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Keine Trauminsel fiir Kunststoffe

ENTSCHEIDER-FACTS

Fiir Anwender

M Neue Produkte miissen in immer kiirze-
rer Zeit gemeinsam mit dem Anwender
entwickelt werden, ohne dass die Ent-
wicklungskosten dadurch ansteigen.

M Die statistische Versuchsplanung kann
helfen, vielfaltige Anforderungen auf
einmal zu beriicksichtigen; die Anzahl
der Experimente und somit die Kosten
werden reduziert, ohne die Genauigkeit
der Ergebnisse zu beeintrachtigen.

B Moderne Computerprogramme sind ein-
fach anzuwenden und setzen keine Sta-
tistik-Kenntnisse voraus.

M Die statistische Versuchsplanung unter-
stiitzt unter anderem die Optimierung
von Kunststoffprodukten, die Formulie-
rung von Klebstoffen oder Arzneimitteln
sowie die Entwicklung chemischer Syn-
theserouten.

OPTIMIEREN WIE GESCHMIERT

Statistische Versuchsplanung beschleunigt Optimierung von Kunststoffprodukten Polyamide werden
vielfaltig eingesetzt: Zum Beispiel fiir Kabelummantelungen, pneumatische Schlduche, als Schutzfilm oder
Verpackung. Verlangt werden immer neue Materialien, die eine Vielzahl an Anforderungen erfiillen. Und die-
se neuen Produkte sollen in immer kiirzerer Zeit gemeinsam mit dem Anwender entwickelt werden —,,Simul-
taneous Engineering” lautet das Stichwort. Hohere Preise als zuvor mochte dafiir dennoch niemand zahlen.

esign und Entwicklung neuer Ma-
D terialien basieren normalerweise

auf schon existierenden Che-
mikalien und Prozessen. Um die unter-
schiedlichen Anforderungen unter einen
Hut zu bekommen, eignet sich die statis-
tische Versuchsplanung. Das Werkzeug
hilft, die Anzahl der Experimente und so-
mit die Kosten zu reduzieren, ohne die
Genauigkeit der Ergebnisse zu beein-
trachtigen. Mit Hilfe moderner Compu-
terprogramme — zum Beispiel der Ver-
suchsplanungssoftware Stavex — kann
diese Technik auch ohne umfangreiche
Statistik-Kenntnisse eingesetzt werden.
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Polyamid im Offshore-Schlauch
Ein Anwendungsbeispiel ist die Entwick-
lung eines Schlauchs fiir den Offshore-
Einsatz. Bei groen Schlduchen mit ver-
schiedenen metallischen Komponenten
werden Polyamide als Innenschicht ver-
wandt. Die Polyamidschicht ist in einem
grofen Temperaturbereich — von -40 bis
80 °C -, Rohdl, Chemikalien, Wasser,
Schwefelwasserstoff, Ammoniak, Koh-
lendioxid sowie zusdtzlich mechanischen
Belastungen und Druck ausgesetzt. Auf
Grund der hohen Investitionskosten soll-
te eine Olpipeline eine lange Lebensdau-
er haben. Ausgehend von diesen Anfor-
derungen wurden die Haupteigenschaf-
ten fiir diese Materialien festgelegt: Ein
geringes Aufquellen in Rohdol, Form-
bestandigkeit, hohe Schlagzahigkeit bei
tiefen Temperaturen, gute Biegsamkeit.
In der Versuchsplanungstheorie wird
die Welt in zwei Kategorien eingeteilt: ei-
nerseits die Faktoren, andererseits die
ZielgroBen oder -variablen. Wenn die
ersteren Einfluss auf die Letzteren haben,
diirfen sie ,Einflussfaktoren” oder ,wich-
tige Faktoren” genannt werden. Dies be-
deutet, dass die Zielgroflen ihrem Gesetz
— oder ,Modell” — folgen. Ziel ist, diese

Einflussfaktoren zu identifizieren, die
Modellparameter zu schidtzen und die
beste Faktoreinstellung zu finden.

Diese drei Operationen werden von
Stavex automatisch durchgefiihrt. Aller-
dings unterscheidet die Software drei
Stufen: Screening, Modellierung und
Optimierung. Je weniger Faktoren mit
einzubeziehen sind, desto genauer kann
das Modell geschitzt werden. In diesem
Fall aber ist der Prozess geniigend gut be-
kannt, und die Einflussfaktoren konnen
auf wenige eingeschrankt werden. Das
heiflt, dass nur die Optimierungsphase
vorgeschlagen wurde. Drei Zielvariablen
wurden betrachtet: Aufquellen in einer
Ol-/Salzwassermischung, Schlagzihig-
keit bei -40 °C und die Lebensdauer in ei-
ner Ol-/Salzwassermischung bei 120 °C.

Polyamide konnen auf Basis von Ami-
nosduren, Laktamen, Diaminen und Di-
carbonsduren hergestellt werden, wobei
ihre Struktur teilweise kristallin oder
amorph sein kann. Das Spektrum der Ei-
genschaften wird durch das Verhaltnis
von Amid- zu Methylen-Gruppen be-
stimmt. Dieses Verhaltnis beeinflusst die
Anzahl an Wasserstoffbriicken, die Was-
seraufnahme, den Schmelzpunkt, die



Schlagzahigkeits-Modifikator

Kaltschlagzahigkeit (gestrichelt) und Quel-
lung: Die jeweiligen optimalen Zusammen-
setzungen sind durch Sternchen markiert

Dichte und die chemische Stabilitat. In-
nerhalb der Vielzahl mdoglicher Mono-
merkombinationen zeigen Polyamid 11
und Polyamid 12 eine gute Ausgewogen-
heit dieser Eigenschaften. Daher wurde
Polyamid 12 als Grundpolymer aus-
gewdhlt. Die anderen Einflussfaktoren
sind Viskositdt, Stabilisierung und der
Gehalt an Weichmacher und Schlagza-
higkeits-Modifikator. Hier ist der Varia-
tionsspielraum bei der Viskositdat durch
das Extrudierverfahren eingeschrankt.
Im Endeffekt basiert das erste Modell
fiir die statistische Versuchsplanung auf
einem Variationsbereich fiir Weichma-
cher von 0 bis 20 %, fiir Schlagzdhig-
keitsmodifikator von 0 bis 30 % und ei-
nem organischen oder anorganischen
Stabilisierungssystem. Der Vorschlag der
Software ist ein pentagonaler Plan mit
zwolf Versuchen. Aus diesen zwolf ver-
schiedenen Materialien wurden im
Spritzgussverfahren  Priifkorper her-
gestellt, die dann in einem Autoklaven
mit einer Ol-/Salzwasser-Mischung bei
120 °C gelagert wurden. Am Anfang und
nach jedem Entfernen von Priifkorpern
wurde der Autoklav stickstoffinertisiert.
Dieser erste Versuchsdurchlauf ergab
die folgenden Resultate: Lebensdauer,
Aufquellen und Schlagzdhigkeit hdngen
nicht vom chemischen Stabilisierungs-
system ab. Die optimale Lebensdauer von
zirka 3000 Stunden erhélt man bei einer
mittleren Menge an Weichmacher und
einem hohen Gehalt an Schlagzdhig-
keits-Modifikator. Das Optimum fiir die
Schlagzdhigkeit in der Kalte liegt bei
24 kJ/m?, bei 30 % Modifikator und oh-
ne Hinzufiigen von Weichmachern (Bild
S. 90 links). Im Gegensatz hierzu erhalt
man die geringste Quellung, wenn 10 %
Weichmacher und dafiir kein Schlagza-
higkeits-Modifikator enthalten sind.
Ausgehend von diesen Ergebnissen
wurde ein zweiter Versuchsplan erstellt,
wobei die Variationsbereiche fiir den
Weichmacher und den Modifikator bei-
behalten wurden. Hierbei wurde ein
zentral-zusammengesetzter Plan aus-
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Kaltschlagzihigkeit (KJ/m®): Die in den Ver-
suchen benutzten Faktorkombinationen sind
durch blaue Dreiecke gekennzeichnet

gewdhlt, der aus neun Versuchen be-
steht, wobei nun die Schlagzahigkeit in
der Kalte, die Lebensdauer, Aufquellen
(gewiinschter Zielwert: 0 %), Langen-
dnderung und Zugfestigkeit als Zielgro-
Ben untersucht wurden. Die Testbedin-
gungen waren die gleichen wie im ersten
Versuchsplan. Das Optimum fiir Lebens-
dauer und Schlagzdhigkeit in der Kalte
wurde jeweils bei 30 % an Modifikator
erhalten, wobei die Lebensdauer ohne
Hinzufiigen von Weichmacher hoher ist.
Im Gegensatz hierzu wurden fiir optima-
le Werte fiir das Aufquellen, die Langen-
dnderung und die Zugfestigkeit jeweils
ein mittlerer Gehalt an Weichmacher
und Modifikator bendotigt. Die Anpas-
sungsglite der mathematischen Modelle
war sehr gut, mit Ausnahme der Schlag-
zahigkeit, bei der nur eine mittelmaRige
Anpassung erreicht wurde. Um diese ge-
genlaufigen Ergebnisse zusammenzufas-
sen, muss das beste Produkt fiir eine der-
artige Offshore-Pipeline einen Kompro-
miss zwischen den Gehalten an Schlagza-
higkeits-Modifikator und Weichmacher
bieten (Bild S. 90 mitte).

Diesen Kompromiss hdatte man in der
Software mit der Wiinschbarkeitsfunk-
tion sehr gut beschreiben konnen. Diese
berechnet sich aus dem geometrischen
Mittel ausgewdhlter Zielgroen. Je ndher
die ZielgroBen an ihren Sollwerten lie-
gen, desto mehr ndhert sich die Wiinsch-
barkeitsfunktion dem Wert eins an. So
kann man einfach den besten Kompro-
miss ausfindig machen: Es reicht, die
Faktoreinstellung zu wahlen, der der ho-
here Wiinschbarkeitswert entspricht.

Ein Polyamid fiir
Kraftstoffversorgungsanlagen
Kraftstoffversorgungsanlagen erfordern
hochleistungsfahige Materialien, die der
Alterung des Kraftstoffs bei Temperatu-
ren von 60 bis 100 °C, mechanischer Be-
lastung und Schlageinwirkungen bei
-40 °C widerstehen. Im Falle von Poly-
amiden sollen sie auerdem eine gute
Verarbeitungsfahigkeit aufweisen, um al-

FlieRBlange gegeniiber drei Faktoren (RuB, Po-
lymer B und Glasfasern)

le Konstruktionen von Anschlussstiicken
und Kraftstofffiltern zu erlauben.

Zur Optimierung dieser Eigenschaften
wurden die folgenden Einflussparameter
identifiziert: Polyamid-Typ, Menge an
Glasfasern und Ruf$ sowie Addition eines
zweiten Polymers. Die ZielgrofRen waren
der elektrische Widerstand vor und nach
Kraftstofflagerung, Schlagzdhigkeit und
die FlieBlange der Polymer-Schmelze.
Der erhaltene Versuchsplan war ein Box-
Behnken-Plan mit 13 Versuchen, wobei
die Anteile an Glasfasern von 20 bis
30 %, an Rul3 von 17 bis 20 % und an zu-
satzlichem Polymer von 0 bis 15 % vari-
ieren konnten. Das Polyamid, welches als
Grundsubstanz ausgewdhlt wurde, weist
eine sehr gute Stabilitdt gegeniiber vielen
Chemikalien, die im Automobilbereich
eingesetzt werden, auf.

Die besten Werte fiir den elektrischen
Widerstand erhielt man bei einem Anteil
von 25 bis 30 % an Glasfasern, 18 bis
19 % an Ruld und 10 bis 15 % an zusatz-
lichem Polymer. Jedoch war hier die An-
passungsgiite nur moderat bis gut. Die
Variablen Schlagzahigkeit in der Kalte
und FlieBldange zeigen ebenfalls ein Opti-
mum fiir diese Gehalte an Glastasern und
Ruf3 (Bild S. 90 rechts). Hohe Werte fiir
Schlagzdhigkeit in der Kilte verbieten
den Zusatz eines weiteren Polymers, aber
fiir eine hohe FlieBlange wird 15 % zu-
satzliches Polymer bendtigt. Fiir diese
beiden Variablen ist die mathematische
Anpassungsglite jeweils sehr gut.

Diese Anwendung fiihrt zu dhnlichen
Schlussfolgerungen wie die zuvor be-
schriebene. Es ist nicht moglich, ein Opti-
mum zu finden, das alle Variablen glei-
chermal3en berticksichtigt, obschon die
Wiinschbarkeitsfunktion eine klare Dar-
stellung des Kompromisses geben konn-
te. Aber die statistische Versuchsplanung
liefert ein Polyamid-Rezept, das einen si-
cheren Langzeitgebrauch erlaubt. |
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