WERKSTOFFE,

HENTECHNIK

AUF HERZ UND NIEREN PRUFEN

Elektrochemische Polierung von Pharmabehaltern aus Edelstahl Edelstahlbehalter werden fiir den Ein-
satz bei Pharmaanwendungen im Innenbereich meist mit einer elektrochemisch polierten Oberflache spezifi-
ziert. Dabei wird im Allgemeinen neben dem Begriff ,,elektro-chemisch poliert meist noch der Rauheitswert
R oderR angegeben. Diese Angaben sind aus rein priif- bzw. abnahmetechnischer Sicht eindeutig nicht aus-
reichend und verursachen bei den Abnahmeprozeduren mit dem Anwender haufig Unstimmigkeiten.

as sachgerechte elektrochemische
D Polieren ist prinzipiell ein selekti-

ves anodisches Materialabtrags-
verfahren, wobei die Edelstahloberflache
einerseits betreffend Topographie, Mor-
phologie und Energieniveau optimal
konditioniert wird. Andererseits dient
das elektrochemische Polieren bei kon-
trollierter Prozessfithrung und ausrei-
chendem Prozessabtrag auch als sehr
sensibles Defektoskopieverfahren, wobei
eine Vielzahl von technischen Oberfla-
chendefekten, die bei der schleiftech-
nischen Vorbearbeitung gegebenenfalls
kaschiert wurden, sichtbar werden:
M teilweise unsachgemaf3er Schliffaufbau,
Fachgerecht elektropolierte ] B Materialporen/-risse/-dopplungen,
Edelstahlbehalter aus Werk- . B SchweiRnahtrisse/-poren oder
stoff 14435 ‘ e " B Materialinhomogenititen.
Defekte dieser Art sind nach dem mecha-
nischen Vorschliff meist nicht mehr visu-
ell zu erkennen und entziehen sich durch
entsprechendes  Verschmieren  beim
Schleifen haufig auch dem Erkennen
durch die Penetrationspriifmethode.

Schleifverunreinigungen sind
bedenklich

In diesem Zusammenhang ist darauf hin-
zuweisen, dass durch das mechanische
Schleifen/Polieren an der Edelstahlober-
fliche stets eine typische amorphe und
mikropordse Deckschicht — Beilby- oder
Waulffschicht — von rund 1 bis 10 pm Di-
cke erzeugt wird, die eine Reihe von
Schleifverunreinigungen enthalt und so-
wohl korrosionstechnisch wie auch rei-
nigungstechnisch bedenklich ist. Diese
Storschicht soll durch einen entspre-
chend angepassten und ausgefiihrten
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Elektropolierprozess gesichert und riick-

standsfrei entfernt werden.

Nach dem Elektropolieren verursa-
chen derartig erkennbare Defekte neben
storenden visuellen Deviationen vom zu
erwartenden homogenen Gesamtein-
druck der polierten Flache auch (lokale)
Abweichungen hinsichtlich der spezifi-
zierten R,/R,-Werte. Sie fithren unwei-
gerlich zu Spekulationen iiber den Um-
fang der zuldssigen Abweichungen bzw.
tiber die erlaubbare Abweichungstole-
ranz in Bezug auf zu erwartende Verfah-
rensbeeinflussungen beim spateren Be-
héltereinsatz in der Praxis.

Um die Priif- bzw. Abnahmeprozedu-
ren von solch storenden Interpretationen
moglichst freizuhalten und die Priifver-
fahren sachlich zu formalisieren, ist es
notwendig, eine Reihe von Mallnahmen
zu setzen und in diesem Rahmen zweck-
dienlich zu definieren. Dabei ist zu be-
achten, dass Edelstahloberfldchen in der
elektrochemisch polierten Austithrung
technisch optimierte Oberflaichen dar-
stellen, die prinzipiell nicht absolut feh-
lerfrei sein konnen. Demgegentiber kon-
nen durch mechanisches Polieren Ober-
flaichen erzeugt werden, die visuell voll-
kommen fehlerfrei erscheinen, zumal al-
le Defekte durch Verschmieren visuell
kaschiert werden konnen, so dass die —
zundchst verborgenen — Defekte erst im
praktischen Betriebseinsatz nachteilig
wirksam werden.

Diese Problemstellung soll anhand ei-
ner erweiterten technischen Lieferbedin-
gung fiir das Elektropolieren als Lohn-
leistung verbessert erfasst werden. Um-
fang einer technischen Lieferbedingung:
Die bisher iiblichen Zeichnungsangaben
,Oberflache elektrochemisch poliert auf
R,=0,4 pm*“ miissen notwendigerweise
technisch nachpriifbar umfangreich un-
terlegt werden. Gesichtspunkte hierzu
sind:

B dokumentierte  mechanische und
schleiftechnische Vorbearbeitungen;

M Umfang der Vorkontrolle vor dem
elektrochemischen Polieren;

M exakte Definition des elektroche-
mischen Polierprozesses samt allen re-
levanten Parametern und deren Doku-
mentation;

B Umfang PriifmaBBnahmen nach dem
Elektropolieren und Interpretation er-
kennbarer Abweichungen vom Ideal-
zustand einer theoretischen Oberfla-
che vom praktisch erzielbaren Zustand.

Der Vorbearbeitungszustand — mecha-

nischer Schliff — vor dem elektroche-

mischen Polieren richtet sich nach dem

geforderten Endzustand nach dem elek-

trochemischen Polierabtrag. Durch das

sachgerechte elektrochemische Polieren
uber einen Abtrag von 250 Amin/dm?2

(entspricht 20 pm) kann die durch ho-

mogenen mechanischen Vorschliff erziel-

te Rauheit R, um etwa 35 bis 50 % redu-
ziert werden. Ist also eine Endrauheit
nach dem Elektropolieren von R, =

0,4 pm gefordert, soll der mechanische

Vorschliff auf R,=0,6 pm (entspricht

Korn 180/220) ausgefiihrt werden.

Von besonderer Bedeutung ist dabei
der fachgerechte Kornaufbau des mecha-
nischen Schliffs (Stufenfolge und mog-
lichst Kreuzschliff), das Verwenden zu-
lassiger Schleifmittel und das Einhalten
des richtigen Mindestschleifabtrags pro
Kornstufe. Alle diese Maflnahmen und
Parameter sind vorher in einer spezi-
fischen Arbeitsanweisung zu definieren
und fiir den Bauteil in einer Dokumenta-
tion zu belegen.

Da beim mechanischen Schleifen er-
fahrungsgemadfy Oberflichendefekte wie
Schweilsnahtporen bzw. -risse, Dopplun-
gen, Materialporen, inhomogene Materi-
alstrukturen etc. verschmiert werden
und damit der visuellen Erkennung ent-
zogen werden, sind in diesem Vorzustand
folgende Priifungen bzw. Dokumente zu
empfehlen:

B Dokumentation des detaillierten Priif-
folgeplanes fiir Schweillen und mecha-
nisches Schleifen aller eingesetzten
Kornstufen und der Schleifwerkzeu-
ge/-mittel;

M Penetrationspriifungen speziell fiir alle
SchweiSnahtbereiche und deren Do-
kumentation;

H R -Priifungen nach einem vorgege-
bénen Priifplan unter Angabe des
Messpunktlageplanes und der Anzahl
der Messpunkte sowie der Messtechnik
und deren Auswertung und Doku-
mentationsform;

B Angabe der Schwei- und der
Schweipriiftechnikmalfinahmen;

M detaillierte Materialangaben zu sensi-
blen Teilen wie Flanschen, Ventilen
und Stutzen Dbetreffend Material
(stranggepresst, geschmiedet, Blech-
ausschnitte, etc.).

Betreffend der R,-Messungen ist folgen-

de Vorgangsweise zu empfehlen:

B Messumfang bzw. Anzahl der Mess-
punkte gemdaf Priiflageplan sowie an
spezifischen kritischen Stellen wie
Flanschen und Einschweillungen;

B Messart: Ra, RZ;

B Schritttastmethode  (zum  Beispiel
Hommel, Perthen, Taylor-Hobson);

Achema Highlights 2009

73



WERKSTOFFE,
OBERFLACHENTECHNIK

W vorzugsweise schreibende Gerite;

W Kalottenradius 5 bis 10 pm;

B Messlange: 4,8 mm;

H Cut off: 0,8 mm;

B Kalibrierung mit Hilfe eines
metrienormal.

Pro Messstelle sind drei Messwerte zu

nehmen (falls technisch moglich, stets

quer zur Schleifrichtung). Aufgrund der

Toleranz des Messverfahrens soll gelten:

Einzelmesswert =1,25 x zugelassenem

Sollwert, arithmetischer Mittelwert aus

den drei Messungen = Sollwert: Diese

Spezifikationsvorgabe gilt fiir alle me-

dienbertihrten Flachenbereiche.

Die elektrochemisch zu polierenden
Flachen miissen metallisch blank und
sauber sein. Dartiber hinaus sollen keine
mechanischen  Beschadigungen  wie
Cuts, Riefen und Kratzer etc. vorhanden
sein. Alle schweilltechnischen und me-
chanischen Vorarbeiten miissen nach
diesen Richtlinien erfolgt sein und sollen
beim Apparatebauer entsprechend doku-
mentiert sein.

Der Elektropolierprozess ist wie nach
Elektrolytart und Verfahrensparameter
(Elektrolytdichte, Metallgehalt des Elek-
trolyten, Temperatur des Elektrolyten,
spezifische Stromdichte, Gesamtstrom,
elektrochemisches Aquivalent, Expositi-
onszeit pro Flacheneinheit, Expositions-
zeit gesamt, Abtrag, Spiil-/Reinigungs-
prozesse) im Detail zu dokumentieren.

Geo-

Priifabnahme nach dem

elektrochemischen Polieren

Die Priifabnahme nach dem elektroche-

mischen Polieren und Reinigen bzw.

Konditionieren des Behdlters erfolgt

nach folgenden Gesichtspunkten:

B optisch visueller Eindruck: gleichmafi-
ger, homogener Poliereindruck ohne
erkennbare Polierschattenbereiche
(graue Schattierungen); die Oberflache
soll sauber gereinigt, ohne Spilflecken
vorliegen; die Schweillndhte sollen
nicht erkennbar angeétzt (aufgeraut)
erscheinen.

H Reflexionswert: die Oberflache soll —je
nach Spezifikation — einen mit Lange-
Gerat ermittelten Reflexionswert — bei-
spielsweise =50 % — aufweisen, wobei
allenfalls geometrisch bedingte Devia-
tionen zu beachten sind.

B Rauheitspriifungen R, R (pm): Ana-
log der Messart bzw. des Messumfangs
soll anhand des vorliegenden Priiflage-
plans an den bezeichneten Stellen im
oben beschriebenen Umfang die Rau-
heitspriifung durchgefiihrt werden,
wobei fiir den Einzelwert und die
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Lokale Nacharbeit von technischen Oberfla-
chendefekten in einem elektropolierten Edel-
stahlbehalter aus Werkstoff 1.4435 mit Hilfe
spezieller elektrochemischer Verfahren

arithmetische Mittelwertbildung ana-
loge Auswertungskriterien gelten (Ein-
zelwert Ras 1,25 x Rasoll, arithmeti-
scher Mittelwert RaS Rasoll). Diese
Kriterien gelten fiir alle Messpunkte
laut Lageplan sowie allféllig erganzen-
de Werte an visuell kritischen Bau-
teilstellen und somit fiir die gesamte
relevante Behalterflache.

Mikroskopische Priifung

Poren in der Schweillnaht wie im Blech-
bereich werden hinsichtlich Durchmes-
ser und Tiefe beurteilt. Sofern Durchmes-
ser > Tiefe ist und der Porenboden auspo-
liert ist, ist der Lokaldefekt zu akzeptie-
ren. Gegebenenfalls muss eine Penetrati-
onspriifung durchgefiihrt werden. Die
Penetrationspriifung darf keine Anzei-
gen auf Untiefen ergeben bzw. darf das
mit dem Kunden vereinbarte Anzeige-
limit nicht tibersteigen.

Risse treten meist im SchweilSnahtbe-
reich auf und konnen nicht akzeptiert
werden. Gegebenenfalls ist eine Penetra-
tionspriifung durchzufiihren. Die Pene-
trationspriifung darf keine Anzeige erge-
ben bzw. darf das mit dem Kunden ver-
einbarte Anzeigelimit nicht tibersteigen.
Dopplungen treten allenfalls im Blechbe-
reich auf und kénnen nicht akzeptiert
werden.

Mechanische Cuts sind nicht zu ak-
zeptieren, falls diese nicht elektroche-
misch auspoliert und verrundet sind. Pla-
teaubildungen — meist entstanden, weil
vor dem Elektropolieren nichtmetalli-
sche Kontaminationen, wie zum Beispiel
Kleberreste vorlagen — sind nicht zu ak-

Fiir Anwender

W Das sachgerechte elektrochemische Po-
lieren ist ein selektives anodisches Mate-
rialabtragsverfahren, wobei die Edel-
stahloberflache betreffend Topographie,
Morphologie und Energieniveau optimal
konditioniert wird.

B Das elektrochemische Polieren dient
aber bei kontrollierter Prozessfiihrung
und ausreichendem Prozessabtrag auch
als sehr sensibles Defektoskopieverfah-
ren fir technische Oberflachendefekte.

® Nach dem Elektropolieren verursachen
derartig erkennbare Defekte neben sto-
renden visuellen Deviationen vom zu er-
wartenden homogenen Gesamteindruck
der elektropolierten Flache auch (lokale)
Abweichungen hinsichtlich der spezifi-
zierten R /R -Werte.

B Um die Priif- bzw. Abnahmeprozeduren
von solch stérenden Interpretationen
moglichst freizuhalten und die Priifver-
fahren sachlich zu formalisieren, ist es
notwendig, eine Reihe von MaBnahmen
zu setzen und in diesem Rahmen zweck-
dienlich zu definieren.

zeptieren. Speziell die Planflachenschnit-
te von stranggepresstem (Stutzen-)Mate-
rial zeigen bei Elektropolierabtragen
>3 um deutliche mikroskopische Auf-
rauungen, die auch erheblich hohere R, -
Werte zeigen. Die genannten Aufrau-
ungen sind nicht zu akzeptieren. Ent-
sprechende Stutzen sind beim Elektro-
polieren abzudecken und kénnen nur
anschlieBend elektrochemisch gereinigt
werden (Abtrag 1bis 2pm). Grobe
Schleifriefen, die infolge (lokal) unsach-
gemadfRem Schliffaufbau nach dem elek-
trochemischen Polieren erkennbar wer-
den, sind dann zu akzeptieren, wenn in
diesem Fldchenbereich der sperzifizierte
R,-Wert eingehalten wird, ansonsten
nicht. Speziell auch dann nicht, wenn der
visuelle Eindruck objektiv nennenswert
gestort wird. Polierschattenbereiche sind
dann zu akzeptieren, sofern in diesen Fla-
chenbereichen der sperzifizierte R,-Wert
eingehalten ist, ansonsten nicht.

Lokale Nacharbeiten durch Schwei-
Ben, Schleifen, etc. sind so schonend
durchzufiihren, dass die iibrige elektro-
polierte Oberfldache hinsichtlich der Spe-
zitikationsvorgaben der Abnahmequali-
tat sicher nicht in Mitleidenschaft gezo-
gen wird. Gleiches gilt fiir die abschlie-
Bende Elektropolitur. Die Nacharbeiten
sind lokal so lange zu wiederholen, bis die
sanierten Bereiche voll der Priifvorgabe
entsprechen. Alle Nacharbeiten sind ge-
wissenhaft zu dokumentieren. |
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