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Gelungene Mischung

Erfolgreiche PVC-Optimierung mit statistischer Versuchsplanung
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Die richtige Abstimmung
der Rohstoff-Komponen-
ten ist die Grundlage bei
der Erzeugung eines hoch-
wertigen Kunststoffpro-
dukts. Unabschatzbar lan-
ge Versuchsreihen sind
aber tabu. Die Vorteile der
statistischen Versuchspla-
nung bei der Entwicklung
von PVC-hart-Mischungen
ermadglichen es, mit einer
Uberraschend kleinen An-
zahl an Experimenten die
optimale stoffliche Zusam-
mensetzung zu finden.

ﬂ Nikolaus Haselgruber, Dr. Philippe
Solot, Aicos Technologies;
Erich Wettstein, Alcan Airex
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m heutigen schwierigen Umfeld ist der Ein-

satz hocheffizienter Produktionsprozesse
fur die Prozessindustrie ein Muss. Sogar
wichtiger als die Ubliche Maximierung der
Ausbeute ist es, die vom Markt erwiinschte
Quialitat des Endproduktes sowohl erreichen
als auch garantieren zu kénnen. Daflr ist es
meistens unentbehrlich, eine richtige Einstel-
lung der oft zahlreichen Prozessparameter
Uber Experimentieren zu bestimmen.

In einem solchen Umfeld werden zu h&u-
fig Versuche durchgefiihrt, indem man die
Parameter nacheinander einzeln untersucht
und sie jeweils variieren lasst, wahrend alle
anderen unberthrt bleiben. Eines ist bei die-
ser Vorgehensweise jedoch vorprogram-
miert: Es werden viele Versuche gemacht;
dennoch sind die Chancen, das Optimum zu
finden, sehr niedrig. Mit anderen Worten:
Labor- bzw. Produktionsressourcen werden
unnodtig verschwendet. Fir diejenigen, die
hingegen ein Maximum an wertvollen Infor-
mationen mit einem minimalen Versuchs-
aufwand erhalten mdchten, bildet die statis-
tische Versuchsplanung (Design of Experi-
ments) ein besonders niitzliches Werkzeug.

Mit dieser Methode werden einerseits opti-
male Versuchsplane auf der Basis der Prob-
lembeschreibung, d.h. der zu optimierenden
ZielgroRen und der sie moglicherweise be-
einflussenden Faktoren, vorgeschlagen. An-
dererseits werden die Versuchsergebnisse
ausgewertet und empfohlene Einstellungen
der Prozessparameter berechnet.

Zugeschnittene Plane

Bei der Verarbeitung von PVC hart unter Ein-
satz spezieller Additive, wie Stabilisatoren,
Gleitmittel, Fullstoffe usw., ist das optimale
Gelieren der PVC-Mischung eine wichtige
Voraussetzung fur ein einwandfreies Verhal-
ten beim Verarbeiten. Das Gelier- oder Plas-
tifizierverhalten einer solchen Mischung
kann mit Hilfe eines Messkneters beurteilt
werden. Dieser misst die Veranderung der
Viskositat in Form des Knetdrehmomentes
Uber eine bestimmte Zeitspanne. Ziel ist es,
diejenige Zusammensetzung der Additive zu
finden, die nach einer bestimmten Knetzeit
eine Viskositat moglichst nahe an einem vor-
gegebenen Sollwert aufweist.
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Mit statistischer Versuchsplanung wird
hier mit mdglichst wenigen Versuchen die
Beziehung zwischen der Zusammensetzung
der PVC-hart-Mischung und deren Plastifi-
zierverhalten bestimmt. Im vorliegenden Fall
besteht die Mischung aus insgesamt zehn
Komponenten, wovon vier fiir die Einstel-
lung der Gelierung variiert werden. Diese
Versuchssituation ist unibersichtlich, und
der Einsatz einer entsprechenden Software
nahezu unerlasslich, da insbesondere mit zu-
nehmender Anzahl der Komponenten die
Komplexitét des Problems noch steigt. Um
die Zusammensetzung mit optimalem Ge-
lierverhalten zu finden, wurde das Problem
mit dem Programm Stavex behandelt.

Dieses Softwaretool lenkt den Benutzer
geschickt durch die Versuchsplanungsaufga-
be. Die ZielgréR3en inklusive deren Sollwerte
mussen eingegeben werden. Daruber hi-
naus hat der Benutzer die einzelnen Kom-
ponenten mit den jeweiligen Variations-
bereichen zu spezifizieren. Beispielsweise
war fur das erste Additiv A1 der Werte-
bereich 0,4 bis zu 1,2 phr, fir das zweite 0,2
bis zu 0,5 phr usw. Weitere optionale Einga-
ben zur Mischung sind die Definition von
Wechselwirkungen oder Interaktionen zwi-
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schen den Komponenten und das Ausschlie-
Ren bestimmter Additivkombinationen tber
die sehr einfache Spezifikation von eventuel-
len Restriktionen wie ,,Additiv 3 soll in der
Mischung hdéchstens gleich viel vertreten
sein wie Additiv 4*. Daruiber hinaus kénnen
auch reine Prozesseinstellungen, typischer-
weise ein Temperaturwert oder eine Bearbei-
tungsdauer, eingegeben werden (Bild 1).

Auf der Basis aller Eingaben zu den Fakto-
ren schlagt das Programm eine Reihe von
verschiedenen Versuchsplanen vor. Es wurde
hier ein faktorielles Design mit acht Ver-
suchen gewabhlt.

Auswertung leicht verstandlich

Diese Versuche wurden durchgefuhrt und
die Ergebnisse in Stavex eingegeben. Auf
Knopfdruck erfolgt die Analyse der Daten;
hier wurde ein lineares Regressionsmodell
angepasst. Dem HTML-Bericht, der die Er-
gebnisse in vollstandig ausformulierten Sat-
zen darstellt, ist zu entnehmen, dass das Ad-
ditiv A1 keinen Einfluss auf die optimale Vis-
kositat hat. Mit den Ubrigen Komponenten
lasst sich das Gelierverhalten jedoch gut
steuern. Daher schlagt die Software dem Be-
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2: Box-Behnken-Plan fir drei Faktoren

nutzer vor, das Additiv A1 auf einen festen
Wert zu setzen und mit den Ubrigen Kom-
ponenten einen weiteren Versuchszyklus
durchzufthren. Aus der Liste der Planvor-
schlage wurde ein Box-Behnken-Design mit
dreizehn Versuchen gewahlt. Die héhere An-
zahl an Versuchen und die gleichzeitig gerin-
gere Anzahl an Komponenten erlauben es,
den beobachteten Daten ein detaillierteres
Regressionsmodell mit Interaktionen und
guadratischen Effekten anzupassen. Dies
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3: Die numerischen Ergebnisse lassen sich durch eine Reihe
anschaulicher Plots gut unterstiitzen. Jedem Additiv ist eine
raumliche Dimension zugeordnet, die Dimension der Zielgro-
e wird durch die Farbskala représentiert

4: Der Oberflachenplot zeigt die Punkte im Versuchsraum, die
zu einem optimalen Drehmoment fuhren

lasst ein genaueres Ergebnis erwarten.

Ist es nicht mdglich, die von der Software
vorgegebenen Versuchseinstellungen genau
einzuhalten, so kann beispielsweise das tat-
sachliche Versuchsdesign in Excel festgehal-
ten und anschlieRend in Stavex importiert
werden. Ebenso kann man verfahren, wenn
Ergebnisse aus ungeplanten Versuchen aus
der Vergangenheit existieren. Die Software
erlaubt diese als so genanntes externes De-
sign zu importieren und auszuwerten.

Der Versuchsraum, nun aufgespannt
durch die Wertebereiche der drei Kom-
ponenten A2, A3 und A4, ist durch den Qua-
der in Bild 2 dargestellt. Die farbigen Punkte
markieren die dreizehn Versuche mit den je-

weiligen Mischungen. AuRer beim schwar-
zen Punkt im Zentrum des Quaders wird je-
weils die Menge eines Additives — etwa A2
fur die vier roten Punkte — auf dem mittleren
Niveau des entsprechenden Variationsberei-
ches gesetzt, wahrend die zwei anderen Ad-
ditive entweder in minimaler oder maximaler
Menge eingesetzt werden.

Nachdem alle dreizehn Versuche im Mess-
kneter durchgefiihrt wurden, sind die beo-
bachteten Werte der ZielgréRen wieder in
das Programm einzugeben. Die Analyse er-
gab im vorliegenden Beispiel, dass das Dreh-
moment zunimmt, d.h. die Viskositéat steigt,
je geringer jeweils die Anteile der Additive
A2, A3 und A4 sind. Aus einem Hohenlinien-

Statistische Versuchsplanung

Mit statistischer Versuchsplanung werden einerseits optimale Ver-
suchspléne auf der Basis der Problembeschreibung, d.h. der zu
optimierenden ZielgroRen und der sie moglicherweise beein-
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flussenden Faktoren, vorgeschlagen. Andererseits werden die Ver-
suchsergebnisse ausgewertet und empfohlene Einstellungen der
Prozessparameter berechnet. Das Versuchsplanungstool Stavex ist
zur Zeit in Uber 150 Firmen verschiedenster Segmente der Pro-
zessindustrie im Einsatz. Die Version 5.0 ist gekennzeichnet durch
neue Grafiken, erhohte Flexibilitat, vergroferte Versuchs-
planbibliothek und viele anderen neuen Features. Stavex ist zum
Beispiel im Rahmen folgender Projekte eingesetzt worden:

e Maximieren der Ausbeute in der chemischen bzw. biotechnolo-
gischen Synthese,

e Thermoversiegeln von Blisterpackungen fir Tabletten,

e Optimieren von Tablettenformulierungen,

e Analyse der Auflésungsgeschwindigkeit von Retard-Praparaten,
e [dentifizieren wichtiger Mischungskomponenten in der Kleb-
stoffproduktion.

Plot, der dem Benutzer neben vielen ande-
ren, die numerische Auswertung unterstut-
zenden Grafiken zur Verfligung steht, ist zu
ersehen, welche der Additiv-Kombinationen
zu einem optimalen Gelierverhalten fiihren
(Bild 3). Begleitend werden zahlreiche Er-
gebnisse zur Modelldiagnose geliefert, so et-
wa die Korrigierte Anpassungsgite, eine
Analyse der Residuen (Normalverteilungstest
und Quantil-Plot), Transformationsmdglich-
keiten der ZielgroRe usw. Da laut Anpas-
sungsgute Uber 98 % der Varianz der Ziel-
groRe durch das Modell erklart wurden und
die Residualanalyse nicht auf die Verletzung
bei der Regression getroffener Annahmen
hindeutet, kann davon ausgegangen wer-
den, dass fir die errechneten optimalen Mi-
schungen tatsachlich die Viskositat nahe
beim Sollwert liegt (Bild 4).

Um das Modell zu testen, wurden zwei Be-
statigungsversuche mit vorgeschlagenen
Optimal-Zusammensetzungen durchge-
fUhrt. Die Viskositat lag beide Male im prog-
nostizierten Bereich — eine weitere Bestati-
gung des guten Resultats.

So konnte eine spezielle PVC-hart-Mi-
schung durch statistische Versuchsplanung
mit nur 23 Versuchen bestimmt werden, de-
ren Zusammensetzung eine gute Verarbei-
tung auf einer Produktionsanlage ermog-
lichte. Neben weniger Versuchen und mehr
Know-how wurden einerseits die Produkt-
qualitat erhdht und andererseits die Kosten
gesenkt.  Benutzerfreundliche  Software
macht diese Vorteile fiir den Anwender ohne
weiteres erreichbar, selbst wenn die Prob-
lemstellung eine hohe Komplexitat aufweist.
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