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Vorwort der Herausgeber

Der Pforzheimer Werkstofftag konnte sowohl 2012 als auch 2013 eine durchweg
sehr positive Resonanz verzeichnen. Anlass genug fur uns, den Pforzheimer
Werkstofftag auch in diesem Jahr fortzufiihren — und vor allem inhaltlich fortzu-
schreiben.

Die eintagige Veranstaltung wird vom Institut fir Werkstoffe und Werkstofftech-
nologien (IWWT) der Hochschule Pforzheim sowie vom stadtischen Eigenbetrieb
Wirtschaft und Stadtmarketing Pforzheim (WSP) im Rahmen der Cluster-Initiative
HOCHFORM organisiert.

Mit dem Pforzheimer Werkstofftag setzen die Initiative HOCHFORM und das
IWWT eine Fachveranstaltung um, die inhaltlich aktuelle Themen aus Industrie,
Forschung und Entwicklung aufgreift. In diesem Jahr stehen Werkstoffaspekte in
der Medizintechnik im Fokus der Fachvortrage.

Auch zukunftig soll mit dem Pforzheimer Werkstofftag eine kontinuierliche
Schnittstelle zwischen Forschung und Entwicklung, industrieller Anwendung und
Lehre geschaffen werden. Wir hoffen, dem interessierten Leser des hier vorlie-
genden Tagungsbandes auch dieses Jahr wieder ein reizvolles Programm zu-
sammengestellt zu haben, und wiinschen bei der Lektiire viele und vielleicht hier
und da auch ganz neue Einblicke in das innovative Gebiet der Werkstoffe.

Pforzheim, im September 2014 Prof. Dr.-Ing. Norbert Jost
Roman Klink
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Biobasierte Kunststoffe als innovative Werkstoffe
fur die Medizintechnik

Dr. Ralf Kindervater,
BIOPRO Baden-Wirttemberg GmbH
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Die Rolle der BIOPRO Baden-Wirttemberg im
Innovationsprozess von Medizintechnikunternehmen

Die BIOPRO Baden-Wirttemberg GmbH ist die Innovationsagentur des Landes
Baden-Wirttemberg fur die Themenfelder Gesundheitsindustrie (Medizintechnik,
Pharmazeutische Industrie und Biotechnologie) und Biotkonomie (Nachhaltige
Wirtschaft auf Basis nachwachsender Rohstoffe, ohne weitere Nutzung fossiler
Rohstoffe).

Im Rahmen der Aktivitdten im Bereich der Biobkonomie beschéftigt sich die BI-
OPRO seit 2006 mit dem Thema Biopolymere und biobasierte Werkstoffe und
koordiniert eine Clusteraktivitat zu diesem Thema. Industriepartner aus diesem
Cluster bearbeiteten/bearbeiten in vom BMBF geférderten Projektkonsortien bio-
basierte Werkstoffe wie biobasierte Polyamide, Polymilchsaure, Polybuttersaure,
biotechnologisch hergestelltes Alginat, thermoplastische Werkstoffe auf Basis
von Lignin, modifizierter Cellulose und Collagen.

Im Umfeld der Betreuung der Unternehmen der Gesundheitsindustrie verfligt die
BIOPRO (iber eine weitreichende Ubersicht iiber die in Baden-Wiirttemberg téti-
gen Unternehmen der Medizintechnik, der Pharmazeutischen Industrie und der
Biotechnologie-Branche, deren Produkte, Technologieansatze und Dienstleis-
tungsangebote. Zusatzlich unterhalt die BIOPRO Kontakte in die hochschulbezo-
gene, universitare und aul3eruniversitare Forschung und ist Partner im Technolo-
gietransfer.

Aus der Schnittmenge dieser beiden Tatigkeitsfelder haben sich in den zuriick-
liegenden Jahren eine Anzahl von Synergiemomenten ergeben, da im Bereich
der Medizintechnik viele Spezialkunststoffe Anwendung finden bzw. bei vielen
verwendeten Kunststoffen tber Oberflachenmodifikationen neue bzw. zuséatzli-
che Materialeigenschaften eingestellt werden.
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Derzeitige Problemstellungen beim Einsatz von
Kunststoffen in der Medizintechnik

Heutige Problemstellungen in der Verwendung von Kunststoffen in medizintech-
nischen Anwendungen sind die oft nur geringen Mengengertiste an Kunststoffen
und die hohen regulatorischen Anforderungen an die Sicherung der Materialqua-
litat bei medizintechnischer Kunststoffanwendung.

Bei den meisten, gro3technisch hergestellten Kunststoffen, die in der Medizin-
technik Anwendung finden, ist der entsprechende Mengenanteil zur Gesamt-
menge derart gering, das Kunststoffhersteller gegenliiber Anwendern in der Me-
dizintechnik nur geringe Prioritaten setzten. Im Fall der Einstellung der Produkti-
on eines Kunststoffes mit medizintechnischer Anwendung werden Medizintech-
nikunternehmen besonders hart getroffen, da in diesem Fall nicht einfach Er-
satzwerkstoffe flr das gleiche Produkt eingesetzt werden kénnen. Bei Verwen-
dung eines geanderten Werkstoffes erlischt die Zulassung des entsprechenden
Produktes bzw. wird ein erneutes Durchlaufen des Zulassungsprozesses erfor-
derlich.

Ldsungsansatze aus der Biotechnologie
mit biobasierten Kunststoffen

Auf der Basis dieser Erkenntnisse liegt es nahe, die Vorteile biobasierter Werk-
stoffe aus biotechnologisch hergestellten Monomeren zu nutzen, die in einem
auch kleinteilig darstellbaren Produktionsvolumen besteht und ggf. in fir die Her-
stellung von pharmazeutischen Substanzen ausgelegten, GMP zertifizierten An-
lagen hergestellt werden kdnnten.

Zusatzlich ergeben sich aus dem Potenzial fir neue, ungewdhnliche Monomere
aus biotechnologischer Herstellung interessante Mdéglichkeiten fur die Medizin-
technikbranche, an auch in Kleinmengen verfligbare neuartige Werkstoffe zu
gelangen. So konnte im Projekt biobasierte Polyamide des Clusters Biopolymere
und Biowerkstoffe der BIOPRO gezeigt werden, dass die Auswahl an klassi-
schen, aus petrochemischen Rohstoffen preisglinstig verfligbaren Polyamiden
wie beispielsweise PA 6, PA 6.6 und PA 12 um neue, bisher nicht verfligbare
Polymere wie beispielsweise PA 4.10 und PA 5.10 mit verbesserten Werkstoffei-
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genschaften, wie niedrigere Wasseraufnahmerate, geringere Dichte, hohere
Thermobestandigkeit und verbesserten Oberflacheneigenschaften erweitert wer-
den konnte.

Im Projekt Albiotex des Clusters wird derzeit der Weg zu biotechnologisch herge-
stelltem Alginat erforscht, einem molekular hochdefiniertem, polymerchemisch
standardisiertem Biopolymer mit Anwendungspotenzial in der Medizintechnik, z.
B. in der Wundversorgung.

Auch im Bereich modifizierter Lignin-, Cellulose- und Collagenpolymere liegen
Innovationspotenziale fur die Medizintechnik, in Form von Thermoplasten ebenso
wie im Bereich von Folien und Beschichtungsmaterialien fir medizintechnische
Anwendungen.

Mit Verfahrensintegration zu
kleinteiligen Produktionsanlagen

Zusatzlich hierzu sind derzeit Trends im Bereich der kunststofftechnischen Anla-
genintegration zu erkennen, die im Bereich der Spritzcompounder und der Reak-
tivextrusion interessante, inline-fahige Prozessflihrungsregime ermdoglichen. Er-
weitert man diese anlagen- bzw. prozesstechnischen Konzeptansatze um eine
kleinvolumige biotechnologische Monomer Herstellungs- und Aufarbeitungslinie,
gelangt man Uber die Anwendung regional verfligbarer, nachwachsender Roh-
stoffe flr die biotechnologische Monomerherstellung zu kleinen dezentralen
Kunststoffproduktionslinien, die in einer GMP-konformen Auslegung Medizin-
technikunternehmen zu Eigenproduzenten von neuartigen, proprietdren Kunst-
stoffen bzw. Kunststoffprodukten machen kénnte.
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Nitinol Funktions-Werkstoffe — Schlisseltechnolo-
gien, neue Potenziale und Impulse fir die Bio-
medizin und minimalinvasive Medizintechnik

Gerd Siekmeyer,
ADMEDES SCHUESSLER GmbH

11
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Zusammenfassung

Prazisionsrohre, Drahthalbzeuge und Feinbleche aus dem Werkstoff Nitinol, ei-
ner equi-atomaren intermetallischen Legierung aus Nickel und Titan, sind eine
der wichtigsten Ausgangsmaterialien in der Fertigung von minimalinvasiven Me-
dizinprodukten der Klasse lll. Globale qualitats- und regulatorische Anforderun-
gen fiur medizinische Dauer-Implantate erfordern dabei modernste Werkstoff-
Prifverfahren, auch in Verbindung mit Simulations-Tools, wie Finite-Elemente-
Berechnungen (FEM).

Diese Arbeit gibt einen Uberblick, wie und mit welchen Verfahren sich die Kom-
plexitdten unterschiedlicher biomechanischer Belastungsfalle an klassischen
Nitinol-Halbzeugen genau untersuchen und dann die Werkstoffreaktionen ver-
stehen bzw. interpretieren lassen.

Neue und innovative Verfahren (z. B. in Kombination mit Polymeren, Ultrakurz-
puls-Lasern und auf der Basis von PVD-Sputtern) erganzen die Fertigung klassi-
scher, aus Schmelzen gefertigter Halbzeuge, fir innovative biomedizinische Pro-
dukte und Komponenten. Die verfahrensbedingten Unterschiede und die werk-
stofftechnischen Designmdglichkeiten, im Vergleich zu klassischem Nitinol, wer-
den beschrieben. Es wird aufgezeigt, wie die Verbindung moderner Verfahren
und Werkstofftechnik hier neue biomedizinische Potentiale fur intelligente Implan-
tate und weitere minimal-invasive Therapieformen erdffnen (z. B. fur selbstex-
pandierende Elektroden, Implantate zur Neuromodulation oder in der regenerati-
ven Medizin).
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Einleitung

Nitinol ist der am weitesten verbreitete Formgedachtnis-Werkstoff. Aufgrund der
thermischen oder stress-induzierten martensitischen Phasenumwandlung kann
sich Nitinol, als einer der wenigen metallischen Legierungen und Werkstoffe, von
Dehnungen bis zu max. 10 % reversibel erholen [1]. Das als Superelastizitat be-
zeichneten Werkstoffverhalten der kraft-induzierten Transformation, wird beson-
ders in der minimal-invasiven, modernen ,Schliissellochmedizin® eingesetzt. In
Verbindung mit ultra-prazisen Lasern, Warmebehandlungs-Prozessen und elekt-
rochemischen Fertigungsverfahren werden diese Materialien fiir implantierbare
Medizin-Produkte, wie endovaskulare Stents, Herzklappen-Rahmen, Vena-Cava
Filtern oder Katheter-Instrumenten angewendet (Bild 1).

Bild 1: Beispiele fiir biomedizinische vaskulare Produkte/Komponenten aus Nitinol Funktionswerkstoffen
(Herzklappenrahmen — links-oben, Stents — rechts-oben, Neuro-Clot-Retriever — links-unten, hochflexible Mikro-
Katheter — rechts-unten).

Aufgrund der meist zyklischen, biomechanischer Krafte und Dehnungen bei — oft
Jife-critical* — biomedizinischen Langzeit-Anwendungen, ist das volle Verstandnis
fir das mechanische Werkstoffverhalten durch eine genaue Werkstoffcharakteri-
sierung fir eine Produkt-Zulassung notwendig (Tabelle 1.00). Besonders kritisch
— bei medizintechnischen Produkten, wie z. B. vaskularen Implantaten — ist dabei
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das Ermidungsverhalten und die zugrunde liegenden Bruchmechanismen [2, 3,

4] (Bild 2).

‘ Verfahren & Normen

Anwendung der Werkstofftechnik

Finite Element Methode (FEM/FEA)

Simulation des Werkstoffverhaltens

Dynamische Differenzkalorimetrie
(DSC) ASTM 2004

Thermische Analyse des funktionalen
Werkstoffverhaltens

Mechanischer Af-Test
ASTM 2082

Funktionale Af-Temperatur

Betriebsfestigkeit (Fatigue-to-
Success, Fatigue-to-Fracture)
ASTM F2477/ASTM F04.30.06

Kurzzeitfestigkeit, Zeit(schwing)-
Festigkeit, Dauerfestigkeit

Radialkraftmessung (RFT)
EN14299, EN12006, ISO25539

Messung der radialen Widerstands -
und chronischen Offnungs-Kraft

Zugprufung

Spannungs-Dehnungs-Verhalten

ASTM E8, ASTM F2516, EN10002

Tabelle 1: Die wichtigsten Verfahren und Methoden zur mechanischen Charakterisierung des funktionalen
Werkstoffverhaltens von Nitinol

Bei Funktions-Werkstoffen wird die materialtechnische Charakterisierung mit
einer Reihe moderner Prifverfahren durchgefihrt, die nachfolgend kurz vorge-
stellt werden.

Material und Methoden

Bild 2 zeigt das typische Studien-Design der werkstofftechnischen Priifung, spe-
ziell der mechanischen Charakterisierung eines funktionalen Biowerkstoffes. Zu
Beginn der werkstofftechnischen Untersuchungen steht ein reprasentatives Pro-
bendesign bzw. die dimensionelle und funktionale Probendefinition. Als Proben
haben sich Mikro-Zugproben bzw. Mikro-Diamonds (Bild 3) etabliert. Durch diese
Probenform lassen sich neben Druck- und Zugbelastungen auch thermo-
mechanische und funktionale Werkstoffeigenschaften (z. B. das werkstofftechni-
sche Ermudungsverhalten), unter mdglichst realistischen biomechanischen Be-
dingungen, genauer und beschleunigt untersuchen.
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Bild 2: Design einer typischen werkstofftechnischen Untersuchungsstudie zur mechanischen Charakterisierung
des funktionalen Biomaterials Nitinol.

Fur die numerische Simulation der werkstofftechnischen Belastungen gibt es
komplexe konstitutive Materialmodelle, die auf mechanischen Kennwerten der
Zug-Dehnungsmessung aufbauen. Damit ist dann die weitere Parametrisierung
von werkstofftechnischen Untersuchungen (z. B. fir das thermo-mechanische
Verhalten oder Ermudungsverhalten) méglich (Bild 4 und 5). Wichtig ist immer,
dass diese Modellberechnungen auch real verifiziert werden. In Abhéngigkeit von
der Probengeometrie kann das sehr schwierig sein (Mikrodimensionen, erforder-
liche Mess- und Einstell-Prazision, Handling etc.).
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Bild 3: Probengeometrie und Bestimmung dynamischer und funktionaler werkstofftechnischer Kennwerte, mit
Hilfe von FEM Berechnungen.

Bild 4: FEM Simulation (links) fur die Parametrisierung einer thermo-mechanischen und werkstofftechnischen
Vermessung der Af-Temperatur an einer Nitinol-Wafer-Probe (rechts).

10
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Bild 5: Elektrodynamischer Dauerprifstand (Instron E1000) zur Bestimmung des Ermudungsverhaltens (obere
Reihe) bzw. Zugpriifung mit Laser-Extensometer (Zwicki 2020) zur kontaktlosen Dehnungsmessung (untere
Reihe) an Mikro-Diamonds in Wafer-Proben.

11
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Ergebnisse und Diskussion

Bild 5 zeigt beispielhaft die Ergebnisse flr das Spannungs-Dehnungs-Verhalten
in Nitinol Uber 25 konsekutive Zyklen. Der Vergleich findet hier an Proben aus
Nitinol Schmelzen und gesputtertem Nitinol statt. Bei gesputtertem Nitinol tritt
neben einer Variation der E-Module und einer grél3eren Bruchdehnung auch
spannungsinduzierter Martensit auf, der zu einer bleibenden Dehnung fihrt. Un-
terschiede in den Plateauspannungen beruhen nur auf Unterschieden in der Af-
Temperatur (Clausius Clapeyron Beziehung [5]).

1500 N 1600
g . T
@ 500 ‘w600
8 (%]
50 0 0 0 30 5 10
o2 ? 400 0 10 20 30
Strain [%] Strain [%)]
® cylcel ® cycle 10 cycle 25 ® cyclel @ cyclel0 cycle 25

Bild 6: Vergleich des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens (Uber 25 Zyklen) von Proben aus geschmolzenem
(links) zu gesputtertem (rechts) Nitinol.

Bild 7: Dauerfestigkeit fur unterschiedlich prozessierte Nitinol-Werkstoffe.

12
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In Bild 6 ist die Dauerfestigkeit fir unterschiedlich prozessiertes Nitinol Material
(Gber unterschiedliche Vor-Dehnungen) gezeigt. Proben aus geschmolzenem
Nitinol zeigen hier die niedrigste Dauerschwingfestigkeit mit einer Belastungs-
grenze von ca. 0.5 % % alternierender Dehnung. Im Vergleich dazu liegt die Be-
lastungsgrenze flr Proben aus gesputtertem Nitinol bei ca. 1.5 % Y2 alternieren-
der Dehnung [2, 6]. Aus der Bewertung des biomedizinischen Anwendungsfalles
fur ein Medizinprodukt, im Vergleich zu diesen Ergebnissen, wird dann die ent-
sprechende Werkstoff- und Prozessauswahl vorgenommen bzw. ist die entwi-
ckelte Design- und Fertigungslosung zulassungsfahig.

Ausblick und Impulse
Seit der Entdeckung der Superlegierung Nitinol in den 1960er Jahren, findet die-
ser Funktions-Werkstoff technischen Einsatz in Aktuatoren, Federn oder minimal-
invasiven biomedizinischen Komponenten, wie Stents und Herzklappenrahmen.
In Kombination mit neuen technischen Fertigungs-Verfahren der Mikrotechnik [6],
sind mit diesem Werkstoff neue Medizintechnik-Produkte flr viele weitere mini-
mal-invasive Therapien maoglich.

Bild 8: Beispiele fur neue biomedizinische Produkte und Komponenten aus Nitinol.

Links ist ein polymerbeschichteter Stenttrager mit flexiblen Mikroelektroden fiir die Neuromodulation gezeigt.
Rechts eine Aneurysm-Platinspirale (Durchmesser ca. 0.2 mm), die Uber einen Mikroaktuator (1 mm x

0.25 mm) aus gesputtertem Nitinol vom Katheter getrennt wird.

13
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Grundlage fur innovative und sichere Medizintechnik-Anwendung und -Verfahren
von Nitinol Funktionswerkstoffen sind immer moderne werkstofftechnische Ver-
fahren.

SEI “30kV L WD3Rin{E»SS64.

Bild 9: Beispiele neuer biomedizinischer Anwendungspotenziale von Nitinol (durch Ultrakurzpuls-Lasern (UKP)
und PVD-Sputtern). Obere Reihe: hochflexible Wellen, fur den Einsatz in Mikrokathetern.

Mittlere Reihe: Integrierte ,Flaps" und Elektroden auf Stenttragern fir die Neuro-Medizintechnik.

Untere Reihe: Pordse Mikrosubstrate fur den Einsatz in der regenerativen Medizin [8].

14
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Metallpulverspritzguss -
Komplexe Bauteile in hochster Prazision

Honorarprof. Dr. Carlo Burkhardt,
Ohnmacht & Baumgartner GmbH & Co. KG
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Vom Pulver zum hochpréazisen Bautell

Das SpritzgieRen von Kunststoffen ist ein seit Jahrzehnten bekanntes und aus
der modernen Technik nicht mehr wegzudenkendes Herstellungsverfahren. Un-
zahlige Gebrauchs- und Dekorationsgegenstande aus ,Plastik“ umgeben uns im
Alltag — von einfachen Blisterverpackungen fiir Medikamente oder Lebensmittel
bis hin zu komplexen, fur hochste Beanspruchungen ausgelegten Funktionsbau-
teilen in Industriegitern oder Fahrzeugen (Bild 1).

Das Spritzgiel3en bietet eine nahezu unendliche Formenvielfalt bei geringen Fer-
tigungskosten, weshalb dieses Verfahren bei Kunststoffen seit den 1960er-
Jahren einen unvergleichlichen Siegeszug angetreten hat und man zur Beschrei-
bung unserer Epoche neben dem Schlagwort ,Informationszeitalter® auch den
Begriff ,Kunststoffzeit“ als Analogie zu Eisen- oder Bronzezeit verwendet.
Spritzgegossene Kunststoffe eignen sich allerdings nicht fur jedwede Anwendun-
gen. Insbesondere bei hohen mechanischen und/oder thermischen Belastungen
zeigen metallische und keramische Werkstoffe im Vergleich zu Kunststoffen ein
deutlich Uberlegenes Verhalten: hohere Festigkeit, groRere Steifigkeit, hdhere
Einsatztemperaturen und gegebenenfalls besondere elektrische, magnetische
oder thermische Eigenschaften. Somit sind Metalle und Keramiken weiterhin un-
verzichtbare Konstruktionswerkstoffe fur technisch anspruchsvolle Anwendun-
gen.

Da sich Metalle und Keramiken in konventionellen Herstellungsverfahren wie z.
B. dem Zerspanen oder Gief3en deutlich schwerer verarbeiten lassen als Kunst-
stoffe, insbesondere bei komplexen Geometrien, lag der Wunsch nahe, die Ein-
fachheit der Formgebung beim SpritzgieBen mit den besseren Material-
eigenschaften der Metalle bzw. Keramiken zu verbinden: Die Idee des Pulver-
spritzgieRens, kurz PIM (englisch fur Powder Injection Moulding), war geboren.
Beim Pulverspritzgiel3en wird feines Metall- oder Keramikpulver mit einem orga-
nischen Binder vermischt und dann auf einer Spritzgussmaschine in Form ge-
bracht. Anschliel3end wird der Binder wieder entfernt und das Bauteil bei hoher
Temperatur in einem Ofen gesintert. Als Ergebnis erhalt man ein rein metalli-
sches bzw. keramisches Enderzeugnis, das die mechanischen Vorteile gesinter-
ter Bauteile mit der grol3en Formgebungsvielfalt des Spritzgie3ens verbindet.
Bekannt ist das Pulverspritzgiel3en bereits seit etwa 1920, als erste keramische
Gehause fur Zindkerzen mit diesem Verfahren gefertigt wurden. Industriell konn-
te sich das Pulverspritzgiel3en aber erst seit etwa 1980 mit der Fertigung kleiner,
hochpraziser metallischer Bauteile fur Industriegiter und Handfeuerwaffen etab-
lieren.
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Bild 1: Kunststoffspritzgussteile Bild 2: Ein Bauteil statt Montage vieler Einzelteile

Heute ist das pulvermetallurgische SpritzgieRen ein wirtschaftliches Fertigungs-
verfahren flr Gro3serienprodukte, das vor allem bei der Herstellung kleinerer bis
mittelgroRer Bauteile mit eher komplexer Geometrie und einem Gewicht von 0,1
bis etwa 150 Gramm zur Anwendung kommt. Ein Vorteil dieses Verfahrens ist
beispielsweise, dass Bauteile mit anspruchsvoller Geometrie, die in konven-
tionellen Verfahren nur mehrteilig zu fertigen sind, in einem einzigen Stick her-
gestellt werden kénnen (Bild 2). Haupteinsatzgebiete sind der Automobil- und
Maschinenbau, die Mess- und Steuerungstechnik, die Feinmechanik und der
Waffenbau, die Schloss- und Beschlagindustrie, die Werkzeugtechnik sowie der
Bereich der Haushaltsgerate.

Das Pulverspritzgussverfahren

Das PulverspritzgieRen gehort nach DIN 8580 fertigungstechnisch zu den Ur-
formverfahren und stellt eine Untergruppe des Spritzgiel3ens dar. Ausgehend von
den verarbeiteten Werkstoffgruppen unterteilt es sich in das Metallpulverspritz-
gieBen (Metal Injection Moulding; MIM) und in das Keramikpulverspritzgiel3en
(Ceramic Injection Moulding; CIM).

Die Prozessschritte des Pulverspritzgiel3ens
Das PulverspritzgieBen besteht aus den vier aufeinanderfolgenden Prozess-
schritten Feedstockproduktion, SpritzgieRen, Entbindern und Sintern, die sche-
matisch in Bild 3 dargestellt sind. Das fertige Bauteil kann anschlieBend noch
einer Nachbehandlung unterzogen werden.
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Bild 3: Der Metallpulverspritzgussprozess (schematisch)

Feedstockproduktion

Im ersten Prozessschritt wird ein feines Metall- oder Keramikpulver mit einem
organischen Binder zu einer homogenen Masse vermischt, die analog zur Kunst-
stoffverarbeitung in einem Spritzgussprozess verarbeitet werden kann. Diese
Metall-/Kunststoffmischung nennt man Feedstock.

Spritzgiel3en

Dieser Feedstock wird in verfliissigter Form (Ublicherweise bei erhéhter Tem-
peratur) in ein geschlossenes Werkzeug eingespritzt, wo er durch gezielte Tem-
peraturfihrung die Form (Kavitat) erst komplett ausfillt und anschlieRend plastifi-
ziert. Der so entstandene Formkdrper (Grinteil oder Grinling) weist schon alle
typischen geometrischen Merkmale des fertigen Bauteils auf.

Entbindern

Nach Entnahme des Grinteils aus der Spritzgussmaschine wird der Binder im
nachsten Prozessschritt, dem Entbindern, wieder entfernt. Es entsteht ein rein
metallisches oder keramisches Bauteil.

Sintern
Der nach dem Entbindern zuriickbleibende porése Formkdrper, nun Braunteil
oder Braunling genannt, wird durch Sintern bei hoher Temperatur zu einem Bau-
teil mit seinen endgiltigen geometrischen und mechanischen Eigenschaften ver-
dichtet.
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Nachbearbeitung

Durch Pulverspritzgiel3en hergestellte Bauteile weisen eine sehr hohe Dichte auf
(typischerweise >96 %) und kdnnen allen denkbaren Warme- und Oberflachen-
behandlungen unterzogen werden, die auch bei konventionell gefertigten metalli-
schen oder keramischen Bauteilen anwendbar sind.

Abgrenzung zu anderen Herstellungsverfahren
Das MetallpulverspritzgieBen (MIM-Verfahren) konkurriert mit der spanenden
Herstellung, dem Presssintern und dem Feinguss. Im Vergleich zur spanenden
Fertigung oder zum Presssintern von einfachen, rotationssymmetrischen Bau-
teilen ist es unter Kostenaspekten klar im Nachteil. Das MIM-Verfahren weist
jedoch immer dort Vorteile auf, wo komplexe Geometrien, spezielle Werk-
stoffanforderungen, hohe Préazision und geringe Fehlerquoten gefordert sind oder
teure Nacharbeit vermieden werden soll. Hinterschnitte, Bohrungen, Gewinde,
Logos oder andere Beschriftungen kdénnen direkt in das Bauteil integriert oder
ganze Baugruppen in einem Stlick gefertigt werden, wie in Bild 2 illustriert. Somit
handelt es sich beim MIM-Verfahren um ein endkonturnahes Fertigungs-
verfahren.
Oft wird das MIM-Verfahren mit dem konventionellen Presssintern verwechselt,
bei dem — bezogen auf den Querschnitt — vergleichsweise flache Bauteile durch
Pulverkompaktieren in Matrizenwerkzeuge gepresst und anschlieBend gesintert
werden. Damit lassen sich jedoch weitaus weniger komplexe Bauteilgeometrien
fertigen. Aufgrund der meist uniaxialen Verdichtung kommt es beim Presssintern
Uber dem Bauteilquerschnitt auBerdem zu einem Dichtegradienten, wahrend
MIM-Bauteile eine sehr gleichmafige Dichteverteilung aufweisen.
Da das MIM-Verfahren ein werkzeuggebundenes Verfahren ist, miissen sich die
Werkzeugkosten uber die Stuckzahlen amortisieren. Diese kdnnen je nach An-
wendungsfall zwischen einigen tausend bis hin zu mehreren Millionen Bauteilen
pro Jahr liegen.
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MIM-gerechtes Konstruieren

Die Moglichkeit, die gestalterische Freiheit des Kunststoffspritzgiel3ens auf metal-
lische Bauteile zu Ubertragen, ist fir viele Entwicklungsingenieure von grof3em
Interesse, insbesondere da die mechanischen Eigenschaften von MIM-Bauteilen
mit denen konventionell hergestellter metallischer Bauteile durchaus vergleichbar
sind.

Weitere Vorteile des MIM-Verfahrens sind seine Ressourceneffizienz, da durch
die Wiederverwendbarkeit des Angusses nahezu das gesamte ursprlinglich ein-
gesetzte Material flr die Endanwendung zur Verfligung steht, sowie die Verar-
beitbarkeit von Werkstoffen und Werkstoffkombinationen, die konventionell nur
schwer herzustellen bzw. zu bearbeiten sind., wie z. B. Hartmetalle (W-C), Titan
(Ti), Nickel-Basislegierungen (Inconel) u. a.

Ein weiterer Vorteil des MIM-Prozesses ist die Méglichkeit, Hinterschneidungen,
Querbohrungen, Aulen- und Innengewinde, Verzahnungen, dekorative Oberfla-
chenstrukturen sowie Personalisierungen wie z. B. ein Firmenlogo (Bild 4) oder
sonstige Beschriftungen bereits im Werkzeug zu realisieren und so aufwandige
Nachbearbeitungsschritte, wie sie bei konventionellen Bearbeitungsmethoden
notwendig sind, zu minimieren bzw. ganz zu vermeiden.

Blld 4: MIM bietet hohe Abbildegenauigkeit, Bild 5: Hochglanzende Oberflache eines
z. B. fur Logos Luxuskopfhorers

Um allerdings nicht nur ein unter technischen, sondern auch unter 6konomischen
Aspekten erfolgreiches MIM-Bauteil zu konstruieren, sind einige Auslegungs-
kriterien zwingend zu beachten. Das MIM-Verfahren ist kein Low-cost-
Fertigungsverfahren, da insbesondere die Konstruktions- und Herstellkosten des
Spritzgusswerkzeugs eine hohe Einstiegshiirde in ein moégliches Entwicklungs-
projekt darstellen. Deshalb ist es ratsam, schon zu einem frihen Zeitpunkt eine
sorgfaltige Machbarkeitsanalyse durchzufiihren, die folgende Kriterien betrachtet:
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Bauteilkomplexitat

Der MIM-Prozess kann seine Vorteile immer dann zur Geltung bringen, wenn
maoglichst viele komplexe Anforderungen (anspruchsvolle Geometrie ohne Sym-
metrieachse, hohe Malhaltigkeit, zusatzliche Querbohrungen, spezielle Oberfla-
chenstrukturen usw.) an das Bauteil gestellt werden, die konventionell nur durch
die Abfolge mehrerer Bearbeitungsschritte realisiert werden kénnen. Auch Geo-
metrien, die durch ein hohes Zerspanungsvolumen gekennzeichnet sind, eignen
sich gut fir den MIM-Prozess.

Ein weiteres Entscheidungskriterium fir den MIM-Prozess kann die zu erzielende
Oberflachenglte des fertigen Bauteils sein. Wird eine matte Bauteiloberflache mit
einer Rauigkeit zwischen 0,2 um und 5 pm gewiinscht, ist bei MIM-Bauteilen eine
nachfolgende Oberflachenbehandlung nicht erforderlich. Daraus kann im Ver-
gleich zu konkurrierenden Verfahren ein erheblicher Kostenvorteil resultieren, der
sich ganz besonders bei schwierig zu polierenden Hartmetallen zeigt. Auch flr
glanzende Oberflachen kann eine Fertigung als MIM-Bauteil von Vorteil sein, da
wahrend des Polierprozesses aufgrund der endkonturnahen Fertigung nur sehr
wenig Material abgetragen werden muss und sich somit die Polierzeiten deutlich
verringern. Bild 5 zeigt einen im MIM-Verfahren hergestellten Luxus-Kopfhorer
mit einer hochgléanzenden Oberflache.

Ein weiterer Aspekt in Hinblick auf eine Entscheidung, ob der Metallpulver-
spritzguss das fur den jeweiligen Anwendungsfall optimale Fertigungsverfahren
darstellt, sind die angestrebte Bauteilgrof3e bzw. das Bauteilgewicht. Die meisten
heute eingesetzten MIM-Bauteile haben eine Grolie von weniger als 50 mm und
ein Gewicht von weniger als 20 g, wobei die grol3e Masse der produzierten MIM-
Teile zwischen 10 und 25 mm und einem Gewicht von weniger als 10 g liegen.
Vereinzelte MIM-Teile werden sogar als p-Teile gefertigt (Bild 6). Die Bauteil-
groR3e ist dabei nicht nur bezuglich der Materialkosten ein wirtschaftlicher Faktor,
sondern ebenso bei Bauteilen mit geringem Werkstoffeinsatz, da die Bau-
teilgrolRe die Ofenfullmenge beim &ulerst fertigungskostenrelevanten Prozess-
schritt Sintern definiert. Das Bauteilgewicht wiederum geht ebenfalls nicht nur in
die Werkstoffkosten ein, sondern steht in direktem Zusammenhang mit den ein-
gesetzten Wandstarken, die ublicherweise bei MIM-Bauteilen kleiner als 3 mm
sind. Geringe und mdglichst gleichm&Rig Uber das Bauteil verteilte Wandstarken
ermoglichen ein rasches Entbhindern und garantieren aufgrund der gleichmafligen
Durchwarmung und Abkuhlung beim Sintern eine hohe Mafhaltigkeit.
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Bild 6: p-MIM-Bauteil (Funktionskomponente Bild 7: MIM-Leichtbauvariante eines Flansches durch
in einem Brillenscharnier) gezielte Materialeinsparung

Die fur MIM-Bauteile gerade beschriebenen Notwendigkeiten geringer Wand-
starke und gleichmaRiger Wanddickenverteilung bedeuten allerdings nicht nur
eine Einschrankung bei der Herstellung von Bauteilen, sondern kdénnen auch
sehr vorteilhaft genutzt werden. Da der MIM-Prozess dem Konstrukteur entspre-
chende Freiheiten bei der Festlegung der Bauteilgeometrie eréffnet, kbnnen bei-
spielsweise durch gezielte Aussparungen an mechanisch geringer beanspruch-
ten Stellen bzw. durch Verstrebungen anstelle von Vollmaterial Leichtbaukonzep-
te umgesetzt werden, die in konventioneller Fertigung nicht bzw. nur sehr auf-
wandig zu realisieren sind (Bild 7).

Werkstoffauswahl

Neben konstruktiven Anforderungen, welche bei technischen Bauteilen stets die
Basis fiir die Werkstoffauswahl bilden, sind fiir eine rationelle Fertigung fer-
tigungstechnische, wirtschaftliche und dispositive Aspekte ebenfalls von ent-
scheidender Bedeutung. Daher fuhrt nur eine Gesamtbetrachtung aller Aspekte
zu einem kostengunstigen und damit marktgangigen Produkt. Die Auswahl des
optimalen Werkstoffs aus der Menge der geeigneten Werkstoffe gestaltet sich bei
MIM-Bauteilen vergleichsweise komplex, da die durch die Werkstoffauswahl ent-
stehenden Kosten bei MIM-Bauteilen nicht ausschlie3lich an den Kosten der Le-
gierungselemente festgemacht werden konnen. Durch die Pulver- und Feed-
stockherstellung, die Lagerhaltung von Werkstoffvarianten sowie durch die wah-
rend der Produktion entstehenden Umristkosten (z. B. Reinigung der Spritz-
gussmaschine, erforderliche Sortenreinheit beim Entbindern und Sintern) entste-
hen zusétzliche Kosten, die nicht vernachléassigt werden dirfen. Deshalb kann es
insbesondere bei kleineren Stiickzahlen bzw. Fertigungslosen unter Umstanden
kostengtinstiger sein, einen bezlglich des Ausgangsmaterials teureren, aber in
der Produktion etablierten und mit anderen Bauteilen in grof3en Stiickzahlen ver-
arbeiteten Werkstoff zu verwenden.
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Da das MIM-Verfahren bei entsprechender Wahl der Fertigungsparameter hohe
Dichten von mehr als 96 % des jeweils theoretisch erzielbaren Werkstoffkenn-
werts und damit eine sehr geringe Restporositat ermdglicht, sind die Werkstoffei-
genschaften von MIM-Bauteilen bei &hnlicher Gefligestruktur in vieler Hinsicht
mit denen erschmolzener Legierungen vergleichbar.

Produktionsmenge/Stiickzahlen

Das MIM-Verfahren ist besonders bei groRen Stilickzahlen wirtschaftlich interes-
sant. Diese ziemlich unprézise Pauschalaussage bezieht sich in erster Linie auf
die hohen durch die Konstruktion und Fertigung des Spritzgusswerkzeugs anfal-
lenden Investitionskosten, die beispielsweise bei nicht werkzeug-gebundenen
Verfahren wie dem Zerspanen nicht erforderlich sind. Hinzu kénnen erhebliche
Projektierungskosten kommen, die stark von der Bauteilkomplexitat und dem
vorgesehenen Werkstoff abhéangen.

Da die Investitions- und Folgekosten stark bauteilabhéngig und dartiber hinaus
branchenspezifisch sind, ist es nicht mdglich, genaue Stiickzahlen fiir eine wirt-
schaftliche Fertigung anzugeben. So existieren MIM-Bauteile in der Medizin-
technik oder Luxusguterindustrie, die in wenigen tausend Stiick pro Jahr herge-
stellt werden, wahrend in der Automobilbranche MIM-Bauteile in Millionensttick-
zahlen gefertigt werden.

Anwendungsbeispiele

Medizintechnik

In der Medizintechnik kommen MIM-Bauteile als Implantate, wie z. B. Knochen-
schrauben, Klammern und kinstliche Gelenke, zum Einsatz. Bei diesen Anwen-
dungen spielen insbesondere Titanwerkstoffe und -legierungen eine immer gro-
Rere Rolle. Ein weiteres Anwendungsfeld sind medizinische Instrumente und
Bestecke, da die MIM-Technologie aufgrund ihrer gestalterischen Freiheit die
Herstellung besonders ergonomischer und leichter Instrumente ermdglicht. Diese
werden meist aus rostfreien Stdhlen hergestellt und kdnnen einfach sterilisiert
und damit mehrfach wieder verwendet werden. Bei besonders anspruchsvollen
Anwendungen werden jedoch auch Einwegbauteile eingesetzt, wie die in Bild 8
dargestellte Positioniergabel fiir ein kiinstliches Bandscheibenimplantat fiir die
Halswirbelsaule. Wahrend der Operation wird das auf der sterilen Titangabel
positionierte Bandscheibenimplantat mit hdchster Prazision zwischen den be-
troffenen Wirbeln eingebracht und entsprechend fixiert. Danach wird die Positio-
niergabel abgezogen und entsorgt.
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Bild 8: Positioniergabel fur Bandscheibenoperationen Bild 9: Gewichtsoptimierter Ventilschlepphebel eines
eines PKW-Motors

Automobil

Die Moglichkeit, komplizierte, gewichtsoptimierte Geometrien aus hochtempe-
raturbestandigen Werkstoffen zu erzeugen, erlaubt in der Automobilindustrie die
Herstellung von hdochst leistungsfahigen Motorfunktionskomponenten wie bei-
spielsweise im Einspritz-, Ziindungs- und Ventilbereich.

Bild 9 zeigt einen Ventilschlepphebel, der als elementarer Bestandteil des Ventil-
triebs flr eine signifikante Leistungsverbesserung eines im Rennsport eingesetz-
ten Hochdrehzahltriebwerks sorgt. Die Aufgabe des Schlepphebels ist dabei, die
Drehbewegung der Nockenwelle in eine ,Auf-/Abwéartsbewegung“ der Ventile zu
Ubersetzen. Aufgrund seiner Gestaltung als MIM-Bauteil konnte nicht nur der
Herstellungsprozess effizienter und damit wirtschaftlicher gemacht, sondern auch
die bewegten Massen des Motors im Betrieb deutlich reduziert werden, was die
zur Leistungsverbesserung des Rennsportmotors erforderliche Drehzahlerh6-
hung ermaéglicht.

Ausblick

Seit den ersten US-amerikanischen Laboranwendungen in den 1980er Jahren
hat sich die MIM-Technologie als ernstzunehmende Fertigungstechnologie konti-
nuierlich verbreitet. Ausgehend von ersten Anwendungen in der Industriegiter-
und Waffentechnik hat sie sich viele neue Anwendungsfelder ertffnet und ist
heute als wichtige Erganzung zur spanenden Fertigung, zum Feinguss und zum
Presssintern aus einer Vielzahl von Anwendungen in Industrie, Automobilbau,
Luft- und Raumfahrt sowie der Medizintechnik nicht mehr wegzudenken.
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Gleichwohl ist der Metallpulverspritzguss eine noch junge Technologie, deren
vielfaltige Einsatzmoglichkeiten vielen Ingenieuren und Konstrukteuren nicht be-
kannt sind. Hier verbirgt sich noch ein groRes Potenzial weiterer neuer Anwen-
dungsfelder, die heute noch gar nicht bekannt sind.

Die vielversprechendsten Einsatzgebiete finden sich neben der kontinuierlichen
Erweiterung des Bauteilspektrums bekannter Anwendungen dabei im Leichtbau,
also z. B. im Automobilbau, in der Luft- und Raumfahrt bzw. im Medizintechnik-
bereich, sowie im Werkstoffbereich. So ist nicht nur die Verwendung neuer oder
heute im MIM-Bereich noch nicht eingesetzter Werkstoffe wie beispielsweise
Kupfer- und Nickelbasislegierungen zu erwarten, sondern auch der Einsatz neuer
Materialkombinationen sowie die Ubertragung von Erkenntnissen der Pulverme-
tallurgie aus dem Presssinterbereich z. B. in Hinblick auf Implantatlegierungen
oder Permanentmagnete vorstellbar. Dartber hinaus ist sicherlich auf Seite der
Prozesstechnik, insbesondere beim SpritzgieRen und Entbindern bzw. in der
Weiterentwicklung der bekannten Feedstocksysteme, weiteres Potenzial fir Kos-
tensenkungen vorhanden.

Die konsequente Umsetzung von Fertigungsverfahrensverbesserungen sollte
deshalb die Wettbewerbsfahigkeit der noch vergleichsweise jungen MIM-
Technologie gegentuber den sehr viel reiferen konkurrierenden Verfahren Zer-
spanen, FeingieRen bzw. Presssintern flr heute noch nicht erschlossene An-
wendungsfelder weiter erhdhen und kontinuierliches Wachstum und Verbreitung
dieser Technologie fordern.
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Prafung medizinischer Produkte mittels digitaler
Roéntgeninspektionen und Computertomographie

Michael Ulbricht,
GE Measurement & Control
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Prifung medizinischer Produkte mittels digitaler
Rdntgeninspektion und Computertomographie

Durch die heutzutage sehr hohe Bildgtite in der digitalen Rontgeninspektion ge-
paart mit stetig praziser arbeitenden Computertomographen, gehéren jene Sys-
teme mittlerweile zum Standardequipment bei der Prifung medizinischer Produk-
te.

Im Nachfolgenden werden die Prinzipien der 2D Rontgeninspektion sowie der
industriellen Computertomographie erklart. AnschlieRend werden einige Praxis-
beispiele aufgefihrt.
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Endoskopietechnik —
eine werkstofftechnische Herausforderung

Dr.-Ing. Frank Wehrheim/Dr.-Ing. Siegfried Ginter,
Richard Wolf GmbH
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Abstrakt

Die minimalinvasive ,Schliisselloch* Chirurgie ist eine sehr patientenschonende
Therapiemethode, die sich immer mehr als Standardverfahren in der Medizin
etabliert. Nicht zuletzt weil sich die endoskopischen Systeme in den letzten zwei
Jahrzehnten massiv weiterentwickelt haben. Das Endoskop selbst, das im Ge-
samtsystem fur den minimalinvasiven Blick und Zugang ins Koérperinnere sorgt,
hat viele konkurrierende Anforderungen zu erfiillen. Neben dem Wunsch, immer
schonendere, dinnere Endoskope einzusetzen, werden geringere Herstellkos-
ten, eine bessere Bildqualitat, hohe mechanische Stabilitat bzw. Flexibilitdt und
Funktionalitat bei ausreichend hoher Lebensdauer gefordert. Speziell fir Endo-
skope und in der Endoskopie angewendete Werkzeuge kommen Hygieneaspek-
te, die z. B. eine Dampfsterilisation erfordern, und Biokompatibilitatsfragen er-
schwerend hinzu. Diese Anforderungen zu einem hoch funktionellen zuverlassi-
gen Endoskop zu vereinen ist mit groRen werkstofftechnischen Herausforderun-
gen verknlpft. Hier sollen genau dieses werkstofftechnischen Aspekte im Detail
beleuchtet und anhand von konkreten Beispielen aus der Endoskopietechnik
nahegebracht werden. Es zeigt sich, dass es auch heute noch werkstofftechnisch
bedingte Limitationen in der Endoskopietechnik gibt, die fiir eine zukiinftige Wei-
terentwicklung des Endoskops zu I6sen sind.

Knittlingen, im August 2014 Dr.-Ing. Siegfried Ginter
Dr.-Ing. Frank Wehrheim
Richard Wolf GmbH
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Einleitung

Die minimalinvasive Chirurgie (MIC) ist eine sehr patientenschonende Therapie-
methode. Im Gegensatz zu einem offenen chirurgischen Eingriff, versucht man in
der MIC Uber einen moglichst minimalen Zugang Operationen (,Schliisselloch
OP*) und Therapien im Innern der Patienten durchzufihren. Hierflr werden En-
doskope bendtigt. Oft bieten sich natiirliche Kérpertéffnungen und Hohlraumsys-
teme an, um ins Koérperinnere zu gelangen. Wie in Bild 1 dargestellt, gelangt
man zum Beispiel Gber den Urogenitaltrakt — Harnréhre, Blase, Harnleiter bis in
die Niere, oft mittels flexiblen aber auch starren Endoskopen.

Bild 1: Anatomie des Urogenitaltrakts der Frau. Endoskopische Anwendungssituation im Harnleiter /1].

Im Gegensatz dazu werden auch Operationen Uber kinstliche, perkutane
Schnittzugdnge im Patienten durchgeftihrt. In der Laparoskopie zum Beispiel
werden mittels Trokaren mehrere kiinstliche Kérperzugange geschaffen, Uber die
dann der Arzt mittels starren Endoskopen und Instrumenten in einem mit Gas
aufgeblahten Bauchraum die Behandlung durchfiihrt [2]. Mit dem minimal invasi-
ven Vorgehen sind eine ganze Reihe klinisch relevanter Vorteile fiir den Patien-
ten und das Gesundheitssystem im Allgemeinen verknipft. Die Minimierung des
OP Zugangs ist direkt mit einer Reduktion von Trauma, Schmerzen und Blutver-
lust flr den Patienten verbunden. Fur den Patienten bedeutet dies neben einem
zu erwartenden besseren kosmetischen OP Ergebnis vor allem ein geringeres
Infektionsrisiko und somit weniger postoperative Komplikationen. Dies fuhrt letzt-
endlich zu einer Verklrzung der bendétigten Rehabilitationszeit und einem kiirze-
ren Krankenhausaufenthalt, beides wichtig mit Hinblick auf die globalen Gesund-
heitskosten. Ein inharentes Grundproblem der MIC resultiert direkt aus dem mi-
nimal invasiven Vorgehen selbst: Es ist die rAumliche Enge des Zugangs. Im
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Gegensatz zum offenen Vorgehen hat der Operateur nur noch einen mittelbaren
Zugang zur Behandlungsregion. Sowohl der haptische als auch der visuelle Ein-
druck muss Uber das endoskop-chirurgische Instrumentarium bzw. das Endo-
skop selbst, also mittels technischer Hilfsmittel, von der Behandlungsregion nach
aulRen ubertragen werden. AuBBerdem behindert ihn ein stark eingeschranktes
Bewegungsfeld. Die Einstichstelle bzw. der Zugang und das endoskopische In-
strumentarium stellen ihm, im Vergleich zur Hand, nur reduzierte Freiheitsgrade
zur Verfigung. Diese Einschrankungen erschweren MIC Eingriffe und bedingen
Fehler und Komplikationen. Die Umgehung dieser Einschréankungen bendtigt
spezielle, hoch funktionelle und somit komplexe und teure Systeme zur Endo-
skopie. Die Integration von neuen Technologien und werkstofftechnischen Fort-
schritten brachte hier insbesondere in den letzten zwei Jahrzehnten eine massive
Weiterentwicklung mit sich. Diese Weiterentwicklung steht generell in einem
Spannungsfeld oft konkurrierender Anforderungen aus Markt- und Gesundheits-
politik, dem Patienten auf der einen Seite, der immer schonendere Eingriffe
mochte, und dem Anwender andererseits, der trotzdem optimal und sicher arbei-
ten kdnnen soll. Dass sich die MIC immer mehr als Standardverfahren in der
Medizin durchsetzt, ist sicherlich auch ein Verdienst der auf die Entwicklung von
Endoskopiesystemen spezialisierten Hersteller, wie z. B. der Richard Wolf GmbH
mit Sitz in Knittlingen [2], die sich mit rund 1500 Mitarbeitern tagtaglich mit An-
forderungen und werkstofftechnologischen Herausforderung rund um die Endo-
skopie beschéttigt.

In diesem Artikel soll auf die Vielfalt der oft konkurrierenden Anforderungen bei
der Entwicklung und Herstellung von Endoskopen fur die MIC aus der Sicht eines
Herstellers eingegangen werden. Der Schwerpunkt der Betrachtung liegt insbe-
sondere auf den werkstofftechnischen Anforderungen und Herausforderungen,
die durch Beispiele verdeutlicht werden. In einem kurzen Ausblick wird auf zu-
kunftige werkstofftechnische Herausforderung der Endoskopie eingegangen.

Anforderungen an Endoskope
Um im Endoskopiemarkt nachhaltig erfolgreich zu sein, missen, wie in anderen
Branchen auch, Produkte entwickelt werden, die die Kundenanforderungen, wie
sie in Bild 2 dargestellt sind, bestmdglich zufrieden stellen. In der Medizintechnik
und speziell in der Endoskopie sind als ,Kunde“ drei unterschiedliche Personen-
gruppen: Krankenhaus, Anwender und Patient, mit jeweils unterschiedlichen An-
forderungen zu betrachten.
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Bild 2: Rahmenbedingungen und Kundenanforderung an Endoskopiesysteme

Kunden im klassischen Sinne sind in der Endoskopiebranche zunéchst die Kran-
kenhauser und Praxen der niedergelassenen Arzte. lhr Ziel der Profitmaximie-
rung erreichen sie durch mdoglichst viele erfolgreiche endoskopische Behandlun-
gen an Patienten mit mdglichst geringem Aufwand an Personal, Anwendern und
Geratschaft. Ihre Anforderungen an die endoskopische Geratschaft kann mit vier
Worten beschrieben werden: kostengtinstig, langlebig, aufbereitbar, integrierbar.
Kostenginstig ist als Hauptanforderung zu sehen und bezieht sich nur zu einem
Bruchteil auf die Anschaffungskosten. Wartungs-, Reparatur- und Unterhaltskos-
ten sind flr das Krankenhaus ebenso von Bedeutung. Die endoskopischen Sys-
teme sind als mehrfach nutzbare Systeme (,multiple-use”) ausgelegt und sollten
deshalb moglichst langlebig sein. Nach jedem endoskopischen Eingriff missen
sie leicht und gut reinigbar, desinfizierbar und mit vor Ort verfigbaren und zuge-
lassenen Aufbereitungsmethoden ordnungsgemal’ sterilisierbar sein. Ein Grol3-
teil der Kosten ist mit der Anwendung der Endoskopietechnik verbunden. Diese
kénnen durch ,anwendungseffiziente* Endoskope und Systeme drastisch ge-
senkt werden. Fir Anwendungseffizienz steht z. B. auch die Integrierbarkeit der
endoskopischen Systeme in eine vorhandene IT-Infrastruktur des Krankenhau-
ses (KIS) und die Vernetzung der Medizingerate untereinander, bis hin zu einem
vollintegrierten endoskopischen OP.

Der endoskopisch arbeitende Anwender ist das Bindeglied und muss sowohl die
an ihn gestellten Anforderungen aus Krankenhaus Sicht ,kostengilinstig" zu arbei-
ten mit dem Wunsch des Patienten nach einer fur ihn ,optimalen Behandlung"
konkret praktisch umsetzen. Um seiner zentralen Rolle gerecht zu werden, beno-
tigt der Arzt ein fur die jeweilige Anwendung optimiertes endoskopisches Werk-
zeug, das die inharenten Schwierigkeiten der MIC ausgleicht. Die Anforderungen
an ein Endoskopsystem aus Anwendersicht kdnnen mit folgenden Worten cha-
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rakterisiert werden: hoch funktionell und effektiv, einfach und ergonomisch, si-
cher und zuverlassig. Hoch funktionell und effektiv bezieht sich insbesondere auf
die diagnostischen und therapeutischen Mdglichkeiten des Endoskops und des
eingesetzten Instrumentariums. Das Endoskop muss den Anwender mit einem
hoch-qualitativen Blick ins Korperinnere versorgen. Konkret bedeutet dies ein
groRRes Sichtfeld auf das Behandlungsareal, das zudem optimal ausgeleuchtet
und Uber ein optisch hochwertiges BildUbertragungssystem fehlerfrei in Echtzeit
nach aufen Ubertragen wird. Die Zuverlassigkeit der Bildgebung ist klinisch von
hdchster Relevanz. Um Sichtbeeintrachtigungen durch Blut und Gewebereste zu
vermeiden, ist oft eine Wasserspulung integriert. Stérungen, z. B. durch Ver-
schmutzung der Optik, ins Bildibertragungssystem eindringender Wasserdampf,
EMV Einwirkung auf den Bildsensor oder Alterungserscheinungen im Licht- und
Bildiibertragungssystem, wirken sich auf die Effektivitat der Behandlung aus oder
fuhren direkt zu Komplikationen. MIC Eingriffe werden Uber kleinste mechanische
Instrumente, wie Messer, Scheren und Zangen oder mittels Hochfrequenz-
Chirurgie Instrumenten durchgefiihrt, die im endoskopischen Einsatz Durchmes-
ser von nur wenigen Millimetern aufweisen dirfen. ,Blutarmes Schneiden” hat
dabei oberste Prioritat. Blut im Behandlungsgebiet beeintrachtigt sofort die endo-
skopische Sicht und kann im worst case dazu fuhren die Behandlung ,offen chi-
rurgisch® weiterfihren zu mdissen. Fur den minimalinvasiven ,Hand-Skalpell”
Ersatz sind deshalb hochste Funktionalitdt und Effektivitat gefordert: kraftloses
gleichméRiges Schneiden zur optimalen feinen Praparation ohne Gewebekleben.
In diesem Zusammenhang ist auch die erforderliche Bewegungsfreiheit zur Be-
handlung wichtig. Insbesondere beim Einsatz von Endoskopen, die Gber natirli-
che Korperzugéange, wie z. B. der Harnrohre, in den Korper gefihrt werden, muss
die Gewebereibung reduziert werden um die notige Beweglichkeit zu erhalten.
AulRerdem muss der Anwender alle Bereiche endoskopisch erreichen kdnnen.
Das flexible Endoskop verfugt hierfur Gber einen hoch beweglichen distalen Ab-
winklungsbereich, der von auf3en Uber den Handgriff so steuerbar sein muss,
dass der Anwender seinen Eingriff erfolgreich durchfuhren kann. Alle im distalen
Ende befindlichen Komponenten — Instrumente, Kabel, die Licht- und Bilduber-
tragungssystem — missen diese ,Flexibilitat® unterstitzen. Im Gegensatz zum
»hoch funktionellen, effektiven“ distalen Bereich konzentriert sich der ,proximale*
Bereich des Endoskops im Wesentlichen auf ergonomische Aspekte. Uber den
Handgriff muss der Anwender z. T. Uber mehrere Stunden die distale Funktionali-
tat ermidungs- und fehlerfrei bedienen kdénnen. Neben einem ergonomischen
Handgriffdesign spielen haptische Aspekte, z. B. die Rickkopplung der Schneid-
kraft, eine wichtige Rolle. Eine weitere Forderung ist auch die Reduktion des Ei-
gengewichts des Endoskops, insbesondere in Kombination der diversen proxi-
malen Anschliissen und Versorgungleitungen fur Strom, Daten, Licht, Wasser,
Gas und evitl. eingesetzter HF-Instrumente. Fur eine gleichbleibend effiziente und
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komplikationsarme Anwendung benétigt der Anwender ein zuverlassiges und
langzeitstabiles Endoskop. Er muss sich auf sein Arbeitsgerat jederzeit, auch im
funfhundertsten Einsatz, voll verlassen kdnnen. Anwenderschutz z. B. vor elektri-
schen, mechanischen, thermischen oder biologisch-hygienischen Gefahren ist
standardmaRig gefordert.

Aus Patientensicht sind die Anforderungen relativ einfach zu umreif3en. Der Pati-
ent will optimal endoskopisch behandelt sein, in zwei Worte gefasst: ,sicher und
schonend”. Der Patientenschutz fordert ebenso Schutz vor elektrischen, mecha-
nischen, thermischen Gefahren. Die Anforderungen sind jedoch im inneren Pati-
entenbereich viel schwieriger umzusetzen als im auReren Anwenderbereich. Die
Gefahrendichte ist durch die Enge des distalen Bereichs sehr hoch. Schutz vor
biologische Gefahren erfordert zum einen den Einsatz biokompatibler Materialien
an allen Stellen des Endoskops, die im Kontakt zum Patienten stehen. Zum an-
deren ist dies mit der Forderung nach korrekter hygienischer Aufbereitung des
Endoskops und der endoskopischen Instrumente verknupft. Infektionen und die
Verschleppung von resistenten Keimen sind neben Anwenderfehlern eine der
haufigsten Ursachen fiur Komplikationen und Nebenwirkungen. Als schonend
empfindet der Patient eine geringe Belastung wahrend eines kurzen Eingriffs
kombiniert mit einer raschen Erholung nach diesem. Die Operationswunden und
die Zugangswunden bei MIC Eingriffen sollten moglichst saubere Schnittrénder
aufweisen, klein und keimfrei sein. Kleine Zugénge bendtigen diinne Endoskope.
Auch beim Einsatz von flexiblen Endoskopen z. B. im Harnleiter sinkt die Patien-
tenbelastung bei Verwendung von Endoskopen mit reduziertem Aul3endurch-
messer durch Reduzierung der Dilatation und Reibung im Harnleiter.

Neben den Kundenanforderungen gilt es die politisch gepragten und normativen
Rahmenbedingungen einzuhalten. In der Medizintechnik regelt insbesondere das
Medizinproduktegesetz (MPG), dass beim in Verkehr bringen von Medizinpro-
dukten die Sicherheit, Leistungsféahigkeit der Medizinprodukte garantiert und fur
die Gesundheit und den Schutz von Patienten und Anwendern gesorgt ist. Das
MPG verleint den Patienten- und Anwenderforderungen, wie sie oben ausgefuhrt
sind, einen gesetzlich verbindlichen Status.
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Werkstofftechnische Herausforderung an Beispielen

Die Anforderungen an Endoskopiesysteme fiihren zu verschiedensten konkurrie-
renden werkstofftechnischen Herausforderungen, die es bei der Entwicklung und
Herstellung von Endoskopen zu berlicksichtigen gilt. Schon allein die Vielzahl der
Materialien und Materialtypen, die zur Herstellung von starren und flexiblen En-
doskopen eingesetzt und bendtigt werden, sprechen fir die werkstofftechnische
Komplexitat bei der Produktion von Endoskopen. Bei Richard Wolf werden z. B.
mehr als 5000 Halbzeuge, ca. 70 verschiedene Metalle, 40 Kunststoffe, 40
Glassorten und mehr als 220 Klebstoffe und Vergussmassen eingesetzt. Fir die
Auswahl geeigneter Werkstoffkombinationen missen neben den geforderten
Materialeigenschaften ebenfalls anwendbare Verfahren und Technologien zur
Werkstoffbearbeitung, zur Modifikation der Oberflachen sowie flr Verbindungs-
aufgaben vorhanden sein. Bei den Verbindungstechniken wird die Relevanz der
Klebetechnik deutlich. Hierbei werden Uberwiegend Epoxyd- und Cyanacrylat-
Klebstoffe sowie verschiedene Silikonklebstoffe und -vergussmassen angewen-
det. Neben Klebstoffen kommen speziell bei metallischen Werkstoffen bevorzugt
das Laserschwei3en und das Léten zur Anwendung. Eine besondere Herausfor-
derung bei der Auswahl und Anwendung von Verbindungstechniken stellt das
dampf- und druckdichte VerschlieRen autoklavierbarer Systeme dar, insbesonde-
re im distalen Endoskopbereich.

Ein typischer Problembereich mit enormer Anforderungsdichte und somit werk-
stofftechnischer Komplexitat stellt die distale Spitze eines Endoskops dar. Als
Zugang zum Behandlungsgebiet missen in der kleinen distalen Querschnittsfla-
che samtliche Funktionen (hohe Funktionsintegration), wie Beleuchtung, Bildge-
bung, Arbeitskanal mit z. B. HF-Instrumenten, Spulkanale innerhalb eines starren
oder flexibel beweglichen Schafts parallel platziert werden (Montageproblem).
Die unterschiedlichen Funktionen sind mit unterschiedlichen Materialen, wie z. B.
Glas, Keramik, Metall, Kunststoff, verbunden. Dieser Materialmix bildet den dista-
len Abschluss des Endoskops (Material- und Verbindungsproblem). Grundséatz-
lich befindet sich die distale Spitze zentral im Behandlungsgebiet, kommt mit
Kdrpergewebe, Blut und anderen Kdorperflussigkeiten in Kontakt und muss des-
halb steril aufbereitet werden kdénnen (Aufbereitungsproblem, Dichtigkeitsprob-
lem). Alle eingesetzten Materialien missen biokompatibel sein und wahrend der
Materialalterung auch bleiben.

Bild 3 zeigt eine in der Laparoskopie eingesetzte starre Optik. Innerhalb des me-
tallischen Schaftrohres werden fur eine hoch-qualitative Bildibertragung eine
Stablinsenanordnung sowie zu Beleuchtungszwecken ein Lichtleitfaserbundel
gefuhrt. Zur Bildeinkopplung in die Stablinsenanordnung ist im distalen Endbe-
reich des Endoskops ein Linsensystem (Objektiv) montiert.
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Bild 3: Laparoskop Optik der Richard Wolf GmbH.

Dieses Linsensystem muss mit einem Deckglas sicher und dauerhaft nach au-
Ren wasser-, wasserdampf- und druckdicht verschlossen sein. Undichtigkeit des
Deckglases fiihrt in der Praxis dazu, dass sich im System befindliche Feuchtig-
keit auf das Objektiv und die Stablinsen niederschlagt, was die Sicht des Anwen-
ders wahrend des Eingriffs pl6tzlich und dramatisch beeintrachtigt. Fir laparo-
skopisch eingesetzte Endoskope ist zur Aufbereitung die Dampfsterilisation vor-
geschrieben. Hierbei ist dieser Deckglasverschluss einer Temperaturdifferenz
von 18°C (Raumtemperatur) bis 134°C (wahrend der Dampfsterilisation) ausge-
setzt. Aufgrund der Paarung aus unterschiedlichen Werkstoffgruppen Metall und
Glas kommen den thermischen Materialausdehnungskoeffizienten eine besonde-
re Bedeutung zu. Insbesondere bendtigt man eine Verbindungstechnik, welche
den hierbei auftretenden thermischen Spannungen standhélt. Fir die beschrie-
bene Anordnung wurde deshalb ein Lotverfahren ausgewéhlt. Da Glas und Edel-
stahl nicht direkt miteinander verldtet werden kénnen, ist es zunachst erforderlich
eine metallische Schicht auf dem Deckglas aufzubringen. Hierzu werden vor dem
Einsetzen des Glases mittels eines PVD-Verfahrens mehrere Goldschichten auf
der Zylinderflache des Deckglases abgeschieden. Anschlieend kann das Deck-
glas mit dem umschlieRenden Edelstahlrohr verlotet werden.

Ein Feature der neuen Gerategeneration von flexiblen Endoskopen ist das ver-
besserte Videobild. Standardmé&fig tbernimmt bei flexiblen Endoskopen ein ge-
ordnetes Glasfaserblindel die Bildiibertragung vom distalen zum proximalen Be-
reich des Endoskops. Um die hierdurch verursachte storende ,Pixelung“ des Bil-
des zu eliminieren, wurde in dem in Bild 4 dargestellten LED-Video Urethero-
Cystoskop (ein flexibles Endoskop zur Inspektion der Blase), der Bildsensor di-
rekt in die distale Endoskopspitze integriert. Bei flexiblen Endoskopen wird ein
maoglichst geringer Schwenkradius im distalen Abwinkelbereich angestrebt. Der
Bildsensor mitsamt dem Objektiv stellt innerhalb des gelenkig ausgebildeten Ab-
winkelbereichs eine unerwinschte Versteifung dar. Daher ist durch geschickte
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Aufbau- und Montagetechnik in dem ohnehin schon sehr engen distalen Bereich
die Minimierung der Baulange erforderlich.

Bild 4: LED-Video Urethero-Cystoskop der Richard Wolf GmbH

Der Anwender moéchte zudem eine gut wahrnehmbare Ruckkopplung der an der
Endoskopspitze angreifenden Krafte wahrend der Operation erfahren. Um diese
Wahrnehmung nicht zu beeintrachtigen, muss das elektrische Anschlusskabel
des Bildsensors moglichst flexibel gestaltet werden. Gleichzeitig wird fur die
standigen Biegelastwechsel ausgesetzten elektrischen Leitungen eine moglichst
lange Lebensdauer angestrebt. Ebenso stellen diese Biegelastwechsel hohe
Anforderungen an die elektrische Anbindung der Leitungen an den Bildsensor.
Insbesondere bei HF-chirurgischen Arbeiten, mit Stromstarken im Ampere und
Frequenzen im kHz- bis MHz-Bereich, missen der distal integrierte Bildsensor
und die nach proximal fuhrenden Videodatenleitung vor EMV Stérungen abge-
schirmt sein.

Der endoskopische Zugang Uber enge natirliche Zugange, wie es z. B. der Uro-
genitaltrakt darstellt, bringt einen weiteren typischen Problembereich mit sich: die
Reibung zwischen Endoskopschaft und Gewebe. Zum Schutz des Patienten vor
Verletzungen der Harnréhre und des Harnleiter, ist es erforderlich die Reibung
zwischen Schaft und Gewebe zu minimieren. Eine zu grofe Reibung schrankt
zudem die Bewegungsfreiheit und das haptische Feedback des Anwenders, der
das Endoskop rotatorisch und axial wahrend der Behandlung bewegen muss,
massiv ein. Kann der AulRendurchmesser des Endoskops nicht weiter reduziert
werden, wird das Reibungsproblem zu einem Oberflachen(gleit)problem zwi-
schen Endoskopschaft und Gewebe mit zusétzlichen Biokompatibilitats- und
Aufbereitungsanforderungen.
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Bild 5 zeigt ein typisches Resektoskop der Firma Richard Wolf, das z. B. zur HF-
chirurgischen Geweberesektion der mannlichen Prostata Uber die Harnrbhre bis
hin zur Prostata geflihrt wird.

Bild 5: Resektoskop der Richard Wolf GmbH

Als naheliegende Losung zur Verbesserung des Gleitverhaltens wird vor dem
Einfuhren des Resektoskops ein Gleitmittel in die Harnréhre eingebracht [4]. Im
Rahmen der Behandlung kann das Endoskop wiederholt eingeflihrt und wieder
entnommen werden. Dies fuhrt zum Abstreifen des Gleitmittels und damit zu ei-
nem fortschreitenden Anstieg der Reibung zwischen Endoskopschaft und Kor-
pergewebe. Bei dem in Bild 5 dargestellten Resektoskop wird dieses Abstreifen
durch eine spezielle Rillenprofilierung auf dem Schaftrohr reduziert. Hierdurch ist
ein langerer Erhalt der Gleiteigenschaften zwischen dem Schaftrohr und dem
Korpergewebe im Bereich der Harnrohre mdoglich. Der mit Gleitmittel benetzte
Endoskopschaft dieses Resektoskops fungiert zusatzlich noch als elektrischer
Neutralleiter bei der HF-Resektion. Um hierbei lokale Harnréhrenverbrennungen
zu verhindern, ist bei gleichzeitig gutem Gleitverhalten eine zuverlassige elektri-
sche Kopplung durch den Rillenschaft zu gewéahrleisten.

Das in Bild 6 dargestellte starre Fiber-Uretero-Renoskop wird als minimalinvasi-
ves Endoskop zur Inspektion und Therapie der Nieren eingesetzt.

Bild 6: Starres Fiber-Uretero-Renoskop der Firma Richard Wolf

47



Pforzheimer
Werkstofftag
2014

Bei Anwendungen im Bereich der Niere ist das Verwenden eines Gleitmittels nur
im Bereich der Harnréhre maoglich. Zur Verbesserung der Gleiteigenschaften im
Bereich des Harnleiters wurden deshalb verschiedene Mdéglichkeiten zur Ober-
flachenbeschichtung (Titanoxid, CVD, PTFE,..) und -strukturierung fiir das Edel-
stahl Schaftrohr untersucht [5]. Hierbei missen an eine Losung sehr hohe Anfor-
derungen gestellt werden: Sie muss biokompatibel, aufbereitbar, abriebfest, lang-
lebig und moglichst leicht sein. Gleichzeitig sind hervorragende Gleiteigenschaf-
ten auf der Harnleiterschleimhaut unter Berilicksichtigung einer kostengunstigen
Herstellung zu gewahrleisten. Bisher konnte noch keine zufriedenstellende L6-
sung gefunden werden, die allen Anforderungen gerecht wird.

Betrachtet man das Endoskop aus ergonomischer Sicht erkennt man einen wei-
teren Problembereich in der Vielzahl der proximal vorhandenen Versorgungslei-
tungen. Ein Standardendoskop bendtigt heute i. d. R. Versorgungsleitungen zur
Lichteinkopplung, fur Datentransport und elektrischer Versorgung des proximalen
Videosensors und fir Materialflisse (Wasser, Gas). Versorgungsleitungen stéren
das ergonomische Arbeiten durch ihr Zusatzgewicht und das Gefiihl des Ange-
bundenseins. Ein erstes Ziel, die Reduzierung der Versorgungsleitungen, wurde
im aktuellen LED-Video Urethro-Cystoskop, siehe Bild 4, durch einen distalen
angebrachten Videosensor und eine proximale in den Handgriff integrierte LED
erreicht. Das gemeinsame elektrische Anschlusskabel zur Signal- und Energie-
fuhrung fur diese beiden integrierten Funktionen soll fur eine irritationsfreie und
ergonomische Handhabung mdglichst leicht, flexibel und geschmeidig sein. Fur
den Kabelmantel wurde aufgrund seiner hervorragenden elastischen Eigenschaf-
ten Silikon ausgewahlt. Als problematisch hat sich jedoch die Oberflache dieses
Materials erwiesen. Da Silikon sehr schlecht auf sich selbst gleitet, neigt ein der-
artiges Kabel zum verwickeln. Die naheliegende Losung einer gleitfahigen Be-
schichtung wird zunachst durch die mechanische Belastung sowie die bei der
Reinigung und Sterilisation eingesetzten Chemikalien erschwert. Als geeignete
Beschichtung konnte abschlieRend Parylene erfolgreich getestet werden. Fur
zukinftige vergleichbare Anwendungen ist jedoch der Einsatz eines modifizierten
Silikons ohne zusatzliche Beschichtung anzustreben.

Der vorgestellte kleine Auszug aus der Vielfalt an minimalinvasiven Endoskopen
verdeutlicht, dass dieser Produktbereich stark durch werkstofftechnische Frage-
stellungen gepragt ist. Die Auswahl von Materialien, Oberflachen und deren Be-
arbeitungsverfahren ist eng mit den Anforderungen an das Endoskop in der je-
weiligen Anwendung verbunden.
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Ausblick

Die Endoskopie ist noch lange nicht am Ende ihrer Weiterentwicklung. Die L6-
sung bestehender technischer Probleme hat ihr in den letzten zwei Jahrzehnten
einen enormen medizinischen Aufschwung beschert und dieser Trend wird sich
auch in Zukunft fortsetzen. Der Patientenwunsch nach immer schonenderen The-
rapien fuhrt heute schon zu einer sogenannten ,Single Port* Laparoskopie, bei
der Uber nur einen zentralen Zugang am Bauchnabel, Operationen im Bauch-
raum durchgefltihrt werden. Ein genereller Trend ist auch die stetige Miniaturisie-
rung der Endoskope in Richtung Mikrochirurgie. Beide Ansatze sind technisch
mit einer erhdhten Funktionsintegration verbunden. Die wirtschaftliche Fertigung
komplexer Komponenten mit einem hohen Grad an Funktionsintegration wird
zuklnftig wichtiger werden. Generative Fertigungstechnologien, sowie die Mog-
lichkeiten zur Leiterbahngestaltung auf 3D-Bauteilen, haben das Potenzial, einen
wesentlichen Beitrag hierzu zu leisten. Jedoch sind die Strukturaufldésungen und
die Verfligbarkeit geeigneter Werkstoffe flir viele Anwendungen heute noch nicht
ausreichend.

Endoskope fir den mehrfachen Einsatz missen langlebig und aufbereitbar sein,
was zu massiven werkstofftechnischen Herausforderungen fiuhrt. ,Single-use"
Endoskope, nur fir den einmaligen Einsatz konzipiert, wiirden diese Einschran-
kung umgehen. Aus werkstofftechnischer Sicht verlagert sich dann die Problema-
tik von metall- auf kunststoffbasierte Endoskope. An die Stelle von Aufbereitung
und Langzeitstabilitat ricken die Forderungen an sehr kostenginstige Herstell-
prozesse und nach Konzepten fur Recycling und Entsorgung.

Auch in Zukunft bietet die Endoskopietechnik genlgend werkstofftechnische
Herausforderungen. Es bleibt spannend.
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Zusammenfassung

Die Biokompatibilitat von selbstexpandierbaren GefaRimplantaten aus Nitinol —
eine intermetallische Verbindung aus Nickel und Titan mit einem Atommassen-
verhaltnis von etwa 1:1 und ein typischer Vertreter der Formgedachtnismateria-
lien — wird durch das Vorhandensein einer diinnen TiO,-Passivschicht an der
Oberflache des Implantats gewabhrleistet.

In dieser Arbeit werden die Effekte von Oberflachenbehandlungen wie Elektropo-
lieren und Passivieren auf die Biokompatibilitdt von Nitinol-Stents anhand der
Korrosionsbestandigkeit untersucht. Es zeigt sich, dass die Korrosionsbestandig-
keit im kardiovaskularen System durch Elektropolieren deutlich erhdht wird. Pas-
sivieren kann als Alternative oder als zusatzliche Methode angewendet werden,
um die Korrosionsbestandigkeit weiter zu verbessern. Weiterhin wird gezeigt,
dass die Korrosionsbhestandigkeit eines Implantats durch die physiologische Um-
gebung beeinflusst werden kann. Abschlielend werden aktuelle Entwicklungen
im Bereich der Oberflachentechnik von Nitinol-Implantaten am Beispiel einer mo-
difizierten Oxidschicht diskutiert.
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Einleitung

Die minimal-invasive Therapie von arteriellen Durchblutungsstérungen (Steno-
sen) und Herzklappenerkrankungen (Klappenstenose oder -insuffizienz) mittels
GefaBimplantaten wird aufgrund der schonenderen Behandlung und der geringe-
ren Nachsorgeaufwande bei geeigneter Patientenkonstitution heutzutage gegen-
Uber einer offenen Prozedur bevorzugt. Nitinol — eine intermetallische Verbin-
dung aus Nickel und Titan mit einem Atommassenverhaltnis von etwa 1:1 — ist
ein typischer Vertreter der Formgedachtnismaterialien und zeichnet sich neben
dem weitlaufig bekannten Formgedachtniseffekt durch ein nichtlineares elasti-
sches Verhalten — der sogenannten Pseudo- oder Superelastizitat — aus, welche
es zu einem attraktiven Material fur selbstexpandierbare GefaRimplantate macht
(siehe z. B. [1], [2]).

Den interessanten mechanischen Eigenschaften von Nitinol steht die Tatsache
gegeniiber, dass das Material zu etwa 50 % aus Nickel besteht, welches im
menschlichen Korper toxisch ist [3]. Um die Biokompatibilitdt von Nitinol zu ge-
wahrleisten, unterzieht man die Oberflache eines Implantates aus Nitinol einem
nickelverarmenden Prozess, wie z. B. Elektropolieren und/oder Passivieren. Da-
bei wird Nickel préaferentiell aus der Oberflache herausgelost und es entsteht
beim Kontakt mit Sauerstoff eine passive TiO,-Schicht, welche die Biokompatibili-
tat gewahrleistet.

In dieser Arbeit werden die Effekte von Oberflachenbehandlungen wie Elektropo-
lieren und Passivieren auf die Biokompatibilitdt von Nitinol-Stents anhand der
Korrosionsbestandigkeit untersucht. Es zeigt sich, dass die Korrosionsbestandig-
keit im kardiovaskularen System durch Elektropolieren deutlich erhdht wird. Pas-
sivieren kann als Alternative oder als zusatzliche Methode angewendet werden,
um die Korrosionsbestandigkeit weiter zu verbessern. Weiterhin wird gezeigt,
dass die Korrosionsbestandigkeit eines Implantats durch die physiologische Um-
gebung beeinflusst werden kann. Abschlielend werden aktuelle Entwicklungen
im Bereich der Oberflachentechnik von Nitinol-Implantaten am Beispiel einer mo-
difizierten Oxidschicht diskutiert.
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Material und Methoden

Probenherstellung
Fur diese Studie wurden sowohl aus Rohr hergestellte zylindrische Stents als
auch Drahte verwendet. Alle Proben bestehen aus Nitinol, welches nach der
Norm ASTM F2063 [4] spezifiziert ist. Die wesentlichen Prozessschritte bei der
Herstellung eines Stents aus Nitinol-Rohr sind: i) Laserschneiden, ii) Entgraten,
iiiy Warmebehandlung und Formgebung, iv) Strahlen und v) Elektropolieren.

Das Elektropolieren fihrt einerseits zur Reduzierung der Oberflachenrauhigkeit
sowie zur Erhéhung der Kantenverrundung — andererseits wird Nickel praferenti-
ell aus der Oberflache herausgel6st, so dass sich beim anschlieRenden Kontakt
mit Luftsauerstoff eine geschlossene TiO,-Passivschicht an der Stentoberflache
ausbildet. Bild 1 zeigt die typische Struktur eines Nitinol-Stents im elektropolier-
ten Zustand.

Bild 1: Typische Struktur eines elektropolierten Nitinol-Stents.

Passivieren stellt einen chemischen Alternativ- oder Zusatzprozess zum
Elektropolieren dar. Dabei wird Nickel durch Behandlung des Stents mit einer
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oxidierenden Saure chemisch aus der Oberflache herausgeldst und es bildet sich
bei Kontakt mit Luftsauerstoff wiederum eine TiO,-Passivschicht aus.

Experimentelle Methoden

Die chemische Zusammensetzung der Stentoberflache wurde mittels
Augerelektronenspektroskopie (AES)-Tiefenprofilanalyse ermittelt. Dabei wird die
Probe in einer Ultrahochvakuumanlage durch Beschuss mit Elektronen mit einer
Beschleunigungsspannung von 5 keV zur Emission von Auger-Elektronen
angeregt, welche mit Hilfe eines Elektronenspektrometers registriert werden. Die
dabei gemessenen Signale stammen aus dem Bereich der obersten ca. 5 nm der
Probe. Mit Hilfe von Vergleichsspektren werden die gemessenen Signal-Peaks
identifiziert. Anschlie@end wird das Spektrometer auf die interessierenden
Element-Peaks eingestellt sowie Analysator und lonenstrahl auf den gleichen
Fokuspunkt justiert. Tiefenprofile werden durch alternierendes Messen der Peaks
und Abtragen der Oberflachenatome mit 3keV- Ar+-lonen (Strahlstrom 2pA)
erzeugt.

Zur Untersuchung der Korrosionsbestandigkeit werden potentiodynamische
Polarisationstests nach ASTM F2129 [5] durchgefuhrt. Dabei wird die Probe
standardmaRig in einer mit phosphatgepufferter Salzlésung (PBS) gefillten
elektrochemischen Zelle bei einer Temperatur von 37+1°C und einem pH-Wert
von 7.4 als Arbeitselektrode geschaltet. Die chemische Zusammensetzung und
der pH-Wert des verwendeten Elektrolyten entspricht den Verhaltnissen in
menschlichem Blut. Als Gegenelektrode wird Platinblech verwendet. Das
elektrochemische Potential der Probe wird gegen eine gesattigte
Kalomelelektrode (SCE) als Referenzelektrode gemessen. Mit Hilfe eines
computergesteuerten Potentiostaten wird die Arbeitselektrode relativ zur
Referenzelektrode anodisch polarisiert und dabei der Strom zwischen
Arbeitselektrode und Gegenelektrode gemessen. Aufgrund des passiven
Verhaltens — insbesondere von eletropoliertem und/oder passiviertem Nitinol —
ergibt sich bei dieser Messung eine relativ konstante Stromdichte Uber einen
weiten Potentialbereich. Ab einem gewissen Potential beginnt letztendlich die
Diffusion von Ladungstragern durch die Passivschicht und die damit verbundene
Lochkorrosion, was sich durch einen spontanen Anstieg der gemessenen
Stromdichte &ul3ert. Dieses Potential wird als Durchbruchpotential bezeichnet.
Wird bei einer Probe das Durchbruchpotential erreicht, wird typischerweise Licht-
oder Rasterelektronenmikroskopie =zur Visualisierung des entsprechenden
Korrosionseffekts verwendet.
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Ergebnisse und Diskussion

Chemische Zusammensetzung der Oberflache
Bild 2 zeigt AES-Tiefenprofile eines Nitinol-Stents mit einer durch die
Warmebehandlung  erzeugten  thermischen  Oxidschicht und  eines
elektropolierten Nitinol-Stents.

Bild 2: AES-Tiefenprofile einer thermischen (links) bzw. einer elektropolierten (rechts) Nitinol-Oxidschicht.

Die thermische Oxidschicht weist eine Dicke von ca. 300 nm auf und besteht im
wesentlichen aus Nickel, Titan und Sauerstoff. Die durch Elektropolieren
erzeugte Oxidschicht hat eine Dicke von ca. 5 nm. Wesentliche Bestandteile sind
Titan, Sauerstoff und Stickstoff — die Konzentrationen von Nickel und Kohlenstoff
sind auf Verunreinigungsniveau.

Korrosionsbestandigkeit

In Bild 3 sind typische Kurven der potentiodynamischen Polarisationsmessung
jeweils flr einen Nitinol-Stent mit thermischer Oxidschicht bzw. mit
elektropolierter Oxidschicht dargestellt. Fir die Probe mit thermischer
Oxidschicht liegt das Durchbruchpotential bei 450 mV(SCE). Dieser
verhaltnismagiig niedrige Wert kann durch die pordse Struktur der thermischen
Oxidschicht, sowie durch das Vorhandensein von Nickel-reichen Zonen in der
Oxidschicht erklart werden (vgl. Bild 2).

Die Probe mit elektropolierter Oxidschicht zeigt keinen Durchbruch bis 1000
mV(SCE). Ein Grol3teil der elektropolierten Stents zeigt dieses Verhalten.
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Durchbriiche unter 1000 mV(SCE) sind bei elektropolierten Implantaten aus
Nitinol hauptsachlich auf im Ausgangsmaterial vorhandene nichtmetallische
Einschlisse, wie TiC oder TisNi»Oy zuriickzuftihren (siehe z. B. [6], [7], [8]). Bei
Potentialen gréRer 1000 mV(SCE) tritt Sauerstoffentwicklung aufgrund von
Elektrolyse des wassrigen Elektrolyten auf, weshalb man den Test
typischerweise bei 1000 mV(SCE) abbricht, oder gegebenenfalls die
Polarisationsrichtung umkehrt, um das Auftreten von lokaler Korrosion zusatzlich
zu verifizieren. Die Passivstromdichte des elektropolierten Stents liegt im Bereich
von 1 pA/cmz - einem typischen Wert fur elektropoliertes Nitinol [9].

Ei mV (SCE)
w
E ' mV (SCE)
w
\
'
\
M

log j | Alem* log j i Alem?

Bild 3: Typische Kurven der potentiodynamischen Polarisationsmessung flr eine Probe mit thermischer
Oxidschicht (links) bzw. mit elektropolierter Oxidschicht (rechts).

Der Effekt des Passivierens nach dem Elektropolieren ist in Bild 4 dargestellt. Es
zeigt sich, dass das zusatzliche Passivieren die ohnehin gute
Korrosionsbestandigkeit von elektropolierten Stents noch weiter verbessert.
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Bild 4: Anteil von Durchbriichen B bei n = 39 gemessenen elektropolierten Stents (EPOL) bzw. bei n = 40
gemessenen zusétzlich passivierten Stents (PASS), aufgetragen gegen den Schwellwert des
Durchbruchpotenzials thEb.

Bild 5 zeigt exemplarische Polarisationskurven flr elektropolierte Nitinol-
Drahtproben, welche in zwei weiteren simultierten physiologischen Elektrolyten —
kiinstliche Gallenflissigkeit (pH 8,5) bzw. kinstliche Magensaure (pH 1,5)
aufgenommen wurden.
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Bild 5: Exemplarische Polarisationskurven von elektropolierten Nitinol-Drahtproben, gemessen in kiinstlicher
Gallenflissigkeit (links) bzw. in kiinstlicher Magenséaure (rechts).
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Es wird deutlich, dass die Stabilitat der Passivschicht durch den pH-Wert des
Elektrolyten beeinflusst wird. Bei einem pH-Wert von 1,5 (Magensaure) ist die
Stabilitdt der Passivschicht niedriger als bei pH-Werten von 7,4 (Blut) bzw. 8,5
(Gallenflussigkeit) und man findet vermehrt niedrige Durchbruchpotentiale im
Bereich von 300 mV(SCE) (siehe auch [10]).

Aus den bisher gezeigten Ergebnissen wird deutlich, dass die chemische und
strukturelle Homogenitdt der Oxidschicht einerseits und die physiologische
Umgebung andererseits die Biokompatibilitdt von Nitinol als Implantatmaterial
wesentlich beeinflussen. Um die Korrosionsbestadigkeit von Nitinol noch weiter
zu verbessern, wurde bei der ADMEDES Schuessler GmbH in Zusammenarbeit
mit der Acandis GmbH & Co. KG eine modifizierte Oxidschicht (,Blue Oxide")
entwickelt, welche es ermdglicht, den Anteil von Durchbriichen unterhalb von
1000 mV(SCE) gegeniiber dem elektropolierter Nitinol-Implantate weiter zu
reduzieren. So konnte man bei der potentiodynamischen Polarisationsmessung
von 117 permanenten neurovaskularen Implantaten aus Nitinol mit der ,Blue
Oxide“-Passivschicht in PBS keinen einzigen Durchbruch unterhalb von 1000
mV(SCE) registrieren. Bild 6 zeigt ein AES-Tiefenprofil eines Implantats mit der
.Blue Oxide“-Passivschicht.

Bild 6: AES-Tiefenprofil eines Nitinol-Implantats mit der ,Blue Oxide“-Passischicht.
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Im Allgemeinen muss der Entwickler eines Implantates die physiologischen
Randbedingungen, denen das Implantat ausgesetzt sein wird, genau kennen.
Die sehr gute Korrosionsbestandigkeit von GefalBimplantaten aus Nitinol wird
durch  Oberflachenprozesse wie Elektropolieren und/oder Passivieren
gewahrleistet — dabei bildet sich eine TiO,-Passivschicht auf der
Implantatoberflache. Um die Korrosionsbestandigkeit von Nitinol in PBS noch
weiter zu steigern, wurde eine modifizierte Oxidschicht (,Blue Oxide") entwickelt,
die es ermoglicht den Anteil von Durchbriichen unter 1000 mV(SCE) im
potentiodynamischen Polarisationstest weiter zu reduzieren. Damit wird deutlich,
dass die chemische und strukturelle Homogenitat der Passivschicht neben der
physiologischen Umgebung ein Schlisselfaktor ist, um die Biokompatibilitat von
Implantaten aus Nitinol zu gewahrleisten.
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Zusammenfassung

Die interventionelle Behandlung und Vorbeugung von vaskularen Erkrankungen
im Gehirn, insbesondere bei Schlaganfallpatienten, stellen erhebliche Herausfor-
derungen an die Miniaturisierung und die Funktionalitat von kathetergestitzten
Vorrichtungen und Implantaten. Netzartige, selbstexpandierbare Strukturen wer-
den durch diinne Schlauchsysteme an die kranke Stelle gefiihrt und ermdglichen
hier das Wiedertffnen von verschlossenen Gefal3en oder die Vorbeugung von
Blutungen.

Die kleinen, diinnwandigen und gewundenen GefalRe, die hohen Risiken einer
Fehlprozedur im Hirnbereich und das meist kleine Zeitfenster fiir die Durchflh-
rung der Behandlung spiegeln sich in den Anforderungen an das Design und an
die Materialien der Implantate und Vorrichtungen wider.

Das Biomaterial Nitinol spielt in diesem Behandlungsfeld eine zentrale Rolle. Die
extreme Verformbarkeit der superelastischen Legierung ermdéglichen die Zufuhr
durch kleine Katheter und somit das Erreichen kleinster GefaRe mit Lumen unter
2 mm. Dem Selbstexpansionsverhalten des Materials ist die Anpassung an kom-
plexe Gefallanatomien zu verdanken. Die Krafte zwischen Implantat und Gewe-
be werden selbst in gekrimmten GefalRen homogen und somit schonend verteilt.
Unterschiedliche Herstelltechnologien wie das Laser-Schneiden und das Flech-
ten ermoglichen die Realisierung von Nitinol-Strukturen in einem breiten Spekt-
rum an mechanischen und fluiddynamisch relevanten Eigenschaften.

Die Zufuhrsysteme stellen die zweite wesentliche Komponente des Behand-
lungssystems dar. Mikrokatheter mit Lumen von 0,5 mm und kleiner werden
durch ein mehrschichtiges Laminierverfahren realisiert. Kunststoffe unterschiedli-
cher Harte verleinen dem Katheter die notwendige Biegsamkeit und gleichzeitig
die Stabilitat zum sicheren Positionieren des Implantats.

Mikrobauteile sichern zuletzt die Arretierung des Implantats mit dem Zufuhrsys-
tem und ermdglichen das Zuriickziehen im Fall einer Fehlplatzierung.

Die weitere Miniaturisierung von Implantatsystemen und die Biofunktionalisierung
von Implantatoberflachen werden die Mdglichkeiten zur Behandlung von neuro-
vaskularen Krankheiten in der Zukunft erweitern. Moderne Werkstoffe spielen
hier eine zentrale Rolle.
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Hintergrund

Die Hirnversorgenden Gefalie

Die Blutversorgung des menschlichen Gehirnes erfolgt tber mehrere, parallel
geschaltete GefalRe, die aus dem Aortenbogen abzweigen.

An der Hirnbasis bestehen GefalRverkniipfungen, die einen Blutaustausch zwi-
schen vorderen und hinteren, wie auch rechten und linken Gefal3en ermdéglichen.
Es entsteht somit ein redundantes System, das meistens eine Grundversorgung
des Gehirnes auch im Falle einer Blutflussstdrung in einem der Gefalle gewahr-
leistet.

Der Verlauf der hirnversorgenden GefaR3e ist in Bild 1 dargestellt. Durch die Ge-
faRverknipfungen resultiert ein komplexer Gefallverlauf, gekennzeichnet von
gewundenen GefaRabschnitten und -abzweigungen.

Die neurovaskulare Erkrankung

Eine plotzlich auftretende verminderte Blutversorgung des Hirnes mit einem dar-
aus resultierenden Ausfall von Hirnfunktionen wird als Schlaganfall bezeichnet. In
Deutschland ereignen sich pro Jahr ca. 196.000 erstmalige und 66.000 wieder-
holte Schlaganfalle (Stand 2008), in Europa 1 Million erstmalige Schlaganfalle [1]
[2]. Mit jahrlich ca. 63.000 Todesfallen ist der Schlaganfall die dritthaufigste To-
desursache in Deutschland. Der Schlaganfall ist die haufigste Ursache fiir Invali-
ditat im Erwachsenenalter, mit jahrlichen Kosten von 8,1 Mrd. € (Daten 2008) flr
Behandlung, Rehabilitation und Pflege [3].

Der ischamische Schlaganfall resultiert in der Regel aus dem Verschluss eines
hirnversorgenden Gefalles durch ein Gerinnsel. Dieses bildet sich meistens an
einer ferneren Stelle des Kreislaufs und wird von der Blutstrémung weggespililt,
bis es sich in ein kleineres hirnversorgendes Gefal3 verfestigt. Das Gerinnsel
kann sich auch im Gefal} selber bilden, insbesondere im Bereich von GefaRver-
engungen (auch Stenosen genannt).
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Bild 1: Verlauf der hirnversorgenden GeféaRRe. An der Hirnbasis bestehen Gefa3verknipfungen

Der hamorrhagische Schlaganfall beruht auf einer Blutung im Hirn oder im um-
gebenden Bereich. In diesem Zusammenhang spielen Aneurysmen eine zentrale
Rolle: diese sind GefaBauswélbungen, die insbesondere im Bereich von Gefal3-
abzweigungen auftreten und durch eine diinne, zur Ruptur neigenden Wandung
gekennzeichnet sind.

Die interventionelle Behandlung

Mit interventioneller Behandlung wird ein chirurgischer Eingriff gemeint, welcher
nicht mit Zugang von Instrumenten an der zu behandelnden Stelle durchgeftihrt
wird, wie es in der traditionellen Chirurgie der Fall ist. Vielmehr wird der Zugang
zum Zielgebiet tber Schlauche, auch Katheter genannt, erzielt, die mit minimal-
invasiven, schonenden Techniken an einer besonders zuganglichen Korperstelle
gefuihrt werden. Die Steuerung der Instrumente erfolgt dabei mit Hilfe bildgeben-
der Verfahren, in der Regel unter Rontgenstrahlung.

Die Vorteile dieser Technik gegentiber dem chirurgischen Eingriff sind die Redu-
zierung der Verletzungs- und Infektionsrisiken und die kiirzere Aufenthaltszeiten
in der Klinik. Verkalkte Herzkranz- oder BeingeféalRe werden zum Beispiel Uber
auf Katheter montierten aufblasbaren Ballonen ausgeweitet, die Uber eine Leis-
tenarterie gefuhrt werden. Zur langzeitigen Offenhaltung der Gefale kann auf
dem Ballon ein Stent montiert werden, eine metallische Gitterstruktur, die bei der
Ballonexpansion plastisch verformt wird und die Dimension des GefaRes an-
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nimmt. Herkdmmliche Systeme fiir die kardiovaskulare Intervention eignen sich
auf Grund der Konstruktion und der verwendeten Materialien nicht fir die Be-
handlung von neurovaskularen Erkrankungen. Der konzentrische Aufbau von
Katheter, Ballon und Stent erhéht die Dimensionen und die Steifheit des Systems
und verhindert somit die sichere Zufuhr in den sehr gewundenen hirnversorgen-
den Gefal3en. Erst durch den Einsatz von neuen Materialien und Herstelltechno-
logien konnte das medizinische Feld der neurovaskularen Intervention erschlos-
sen werden.

Die Materialien in der neurovaskularen Intervention
Das Feld der neurovaskularen Behandlung ist von drei hauptsachlichen Heraus-
forderungen gepragt:

m Die Anatomie besteht aus gewundenen und dinnwandigen Gefal3en, die
leicht verletzt werden kénnen.

m Das Zeitfenster der Behandlung ist beim akuten Schlaganfall beschréankt,
weil jede Minute der Hirnunterversorgung den Patientenzustand verschlech-
tert.

m Die Konsequenzen einer Fehlprozedur sind mehr als in jedem anderen Or-
gan verheerend. Durch eine falsche Bewegung kdnnen eine Hirnblutung
oder Blutflussstérung auftreten, die den Zustand des Patienten weiterhin
verschlechtern.

Diese Herausforderungen spiegeln sich in den Anforderungen an die Implantate
und Vorrichtungen wider:

m  Durch Materialien und Design soll eine hervorragende Flexibilitat und An-
passungsfahigkeit in Gefallen gewahrleistet werden.

m Ein korrektes Handling und eine genaue Positionierung der Vorrichtungen
sollen durch sichere Zufuhr- und Abkopplungsmechanismen und eine aus-
reichende Sichtbarkeit unter Réntgenstrahlung gewahrleistet werden.

Vor allem Uber die Verwendung von Nitinol als superelastischer Werkstoff und

von mehrschichtigen Kathetern werden diese Anforderungen adressiert und neue
Behandlungsoptionen im neurovaskuléaren Bereich erschlossen.
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Der Zugang Uber Mikrokatheter

Der Zugang zu den Gefal3en an der Hirnbasis wird Gber Mikrokatheter erzielt, die
Uber eine Leistenarterie gefihrt werden. Diese sind kleine Schlauche mit einem
AuBendurchmesser von zwischen 0,7 und 1,0 mm und einem mehrschichtigen
Aufbau:

m  Eine Innenschicht bestehend aus einem reibungsarmen Kunststoff, in der
Regel PTFE, ermdglicht die Zufuhr der Implantate und Vorrichtungen

m Eine Metallverstarkung, in Form von einem Geflecht oder einem Coil aus
Edelstahl verhindert die Ovalisierung oder das Knicken in gewundenen Ge-
faRabschnitten

m  Eine AuRenschicht aus einem Thermoplast wird auf der Metallverstarkung
durch einen Schrumpf-/ Schmelzprozess angebracht. Die Ummantelung der
Metallverstarkung verhindert eine Gefal3verletzung. Verschiedene Abschnit-
ten des Katheters sind mit Materialien mit unterschiedlicher Harte versehen;
Dadurch werden sowohl die Flexibilitat im distalen Bereich an der Behand-
lungsstelle als auch eine ausreichende axiale Stabilitdt zum Vorschieben des
Katheters im proximalen, dem Anwender naheren Bereich, erzielt.

m Eine hydrophile Beschichtung wird per Tauchverfahren angebracht und sorgt
fur eine Reibungsverminderung zwischen Katheter und GefaBwand.

Zur Stabilisierung des Mikrokatheters in groReren GefalRen wie der Haupt- und
Halsschlagader werden weitere, gro3lumige Katheter eingesetzt. Es kommen in
der Regel bis zu drei Katheter in einem sogenannten teleskopischen, konzentri-
schen Aufbau in Einsatz. Durch die groReren Katheter ist tber die stabilisierende
Funktion hinaus auch die Aspiration von Gerinnseln mdglich. Hier spielen insbe-
sondere die Metallverstarkung und die dinnwandigen Werkstoffe eine entschei-
dende Rolle im Kompromiss zwischen Flexibilitat und Lumen-Stabilitdt unter
Saugen (Bild 2).
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Bild 2: Mehrschichtiger Aufbau eines Mikrokatheters (rechts), Einsatz unterschiedlichen Materialien in verschie-
denen Katheter-Abschnitten (links). Teleskopischer Anordnung von Katheter wahrend der Intervention (Mitte).

Implantate und Vorrichtungen

Verschluss von Aneurysmen

Zur Verhinderung einer Blutung von intrakraniellen Aneurysmen beruht die neu-
rovaskulare Intervention auf dem Gedanken, die Blutstrémung im Aneurysma
durch eingebrachtes Material zu verlangsamen und somit Blutgerinnung gezielt
hervorzurufen. Zu diesem Zweck werden sogenannte Coils verwendet, welche
rontgensichtbare, in der Regel aus Platin bestehende Metallspiralen sind, die
sich im Aneurysmen aufwickeln und eine kugelférmige Struktur annehmen.

Die Entkopplung der Coils aus dem Draht, mit dem sie in das Aneurysma ge-
schoben werden, erfolgt mittels unterschiedlicher physikalischer Prinzipien, wie
zum Beispiel der elektrolytische Ablésung oder der Betatigung von mechani-
schen Bauteilen.

Zur Stabilisierung der Coils und Vermeidung des Heraustretens in das GefaRlu-
men mit resultierender Gefahr des Gefallverschlusses werden Stents eingesetzt.
Die Prozedur unterscheidet sich hier wesentlich von der Koronarintervention tber
Ballonmontierten Stents, wie sie oben beschrieben wird. Selbstexpandierbare
Stents werden hier Gber den gesamten ca. 1,5 m langen Mikrokatheter mittels
eines sogenannten Transportdrahtes geschoben.
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Wahrend des Transports ist der Stent in einem Durchmesser von bis zu 0,4 mm
zusammengefaltet, wahrend nach Entlassung aus dem Katheter eine Selbstex-
pansion bis zu einem Durchmesser von bis zu ca. 5,0 stattfindet. Das Expansi-
onsverhéltnis groBer als 10 wird zum einem von den superelastischen Eigen-
schaften der verwendeten Nickel-Tital-Legierung Nitinol, zum anderen Uber die
Design-abhangige Verformbarkeit der aus einem Rohr lasergeschnittenen Git-
terstruktur ermdglicht. Die Elektropolitur der Oberflache ermdglicht glatte Profile
und somit die verletzungsarme Expansion an die GefaRwand.

In Bild 3 wird die Positionierung von Coils in ein kinstliches Aneurysma darge-
stellt, wobei der Nitinol-Stent (Acandis GmbH & Co0.KG, Pforzheim) im Gefal
platziert und die Coils somit stabilisiert werden. Neben der Flexibilitdt und der
Anpassung des Stents an das GefalRslumen ist dessen Expansionskraft und somit
die Festankerung am Gefaf zur sicheren Platzierung und Stabilisierung der Coils
entscheidend. Rontgensichtbare Goldmarkers sind an den Stentenden durch
einen Nietprozess angebracht.

Bild 3: Behandlung eines intrakraniellen Aneurysma mittels Coils und Stent Acclino® (Acandis GmbH & Co.KG,
Pforzheim).

Eine weitere Behandlungsoption stellen sogenannte Flowdiverters dar, welche
durch eine extrem feinmaschige Struktur die Strémung in Aneurysmen so weit
verlangsamen, dass ein Thrombus ohne Verwendung von Coils entsteht. Der
Vorteil von Flowdiverters kommt besonders bei komplexen und grof3en Aneu-
rysmen zur Geltung, in denen die Platzierung von einer hohen Anzahl an Coils
notwendig ware und die Moglichkeit von Reststromungen und somit eines unvoll-
standigen Aneurysmenverschlusses hoch ist.
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Auch in Bezug auf dieses alternative therapeutische Konzept spielt das Material
Nitinol eine zentrale Rolle, wobei hier eine weitere Herstelltechnologie zur Gel-
tung kommt. Durch Flechten von einer hohen Anzahl von ca. 40 um diinnen Niti-
nol-Drahten wird die Herstellung von feinmaschigen, selbstexpandierbaren Struk-
turen moglich. Der geflochtene Aufbau des Implantats mit resultierendem Gleiten
der Drahte aneinander flihrt zu einer hervorragenden Flexibilitdt und somit An-
passung an komplexe Geometrien. Die Rdntgensichtbarkeit des Implantats ist
durch den Einsatz von Dréahten mit einem Innenkern aus Platin (spiralférmige
Strukturen in Bild 4) und von Platin-Hilsen, die an den Enden des Implantats
angebracht sind, gewahrleistet.

Bild 4: Teilexpansion des Flowdiverters Derivo® (Acandis GmbH & Co.KG, Pforzheim) aus dem Mikrokatheter
(links). Rechts ist die Spitze des Transportdrahtes zu sehen.

Gefalrekanalisation

Die Wiederoffnung von geschlossenen GefalRen und die resultierende Wieder-
herstellung der Durchblutung stellt eine der dringendsten MaRnahmen nach is-
chamischem Schlaganfall dar. Die Dringlichkeit und Unplanbarkeit der Behand-
lung stellt groBe Anforderungen an die Prozedur, die schnell, einfach und risiko-
arm erfolgen soll.

Auch hier werden selbstexpandierbare Gitterstrukturen aus Nitinol eingesetzt,
welche im Thrombus expandieren, sich in diesen einschneiden und diesen Uber
Zuruckziehen letztlich entfernen. Laser-geschnittene Strukturen liefern hier den
besten Kompromiss zwischen der Expansionskraft, die zum Eingreifen in den
Thrombus notwendig ist, und einem sehr glatten Profil, das ein schonendes Zu-
rickziehen entlang der GefaRwand ermdglicht.

Weil die Geschwindigkeit und die Kontrolle tber die Prozedur entscheidend sind,
werden Lésungen erarbeitet, um rontgensichtbare Elemente entlang der gesam-
ten Struktur anzubringen und dadurch die Expansion im Thrombus besser verfol-
gen zu kdnnen.
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Ausblick

Der Trend zur Miniaturisierung, der in den letzten zwei Jahrzehnten zur Erschlie-
Bung der neurovaskularen Intervention als neuen Behandlungsfeldes geflihrt hat,
wird fortgesetzt, wodurch immer kleinere Gefalle und komplexere Anatomien
adressiert werden. Die Miniaturisierung bietet weiterhin die Mdglichkeit der Integ-
rierung von Funktionselementen, wie zum Beispiel Sensoren oder Elektroden, in
komplexen mechatronischen Strukturen und hat daher das Potenzial, das en-
dovaskulare Anwendungsfeld auf die Behandlung oder Erfassung von Stérungen
im Nervensystem auszuweiten. In diesem Zusammenhang bietet eine weitere
Herstelltechnologie neue Konstruktionsoptionen: die Herstellung von Nitinol-
Strukturen Uber das Diinnschichtverfahren erméglicht hohe Aspektverhaltnisse,
Mikrostrukturierung und Integration von Leitbahnen [4] [5].

Weitere Impulse setzt der Trend zur Biofunktionalisierung von Oberflachen mit
dem Ziel einer erhdhten Langzeitshiokompatibilitat. In aktuell laufenden For-
schungsprojekten wird die Mdglichkeit der Implantatbeschichtung mit organi-
schen Stoffen untersucht. Diese sollen die Implantatstruktur passivieren, mit dem
Ziel einer verminderten Neigung zur Thrombenbildung und einer verbesserten
Zellenansiedlung. Diese Technologie bietet eine Reduzierung der Verabreichung
von gerinnungshemmenden Medikamenten mit starken Nebenwirkungen, unter
anderen der Blutung, zugunsten der Patientensicherheit und das EinschlieRen
Patienten mit Blutungsgefahr in die Behandlung an.

Besondere Aufmerksamkeit verdient zuletzt das Thema der Personalisierung von
Implantaten. Die stetige Verbesserung der Bildgebung und der 3D-
Geweberekonstruktion ist ein grundsatzlicher Baustein zur Realisierung von pati-
entenspezifischen Implantaten. Das fordert neben einer noch engeren Zusam-
menarbeit von Medizinern und Ingenieuren ein Umdenken in den Fertigungspro-
zessen, die immer flexibler und modular gestaltet werden sollen (Bild 7).
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Bild 7:

spezif

3-D Darstellung eines Gefalles und Rekonstruktion eines Flechtdornes zur Herstellung eines patienten-
ischen Implantats (Software Galgo Medical SL, Barcelona, Spain)

Ein Haupttrend der Medizintechnik, im neurovaskularen so wie in anderen Kor-
perbereichen, bleibt Gber Jahre unverandert: das schonende, minimalinvasive,
risikoarme Operieren. Materialien und Technologien entwickeln sich gleichzeitig
mit rasantem Tempo, und bieten statig neue Antworte auf die urspriingliche Fra-
gestellung.
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Stark wie Herkules —

NiTi ein Aktormaterial mit ungenutzten Reserven.

Thermische Aktoren in der
Automobil- und Geréatetechnik

Dr. Stefan Knoll,
G.RAU GmbH & Co. KG
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Abstract

Thermische Stellelemente spielen heute in der Automobil-, Gerate- und Installati-
onstechnik eine entscheidende Rolle. Sie 6ffnen Ventilklappen, sichern Toaster
oder sorgen fiir Uberhitzungsschutz. Insbesondere in der Automobilindustrie ge-
winnen Themen wie Leichtbauweise und Platzbedarf, aufgrund der ansteigenden
Anforderungen an den CO, Aussto und den Wandel zu alternativen Antriebs-
technologien, immer mehr an Bedeutung. Um diese Anforderungen zu realisieren
ist fur Linearbewegungen neben dem Einsatz von Thermobimetalle insbesondere
der Einsatz von Formgedachtnislegierungen als Aktuator ein vielversprechender
Ldsungsansatz. Griinde hierflr liegen hautsachlich in dem hohen gewichtsspezi-
fischem Leistungsvermégen von Formgedachtnislegierungen. In dem vorliegen-
den Vortrag wird ein Vergleich zwischen Thermobimetall Aktuator und Formge-
dachtnis Aktuator vorgestellt, wobei neben den zugrunde liegenden Mechanis-
men der Formanderungen beider Materialien auch auf das Temperatur-Weg-
Verhalten sowie auf die physikalischen und mechanischen Eigenschaften einge-
gangen werden. Dariiber hinaus erfolgt ein Vergleich der Arbeitsvermdgen von
beiden Aktuatormaterialien. Anhand von praktischen Anwendungsbeispielen
werden Einsatzmoglichkeiten und Grenzen beider Aktuatormaterialien aufge-
zeigt. Eine abschlieBende Zusammenfassung, in der die Eigenschaften von bei-
den Aktuatormaterialien gegeniiber gestellt werden, soll fur potenzielle Anwen-
dung die Auswahl des Aktuatormaterials erleichtern.

Einleitung

Bedingt durch die ansteigenden Anforderungen an den CO, Ausstol3 und den
Wandel zu alternativen Antriebstechnologien gewinnen Themen wie Leichtbau-
weise und Platzbedarf immer grélRere Bedeutung in der Automobilindustrie heu-
te. Aufgrund der begrenzten teuren Batteriekapazitat, insbesondere bei der
kommenden hybriden Fahrzeuggeneration, muss der Energieverbrauch und der
Platzbedarf der peripheren Verbraucher auf ein Minimum reduziert werden. Um
diese gestellten Anforderungen zu realisieren ist fur Linearbewegungen der Ein-
satz von thermischen Aktoren, insbhesondere Aktoren mit einem hohen spezifi-
schem Arbeitsvermdégen, ein guter Loésungsansatz.

Thermische Stellelemente sind aktive Bauteile, die thermische Energie in me-
chanische Energie umwandeln. Die mechanische Energie wird zum Ausflhren
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von Stellvorgangen genutzt, wobei derartige Bauteile meistens Temperaturflhler
(Sensor) und Stellelement (Aktor) in einem sind. Thermische Stellglieder kénnen
aus verschiedenen Materialien hergestellt werden. In dem vorliegenden Vortrag
werden als Aktormaterialien Thermobimetalle und Formged&achtnislegierungen
naher betrachtet. Um je nach Anwendungsfall das passende Stellelement aus-
wahlen zu kénnen, sollten die Unterschiede bekannt sein. Formgedachtnislegie-
rungen eignen sich fir thermische Stellelemente besonders gut, da sie Zug-,
Druck-, und Biegungs- oder Torsionsbewegungen ausfihren kdnnen [1]. Somit
kénnen einfache Geometrien wie z. B. Drahte und Spiralfedern als Aktoren ein-
gesetzt werden.

Aktoren aus Formgedachtnislegierung
Der Formgedachtniseffekt beruht auf einer thermoelastischen martensitischen
Umwandlung, die nur in wenigen Legierungssystemen beobachtet wird. Ursache
fur diesen auRergewdhnlichen Effekt ist eine temperaturabhangige Anderung der
Kristallstruktur, wobei die beteiligten Phasen Austenit und Martensit geordnete
Gitterstrukturen aufweisen. Bild 1 verdeutlicht den Mechanismus dieser Um-
wandlung.

Bild 1: schematische Darstellung Bild 2: Temperaturabhangigkeit des Martensit- und
Shape Memory Effekt Austenitanteils
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Bei hoher Temperatur ist die Legierung austenitisch, bei tieferen Temperaturen
martensitisch. Wird ein Bauteil einer martensitischen Formgedachtnislegierung
unterhalb einer kritischen Temperatur verformt, so findet nur eine reversible For-
manderung durch Verschieben der hochbeweglichen Zwillingsgrenzen statt. So-
bald das Bauteil iber die Umwandlungstemperatur erwarmt wird, bildet sich Aus-
tenit mit der urspriinglich vorhandenen Orientierung, so dass das Bauteil in seine
urspringliche Form zurtickkehrt.

Die Gefligeumwandlungen beim Erwarmen bzw. beim Abkihlen erfolgen bei
unterschiedlichen Temperaturen, das heilt, es wird eine Hystereseschleife
durchlaufen. Diese Hysterese wird durch die Ubergangstemperaturen As, Af, Ms
und Mf (Austenit start, Austenit finish, Martensit start, Martensit finish) beschrie-
ben. Je nach Temperatur besteht das Gefiige aus unterschiedlichen Mengen an
Martensit bzw. Austenit, wie Bild 2 in der dargestellten Temperaturabhangigkeit
des Martensit- und Austenitanteils verdeutlicht. Beide Phasen unterscheiden sich
sehr stark in ihren Eigenschaften. Wéahrend die Legierung im austenitischen Zu-
stand eine Spannungs-Dehnungs-Charakteristik wie bei konventionellen Legie-
rungen aufweist, erfolgt die Forménderung in martensitischen Zustand zunachst
durch Verschiebung der hochbeweglichen Zwillingsgrenzen. Ist diese Verfor-
mungsmaoglichkeit erschopft, so weist der Werkstoff im martensitischen Zustand
ebenfalls eine konventionelle Spannungs-Dehnungs-Charakteristik mit elasti-
schem und plastischem Bereich auf (Bild 3).

— Deformation ———

Bild 3: Spannungs-Dehnung-Charakteristik von Bild 4: Verschiebung der Zwillingsgrenzen im
Austenit und Martensit Bereich des Spannungs-Dehnungs-Plateaus

Wird ein Stellelement aus einer Formgedachtnislegierung im martensitischen
Zustand im Bereich des Martensitplateaus verformt, so findet lediglich ein Ver-
schieben der hochbeweglichen Zwillingsgrenzen statt. Beim Erwarmen lber die
Af-Temperatur erfolgt die Umwandlung in den Austenit. Damit wird die urspring-
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liche Probenform wieder hergestellt. Da eine anschlieende Abkihlung keine
weitere Formanderung bewirkt, wird hier vom Einwegeffekt gesprochen (Bild 5).
Mittels einer geeigneten Gegenkraft kann das Stellelement aber im martensiti-
schen Zustand wieder verformt werden.

RT T>Tar
L I i
L
[ 'E ]
NN T NANN
Verformter matrensitischer Zustand Austenistischer Zustand

Bild 5: Aktor mit Einwegeffekt mit Gegenkraft

Eingesetzte Formgedachtnislegierungen
Von einer Vielzahl von Legierungssystemen mit martensitischer Umwandlung
haben sich folgende Legierungen flr die praktische Anwendung etabliert.

m Binare NiTi-Legierungen
m  Ternare NiTi-Legierungssysteme mit Legierungselementen wie Co, Cr, Cu,
Fe oder Nb

Die ternaren Legierungen mit Co, Cr, Fe zeichnen sich dabei durch eine Absen-
kung der Umwandlungstemperaturen im Vergleich zum binéren Legierungssys-
tem aus. Mit Cu legiertes NiTi weist eine geringere Hysterese auf. Bei mit Nb
legiertem NiTi kann durch besondere Vorbehandlung die Hysterese einmalig auf
bis zu 150 K erweitert werden. Dies eignet sich beispielsweise fur kryogene
Schrumpfelemente, bei denen die aufwendige Tieftemperatur-Lagerung entfallen
kann.

Einfluss der Belastung auf die Lebensdauer

Im Einsatzfalle entwickeln Stellelemente Krafte und flihren gleichzeitig Bewegun-
gen aus, d. h. sie verrichten Arbeit im physikalischen Sinne. Die GroRRe der
Spannung hat dabei Einfluss auf die Umwandlungstemperatur und die Effektgro-
Re (Bild 6). Mit zunehmender Spannung wird bei allen Elementformen die Um-
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wandlungstemperatur erhéht [2]. Die aul3ere Gegenkraft kann jedoch nicht belie-
big erhoht werden, da mit zunehmender Kraft das Ermudungsverhalten negativ
beeinflusst wird wie Bild 7 zeigt.

Bild 6: Einfluss von Spannung und Schub- Bild 7: Einfluss von Spannung und Schubspannung
spannung auf die Umwandlungstemperatur auf die Lebensdauer von NiTi
von NiTi

Die in Bild 6 und Bild 7 gezeigten Kennwerte gelten fir eine Effektgrof3e von 2
%. FiUr gerade Drahte werden bei einer Belastung von 70 N/mm?2 Zyklenzahlen
von bis zu 100.000 erreicht. Im Falle von zylindrischen Schraubenfedern sind bei
gleicher Belastung Zyklenzahlen von bis zu 1.000.000 mdoglich.

Aktoren aus Thermobimetallelementen
Thermobimetalle sind Schichtwerkstoffverbunde, die aus mindestens zwei Kom-
ponenten mit unterschiedlichem Ausdehnungskoeffizienten bestehen. Da sich bei
Erwarmung die eine Komponente starker ausdehnt als die andere, entsteht eine
temperaturabhangige Krimmung des Thermobimetalls. Diese Krimmung ist um
so hoher, je gréRer der Unterschied der Warmeausdehnung der beiden Kompo-
nenten ist. Die Komponente mit der kleineren Warmeausdehnung wird als passi-
ve Komponente, und die Komponente mit der groReren Warmeausdehnung wird
als aktive Komponente bezeichnet. Um besondere Eigenschaften, wie z. B. einen
bestimmten elektrischen Widerstand, eine gute Warmeleitfahigkeit oder eine gute
Korrosionsbestandigkeit zu erzielen, kénnen weitere Komponenten als Zwischen-
oder Auflagen verwendet werden. Werkstoffe flr aktive Komponenten von Ther-
mobimetallen sollen dabei einen Ausdehnungskoeffizienten von = 15 « 10°/K
Uber einen moglichst groBen Temperaturbereich aufweisen. Werkstoffe flir pas-
sive Komponenten von Thermobimetallen hingegen zeichnen sich durch Aus-
dehnungskoeffizienten von < 5 « 10°/K tiber einen méglichst groBen Temperatur-
bereich aus. Darliber hinaus sollten Werkstoffe, die fir Thermobimetalle verwen-
det werden, neben einer guten Warm- und Kaltverformbarkeit, eine hohe
Schmelztemperatur (> 1000°C), einen hohen Elastizititsmodul (>=1000 GPa)
und einen geringen Temperaturkoeffizienten des Elastizitatsmoduls aufweisen.
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Des Weiteren sollten Schmelztemperatur, Elastizitatsmodul und Festigkeit der
Thermobimetall- Komponenten nicht zu verschieden sein.

Die GrolRe der thermisch bedingten Ausbiegung von Thermobimetallen ist nach
DIN 1715 genormt. Als Kennwert gilt darin die spezifisch thermische Aushiegung
A bzw. die Krimmung k. Die Ausbiegung zeigt mit steigender Temperatur keinen
streng linearen Verlauf, sondern entspricht einer Kurve wie in Bild 8.

A
_ aS‘F ———————————————————
£
E S5
& a, T
= &
£
a . Schrjwappintervall
A
1 1 v
T, T, Temperatur [ °C]
Bild 8: Ausbiegung eines Thermobimetalls Bild 9: Weg-Temperatur Verhalten eines
nach DIN 1715 Thermobimetall Schnappelementes

Der Nennwert der spezifischen thermischen Ausbiegung bzw. Krimmung wird ftr
den Temperaturbereich von 20 bis 130°C angegeben. Als Linearitatsbereich wird
der Temperaturbereich definiert, in dem die thermische Ausbiegung nicht mehr
als +/-5% von dem Wert abweicht, der sich aus dem Nennwert der spezifischen
Ausbiegung und der Nenndicke errechnet. AuBerhalb des Linearitatsbereiches ist
in gewissen Grenzen eine abnehmende, fir viele Anwendungsfalle aber noch
ausreichende Ausbiegung vorhanden. Deshalb geht der Anwendungsbereich in
vielen Fallen Uber den Linearitdtsbereich hinaus. Beruhend auf der temperatur-
abhangigen kontinuierlichen Ausbiegung des streifenformigen Elementes kdnnen
verschiedene Bauelementformen wie Scheiben, Spiralen und Wendeln herge-
stellt werden [3]. Teile aus Thermobimetall zeigen beim Erwarmen und Abkuhlen
im Allgemeinen eine stetige Gestaltdnderung. Durch Einbringen von Spannungen
z. B. durch entsprechende mechanische Vorwdlbung, wird unter Einhaltung be-
stimmter Grenzbedingungen ein diskontinuierliches Verhalten, ein Schnappeffekt
erreicht. Das geometrisch einfachste Schnappelement ist eine kalottenformig
gewdlbte kreisrunde Scheibe.

Wie in Bild 9 schematisch dargestellt ist, wélben sich solche Scheiben bei Tem-
peraturerh6hung zunachst stetig um den Betrag a;. Sie erreichen beim oberen
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Schnappunkt T einen instabilen Spannungszustand und springen in eine entge-
gengesetzt gewdlbte Form um. Dabei wird der Weg a, zurtickgelegt. Mit zuneh-
mender Temperatur wolbt sich die Scheibe um den Betrag as [3]. Bei Abkiihlung
mit entsprechender Hysterese erfolgt bei der unteren Schnapptemperatur T, ein
Zurickspringen in die Ausgangslage. Bei der spateren Anwendung einwirkende
Krafte und deren Wirkrichtung beeinflussen selbstverstandlich die Kennlinie im
Vergleich zur freien Scheibe.

Vergleich der Eigenschaften der thermischen Aktoren
Die vorgestellten thermischen Stellelemente sind nur bedingt miteinander ver-
gleichbar, da unterschiedliche physikalische Effekte den Aktoreigenschaften zu-
grunde liegen. Tabelle 1 zeigt einen Vergleich der wichtigsten Kennwerte [4]. Bei
den dort aufgeflihrten Werten handelt es sich um Richtwerte. Je nach Anwen-
dungsfall kbnnen Sonderelementformen eingesetzt werden, die mdglicherweise
deutlich abweichende Kennwerte aufweisen. FGL-Aktorelemente haben &hnlich
wie Thermobimetall-Schnappscheiben ein sprungartiges Temperatur-Weg-
Verhalten, wahrend Thermobimetall-Streifen eine lineare Temperatur-Weg-
Charakteristik aufweisen. Im Vergleich zu Thermobimetallen besitzen Memory-
Elemente jedoch ein wesentlich gré3eres Arbeitsvermdgen, dadurch sind oftmals
platzsparende Problemldsungen mdglich. Zuséatzlich haben Memorylegierungen
den groRRen Vorteil, dass aus ihnen Zug-, Druck-, Biegungs- oder Torsionsele-
mente hergestellt werden kdénnen. Bei hohen Anwendungstemperaturen oder
hysteresefreiem Regelverhalten ergeben sich mit Thermobimetallen vorteilhafte
Konstruktionslésungen. Des Weiteren erfolgt bei Thermobimetallen mit entspre-
chender Arbeitsverrichtung die Rickstellung selbsttatig.
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NIESICHEIEINEIE Thermobimetall

Streifen Schnappelement

Einsatztemp. 80°C 250°C-550°C 350°C
Zug, Druck,

Bewegungsarten | Torsion, Biegung | Biegung Hub
Schrumpfung

Ruckstellung Gegenkraft selbsttatig selbsttatig

Tabelle 1: Kennwerte von NiTi Aktoren und Thermobimetallaktoren [4]
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NiTi Biegeelement: I: 30 mm; t: Imm
Thermobimetalstreifen: I: 30 mm; t: Imm
Thermobimeall Schnapel.: g 40 m; t: 0,35 mm

Bild 10: Schematisches Temperatur-Weg Verhalten Bild 11: Volumenspezifisches Arbeitsvermdgen von
von thermischen Stellelementen verschiedenen Aktoren

Betrachtet man das in Bild 11 dargestellte volumenspezifischen Arbeits-
vermdgen, so wird deutlich, dass FGL-Aktoren im Vergleich zu Elektromagnet
und Piezoaktoren ein um Faktor 1000 héheres volumenspezifisches Arbeitsver-
mégen (> 10 J/m°) besitzen. Somit sind FGL-Legierungen, wenn Kriterien wie
Gewichtsreduzierung, Platzbedarf und groRe Arbeitsvermdgen im Vordergrund
stehen, bei der Umsetzung von Linearbewegungen eine interessante Alternative
zu herkémmlichen Aktoren.
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Zusammenfassung

Aufgrund der hochbeweglichen Zwillingsgrenzen im martensitischen Zustand und
der Phasenumwandlung Martensit/Austenit zeichnen sich Aktoren aus NiTi im
Vergleich zu anderen Aktormaterialien durch ein sehr hohes Arbeitsvermégen
aus. Thermische Stellelemente aus NiTi eignen sich besonders gut fur die Aus-
fihrung von Zug-, Druck-, Biegungs-, oder Torsionsbewegungen. Dies erschliel3t
die Mdglichkeit einfache Geometrien wie z. B. Drahte und Spiralfedern als Akto-
ren einzusetzen. Bedingt durch die geringe spezifische Dichte von NiTi (6,4-
6,5g/cm®) und dem damit verbundenen sehr hohen gewichtsspezifischen Ar-
beitsvermdgens stellt ein Aktor aus NiTi ein guter Lésungsansatz dar, wenn Kri-
terien wie Gewichtsreduzierung, Platzbedarf und hohes Arbeitsvermégen eine
entscheidende Rolle spielen. Dennoch muss je nach Anforderungsprofil ent-
schieden werden, welches Aktormaterial zur Umsetzung der entsprechenden
Aufgabenstellung ausgewahlt wird. Derzeit ist die Anwendung von NiTi Aktoren
begrenzt im Hinblick auf die Anwendungstemperatur von < 100°C. Eine erhebli-
che VergréRerung der Anwendungsgebiete von thermischen Aktoren aus Form-
gedachtnislegierungen, insbesondere im Bereich Automotive kann durch zukiinf-
tige Entwicklungen von Formgedachtnislegierungen mit hoheren Anwendungs-
temperaturen (ca. 200°C) erreicht werden.
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Einleitung und Stand der Technik

Die Ablagerung von Thromben (Blutgerinnsel), Fetten und Kalziumphosphat in
einem Blutgefald wird als Arteriosklerose bezeichnet. Dies kann bis zu einem
Verschluss eines BlutgefalRes (Stenose) fihren, wodurch eine unter Umsténden
akut lebensbedrohliche Unterversorgung von wichtigen Organen entsteht. Be-
handelt werden diese Stenosen unter anderem mit Stents, welche das Blutgefal
aufweiten und stabilisieren (Bild 1a und b).

Bild 1 a) Behandlung eines verengten Gefal3es mit einem Stent [1]; b) Struktur eines Stents [2]

Zurzeit werden die Stents aus medizinischem, nichtrostendem Edelstahl (316L),
Nitinol (eine Formgedachtnislegierung aus Nickel und Titan) oder Cobalt-Chrom-
Legierungen hergestellt. Diese verbleiben dauerhaft im Kdrper und werden als
nicht-resorbierbare oder permanente Stents bezeichnet. Der permanente Kontakt
zwischen Stent und GefaBwand kann chronische Entziindungen und allergische
Reaktionen hervorrufen. Des Weiteren kdnnen Stents durch den Blutkontakt die
Blutgerinnung aktivieren oder bei Materialversagen durch herausgebrochene
Stentstege gravierende Probleme verursachen [3] [4]. Eine weitere Aufweitung
des Gefalles nach einem erneuten Verschluss des Gefalles (Restenose) ist beim
Vorhandensein eines Stents nur schwer moglich. Bei Kindern wird das Gefaf-
wachstum im Stentbereich behindert.

Aufgrund der zahlreichen Nachteile der permanenten Stents werden bioresor-
bierbare Stents intensiv entwickelt und erforscht. Diese I6sen sich in der extrazel-
lularen Flissigkeit idealerweise nach der Heilung des GeféalRes wieder auf. Erste
bioresorbierbare kommerzielle Stents aus Poly-Laktid (Milchséaure) werden be-
reits implantiert. Die schwachen mechanischen Eigenschaften des Poly-Laktids
fuhrten zu einer intensiven Suche nach Alternativen.
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Zurzeit werden auflésbare Stents aus Magnesiumlegierungen (z. B. aus
Mg WE 43) in klinischen Studien getestet. Magnesium ist als essentielles Spu-
renelement gut korpervertraglich. Magnesium-Legierungen zeigen jedoch eine
hohe Auflésungsgeschwindigkeit in physiologischer Flissigkeit (Biokorrosion).
Da somit ein derartiger Stent in 2 — 3 Monaten abgebaut ware, die Gefal3heilung
und -stabilisierung wiederum 6 — 12 Monate bendtigt, sind polymere Beschich-
tungen notwendig. In der Regel besitzen diese aulRerdem eine medikamentfrei-
setzende Funktion (DES — Drug Eluting Stent). Bei der Biokorrosion eines Mg-
basierten Stents werden grof3e Mengen an Wasserstoff freigesetzt, was das Ri-
siko von Thrombosen erhéht.

Des Weiteren sind materialwissenschaftliche Forschungsaktivitaten zu Stents auf
Eisen-Basis bekannt [5] [6] [7]. Die mechanischen Festigkeiten dieses Werkstoffs
ahneln zwar denen von 316L, allerdings ist die Auflésungsgeschwindigkeit bisher
zu langsam, um als Stentwerkstoff attraktiv zu sein.

Eine weitere interessante Alternative zu den oben genannten bioresorbierbaren
Stentwerkstoffen ist Zink [8]. Zink ist wie Magnesium ein essentielles Spurenele-
ment und daher gut biovertraglich. Au3erdem ist der Abbau des Festkdrpers
langsamer und homogener als Magnesium [8]. Bei der Zink-Korrosion wird daher
weniger unerwiinschter Wasserstoff pro Zeit freigesetzt. Die entziindungshem-
mende Wirkung des Zinks kdnnte einen weiteren Vorteil darstellen. Bei Rontgen-
Untersuchungen wére ein Zink-Stent aufgrund seiner héheren Dichte leichter zu
erkennen als ein Magnesium-Stent, welcher Rontgenmarker aus einem dichteren
Material (z. B. Gold) zwingend bendétigt. Wie Magnesium weist auch Zink eine
hexagonale Gitterstruktur auf und lasst sich daher nur eingeschrankt verformen.
Durch eine gezielte Legierungsherstellung auf Zink-Basis und deren Optimierung
durch thermo-mechanische Behandlungen sollen die mechanischen Eigenschaf-
ten systematisch eingestellt werden. Zinkbasierte Stents konnten aufgrund ihrer
vorteilhaften Eigenschaften einen weiteren Entwicklungssprung markieren. Die
Legierungsherstellung und Optimierung wird nachfolgend vorgestellt.
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Bild 2: a) bindres Phasendiagramm eines Systems mit Loslichkeit [9] b) binares Phasendiagramm eines Sys-
tems ohne Ld&slichkeit [9]

Material und Methoden

Zunachst wurden in einer Literaturrecherche korpervertragliche Legierungs-
elemente ermittelt und geeignete Legierungsgehalte berechnet. Es wurden vier
verschiedene Legierungen hinsichtlich Mischbarkeit und entstehenden Phasen
ausgewahlt. Die Herstellung dieser Legierungen erfolgte im Schwerkraft-
gieBverfahren in einer GielRanlage des Typs VC 500 D der Fa. Indutherm. Die
Zusammensetzung der gegossenen Legierungen wurde mit dem Verfahren der
Optischen Emissionsspektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES)
Uberprift. Die Gefligeanalyse der Legierungen erfolgte an metallographischen
Schliffen, welche mit 2 % Nital (Ethanol + Salpetersaure) geatzt wurden. Eine
erste schnelle Abschatzung der mechanischen Eigenschaften erfolgte durch Har-
temessungen nach Vickers mit einer Eindringlast von 1 kg (HV 1). Zur tieferge-
henden Untersuchung wurden Zugversuche an einer Zugpriufmaschine Typ 2100
der Fa. Zwick mit normgerechten Zugproben durchgefiihrt. Da Werkstoffe im
Gusszustand nur maRige Festigkeitswerte aufweisen, wurden die mechanischen
Eigenschaften zunéchst Uber empirische und dann gezielte thermomechanische
Behandlungen (Verformung + Lésungsgliihen und Auslagern) optimiert. Die Kon-
trolle der Versuchsschritte erfolgte mit routineméaRigen Hartemessungen, Ge-
fleanalysen sowie abschlieenden Zugversuchen.
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Ergebnisse

Die Legierungen wurden mittels Schwerkraftgiel3en hergestellt und auf ihre che-
mische Zusammensetzung mit ICP-OES Uberprift. Alle Legierungsgehalte
stimmten mit den jeweils berechneten Gehalten Uberein. Anhand einer Gefi-
geanalyse an metallographischen Schliffen wurde eine mittlere KorngréRe von
Uber 200 pm ermittelt (Bild 3a). Durch Optimierung des Giel3prozesses
(u. a. langere Haltezeit beim Schmelzen und Vibration beim Abklihlen) konnte die
mittlere KorngroRe auf ein Zehntel reduziert werden (Bild 3b).

Bild 3 :Vergleich KorngréRe bei Legierung 3 a) vor der Optimierung und b) nach der Optimierung des
GieRverfahrens; aufgenommen mit polarisiertem Licht

Zunachst wurde die Harte der Legierungen im Gusszustand bestimmt. Dabei
erwies sich die Harte aller Legierungen mit durchschnittlich 62 HV doppelt so
hoch wie die Harte von Reinzink, welche ca. 30 HV betragt. Durch eine Umfor-
mung (Rundh&mmern) und einer Lésungsgliihbehandlung konnte das urspring-
lich dendritische Gussgeflige, welches in Bild 3 zu sehen ist, in eines mit globu-
laren Kérnern umgewandelt werden (exemplarisch dargestellt in Bild 4a). Sys-
tematische Losungsglihversuche ergaben, dass die Temperatur und Dauer be-
grenzt sein sollten. Bei zu hohen Temperaturen und/oder langen Zeiten ist eine
rasche Vergroberung der Kérner zu beobachten.
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Bild 4 a und b: Vergleich der Gefuge im Langsschliff der Legierung 4 a) nach Umformen und Losungsglihen
und b) Umformen, Losungsglihen und Auslagern.

Weiterhin konnte die Harte durch systematische Auslagerungsversuche, bei de-
nen Temperatur, Dauer sowie Umgebungsmedium variiert wurden, gesteigert
werden. In Bild 4b ist exemplarisch das Geflige der Legierung 4 mit feinen Aus-
scheidungen dargestellt, welche einer Auslagerungsbehandlung unterzogen
wurde. Ein Vergleich zweier Umgebungsmedien (Flissigkeit — Luft) zeigte, dass
im Flissigkeitsbad konstantere und reproduzierbarere Werte erhalten werden als
in Luft. Bemerkenswerterweise war die Aushartung schon nach nur etwa einer
Minute abgeschlossen. Eine Absenkung der Temperatur in 25°C Intervalle be-
wirkte dabei keine mafigebliche Veranderung der Harteverlaufe. Beispielhaft ist
in Bild 5 der Harteverlauf der Legierungen bei einer Temperatur abgebildet. Auf-
fallend dabei ist die Legierung 3 mit einem deutlichen Harteanstieg bis auf ca.
100 HV.

Bild 5: Harteergebnisse der Auslagerungsversuche
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Nach der optimierten Auslagerungsbehandlung wurden die mechanischen
Kennwerte aller Legierungen im Zugversuch ermittelt. Die Einzelergebnisse der
Zugprufung sind in Tabelle 1 zusammengestellt. Zudem sind als Referenz die
Eigenschaften des medizinischen Edelstahls 316L angegeben, welcher haufig
als permanenter Stent eingesetzt wird. Ebenso sind zum Vergleich die Werte von
Reinmagnesium und der Magnesiumlegierung WE 43 (4 % Yttrium und 3 % Sel-
tene Erden) in Tabelle 1 aufgeflhrt.

RDO,Z Rm A Harte RDO,Z Rm A Harte
[MPa] [MPa] [%] [HV1] [MPa] | [MPa] | [%] [HV1]
Legierung Verformt und I6sungsgegliht Wt IS=ne e Eg it e
ausgelagert
4 157 261 37,0 73 149 215 24,1 82
3 129 231 59,2 61 168 233 | 171 96
2 185 237 10,4 63 138 177 | 21,0 61
1 155 252 47,1 57 143 229 | 26,5 70
316L [10] 331 586 35 176
Mg WE 43,
[11], [12] 172 220 2
Mg [13] 90-105 | 160-195 | 2-10 38

Tabellel: Ergebnisse des Zugversuchs an Legierung in verschiedenen Warmebehandlungszustanden

Zwei verschiedene Zustande (Verformung und l6sungsgegliiht gegen Verfor-
mung, Lésungsgliihung und Auslagerung) wurden verglichen. Bei der Legierung
4 sinken die Werte der Dehngrenze (Ryo2), der max. Zugfestigkeit (Rn) und der
Dehnung (A) durch die Auslagerung. Die Harte steigt leicht an. Die Legierung 3
erreicht durch das Auslagern eine héhere Dehngrenze und eine hdhere Harte.
Die max. Zugfestigkeit bleibt anndhernd gleich. Die Dehnung sinkt deutlich. Bei
der Legierung 2 sinken die Dehngrenze und die maximale Zugfestigkeit, die
Dehnung konnte durch die Auslagerung gesteigert werden. Die Harte wird durch
die Auslagerung der Legierung 2 nicht beeinflusst. Die Legierung 1 zeigt durch
die Auslagerung sinkende Werte bei der Dehngrenze, max. Zugfestigkeit und
Dehnung. Die Harte steigt leicht an.

Ein Vergleich der mechanischen Kennwerte der Zink-Legierungen mit dem Edel-
stahl 316L zeigt, dass die Legierung 2 im I6ésungsgeglihten Zustand bei Dehn-
grenze ca. 56 % und max. Zugfestigkeit ca. 40 % des Wertes von 316 L erreicht.
Die Legierung 3 erreicht eine anndhernd doppelt so hohe Dehnung wie die 316L-
Legierung. Zwar sind Dehngrenze und maximale Festigkeit bei Mg WE 43 und
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den untersuchten Zinklegierungen annahernd gleich, jedoch zeigen die Zinklegie-
rungen héhere Dehnungs- und Hartewerte als WE 43.

Diskussion

Durch die Prozessoptimierung des Giel3ens konnte die durchschnittliche Korn-
groRRe deutlich verfeinert werden. So bewirkt eine langere Haltezeit der Schmelze
eine bessere Durchmischung (Homogenitat). Durch das Zuschalten einer Vibrati-
on wahrend der Erstarrung des Gussstabs brechen die Dendritenspitzen im
Gussstab ab, die Folge ist die Bildung von zahlreicheren und feineren Kérnern.
Durch diese MalBnahmen konnte die Korngrél3e um das Zehnfache auf nur noch
ca. 20 um reduziert werden.

Da das Gussgeflge der Zinklegierungen Dendriten aufweist, welche sich auf-
grund ihrer Anisotropie sehr nachteilig auf die mechanischen Kennwerte auswir-
ken, ist eine Umwandlung des Gefliges unumganglich. Dies kann durch Umfor-
mung und Lésungsglihen erfolgen. Bei den Legierungen 1, 3 und 4 konnte das
dendritische Gussgeflige erfolgreich in ein globulares Geflige umgewandelt wer-
den. Durch das Losungsglihen und Auslagern bilden sich feine Ausscheidungen,
welche einen Harteanstieg bewirken. Bei der Legierung 3 konnte somit ein Har-
teanstieg von fast 50 % erreicht werden. Dies ist allerdings nur bei Legierungs-
systemen mdoglich, bei denen der Legierungspartner eine gewisse, jedoch mit
abnehmender Temperatur, abnehmende Ldslichkeit im Zink hat (siehe Bild 2a).
Der Legierungspartner der Legierung 2 weist keine Loslichkeit in Zink auf (Bild
2b). Daher kann das dendritische Geflige bei Legierung 2 nicht in ein globulares
Korn umgewandelt werden. Stattdessen bilden sich in diesem System bei der
Erstarrung bevorzugt intermetallische Phasen, welche sich sehr schlecht durch
Warmebehandlungen auflésen. Die fehlende Léslichkeit des Legierungspartners
im Zink ist auch der Grund, warum sich die Harte der Legierung 2 nicht durch
eine LOsungsgluihung und Auslagerung steigern lasst. Durch die Warmebehand-
lung nehmen die Dehngrenze und die maximale Zugfestigkeit ab, wahrend die
Dehnung zunimmt. Statt einer Ausscheidungshéartung vollzieht sich hier ein Pro-
zess, der einer Weichgluhung &ahnelt, d. h. eine zu lange Warmebehandlung oh-
ne Aushartungseffekt.

Durch die Zugprifung konnten die mechanischen Kennwerte der Legierungen in
zwei verschiedenen Zustanden gewonnen werden. Zugprifversuche ergaben,
dass die Festigkeitswerte (Dehngrenze und max. Festigkeit) der Proben der Le-
gierungen 4 und 1 durch die Lésungsglihung und Auslagerung etwas sinken. Die
Dehnung dieser Legierungen sinkt ebenfalls. Dieses gegenlaufige Verhalten ist
unerwartet, da normalerweise bei einer Auslagerung bis zum Hartemaximum die
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Dehngrenze und die max. Zugfestigkeit ansteigen und dementsprechend die
Dehnung absinkt. Eine Ausnahme stellt Legierung 3 dar, bei welcher ein Anstieg
der Dehngrenze bei konstanter max. Zugfestigkeit beobachtet werden kann. Es
ist sehr wahrscheinlich, dass nur bei der Legierung 3 eine Ausscheidungshéartung
durch das Auslagern erfolgt. Bei allen anderen untersuchten Legierungen sinken
die mechanischen Kennwerte durch die Auslagerung und es ist auch nur ein ge-
ringer Harteanstieg zu verzeichnen (Anstieg ca. 10 HV).

Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen des Projektes wurden Zinklegierungen mit verschiedenen Legie-
rungselementen entwickelt, hergestellt und charakterisiert. Durch Optimierung
des Herstellungsprozesses konnte zunachst die gewiinschte Gefligeverfeinerung
erzielt werden. AnschlieBend wurden durch thermomechanische Behandlung
(Umformen, Loésungsglihen und Auslagerung) die mechanischen Eigenschaften
der Legierungen im Vergleich zum Gusszustand verbessert. Eine Gegenuberstel-
lung mit der, in klinischen Studien bereits eingesetzten, Magnesium-Legierung
WE 43 belegt, dass bei gleicher Festigkeit eine deutlich héhere Dehnung erreicht
wurde. Zusammenfassend ist festzustellen, dass sich die vorgestellten Zinklegie-
rungen aufgrund ihrer vorteilhaften mechanischen Eigenschaften gut als biore-
sorbierbare Legierung eignen wirden. AulRerdem ist aufgrund des im Vergleich
zu Mg hoheren elektrochemischen Potentials eine langsamere Auflésekinetik zu
erwarten. Entsprechende Korrosionspriifungen in physiologischer Losung wer-
den zurzeit durchgefiihrt.
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Vorwort

Klinisch sichere Materialien in der Medizintechnik
Die Romantik des genialen Tuftlers und Entwicklers, der ein selbst entwickeltes
Produkt auf dem Tisch legt um potenzielle Kaufer zu Utberzeugen, gehort seit
Inkrafttreten des Medizinproduktegesetzes und Richtlinie 93/42/EWG in 1995 der
Historie an.

Die Konformitat und damit Marktfahigkeit eines ,CE“-Produktes kann nur Uber
eine vollstandige eigene Technische Dokumentation nachgewiesen werden. Da-
mit ist das Ziel und Ergebnis eines Projektes nicht zwangslaufig das Produkt zu
prasentieren, sondern vielmehr die perfekte Akte zum Produkt zur Bewertung bei
der/den Genehmigungsinstanz/en einzureichen. Eine vollstandige aktuelle Tech-
nische Dokumentation umfasst alle produkt- und prozesshezogenen Informatio-
nen zum Produkt, zum Unternehmen und zu Lieferanten. Der Vortrag soll eine
kompakte Ubersicht tiber die Zusammenhange der wissenschaftlich zu begriin-
denden Tatigkeiten im Rahmen der Medizinprodukte-Entwicklung geben.

Von der Idee zum CE

Sichere Medizinprodukte erbringen eine nachweislich klinische Leistung in der
Diagnose oder Therapie. Ohne geeignetes biokompatibles Material kann die
praklinische Untersuchung zur Feststellung der Materialeignung nicht positiv ab-
geschlossen werden. Die Materialien und ihre Eigenschaften werden somit durch
die gesetzlich und normativ definierte risikoarme Anwendung diktiert.

Aufgabe der Forscher und Entwickler ist es im Rahmen von biologischen Bewer-
tungen, klinischen Priifungen, klinischen Bewertungen, Risikoanalysen und Kon-
formitatsbewertungsverfahren die Eignung zu ermitteln und wissenschaftlich ge-
genlber Behorden und Notified Bodies zu belegen. Diese mittlerweile obligatori-
schen Nachweise werden Bestandteil der Technischen Produktdokumentation
und sind von entscheidender Bedeutung im Rahmen von regulatorischen Zulas-
sungsprozessen weltweit.

Trotz gestiegenen Anforderungen an den zu erbringenden Nachweisen kann
eine sorgfaltig geplante und systematisch durchgefiihrte (pré)klinische Bewer-
tung teure Untersuchungen ersetzen und das Zulassungsverfahren beschleuni-
gen. Eine antizipierende Gestaltung des Entwicklungsprozesses kann den Weg
zur regulatorischen Zulassung verkiirzen und Produkte schneller zum Patienten
bringen. Hierdurch wird das Ziel einer wissenschaftlich nachgewiesenen klini-
schen Eignung nicht untergraben sondern vielmehr das international verdffent-
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lichte Wissen interdisziplindr genutzt, zum Wohle von Patienten, Industrie und
Wissenschaft.

Wir sind alle irgendwann freiwillig oder unfreiwillig zur Diagnose oder als Patient
beim Arzt und werden untersucht oder behandelt mit Medizinprodukten. Die
Bandbreite der Medizinprodukte reicht vom einfachen Heftpflaster, Gber Gehhilfe
oder Zahnfillung bis Huftgelenk, Dialysepumpe oder kiinstlicher Lunge. In der
EU-Richtlinie 93/42/EWG Uber Medizinprodukte findet die klinisch sichere Funk-
tion und damit das zuverlassige Verhalten von biokompatiblen Materialien die mit
Patienten in Kontakt kommen, im Rahmen der Konformitatshewertung, eine be-
sondere Beachtung.

Das Prinzip des Konformitatsbewertungsverfahrens fur Medizinprodukte basiert
auf das Erbringen von (vom Unternehmer selbst ermittelten) Nachweisen gegen-
tiber Benannte Stellen und/oder Uberwachungsbehérden. Zwei Saulen sind mitt-
lerweile obligatorisch:

1. Ein etabliertes Qualititsmanagementsystem
2. Eine Technische Dokumentation

Vorausgesetzt, dass ein Qualitatsmanagementsystem das Bindeglied bildet zwi-
schen den einzeln (unternehmensspezifischen) Prozessen, Hierarchien und do-
kumentierten Nachweisen, fokussiert sich dieser Beitrag auf die Erfullung der
EU-,Produkt“-Konformitat mit einer Technischen Dokumentation.

Die Technische Dokumentation fur Medizinprodukte sollte die Bewertung der
Konformitat der/des Produkte/s mit den grundlegenden ,CE*-Anforderungen er-
maoglichen. Das erlauternde europaische Guidance Papier NB-MED/2.5.1/Rec5
schlagt ,nur* eine thematische und inhaltliche Gliederung der Technischen Do-
kumentation vor. Produkt- oder unternehmensspezifische Schwerpunkte sind fir
jede Produktakte selbst zu ermitteln. Wie also in einem F&E Projekt die Nach-
weisflihrung ,von der Idee” her zu planen ist und die Nachweise systematisch zu
ermitteln, sammeln, erbringen und bis ,zur CE-Konformitat* zu dokumentieren
sind, ist in dem Guidance-Papier nicht definiert.
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Im Projekt
Der Einfluss der mannigfaltigen Regularien auf das Projekt wird bestimmt durch
die Zweckbestimmung und Funktion des Produktes. Vorausgesetzt wird, dass die
zu ermittelnden Nachweise lickenlos und in einer systematisch gegliederten
Form fiir eine externe Bewertung durch Behérden oder Benannte Stellen vorlie-
gen. Damit hat der Projektmanager auch das Dokumentenmanagement zu etab-
lieren und die Sammlung der Nachweise nachvollziehbar zu koordinieren.

Sicherlich stehen auch andere Ziele bei der Entwicklung neuer Materialien im
Fokus, wie Patente, Projektkosten oder Vermarktungsstart und Firmen-Portfolio,
diese sind selbstverstandlich nicht zu vernachlassigen, aber der wirtschaftliche
Erfolg eines Produkts kann nur auf Basis der wissenschaftlich hachgewiesenen
klinischen Eignung und Konformitat mit den geltenden Regularien eintreten.

Das Prinzip der konsequenten Risikominimierung ist gemafd Anhang | der Medi-
zinprodukterichtlinie bereits in einem sehr frilhen Stadium im Projekt zu etablie-
ren. Die EN ISO 14971 bietet an dieser Stelle eine normative Hilfestellung. Im
Rahmen der Zulassung/en wird die Risikomanagementakte auf systematische
Erflllung und zum Teil auf sachlich und fachlich korrekte Inhalte bewertet. Diese
ISO-Norm wird international anerkannt und sichert eine Akzeptanz des Risiko-
managements in der EU sowie bei auslandischen Behorden, wie die FDA.

Ohne einen systematischen Risikomanagementplan, wird eine Risikoanalyse als
auch die Nachweisfuhrung tber das Ziel ,Risikominimierung ALARP* im Rahmen
der vorlaufig abschlieRenden Risikobewertung im Nachhinein nicht méglich sein.
Wenn nicht bereits im (eher allgemeinen) Lastenheft geschehen, ist spatestens
im internen Pflichtenheft ein Risikomanagementplan aufzustellen und ein Koordi-
nator im Projektteam zu benennen und integrieren. An dieser Stelle ist es wichtig
zu erwédhnen dass das Risiko durch das Produkt fur Patient, Anwender oder Drit-
te zu bewerten ist und nicht die typische ,Produkt- oder Prozess-FMEA" zur
Norm- und Richtlinienkonformitéat fuhrt. Nicht zuletzt durch die erhebliche Auswir-
kung auf die Projektkosten und Projektdauer, ist das Risikomanagement nicht zu
verdrangen oder vernachléssigen, sondern von der Unternehmensleitung im Pro-
jekt mit Ressourcen auszustatten und aktiv ein zu fordern.

Bei der Auswahl von Materialien fur ein Medizinprodukt kann eine préaklinische
Bewertung der Materialien durch die Verwendung von etablierten und zum Teil
normierten Materialien wie Titan, Chirurgische Stadhle oder Polyethylen zurtick-
gegriffen werden. Hierbei bieten Normen ein enormes Einsparpotenzial, da auf
standardisierte Materialien, Prifverfahren und Nachweismethoden aufgebaut
werden kann. Neue Materialien oder Herstellverfahren dagegen, wozu wenige
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oder keine belastbaren klinischen Daten vorliegen, sind meist biologisch und
(pré)klinisch zu testen. Detailaspekte wie erlaubte Spurenelemente, Verunreini-
gungen, Oberflachenbeschaffenheit oder Prozessparameter kdénnen bei der
Feststellung der Eignung eines Materials eine grofRe Rolle spielen.

Auch bei diesen Tests begleiten uns die EN und ISO Normen durch die diversen
Test- und Bewertungsverfahren. Im Mittelpunkt stehen die 20 Einzelnormen der
Normenreihe 1ISO10993ff zur biologischen Bewertung, sowie die 1SO14155 zur
klinischen Prifung und Bewertung. Mittlerweile eine Wissenschaft fur sich ist es
den Uberblick liber weitere, sich permanent &ndernde Guidance-Dokumente zu
halten, wie beispielsweise EK-MED-, NB-MED-, GHTF/IMDRF-, oder MEDDEV-
Dokumente, sowie nationale oder EU-Basierte Verordnungen, Richtlinien, Emp-
fehlungen, Interpretationen, Antworte oder Beschlisse (ZLG, RKI, PEI, HAK,
Spectaris) zu behalten. Auch das nachtragliche permanente Scannen der Litera-
tur und seine Quellen ist ein aktiver Bestandteil des Risikomanagements nach
EN ISO 14971. Die jahrliche Auswertung von den ,der Produktion nachgelager-
ten Phasen” (Reklamationen, Vorkommnisse), sowie sonstige neue veroffentlich-
te oder intern ermittelten klinischen Daten ist obligatorisch.

Fazit

Betriebe in den medizintechnischen Branchen erleben durch die jingst empfoh-
lene Verscharfung der Nachweiskriterien und Intensivierung der Uberwachung in
der EU, den politisch endgiltig erzwungenen Wechsel von medizintechnischem
Handwerk zu medizintechnischer Wissenschaft. Nur ,CE“-konforme Betriebe mit
nachweislich qualifizierten Mitarbeitern und Projektpartnern kénnen und drfen
zu den Produkten und Materialien biologische Bewertungen, Hygienevalidierun-
gen oder klinisch relevante Risikobewertungen vornehmen, Uberwachen und
verabschieden. Aus diesen Neuregulierungen resultiert im europaischen Wett-
bewerb ein Vorteil fir gut aufgestellte Unternehmen in wissenschaftlich aktiven
und attraktiven Regionen mit entsprechenden Personalressourcen und einer ho-
hen Wissensdichte.
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Materialcharakterisierung mit Hilfe der
thermischen Analyse
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Zusammenfassung

Der Vergleich von eigenen Messwerten mit Literaturdaten oder Lehrbuchwissen
ist ein gangiges Verfahren flr die richtige Interpretation und zur abschlieRenden
Bewertung der selbst ermittelten Messergebnisse. Bei einigen spektroskopischen
Messverfahren wie der Massenspektrometrie (MS) oder der Fourier-Transform-
Infrarot-Spektroskopie (FT-IR) haben sich bereits seit langer Zeit Online-
Bibliotheken bewahrt, die innerhalb der Auswertesoftware Bibliothekssuchen und
Vergleiche der Messdaten mit in Datenbanken archivierten Spektrensammlungen
ermdoglichen. Diese sind entweder kostenfrei im Internet verfligbar oder kbnnen
bei Gerateanbietern oder wissenschaftlichen Gesellschaften kauflich erworben
werden. Fur die Methoden der Thermischen Analyse wie beispielsweise der
Thermogravimetrie (TG), der Dilatometrie (DIL) oder der Dynamischen Differenz-
kalorimetrie (DDK, oder engl.: Differential Scanning Calorimetry, DSC) waren
solche softwarebasierten Bibliotheken bislang nicht verflgbar.

Mit der Datenbank ,ldentify* der NETZSCH Proteus® Auswertesoftware steht
erstmalig die Moglichkeit von softwarebasierten Bibliotheksvergleichen in der
Thermischen Analyse zur Verfligung. An zwei Polymerproben wird gezeigt, dass
die Identifikation sowohl von Reinsubstanzen als auch von Mischungen mit Hilfe
von ,ldentify“ méglich ist.

Einleitung

Der Vergleich eigener Resultate mit literaturbekannten Ergebnissen war fiir Ana-
lytiker immer schon wichtiger Bestandteil wissenschaftlichen Arbeitens, weshalb
solche Vergleiche selbstverstandlich auch in der Thermischen Analyse bereits
vor der Verbreitung von Computern und der Existenz von Online-Datenbanken
praktiziert wurden. In den 70er Jahren erstellten G. Liptay und Mitarbeiter den
funfbéandigen ,Atlas of Thermoanalytical Curves* (Bild 1), in dem Utber 400 anor-
ganische und organische Feststoffe untersucht und deren Ergebnisse inklusive
der Messbedingungen und einer knappen Interpretation verdffentlicht wurden [1].
In den friihen 90er Jahren publizierten H. Moéhler et al. [2] mehrere Bande als
Sammlung von Messergebnissen verschiedener thermoanalytischer Methoden
zur Polymercharakterisierung (Bild 2).
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Bild 1: G. Liptay, "Atlas of Thermoanalytical Curves"

Bild 2: H. Mohler et al., "NETZSCH Jahrbiicher zur Polymercharakterisierung*”

Bild 3: R. Schonherr, "TGA-FTIR Atlas Elastomere"
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R. Schonherr stellte 1996 einen Atlas vor (Bild 3), in dem thermogravimetrische
und infrarotspektroskopische Ergebnisse an zwanzig gangigen Elastomeren hin-
terlegt wurden [2].

Die Kombination der Methoden Thermogravimetrie und Infrarotspektroskopie
erlaubt neben der Quantifizierung der freigesetzten Gase auch die ldentifikation
derselben anhand der zeitgleich registrierten Gasspektren. Uber die gemeinsame
Zeitbasis konnen zu jedem Zeitpunkt den thermogravimetrischen Massen-
verluststufen die entsprechenden Einzelspektren des Infrarotspektrometers zu-
geordnet werden. Der bildhafte Vergleich kann &hnlich einem Fingerabdruck
Hinweise auf die freigesetzten Substanzen liefern, auch wenn nicht jede einzelne
Absorptiosbande den entsprechenden chemisch-funktionellen Gruppen zugeord-
net werden kann. Diese sicherlich nicht vollstdndige Aufzahlung an gedruckten
Ergebnissammlungen hat in der Vergangenheit vielen Analytikern gute Dienste
geleistet. Allein sie alle haben den entscheidenden Nachteil, dass sie keine direk-
ten, softwaregestitzten Datenvergleiche erlauben. Seitens der spektroskopi-
schen Methoden wie der FT-IR oder der Massenspektrometrie (MS) gehéren
solche Ergebnisvergleiche innerhalb der Auswertesoftware seit langem zu den
gangigen Auswerteroutinen. Im Bereich der Thermischen Analyse wurden sol-
chen Bibliotheksvergleiche bislang schmerzlich vermisst.

Diese Liicke konnte nun mit der neuesten Entwicklung der NETZSCH Proteus-
software geschlossen werden. Unter identischen Messbedingungen hinterlegte
thermoanalytische Vergleichsdaten erlauben erstmals in der Thermischen Analy-
se die softwaregestitzte Identifizierung von Polymeren an Hand eines direkten
Kurvenvergleichs und den ermittelten charakteristischen Glasiubergangs- oder
Schmelztemperaturen.

Ergebnisse und Diskussion

Bereits zeitgleich zu den Arbeiten von R. Schonherr wurde fir die von ihm be-
schriebene TG-FT-IR-Kopplungsapparatur eine kommerzielle Lésung der Firmen
Bruker Optiks (Ettlingen) und NETZSCH-Geratebau (Selb) angeboten. Diese
erlaubte bereits zu diesem Zeitpunkt eine permanente Kommunikation zwischen
den beiden Datenerfassungssystemen, wodurch einzelne Messdaten in die je-
weils andere Messsoftware lbertragen und dort auch ausgewertet werden konn-
ten. Durch diese Softwarekommunikation diente nunmehr das Temperatur-
programm der Thermowaage als gemeinsame Datenbasis. Fir den Anwender
brachte das den grofRen Vorteil, dass das recht aufwandige Umrechnen des Frei-
setzungszeitpunktes der Gase in der Thermowaage und die Korrelation mit dem
Zeitpunkt der Detektion der entsprechenden IR-Spektren entfallen. Beide Da-
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tensatze kénnen temperaturskaliert dargestellt und ausgewertet werden. Fir die
Pyrolyse von Ethylenvinylacetat (EVA) sind exemplarisch in Bild 4 die einzelnen
Schritte flr die Messdatenauswertung und flr die ldentifikation der freigesetzten
Gase gezeigt. In die thermogravimetrische Software wird aus der Spektrometer-
software die sogenannte Gram-Schmidt-Spur Ubertragen (Bild 4, oben links),
sie gibt die Anderungen der Gesamtabsorptionsintensitaten an. Bild 4 oben
rechts zeigt die dreidimensionale temperaturskalierte Darstellung aller IR-
Spektren. In diese sind in der hinteren Wirfelflache die thermogravimetrischen
Messergebnisse eingeblendet. Aus dieser Spektrensammlung werden fir die
Charakterisierung der freigesetzten Substanzen Einzelspektren extrahiert und mit
Referenzspektren aus Gasphasenbibliotheken verglichen.

Bild 4: Pyrolyse von Ethylenvinylacetat (EVA),

oben links: TG-DTG-Messergebnisse (schwarz und griin) mit zusétzlicher Gram-Schmidt-Spur (GS, blau),

oben rechts: temperaturskalierte dreidimensionale Darstellung aller IR-Spektren mit den zusétzlichen TG-
Messergebnissen

unten links: Vergleich des bei 355°C gemessenen Einzelspektrums (rot) mit dem Bibliotheksspektrum von
Essigsaure (blau)

unten rechts: TG-DTG-GS-Ergebnisse mit den Spuren fir den Absorptionsbereich 1700-1850 cm™ (Essigsaure)
und den Absorptionsbereich 2800-3100 cm™ (Kohlenwasserstoffkette)

Das Ergebnis des Bibliotheksvergleichs des bei 355°C detektierten IR-Spektrums
ist in Bild 4 unten links gezeigt. Das gemessene Spektrum (rot) stimmt recht gut
mit den Absorptionsbanden der Essigsaure Uberein. Integriert man den fir Es-
sigsaure charakteristischen Absorptionsbereich zwischen 1700 und 1850 cm™,
schneidet man also die dreidimensionale Darstellung entlang der Temperatur-
achse, so erhalt man den temperaturabhangigen Verlauf dieser Absorptionsin-
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tensitaten. Fihrt man diese sogenannte Spur wieder zurtick in die thermogravi-
metrische Software (Bild 4, unten rechts), so gelingt damit der Nachweis, dass
die Massenverluststufe bei 350°C (DTG) ausschlie3lich auf die Freisetzung von
Essigsaure zurtckzufihren ist (rot gestrichelt), wahrend in der zweiten Massen-
verluststufe bei 468°C Gase gebildet werden, wie sie flr unverzweigte Kohlen-
wasserstoffketten zu erwarten sind (violett gestrichelt). Dies wurde Uber ein Refe-
renzspektrum von Polyethylen (PE) aus einer selbst erstellten Datenbank nach-
gewiesen (hier nicht gezeigt). Die maximalen Absoptionsintensitaten liegen hier-
fur im Bereich zwischen 2800 und 3100 cm™. Die beiden Massenverluststufen
ergdnzen sich zu 100 %, es wurde folglich die gesamte Polymerprobe riick-
standsfrei pyrolysiert.

Dieses Beispiel zeigt, wie eine vollstandige thermogravimetrische Analyse in
Verbindung mit einer spektroskopischen Identifikation der freigesetzten Gase
vorgenommen werden kann. Die von der Probe in beiden Massenverluststufen
abgegebenen gasférmigen Produkte sind jeweils auf eine Komponente zurlickzu-
fuhren und der temperaturabhangige Intensitatsverlauf dieser Komponenten (die
sogenannte Spur) zeigt, dass es nicht zu Uberlagerungen oder Mischungen
kommt und damit jede Massenverluststufe ausschlie3lich auf die identifizierte
Spezies zurlickzufihren ist. Damit lassen sich die freigesetzten Gase mit Hilfe
der Thermowaage quantifizieren und mittels Infrarotspektroskopie identifizieren.

Wie bereits angesprochen, sind solche Vergleiche von eigenen Ergebnissen mit
den hinterlegten Referenzspektren in Datenbanken oder Spektrenbibliotheken in
vielen analytischen Bereichen seit vielen Jahren Ublich. Das oben diskutierte
Beispiel konnte eindrucksvoll zeigen, wie hilfreich und zielfiihrend solche Soft-
warevergleiche sind, allerdings waren diese auch im obigen Beispiel auf den
spektroskopischen Teil der Auswertung beschrankt, analoge Datenbank-
vergleiche fur die Methoden der Thermischen Analyse existierten bislang nicht.
Wiinschenswert sind sie seit langem, die Griinde, warum es bislang keine soft-
waregestiutzten Datenbanken fur die Thermische Analyse gab, sind vielfaltig.
Wéhrend beispielsweise in der Infrarotspektroskopie die Wellenzahlen einer Ab-
sorptionsbande fur einen bestimmten Bindungstyp, die jeweilige Bindungslange
und deren chemische Umgebung charakteristisch sind, hédngen die Resultate
einer thermoanalytischen Messung ganz entscheidend von der Proben-
préparation, der Probenmenge, dem Tiegelmaterial, der Aufheizrate und der
Spulgasatmosphare ab.

106



Pforzheimer
Werkstofftag
2014

Die Thermische Analyse umfasst eine Vielzahl von genormten Messverfahren
und Methoden. Eine vielbeachtete Einflihrung in die Methoden der Thermischen
Analyse findet sich bei W.F. Hemminger und H.K. Cammenga [3]. Hinweise zu
der Verwendung und der Definition der einzelnen Methoden sind in der DIN
51005 [4] zusammengefasst. Die Methode, die die weiteste Verbreitung und hau-
figste Anwendung gefunden hat, die Methode der Dynamischen Differenz-
kalorimetrie (DDK, engl. DSC: Differential Scanning Calorimetry), soll im Folgen-
den vor dem Hintergrund der Datenbankvergleiche néaher betrachtet werden. Die
Vorstellung der DSC kann in diesem Zusammenhang nicht erfolgen, fir Funkti-
onsweise und Aufbau sei auf geeignete Literatur verwiesen [4][3], eine Zusam-
menstellung zahlreicher Messvorschriften ist in der DIN EN ISO 11357 gegeben
[4].

Die Polymeranalytik ist wohl der Anwendungsbereich, in dem die Methode der
DSC am haufigsten anzutreffen ist. Die Qualifizierung von Materialchargen, die
Produktionskontrolle an Hand der Bestimmung von Schmelz- und Kristallisations-
verhalten, des Kristallinitatsgrads, des Oxidationsverhaltens, die Erkennung von
Verunreinigungen oder Fremdbeimischungen, die Entwicklung von neuen Mate-
rialzusammensetzungen, sind nur einige der analytischen Fragestellungen im
Anwendungsbereich Polymeranalytik, die mit Hilfe der Thermischen Analyse be-
arbeitet werden. Gerade fur die Erkennung von Fremdmaterialien oder fir die
Kontrolle gezielt hergestellter Mischungen waren Vergleichsmdglichkeiten mit
eigens dafir erstellten Datenbanken sehr hilfreich.

An zwei Beispielen aus dem Bereich der Polymeranalytik soll im Folgenden die
neuartige Datenbank ,ldentify”, Bestandteil der NETZSCH Auswertesoftware
Proteus®, vorgestellt werden. Eine Zusammenstellung wichtiger thermoanaly-
tischer Daten wie Schmelztemperatur, spezifische Warmekapazitat, thermischer
Ausdehnungskoeffizient, Dichte, Warmeleitfahigkeit und einige andere gibt es flr
66 der gebrauchlichsten thermoplastischen Materialien bereits in Form von Pos-
tern [5] und auch als Applikation fir Smartphones [6]. Die DSC-Messergebnisse
dieser Polymerproben bilden die Grundlage fur die Datenbank ,ldentify*.

In Bild 5 sind die Ergebnisse einer DSC-Messung an einer Probe aus Polypropy-
len (PP) dargestellt. Dazu wurden 10,125 mg eines PP-Granulats in einen ge-
lochten Aluminiumtiegel eingesetzt und in der DSC 214 Polyma in zwei Zyklen
unter Stickstoffatmosphéare mit jeweils 10 K/min zwischen 25°C und 250°C unter-
sucht. Gezeigt ist das zweite Aufheizsegment, in dem neben der Peaktemperatur
(165,5°C) auch die Peakflache ausgewertet wurde. Sie liefert mit 102,1 J/g die
Schmelzenthalpie der kristallinen Anteile der teilkristallinen Probe. Basierend auf
diesen Messergebnissen werden im Rahmen eines Abgleichs mit der ,ldentify“-
Datenbank die vorhandenen Resultate qualifiziert und hinsichtlich ihrer Ahnlich-
keit angezeigt.

107



Pforzheimer
Werkstofftag
2014

Das Ergebnis dieses Abgleichs ist in Bild 6 gezeigt. Die gemessene Kurve (weil}
mit blau schraffierter Flache) wird dabei mit den in der Datenbank vorhandenen
Messdaten bildlich verglichen. Die violette Kurve ist das Ergebnis mit der grof3ten
Ahnlichkeit zur gemessenen Kurve.
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Bild 5: DSC-Ergebnisse einer Polypropylenprobe (PP)

Bild 6: Vergleich von DSC-Messergebnissen mit der Datenbank "ldentify"

Eine Qualifizierung der ahnlichsten hinterlegten Messungen wird zusatzlich in
einer Liste (Bild 6, oben links) aufgeflihrt. Hieraus ergibt sich, dass die gemes-
sene Probe eine Ahnlichkeit von tiber 99 % mit Datenséatzen zweier hinterlegter
Polypropylenmessungen zeigt. Auf den folgenden Paositionen in dieser Liste fin-
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den sich andere Polymere wie Polyoxymethylen (POM) und Polyvinylidenfluorid
(PVDF), die Ahnlichkeiten von 89 % bzw. 87 % aufweisen. Die Abstufung der
Ahnlichkeiten erfolgt in erster Linie anhand der ermittelten Werte. Beispielsweise
sind fir POM 168,2°C und fur PVDF 172,0°C als Peaktemperaturen in den
Messwerten der Datenbank hinterlegt, was im Vergleich zu der hier gemessenen
Polypropylenprobe (165,5°C) den Trend der oben angegebenen Ahnlichkeiten
widerspiegelt. Neben der Peaktemperatur tragen auch die Peakflachen (Enthal-
pie), der extrapolierte Onset, der extrapolierte Endset, die Peakform sowie Exis-
tenz und Stufenhthe eines Glasiibergangs zur Abstufung dieses Ahnlichkeits-
vergleichs bei. Zusatzlich kdonnen fiinf verschiedene Gewichtungen der in den
Vergleich einflieRenden Messdaten vorgenommen werden.

Im obigen Beispiel wurde gezeigt, dass der Abgleich mit der Datenbank ,ldentify"
die gemessene Polypropylenprobe als solche identifizieren konnte. Im folgenden
Beispiel soll gezeigt werden, dass der Datenbankabgleich nicht nur fir einphasi-
ge Proben, sondern auch fiir Probengemische anwendbar ist. Selbstverstandlich
mussen fir solche Zwecke die thermoanalytischen Auswirkungen auf die Mess-
daten fur verschiedene Mischungen in die Datenbank eingepflegt werden. Fir die
Bestimmung eines ,unbekannten* Mischungsverhéltnisses von Polyethylen (PE)
und Polypropylen (PP) Gber einen solchen Datenbankvergleich, wurden zunachst
elf Mischungen in 10 %-Abstufungen (100:0; 90:10; 80:20; ...) hergestellit.
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0.6

0.4 . Flache: 17.8J/g
Flache: 88.3J/g Peak: 160.7 °C
Peak: 109.8°C

0.2

0.0

40 60 80 100 120 140 160 180
Temperatur /°C

PE:80/PP:20 2014-07-18 12:13 Nutzer: Ekkehard.Fueglein

Bild 7: DSC-Ergebnisse des Schmelzverhaltens einer Polyethylen-Polypropylen-Mischung im Verhéltnis 80:20
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In Bild 7 sind beispielhaft die Resultate der DSC-Messung fir die Mischung
PE80:PP20 dargestellt. Die Schmelzenthalpie im Temperaturbereich um 105°C
reprasentiert dabei den Anteil an Polyethylen, die Peakflache im Temperatur-
bereich um 160°C den Anteil an Polypropylen. Entsprechend der Anderung des
Mischungsverhaltnisses ist zu erwarten, dass mit steigendem Anteil an Polypro-
pylen die Schmelzenthalpie im Bereich um 160°C zunimmt und im gleichen Ma-
Re die Schmelzenthalpie des Polyethylens im Bereich um 105°C abnimmt. Die
entsprechende Korrelation von Mischungsverhéltnis und Schmelzenthalpie ist in
Bild 8 graphisch zusammengefasst.

Bild 8: Korrelation der Schmelzenthalpie mit dem Mischungsverhéltnis PE:PP

Die thermoanalytischen Auswertungen wurden fiir alle Mischungsverhaltnisse
der zehnprozentigen Abstufungen durchgefiihrt und die Ergebnisse in der Daten-
bank ,ldentify* hinterlegt. Fir zwei ,unbekannte“ Mischungsverhaltnisse von
15:85 und 75:25 (in Bild 8 als griine Dreiecke eingetragen) trifft der oben disku-
tierte Zusammenhang hinsichtlich der Schmelzenthalpie ebenfalls zu.

Ein Datenbankabgleich der Messergebnisse der Proben mit den Zusammen-
setzungen 15:85 und 75:25 sollte erwartungsgemaf die beiden nachstgelegenen
Mischungsverhaltnisse 10:90 und 20:80 bzw. 70:30 und 80:20 mit dem hdchsten
Ahnlichkeitswert ergeben.

In Bild 9 wird genau diese Erwartungshaltung bestatigt und somit wurde nach-
gewiesen, dass die Datenbank ,ldentify“ nicht nur Einzelsubstanzen, sondern
auch Probenmischungen erkennen und qualifizieren kann.
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Bild 9: Resultate des Datenbankabgleichs zur Identifizierung zweier Proben mit ,unbekannten"
Mischungsverhéltnissen
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Neue Moglichkeiten zur Vorerwarmung beim
Warmplattieren von Bandern

Dr. Rainer Menge,
Ocdira-Tec GmbH
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Zusammenfassung

Fur plattierte Bander gibt es eine Reihe von Anwendungsmaglichkeiten, die sich
aus der neuen Eigenschaftskombination des Tragerbandes und der funktionellen
Schicht ergeben:

m Bimetalle, die die unterschiedliche Ausdehnung der Einzelkomponenten nut-
zen

m Kontaktwerkstoffe, die Stabilitat, Federwirkung und Widerstand gegen Ab-
brand verbinden

m  Substitute, die teure Werkstoffe im Gesamtvolumen ersetzen

Bei der konduktiven Vorerwdrmung wird an jedes Band ein entsprechendes
Potential (Gleichspannung) in Abstimmung mit der Bandgeschwindigkeit ange-
legt. Da nur zwei Pole zur Verfigung stehen, wird die Einlaufseite gegen Erde
isoliert und hier der Pluspol (Anode+) angelegt. Die Walze bzw. das auslaufende
Band liegen auf dem Erdpotential (Kathode -) und sind nach auf3en potentialfrei.

Bei der induktiven Erwarmung im Langsfeld werden die Bander durch 2 ge-
trennte Spulen gezogen. Der Energieeintrag ist beriihrungslos. Es flieRen hohe
Strome bei hoher Frequenz. Der Wirkungsgrad ist relativ niedrig, der Aufbau aber
einfacher.

Bei der induktiven Erwarmung im Querfeld wird das Band durch einen Spalt mit
magnetischem Wechselfeld gefiihrt, das in der Bandebene ein Wirbelstrom indu-
Ziert.

Die Durchfuhrung des Bandes durch den Querfeldinduktor muss so abgestimmt
sein, dass durch den Energieeintrag und die Warmeleitung eine nahezu gleich-
mafige Temperaturverteilung tber der Breite des Bandes ergibt. An der Walze
sind keine Kontakte erforderlich.

Es wird eine Ubersicht zu den verschiedenen Erwarmungsmoglichkeiten beim
Warmwalzplattieren gegeben.

m  Konduktive Erwarmung
m  Erwarmung im Langsfeld
m  Erwarmung im Querfeld

vorgestellt und miteinander verglichen. Die einfache konduktive Erwarmung lasst
sich mit traditioneller Technik umsetzen, erfordert aber einen aufwendigen Anla-
genbau. Bei den induktiven Verfahren entfallt die Kontaktierung, der Anlagenbau
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vereinfacht sich, es miissen aber eine Reihe von elektrischen Aspekten (Schir-
mung; EMV; Arbeiten mit hohen Frequenzen) beachtet werden.
Dabei zeigen sich bei der Querfelderwdrmung die meisten Vorteile.

Einleitung

Fur plattierte Bander gibt es eine Reihe von Anwendungsmaglichkeiten, die sich

aus der neuen Eigenschaftskombination des Tragerbandes und der funktionellen

Schicht ergeben, wie z. B.:

m Bimetalle, die unterschiedliche Ausdehnung der Einzelkomponenten nutzen

m Kontaktwerkstoffe, die Stabilitat, Federwirkung und Widerstand gegen Ab-
brand verbinden

m  Substitute, die teure Werkstoffe im Gesamtvolumen ersetzen

In der Regel werden die Verbunde durch Warmumformung hergestellt, weil hier

durch den Umformprozess die adhasive und kohasive Bindung gefdrdert wird.

Dazu ist es erforderlich, die Bander oder eines der Bander auf die entsprechende

Plattier-Temperatur aufzuheizen

Konduktive Vorerwarmung
Bei der konduktiven Vorerwarmung wird an jedes Band ein entsprechendes Po-
tential in Abstimmung mit der Bandgeschwindigkeit angelegt. Ublicherweise wird
mit Gleichspannung gearbeitet, da damit eine KantenlUberhitzung durch den
Skin-Effekt ausgeschlossen wird. Weiterhin liegen die zulassigen Berlhrungs-
spannungen bei DC héher als bei AC.
Da nur zwei Pole zur Verfliigung stehen, wird die Einlaufseite gegen Erde isoliert
und hier der Pluspol (Anode+) angelegt. Die Walze bzw. das auslaufende Band
liegen auf dem Erdpotential (Kathode -). Damit ist das auslaufende Band potenti-
alfrei, die Kriechstrome Uber die Walzenlager sind minimiert. Die ablaufenden
Bander missen elektrisch isoliert gegen Erde aufgehangt sein.
Da die Plattieranlagen in der Regel relativ langsam laufen, werden auch nur ge-
ringe Spannungen, aber durchaus hohe Stréme bendtigt. Als Trafoschaltungen
kénnen die B6C und die M3.2C-Schaltung verwendet werden. Bei der B6C-
Schaltung féllt die Ubersetzte Spannung Uber 2 Halbleiter ab, wahrend bei der
M3.2C-Schaltung die Spannung nur Uber einen Halbleiter abféllt. Dies ist gerade
bei groRen Ubersetzungen, d. h. kleinen Spannungen von Vorteil.
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power connection 3 x 400 V
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Bild 1 Schaltbilder M3.2C und B6C

Das Band kann Uber die entsprechenden Kontaktrollen gelegt werden, die Ener-
gielibertragung erfolgt durch Schleifringe und Kohlebirsten. Da Uiber die Walzen
und die Kontaktelemente relativ hohe Strome flieRen, ist es erforderlich, diese zu
kuhlen.

Der Wirkungsgrad wird von den Verlusten in der Kontaktierung und in der War-
meableitung tber die Walzen bestimmt. Abschatzungen liegen bei 70 ... 80 %.

Induktive Vorerwarmung im Langsfeld
Bei der induktiven Erwarmung im Langsfeld werden die Bander durch 2 getrenn-
te Spulen (Rechteckspulen) gezogen. Der Energieeintrag ist bertihrungslos. Al-
lerdings muss die Spulengeometrie der Bandgeometrie in bestimmten Grenzen
angepasst werden. Weiterhin ist es erforderlich in der Induktionsspule relativ ho-
he Strome bei hohen Frequenzen flieRen zu lassen. Damit sind entsprechend
hohe Verluste verbunden.
Weiterhin muss das AuRenfeld der Spule geschirmt werden, um hinsichtlich der
BG-Richtlinien den Arbeitsschutz zu erfillen.
Der Wirkungsgrad des Systems liegt je nach Fullgrad der Spulen und der Materi-
aleigenschaften bei 10 ... 50 %. Das Band ist nach aul3en potentialfrei. Je nach
Temperaturansprichen muss die Plattierwalze vorgewarmt bzw. gekuhlt werden.
Der Aufbau ist gegenliber dem konduktiven Verfahren wesentlich einfacher.
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Bild 2 Induktive Vorerwarmung im Langs- und im Querfeld

Induktive Vorerwarmung im Querfeld
Bei der induktiven Erwarmung im Querfeld wird das Band durch einen Luftspalt
mit magnetischem Wechselfeld gefiihrt. Durch dieses Feld wird in der Bandebe-
ne ein Wirbelstrom induziert, der das Band erwarmt.

Bild 3 Skizzen zur Querfelderwarmung; Prinzip und Stromverteilung unter den Polen
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Die Durchfiihrung des Bandes durch den (die) Querfeldinduktor(en) muss so
abgestimmt sein, dass durch den Energieeintrag und die Warmeleitung eine na-
hezu gleichmafRige Temperaturverteilung Gber der Breite des Bandes ergibt. An
der Walze sind keine Kontakte erforderlich. Gegebenenfalls kann mit einer zu-
satzlichen induktiven Erwarmung an der Walze gearbeitet werden.

Die Querfeldinduktoren sind hinsichtlich der Bandgeometrie flexibel einstellbar.
Durch die Ubersetzung im Induktor kann mit moderaten Strémen in der Bewick-
lung gearbeitet werden. Damit halten sich auch die Verluste in Grenzen.
Weiterhin ist es mdglich, bei breiten Basisbandern partiell Streifen zu erwarmen,
auf die die funktionelle Schicht plattiert wird.

Walzenheizung/-kihlung
Um mdglichst schnell den Betriebszustand zu erreichen, kénnen die Walzen be-
reits vorgewarmt werden. Dazu bietet sich ebenfalls die Querfelderwédrmung an.

Bild 4 Walzenheizung

Uber einen Querfeldinduktor wird das magnetische Feld in die Walze eingekop-
pelt und erzeugt einen Wirbelstrom mit hoher Stromdichte an der Oberflache. Die
Walzenoberflache kann so kontrolliert aufgewarmt werden. Im Dauerbetrieb ist
dann zusatzlich eine Kihlung erforderlich bzw. die Walze wird im thermischen
Gleichgewicht betrieben.
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Kihlung

Konduktive
Erwarmung

Aufwendig, da
Kohlebursten,
Schleifringe und
die Walze ge-
kihlt werden
mussen

Induktives
Langsfeld

Nur die Walze muss
je nach Betriebszu-
stand gekuhlt oder
vorgeheizt werden.

Vergleich Vor- und Nachteile der Verfahren

Induktives
Querfeld

Nur die Walze
muss je nach Be-
triebszustand ge-
kuhlt oder vorge-
heizt werden.

Elektrik

Relativ aufwen-
dig, aber mit
Standardelemen-
ten

Kompakter Aufbau,
aber hohe Frequen-
zen, der Serien-
schwingkreis muss
abgestimmt werden.
Dabei liegen hohe
Stromdichten im
Schwingkreis an.
Die Spannungs-
Uberhéhung muss
beachtet werden.

Kompakter Aufbau,
mittlere Frequen-
zen, der Serien-
schwingkreis muss
abgestimmt wer-
den. Dabei liegen
hohe Stromdichten
im Schwingkreis an.
Die Spannungs-
Uberh6hung muss
beachtet werden.
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Zusammenfassung

Es wird eine Ubersicht zu den verschiedenen Erwarmungsmaglichkeiten beim
Warmwalzplattieren gegeben. Insbesondere werden die Verfahren

m  Konduktive Erwarmung
m  Erwarmung im Langsfeld
m  Erwarmung im Querfeld

vorgestellt und miteinander verglichen. Die einfache konduktive Erwarmung lasst
sich mit traditioneller Technik umsetzen, erfordert aber einen aufwendigen Anla-
genbau. Bei den induktiven Verfahren entfallt die Kontaktierung, der Anlagenbau
vereinfacht sich, es missen aber eine Reihe von elektrischen Aspekten (Schir-
mung; EMV; Arbeiten mit hohen Frequenzen) beachtet werden.

Dabei zeigen sich bei der Querfelderwdrmung die meisten Vorteile.
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Untersuchung des Tribologischen Verhaltens von
mit wassriger Harnstofflosung geschmierten
Systemen zur Abgasnachbehandlung

M.Sc. T. Stoberl, Prof. Dr.-Ing. F. Mantwill, Dr. D. Welting
Robert Bosch GmbH
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Zusammenfassung

Seit in Kraft treten der Euro-1 Norm wird vorgeschrieben, dass bei Fahrzeugen
mit Dieselmotor neben den Kohlendioxid (Oxidationskatalysator) und den Rul3-
partikeln (Dieselpartikelfilter) auch die Stickoxide reduziert werden mussen [1][2].
Hierzu werden SCR-Systeme eingesetzt, bei denen als Reduktionsmittel eine
wassrige Harnstofflosung in den Abgasstrahl eingespritzt wird. In diesen Syste-
men gibt es eine Vielzahl von Kontakten, bei denen das Reduktionsmittel als
Schmiermedium verwendet wird. Aufgrund der erhéhten Tribologischen Bean-
spruchung kénnen die bisherigen Werkstoffe nicht eingesetzt werden. Um eine
geeignete Paarung zu finden, werden Modellversuche auf einem Tribometer
durchgefihrt. Im Rahmen der Versuche werden Stahl-Stahl und Stahl-Keramik
Paarungen untersucht. Einen Auszug der Versuchsergebnisse prasentiert dieser
Artikel.

Einleitung

Bei Dieselmotoren werden zur Reduktion von Stickoxiden heutzutage SCR-
Systeme! eingesetzt, bei denen eine 32,5 %-ige wassrige Harnstofflésung in den
Abgasstrom eingespritzt wird [1]. Das Reduktionsmittel ist ein Elektrolyt. Dies
sind Stoffe, die in wassriger Losung in lonen zerfallen [3]. Aufgrund der schlech-
ten Schmiereigenschaften arbeiten mit dem Reduktionsmittel geschmierte Sys-
teme im Gebiet der Misch- bzw. Grenzreibung. Mit denen aus der Olhydraulik
bekannten Paarungen konnen solche Systeme aufgrund des korrosiven Zwi-
schenmediums nicht zuverlassig betrieben werden [4]. Eine Stahl-Gleich Paa-
rung aus hochlegierten nichtrostenden Chromstahlen kann im Misch-
reibungsgebiet wegen der hohen Adhé&sionsneigung nicht verwendet werden [5].
Eine Mdglichkeit zur Verbesserung der Zuverlassigkeit solcher Systeme ist die
Verwendung einer Stahl-Keramik Paarung. Keramiken weisen gegentuber Stahl-
werkstoffen eine verringerte Neigung zum Fressen auf und gelten im Vergleich
zu Metallen als korrosionsbestandig [6][7]. Als Paarungswerkstoff ist unter ande-
rem Zirkoniumoxid gut geeignet, da es einen &hnlichen Warme ausdehnungsko-
effizienten wie Stahl aufweist [8]. Eine weitere Mdglichkeit zur Optimierung des
Tribo-Systems ist das Beschichten eines der am Tribologischen System beteilig-
ten Bauteile. Der positive Einfluss auf das Verschleil3verhalten konnte von Majdic

! SCR-System (Selective Catalytic Reduction) bedeutet Selektive katalytische Reduktion
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et al. nachgewiesen werden [9]. Im Rahmen der durchgefiihrten Untersuchungen
wurde das Tribologische Verhalten zweier Stahl-Zirkoniumoxid (CSZ)? Paarun-
gen in wassriger Harnstofflosung in Abhangigkeit vom Alterungszustand unter-
sucht. Verglichen werden die Untersuchungen mit Ergebnissen einer Stahl-
Gleichpaarung, bei der der Gegenkorper beschichtet ist. Zusatzlich wurde fir alle
Versuche die Blitztemperatur nach dem anerkannten Berechnungsschema von
Kuhlmann-Wilsdorf berechnet [10][11][12][13]. Ziel der vorliegenden Untersu-
chung ist es, Erkenntnisse Uber das Tribologische Verhalten von mit wassriger
Harnstofflosung geschmierten Stahl-Zirkoniumoxid Paarungen zu erlangen. Die
Ergebnisse werden mit den Ergebnissen einer beschichteten Stahl-Paarung ver-
glichen.

Herstellung der Versuchskorper
Die Platten wurden aus den nichtrostenden Chromstahlen Stahl A und Stahl B in
den Schritten Drehen, Schleifen und Oberflachenharten gefertigt. Die Material-
eigenschaften sind in Tabelle 1 abgebildet.

Werkstoff 7r0,(Z)  StahlA  Stahl B ‘ DLC?
Harte [HV] 1.200 600 600 3.000
E-Modul [MPa] 210.000 200.000 200.000 | =200.000
Poison-Zahl [-] 0,30 0,28 0,28 ~0,30
Offene Porositat 0 - - -
Korngréf3e [um] 2 - - -
Spezifische Warme [J/kgK] 450 500 500
Warmeleitfahigkeit [W/mK] 2 15 15 ~2,1
Dichte [kg/dm?] 6,05 7,90 7,98 1,9

Tabelle 1: Materialeigenschaften der Prufkorper [14][15][16]

Der Rz-Wert der Platten betragt 1,5um. Die Steigerung der Oberflachenharte
wurde durch Kolsterisieren erzielt. Die behandelten Platten sind korrosions-
bestandig und weisen nach dem Kolsterisieren eine ca. 20um Dicke modifizierte
Randschicht auf, deren Harte 600HV betragt [17]. Der Stahlgegenkérper wurde
flir eine Paarung mit einer DLC-Schicht (a-C:H) beschichtet. Die Kugeln wurden
in der Qualitat G10 (Rz=0,7) verwendet.

2 psz= partial stabilized zirconia= teilstabilisierte ZrO2-Keramik (24)
¥ E-Modul, Querkontraktionszahl und Wérmeleitfahigkeit sind Durchschnittswerte
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Analyse des Mediums

Durch die Alterung der Harnstofflosung verandern sich die Fluideigenschaften.
Tabelle 2 zeigt die Fluideigenschaften in Abhangigkeit der Alterung.

Harnstofflosung @ Gealterte Harnstofflosung

Viskositat 20°C [mm?/s] =1,5 =1,75
pH-Wert =9 5 ~0.6
elekt. Leitfahigkeit [mS/cm] 1,3-2,3 50-51

Tabelle 2: Fluideigenschaften der untersuchten Medien

Durch die Freisetzung des gelésten Ammoniak (NH3) befinden sich bei gealterter
Harnstofflosung mehr lonen in Ldsung. Dadurch steigt die elektrische Leit-
fahigkeit an. Zusatzlich fuhrt die Alterung des Mediums zu einer erhéhten Koh-
lendioxid (COy)-Konzentration und zu einer Abnahme der Harnstoffkonzentration
in der L6ésung. Beschleunigt wird die Alterung durch einen Anstieg der Tempera-
tur.

Versuchsaufbau und Durchfihrung

Die Versuche wurden mit dem System Kugel-Platte auf einem Tribometer zur
Untersuchung von Schwingungsverschleild durchgefiihrt. Die Kugeln haben einen
Durchmesser von 10mm. Die Schmierstoffversorgung wird durch ein Schmier-
stoffbecken sichergestellt. Die Schleifriefen wurden quer zur Bewegungsrichtung
ausgerichtet. Alle Versuche wurden bei einer Raumtemperatur von 22+1°C und
einer konstanten Luftfeuchtigkeit von 40 % durchgeflihrt. Bewertet wurden die
Versuchsergebnisse mittels des Archard schen VerschleiBkoeffizienten k. Der
VerschleiZkoeffizient fir den Systemverschlei3 wird nach Gleichung 1 bestimmt
[18].

Wy Wy_guget + Wy_piatte

k = =
F-s 2:-Ax-Fy'n

Der Reibungskoeffizient u wurde nach Gleichung 2 aus den letzten 250 Mess-
werten der Versuchsreihe fur die Reibkraft berechnet. Diese Vorgehensweise
wurde gewahlt, da der Reibungskoeffizient zu Versuchsbeginn aufgrund von Ein-
laufvorgangen stark variieren kann [19].
2. _

X550 Fr

Fy
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Die Blitztemperaturen wurden nach Gleichung 3 und 4 berechnet. Eine detaillier-
te Beschreibung der Berechnung ist in den Verdéffentlichungen von Kuhlmann-
Wilsdorf aufgefiihrt [10][11]. Alle Werte flr die Peclet-Zahl weisen Werte kleiner 1
auf. Somit kann die Blitztemperatur Tsnach Gleichung 4 berechnet werden [11].

p'Cp'a'v
B Z.Ath

u-v m-FyH
Tf: *
4+ (Aeng + Aenz) N

Untersuchungsergebnisse

In der ersten Versuchsreihe wurde der Einfluss der Harnstofflésung auf das Tri-
bologische Verhalten der Paarungen Stahl A-ZrO,, Stahl B-ZrO, und Stahl A-
DLC untersucht. Die Versuche wurden mit einer Frequenz f von 14Hz, einer
Schwingweite Ax von 0,20mm und einer Normalkraft Fy von 5N durchgefiihrt. Die
mittlere Gleitgeschwindigkeit v betragt 0,011m/s. Die Versuchsdauer Vr betragt
5h dabei wird ein Gleitweg s von 100m zurtickgelegt. In der zweiten Versuchs-
reihe wird nur das Zwischenmedium variiert. In Bild 1 sind die Verschleil3kurven
fir den Systemverschlei3 und die zeitlichen Verlaufe der Reibungskoeffizienten
fur alle Paarungen abgebildet.

pe

Bild 1: Einfluss Harnstofflosung a) linearer Verschleil3betrag b) zeitlicher Verlauf Reibungskoeffizient

Bei beiden Stahl-Keramik Paarungen wird nach Versuchsbeginn ein negativer
VerschleilRbetrag gemessen. Dies ist ein Anzeichen dafir, dass Werkstoffiibertag
stattfindet [20]. Der hochste Verschleil3betrag wurde fiir die Paarung Stahl A-
ZrO, gemessen. Den geringsten VerschleiRbetrag sowie den niedrigsten durch-
schnittlichen Reibungskoeffizient weist die Paarung mit dem beschichteten Ge-
genkorper auf. Der VerschleiBbetrag ist um den Faktor 40 kleiner wie bei der
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Paarung Stahl A-ZrO, und um Faktor 36 kleiner wie bei der Paarung Stahl B-
ZrO,. Der durchschnittliche Reibungskoeffizient betragt 0,16. Nach dem Ein-
laufen verlauft die Reibungszahl der beschichteten Paarung bis zum Versuchs-
ende quasi stationar. Der gemittelte Reibungskoeffizient der Paarung Stahl A-
ZrO,ist 0,39. Einen geringeren Wert weist der Reibungskoeffizient der Paarung
Stahl B-ZrO; auf. Er betragt 0,28. Nach etwa 55 m zuriickgelegtem Gleitweg ver-
ringert sich der Reibungskoeffizient wie auch die Verschleillintensitat. Bei dieser
Paarung wurde im Gegensatz zu den anderen Paarungen, der Werkstoff Stahl B,
der eine hohere Korrosionsbestandigkeit aufweist, fir den Grundkorper verwen-
det. Bei beiden Stahl-Keramik-Paarungen sind starke Schwankungen im zeitli-
chen Verlauf der Reibungszahl zu sehen. Die Ursache hierfir ist eine sich wie-
derholende Zerstérung und anschlielende Neubildung der Reaktionsschicht. Im
Laufe der zuriickgelegten Gleitstrecke vergrofRern sich die Abstdnde zwischen
den lokalen Hdochstwerten der Reibungszahl. Dies ist ein Anzeichen dafir, dass
die Stabilitéat der entstehenden Reaktionsschicht zunimmt [21]. Bild 2 zeigt die
Auswirkung der Alterung des Zwischenmediums auf die Versuchsergebnisse.
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Bild 2: Einfluss gealterte Harnstofflésung- a) linearer VerschleiBbetrag b) zeitlicher Verlauf Reibungskoeffizient

Der niedrigste Verschleil3betrag wurde wie bei der ersten Versuchsreihe fiir die
Paarung mit dem beschichteten Gegenkdrper gemessen. Bei dieser Paarung hat
sich der VerschleiBbetrag um Faktor 6,75 gegeniiber dem Ausgangsversuch
erhoht. Die Alterung des Zwischenmediums hat keinen Einfluss auf die Rei-
bungszahl. Der durchschnittliche Reibungskoeffizient liegt im gleichen Bereich
wie bei der ersten Versuchsreihe und betragt 0,17. Bei beiden Stahl-Keramik
Paarungen wird ein Rickgang des VerschleiBbetrages sowie der Reibungszahl
festgestellt. Nach der Einlaufphase verhalten sich die zeitlichen Verlaufe der Rei-
bungszahl stationar. Eine Ursache hierflr kann zu einem in der héheren kinema-
tischen Viskositat des gealterten Zwischenmediums liegen, zum anderen in der
hoheren Bestandigkeit des Gegenkdrperwerkstoffes sowie in der Bildung einer
stabilen Reaktionsschicht. Bei der Paarung Stahl B-ZrO, erhéhte sich der Rei-
bungskoeffizient nach 84m Gleitweg kurzeitig auf 0,41, bei gleichzeitigem Riick-
gang des VerschleiBbetrages. AnschlieBend befand sich der Reibungs-
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koeffizient fur 7m auf einem Niveau von 0,30, um danach wieder auf das Aus-
gangsniveau von 0,20 abzufallen.

Diskussion

Bild 3 zeigt die Ergebnisse der EDX-Analyse der Gegenkdrper. In Bild 3a) und
Bild 3b) ist die EDX-Analyse der ZrO,-Kugeln zu sehen, die gegen eine Platte
aus Stahl A und Stahl B gelaufen sind. Auf den ZrO,-Kugeln wird durch Werk-
stofflibertag transferiertes Eisen(Fe) sowie Chrom(Cr) detektiert.

Bild 3: EDX-Analyse der Kugel — Zwischenmedium nicht gealterte Harnstofflosung

Das gemessene Gold(Au) stammt bei allen Proben aus der Probenpraperation.
Bild c) zeigt die Analyse der beschichteten Kugel. Das gemessene Chrom (Cr) ist
der Werkstoff der Haftschicht. An der Stelle, wo das Chrom gemessen wurde, ist
die Schichtdicke aufgrund der Beanspruchung dunner. In Bild 4 sind die REM-
Aufnahmen der beanspruchten Probenkdrper, bei Schmierung mit einer nicht
gealterten Harnstofflosung abgebildet.

Bild 4: REM-Aufnahmen, Zwischenmedium Harnstofflosung: Kugel a) ZrO, b) ZrO, c) DLC; Platte d) Stahl A
e) Stahl B. f) Stahl A
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Alle Aufnahmen, aul3er Bild 4b), zeigen in Bewegungsrichtung verlaufende ge-
glattete Riefen in unterschiedlich starker Auspragung. Zusatzlich sind auf Bild
4a) noch Werkstoffibertrag und Ausbriiche zu sehen. Bild 4b) zeigt eine weitge-
hend zusammenhdngende Reaktionsschicht, die reibungsmindernd wirkt. Im
Gegensatz zu Paarung Stahl A-ZrO, ist bei dieser Paarung die Platte aus dem
Stahl B gefertigt. Dieser Werkstoff weist einen héheren Molybdananteil auf. Dies
hat anscheinend einen positiven Einfluss auf die Bildung der Reaktionsschicht.
Die in den Bilden 4c) dargestellte Verschlei3flache weist eine glatte Oberflache
auf, die zusatzlich schwache Riefen in Bewegungsrichtung aufweist. In Bild
4d—f) sind die Verschlei3flachen der Platten abgebildet. Auf Bild 4d) sind im
Kontaktbereich schwache Riefen, Ablagerungen von Reaktionspartikeln sowie
Schleifriefen zu sehen. Die in Bild 4e) zu beobachteten, in unregelmaRigen Ab-
standen in Bewegungsrichtung verlaufenden tiefen Riefen, kbnnen ein Hinweis
fur den kurzeitigen Anstieg der Reibungszahl, durch sich in der VerschleiRspur
befindende Partikel sein. Aul3erdem ist am rechten Bildrand noch eine zusam-
menhangende, mit Rissen durchzogene Reaktionsschicht sowie Schleifriefen zu
sehen. Der Gegenkdrper der beschichteten Kugel ist in Bild 4f) abgebildet.

Bild 5: REM-Aufnahmen, Zwischenmedium wéssrige Harnstofflésung: Kugel a) ZrO, b) ZrO, c) DLC; Platte
d) Stahl A e) Stahl B f) Stahl A

Die ganze Verschlei3flache ist in unregelmaBigen Abstanden mit Riefen, von
links nach rechts, in Bewegungsrichtung durchzogen. Am linken Ende der Ver-
schleiBspur ist eine zusammenhdngende Reaktionsschicht erkennbar. REM-
Aufnahmen, in gealterter Harnstofflésung getesteten Proben sind in Bild 5 dar-
gestellt.
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Bild 6: REM-Aufnahmen, Zwischenmedium gealterte Harnstofflosung: Kugel a) ZrO, b) ZrO, c) DLC; Platte
d) Stahl A e) Stahl B f) Stahl A

Auf allen Gegenkdrpern wurden nach Versuchsende Riefen in Gleitrichtung fest-
gestellt. In Bild 5a) ist zusatzlich noch ein dunkler Belag erkennbar. Gegeniber
der in Bild 4a) dargestellten Zirkoniumkugel ist ein deutlicher Anstieg der Aus-
briiche, Riefen und Pittings erkennbar. Die Riefen in der ZrO,-Kugel entstehen
durch ausgebrochene Partikel aus der Kugeloberflache. Das Auftreten von Pit-
tings bei Zirkoniumoxid in polaren Medien beobachtete auch He et al. und
Stachowiak et al. bei Ilhren Versuchen [22][23]. Sasaki fihrt in seinen Untersu-
chungen auf, dass durch Adsorption von polaren Molekilen sich die Materialei-
genschaften von oxidkeramischen Werkstoffen andern kdnnen [24]. Bild 5b)
zeigt die Verschlei3flache der ZrO,-Kugel, die gegen den Werkstoff Stahl B ge-
testet wurde. Sie zeigt die gleichen VerschleiBmechanismen wie in Bild 5a). Die
verschlissene Oberflache der beschichteten Kugel ist in Bild 5c) abgebildet. Au-
Rer den Riefen sind noch zuséatzlich Gribchen und Mulden zu erkennen. Sie ent-
stehen durch nichtabtransportierte VerschleiR3partikel sowie durch Risse. Die in
Bild 5d) abgebildete Platte ist aus dem Werkstoff Stahl A gefertigt. Gegenlber
der in Bild 5d) dargestellten Platte wirkt die Kontaktflache der Platte in Bild 5e)
sehr glatt. Die vorhandenen Riefen sind durch plastische Verformung zugedriickt.
Vereinzelt sind in beiden Platten eingedriickte Partikel zu erkennen. Bild 5f) zeigt
gegeniber Bild 4f) eine deutlich hohere Anzahl abrasiver Riefen auf. In Bild 6 ist
der VerschleiZkoeffizient einmal als Funktion der Reibungszahl sowie als Funkti-
on der Temperatur dargestellt.
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Bild 7: Ubersicht VerschleiRkoeffizienten a) VerschleiRkoeffizient k(T) b) VerschleiBkoeffizient k(L)

Die Blitztemperaturen wurden nach Gleichung 3 und 4 berechnet. Die hdchste
Temperatur wurde unabhangig der Alterung bei der Paarung Stahl A-ZrO, be-
rechnet. Die Ursache fir den Maximalwert ist die schlechte Warmeleitfahigkeit
des Zirkoniumoxids sowie die der hohe Reibungskoeffizient. Generell lasst sich
ein positiver Einfluss der Harte des Gegenkorpers auf die Reibungszahl und die
Kontakttemperatur sowie den Verschleil3 in wassriger Harnstofflésung fest-
stellen.

Zusammenfassung

In den Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass die Alterungsmechanismen
des Zwischenmediums einen Einfluss auf das Tribo-System hat. Bei der be-
schichteten Stahl-Paarung fuhrt das gealterte Zwischenmedium zu einem hohe-
ren VerschleiBbetrag, bei gleichbleibender Reibungszahl. Fir den an-
gestiegenen VerschleiBbetrag bei der beschichteten Stahl-Gleichpaarung sind
die Veranderungen des NHs- und CO,-Gehalts sowie die veranderte Harnstoff-
Konzentrationen in der gealterten Losung verantwortlich. Bei den beiden Stahl-
Keramik Paarungen zeigen sich die Auswirkungen der Alterung in einem geringe-
ren VerschleiBbetrag sowie in einem niedrigeren Reibungskoeffizient. Eine nied-
rigere Reibungszahl, bei gleichzeitigem Rlckgang des VerschleilRbetrages, be-
deutet, dass durch die hohere Viskositat des Zwischenmediums der Festkorper-
anteil im Mischreibungsgebiet zurlickgeht und dadurch die mechanische Bean-
spruchung des Tribologischen Systems abnimmt.
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Polymere Faserverbundwerkstoffe —
Die Werkstoffe und deren Praparation zur lichtmik-
roskopischen Beurteilung

Hans-Peter Monzel,
ATM GmbH
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Zusammenfassung

Verbundwerkstoffe sind Werkstoffe aus einer Kombinationen von zwei oder meh-
reren verschiedenen Werkstoffen. Dabei ist das Ziel, die positiven Eigenschaften
der Einzelkomponenten so zu kombinieren, dass daraus ein Verbundwerkstoff
mit anderen, besseren Eigenschaften als die der Einzelkomponenten entsteht.
Die polymeren Faserverbundwerkstoffe stellen eine moderne Werkstoffklasse
dar und behaupten sich durch maximal optimierte Eigenschaften in Anwendung
und Herstellung in fast allen Bereichen des taglichen Bedarfs (Bsp. Elektro- &
Fahrzeugtechnik/Behdlter- & Rohrbau/Luft- und Raumfahrt).

Bei der Praparation und Beurteilung von polymeren Faserverbundwerkstoffen
sind, um Artefakte zu vermeiden, zunachst die allgemeingtiltigen Praparations-
regeln zu beachten.

Bei diesen Verbundwerkstoffen ist aber aufgrund der immer niedrigeren Harte
des Polymers in allen Praparationsabschnitten besondere Aufmerksamkeit wich-
tig. Die Gefahr von Verschmierungen, Matrixabtrennungen und der Entstehung
von Rissen durch falsch ausgewahlte Praparationsstufen ist hier besonders grol3.

Der Vortrag zeigt, dass durch eine optimale Abstimmung in der Vorgehensweise
bei der Probenpréaparation Artefakte vermieden werden.

Es wird belegt, dass auch fir diese Werkstoffgruppe die materialographische
Gefuigeanalyse eine verlassliche und aussagekraftige Methode zur Uberprii-
fung/Qualitatssicherung ist.

Pforzheim, im September 2014 Hans-Peter Monzel,
ATM GmbH
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Allgemeines

Faserverstarkte Kunststoffe zeichnen sich dadurch aus, dass die Fasern, wie
Muskelfasern oder Holzfasern, Kunststoffbauteile verstarken und auf ein deutlich
hoéheres mechanisches Niveau bringen.

Die Fasern verleihnen dem verstarkten Kunststoff eine hohe Festigkeit und Stei-
figkeit. Bei polymeren Verbundwerkstoffen kénnen der E-Modul bis zum 100-
fachen und die Festigkeit bis zum 5-fachen, im Vergleich zum reinen Polymer,
gesteigert werden. Die Steigerung ist konstruktiv deshalb hoch interessant, weil
ein hohes Leistungsniveau mit einer zusatzlich deutlichen Gewichtsreduzierung
einhergeht.

Abbildung 1: E-Modul & Kerbschlagarbeit verschiedener Werkstoffe

Bild 2: Erh6hung E-Modul in Abh&ngigkeit vom Bild 3: Festigkeitssteigerung in Abhangigkeit vom
Faseranteil Faseranteil
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Eigenschaften
Mit Hilfe der kombinierten Fasern lassen sich bei einem Kunststoffbauteil die
Steifigkeit und Festigkeit steigern. Damit kénnen gegentber anderen Verbund-
werkstoffen aus Metall oder Keramik technologische Nachteile ausgeglichen
werden. Eine allgemeine Schwachstelle der Faserverbund-Kunststoffe aber
bleibt, die geringe Warmeformbestandigkeit und Dauergebrauchstemperatur.
Ein polymerer Verbundwerkstoff setzt sich aus den Komponenten Polymer (Mat-
rix) und Faser (Additiv) zusammen. Eine wichtige Rolle spielt dabei eine Art ,drit-
te Komponente*, die Verbindung (Grenzflache) von Matrix und Faser.
Dabei bestimmen drei Faktoren das mechanische Verhalten:

m die Eigenschaft und Form des Additivs,
m die Matrix, der das Additiv zugegeben wird und
m die Verbindung von Matrix und Additiv (die Grenzflache)

Matrix (Polymer)

Optimale Steifigkeit und Festigkeit eines Kunststoffbauteils werden aber nicht nur
alleine durch das Hinzukombinieren von Fasern erreicht, sondern auch die Matrix
muss eine gewisse Grundfestigkeit mitbringen. Diese Voraussetzungen werden
durch den Einsatz von synthetischen Harzen erreicht. Auf Grund des hohen Ver-
netzungsgrades besitzen diese einen recht hohen E-Modul. Aus den beiden
Komponenten Harz und Harter wird eine reaktionsfahige Harzmasse hergestellt.
Das Ergebnis ist ein unschmelzbarer (duroplastischer) Kunststoff. Die typischen
Vertreter dieser Gruppe sind:

m preiswerte Polyesterharze (UP-Harze)
m  Phenolharze (PF-Harze)
m und die héherwertigen Epoxidharze

Neben diesen Duroplasten finden aber, je nach Herstellungsverfahren und spate-

rer Bauteilbeanspruchung, auch Thermoplaste Anwendungen. Sie stellen eine
Kostenalternative zu den Duroplasten dar.

136



Pforzheimer
Werkstofftag
2014

Fasern (Additiv)

Neben der Form des Verstarkungsadditivs (der Faser) sind natirlich auch des-
sen mechanische Eigenschaften entscheidend. Als Faser kommen in erster Linie
Glasfasern, Kohlestofffasern und Polymer-Fasern (Aramid) zum Einsatz. In zwei-
ter Linie aber auch Metallfaden, keramische Fasern oder Naturfasern.

Glas-Fasern

Bild 4: Herstellung von Glasgeweben
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Kohlenstoff-Fasern

Bild 5: Herstellung von Kohlefasern

Polymer-Fasern (Aramid)
Wann welches Additiv kombiniert und in welcher Zusammensetzung es kombi-
niert wird, ist von der Einsatzbeanspruchung und dem Herstellungsverfahren des
Bauteils abhangig.

Hochste mechanische Eigenschaften werden erreicht, wenn die Fasern endlos
und gerichtet sind (unidirektional isotrop). Abminderungen gibt es bei ungerichte-
ten und endlichen Fasern (kurz, anisotrop). Je nach Belastungsart kénnen aber
auch durch Variationen der Faser-Art und Faser-Anordnung optimale Bauteilei-
genschaften erreicht werden, was die Verbundwerkstoffe eben zu einem Sonder-
klasse-Werkstoff macht.

Grenzflachen Matrix-Additiv

Die Struktur der Grenzflachen ist fur Verbundwerkstoffe sehr wichtig, weil die
Krafte von der Matrix auf das Additiv iber die Grenzflachen Ubertragen werden.
Wenn eine Verbesserung von Steifigkeit und Festigkeit erreicht werden soll,
muss eine mdoglichst hohe Grenzflachenbelastung des Bauteils angestrebt wer-
den.
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Da diese hohe Haftung ublicherweise natirlich nicht gegeben ist, wird bei den
Glas- und Kohlenstofffasern, eine auf das jeweilige Matrix/Faser System ausge-
richtet, Oberflachenbehandlung durchgefihrt.

Bei der Glasfaser erfolgt dies durch eine Beschichtung wahrend der Ziehprozes-
ses. Die sogenannte Schlichte. Damit werden die anwendungstechnischen Ei-
genschaften Geschmeidigkeit und Gleitfahigkeit deutlich verbessert. Die Schlich-
te besteht aus einer dinnen Chrim oder Silan Verbindung.

Bei der Kohlestofffaser wird die Oberflachenbehandlung als Faserfinish bezeich-
net. Man unterscheidet dort oxidative und nichtoxidative Methoden. Beide Me-
thoden dienen der besseren Benetzbarkeit und mechanischen Verzahnung der
Faser mit dem Polymer.

Ist aber die versteifende Wirkung des Bauteils erst in zweiter Linie gefragt, son-
dern primér eine hohe Energieabsorption, so wird eine maximale Haftreibung an
der Grenzflache, ohne dass ein Faserriss entsteht, eingestellt. Dieser Vorgang
wird als Pull-out bezeichnet. Anwendung finden so eingestellte Faser-
verbundwerksoffe z. B. bei der Formel-1 Karosserien.

Geflige der polymeren Faserverbundwerkstoffe

Merkmale fur die Beschreibung eines Gefliges von Faserverbundwerkstoffen
sind im Wesentlichen das Volumenverhaltnis zwischen Matrix und Faser und die
Anordnung der Faser in der Matrix. Daraus leiten sich, wie bei allen anderen
Werkstoffen auch, die mechanischen Eigenschaften ab. Bei der Anordnung un-
terscheidet man zwischen textilen Flachengebinden und dreidimensionalen Fa-
seranordnungen. Die flachenférmigen Anordnungen unterteilen sich nach:

m Vliese
m Nichtmaschenbildende Systeme (Gewebe, Gelege, Geflechte)
m  Maschenbildende Systeme (Gestricke, Gewirke)

Vliese
Vliese sind Flachengebilde aus ungeordnet Ubereinander liegenden Fasern die
durch spezielle Binder in ihrer Lage fixiert werden. Die Herstellung erfolgt mit den
preiswerten Glasfasern. Durch die ungeordnete Struktur in der Ebene zeichnen
sich Vliese durch eine isotropisches Werkstoffverhalten in der Vlieseben aus.
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Gewebe
Diese Flachengebilder bestehen aus sich rechtwinklig kreuzenden Faserbindeln
und sind nach dem Prinzip Kette und Schuss gewoben. Daraus ergeben sich
Hauptverstarkungsrichtungen in beiden Belastungseben unter 0 und 90° in der
Faserebene.

Gelege (Laminate)

Gelege sind Flachengebilder fur die Anwendung hochwertiger Faser-
verbundwerkstoffe. Unidirektional ausgerichtete Faserschichten (UD-Schicht)
kénnen in beliebiger Orientierung Ubereinander geschichtet werden. Sind alle
gleich ausgerichtet, also bei reinen UD-Laminaten, entsteht eine extreme
Verstarkung in Faserrichtung. Entsprechend den Bauteilanforderungen kénnen
solche Gelege (Schichten) aber auch unter Rotation definierter Winkel
Ubereinander geschichtet werden. Daraus resultieren quasi isotrope Bauteile-
eigenschaften

Geflechte

Geflechte entstehen aus Endlosfasern. Es wird zwischen Rund-, Kordel- oder
Flach-Geflechten  (Litzen) unterschieden. Dabei entstehen, je nach
Anwendungsbedarf, rotations-symmetrische Formen mit unterschiedlichen
Winkeln zwischen den einzelnen Fasern.

Gestricke und Gewirke

Fasergestricke sind im Vergleich zu Geweben deutlich elastischer und
unterscheiden sich von den Fasergewirken durch eine geringere Anzahl von
Faden. Die Herstellung beider Typen erfolgt mit zwei oder mehreren Nadeln. In
den unten stehenden Bilden sind die eben beschrieben Gefligestrukturen noch
einmal bildlich zusammengefasst.

_////ﬁ%ﬁ//
y- 4

- 4

Bild 6: schematische Darstellung, Faser Gewebe Bild 7: schematische Darstellung, Faser Gelege
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Bild 8: schematische Darstellung,
Faser Geflechte

Bild 7: schematische Darstellung, Faser Gestricke A/
Faser Gewirke B

Vor- und Nachteile polymerer Verbundwerkstoffe

Vorteile

Hohere Steifigkeit und Festigkeit bei
Zugbheanspruchung gegentber einem
reinen Polymer

Nachteile

Einsatztemperatur eingeschrankt im
Bereich von ca. 150 bis 200°C
bedingt durch die Komponente Faser

Gegenulber metallischen Werkstoffen
deutlich geringere Dichte/
Geringeres Bauteilgewicht

Geringe Druckfestigkeit bedingt durch
die Komponente Faser

Konstruktiv ist eine Einstellung des
optimalen Verhaltnisses von Dichte
zu Masse moglich

Schwierige Bauteilprifung auf Fehler
und Schadigungen (Réntgen nur bei
Kohlefaserverbunden/CT meist zu
teuer/US unzuverlassig nicht
reproduzierbar)

Bei CFK extrem niedriger thermischer
Ausdehnungskoeffizient.

Kein werkstoffliches Recycling mdglich
(Faserverbundwerkstoffe haben eine
duomoere Matrix)

Hohe Schlagfestigkeit

Hohe Korrosionsbestandigkeit

Sehr gute Dampfungseigenschaft

Schadensbilder und Schadigungen
Schadigungen an Faserverbundwerkstoffen sind, wie die einzelnen Werkstoffe
selbst, sehr komplex. Als Untersuchungsmethoden eignen sich sowohl die zer-
stérenden Prifverfahren, wie die materialographische Gefiligeuntersuchung/
und/oder die Bestimmung technologischer Werte, als auch zerstoérungsfreie Prif-
verfahren (Wirbelstromverfahren/Réntgen-Refraktions-Verfahren bei Kohlenstoff-
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Fasern). Die Prifung mittels Ultraschall hingegen ist bei polymeren Faserver-
bundwerkstoffen nicht ohne weiteres mdoglich.

Uber den materialographisch praparierten Schliff lassen sich folgende Feh-
ler/Schadigungen nachweisen:

Delamination zwischen Faser und Matrix

Faserrisse/Faserbruch

Reine Matrixrisse bzw. Matrixrisse entlang der Grenzflache Faser/Matrix
Poren und Fehlstellen

Bild 10: Ubersicht Fehler in Faserverbundwerkstoffen; A-Delamination, B-Faserbruch, C-Matrixbruch,
D-Matrixriss an der Grenzflache

Die beiden Gefligebilder zeigen reale Bilder von Matrixrissen und Delamination.

Bild 11: Ubersicht Schliffbild mit Matrixrissen; 100x Bild 12: Ubersicht Schiliffbild Delamination; 200x
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Die materialographische Probenpraparation und

Dokumentation von polymeren Faserverbundwerkstoffen
Ganz generell gilt auch bei der Probenvorbereitung von Faserverbund-
werkstoffen, dass nur eine artefaktfreie Praparation richtige Analysenschliisse
zulasst. Die Herausforderung gegeniber metallischen und keramischen Werk-
stoffen mit homogenem Aufbau, ist die Herstellung einer dokumentationsfahigen
Schliffoberflache trotz sehr unterschiedlicher Werkstoffharten und heterogenen
.Phasenverteilungen®“.

Die Gefahr von Verschmierungen, Matrixabtrennungen und der Entstehung von
Rissen durch falsch ausgewahlte Praparationsstufen ist hier besonders grof3.

Die Vorgehensweise bei den unterschiedlichen Faserzusatzen ist dabei weitest-
gehend gleich.

In erster Linie sind die hier zu vermeidenden Artefakte:

m  Verschmierungen
m Faserausbriiche
m Schadigungen der Grenzflache von Matrix und Faser

Bild 13: Schiliffbild mit Harzverschmierung 100x Bild 14: Schiliffbild mit Faserausbriichen; 200x

Bild 15: Schiliffbild mit Grenzflachenschadigung; 50x
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Probenentnahme
Die grofite Sicherheit zur Vermeidung von Artefakten besteht bei der Probenent-
nahme durch das Trennen. Gegenuber der Alternative, dem Sagen, entsteht eine
deutlich feinere und ebenere Oberflache auf der auch schon die Struktur des
Aufbaus sichtbar wird.

Dabei werden mit Korund-Trennscheiben feiner Kérnungen die besten Ergebnis-
se erzielt. Mit grobkdrnigen Trennscheiben kdnnen zwar deutlich hohere Vor-
schubgeschwindigkeiten gefahren werden, aber es besteht auch die Gefahr von
Ablésungen und Rissen.

Auch ist bei der Probenentnahme die Schlifflage, entsprechend der Aufgaben-
stellung, zu beachten (Langs-/ Querschiliff).

Bild 16: Ubersicht Schliffbild Querschliff; 50x Bild 17: Ubersicht Schliffbild Langsschliff; 50x

Mit einer gut getrennten Schnittflache als Ausgangspunkt flr das Schleifen kann,
gleich ob Glas- oder Kohlenstoff-Faser verstarkt, mit der Kérnung 320 als erstem
Schleifschritt begonnen werden.

Ideale Trennparameter:
m  Trennscheibe: Korund feinkérnig und moglichst diinn

m  Drehzahl: ca. 2000 — 5000 U/min (abhangig von & Scheibe)
m  Vorschub: kontinuierlich 0,5 — 0,7mm/sec, kein Pendel- oder Taktschnitt

Die folgenden beiden Schliffaufnahmen sollen den eben beschriebenen Unter-
schied zwischen Sagen und Trennen verdeutlichen.
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Bild 18: Oberflache nach Sagen; 25x Bild 19: Oberflache nach Trenn-CFK; 25x

Einbetten

Auf Grund der schon angesprochenen geringen Warmeformbestandigkeit (Dau-
erbelastungstemperatur) der Teilkomponente Polymer und der Druckbelastung
des Gesamtbauteils ist hier die Empfehlung alle Proben nach dem Verfahren
.Kalteinbetten“ zu fixieren. Ob Methyl-Methacrylate mit héheren Aushartetempe-
raturen (80-110°C) oder Epoxidharze mit niedrigen Aushéartetemperaturen (RT-
60°C) eingesetzt werden kdnnen, entscheidet der jeweilige Einzelfall.

Ein Vorteil der flir die Epoxidharze spricht ist die zusatzlich mégliche Infiltration
Uber Vakuum. Womit der tatsachliche Zustand der Probe, vor allem bei Scha-
densféllen, optimal gesichert werden kann.

Aber entsprechend der Struktur des Gesamtbauteils z. B. hartere metallische
Oberflachenschichten kdénnen auch die deutliche héarteren Methyl-Methacrylate
die richtige Auswahl fir eine optimale Einbettung sein, sofern die Temperatur-
bestandigkeit in diesem Bereich gewahrleistet ist.

Neben den beiden Auswabhlkriterien Aushartetemperatur und Harte des Einbett-
mittels, ist auch auf das Verhalten des Probenpolymers gegeniber den, in den
Einbettmitteln enthaltenen Lésungsmittel, zu achten. Diese kénnen zum Aufquel-
len und damit zu Strukturveranderungen fuhren.
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Schleifen

Ein grundsatzlicher Fehler ist im Praparationsabschnitt Schleifen der, dass der
erste Schleifschritt mit zu grober Kérnung erfolgt. Silizium-Karbid-Folie mit Kor-
nung 320 ist im Allgemeinen nach dem Trennen ausreichend und fuhrt zu keiner
neuen Schadigung der Probe. Damit werden und das ist ja auch das Ziel, kleine
Oberflachenfehler und Rautiefen abgearbeitet. Es ist grundsétzlich besser so nah
wie mdglich an der Untersuchungsebene die Probe heraus zu trennen, als mit
groben Kornungen auf die Untersuchungsebene hin zu schleifen. Ideale Schleif-
mittel sind Unterlagen aus Siliziumkarbid oder Korund.

Ideale Schleifparameter:

m  Kornungsfolge:
K320 + K600 + K1200 oder auch bis K2400/2500 + K 4000
m Drehzahl Arbeitsscheibe:
150 U/min
m  Schleifdruck manuell:
mittlerer Druck
m  Automatisch:
Einzelandruck 25 - 30 N

Bild 20: CFK/GFK nach Schleifschritt Bild 21: Probe nach zusatzlichem
SiC-K 1200; 100x Schleifschritt SiC-K 4000; 100x
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Polieren
Die beim Schleifen nach wie vor vorhandenen Schadigungen, vor allem an den
Fasern, mussen durch die Polierschritte beseitigt werden. Je nach gewahiter
Schleiffolge, geschieht dies in zwei oder drei Polierschritten.

Nach der Schleiffolge bis Kérnung 1200 folgen die Polierschritte:

m  Tuch ALPHA mit Diamantsuspension 9 uym
m  Tuch GAMMA mit Diamantsuspension 3 ym
m  Tuch OMEGA mit Endpolierlésung EPOSIL F bei Bedarf.

Nach der Schleiffolge bis Kérnung 4000 folgen die Polierschritte:

m  Tuch GAMMA oder SIGMA; mit Diamantsuspension 3 ym
m  Tuch OMEGA mit Endpolierlésung EPOSIL F bei Bedarf.

Die Polierzeiten liegen je nach Querschnitt beim Vor- und Zwischenpolieren um 3
min. und beim Endpolieren um max 1,5 min.

Beim Polieren von faserverstarkten Polymerkunststoffen ist es wichtig, keine Po-
liertiicher mit hohem Flor zu verwenden. Durch den hohen Flor wird der weichere
Kunststoff schneller abgetragen (ausgewaschen) als die Fasern. Als Folge ent-
stehen Verschmierungen oder ein starkes Relief, was zu Problemen bei der
Auswertung (vor allem der Grenzflachen Matrix-Faser) und der Dokumentation
fuhrt.

Bild 22: CFK/GFK nach Polieren ALPHA 9um Bild 23: Gleiche Probe nach Polieren GAMMA
3um; 100x

Durch das Endpolieren mit EPOSIL F (alkalische Siliziumdioxid-Losung) erreicht
man eine deutliche Verbesserung vor allem auch der Polymeroberflache. Durch
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das Poliermittel entsteht ein leichter chemischer Angriff des Polymers, wodurch
es zu minimalen Auswaschungen kommt. Diese sind hier aber von Vorteil, da
hierdurch eine deutliche Kontraststeigerung des Gesamtbildes erreicht wird.

Bild 24: CFK/GFK nach Polieren OMEGA Bild 25: Ausschnitt aus Bild 6-9; 500x
EPOSIL F; 200x

Die Darstellung der Strukturen kann durch die Kontrastverfahren polarisiertes
Licht und/oder Interferenzkontrast verbessert werden.

Bild 26: GFK Querschliff Aufnahme Bild 27: GFK Querschliff Aufnahme
DIC-Kontrast; 100x Hellfeld; 1000x

Ein entscheidendes Kriterium bei der Untersuchung von Faserverbundkunstoffen
(FVK) ist das Verhaltnis zwischen Polymer und Fasern.

Im Folgenden sind die Phasenanteile von Matrix und Additiv fir die statistische
Auswertung dargestellt.
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Bild 28: Ausgangsbild Gefligeanalyse; 100x Bild 29: Selektion der Matrix aus Bild 28; 100x

Bild 30: Selektion der Fasern aus Bild 29; 100x

Die nachfolgenden Bilder 31 und 32 zeigen die Auswertung von Poren. Das
Diagramm zeigt anschlieRend die GroRenverteilung und Anteile der Poren in %.

Bild 31: Ausgangsbild fur die Porenanalyse Bild 32: Slektion der Poren aus Bild6-23; 200x
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Diagramm 1: GroRRenverteilung und Anteile der Poren in %
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Kurzfassung

Der Verbundwerkstoff-Einsatz hat in den letzten Jahren stark zugenommen. Fur
die Verwertung der jahrlich etwa 50.000 Mg Produktionsabfélle aus Faserver-
bundmaterialien steht aber nur eine kleine Zahl von Verwertungsverfahren in
technischem MalRstab zur Verfliigung. Haupthindernisse sind nur wenige hoch-
wertige Anwendungsmoglichkeiten und die damit verbundene geringe Wert-
schopfung. Es werden mit dem Partikelrecycling, Pyrolyseverfahren und weiteren
Verfahren wie der Solvolyse technische Ansatze zur KreislaufschlieBung bewer-
tend vorgestellt.

Einleitung

Verbundwerkstoffe sind derzeit eines der dynamischsten Werkstoff-
Entwicklungsgebiete. Als Treiber fir ihren Einsatz kdnnen neben der technischen
Notwendigkeit (z. B. sehr geringe thermische Ausdehnungskoeffizienten fir Pra-
zisionsanwendungen in grofen Temperaturbereichen), die Effizienz (Kostenvor-
teil bei direkten oder Lebenszykluskosten wie z. B. fiir Mobilitatsanwendungen),
Marketingaspekte (&sthetische Aspekte z. B. fir Kfz-Zierblenden oder Armband-
uhren) sowie gesetzliche Vorgaben (z. B. Vorgaben zum Kfz-Flottenverbrauch)
[1] genannt werden. Die typischen Anwendungsfelder faserverstarkter Kunststof-
fe finden sich in den Branchen Kfz, Energietechnik, Luft- und Raumfahrt, Sport,
Maschinen- und Anlagenbau sowie im Baubereich, von denen der Kfz-Bereich,
Luft-/Raumfahrt und Energietechnik/Windenergie derzeit die wichtigsten Seg-
mente flr Faser-Verbundwerkstoffe sind. Tabelle 1 zeigt eine Abschatzung der
Nachfrage nach endlosfaserverstarkten Faserverbunden weltweit (daneben wer-
den kurz- und langfaserverstarkte Verbunde wie z. B. SMC und BMC eingesetzt).

GFK

Derzeit machen Glasfaser-Composite 95 % aller Faserverbundwerkstoffe aus. In
Europa wurden 2012 1,01 Mio Mg glasfaserverstarkter Kunststoffe hergestellt.
Daran haben im langjahrigen Mittel die (grol3serienfahigen) Verfahren der
SMC/BMC-Verarbeitung einen Anteil von etwa 25 %. Der Branchenmix der An-
wendungen betrug flir Transportanwendungen 34 %, Elektro-/Elektronikbereich
14 %, Baubereich 35 %, Sport/Freizeit 15 % und sonstige 2 % [4].
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Angaben in 1.000 Mg 2011 2015 2020

(Prognose) (Prognose)

Luft-/Raumfahrt 8 15 21

Windenergie 8 22 42

Maschinen-/Anlagenbau und sonstige 13 24 43

Endlosfaserverstarkte GFK

Automotive 177 232 326

Marine 92 103 120

Maschinen-/Anlagenbau und sonstige 377 441 537

Tabelle 1: Nachfrage endlosfaserverstarkter Faserverbunde 2011 bis 2020 (nach [1])

CFK

Die derzeitige Carbonfaser-Herstellungskapazitat liegt bei etwa 90.000 Mg/a,
davon jeweils etwa ein Viertel in USA, Japan und Europa. Etwa 95 % der Car-
bonfasern werden in CFK eingesetzt, die restlichen 5 % in anderen Matrixmateri-
alien (Carbon, Keramik, Metall) z. B. fir Bremsscheiben.
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Marktanteile von Carbonfaser-Verarbeitungsverfahren 2011

Pultrusion
8%

Wickelverfahren
15%

5%

Bild 1: Marktanteile von Carbonfaser-Verarbeitungsverfahren 2011 (nach [4])

Global wurden 2011 etwa 37.000 Mg Carbonfasern eingesetzt [4]. Dies ent-
sprach einem Marktvolumen von 72 Mrd. €. Fir 2012 wird mit einem Verbrauch
von 42.000 Mg und 2020 mit 130.000 Mg gerechnet. Davon sollen die ,Wide-
body aircrafts* 2020 etwa 9.000 Mg Carbonfasern einsetzen. Die Automobilin-
dustrie setzt 2010 etwa 2.000 Mg Carbonfasern ein, hier wird mit jahrlichen Stei-
gerungsraten von 15 % gerechnet. Derzeit stellt sich die Kostensituation noch als
Hemmnis dar (Kosten fur CFK in Automobilanwendungen ca. 70 €/kg; Stahl
3 €/kg, hochfeste Stahle 6 €/kg und 7 €/kg fur Aluminium): Treiber sind hier ne-
ben der Elektromobilitat auch der Einsatz von CNG-Tanks auf Compositbasis
(2011 wurden hierfir 1.540 Mg eingesetzt, 2020 sollten 7.480 Mg eingesetzt
werden) anstelle von Stahl-Hochdrucktanks [4].

Insgesamt wurden in 2011 weltweit 57.000 Mg CFK (Compositmaterialien aus
Fasern und Matrix) verbraucht. Bild 1 zeigt die Aufteilung der Verarbeitungs-
menge nach Carbonfaser-Verarbeitungsverfahren im Jahr 2011. Fir derzeit Ubli-
che Sekundar-Fasern sind ausschlie3lich die Schnittfaser-Anwendungen geeig-
net. 92 % dieser Schnittfaser-Anwendungen sind CFK-Compounds, die restli-
chen 8 % werden in SMC (2 %), in der Papierherstellung (1 %), im Baubereich
(3%) und fur Leifahigkeitsanwendungen (2 %) eingesetzt [4]. Schnittfaser-
Anwendungen werden bis 2020 auf etwa 14.000 bis 16.000 Mg Jahresverbrauch
ansteigen [4]. Insgesamt wird weltweit bis 2020 mit jahrlichen CFK-
Wachstumsraten von 13 [4] bis 17 % gerechnet [1].

Der wichtigste Volumenmarkt fur Carbonfasern sind Windkraftanlagen, deren
Verbrauch 2011 bei etwa 8.500 Mg lag und der bis 2015 auf 22.700 Mg (2020
auf 54.270 Mg) ansteigen soll. Somit wurden in dieser wichtigsten Einzelanwen-
dung 23 % des CFK eingesetzt. 77 % dieser Carbonfasern in Windkraftanlagen
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werden als UD-Prepregs, 20 % fir Pultrusion und 3 % als Gewebe eingesetzt.
Daneben sind relevante Anwendungsgebiete fir CFK die Luftfahrt (16 %),
Sport/Freizeitprodukte (16 %), Kurzschnittanwendungen (18 %), Bauindustrie
(9 %) und Automobil- und Druckbehalteranwendungen (jeweils 6 %) [4].

Abfallmengen
In Europa fallen aus den genannten Branchen insgesamt etwa ca. 40-50.000 Mg
Verbundwerkstoff-Produktionsabfall/a an. Daneben wird geschatzt, dass zusatz-
lich aus dem Nachnutzungsbereich (Boote, Kfz, Windkraftanlagen) ca. 30.000
Mg/a Verbundwerkstoffe anfallen. Tabelle 2 gibt dazu eine Ubersicht nach An-
fallort der Produktionsabfalle [7].

Anfallort Abfallmenge [1.000 Mg/a]

Belgien, Niederlande, Luxemburg

Spanien, Portugal 10,6

Frankreich 5,7
Oeuschand | e

Osterreich, Schweiz 0,8
zwschensumeWestewopa | 43

Osteuropaische Lander 6,4

Tabelle 2: Verbundwerkstoff-Produktionsabfallmenge in Europa (nach [7 ])

Ubersicht (iber Recyclingverfahren und -anséatze
Die Frage nach der Verwertung von Verbundwerkstoffen ist in den vergangenen
Jahrzehnten oft gestellt und mit vielen Verfahrensentwicklungen zu beantworten
versucht worden. Wahrend es zahlreiche technische Mdglichkeiten gibt, Ver-
bundwerkstoffe auch hochwertig zu verwerten (siehe Bild 2), sind die tatséchlich
im Pilot- oder technischen Maf3stab umgesetzten Verfahren praktisch an einer
Hand abzuzahlen.
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Verfahrensbeispiele:
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mechanisch
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Verfahrensbeispiele:
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physikalisch Techn.)
EURECOMP (Projekt )

Verwertung
faserverstarkter
Verbund-werkstoffe

Verfahrensbeispiele:
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MUEG (Patent)

mechanisch
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Bild 2: Verwertung von Faser-Verbundwerkstoffen - Verfahrensiibersicht

,compocycle“: Einsatz in der Zementherstellung

Unter dem Label ,Compocycle” wird die vollstandige stoffliche Verwertung von
(GFK-) Verbundwerkstoffen in technischem Mal3stab in der Zementindustrie an-
geboten und von zahlreichen europaischen Verbanden der Kunststoffindustrie
unterstitzt. Die Industriepartner Zajons Logistik und Holcim bieten die vollstandi-
ge Verwertung von Rotorblattern angefangen von der transportgerechten Zer-
kleinerung mit einer mobilen Sage bzw. Wasserstrahltechnik zur Verminderung
des Staubanfalls Uber die dosierungsgerechte Aufbereitung in einer stationdren
Zerkleinerung bis hin zur Verwertung in einem Zement-Drehrohrofen mit einer
Kapazitat von 60.000 Mg/a an. Dabei wird eine Mischung aus Sekundarbrenn-
stoffen und GFK im Calcinator des Zementwerks mit einem Massenstrom von bis
zu 11 Mg/h und einem mittleren Heizwert von 15 MJ/kg aufgegeben und dieser
Massenstrom mit einem Wassergehalt von 25 % vollstandig zur Energiegewin-
nung bzw. der feste Rickstand als Bestandteil des Zementklinkers genutzt. [10]
(siehe Bild 3). Dabei sind insbesondere die Minimierung der Staubentstehung
bei der Zerkleinerung sowie die Abrasion bei der Aufbereitung im Querstromzer-
spaner grof3e Herausforderungen. Die Entsorgung von GFK-Produktionsabfallen
und Windkraftanlagen-Fligeln wird fur 114 €/t (excl. Logistik, incl. Lizenzgebuhr
fur das ,Compocycle“-Logo) angeboten. [9].
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Bild 3: Verfahrensablauf des Compocycle-Verfahrens (nach [10])

»EUurecomp”: Solvolyse im Pilotmal3stab

Das européische Vorhaben ,Eurecomp” nutzte die Hydrolyse von Epoxidharzen
in Wasser als Verfahren zur Trennung von Fasern und duroplastischem Matrix-
material. Dabei kamen unter- und nahkritische Verfahrensparameter zum Ein-
satz. Wasser wird bei 221°C und 374 bar Uberkritisch und greift die Ester-
Bindungen hydrolytisch an, so dass im Ergebnis aus der Matrix Bruchstiicke oder
Monomere (Ethylen-Glykol, Propylen-Glykol, Phtalsdure) gebildet werden. Es
wurden Versuche bis 350°C und 200 bar in einem Versuchsreaktor mit Proben-
stiicken bis 50 mm Kantenlange durchgefihrt. Dabei wurden maximal 60 % der
Zugfestigkeit der Glasfasern erhalten werden. Der derzeit bereitstehende Ver-
suchsreaktor hat ein Volumen von 25 L und kann somit pro Jahr etwa 11 Mg
Verbundwerkstoffe umsetzen.

Verbundwerkstoff-Recyclingverfahren:
Vergleich ausgewahlter Umweltauswirkungen

0,0006
B Zementwerk

0,0004
B Eurecomp-

Hydrolyse

0,0002

-0,0002

-0,0004

-0,0006
Globale Erwdrmung Versauerung Eutrophierung Fossile Ressourcen

Bild 4: LCA-Vergleich von GFK-Verwertungsoptionen (nach [7])

Erste  Verwertungsversuche mit 20% Rezyklatfasern in LKW-SMC-

Anwendungen verliefen erfolgreich; die flissigen Reaktionsprodukte kdnnen je-
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doch nicht direkt wiedereingesetzt werden [11]. Ein Behandlungszyklus im Reak-
tor dauert 40 bis 50 min [12]. Die Gesamtkosten flr das Verwertungsverfahren
liegen derzeit geschatzt bei 5 bis 10 €/kg, die Neumaterialien (Fasern, Chemika-
lien) lediglich bei 1 bis 2 €/kg, so dass eine Wirtschaftlichkeit derzeit nicht gege-
ben ist. Auch ein Okobilanz-Vergleich des Verfahrens mit dem GFK-Einsatz im
Zementwerk, Pyrolyse sowie dem mechanischen (Partikel-)Recycling zeigte in
den Wirkungskategorien Treibhauspotential, Versauerung, Rohstoffverbrauch die
schlechtesten bzw. bei der Eutrophierung nach der Pyrolyse die zweitschlechtes-
ten Ergebnisse [7] (Bild 4).

Arbeitet man in Uberkritischem Wasser und gibt noch weitere Oxidationsmittel
hinzu, so lasst sich eine gute, weitgehende Abtrennung der Matrix von Carbon-
fasern erreichen (Bild 5). Nachteilig wirkt sich jedoch auRer dem grof3en Auf-
wand, der fir das Erreichen der Behandlungsparameter zu treiben ist, aufgrund
der Reaktorgeometrie die Erfordernis nach Vorzerkleinerung bzw. die GroRenbe-
schrankung der einzubringenden Bauteile aus.

Bild 5: Rezyklat-C-Fasern aus Behandlung mit Uberkritischem Wasser (Bildnachweis: Fraunhofer-Institut fir
chemische Technologie/Pfinztal)
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Pyrolyseverfahren

Die Umsetzung von faserverstarkten Compositmaterialien mittels Pyrolyse ist
bereits umfangreich untersucht und seit Jahrzehnten Gegenstand von For-
schungs- und Entwicklungsarbeiten [13]. Weltweit wurden basierend auf diesen
Ergebnissen bereits Anlagen in Betrieb genommen, die typischerweise jeweils
etwa ca. 1.000 t/a Rezyklatfasern herstellen. So arbeitet die Anlage der Recycled
Carbon Fiber Ltd. (West Midlands/UK) mit einem kontinuierlichen Prozess im
Durchlaufofen. Weitere Anlagen existieren in Japan (Mitsui Mining Co./Omuta
City) und in USA (Adherent Technologies/Albuquerque: Vakuumpyrolyse-
Verfahren; Materials Innovation Technologies/Lake City/SC). Das Unternehmen
Firebird Advanced Material (Raleigh/NC/USA) setzt dabei zur Pyrolyse ein konti-
nuierliches Mikrowellenverfahren ein [14]. In Deutschland wird in einem Batch-
Verfahren bei Hadeg GmbH/Stade pyrolysiert. Die CFK Valley Recycling Stade
GmbH erdffnete 2011 in Wischhafen eine Anlage, die bei 500°C arbeitet und
etwa 90 bis 95 % der Ursprungs-Faserfestigkeit der Carbonfasern im Rezyklat-
material erhélt [15]. Es wird angegeben, dass Recycling-Fasern etwa 50-70 %
der Neufaser kosten und im Vergleich zur Neufaser nur 5% des Energiever-
brauchs verursachen [16].

Eine sehr interessante Ergdnzung zu den Pyrolyse-Verfahren stellt die Umwand-
lung der Rezyklat-Fasern in Garne dar, die derzeit in UK untersucht und im Pi-
lotmalstab bereits von einem Firmenkonsortium unter Fihrung der Advanced
Composite Group ACG umgesetzt wird. Die Untersuchungen zeigten, dann ein
Verbundwerkstoff aus Carbonfaser-Rezyklat und PET 50 % der Zugfestigkeit und
90 bis 100 % des Zugmoduls von vergleichbarer Neuware erreichte [17] (Bild 6).

Bild 6: Carbon-PET-Garn (links) und -Gewebe (rechts) auf Rezyklatbasis [17]
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Mechanisches bzw. Partikelrecycling

Bereits in den 1990er Jahren wurde das Partikelrecycling von GFK, damals vor-
rangig mit SMC- und BMC-Bauteilen in dem Verfahren der Firma Ercom in Ras-
tatt in technischem MalRstab umgesetzt [18]. Vorrangig aus wirtschaftlichen
Grinden stellte das Unternehmen jedoch 2004 seinen Betrieb ein; das gleiche
Schicksal ereilte das Unternehmen Phoenix Fiberglass in Kanada, die ein ver-
gleichbares Geschaftsmodell mit einem ahnlichen Verfahren verfolgte, bereits
1996. Das Verfahren kann dennoch als beispielhaft fir das Partikelrecycling gel-
ten: Es arbeitete mit einem zweistufigen Zerkleinerungsprozess mit nachfolgen-
den Sichterstufen, die das Faser-Matrix-Gemisch nach Korngréf3en auftrennten.
Die Produkte konnten in SMC technisch ohne Eigenschaftsverlust bis zu 20 %
der Primar-Full- oder Verstarkungsstoffe substituieren, allerdings nahm dadurch
die Produkt-Gesamtmasse geringfligig aufgrund des Matrix-Gehalts des Rezyk-
lats ab. Die Herausforderungen bei der Aufbereitung lagen unter anderem in der
Vermeidung von Faseragglomeraten beim Wiedereinsatz. Ob diese Probleme,
die beim Einsatz der klassischen Prall- oder Hammermihlen auftreten, auch mit
neueren Verfahren Uberwunden werden kdnnen, muss noch Uberprift werden.
Ein Beispiel hierfir ist der Prallreaktor, der auch als ,Classisizer* angeboten wird
[19] und der zu einem sehr guten Verbundaufschluss bei verschieden duktilen
Werkstoffen fuhrt. Insbesondere bei Multikomponenten-Verbundwerkstoffen kann
hier erwartet werden, dass es zu einer guten Trennung der Werkstoffe kommen
kann.

Ein konkretes Anwendungsfeld hat sich das Unternehmen MUEG mit einem Ver-
fahrenspatent zur Verwertung von Rotorblattern aus Windkraftanlagen erschlos-
sen: Mit Hilfe eines Querstromzerspaners und nachgeschalteter Kugelmuhle
werden aus den Rotorblattern verschiedene, vorrangig feine Glasmehl-
Fraktionen fur die Glas- oder Kunststoffindustrie (bis ca. 200 um Korngrof3e) er-
zeugt. Die daruber hinaus entstehenden Organikfraktion aus Matrix und Be-
schichtungen soll ebenfalls als Fullstoff oder mit einem Heizwert von ca.
20 MJ/kg energetisch nutzbar sein [20].

Ein anderer Ansatz zur Verbundtrennung kann durch den Einsatz der elektrody-
namischen Fragmentierung beschritten werden [21]: Dieses Verfahren zeichnet
sich durch eine hervorragende Trennung an Material- bzw. Korngrenzen aus und
basiert auf einer Hochspannungs-Entladung. Diese Entladung erfolgt durch einen
Feststoff, der im Fall von Verbundwerkstoffen Komponenten mit verschiedenen
dielektrischen Konstanten enthélt, an deren Grenzflachen es zu Feldiuberhéhun-
gen kommt. Entlang dieser Bereiche erfolgt bei einer schlagartigen elektrischen
Entladung die Ausbildung eines Plasmakanals und nachfolgend einer Druckwelle
ahnlich einem Blitzschlag. Durch diese sich im Material entwickelnde Druckwelle
kommt es zu einer Schwéchung und zum Aufschluss des Verbundwerkstoffs an
den Grenzflachen. Nachteilig erweist sich auch hier die eingeschrankte Geomet-
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rie des Verfahrens, da nur Eingangsprodukte unterhalb einer Korngréf3e von ca.
10 cm eingesetzt werden kdnne. Dartber hinaus ist die Behandlung aus physika-
lischen Grinden im Wasserbad erforderlich. Das Verfahren wurde bereits zur
Abtrennung langer Carbon-Fasern aus Compositmaterialien erfolgreich einge-
setzt [22] (Bild 7).

Bild 7: Elektrodynamische Fragmentierung von Carbon-Faser-Compositmaterialien (links: unbehandelt, rechts:
behandelt) [22]

Herausforderung beim Rezyklateinsatz

Eine zentrale Frage neben der rein technischen Entwicklung von Verwertungs-
verfahren ist die Entwicklung von Rezyklatmarkten. Hieran scheitern zahlreiche
an sich aussichtsreiche Ansatze: Blickt man auf den Anwendungsbereich des
Flugzeugbaus, so ist hier insbesondere auf die liickenlose Nachverfolgbarkeit
(Zertifizierung) der Ausgangsstoffe und Bauteile hinzuweisen. Nach den derzeiti-
gen Zulassungsverfahren ist es nicht moglich, in Strukturbauteilen von Flugzeu-
gen Rezyklatmaterialien mit einem nicht vollstandig nachweisbaren Herstel-
lungsprozess einzusetzen. Recyclinganstrengungen in diesem Bereich missen
daher zwangslaufig mit Teilen im Innenraum oder auch fir die Flugzeugherstel-
lung (z. B. Werkzeugformen) beginnen.

Auch die Riickgewinnung langer Fasern oder sogar flachiger Gewebe steht auf-
grund der Handling-Problematik derzeit noch sehr am Anfang. Rollenware (Ge-
webe) auf Rezyklatbasis exisitiert derzeit praktisch noch nicht, gleiches gilt fur
Endlosfasern. Die am einfachsten handzuhabenden Rezyklat-Faserlangen sind
Mehle und Kurzfasern, die z. B. zur Verbesserung der Leitfahigkeit in Thermo-
plast- Spritzgussteilen eingesetzt werden. Dies ist zwar technisch gut umsetzbar,
jedoch kénnen alternativ auch Leitru3e eingesetzt werden. Im Ergebnis fuhrt die
Faser-Einkirzung zu einer hohen Prozesssicherheit beim Wiedereinsatz, jedoch
zu einem gleichzeitig hohen Wertverlust. Auch ist das Einsatzfeld der Rezyklatfa-
sern damit praktisch auf die Schnittfaser- Substitution beschréankt. Abhilfe kann
hier ein durch das Fraunhofer ICT entwickeltes und bereits zum Patent angemel-
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deten Verfahren schaffen, das eine grobe Vorzerkleinerung von Fasermaterialien
z. B. aus dem Recycling mit einer direkt folgenden Ablegetechnik aus dem Luft-
strom kombiniert. Auf diese Weise werden die Fasern durch einen Luftstrom z. B.
auf einer Matte oder einem Halbzeug wie bei der SMC-Herstellung mit dem er-
forderlichen Fasergehalt vollflachig abgelegt, ohne dass es zu weiteren Ver-
hakungen oder Agglomeratbildungen kommen kann.

Herausforderungen organisatorischer und technischer Art bestehen somit insbe-
sondere an den Schnittstellen der Recycling- und Verarbeitungsverfahren von
Polymeren. Dazu gehtren insbesondere Fragestellungen des Handlings von
Fasern und Halbzeugen und Einzelschritt-bergreifende Kooperationen von An-
lagenherstellern fur Kunststoff- und Textiimaschinen, des Werkzeugbaus und der
Bauteil-Herstellung durch Injektions- und Pressverfahren [1].

Missen wir immer alles rezyklieren?

Die Kreislauffihrung von Werkstoffen ist kein Wert an sich, sondern dient stets
der Erreichung von Zielen wie z. B. der Schonung nichterneuerbarer Rohstoffe
oder der Umweltentlastung. Diese Ziele kbnnen und sollten aber bereits bei der
Materialauswahl beriicksichtigt werden. Bild 7 gibt dazu eine auf Okobilanz-
Ergebnissen basierende Ubersicht tiber die relativen Umweltauswirkungen ver-
schiedener Werkstoffe, jeweils normiert auf die héchste Umweltauswirkung.
Insbesondere bei den Werkstoffen mit sehr hohen Umweltauswirkungen ist eine
(werkstoffliche) Verwertung dann sinnvoll, wenn die werkstoffliche Verwertung
ermdglicht, gleichartige Werkstoffe bereitzustellen, jedoch ohne zahlreiche
Schritte der (Priméar-)Prozesskette zu durchlaufen. So kénnen substanzielle Um-
weltentlastungen bei der Werkstoffherstellung realisiert werden.

Die Anforderungen der Kreislaufwirtschaft fir die Materialauswahl und Bau-
teilgestaltung sind unter anderem die Homogenitat und gute Verwertbarkeit von
Werkstoffen. Diese Anforderungen sind vergleichsweise einfach zu erfiillen. Er-
weitert man jedoch den Blickwinkel auf Nachhaltigkeitsanforderungen, so treten
im Zuge der Berlcksichtigung des gesamten Lebenszyklus von der Rohstoffge-
winnung bis hin zu Beseitigung weitere Anforderungen, zum Teil widerspruchli-
che Anforderungen wie z. B. ein geringer Materialeinsatz oder geringe Verbrau-
che in der Nutzungsphase (z. B. durch Leichtbau) hinzu. Im Ergebnis kommt es
zu einer Abwagung der Auswahlkriterien bei der Werkstoff- und Verfahrensaus-
wabhl. Hilfreich hierbei ist die Identifikation der Haupt-Umweltbelastungen eines
Produkts entlang des Produktlebenszyklus, insbesondere in den Phasen der
Rohstoffgewinnung, der Herstellung, Nutzung oder der Entsorgung [23]. Auf-
grund der dichtespezifischen Festigkeits- und Steifigkeitseigenschaften von Ver-
bundwerkstoffen und daraus gefertigten Bauteilen werden Verbundwerkstoffe
typischerweise in bewegten Bauteilen (Mobilitdt, Energieerzeugung) in grof3erem
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Umfang eingesetzt, so dass die potentiellen Umweltbelastungen (oder deren
Vermeidung) solcher Produkte vorrangig aus der Nutzungsphase stammen. Bei
der Optimierung von Bauteilen bzw. Werkstoffe wird daher meist auf die Nutzung
fokussiert. Die Frage nach der (hochwertigen) Verwertbarkeit in der Nachnut-
zungsphase wird wahrend der Produkt- und Materialentwicklung sehr selten ge-
stellt, so dass entsprechende Mdéglichkeiten (noch) nicht systematisch erschlos-
sen werden.

Relative Umweltauswirkungen verschiedener Werkstoffe pro 1 kg Werkstoffmasse
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Bild 8: Relative Umweltauswirkungen verschiedener Werkstoffe (bezogen auf jeweils 1 kg; nach [3])

Zusammenfassung

Faserverstarkte Verbundwerkstoffe stehen besonders im Interesse der offentli-
chen Diskussion, da bisher keine Uberzeugenden Verfahren fir ihre hochwertige
Verwertung umgesetzt und langfristig betrieben werden konnten. Ein Hauptgrund
was bisher die sehr geringe potentielle Wertschopfung. Wahrend ein Grol3teil der
Faser-Verbundwerkstoffe Duroplast-Glasfaser-Kombinationen (GFK) nutzte,
scheint derzeit — nach Jahrzehnten der erwartungsvollen Diskussion — tatsachlich
ein erhebliches Wachstum beim Einsatz von Carbonfasern in Verbundwerkstof-
fen (CFK) festzustellen zu sein. Dies wiederum fiihrt zu einer verbesserten wirt-
schaftlichen Ausgangssituation fir die Verwertung von Verbundwerkstoffen, da
mit den Carbonfasern im Vergleich zu Glasfasern eine etwa um den Faktor zehn
werthaltigerer Bestandteil im Recycling zuriickgewonnen werden kann. Gelingt
es dartber hinaus, noch die Geometrien wie z. B. Gewebe zu erhalten und dafir
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adaquate Anwendungsmadglichkeiten zu finden, so wird dieser hochwertige Ver-
wertungsweg attraktiv.
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park. Vortrag gehalten im Rahmen des Studi-
um Generale der Hochschule Pforzheim, Win-
tersemester 2000/01
Konrad Zerr Mérz 2001
Erscheinungsformen des Online-Research —
Klassifikation und kritische Betrachtung
Daniela Kirchner April 2001
Theorie und praktische Umsetzung eines Risi-
komanagementsystems nach KontraG am
Beispiel einer mittelstandischen Versicherung
Bernd Noll Mai 2001
Die EU-Kommission als Huterin des Wettbe-
werbs und Kontrolleur von sektoralen und re-
gionalen Beihilfen
Peter Frankenfeld
EU Regionalpolitk und Konsequenzen der
Osterweiterung
Hans Joachim Grupp Juni 2001
Prozessurale Probleme bei Beschlussmangel-
streitigkeiten in Personengesellschaften
Norbert Jost (Hrsg.) Juli 2001
Technik Forum 2000: Prozessinnovationen bei
der Herstellung kaltgewalzter Drahte. Mit Bei-
tragen von Peter Kern, Wilhelm Bauer, Rolf lig;
Heiko Dreyer; Johannes WoRner und Rainer
Menge.
Urban Bacher,
Mikolaj Specht Dez. 2001
Optionen — Grundlagen, Funktionsweisen und
deren professioneller Einsatz im Bankgeschéft
Constanze Oberle Okt. 2001
Chancen, Risiken und Grenzen des
M-Commerce
Ulrich Wagner Jan. 2002
Beschéftigungshemmende Reformstaus und
wie man sie aufldsen kdnnte
Jurgen Volkert
Flexibilisierung durch Kombi-Einkommen? Die
Perspektive der Neuen Politischen Okonomie
Mario Schmidt,
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109.

110.

111.

112.

113.

114.

115.

116.

René Keil Mérz 2002
Stoffstromnetze und ihre Nutzung fur mehr
Kostentransparenz sowie die Analyse der
Umweltwirkung betrieblicher Stoffstrome

Kurt Porkert Mai 2002
Web-Services — mehr als eine neue lllusion?
Helmut Wienert Juni 2002

Der internationale Warenhandel im Spiegel
von Handelsmatrizen
Robert Wessolly,

Helmut Wienert Aug. 2002
Die argentinische Wahrungskrise
Roland Wahl (Hrsg.) Sept. 2002

Technik-Forum 2001: Weiterentwicklungen an
Umformwerkzeugen und Walzdréhten. Mit Bei-
tragen von Roland Wahl, Thomas Dolny u. a.,
Heiko Pinkawa, Rainer Menge und Helmut
Wienert.

Thomas Gulden April 2003
Risikoberichterstattung in den Geschéftsbe-
richten der deutschen Automobil-industrie
Glnter Altner Mai 2003
Lasset uns Menschen machen — Der biotech-
nische Fortschritt zwischen Manipulation und
Therapie. Vortrag gehalten im Rahmen des
Studium Generale der Hochschule Pforzheim,
Sommersemester 2003

Norbert Jost (Hrsg.) Juni 2003
Technik-Forum 2002: Innovative Verfahren zur
Materialoptimierung. Mit Beitragen von Norbert

Jost, Sascha Kunz, Rainer
Menge/Ursula Christian und Berthold Leibin-
ger.

Christoph Wiiterich Feb. 2004

Professionalisierung und Doping im Sport.
Vortrag gehalten im Rahmen des Studium Ge-
nerale der Hochschule Pforzheim, Sommer-
semester 2003

Sabine Schmidt Mai 2004
Korruption in Unternehmen — Typologie und
Pravention

Helmut Wienert Aug. 2004
Lohn, Zins, Preise und Beschéftigung — Eine
empirische Analyse gesamtwirtschaftlicher Zu-
sammenhénge in Deutschland

Roland Wahl (Hrsg.) Sept. 2004
Technik-Forum 2003: Materialentwicklung fur
die Kaltumformtechnik. Mit Beitrdgen von An-
dreas Baum, Ursula Christian, Steffen Nowot-
ny, Norbert Jost, Rainer Menge und Hans-
Eberhard Koch.

Dirk Wenzel Nov. 2004
The European Legislation on the New Media:
An Appropriate Framework for the Information
Economy?

Frank Morelli,
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122.
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124.

125.

126.

127.

Alexander Mekyska,

Stefan Muhlberger Dez. 2004
Produkt- und prozessorientiertes Controlling
als Instrument eines erfolgreichen Informati-
onstechnologie-Managements

Stephan Thesmann,

Martin Frick,

Dominik Konrad Dez. 2004
E-Learning an der Hochschule Pforzheim
Norbert Jost (Hrsg.) Juni 2005
Technik-Forum 2004: Innovative Werkstoffas-
pekte und Laserbehandlungstechnologien fur
Werkzeuge der Umformtechnik

Rainer Gildeggen Juni 2005
Internationale Produkthaftung
Helmut Wienert Okt. 2005

Qualifikationsspezifische ~ Einkommensunter-
schiede in Deutschland unter besonderer Be-
rucksichtigung von Universitats- und Fach-
hochschulabsolventen

Andreas Beisswenger,

Bernd Noll Nov. 2005
Ethik in der Unternehmensberatung — ein ver-
mintes Geléande?

Helmut Wienert Juli 2006
Wie lohnend ist Lernen? Ertragsraten und Ka-
pitalendwerte von unterschiedlichen Bildungs-
wegen

Roland Wahl (Hrsg.) Sept. 2006
Technik-Forum 2005: Umformwerkzeuge -
Anforderungen und neue Anwendungen. Mit
Beitragen von Edmund Béhm, Eckhard Mei-
ners, Andreas Baum, Ursula Christian und
Jorg Menno Harms.

Mario Schmidt Dez. 2006
Der Einsatz von Sankey-Diagrammen im
Stoffstrommanagement

Norbert Jost (Hrsg.) Okt. 2007
Technik-Forum 2006: Innovative neue Techni-
ken fir Werkzeuge der Kaltverformung. Mit
Beitragen von Franz Wendl, Horst Burkle, Rai-
ner Menge, Michael Schiller, Andreas Baum,
Ursula Christian, Manfred Moik und Erwin
Staudt.

Roland Wahl (Hrsg.) Okt. 2008
Technik-Forum 2007: Fortschrittsberichte und
Umfeldbetrachtungen zur Entwicklung ver-
schleil3reduzierter Umformwerkzeuge. Mit Bei-
tragen von Klaus Loffler, Andreas Zilly, Andre-
as Baum und Paul Kirchhoff.

Julia Tokai,
Christa Wehner Okt. 2008
Konzept und Resultate einer Online Be-

fragung von Marketing-Professoren an deut-
schen  Fachhochschulen zum  Bologna-
Prozess
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129.

130.

131.

132.

133.

134.

135.

136.

137.

138.

139.

140.

141.

Thomas Cleff, Lisa Luppold,

Gabriele Naderer,

Jurgen Volkert Dez. 2008
Tatermotivation in der Wirtschaftskriminalitat
Frank Thuselt Juni 2009
Das Arbeiten mit Numerik-Programmen. MAT-
LAB, Scilab und Octave in der Anwendung.
Helmut Wienert Aug. 2009
Wachstumsmotor Industrie? Zur Bedeutung
des verarbeitenden Gewerbes fir die Entwick-
lung des Bruttoinlandsprodukts

Sebastian Schulz Sept. 2009
Nutzung thermodynamischer Datensatze zur
Simulation von Werkstoffgefligen (aus der
Reihe ,Focus Werkstoffe, Hrsg. Norbert Jost).
Hanno Beck;

Kirsten Wist Sept. 2009
Gescheiterte Diaten, Wucherzinsen und War-
tepramien: Die neue 6konomische Theorie der
Zeit.

Helmut Wienert Sept. 2009
Was riet der Rat? Eine kommentierte Zusam-
menstellung von Aussagen des Sachverstan-
digenrats zur Regulierung der Finanzmérkte
und zugleich eine Chronik der Entstehung der
Krise

Norbert Jost (Hrsg.) Nov. 2010
Technik-Forum 2008: Werkstoffe und Techno-
logien zur Kaltverformung

Frank Morelli Jan. 2010
Geschaftsprozessmodellierung ist tot —lang le-
be die Geschéftsprozessmodellierung!

T. Cleff,

L. Fischer,

C. Seplulveda,

N. Walter Jan. 2010
How global are global brands? An empirical
brand equity analysis

Kim Neuer Juni 2010
Achieving Lisbon — The EU’'s R&D Challenge
The role of the public sector and implications
of US best practice on regional policymaking in
Europe

Bernd Noll Sept. 2010
Zehn Thesen zur Corporate Governance
Pforzheim University Mérz 2011
Communication on progress. PRME

Report 2008

Rainer Maurer Marz 2011
Unternehmensverantwortung fur soziale und
okologische Nachhaltigkeit — darf man auch
anderer Meinung sein? Einige kritische An-
merkungen zum PRME-Report der Hochschu-
le

Barbara Reeb;

Malte Krome Okt. 2011
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144.

145.

146.

147.

148.

149.

Arm trotz Arbeit? Zum Fur und Wider von Min-
destl6hnen

B. Eng. Daniel Wyn Muller Mai 2012
Titanschaume als Knochenimplantat. Aus der
Reihe ,Focus Werkstoffe®, Hrsg.: N. Jost
Alexander Martin Matz,

Norbert Jost Mai 2012
Fouling an offenporigen zellularen Werkstoffen
auf Al-Basis unter beheizten wéssrigen Bedin-
gungen; Aus der Reihe ,Focus Werkstoffe",
Hrsg.: N. Jost

Norbert Jost,

Roman Klink Sept. 2012
Tagungsband zum 1. Pforzheimer Werkstoff-
tag. Aus der Reihe ,Focus Werkstoffe*, Hrsg.:
N. Jost, R. Klink.

Norbert Jost,

Roman Klink Sept. 2013
Tagungsband zum 2. Pforzheimer Werkstoff-
tag (26.09.2013), aus der Reihe ,Focus Werk-
stoffe* der Pforzheimer Hochschulberichte,
Hrsg.: N. Jost, R. Klink.

Helmut Wienert Feb. 2014
Zur Entwicklung der Hochschulen fiir Ange-
wandte Wissenschaften (Fachhochschulen) in
Deutschland.

Jurgen Antony April 2014
Technical Change and the Elasticity of Factor
Substitution, Hrsg.: N. Jost, K-H. Rau, R.
Scherr, C. Wehner, H. Beck.

Stephanie Gorlach April 2014
Ressourceneffizienz in Deutschland, , Hrsg.:
N. Jost, K-H. Rau, R. Scherr, C. Wehner, H.
Beck.

Norbert Jost,

Roman Klink Sept. 2014
Tagungsband zum Pforzheimer Werkstofftag
2014 (25.09.2014), aus der Reihe ,Focus
Werkstoffe" der Pforzheimer Hochschulberich-
te, Hrsg.: N. Jost, R. Klink.
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