verschlechterung der Kennwerte auf nur noch 34 bis 43 MPa, wobei die besten
Kennwerte wiederum flr den hdchsten Energieeintrag erzielt werden.

E-Modul PA66 Zugfestigkeit PA66
3200 85
__ 3100 &80
& 3000 € 75
€ 2900 PAG6 € 70 PAG6
£ 2800 > 65
= 2700 PAG6 2 = 60 PAG6 2
= 2600 5 o
3 2500 B PA66 x 50:50 x B PA66 x 50:50
B 2400 0 2(5)
> 2300 PA66 z 50:50 a PA66 2 50:50
o ¥
PAG6-GR PAG6-GR
2000 B6-GRx 2 30 66-GR x
0,26 0,24 0,26 0,29 PA66-GR z 0,26 0,24 0,26 0,29 PA66-GR z
Energiedichte [J/mm3] Energiedichte [J/mm3]

Abbildung 7: E-Modul und Zugfestigkeit von PA66-V02 Basis in Abhangigkeit der Energiedichte fir Neupulver, mit
50 % aufgefrischt sowie als dunkelgraue Variante

Des Weiteren wurde die Bruchdehnung und die Bauteildichte der Bauteile untersucht
(Abbildung 8), wobei letztere nur fur die Naturvariante analysiert wurde. Hierbei ist
anzumerken, dass die Bruchdehnungswerte die z-Richtung beim aufgefrischtem Material
aufgrund abweichender Prufbedingungen nicht mit den ubrigen Versuchen zu vergleichen sind
und daher rein qualitativ aufgefuhrt sind. Die ermittelten Kennwerte zeigen, dass fur das
Naturmaterial Bruchdehnungen bis 9,7 % erreicht werden kdnnen. Auch in z-Richtung werden
1,8 bis 2,1 % Bruchdehnung erreicht. Die héchsten Werte werden hier wie bei der Festigkeit
in z-Richtung bei einer Energiedichte von 0,24 J/mm? erzielt. Nach dem Auffrischen sinkt die
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Bruchdehnung auf 4 — 5 % in x-Richtung. In z-Richtung liegen die Werte bei 14,8 bis 18,5 %.
Aufgrund der anderen Messmethodik sind die Werte jedoch nicht tGbertragbar. Allgemein kann
jedoch gesagt werden, dass beim aufgefrischten Material die héchsten Kennwerte bem
maximalen Energieeintrag von 0,29 J/mm?3 erzielt werden. Werden die Kennwere der grauen
Version mit dem der Naturversion vergleichen, zeigt sich, dass mit 3,5 bis 5,8 % in x-Richtung
und 1,7 bis 1,9 % in z-Richtung niedrigere Werte fir die Bruchdehnung erreicht werden.
Gleichzeitig liegen hier ebenfalls die hochsten Bruchdehnungen fur den hochsten
Erergieeintrag vor. Werden die fur das Naturmaterial ermittelten Dichtewerte betrachtet, fallt
auf, dass hier die Abweichungen zwischen Neupulver und aufgefrischtem Material deutlich
geringer als bei den mechanischen Eigenschaften ausfallen. Fir das Neumaterial werden
Dichten zwischen 1,08 und 1,13 g/cm? erzielt, welche nur knapp unter der Feststoffdichte von
PAG66 von 1,14 g/cm? liegen. Diese reduzieren sich nach dem Auffrischen nur geringfligig auf
1,08 bis 1,11 g/cm3® wobei nur die maximalen Werte leicht absinken. Diese werden
insbesondere fur Energiedichten von 0,24 und 0,26 J/mm? bei hohen Scangeschwindigkeiten
erreicht. Anders als fur die mechanischen Eigenschaften, werden die maximalen Dichten nach
dem Auffrischen hier nicht fur die maximale Energiedichte erreicht. Die Ergebnisse zeigen in
Zusammenfassung, dass flr das reine PA66 spritzgussnahe Eigenschaften erzielt werden
kénnen. Auch nach Auffrischung werden auch im Vergleich zu anderen Laser-Sinter-
Materialien hohe Kennwerte erreicht, wobei jedoch ein signifikanter Kennwertabfall zu
beobachten ist. Ein Vergleich mit den an der TUM durchgeflihrten Untersuchungen zur
Viskositat legt nahe, dass hier die Stabilisierung noch weiter optimiert werden muss.
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5 PA66-GR x 1,04
0,26 0,24 0,26 0,29 PA66-GR z 0,26 024 0,26 0,29
Energiedichte [J/mm?] Energiedichte [J/mm?3]

Abbildung 8: Bruchdehnung und Dichte von PA66-V02 Basis in Abhangigkeit der Energiedichte fir Neupulver, mit
50 % aufgefrischt sowie als dunkelgraue Variante

Basierend auf den Versuchen mit dem ungefillten Material wurden Versuche mit einer
kohlefasergeflllten Version durchgefihrt. Hierzu wurden die in AP 3 identifierten Fasern mit
einem sich als bewahrt erwiesenen Mischanteil in das stabilisierte Basismaterial eingemischt
und das Pulver anschlieRend gesiebt. Die Bauversuche wurden wiederum auf der Farsoon
ST252P bei 248 °C mit den in Tabelle 5 aufgefuhrten Belichtungsparametern durchgefihrt.
Hierbei wurden einmal Neupulver sowie folgend ein mit 50 % Neupulver aufgefrischtes Pulver
verarbeitet. Die resultierenden Bauteile sind in Abbildung 9 links fur Neupulver und rechts fur
aufgefrischtes Material dargestellt. Durch den Kohlefaseranteil sind die Bauteile antrazit-grau.
Eine Verfarbung wie fur das ungefullte Material kann hier nicht festgestellt werden. Auch beim
aufgefrischtem Material liegt hier keine Braunverfarbung vor. Der Faseranteil fuhrt hier zu einer
Farbstabilitat.
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Laser- Hatch- Scan- Schicht- Energiedichte Outline- Online-Scan-
leistung abstand geschwindigkeit starke 9 Laserleistung geschwindigkeit
W

mm mm/s mm J/imm? w mm/s
45 0,15 12700 0,1 0,24 22 3048
50 0,15 12700 0,1 0,26 22 3048
55 0,15 12700 0,1 0,29 22 3048
60 0,15 12700 0,1 0,31 22 3048

Tabelle 5: Parametereinstellungen fiir die Versuche mit dem kohlefasergefiiliten Material auf der Farsoon ST252P

[

Abbildung 9: Bauteilbilder PA66-V02 Basis mit Kohlefaserflllung, rechts Neupulver, links aufgefrischtes Pulver

Far die untersuchten Materialien wurden jeweils auch die mechanischen Eigenschaften sowie
die Dichte ausgewertet. Die Kennwerte sind fur den E-Modul und die Zugfestigkeit in Abbildung
10 sowie fur die Bruchdehnung und die Bauteildichte in Abbildung 11 dargestellt. Die
Kennwerte wurden fur den as-build Zustand, also den trockenen Zustand, ermittelt. Fir den
E-Modul werden hierbei in x-Richtung Kennwerte von 6.700 bis 7.500 MPa erzielt. In z-
Richtung liegen die Werte fir das kohlefasergefiillte Material mit 3.500 bis 3.620 MPa
niedriger. Dennoch liegen die Werte Uber dem ungefillten Material, was eine Versteifung
ebenfalls in Aufbaurichtung bewirkt. Nach dem Auffrischen sinken die Werte in x-Richtung mit
2.900 bis 3.200 MPa jedoch noch unter das Niveau der Aufbaurichtung bei Neupulver. Es tritt
hier also eine signifikante Verschlechterung nach dem Auffrischen ein, welche es weiter zu
betrachten gilt. Die héchsten Kennwerte werden hierbei fir den hoéchsten Energieeintrag
erzielt. Fur die Zugfestigkeit (Abbildung 10) werden fur das geflllite Neumaterial 72 bis 90,5
MPa erreicht. Eine signifikante Verstarkung auf tber 90 MPa erfolgt erst flir Energieeintrage
uber 0,29 J/mm?3. In z-Richtung liegen die Werte bei 39 bis 46,5 MPa und somit etwas unter
den Werten des ungeflllten Materials. Trotzdem wird im Vergleich zu anderen Laser-Sinter-
Materialien mit Kohlefaserfillung keine dbermafige Schwachung in z-Richtung beobachtet.
Teilweise fallen hier die Kennwerte auf unter 25 MPa. Jedoch fallt bei der Betrachtung der
Kennwerte von mit aufgefrischtem Material gefertigten Proben eine deutlich Verschlechterung
der Kennwerte auf. In x-Richtung werden nur noch 27 bis 30 MPa erzielt, in z-Richtung sogar
nur 6,7 bis 9,3 MPa. Dieser Abfall soll im folgenden weiter analysiert werden, um die Ursachen
hierfir zu ermitteln.
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Abbildung 10: E-Modul und Zugfestigkeit von PA66-V02 mit Kohlefasern in Abhangigkeit der Energiedichte fir
Neupulver und mit 50 % aufgefrischt

Die Bruchdehnungen fir das Neumaterial sinken, wie im Laser-Sintern fur viele
kohlefasergefullte Materialien typisch, deutlich ab. In x-Richtung werden Bruchdehnungen von
1,7 bis 2,1 % erzielt, Abbildung 11 links. In z-Richtung liegen die Werte mit 1,3 bis 1,6 % etwas
darunter. Nach dem Auffrischen mit 50 % Neupulver sinken die Werte in x-Richtung leicht auf
1,5 bis 1,6 % ab. Nominell liegen die Werte hier in z-Richtung héher, wobei die Werte aufgrund
abweichender Messbedingen nicht auf die restlichen Kennwerte Uibertragbar sind. Die Werte
liegen hier bei 4,8 bis 6,4 % und zeigen insbesondere eine Zunahme der Werte mit
zunehmender Energiedichte. Gleichzeitig wurde auch die Bauteildichte betrachtet, Abbildung
11 rechts, um die Ursachen flr den massiven Einbruch insbesondere des E-Moduls und der
Zugfestigkeit zu ermitteln. Fir das Neumaterial werden Dichten von 1.02 bis 1,15 g/cm? erzielt.
Die maximale Dichte wird fir den maximalen Energieeintrag von 0,31 J/mm?3 erzielt, was sich
mit den anderen mechanischen Eigenschaften deckt. Die Feststoffdichte des gefillten
Materials liegt bei 1,26 g/cm3. Somit wird eine relative Dichte von 92 % erzielt. Werden die
Dichten fir das aufgefrischte Material betrachten, fallen die Werte deutlich auf 0,94 bis
0,99 g/cm?® ab. Das Material oder der Prozess missen sich also stark verandert haben, was zu
den beobachteten Verschlechterungen fuhrt. Nach den Versuchen wurde erkannt, dass die
Laser-Leistung der verwendeten Anlage extrem stark abgesunken ist. So betrug die Laser-
Leistung beispielsweise statt eingestellter 100 W nur 56 W, was einer Reduktion von 44 %
entspricht.

Bruchdehnung PA66CF Dichte PA66CF
7 1,16
X6 — 1,12
g > E 1,08
4 W PAG6CF x
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2, I I 0,96
0 PAG6CF z 50:50 0.92
0,24 0,26 0,29 0,31 0,24 0,26 0,29 0,31
Energiedichte [J/mm3] Energiedichte [J/mm?3]

Abbildung 11: Bruchdehnung und Dichte von PA66-V02 mit Kohlefasern in Abhangigkeit der Energiedichte fiir
Neupulver und mit 50 % aufgefrischt
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Basierend auf den Versuchen wurde ein angepasster Versuchsplan aufgestellt, um die Laser-
Leistungsreduktion zu kompensieren. Hierzu wurde ein Versuchsplan mit 15 unterschiedlichen
Parametern aufgestellt. Hierbei wurde der Energieeintrag auf flnf Laser-Leistungsstufen
variiert, was Energieeintragen zwischen 0,25 und 0,34 J/mm? entspricht. Gleichzeitig wurden
drei unterschiedliche Outline-Laserleistungen zwischen 22 und 28 W (korrigierte Werte)
untersucht. Die Ubrigen Parameter wurden entsprechend den vorherigen Versuchsparametern
gewahlt. Fur die Versuche wurde hier ein zwei Mal mit 50 % Neupulver aufgefrischtes Material
verwendet. Zu den durchgefuhrten Versuchen wurde die Zugfestigkeit in x- und z-Richtung
ausgewertet, vgl. Abbildung 72. Die ermittelten Ergebnisse zeigen hier, dass die Kennwerte
im Vergleich zum vorherigen Versuch deutlich gesteigert werden konnten. In x-Richtung liegen
die Festigkeitswerte bei 36,5 bis 51,6 MPa. In z-Richtung steigen die Werte auf 17 bis 24,5
MPa auf mehr als das Doppelte. Die héchsten Kennwerte werden hierbei fir Energiedichten
zwischen 0,31 und 0,32 J/mm?® erzielt. Die Outline-Laserleistung zeigt nur einen geringen
Einfluss. Die Ergebnisse zeigen, dass der Abfall zumindest in Teilen durch die Reduzierung
der Laser-Leistung bewirkt wurde. Trotzdem liegen die Kennwerte deutlich unter den fur
Neupulver erzielten Kennwerten, vgl. Abbildung 10. Eine weitere Begutachtung der Anlage
nach den Versuchen hat ergeben, dass der Leistungsabfall nicht durch eine Stérung oder
Alterung des Lasers, sondern viel mehr durch einen Beschlag der optischen Komponenten im
Scanner aufgrund von Ausgasungen (vgl. AP 4) entstanden ist. Nach Reinigung der
Komponenten konnten wieder gleiche Energieeintrage wie zuvor realisiert werden.
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N 30 N 10
0,25 0,28 0,31 0,32 0,34 0,25 0,28 0,31 0,32 0,34
Energiedichte [J/mm?3] Energiedichte [J/mm3]

Abbildung 12: Zugfestigkeit und Bruchdehnung von PA66-V02 mit Kohlefasern in Abhangigkeit der Energiedichte
fur zwei Mal mit 50 % aufgefrischtes Material mit aufgrund des Laserleistungsabfalls angepassten Parametern

Neben den mechanischen Bauteileigenschaften und der Bauteildichte wurden zusatzlich die
thermischen Bauteileigenschaften des ungefllliten sowie des mit Kohlefasern gefulliten PA66
untersucht. Hierzu wurden die HDT A- und HDT B-Werte der Materialien nach ISO 75 an
Biegebalken gemessen, Abbildung 13. Fur das ungeflllite Material liegt der HDT A-Wert
(Belastung 1,8 MPa) bei nur 101 °C, wahrend bei geringen Belastungen von 0,45 MPa (HDT
B) 227 °C erzielt werden. Das Material kann also nur bei geringen mechanischen Belastungen
bei hohen Temperaturen eingesetzt werden, ohne sich Ubermafig zu Verformen. Im
Gegensatz dazu steigt der HDT A fir das kohlefasergefiillte Material auf 230 °C. HDT B liegt
sogar bei 258 °C. Somit kann die geflillte Variante auch bei Temperaturen tGber 200 °C
eingesetzt werden, wodurch Anwendungsgebiete von Hochleistungs-thermoplasten moglich

werden. Fur alle anderen technischen Thermoplaste im Laser-Sintern liegen die HDT A Werte
unter 190 °C.
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Abbildung 13: HDT-Werte fur ungefilltes und mit Kohlefasern gefiilltes PA66

Begleitend zu den Prozessversuchen, wurden an der TU Munchen Untersuchungen zu den
thermischen und rheologischen Materialeigenschaften durchgefuhrt (Siehe entsprechender
Abschlussbericht. Hierbei wurden insbesondere auch grundlegende Materialzusammenhange
und das Alterungsverhalten unterschiedlicher Materialzustande analysiert. In Zusammenhang
dieses Berichtes soll insbesondere eine Korrelation mit den verarbeiteten Materialien und den
erzielten Kennwerten erfolgen, um Erklarungen fir das ermittelte Bauteilverhalten zu finden.
Nachdem beim Schmelzverhalten keine fir den Verarbeitungsprozess relevanten Effekte
gefunden wurden, kommen insbesondere die rheologischen Eigenschaften fir potentielle
Effekte in Betracht. Ahnlich wie bei PA12 erfolgt eine signifikante Nachkondensation und
Erhdéhung der Viskositat durch die Alterung des Materials bei den hohen Prozesstemperaturen
im Pulverbett, obwohl Versuche mit dem unstabilisierten Grundmaterial bei Temperaturen tber
230 °C insbesondere eine sehr starke Neigung zur Oxidation und zum Kettenabbau zeigten.
Die ermittelte erhdhte Viskositat kann eine Erklarung fiir die gefundene Verschlechterung der
Bauteileigenschaften liefern, da eine reduzierte Schmelzeflie3fahigkeit das Aufschmelzen und
Verschmelzen der Pulver beim Laser-Sintern erschwert. Dadurch wird die Bauteildichte
reduziert und die Kennwerte verschlechtern sich. Auch beim kohlefasergefillten PAG6
reduziert sich der MVR-Wert fur Altpulver. Durch das Auffrischen steigt der Wert wieder an,
fallt aber nach der erneuten Verarbeitung wieder ab. Auch hier zeigen sich starke
Nachkondensationseffekte, welche die FlieRfahigkeit der Schmelze reduzieren. Eine Zunahme
der Viskositat wirkt sich in diesem Zusammenhang also negativ auf die Bauteileigenschaften
aus und fuhrt zu einer signifikanten Abnahme der Kennwerte. Daher wurden weitere Versuche
durchgefuhrt, um die Alterungseffekte und die Zunahme der Schmelzeviskositat durch
geeignete Materialmodifikationen und -optimierungen zu reduzieren, um auch nach
Auffrischung gleichbleibende Kennwerte zu erzielen. Hierzu wurden weitere Bauversuche vom
PAG66-CF Material mit auf 50 % und 20 % reduziertem Stabilisator- Anteil durchgefuhrt. Die
Versuche wurden auf einer Farsoon ST252P bei einer Prozesstemperatur von 248 °C
gefahren. Es wurden Versuche mit Neupulver und aufgefrischt 50:50 neu zu alt durchgeflhrt.
Des Weiteren wurde eine Energiedichte von 0,29 — 0,37 J/mm3 betrachtet. Die verwendeten
Parameter sind Tabelle 6 zusammengefasst.

Laser!qeistun Hatch:bstan ges ct?v?l?:dl gkei Schicl;tstérk Energ;edicht Lag::ll:;i‘:t-u . ggsnc!mi-:gizrl‘(-e :
t g t
W mm mm/s mm J/mm? mm/s
55 0,15 12700 0,1 0,29 25 3048
60 0,15 12700 0,1 0,31 25 3048
65 0,15 12700 0,1 0,34 25 3048
70 0,15 12700 0,1 0,37 25 3048

Tabelle 6: Parametereinstellungen fiir die Versuche auf der Farsoon ST252P

In Abbildung 14 sind die Ergebnisse der Zugfestigkeit vom kohlefasergefiillitem PA66 mit
einem auf die Halfte bzw. ein Flnftel reduziertem Stabilisator-Anteil zusammengefasst. Es ist
zu erkennen, dass die mechanischen Eigenschaften meist mit héheren Energiedichten leicht
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abnehmen. AuRerdem wird ersichtlich, dass sich die Kennwerte nicht signifikant andern, wenn
der Stabilisator-Anteil halbiert wird. Es werden nach der Auffrischung mit 51-55 N/mm?
ahnliche Kennwerte in x-Richtung wie flr den vollen Stabilisator-Gehalt erreicht. Die
Kennwerte in z-Richtung sinken dagegen nochmal leicht auf Werte von 17 — 19 N/mm? ab.
Dagegen werden bei nur 20 % Stabilisator-Anteil nach Auffrischung signifikant hohere
Festigkeiten von bis zu 70 N/mm? in x-Richtung und von bis zu 36 N/mm? in z-Richtung
erreicht. Es Iasst sich an dieser Stelle festhalten, dass sich die mechanischen Eigenschaften
nach dem Auffrischen bei einem auf 20 % reduzierten Stabilisator-Anteil deutlich verbessern.
Beim Neupulver hat ein variierender Stabilisator-Anteil dagegen nur einen geringen Einfluss
auf die Zugfestigkeiten.
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Abbildung 14: Zugfestigkeit von PA66-CF in X- und Z-Richtung mit unterschiedlichem Stabilisator-Anteil fir
Neupulver und aufgefrischt

Des Weiteren wurden auch die Dichten der einzelnen Mischungen untersucht. Dabei Iasst sich
in Abbildung 15 erkennen, dass die Dichte bei PA66-CF mit 20 % Stabilisator-Anteil zwischen
1,09 und 1,13 g/cm? liegt. Dabei wurde die hochste Dichte bei der geringsten Energiedichte
von 0,29 J/mm? erreicht. Nach dem Auffrischen fallt die Dichte fir diese Variante auf 0,98 bis
1,07 g/cm?® ab. Verglichen mit den Ergebnissen aus vorherigen Tests mit vollen Stabilisator-
Anteil mit Dichten von 0,94 — 0,99 g/cm?® nach dem Auffrischen ist der Abfall der Dichte bei
reduzierten Stabilisator-Anteil geringer. Die Dichten vom PA66-CF mit einem halben
Stabilisator-Anteil liegen fiir Neupulver bei 1,07 — 1,10 g/cm®. Nach dem Auffrischen sinken
diese auf 1,06 — 1,07 g/cm? ab. Dabei ist der Abfall etwas geringerer als bei 20 % Stabilisator-
Anteil.
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Abbildung 15: Dichte von PA66-CF mit unterschiedlichem Stabilisator-Anteil fur Neupulver und aufgefrischt
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Resultierend aus den oben beschriebenen Ergebnissen wurden weitere Versuche mit einem
Stabilisator-Anteil von 20 % sowie zugleich reduziertem Faseranteil durchgefihrt. Das Material
wird im weiteren Verlauf als PA66-CF-04 bezeichnet und auch dem Projektpartner AM Rauch
fur Versuche fur Verfliigung gestellt. AuRerdem wurde basierend auf dieser Type noch eine
Variante mit zusatzlichem phenolischem Stabilisator getestet, um eine Radikalbildung und
potentielle Quervernetzung zu unterbinden. Um bessere Aussagekraft Uber die Pulverqualitat
zu erhalten, wurde das Material auf Produktionsanlagen als 60 kg Batch hergestellt, wodurch
eine homogene Verteilung von Additiven und Kohlefasern erreicht werden kann. Die
Bauversuche wurden wiederum auf einer Farsoon ST252P bei einer Prozesstemperatur von
248 °C gefahren. Die Energiedichten wurden im Vergleich zu den vorherigen Versuchen
aufgrund zu starker Ubersinterungseffekten auf Werte zwischen 0,26 und 0,34 J/cm? reduziert
und zusatzlich der Hatchabstand zwischen 0,15 und 0,25 mm variiert, Tabelle 7. Um weitere
zusatzliche Aussagen Uber den Einfluss der Outline-Belichtung auf die die mechanischen
Eigenschaften zu erhalten, wurde die Kontur der Bauteile einfach mit 25 W bzw. doppelt mit 2
x 18 W belichtet.

: Scan- . . o Outline- Online-Scan-
Laserleistung | Hatchabstand seschwindiakeit Schichtstarke | Energiedichte BT e
w mm mm w
50 0,1

mm/s Jimm?3 mm/s

0,15 12700 , 0,26 25 3048

55 0,15 12700 0,1 0,29 25 3048
60 0,15 12700 0,1 0,31 25 3048
65 0,15 12700 0,1 0,34 25 3048
55 0,15 12700 0,1 0,29 2x18 3048
60 0,15 12700 0,1 0,31 2x18 3048
85 0,25 12700 0,1 0,27 25 3048
100 0,25 12700 0,1 0,31 25 3048

Tabelle 7: Parametereinstellungen fiir die Versuche mit PA66-CF-04 auf der Farsoon ST252P

Die Ergebnisse fir die Zugfestigkeit sind in der Abbildung 16 dargestellt. Hierbei zeigt sich,
dass bei einem Hatchabstand von 0,15 mm unabhangig von der Energiedichte in x-Richtung
eine Zugfestigkeit von 85 — 90 N/mm? erreicht wird, obwohl der Faseranteil reduziert wurde.
Die besten Ergebnisse werden bei einer Energiedichte von 0,29 J/mm? und einer Doppelkontor
mit einem Hatchabstand von 0,15 mm bzw. bei Einfachbelichtung der Kontur und einer
Energiedichte von 0,31 J/mm? erreicht. In z-Richtung lag die Zugfestigkeit bei 45 — 57 N/mm?2,
Die héchsten Werte werden insbesondere bei einer Doppelkontur und gré3eren Hatchabstand
erreicht. Nach dem Auffrischen fallen die Kennwerte fir die Zugfestigkeit in x-Richtung bei
mittlerer Energiedichte auf 70 N/mm?, was einen Riickgang von ca. 23 % bedeutet. Ahnliche
Effekte sind auch in z-Richtung erkennbar, hier fallen die Kennwerte auf 36 N/mm?ab. Diese
werden fUr einen Energieeintrag von 0,31 J/mm3, einem Hatchabstand von 0,15 mm sowie
einer Einfachbelichtung der Kontur mit 25 W erzielt.

Zugfestigkeit PA66-CF-04 Zugfestigkeit PA66-CF-04 50:50
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— B PAG6CFO4 x — B PAG6CFO4 x
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= 0,15 mm 2x0 Z 50 0,15 mm 2x0
S 60 PA66CFO4 x 40 PA66CFO04 x
5 0,25 mm < 0,25 mm
2 50 2 30 y
z B PAG6CFO4 2 50 B PAG6CFO4
Eﬂ 40 0,15 mm ui-’o 10 0,15 mm
3 B PAG6CFO4 2 B PAG6CFO4 2
30 0,15 mm 2x0 0 0,15 mm 2x0
026 029 031 0,34 mPA66CFO42 026 029 031 034 gpaeecroaz

Energiedichte [J/mm?3] 0,25 mm Energiedichte [J/mm3] 0,25 mm

Abbildung 16: Zugfestigkeit von PA66-CF-04 Neupulver (links) und aufgefrischtes Pulver (rechts) in x- und z-
Richtung mit unterschiedlichen Hatchabstand und Anzahl der Outline-Scans
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Die bisherigen Versuche haben gezeigt, dass zumeist maximal eine Dichte von unter 1,1 g/cm?
erreicht wurde. In Abbildung 17 ist erkennbar, dass fir die Variante PA66-CF-04 trotz eines
geringeren Flllstoffanteils héhere Dichten erreicht werden. Die héchsten Dichten liegen im
Bereich von 1,12 — 1,14 g/cm?3. Dieses Verhalten spricht dafiir, dass aufgrund des geringeren
Fullstoffes das Verschmelzen vom Material besser ist. Nach dem Auffrischen sinkt die Dichte
auf Werte von 1,03 — 1,07 g/cm® ab. Die besten Dichten wurden flr die kleineren
Hatchabsténde mit Energiedichten von 0,26 und 0,29 J/mm? erreicht.
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Abbildung 17: Dichte von PA66-CF-04 mit unterschiedlichen Hatchabstand und Anzahl der Outline-Scans

In den bis dahin durchgeflhrten Versuchen konnte noch keine Materialvariante erarbeitet
werden, welche nur einen geringen Abfall der Kennwerte nach dem Auffrischen aufweist.
Daher wurde in weiteren Schritten untersucht, welcher Bestandteil im Material den gréf3ten
Einfluss auf die Alterung des Materials hat. Hierbei werden verschiedene Wechselwirkungen
vermutet. Dementsprechend wurden weitere Tests durchgeflihrt, bei denen folgende Anteile
beginnend mit dem Stabilisator-Anteil gezielt variiert wurden:

- Stabilisator-Anteil
- Ruf¥-Anteil
- Kohlefaser-Anteil

Der Versuchsplan fur die Laser-Sinter-Versuche entspricht den vorherigen Versuchen, Tabelle
7. Der Energieeintrag wurde auf acht Laser-Leistungsstufen variiert, was Energieeintragen
zwischen 0,26 und 0,34 J/mm? entspricht. Der Hatchabstand wurde auf 0,15 mm und 0,25 mm
festgelegt. Teilweise wurde die AuRenkontur einfach und doppelt belichtet.

Um den Einfluss und die potenzielle Wechselwirkung der Kohlefasern auszuschlief3en, wurden
im ersten Schritt weitere Tests mit ungefilltem PA66-Pulver mit variierenden Stabilisator-
Anteilen von 50 % - 150 % und sowie einer Variante ohne Rul} mit einem Stabilisator-Anteil
von 100 % durchgefiihrt. Die Versuche wurden mit der hergestellten zweiten PA66-Charge
(AP 2) zur Validierung wiederholt. Teilweise wurden aber auch weitere Modifikation wie ein
Stabilisator-Anteil von 175 % sowie modifizierte Auffrischstrategien wie eine
Nachstabilisierung des Altpulvers mit zusatzlichem 100 % Stabilisator-Gehalt vor der
Aufffrischung oder die Auffrischung von Altpulver (125 % Stabilisator-Gehalt) mit Neupulver,
welches einen reduzierten Stabilisator-Gehalt von 50 % untersucht. Auch eine zweite PAG6-
Grundtype wurde untersucht.

In den nachfolgenden Auswertungen wurde jeweils nur der Mittelwert und das beste Ergebnis
der durchgefiihrten Versuche betrachtet, da der Fokus auf der Identifizierung von Tendenzen
und Effekten gerichtet ist. Die in Abbildung 18 dargestellten Ergebnisse zur Zugfestigkeit in x-
Richtung zeigen, dass sich schon durch die Zugabe von Ruld die Kennwerte verringern. Das
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beste Ergebnis von 82 N/mm? in x-Richtung, wurde bei reinem PA66 mit 100 % Stabilisator-
Anteil erreicht, wahrend der Wert auf 78 N/mm? fiir die mit Rul} eingefarbte Variante absinkt.
Hier fuhrt eine Erhdhung des Stabilisator-Gehaltes auf 125 % nochmals zu einer leichten
Verbesserung auf 79 N/mm?. Eine weitere Erhdhung des Stabilisator-Anteils auf 150 % hat
dagegen keinen zusatzlichen positiven Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften. Bei
Reduzierung vom Stabilisator-Anteil auf 50 % fallen die Kennwerte in x-Richtung auf 66 N/mm?
ab. Auch nach Auffrischung zeigen die gleichen Formulierungen die besten Ergebnisse mit 72
N/mm? far 100 % Stabilisator-Anteil ohne Rufl® und 62 N/mm? bei 125 % Stabilisator-Anteil mit
RufR. Demnach fiihrt eine optimierte Stabilisierung des Neumaterials auch zu einer
Verbesserung der Kennwerte nach dem Auffrischen, ist jedoch nicht ausreichend, um eine
Verschlechterung der Kennwerte zu vermeiden.

Zugfestigkeit in X-Richtung im Verhaltnis zum Stabilisator-Anteil
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Abbildung 18: Zugfestigkeit von PA66-Neupulver und aufgefrischtes PA66 in x-Richtung im Verhaltnis zum
Stabilisator-Anteil

Fir die zweite generierte Pulvercharge konnte trotz gleichem Grundmaterial das
Kennwertniveau der ersten Charge nicht gehalten werden. Die zweite Charge mit 125 %
Stabilisator-Anteil zeigt zwar im Mittel mit 65 N/mm? gute Ergebnisse aber mit maximalen
Festigkeiten von 68 N/mm? signifikant niedrigere Festigkeitswerte als die erste Charge. Im
Gegensatz zur ersten Charge werden die besten Kennwerte mit 70 N/mm? fir die zweite
Charge bei 75 % Stabilisator-Gehalt erreicht, wahrend der Mittelwert nur bei 63 N/mm? liegt.
Eine Erhdhung des Stabilisator-Gehalts hat dagegen keinen positiven Effekt.

Zusatzlich wurden zwei Versuche mit modifizierten Auffrischstrategien umgesetzt (siehe
zuvor). Auffallig hierbei ist, dass selbst die Versuche mit dem Ausgangsmaterial mit jeweils
125 % Stabilisator-Anteil hier zu unterschiedlichen Ergebnissen fuhren. Die besten Ergebnisse
beim zweiten Prozess mit Neupulver waren hier fast 7 N/mm? niedriger. Fur die Auffrisch-
variante mit einer Nachstabilisierung des Altpulver sank die Festigkeit in x-Richtung auf
43 N/mm? und liegt auch hier deutlich unter den Kennwerten der ersten Charge. Bei
Auffrischung mit nur 50 % Stabilisator-Anteil versetztem Neupulver ergaben sich hier mit
maximal 37 N/mm? noch niedrigere Kennwerte. Die Aussagekraft dieser Ergebnisse ist jedoch
aufgrund der generell schlechteren Kennwerte fir die zweite Charge und die veranderten
Alterungsmechanismen beschrankt, da hier starkere Oxidations- und Degradations-
mechanismen vorzuliegen scheinen.

Auch die zweite untersuchte PA66-Grundtype mit 125 % Stabilisator-Anteil erreichte mit 48
N/mm? keine besseren Kennwerte. Die hdhere Viskositat der Type fuhrt zu noch schlechterer
Verschmelzung.
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In Abbildung 19 wurden die korrelierenden Ergebnisse fiir die Zugfestigkeit in z-Richtung
dargestellt. Es ist erkennbar, dass auch hier das beste Ergebnis auch bei PA66 mit 100 %
Stabilisator und ohne Ruld erreicht wurde. Die maximale Festigkeit liegt hier bei knapp
60 N/mm?. Ansonsten sind ahnliche Effekte fiir die erste Charge wie bei den Ergebnissen in
x-Richtung erkennbar, wobei ein Stabilisator-Anteil von 150 % fur die Variante mit Rul} fur
Neupulver fast gleiche Ergebnisse ergibt wie die Variante ohne Rufd und 100 % Stabilisator-
Anteil. Dagegen liegen die Ergebnisse fur die Variante mit 125 % Stabilisator und Rufd
signifikant niedriger. Wie fur die x-Richtung fallen die Kennwerte in z-Richtung fur die Versuche
mit aufgefrischtem Pulver deutlich ab. Maximal werden hier 50 N/mm? firr die Variante ohne
RulR erreicht, womit die Festigkeit hier teilweise sogar das Niveau der Neupulver-Varianten mit
Rufd Ubersteigt. Mit Zugabe von Rufd werden bis zu 44 N/mm? bei 125 % Stabilisator-Gehalt
erzielt.

Zugfestigkeit in Z-Richtung im Verhaltnis zum Stabilisator-Anteil
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Abbildung 19: Zugfestigkeit von PAG66-Neupulver und aufgefrischtes PA66 in z-Richtung im Verhaltnis zum
Stabilisator-Anteil

Im Gegensatz zur x-Richtung fallen in z-Richtung die Unterschiede zwischen erster und
zweiter Charge geringer aus. Die maximalen Festigkeiten schwanken zwischen 47 und
52 N/mm? und liegen damit mit Ausnahme der besten Varianten der Charge 1 auf dem
gleichen Niveau. Im Gegensatz zu vielen anderen Untersuchungen zum Laser-Sintern zeigen
die Ergebnisse fir PAG66, dass die z-Richtung hier weniger sensibel auf Schwankungen
reagiert als die x-Richtung. Allerdings sinken die Kennwerte beim Auffrischen unabhangig von
der Variante deutlich starker ab und erreichen nur noch ein Niveau von 30 N/mm?2.

Weiterfuhrend wurden auf Basis der Ergebnisse fiir das ungefillite PA66 weitere Varianten mit
Fullstoffen untersucht. Wiederum werden hier vergleichend die Mittel- und Maximalwerte der
Kennwerte dargestellt, um die gefundenen Tendenzen zu diskutieren. Zusatzlich zu den
bereits ausfuhrlich diskutierten Ergebnissen wurden der Kohlefaser-Anteil variiert und auch
eine Variante mit Glasfasern untersucht. Zusatzlich wurde der Stabilisator-Anteil bei diesen
Tests zwischen 10 %, 20 %, 50 % und 100 % variiert und somit nochmals um eine Variante
mit geringerem Anteil erganzt. Auch hier wurde ein Vergleich zwischen den beiden Chargen
durchgefuhrt. Die in Abbildung 20 dargestellten Ergebnisse zeigen, dass in x-Richtung fur die
Variante mit 10 % Stabilisator und reduziertem Kohlefaseranteil wiederum ohne Ruf} die
héchste im Rahmen der Versuche erreichte Festigkeit mit 99 N/mm? fiir Neupulver erreicht
wird. Die anderen Ergebnisse bewegen sich in einem Bereich von 82 bis 94 N/mm?. Nach dem
Auffrischen ist in diesem Fall auch wieder ein deutlicher Abfall der Kennwerte erkennbar. Die
Zugfestigkeit liegt hier zwischen 56 — 74 N/mm?, wobei das beste Ergebnis wiederum bei 10 %
Stabilisator-Anteil und reduziertem Kohlefaser-Anteil erreicht wurde. Dabei unterscheiden sich
die besten Kennwerte fir aufgefrischtes Material bei 10 % bzw. 20 % Stabilisator-Anteil nur
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geringflgig und liegen jeweils zwischen 73 und 74 N/mm?. Zusatzlich wurde fir das PA66 mit
20 % Stabilisator-Anteil + reduziertem Kohlefaser-Anteil + Rul® ein Auffrisch-Versuch mit
Mischverhaltnis von 25 % Neupulver zu 75 % Altpulver betrachtet, um den Einfluss der
Auffrischrate auf die Kennwerte zu untersuchen. Ziel war hierbei zu evaluieren, ob ein hoherer
Altpulver-Anteil kombiniert mit héheren Energieeintragen zu weniger Ubersinterung fiihrt und
gleichzeitig bessere mechanische Eigenschaften ermoglicht. Die Ergebnisse fir die
Zugfestigkeit in x-Richtung zeigen, dass bei dieser Mischung die Festigkeit von 90 N/mm?
(Neupulver) auf 73 N/mm? (50 % Auffrischrate) fallt und dann weiter auf 60 N/mm? (25 %
Auffrischrate) abfallt. Ein positiver Effekt ist hierbei nicht zu erkennen. Gleichzeitig fuhrt das
erneute Auffrischen zu einer weiteren Verschlechterung der Kennwerte. Die Validierung der
Ergebnisse fir die zweite Charge mit den besten Ergebnissen der ersten Charge offenbart
auch hier, dass das Kennwertniveau deutlich absinkt. Es werden maximal 71 N/mm?2 und damit
eine um 18 N/mm? geringere Festigkeit wie fur die gleiche Formulierung unter Nutzung der
ersten Charge erzielt. Auch nach der Auffrischung sinkt das Kennwertniveau deutlich starker
auf unter 50 N/mm? in x-Richtung ab. Demnach kénnen die fur erste Charge erzielten
Ergebnisse nicht auf die zweite Charge Ubertragen werden. Die Stabilisierungszustédnde
haben sich hierbei signifikant verandert.

Zugfestigkeit in X-Richtung im Verhaltnis zum Stabilisator-Anteil
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Abbildung 20: Zugfestigkeit von PA66-CF-Neupulver und aufgefrischtem PA66-CF in x-Richtung im Verhaltnis zum
Stabilisator-Anteil und Variation des CF-Anteils

Erganzend wurde auf Basis der ersten Charge eine Variante mit Glasfasern untersucht, um
einen Performancevergleich zwischen Kohle- und Glasfasern durchzufihren. Hierbei werden
fur die Glasfaser-Variante maximal 82 N/mm? in x-Richtung erreicht. Die Ergebnisse zeigen
hier, dass im Laser-Sintern Kohlefasern eine deutlich bessere Verstarkungswirkung haben,
wie Glasfasern.

In z-Richtung ergeben sich ahnliche Effekte wie in x-Richtung, Abbildung 21. Hier wurde
ebenfalls das beste Ergebnis fur PA66-CF mit 10 % Stabilisator-Anteil und reduziertem
Kohlefaser-Anteil erreicht. Fur diese Formulierung lag die maximale Zugfestigkeit bei 62
N/mm2. Die weiteren maximal erreichten Zugfestigkeiten der kohlefasergefiiliten PAG6-
Mischungen lagen in einem Bereich von 48 - 57 N/mm?2. Auch aufgefrischt wurde das beste
Ergebnis von 44 N/mm? beim PA66 mit 10 % Stabilisator-Anteil und reduziertem Kohlefaser-
Anteil erreicht. Die restlichen Kennwerte fur die anderen untersuchten Varianten fur die
Zugfestigkeit in z-Richtung liegen zwischen 12 N/mm? und 41 N/mm?, wobei die Varianten mit
20 % Stabilisator-Anteil die maximalen Werte darstellen. Bei Reduktion der Auffrischrate auf
25 % sinken hier die Kennwerte weiter ab. Allerdings fallt der Abfall in z-Richtung mit
maximalen Zugfestigkeiten von 37 N/mm? deutlich geringer wie in x-Richtung aus. Anders als
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fur das ungeflllte Material sind flur die untersuchte kohlefasergefillte Variante mit Material der
zweiten Charge, der Abfall der Kennwerte in z-Richtung deutlich ausgepragt und sinkt im
Vergleich zu den Ergebnissen der ersten Charge auf nur 36 N/mm? ab. Im Gegensatz zur x-
Richtung ergibt sich fir die glasfaserverstarkte Variante kaum ein Unterschied zu den
kohlefasergefullten Varianten. Mit einer Festigkeit in z-Richtung von 61 N/mm? werden hier
sogar fast die Werte der besten Variante erreicht. Hierbei zeigt sich, dass die Eigenschaften
in z-Richtung aufgrund der Faserausrichtung im Prozess weniger durch die
Verstarkungswirkung als viel mehr durch die Schichtanbindung der Matrix und damit der
Ausbildung einer guten Versinterung in der Zwischenschicht gepragt sind.

Zugfestigkeit in Z-Richtung im Verhaltnis zum Stabilisator-Anteil
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Abbildung 21: Zugfestigkeit von PA66-CF-Neupulver und aufgefrischtes PA66-CF in z-Richtung im Verhaltnis zum
Stabilisator-Anteil und Variation des CF-Anteils

Begleitend wurden Untersuchungen zur Bauteildichte durchgefihrt. In Abbildung 22 ist zu
erkennen, dass die hochsten Dichten beim kohlefasergefiillten PA66 mit 100 % Stabilisator-
Anteil und bei der Variante mit 20 % Stabilisator-Anteil + reduziertem Kohlefaser-Anteil + Ruf®
erreicht wurden. Dort liegen die maximalen Dichten bei 1,15 g/cm?. Nur bei zweiterer Varianten
liegen allerdings auch die Mittelwerte mit 1,13 g/cm? auf einem sehr hohen Niveau. Nach der
Auffrischung nimmt die maximale Dichte nur leicht ab und fallt auf einen Wert von 1,0 — 1,1
g/cm?. Die Mittelwerte fallen mit Werten zwischen 0,96 und 1,06 g/cm?® dagegen starker ab.
Bei Neupulver liegen die Mittelwerte im Vergleich im Bereich von 1,08 bis 1,13 g/cm3. Die
Ergebnisse zeigen hier, dass sich das Aufschmelzverhalten der Materialien im Vergleich zum
Neupulver verandert. Zu allem untersuchten Materialien wurden Pulverproben der
Bauversuche entnommen und fur Materialuntersuchungen an die TU Minchen Gbermittelt, um
die Ursachen der Alterungseffekte zu ermitteln und durch geeignet angepasste Additivierung
deren Einfluss zu reduzieren bzw. die mechanischen Eigenschaften nach Auffrischung zu
verbessern.
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Dichte im Verhaltnis zum Stabi-Anteil
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Abbildung 22: Dichte von PA66-CF-Neupulver und aufgefrischtes PA66-CF im Verhaltnis zum Stabilisator-Anteil
und Variation des CF-Anteils

AP 6 - Alterungsmodelle fiir gefiillte PA66-Pulver

Die im Zusammenhang von AP6.3 durchgefuhrten Arbeiten werden die entsprechenden
Ergebnisse um Doppelungen zu vermeiden und direkte Vergleiche und Schllisse ziehen zu
koénnen in den Kapiteln AP2, AP3 und zu AP5 mit ausgefihrt und diskutiert. Es wurden hier
Auffrischversuche mit unterschiedlichen Materialkonfigurationen durchgefiuhrt. Als
Auffrischrate fur die Versuche wurde jeweils 50 % Neupulver bzw. auch 25 % Neupulver
gewahlt. Hierbei wurden sowohl die Pulvereigenschaften als auch das Verarbeitungsverhalten
wie auch die Bauteileigenschaften analysiert.

2.1.10 Beitrag zur Zielerreichung und Meilensteine

Ziel des Verbundprojekts war die Entwicklung eines gefullten und stabilisierten PA66-Pulvers,
das sich robust im PBF-LB/P verarbeiten Iasst und eine Recyclingrate von mindestens 50 %
bei gleichzeitig anwendungsgerechten Bauteileigenschaften ermdglicht. Die AM POLYMERS
leistete im Projektverlauf einen zentralen Beitrag zur Erreichung der Ubergeordneten
Projekiziele, die auf die Entwicklung eines geflllten und stabilisierten PA66-Pulverwerkstoffs
fur den industriellen PBF-LB/P-Einsatz sowie auf die Verbesserung des Pulver-Life-Cycles
ausgerichtet waren. Die AM POLYMERS hat hier insbesondere im Bereich der
Materialentwicklung und -modifikation, Pulverisierung und Pulveraufbereitung, der
Anlagentechnik sowie Verarbeitung der Materialien umfangreiche Arbeiten durchgefiihrt, um
die Material-, Verarbeitungs- und Bauteileigenschaften zu optimieren.

Bereits in der frihen Projektphase schuf AM POLYMERS die Grundlage fur die Erreichung
des ersten Meilensteins, indem geeignete PA66-Basismaterialien ausgewahlt, Stabilisator-
Konzepte entwickelt und mehrere stabilisierte Materialvarianten erfolgreich compoundiert und
zu Pulvern aufbereitet wurden. Die umfangreichen Pulvercharakterisierungen bestatigten,
dass die erzeugten Materialien die geforderten PartikelgréRenverteilungen und die Zielwerte
fur die Schittdichte erreichten und damit die Voraussetzungen fiir eine ausreichende
Pulverflie3fahigkeit erfullten. Mit diesen Arbeiten konnte der Meilenstein MS1 zur
Verfligbarkeit geeigneter Pulvermaterialien erfullt werden.

Um den zweiten Meilenstein zu erreichen, Uberfiihrte AM POLYMERS die hergestellten
Pulvervarianten systematisch in den Laser-Sinterprozess. Auf der Farsoon ST252P wurden
umfangreiche Parameterstudien durchgefihrt, in denen Laserleistung, Hatchabstand,
Energiedichte und Scangeschwindigkeit variiert wurden. Dabei gelang es, stabile
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Parameterfenster fur mehrere Materialvarianten zu identifizieren und Bauteildichten von tber
93 % zu erreichen. Parallel wurden prozesskritische Themen wie Ausgasungen, ein zu hoher
Restsauerstoffgehalt und der Beschlag des Laser-Windows analysiert und durch gezielte
Anlagenmodifikationen — unter anderem durch eine optimierte Laser-Window-Konstruktion —
nachhaltig verbessert. Diese Malnahmen fihrten zu einer deutlichen Steigerung der
Prozessstabilitat. Damit leistete AM POLYMERS einen mal3geblichen Beitrag zur Erfullung
von MS2, der den Nachweis der grundsatzlichen Verarbeitbarkeit der PA66-Pulvermaterialien
fordert.

Fir die Erfullung des dritten Meilensteins, der auf die Verfigbarkeit anwendungsgerechter
Bauteileigenschaften abzielt, entwickelte AM POLYMERS sowohl ungefillte als auch
kohlefasergefullte PA66-Compounds weiter und validierte deren mechanische Eigenschaften
in Abhangigkeit von den Prozessparametern. Die fir Neupulver erzielten Kennwerte — darunter
E-Module oberhalb von 7.000 MPa sowie Zugfestigkeiten von bis zu 80-90 MPa bei den
ungefilliten und bis zu knapp 100 MPa bei den CF-gefiillten Varianten — zeigen, dass die
Zielwerte zumindest fur Neumaterial erreicht werden kdnnen.

Der vierte Meilenstein zu Wiederverwendung der entwickelten Materialien mit Auffrischraten
von 50 % ohne signifikanten Abfall der Bauteilkennwerte konnte jedoch im Rahmen des
Projektes nicht erreicht werden. Die AM POLYMERS flihrte hierzu systematische
Auffrischversuche mit 50% und 25% Neupulveranteil mit unterschiedlichen
Materialformulierungen durch und priufte die Auswirkungen auf die Pulver- und
Bauteileigenschaften in mehreren Bauzyklen. Die Ergebnisse zeigten jedoch, dass die
mechanischen Kennwerte nach dem Auffrischen stets signifikant unter das Niveau des
Neumaterials abnehmen, auch wenn einige Kennwerte an sich noch auf einem akzeptablen
Niveau liegen. In Kombination mit intensiven Anlagenoptimierungen sowie detaillierten
Analysen zu Stabilisator- und Flullstoffinteraktionen konnte AM POLYMERS aber
entscheidende Erkenntnisse Uber die Ursachen der Materialalterung gewinnen und damit eine
wesentliche Grundlage fur zuklnftige Strategien zur Steigerung der Recyclingfahigkeit
bereitstellen. Obwohl das Projekiziel einer vollstdndig stabilen Nutzung einer 50 %-
Auffrischrate ohne Abfall der Kennwerte nicht erreicht wurde, konnte zumindest die
prozesssichere Verarbeitbarkeit von aufgefrischten Materialien nachgewiesen werden.

Insgesamt trug AM POLYMERS durch die systematische Entwicklung und Optimierung von
Materialformulierungen, die Herstellung und Analyse geeigneter Pulver, die Durchflihrung
umfangreicher  Verarbeitungsversuche  sowie  durch  gezielte  Prozess- und
Anlagenanpassungen entscheidend zur Zielerreichung des Gesamtprojekts bei. Die in diesem
Rahmen gewonnenen Erkenntnisse stellen die Grundlage fir zukinftige Arbeiten dar,
insbesondere hinsichtlich der weiteren Stabilisierung, der Erhéhung der Recyclingrate und der
industriellen Skalierung der entwickelten PA66-Pulverwerkstoffe.

2.2 Wichtigste Positionen des zahlenmaRBigen Nachweises

Die Problematiken bei der Materialentwicklung bedingten mehrere zusatzliche
Iterationsschleifen zur Findung weiterer Optimierungsansatze. Trotz zahlreicher
unterschiedlicher zusatzlicher Ansatze wurde trotz einer sechsmonatigen Projektverlangerung
bis Projektende, keine weitere Anndherung an das fur Neupulver der ersten Charge erzielte
optimale Bauteileigenschaftsprofil flr aufgefrischtes Material erzielt. Hinsichtlich der
Ausgabenplanung lag der Férdermittelabruf aufgrund limitierter Personalkapazitaten unter den
beantragten Summen. Die Beschaffung eines Mischers und eines Klimaschrankes wurden
zunachst verschoben und letztendlich im Rahmen des Projektes nicht realisiert. Die
entsprechenden Mittel wurden somit nicht abgerufen. Ein vergleichbarer Mischer wurde erst
zum Projektabschluss beschafft. Die Untersuchung der Bauteileigenschaften nach
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Vorkonditionierung im Klimaschrank wurde aufgrund der beschriebenen Problematiken bei der
Materialoptimierung zuruckgestellt.

2.3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeiten

Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit: Als KMU verfugt AM POLYMERS
GmbH (ber beschrankte Ressourcen zur Entwicklung neuer Produkte. Gerade die
Entwicklung neuer Materialien flr das Laser-Sintern ist aufwendig und langwierig, wie auch
die Ergebnisse des Projektes zeigen. Trotz mehrerer Iterationsschleifen konnte nicht zu allen
Problemstellungen innerhalb der Projektlaufzeit endgiltige Lésungen gefunden werden und
mussen durch Fortsetzung der Entwicklungen erarbeitet werden. Hierzu wurden die Schritte
Material- und Stabilisator- und Fiillstoffauswahl, Compoundierung, Materialcharakterisierung,
Optimierung, Additivierung, Pulverherstellung, Fillstoffeinbringung, Verarbeitungsversuche
Anlagenoptimierung und Bauteilanalyse mehrfach durchlaufen. Um dennoch derartige
Neuentwicklungen, wie in CyclePA66 fir Hochleistungspolyamide wie gefllites PAG66
angestrebt, umsetzen zu konnen, ist die AM POLYMERS auf eine Blindelung von Ressourcen
angewiesen. Um entsprechende Entwicklungen vorzunehmen, ist daher, wie in CyclePA66
beantragt, eine ausreichende Foérderung erforderlich. Hierdurch koénnen personelle
Kapazitaten sowie Anlagenkapazitaten fir die Entwicklung der neuen herausfordernden
Materialien freigestellt werden.

Wie die Projektbearbeitung gezeigt hat, kann durch Biindelung von Aktivitaten im Rahmen des
Verbundprojektes auf eine breitere Erfahrungsbasis zuriickgegriffen werden, wodurch die
Entwicklungsprozesse optimiert und die Anforderungen der Partner direkt eingebunden
werden kénnen. Das Verbundprojekt hat hierbei zu einem bedeutenden Innovationssprung im
Bereich des Laser-Sinterns von gefulliten PA66-Bauteilen und der Prozessstabilisierung mit
gegenuber dem Stand der Technik verbesserten Eigenschaften gefuhrt und hat gleichzeitig
erstmals die Herstellung von hochtemperaturbestandigen PA66-Bauteilen mit hoher Festigkeit
und Steifigkeit ermaoglicht.

Die eingesetzten Material- und Mitarbeiterressourcen haben zu umfangreichen Erkenntnissen
in Bereich der Materialentwicklung, Stabilisierung, Compoundierung, Fillstoffeinbringung,
Pulverherstellung, Optimierung sowie Verarbeitung von gefilliten PA66-Materialien im Laser-
Sintern sowie der hierzu erforderlichen Anlagentechnik gefihrt, deren Weiterverfolgung und
Weiterentwicklung zukunftig auf eine Kommerzialisierung entsprechender Pulver abzielen.
Ohne den Einsatz entsprechender Ressourcen und der gewahrten Férderung waren bis heute
keine adaquaten Ergebnisse erzielbar gewesen. Der Projektverlauf hat hierbei gezeigt, dass
die Problematiken im PBF sehr vielschichtig sind und die Stabilisierung von Materialien bei
Prozesstemperaturen von 250 °C durch viele Wechselwirkungen wie Restsauerstoffgehalt
oder Chargenschwankungen beeinflusst wird.

Die Problematiken bei der Materialentwicklung und die aufgedeckten Chargenunterschiede
bedingten mehrere zusatzliche Iterationsschleifen zur Findung weiterer Optimierungsansatze.
Trotz zahlreicher unterschiedlicher Versuchsansatze wurde trotz einer sechsmonatigen
Projektverlangerung bis Projektende und darlber hinaus, keine geeignete Stabilisierung zur
Verarbeitung der Pulver mit 50 % Auffrischrate ohne signifikanten Abfall der Kennwerte
ermittelt, welche gleichzeitig auch die Chargenunterschiede ausgleicht.

Die Projektarbeiten wurden Uberwiegend entsprechend dem im Antrag definierten Arbeits- und
Zeitplan durchgeflihrt und der Hauptmeilenstein erreicht. Abweichungen ergaben sich durch
unerwartete technische Herausforderungen bei der Erreichung stabiler Bauteileigenschaften
unter Verwendung von 50 % recyceltem PA66 und Verarbeitung von Pulvern unterschiedlicher
Herstellungschargen. Im Rahmen der bewilligten kostenneutralen Verlangerung wurden daher
neben weiterfuhrenden Analysen auch die Anteile der einzelnen Formulierungsbestandteile

27 von 29



Fachlicher Sachbericht (Teil Il — Eingehende Darstellung) — CyclePA66

gezielt feinabgestimmt, um die verbleibenden Herausforderungen adressieren und hinsichtlich
der Projektziele Fortschritte zu erzielen.

2.4 Voraussichtlicher Nutzen, insbesondere Verwertbarkeit der Ergebnisse

Leider konnten im Laufe des Projektes noch keine stabilen Eigenschaften fur aufgefrischtes
PAG6 erzielt werden. Die guten Ansatze mit der ersten Charge, konnten nicht flr das neue
zweite Pulverbatch verifiziert werden. Die erzielten Eigenschaften waren hier in allen Fallen
schlechter. Der Effekt der Materialalterung noch starker. Dadurch fihrten die weiterflihrenden
Untersuchungen zur Stabilisierung nicht zu einer weiteren Optimierung der Ergebnisse und
Verbesserung der Wiederverwendbarkeit, sondern eher zur Identifizierung und Eliminierung
von Chargenunterschieden.

Daher missen nach Abschluss neue Ansatze zur Weiterentwicklung und Stabilisierung des
Materials und zur signifikanten Steigerung der mechanischen Eigenschaften nach dem
Auffrischen erarbeitet werden. Ohne eine solche Weiterentwicklung erscheint eine
Vermarktung nicht realistisch. Durch den Weiterentwicklungsbedarf, welcher potenziell auch
ein Folgeprojekt erfordert, verschiebt sich der Verwertungshorizont deutlich nach hinten.

Die entwickelte optimierte Losung zur Spulung des Laser-Windows lasst sich auch gut flr
andere starker ausgasende Materialien nutzen und somit die Prozessqualitat beim Laser-
Sintern  durch  ein  stabiles Leistungsniveau des Lasers steigern. Eine
Vermarktungsperspektive muss hier geprift werden, da Haftungsrisiken hinsichtlich der
Modifikation eines kommerziellen Anlagensystems gepruft werden missen.

. Marktperspektive | Marktperspektive
Partner Verwertung Zeitachse 2026-2028 2029-2031
Weiterentwicklung der PA66-Pulver zu
Serienmaterialien fur das PBF-P 3 Jahre
Verkauf und Distribution der
weiterentwickelten Pulver 3.6 Jahre 25.000 € zus. 50.000 € zus.
Umsatz in 2028 Umsatz/ a
AMP
Herstellung von ungefiillten und gefiillten 3.6 Jahre 10.000 € zus. 20.000 € zus.
PA66-Bauteilen Umsatz/ a Umsatz/ a
Ubertragung der Ergebnisse/ des
aufgebauten Wissens zur Optimierung 1-2 Jahre 500?22527;& 10%2?3%52/?8'
aktueller Produkte (Kunststoffpulver)
Partner Wissenschaftliche und/oder technische Erfolgsaussichten Zeitachse
- Veroffentlichungen zum Projekt sowie zum Ergebnisfortschritt auf | Kontinuierlich im Projekt
Messen und Produktbroschiiren sowie Fortflhrung nach
- Vorstellung auf Workshops und Konferenzen und in | Projektende
Arbeitskreisen und ZIM Netzwerk Optimat
- Prasentation der Projektergebnisse und Demonstratorbauteile
AMP aus gefiilltem PA66 auf dem Stand der AM POLYMERS auf der
Formnext 2024 sowie 2025 in Frankfurt.
- Eingabe der Materialien mit ihren Kenndaten in die Datenbank | nach Projektende bei
Campus und UL Blue Card, Replique Materialdatenbank erfolgreicher
- Einbringung in die Normung (VDI, DIN, ISO) Weiterentwicklung
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Partner Wissenschaftliche und wirtschaftliche Anschlussfahigkeit Zeitachse

Projekte (Offentlich geférdert, intern, Kundenprojekte) zur | 1-3 Jahre
Qualifizierung, Weiterentwicklung und Stabilisierung von PAG6-
Materialien fir das PBF-P

Projekte  (offentlich geférdert, intern, Kundenprojekte) zur | 1-2 Jahre
Ubertragung der Erkenntnisse auf andere Produkte zur
Verbesserung der Eigenschaften und Verarbeitbarkeit

AMP

Projekte (Offentlich gefordert, intern, Kundenprojekte) zur | 4-5 Jahre
Qualifizierung weiterer hochschmelzender Polyamide fiur das PBF-
P

Projekte (offentlich geférdert, intern, Kundenprojekte) zur | 3-4 Jahre
Entwicklung von PBF-P-Pulver auf Basis weiterer fur den Markt
relevanter Kunststoffe

2.5 Wahrend der Durchfihrung des Vorhabens dem Zuwendungsempfanger
bekannt gewordener Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen
Stellen

Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens wurden den Zuwendungsempfangern keine
Patente, Publikationen oder sonstigen relevanten Fortschritte bei anderen Stellen zur
Entwicklung von PA66-Pulvern fir PBF-LB/P sowie zum Prozessverstandnis von
Alterungsmechanismen bekannt. Entsprechende Entwicklungen wurden im Konsortium
regelmalig abgefragt und bewertet.

2.6 Erfolgte oder geplante Veroffentlichungen der Ergebnisse

Die zentralen Projektergebnisse wurden im Jahr 2024 auf dem Solid Freeform Fabrication
Symposium in Austin, Texas, im Rahmen eines wissenschaftlichen Vortrags prasentiert. Die
zugehdrige Publikation erschien im Konferenzband:

Hofmann, J., Wegner, A., Wudy, K. (2024). Reduction of aging mechanisms in a polyamide 66
material for use in the laser-based powder bed fusion process. In: Solid Freeform Fabrication
2024: Proceedings of the 35th Annual International Solid Freeform Fabrication Symposium,
Austin, Texas, USA.

Zusatzlich prasentierte die AM POLYMERS die erzielten Projektergebnisse projektbegleitend
in den Jahren 2023 bis 2025 und fortfuhrend nach Projektende auf der Messe ,Formnext"
(Leitmesse fur Additive Fertigung) in Frankfurt.
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