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Kurzfassung

Das Thermoplastische Schaumspritzgieen (TSG) hat sich in der Industrie seit langem
erfolgreich etabliert. Im Bereich der Additiven Fertigungsverfahren hingegen konnten
sich geschdumte Bauteile fiir technische Anwendungen bisher nicht durchsetzen. Tat-
sdchlich eréffnet das Schdumen in der Additiven Fertigung vollig neue Moglichkeiten
und bietet enormes Innovationspotenzial flir das Design, die Gestaltung von Bauteilen,

die Integration von Funktionen sowie fiir eine kosteneffiziente Produktion.

Fiir die Herstellung von additiv gefertigten Schaumstrukturen bietet sich das Arburg
Kunststoff-Freiformen (AKF) an. Das Bauteil entsteht durch schichtweises Ablegen von
Kunststoffstrangen auf einer Bauplattform und basiert in seiner Funktionsweise auf dem
SpritzgieBen. Generell haben die Strangablegeverfahren wie auch das Fused Layer Mo-
deling (FLM) die Marktfiihrerschaft mit der Anzahl verkaufter Maschinen eingenommen
und stellen sowohl technisch als auch wirtschaftlich die am einfachsten umsetzbare Tech-
nologie dar. Des Weiteren ist bereits heute eine sehr grole Auswahl an Materialien ver-

fligbar.

Ziel ist es, den Einfluss der Prozessparameter auf die Schaumstruktur in den Bauteilen
sowie den Einfluss des Treibmittels hinsichtlich seiner Funktionsweise und Konzentra-
tion herauszuarbeiten. Der Fokus soll hierbei auf dem Schdumen Thermoplastischer
Elastomere liegen, da diese ein breites Anwendungsspektrum von individuell gestalteten
Produkten mit variablen Dampfungseigenschaften bieten. Neben den mechanischen Ei-

genschaften spielen die Schaumstruktur sowie Oberflidche eine entscheidende Rolle.

Die Projektergebnisse sowie die entwickelten Methoden sollen genau hier die noch nicht
vorhandenen grundlegenden Erkenntnisse zur Herstellung serientauglicher geschdumter
Bauteile mit reproduzierbaren Eigenschaften und Bauteilqualitét liefern. Hierbei sollen
vor allem KMU am Projektende durch neue Erkenntnisse hinsichtlich reproduzierbarer
Priifmethoden, einer optimalen Materialauswahl, Bauteilauslegung und Baustrategie pro-

fitieren.



Abstract

Thermoplastic foam injection molding (TSG) has long been successfully established in
the industry. In the field of additive manufacturing processes, however, foamed compo-
nents have not yet been able to establish themselves for technical applications. In fact,
foaming in additive manufacturing opens up completely new possibilities and offers enor-
mous innovation potential for the design and construction of components, the integration

of functions and cost-efficient production.

Arburg Plastic Freeforming (APF) is ideal for the production of additively manufactured
foam structures. The component is created by depositing plastic strands in layers on a
building platform and is based on injection molding. In general, the strand deposition
process and fused layer modeling (FLM) have become the market leaders in terms of the
number of machines sold and represent the easiest technology to implement both techni-
cally and economically. Furthermore, a very large selection of materials is already avail-

able today.

The aim is to work out the influence of the process parameters on the foam structure in
the components as well as the influence of the blowing agent with regard to its function-
ality and concentration. The focus here will be on the foaming of thermoplastic elasto-
mers, as these offer a wide range of applications for individually designed products with
variable damping properties. In addition to the mechanical properties, the foam structure

and surface play a decisive role.

The project results and the methods developed are intended to provide the fundamental
knowledge not yet available for the production of foamed components suitable for series
production with reproducible properties and component quality. At the end of the project,
SME:s in particular should benefit from new findings regarding reproducible test methods,

optimum material selection, component design and construction strategy.
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Projektsteckbrief

Das Schiumen von Kunststoffen ist in der Industrie etabliert und geschieht beispielsweise
durch Zugabe eines Treibmittels. Fiir die Verarbeitung von additivierten Materialien im
3D-Druck bieten sich insbesondere die Strangablegeverfahren an. Diese Verfahren stellen
sowohl technisch als auch wirtschaftlich die am einfachsten umsetzbare Technologie dar
und es ist bereits heute eine sehr groBe Auswahl an Materialien hierfiir verfligbar. Den-
noch gibt es bisher wenige Erkenntnisse iiber die Anforderungen an die Materialien, so-

wie die Bauteil- und Prozessgestaltung fiir additiv gefertigte Schaumstrukturen.

Das Thermoplastische Schaumspritzgieen (TSG) ist in der Industrie seit Jahren etabliert.
In den Additiven Fertigungsverfahren jedoch haben sich geschdumte Bauteile fiir techni-
sche Anwendungen noch nicht durchgesetzt. Tatséchlich eréffnet das Schaumen in der
Additiven Fertigung komplett neue Freiheitsgrade und immense Innovationspotentiale im

Design, Teilegestaltung, Funktionsintegration und der kosteneffizienten Produktion.

Fiir die Herstellung von additiv gefertigten Schaumstrukturen bietet sich das Arburg
Kunststoff-Freiformen (AKF) an. Das Bauteil entsteht durch schichtweises Ablegen von
Kunststoffstrangen auf einer Bauplattform und basiert in seiner Funktionsweise auf dem
SpritzgieBen. Generell haben die Strangablegeverfahren wie auch das Fused Layer Mo-
deling (FLM) die Marktfiihrerschaft mit der Anzahl verkaufter Maschinen eingenommen
und stellen sowohl technisch als auch wirtschaftlich die am einfachsten umsetzbare Tech-

nologie dar. Des Weiteren ist bereits heute eine sehr grole Auswahl an Materialien ver-

fiigbar.

Ziel dieses Forschungsvorhabens ist es, das bereits im Spritzguss und der Extrusion etab-
lierte Verfahren des Schiumens auf die Additive Fertigung zu tibertragen. Die Herstel-
lung von geschlossenzelligen TPE-Schiaumen liegt dabei besonders im Fokus, da diese
ein breites Anwendungsspektrum von individuell gestalteten Produkten mit variablen
Dampfungseigenschaften bieten. Dariiber hinaus soll iiberpriift werden inwieweit sich die
Vorteile des Schdaumens in Bezug auf Gewichtsreduktion sowie die Ddmpfungseigen-
schaften auf die additive Fertigung iiber-tragen lassen. Dazu werden die mechanischen
Eigenschaften der hergestellten Probekorper mit den spritzgegossenen Integralschaumen
verglichen. Ein weiterer Schwerpunkt ist die optische Analyse der TPE-Schaumstruktu-

ren.
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1 Einleitung

1.1 Anlass fiir Forschungsvorhaben

Es besteht ein dringender Handlungsbedarf im Bereich des Schaumens in den Strangable-
geverfahren, insbesondere in der Gestaltung der Fertigungsstrategie und Prozessfithrung
sowie der Charakterisierung des Haftungsverhaltens und der resultierenden Bauteileigen-
schaften. Die Projektergebnisse sowie die entwickelten Methoden sollen genau hier die
noch nicht vorhandenen grundlegenden Erkenntnisse zur Herstellung serientauglicher ge-
schdumter Bauteile mit reproduzierbaren Eigenschaften und Qualitét liefern. Hierbei sol-
len insbesondere die in der Additiven Fertigung aktiven KMU am Projektende durch neue
Erkenntnisse fiir eine effiziente Materialauswahl, Bauteilauslegung und Baustrategie pro-

fitieren.

Additive Fertigungsverfahren besitzen bereits heute eine hohe Marktrelevanz, die sich in
einer erwarteten mittleren Wachstumsrate pro Jahr (Compound Annual Growth Rate,
CAGR [1]) von 15 % zwischen 2015 und 2025 widerspiegelt. Im Bereich der Medizin
liegt der erwartete CAGR-Wert bei 23 %, in der Automobilindustrie sogar bei 34 %. [2]
Entsprechend den hohen Wachstumsprognosen wird das im Jahr 2018 erreichte Markt-
volumen von 9,3 Milliarden USD fiir Produkte und Dienstleistungen im Bereich der Ad-
ditiven Fertigungsverfahren noch weiter zunehmen und bis 2026 die Grenze von 23 Mil-
liarden USD iiberschreiten. [1] Die Nachfrage nach technischen Schaumstoffen ist mit
einem weltweiten Volumen von 54 Milliarden Euro und einer prognostizierten Zunahme
um 8 % jéahrlich enorm hoch, was insbesondere auf die stark wachsende Luft- und Raum-
fahrtbranche zuriickzufiihren ist. Polymere Schdume werden seit vielen Jahren in unter-
schiedlichen Hérten als Schuhsohlen-, Gehorschutz-, oder Kosmetikmaterial eingesetzt.
In Europa wurden im Jahr 2017 iiber 64 Millionen Tonnen Kunststoff eingesetzt, davon
hatten geschdumte Kunststoffe mit 3,3 Millionen Tonnen einen gewichtsméafBigen Markt-
anteil von fast 8 %. Bezogen auf das Volumen liegt der Marktanteil auf Grund der gerin-
geren Dichte geschdumter Produkte sogar bei ca. 50 % [3]. Einer Marktstudie von Re-
ports and Data von 2019 zufolge wichst der Umsatz fiir Polymerschdume zwischen 2019
und 2026 weltweit jdhrlich um 4,6 % auf 155 Milliarden Dollar [4]. Markttreiber sind
hierbei die sich verschiarfenden Umweltauflagen (z.B. Brennstoffverbrauch im Automo-

bilbereich) und steigende Anforderungen im Baubereich (z.B. klimaneutrales Bauen).
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Dabei steigt insbesondere der Bedarf fiir das Schdumen von technisch relevanten Poly-

meren.

Zwar ist es bereits heute gingig in den Strangablageverfahren Material und dementspre-
chend Gewicht zu sparen, indem die Bauteile durch Wahl eines prozentualen Infills nicht
massiv gedruckt werden, jedoch wirkt sich dies unmittelbar negativ auf die mechanische
Festigkeit der Teile aus [5]. Die Integration mikroskopisch kleiner Poren soll den Effekt
erzeugen, dass fiir seriennahe Prototypen Gewicht gespart, Schwindung ausgeglichen und
die Ddmpfungseigenschaften erhoht werden konnen. Dies kdnnte neben dem AKF eben-
falls fiir andere Drucker wie z.B. von der Firma AIM3D, deren Technologie auf der Gra-
nulatdirektextrusion basiert, von Bedeutung sein. Des Weiteren existiert am SKZ ein be-
reits laufendes ZIM-Projekt, welches sich mit der Entwicklung einer Nadelverschlussge-
ometrie fiir das wegen seiner geringeren Anlagenpreise im Vergleich zum AKF-Verfah-
ren hdufiger eingesetzte FLM-Verfahren beschéftigt. Beim Einsatz von Treibmitteln in
den Filamenten liegt der Fokus hier bisher auf der Moglichkeit einer Volumenkompen-
sation bei der Verarbeitung teilkristalliner Thermoplasten durch Beimischung von Treib-
mitteln. In den Strangablageverfahren werden aktuell hauptsidchlich amorphe Thermo-
plaste auf Grund ihrer Formbestiandigkeit eingesetzt. Die Untersuchung des Schaumens
auf dem Freeformer bietet somit gleichzeitig einen weiteren Ansatzpunkt fiir das FLM-

Verfahren und erweitert die Moglichkeiten der Bauteilgestaltung fiir den Anwender.

1.2 Problemstellung

Aufgrund der stetig wachsenden Komplexitit in der industriellen Fertigung, dem interna-
tionalen Wettbewerb und der Globalisierung der Markte besteht oftmals der Bedarf nach
hoherer Flexibilitit und effizienteren Prozessen fiir kleine bis mittlere LosgroB3en, welche
traditionelle Fertigungsverfahren hdufig nicht mehr abbilden kdnnen. Der erreichte tech-
nische Fortschritt der Additiven Fertigungsverfahren kann diese Probleme iiberwinden
und ermoglicht eine Fertigung mit relativ hoher Préazision und guter Wiederholgenauig-
keit. Daher finden Additive Fertigungsverfahren heute zunehmend Anwendung in der
Serienfertigung von Metall-, Keramik- und Kunststoffbauteilen. Gegeniiber konventio-
nellen Herstellungsmethoden zeichnen sie sich durch kurze Umsetzungszeiten, wegfal-
lende Werkzeugkosten sowie hohe konstruktive Freiheitsgrade aus. Zudem entsteht im
Anbietermarkt der Verarbeitungsanlagen, insbesondere bei den Strangablegeverfahren,

zunehmend Wettbewerb durch auslaufende Patente, neue Technologien und steigende
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Nachfrage [6]. Gerade flir Kunststoffe sind verschiedene Verfahren am Markt verfligbar
[2,3]. Neben den Lasersinterverfahren sind besonders die Strangablegeverfahren bzw.
extrusionsbasierten Verfahren industriell relevant [4,5,6,7]. Hierzu zdhlen Fused Layer
Modeling (FLM, diverse Firmen) und seit 2013 auch das ARBURG Kunststoff -Freifor-
men (AKF, Firma Arburg). Trotz der breiten Anwendungsbereiche Additiver Fertigungs-
verfahren ist die Herstellung von gedruckten, flexiblen Schaumstrukturen bisher wenig
erforscht. Geschdumte Kunststoffe besitzen ein einzigartiges Eigenschaftsprofil und sind
damit unter anderem fiir Anwendungen in der Verpackungs- und Automobilindustrie re-
levant [7]. Neben der Gewichtsreduktion bieten geschdumte Kunststoffe hohes Verbes-
serungspotential hinsichtlich der Materialermiidung und der Schlagzéhigkeit [8, 9]. Auch
die Dampfungseigenschaften lassen sich durch Integration von Poren erh6hen. So bietet
beispielsweise die Firma Adidas unter dem Namen ,,Futurecraft 3D* individuell gestal-
tete, gedruckte Schuhsohlen an, deren optimale Ddmpfung nicht durch ein Aufschiumen
des Vollmaterials, sondern durch eine bionische Gitter-Konstruktion mit unterschiedli-

chen Hértegraden innerhalb der Sohlen realisiert wird.

a) expandiertes thermoplastische Po-  b) 3D-gedruckte Schuhsohle des Futurecraft 3D [Adi-
lyurethan [BASF] das]

Abbildung 1: Anwendungsbeispiele fiir Schaumstrukturen.

Das Schiaumen von Kunststoffen ist in der Industrie etabliert und geschieht beispielsweise
durch Zugabe eines Treibmittels. Fiir die Verarbeitung von additivierten Materialien im
3D-Druck bieten sich insbesondere die Strangablegeverfahren an. Diese Verfahren stellen
sowohl technisch als auch wirtschaftlich die am einfachsten umsetzbare Technologie dar
und es ist bereits heute eine sehr groe Auswahl an Materialien hierfiir verfiigbar [10].
Dennoch gibt es bisher wenige Erkenntnisse {iber die Anforderungen an die Materialien,

sowie die Bauteil- und Prozessgestaltung fiir additiv gefertigte Schaumstrukturen.
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1.3 Zielsetzung

Das Ziel dieser Forschungsarbeit ist es, das bewéhrte Verfahren des Schdumens, das be-
reits im Spritzguss und der Extrusion Anwendung findet, auf die additive Fertigung zu
iibertragen. Besondere Aufmerksamkeit gilt dabei der Herstellung von geschlossenzelli-
gen Schaumstoffen aus Thermoplastischen Elastomeren (TPE), da diese eine vielféltige
Anwendungspalette fiir individuell gestaltete Produkte mit variablen Ddmpfungseigen-
schaften bieten. Zuséatzlich wird untersucht, inwiefern die positiven Effekte des Schéu-
mens hinsichtlich Gewichtsreduktion und Ddmpfungseigenschaften auf die additive Fer-
tigung tlibertragbar sind. Hierzu erfolgt ein Vergleich der mechanischen Eigenschaften
der hergestellten Probenkodrper mit den spritzgegossenen Integralschaumen. Es erfolgt ein
Abgleich der mechanischen Merkmale der Proben mit den integral geschaumten Spritz-
gusserzeugnissen. Ein zusdtzlicher Fokus liegt auf der visuellen Analyse der Strukturen

von TPE-Schiumen.

Die durchgefiihrten Untersuchungen sind notwendig, um die additive Fertigung gegen-
iiber anderen Herstellungsmethoden konkurrenzfahig zu machen. Durch die gewonnenen
Ergebnisse besteht die Moglichkeit, serientauglicher geschdumter Bauteile mit reprodu-
zierbaren Eigenschaften und Qualitdt zu liefern. Die Integration mikroskopisch kleiner
Poren soll den Effekt erzeugen, dass fiir seriennahe Prototypen Gewicht gespart, Schwin-

dung ausgeglichen und die Dampfungseigenschaften erhoht werden kénnen.

Die Firma Arburg stellte 2016 einen neuen 3D Drucker, den ,,freeformer 200-3X* und
deren Technologie vor. Zwei Jahre spiter folgte der neue gro3e Freeformer ,,freeformer
,300-3X*. Mit diesen Druckern ist es moglich, die Treibmittel Granulat Mischung direkt
zu verarbeiten und durch Verdndern der Prozessparameter geschdumte Bauteile herzu-

stellen.
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Bei der Herstellung von komplexen Bauteilen sto3en konventionelle Fertigungsmethoden
immer hédufiger an ihre Grenzen. Fertigungsgerechte Konstruktionen sind daher oft sehr
schwierig oder nicht moglich [10]. Einerseits riicken so die Additiven Fertigungsverfah-
ren besonders bei Einzelstlicken und Kleinserien immer mehr in den Vordergrund, da die
Kosten fiir Modelle und Werkzeuge malB3gebende Faktoren der Produktionskosten dar-
stellen [11]. Andererseits ermoglichen sie die Herstellung funktionsintegrierter Baugrup-
pen und neuartiger, bionischer Strukturen, die den konventionellen Konstruktionen deut-

lich iiberlegen sein konnen [12].

Unter dem Begriff Schaum sind gasformige Bldschen, welche von festen oder fliissigen
Wiénden umschlossen sind, zu verstehen. Fiir den strukturellen Aufbau von Schaumstof-
fen existieren die drei Kategorien geschlossenzellig, offenzellig und Integralschaum. Ge-
schlossenzellige Schidume besitzen durch Zellwénde voneinander getrennte Gasein-
schliisse. Im Gegensatz dazu iiberlappen sich bei offenzelligen Strukturen die Gasein-
schliisse und bilden ein pordses Netzwerk. Integralschaumstrukturen bestehen aus einer

ungeschidumten Deckschicht und einem geschdumten Kern. [3]

21 Herstellung von thermoplastischen Schiumen

Bei der Herstellung von geschdaumten polymeren Werkstoffen wird prinzipiell zwischen
diskontinuierlichen Verfahren wie dem Thermoplastschaumspritzgieen sowie kontinu-
ierlichen Verfahren wie dem Extrusionsschdumen unterschieden. Grundlegend erfolgt die
Schaumbildung iiber einzelne Prozessschritte, die eine massive Auswirkung auf die ent-
stehende Schaumstruktur aufweisen. Aufgrund der zelluldren Struktur besitzen Schdume
einzigartige Eigenschaften, die von der Polymermatrix, der Zellstruktur und dem Gasan-
teil bestimmt werden. Wichtige Kenngrof3en sind deshalb vor allem die Dichte und die
ZellgroBenverteilung. Da diese stark durch verschiedene Parameter bei der Herstellung
des Schaums beeinflusst werden, ist es wichtig, die Zusammenhinge bei der Schaumbil-

dung zu verstehen.
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Abbildung 2: Schematische Darstellung der Vorgédnge beim Schidumen [13].

Der Prozess kann im Wesentlichen in drei Schritte unterteilt werden:

¢ Bildung einer homogenen Polymer-Gas-Losung

e Nukleierung

e Zellwachstum und Stabilisierung [8]
Das TSG-Verfahren gehort zu den etablierten SpritzgieBsonderverfahren und wird unter
anderem in der Automobilindustrie sowie flir die Serienproduktion von Gehédusebauteilen
verwendet [14]. Um das Gas wihrend des Verarbeitungsprozesses in die Schmelze zu
bekommen, existieren chemische und physikalische Ansétze. Das chemische Schaumen
basiert auf der Freisetzung gasformiger Komponenten eines Treibmittels nach dessen
thermischer Zersetzung, wohingegen bei den physikalischen Verfahren des Schaum-
spritzgiefens das Treibgas direkt dem Kunststoffgranulat oder der Schmelze beigemischt
wird. Das Schdumen kommt ist zunehmend in der Kunststoffverarbeitenden Industrie
nachgefragt mit Blick auf mdgliche Gewichtsreduktion, sowie zur Vermeidung von Ein-
fallstellen und Verzug [15]. Fiir den Einsatz von Treibmitteln im SpritzgieBprozess erge-
ben sich eine Reihe von Vorteilen in Bezug auf die Bauteileigenschaften sowie die Pro-

zessfiihrung, die in Tabelle 1 zusammengefasst sind.

Tabelle 1: Vorteile des TSG-Verfahrens [15, 16].

Bauteil Prozess
Gewichtsreduktion niedrigere Schmelzeviskositit
Materialersparnis kein Nachdruck

Vermeidung von Einfallstellen geringerer Forminnendruck
MaBhaltigkeit und Verzug geringere SchlieBkraft

erhohte spezifische Steifigkeit kiirzere Kiihlzeit
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Abbildung 3: Darstellung der Prozessschritte beim Schaumspritzgieen [3].

Abbildung 3 zeigt die einzelnen Prozessschritte des SchaumspritzgieBens und die jewei-
ligen Phasenzustinde des Polymer-Gas-Gemisches im physikalischen und chemischen
Ansatz. Der Prozess beginnt mit der Plastifizierung des Polymers und der Homogenisie-
rung des Polymer-Gas-Gemisches durch die Schneckenrotation und den Staudruck. In der
Schmelze liegt das Treibgas im iiberkritischen Zustand vor. Die Ausbildung eines ein-
phasigen Systems ist dabei Voraussetzung fiir eine homogene Verteilung der spiteren
Schaumstruktur. Wihrend des Einspritzvorgangs in die Kavitidt kommt es auf Grund des
abfallenden Drucks zu einer thermodynamischen Ubersittigung der Kunststoffschmelze.
In den darauffolgenden Phasen der Nukleierung und des Zellwachstums nimmt das Gas-
volumen in der Schmelze zu, bis sich im Abkiihlvorgang ein Gleichgewicht zwischen

Gasdruck und der Stabilitit der Zellwinde einstellt.

2.1.1 Chemisches Schiumen

Zu den chemischen Treibmitteln zdhlen eine Reihe reaktiver organischer und anorgani-
scher Substanzen, welche bei ihrer thermischen Zersetzung gasformige Komponenten
freisetzen. Sie werden dem Kunststoffgranulat in Form eines Masterbatch mit einer Kon-
zentration von etwa 1 bis 3 Gew.% beigemischt. Als Tragerpolymere fiir den Masterbatch

dient meist Polypropylen (PP), Polyethylen (PE) oder Polystyrol (PS). Im SpritzgieBpro-
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zess fiihrt die wiahrend des Plastifiziervorgangs entstehende Wérme zur thermischen Zer-
setzung des Treibmittels. Die dadurch freigesetzten Gase (z.B. Kohlenstoffdioxid oder
Stickstoff) werden iiber die Dispergierwirkung der Schnecke und den Staudruck in ein

einphasiges System mit der Kunststoffschmelze gebracht.

Chemische Treibmittel lassen sich in die beiden Kategorien exotherme und endotherme
Treibmittel einteilen. Exotherme Treibmittel setzen wihrend ihrer Zersetzungsreaktion
Energie frei. Deshalb lisst sich nach dem Uberschreiten der Zersetzungstemperatur die
Reaktion nicht mehr stoppen. Exotherme Treibmittel zeichnen sich durch eine schnelle
Freisetzung des Treibgases innerhalb eines engen Temperaturfensters aus. Das am meis-
ten verwendete exotherme Treibmittel mit einem weltweiten Markanteil von 80 bis 90 %
ist Azodicarbonamid (ADCA) [17, 18]. Des Weiteren werden zunehmend endotherme
Treibmittel im TSG-Verfahren genutzt und bleiben in dem Forschungsvorhaben nicht un-
beriicksichtigt [19]. Endotherme Treibmittel erlauben eine gute Prozesskontrolle, da eine
konstante Warmezufuhr fiir die Reaktion notwendig ist. Wichtige Vertreter unter den en-
dothermen Treibmitteln sind Natriumhydrogencarbonat und Zitronensdurederivate. Sie
werden ebenfalls in der Polyvinylchlorid (PVC) -Extrusion eingesetzt, sind aber auch fiir
Spritzgussanwendungen geeignet. Unmodifiziertes Natriumhydrogencarbonat bildet sehr
grobe Schaumstrukturen, wihrend Zitronensdurederivate hingegen sehr feinzellige
Schaumstrukturen bilden und deshalb hdufig zur Herstellung von Verpackungsfolien ver-

wendet werden [19].

2.1.2  Mikrosphiren

Eine Sonderform des Schaumens sind die sogenannten Mikrosphéren, die das chemische

und physikalische Schdumen vereinen.

Bei Mikrosphéren handelt es sich um gasdichte, thermoplastische Kunststoffhohlkugeln,
beispielsweise aus Acrylaten, welche mit einem Treibgas (z.B. CO») oder einer leicht
siedenden Fliissigkeit (z.B. Isopentan) gefiillt sind. Sie werden wie chemische Treibmittel
als Pulver oder Masterbatch dem Polymer beigemischt. Die Expansion erfolgt jedoch
physikalisch. Im Verarbeitungsprozess erweicht die thermoplastische Hiille aufgrund der

Erwéarmung. [20]
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Abbildung 4: Darstellung des Expansionsprinzip von Mikrosphéren (oben) und Mikroskop-Auf-

nahmen, nicht expandiert (links unten), expandiert (rechts unten) [21]

Gleichzeitig dehnt sich das Treibgas im Inneren aus, wodurch der Gasdruck steigt und es
zu einer irreversiblen Volumensteigerung der Polymerhiille kommt. Wie in Abbildung 4
zu sehen ist kann sich die Mikrosphire je nach Polymermatrix um das 40 - 50-fache der
urspriinglichen GréBe ausdehnen. Dabei erfolgt eine Dichtereduktion der Hohlkugeln von

ca. 1000 kg/m? auf ca. 20 - 60 kg/m>. [20, 21]

Nach dem Verarbeitungsprozess kiihlen die Polymerhiillen ab, verfestigen sich wieder
und der Gasinnendruck sinkt. Ein in der Mikrosphére herrschender Gasiiberdruck vor der
Expansion verhindert einen Unterdruck nach dem Ausdehnen der Kunststofthiille. Deh-
nen sich die Mikrosphédren wihrend der Verarbeitung zu stark aus, konnen diese jedoch
auch kollabieren. Mit Mikrosphédren als Treibmittel lassen sich geschlossene, homogen

verteilte, mikrozellige Schaumstrukturen realisieren, was insbesondere fiir weiche TPE
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von Vorteil ist. Aulerdem konnte in Untersuchungen im Spritzguss und in der Extrusion
gezeigt werden, dass bei einer Zugabe von 1 - 3 % Mikrosphéren die Dichte um 20 - 30 %
(SpritzgieBen) (Abbildung 5), bzw. um 30 - 50 % (Extrudieren) reduziert werden konnte.
[20-21]

Abbildung 5: Mikroskopie-Aufnahme eines geschaumten spritzgegossenen TPE. [21]

2.2 Physik des Schiumens
Nachfolgend werden die physikalischen Prinzipien und Zusammenhénge von der Bildung
einer homogenen Mischung aus Polymerschmelze und Treibgas, bis zur Zellstabilisie-

rung erldutert.

2.2.1  Loslichkeits- und Diffusionsprozesse

Die Ausbildung einer einphasigen Polymer-Gas-Losung aus Treibmittel und Polymer ist
entscheidend fiir die spétere Qualitdt der Schaumstruktur. Grundlegend verantwortlich
sind hierbei Stofftransportvorgdnge und Loslichkeit zwischen Polymer und Treibgas.
Dies beginnt mit der Adsorption der Gasmolekiile an der Polymeroberflache und an-

schlieBend der Absorption der Gasmolekiile in das Polymerinnere. Dabei werden die
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Transportvorgénge durch die Diffusion beschrieben, welche wiederum abhédngig von

Konzentrationsunterschieden und der Temperatur sind. [19, 23]

Das erste Fick’sche Gesetz beschreibt die Diffusionsgeschwindigkeit des Stofftransports
in Abhéngigkeit des gelosten Gases im Polymer (Gleichung 1): [19, 23]

d d
d—T:—D*A*p*d—; (1)

m = Masse des diffundierenden Stoffs p = Dichte

t=Zeit ¢ = Konzentration
D = Diffusionskonstante x = Ortskoordinate
A = Flache

Mit einem Arrhenius-Ansatz fiir den Diffusionskoeffizienten D kann die Abhédngigkeit
der Temperatur beschrieben werden (Gleichung 2): [19, 23]

AEp

D =Dy *e RT (2)
Do = Konstante filir das Polymer-Treibfluid-System R = allgemeine Gaskonstante
AEp = Aktivierungsenergie der Diffusion T = absolute Temperatur

Mit steigender Temperatur werden der Diffusionskoeffizient und somit auch die Diffusi-
onsgeschwindigkeit groBer. Ndhert sich die Polymer-Gas-Losung der Séttigungsgrenze
an, nimmt die Diffusionsgeschwindigkeit aufgrund des sinkenden Konzentrationsunter-
schiedes ab. An der Sittigungsgrenze herrscht eine direkte Proportionalitit zwischen der
Gaskonzentration und dem Druck und wird durch das Henry’sche Gesetz beschrieben

(Gleichung 3): [19, 23]

c=Sx*p 3)
¢ = Konzentration des geldsten Gases im Polymer

S = Loslichkeitskoeffizient

p = Partialdruck des Gases
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Bei hohen Driicken und hohen Konzentrationen ist der Ldslichkeitskoeffizient S eine

Funktion der Temperatur und des Drucks (Gleichung 4): [19, 23]

_Es
S=58y*%e RT 4)
So = Koeffizient R = Gaskonstante

Es=Losungswarme 7 = Temperatur

In experimentellen Untersuchungen zur Gasloslichkeit von verschiedenen Treibgasen in
unterschiedlichen Polymeren in Abhangigkeit von Druck und Temperatur konnte gezeigt
werden, dass mit steigendem Druck die Gasloslichkeit zunimmt und mit steigender Tem-

peratur abnimmt (Abbildung 6). [19, 24]

Gasloslichkeit im

Polymer

Temperatur

Abbildung 6: Schematische Darstellung des Einflusses von Temperatur und Druck auf die Los-

lichkeit eines Gases im Polymer. [24]

Weiterhin sinkt die Viskositét einer Polymerschmelze, wenn ein Gas in ihr geldst ist, da
sich die Gasmolekiile zwischen den Polymerketten anlagern und somit deren Beweglich-
keit gesteigert wird. Das bedeutet die Glasiibergangstemperatur eines Polymers wird um

einen gewissen Betrag A7 abgesenkt. [19]
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2.2.2  Nukleierung

Nukleierung ist die Bildung von Keimen, aus denen anschliefend Schaumzellen wachsen.
Unterschieden wird die Nukleierung in homogen und heterogen [25]. Bei der homogenen
Nukleierung entstehen die Keime aufgrund der Ubersittigung der Schmelze. Diese steht
zundchst unter Druck und nach Austritt aus der Diise fdllt dieser schlagartig ab, es kommt
zur Desorption des Gases und damit zur Bildung von Keimen. Eine homogene Nukleie-
rung setzt eine einphasige Polymer-Gas-Losung ohne Verunreinigungen voraus. Da Ver-
unreinigungen in der Praxis niemals ausgeschlossen oder komplett eliminiert werden kon-
nen, findet in der Regel gleichzeitig eine homogene und heterogene Nukleierung statt
[26]. Bei der heterogenen Nukleierung bilden sich Keime an eine Grenzfliche zu einer
zweiten Phase. Dies konnen beispielsweise Verstarkungs- oder Fiillstoffe, Riickstinde
von chemischen Treibmitteln oder allgemeine Verunreinigungen sein. Nach Colton [27]
lasst sich die homogene Nukleierungsrate Niom nach Gleichung 5 bestimmen, wobei eine
Zunahme der freien Energie A4Ghom entscheidend fiir die Keimbildung ist: [19, 23]

*
_AGhom

Npom = Co * fo xe kT Q)

Co = Konzentration der Nukleierungskeime
fo = Kontaktwahrscheinlichkeit
AGhom = Freie Energie der homogenen Nukleierung

Die freie Energie AGhrom wird wiederum durch Gleichung 6 beschrieben: [19, 23]

« 167(ys)°
AGrom = S iapye (©)

ys = Oberflichenspannung der Schmelze

Gleichung 6 zeigt, dass eine niedrige Oberflichenspannung ys und ein hoher Druck p die
Keimbildung fordern. Durch eine Erweiterung von Gleichung 6 mit der Funktion S
kann die freie Energie 4Ghe der heterogenen Nukleierung beschrieben werden (Glei-
chung 7), welche den Einfluss der Phasengrenze zwischen Polymer-Gas-Losung und

Nukleierungsmittel beriicksichtigt: [19, 23]

% 16m(ys)?
AGhom = 3(A—p)525(‘9) (7
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Dabei ist S vom Kontaktwinkel § zwischen Zellwand des Keims und Polymerschmelze

abhingig (Gleichung 8): [19, 23]
Sy = %(2 + cos0)(1 — cosB)? (8)

Ein kleiner Kontaktwinkel & bedeutet eine schlechte Benetzung der Oberfliche, was je-
doch die Keimbildung fordert. Die heterogene Nukleierungsrate wird dann folgenderma-
Ben bestimmt (Gleichung 9): [19, 23]

*
_AGhet

Nper = Cy x f1 xe loT )

Abbildung 7 zeigt die Aktivierungsenergien der homogenen und heterogenen Nukleie-

rung in Abhangigkeit des Zellradius.

& :
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Abbildung 7: Freie Energie von homogener und heterogener Nukleierung in Abhidngigkeit vom

Zellradius. [26]

Es ist zu erkennen, dass die heterogene Nukleierung, aufgrund der Keimbildner, energe-
tisch giinstiger ist und somit vor der homogenen Nukleierung stattfindet. Dabei ist jedoch
die Konzentration der Nukleierungsmittel entscheidend. Eine zu geringe Konzentration
fiihrt zu wenigen, ungleichméBig groflen Zellen. Eine zu hohe Konzentration, kann zur
Agglomeration der Nukleierungspartikel und somit zur Reduzierung ihrer Effektivitit

fiihren. [19, 23, 26]
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2.2.3  Zellwachstum

Der Prozess des Zellwachstums ist komplex und wird mit einem vereinfachten Modell
beschrieben. Es wird zunéchst eine einzelne Zelle betrachtet, die von der Polymer-Gas-
Losung umgeben ist und es wird die Annahme getroffen, dass das Wachstum dieser Zelle
ebenso fiir alle anderen Zellen gilt. Zunichst wichst die Blase aufgrund der Druckdiffe-
renz zwischen dem Blaseninneren und dem Medium, dass sie umgibt. Die Wachstums-
geschwindigkeit ist dabei von den viskoelastischen Eigenschaften und der Oberflachen-

spannung der Polymerschmelze abhingig.

Polymerschmelze +
gelostes Gas

R(t) | |
\
\ \ \Gas /!
T— —e(rb) c=C
c(Rt)

:
R(t) S(t)

Abbildung 8: Schematische Darstellung einer wachsenden Gasblase mit Radius R(t) und wach-

sende Polymerhiille mit Radius S(t). Diagramm mit Gaskonzentrationsverlauf c(r,t). [28]

Wenn die Zelle eine gewisse Grofle erreicht hat, kann sie nicht mehr allein aufgrund des
Druckunterschiedes wachsen. Der weitere Wachstumsprozess erfolgt durch Gas, dass aus

der umgebenden Polymer-Gas-Ldsung in die Zelle diffundiert (

Abbildung 8). [19, 23]

Abbildung 8 zeigt schematisch das Wachstum einer Zelle. Am Anfang ist die Konzentra-
tion von geldstem Gas in der umgebenden Polymerschmelze tiberall gleich, also co. Auf-
grund der Diffusion des Gases in die Zelle sinkt die Konzentration am Zellenrand stark

ab (c(R,t)) und steigt mit zunehmenden Abstand vom Zellenrand bis zur Sattigungskon-
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zentration ¢ = C an. Durch das Wachstum der Blase, wichst auch gleichzeitig das beein-
flusste Volumen an Polymer-Gas-Losung von dem Gas in die Blase diffundieren kann.

[19, 23]

Ab einer gewissen Grofle treten Gasblasen, bzw. ihre Polymerhiillen miteinander in
Wechselwirkung. Hierbei konnen zwei Fille auftreten. Im ersten Fall sind die aufeinan-
dertreffenden Blasen und ihre umgebenden Hiillen in etwa gleich grof3. Dadurch breiten
sich die Hiillen nicht weiter aus und jede blase wichst so lange weiter, bis das Gas in der
jeweiligen Hiille in die zugehorige Zelle diffundiert ist. Die beiden Blasen sind am Ende
also in etwa gleich grof3 und es entsteht eine homogene Zellstruktur. Begiinstigt wird die-
ser Fall, wenn die Nukleierung gleichzeitig stattfindet und die Nukleierungsstellen gleich-

miBig verteilt sind. [19, 23]

Im zweiten Fall treffen Blasen unterschiedlicher GroBe aufeinander. Hierbei ist die Dif-
fusion von Gas aus der kleineren Zelle in die groBere energetisch gilinstiger. Beim Wachs-
tum einer Blase stellt sich ein Gleichgewicht zwischen der Oberflichenenergie ys, die
zum VergréBern der Blasenoberfliche 4y nétig ist, und der Volumenarbeit, die durch den

Gasdruck p im Inneren erzeugt wird, ein (Gleichung 10): [19, 23]

Ys *ddy =p xdV (10)
ys = Oberflichenspannung p = Gasdruck
Ap = Blasenoberfliache V= Volumen

Fiir diese Theorie wird die Blase als kugelformig angenommen und Gleichung 10 kann

folgendermalBlen formuliert werden (Gleichung 11): [19, 23]
Ys*8m*xr*dr =p x4mw x1r? « dr (11)
r = Blasenradius

Fiir den Gasdruck p in der Blase ergibt sich dann folgender Zusammenhang (Glei-
chung 12): [19, 23]

2
p="2 (12)

r
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Anhand von Gleichung 12 ldsst sich erkennen, dass bei konstanter Oberfldchenspan-
nung ys der Gasdruck p in kleineren Schaumzellen hoher ist als in groen Schaumzellen.
Aus diesem Grund diffundiert Gas beim Aufeinandertreffen von der kleineren Blase in

die groBere. Dieser Fall ist meist unerwiinscht, da eine inhomogene Zellstruktur entsteht.

2.2.4  Zellstabilisierung

Das Schaumzellenwachstum muss rechtzeitig fixiert werden, damit eine feinzellige und
homogene Schaumstruktur entsteht. Hierbei iiberlagern sich stabilisierende und destabi-
lisierende Effekte. Der wichtigste stabilisierende Effekt ist das Abkiihlen der Polymer-
schmelze, bzw. die Erh6hung der Viskositdt. Dabei muss die Schmelze so weit abgekiihlt
werden, dass der Gasdruck im Zellinneren nicht mehr ausreicht, um ein weiteres Ausdeh-
nen zu bewirken. AuBBerdem miissen die Zellwénde stabil genug sein, sodass Diffusions-
vorgdnge die Struktur des Schaums nicht mehr verdndern. Bei amorphen Thermoplasten
erfolgt die Stabilisierung bei Unterschreiten der Glasiibergangstemperatur, bei teilkristal-
linen Thermoplasten erfolgt die Stabilisierung mit dem Einsetzen der Kristallisation. Die
Abkiihlgeschwindigkeit ist ebenfalls entscheidend fiir die spétere Schaumstruktur. Wenn
die Polymerschmelze nach dem Verlassen der Diise sehr schnell abgekiihlt wird, konnen
Keimzellen nur sehr kurz wachsen und die Schaumzellen werden sehr klein. Der Auf-
schdumgrad ist dann ebenfalls sehr gering. Dauert die Abkiihlung hingegen zu lange,
kann ein Grofiteil des Gases in die Umgebung entweichen und die Schaumzellen fallen
wieder in sich zusammen. Jedoch senkt ausdiffundiertes Treibgas die Beweglichkeit der
Polymerketten und erh6ht damit die Schmelzeviskositit und die Glasiibergangstempera-
tur, was zu einer Zellstabilisierung fiihrt. Weiterhin konnen Zellwande reilen, wenn die
Polymerschmelze Inhomogenititen aufweist, was zu einer Destabilisierung fiihrt. Je nach
Material, Verfahren und Treibmittel miissen also die Parameter und Effekte die einen

Einfluss auf die Schaumbildung und -stabilisierung haben, genau untersucht werden.

23 Extrusionsbasierte Additive Fertigungsverfahren

Im Gegensatz zu den Verfahren der Zerspantechnik (Drehen, Frasen und Schleifen) wird
in der Additiven Fertigung kein {iberschiissiges Material vom Werkstiick abgetragen, son-
dern das Bauteil Schicht flir Schicht erzeugt (,,addiert”). Die Verfahren der Additiven
Fertigung bzw. des 3D-Drucks bieten die Moglichkeit komplexe Bauteile, ohne den Ein-

satz von Werkzeugen und zu Lasten einer hohen Bauzeit, zu fertigen [29, 30]. Ein 3D-



24 2 Stand der Technik

Drucker besteht fiir gew6hnlich aus einem im kartesischen Koordinatensystem in X- und

Y-Richtung beweglichen Diisenkopf und einer in Z-Richtung beweglichen Bauplattform.

Im FLM wird ein Filament {iber ein Zahnrad eingezogen, aufgeschmolzen und als Kunst-
stoffstrang extrudiert. Zu den extrusionsbasierten Verfahren gehort ebenfalls der AKF.
Auch bei diesem Verfahren legt die Diise eine Kunststoffschmelze schichtweise auf einer
beweglichen Bauplattform ab. Der AKF weist jedoch eine Reihe von Merkmalen auf, die
ihn zum FLM-Verfahren abgrenzen. Zum einen liegt der Kunststoff in Granulatform vor
und wird iiber eine Schnecke plastifiziert, zum anderen tritt die Kunststoffschmelze an
einer piezogetakteten Nadelverschlussdiise aus, siche Abbildung 9. Es entsteht kein kon-
tinuierlicher Strang, stattdessen werden Bauteile im AKF-Verfahren tropfenweise er-
zeugt. Die Austragszahl wird {iber das Verhéltnis von Massedruck, Schneckenweg und

der Frequenz des Piezoaktors geregelt.

Das TSG-Verfahren mit chemischen Treibmitteln bringt den grolen Vorteil einer einfa-
chen Maschinentechnik mit sich. Eine konventionelle SpritzgieBmaschine mit Drei-Zo-
nen- bzw. Universalschnecke ist ausreichend. Lediglich eine Nadelverschlussdiise ist not-
wendig, um die Schmelze unter Druck zu halten und ein vorzeitiges Aufschdumen zu
unterbinden. Fiir die prézise Prozessfiihrung muss eine Schneckenpositionsregelung vor-
handen sein, dass die Schnecke am Ende des Dosierens durch den Gasdruck nicht nach
hinten gedriickt wird [13]. Der AKF besitzt einen getakteten Diisenverschluss sowie eine
Universalschnecke. Auf Grund dessen besteht nicht wie beim SpritzgieBen die Moglich-
keit der Variation der Mischelemente der Schnecke. Eine Homogenisierung der Kompo-

nenten kann jedoch mit Hilfe von Nukleierungsmitteln gefordert werden.
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Ausgangsbasis:
Qualifiziertes
Standardgranulat

Pizzoaktor taktet
Diserverschluss
Materialaulbersitung
mit Schnecke wie
beim Spritzgielen

Materialreservoir
zwischen Schnecke
und Disenspitze
steht unter Druck

Diserverschiuss

T eauteiltrdger bewegt
R Teil in X-und ¥-Rich-
tung sowie in 2-Rich-
tung schrittweise nach
unten

Austrag einzelner
Trapfen an der Disenspilze

Abbildung 9: Funktionsweise und Aufbau des ARBURG Kunststoff Freeformers. [31]

2.3.1 Schaumen in der Additiven Fertigung

Mit dem FLM-Verfahren ist es moglich, pordse Strukturen mit Hilfe von speziellen Fila-
menten zu erzeugen. So handelt es sich beispielsweise bei LAY-FOMM um ein experi-
mentelles Filament des Erfinders Kai Parthy. Das Filament besteht aus einer Elastomer-
und einer Polyvinylacetat Komponente (PVA). In einem Nachbehandlungsschritt wird
die wasserlosliche PVA-Komponente entfernt und es bleibt eine flexible und porose

Elastomer-Struktur zuriick (Abbildung 10) [32].

Jianlei Wang et al. erzeugten schauméhnliche Strukturen mit einem im FLM-Verfahren
verarbeiteten Polyethylenwachses. Dazu wurden dem Wachs-Filament sogenannte Mik-
rosphéren mit einer Schaumungstemperatur von 120 °C beigemischt. Bei Mikrosphédren
handelt es sich um mit Kohlenwasserstoffverbindungen gefiillte thermoplastische Hohl-

kugeln.
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Abbildung 10: Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme Lay-Fomm 60.

Oberhalb der Schaumungstemperatur erweichte die thermoplastische Hiille und es kam
durch den Gasdruck im Inneren zur Expansion. Die hergestellten Probekorper temperten
nachtriglich in einer Presse. Durch diese Nachbehandlung wurde das fertigungsbedingte
Hohlraumvolumen an der Grenzfldche zwischen den Schichten durch die Expansion der
Mikrosphéren geschlossen und es entstand eine schaumartige Struktur (Abbildung 11)
(Wang, Xie, ZixiangWeng, Senthil, & Wu, 2016).

II/
8 - "
0 f 0 |
| — ' Healt
® L] — —
fo 2
L
Abbildung 11: Schematische Darstellung der Expansion — lila: von Mikrosphéren; grau: in

der Kunststoffmatrix; rot: Grenzfliche (Wang, Xie, ZixiangWeng, Senthil, &
Wu, 2016).
Im Gegensatz zu den oben aufgefiihrten Ansétzen, die eine Nachbehandlung bedingen,
arbeitet das FLM-Filament Varioshore TPU der Firma colorFABB mit integrierten Treib-
mitteln, deren Aufschdumverhalten durch Anpassung der Verarbeitungstemperatur maf3-

geblich beeinflusst wird (3djake, kein Datum).

Erste Vorversuche mit Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS) zeigten, dass durch die Ver-
wendung von treibmittelbeladenen Schmelzen mit dem AKF eine maximale Gewichtsre-
duktion von etwa 37 % im Vergleich zum spritzgegossenen Vollmaterial und eine Ge-

wichtsreduktion von 28 % im Vergleich zu ungeschdumten AKF-Probekdrpern erreichen
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lasst. Abbildung 12 A zeigt die Computertomografie (CT) Aufnahme einer im AKF-Ver-
fahren geschdumten ABS-Schicht innerhalb eines Bauteils. Eine gleichméBige Verteilung
der Poren ist erkennbar, was den Prozess deutlich von spritzgegossenen Schaumstruktu-
ren abgrenzt. Diese zeichnen sich gewdhnlich durch eine kompakte AuBlenhaut mit zu-
nehmender Porengro3e im Bauteilinneren aus. Somit ist beim AKF-Verfahren eine Ex-
pansion iiber das gesamte Bauteil mdglich und das Material liegt ebenmiBig zellulér vor.
In Abbildung 12 B ist ein einzelner aufgeschdumter ABS-Strang mit der erhaltenen ge-
schlossenzelligen Schaumstruktur und homogenem Porendurchmesser zu sehen. Abbil-
dung 12 C zeigt zum Vergleich eine ungeschiumte ABS-Schicht mit gleichméBiger
Struktur, in Abbildung 12 D ist die fehlende Stranghaftung durch VergroBerung des

Formfaktors fiir ungeschdumtes ABS erkennbar.
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Abbildung 12: CT-Aufnahme einer geschdumten ABS-Schicht (A), Strang mit farblich markier-
ten Poren (B), ungeschaumte dichte Schicht (C) und Unterfiillung durch Form-
faktor-Anderung (D).
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3 Losungsweg zur Erreichung des Forschungsziels

3.1 Arbeitshypothese

Ziel dieses Forschungsvorhabens ist es, das bereits im Spritzguss und der Extrusion etab-
lierte Verfahren des Schiumens auf die Additive Fertigung zu tlibertragen. Die Herstel-
lung von geschlossenzelligen TPE-Schidumen liegt dabei besonders im Fokus, da diese
ein breites Anwendungsspektrum von individuell gestalteten Produkten mit variablen
Dampfungseigenschaften bieten. Dartiber hinaus soll tiberpriift werden inwieweit sich die
Vorteile des Schiumens in Bezug auf Gewichtsreduktion sowie die Ddmpfungseigen-
schaften auf die additive Fertigung iibertragen lassen. Dazu werden die mechanischen
Eigenschaften der hergestellten Probekdrper mit den spritzgegossenen Integralschiumen
verglichen. Ein weiterer Schwerpunkt ist die optische Analyse der TPE-Schaumstruktu-
ren. Des Weiteren lédsst sich mittels Thermografie die Warmeverteilung innerhalb des
Bauteiles wihrend des Druck- und Schdumprozesses aufnehmen. Die Kernpunkte der ge-

planten Arbeiten lassen sich daher wie folgt zusammenfassen:

1. Eine optimale Schaumstruktur ist durch gezielte Variation der Herstellparameter, ei-
ner angepassten Prozessfithrung und der anschlieBenden experimentellen mechani-
schen Charakterisierung zuganglich.

2. Des Weiteren ist die Gewichtsreduzierung sowie die Ddmpfungseigenschaften des
TPE ein wichtiges Kriterium, das es zu untersuchen gilt.

3. Aus den gewonnenen Ergebnissen der Zug- und Druckpriifung resultieren Kennwerte,
die zur Ausarbeitung und Formulierung von Konstruktionsrichtlinien sowie Empfeh-
lungen zur Auslegung und Herstellung von geschdumten additiv gefertigten Bauteilen
herangezogen werden.

4. Zur Sicherung der Bauteilqualitit und Uberwachung des Aufschiumverhaltens kon-
nen sowohl eine Thermografie- als auch eine Highspeedkamera in den Prozess inte-
griert werden.

5. Der bisher sehr geringe Wissensstand im Bereich TPE-Schdumen in der Additiven
Fertigung wird durch das Vorhaben signifikant erweitert und das aufgebaute Know-

How in Vorlesungen und Schulungen implementiert.
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4 Durchgefiithrte Arbeiten

4.1 Materialauswahl

4.1.1 Polymere

Die Bezeichnung TPE-U oder auch TPU steht fiir thermoplastische Elastomere auf
Urethanbasis oder thermoplastisches Polyurethan. Allgemein bestehen TPE aus weichen,
elastischen Anteilen und harten, thermoplastischen Segmenten. TPE zeigen wéhrend des
Gebrauchs das gummielastische Verhalten von Elastomeren und in der Verarbeitung das
Aufschmelzverhalten von Thermoplasten. Sie werden in zwei Gruppen unterteilt, die Po-
lymerblends und die Blockcopolymere (Abbildung 13). Bei Polymerblends sind
Elastomerpartikel in der thermoplastischen Polymermatrix verteilt. Blockcopolymere be-
stehen aus harten, thermoplastischen Segmenten A, welche die physikalischen Vernet-
zungspunkte bilden, und weichen, elastischen Segmenten B, welche die Matrix bilden.

[33-35]

Blockcopolymer, Blockcopolymer,

Polymerblend kristalline Hartsegmente amorphe Hartsegmente

TPE-O, TPE-V TPE-E, TPE-A, TPE-U

Abbildung 13: Darstellung der verschiedenen Gruppen von thermoplastischen Elastomeren. [34]

TPE-U werden in einer Polyaddition aus Diisocyanaten und Diolen hergestellt. Das Hart-
segment besteht aus dem Diisocyanat und einem kurzkettigen Diol, meist 1,4-Butandiol.
Das Weichsegment besteht aus einem langkettigen Diol, meist ein Polyether- oder Poly-

esterdiol. [33-35]

In dem Forschungsvorhaben werden in Summe sechs verschiedene TPU-Typen auf ihre

Verarbeitung unter Zugabe von Treibmitteln untersucht.

Fiir die Verarbeitung mittels AKF werden vorrangig zwei TPU-Typen tiefergehend be-

wertet.
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In Tabelle 2 und Tabelle 3 sind die wichtigsten Kennwerte der verwendeten

TPE-U gelistet.

Tabelle 2: Wichtigste Materialdaten von M1 — Ether-basiert

Eigenschaft Wert Priifverfahren
Dichte 1120 kg/m? ISO 1183-1
Glasiibergangstemperatur - ISO 6721-1
Shore Harte A 86 DIN ISO 7619-1 (1s)
. ISO 527-2
Zugmodul xy-Richtung - (1 mm/min)
D ) ISO 527-2
Zugfestigkeit xy-Richtung 39,1 MPa (200 mm/min)
. ISO 527-2
- 0
Bruchdehnung xy-Richtung 597 % (200 mm/min)
Spritzgieflen - Massetemperatur 205 °C-225°C -
Extrudieren - Massetemperatur 195 °C - 205 °C -
Maximale Trocknungstemperatur 80 °C -
Tabelle 3: Wichtigste Materialdaten von M2 — Ether-basiert
Eigenschaft Wert Priifverfahren
Dichte 1060 kg/m? ISO 1183-1
Glasiibergangstemperatur -68 °C ISO 6721-1
Shore Hirte A 65-79 DIN ISO 7619-1 (1s)
Zugmodul xy-Richtung 3 MPa ISO 527-2 (1 mm/min)
Zugfestigkeit xy-Richtung 14 MPa 150 527-2
(200 mm/min)
. ISO 527-2
_ 0
Bruchdehnung xy-Richtung 1038 % (200 mm/min)
Additive Fertlgultlfr- Massetempera- 190 °C - 220 °C i
Trocknungstemperatur 80 °C - 100 °C -

Zusétzlich wurden flir die Versuche beim SpritzgieBen vier weitere TPU-Typen fiir die

detaillierte Betrachtung des Schaumverhaltens herangezogen, siche Tabelle 4 .

Tabelle 4: Ubersicht der verwendeten TPU-Typen beim SpritzgieBen.

M3 M4 M5 M6
Ester-basiert | Ester-basiert | Ether-basiert | Ester-basiert
Eigenschaft Wert Wert Wert Wert Prui::;fah-
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Dichte 1,18 1,18 1,07 g/em? 1,18 ISO 1183-1
. DIN ISO
Shore Harte A 65 67 70 60 7619-1 (1s)
Zugfestigkeit | o\ p0 | 30Mpa | 25MPa | 28MPa | DIN 53504
xy-Richtung
Bruchdehnung | ¢ o/ 800 % 900 % 630 % DIN 53504
xy-Richtung
Massegnpera' 165-185 | 165-185 | 180-205 | 175 -200 -
Trocknungs- | 3 hbei 80- | 3 hbei80- | 3 hbei80- | 3h bei80- i
temperatur 90 °C 90 °C 90 °C 90 °C
4.1.2 Treibmittel

Bei den verwendeten Treibmitteln fiir das Projekt handelt es sich um zwei Mikrospharen

(MS1, MS2) und drei endotherme Treibmittel (EN1, EN2, EN3). Die expandierenden

Gase bei MS1 sind Kohlenwasserstoffe. Bei MS2 handelt es sich um eine Kombination

aus Mikrosphéren mit einem endothermen Treibmittel — wirksame Treibgase sind Koh-

lenwasserstoffe und Kohlenstoffdioxid. Die endothermen Treibmittel setzen Kohlenstoff-

dioxid und Wasser frei.

In Tabelle 5 und Tabelle 6 sind die wichtigsten technischen Daten der Treibmittel gelistet.

Tabelle 5: Technische Daten der Mikrosphédren Treibmittel MS1 und MS2

MS1 MS2
Beginn der Expansion ca. 140 °C ca. 140 °C
Maximale Verarbeitung- ca. 200 °C ca. 200 °C
stemperatur
Treibmittelgehalt ca. 65 % ca. 65 %
Schiittdichte ca. 400 kg/m’ ca. 260 kg/m’
Dosierung 1,0-5,0% 1,0-5,0%
Tabelle 6: Technische Daten der endothermen Treibmittel EN1 und EN2
EN1 EN2
Beginn der Expansion ca. 135 °C ca. 135 °C
Maximale Verarbeitung- ca. 220 °C ca. 220 °C
stemperatur
Treibmittelgehalt ca. 40 % ca. 70 %
Schiittdichte ca. 500 kg/m’ ca. 600 kg/m’
Dosierung 1,0-3,0 % 0,5-1,5%

Tabelle 7: Technische Daten des endothermen Treibmittel EN3
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EN3
Beginn der Expansion ca. 180 °C
Schiittdichte ca. 640 kg/m3
Dosierung 1,0-3,0%
4.2 Materialgrundcharakterisierung

Die Materialgrundcharakterisierung mit Hilfe von verschiedenen thermischen Analyse-
methoden, wie Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) und Oxidations-Induktionszeit-
messungen (OIT), ermdglicht eine detaillierte Untersuchung der thermischen Eigenschaf-
ten der ausgewéhlten TPEs und der eingesetzten Treibmittel. Diese Analyseverfahren die-
nen dazu, wichtige Informationen iiber das Verhalten der Materialien bei unterschiedli-

chen Temperaturen zu gewinnen.

Durch die Kombination der Methoden wird ein umfassendes Verstindnis der thermischen
Eigenschaften der TPEs und der Treibmittel geschaffen. Dies ist entscheidend fiir die
Optimierung der Verarbeitungsparameter, die Materialauswahl und die Entwicklung von

schaumgefiillten Strukturen in der additiven Fertigung.

4.3 Additive Fertigung

4.3.1 Freeformer der Firma Arburg

Alle Versuche werden auf einer AKF-Anlage Freeformer 200-3X der Firma Arburg Hol-
ding GmbH und Co. KG (LoBburg, Deutschland) (Abbildung 14) durchgefiihrt. Sie be-
sitzt zwei kurze Drei-Zonen-Schnecken, jeweils mit Riickstromsperre und piezogetakte-
tem Diisenverschluss (Abbildung 15). Es konnen somit Mehrkomponenten-Bauteile aus
zwei Materialen hergestellt werden. Weiterhin verfiigt die Maschine iiber einen geschlos-
senen und beheizbaren Bauraum. Der Bauteiltrdger im Inneren ist tiber drei Achsen be-
weglich und besitzt eine Vakuumeinrichtung fiir die Tragerplatte. Die Bedienung erfolgt

uber ein Panel mit Multi-Touchscreen.
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Abbildung 14: AKF-Anlage Freeformer 200-3X von Arburg. [31]

Austragseinheit 1

Bauplattform

Vakuumanschluss

Abbildung 15: Bauraum des Freeformer 200-3X am SKZ.

4.3.2 Materialqualifizierung
Zunichst erfolgt die Qualifizierung der ungeschaumten TPE-U auf dem Freeformer. Fiir

die Maschinenparameter werden Angaben aus den Materialdatenbléttern und Erfahrun-

gen mit dhnlichen Materialtypen verwendet (Tabelle 5 und Tabelle 6). Zunéchst wird die
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Temperaturfithrung und die Materialaufbereitung so eingestellt, dass ein gleichméBiger
Masseaustrag und ein durchgehender Materialstrang gewédhrleistet ist. Die Verarbeitungs-
temperaturen der TPE-U werden von der oberen Einsatzgrenze nach unten hin variiert.
Gleichzeitig sollte der Massedruck zwischen 200 - 400 bar liegen [38]. Uberschreitet die-
ser 500 bar muss die Temperaturfithrung nach oben angepasst werden. Die Bewertung

erfolgt visuell.

Mit der bestimmten Temperaturfithrung werden Kunststoffstringe bei Austragsmengen
von 50 % - 100 %, in 10 %-Schritten erzeugt. Diese Stringe werden mittels Auflichtmik-
roskopie auf Brand- oder Verfarbungsflecken sowie Bldschenbildung untersucht. Des
Weiteren kann aus dem Breiten / Hohen Verhéltnis der Perlenketten ein vorldufiger Form-

faktor bestimmt werden.

Bei weichen Materialien kann es aufgrund der Viskositét vorkommen, dass diese beim
Austrag in die Liange gezogen werden und eine Bestimmung des Formfaktors aus dem
Breiten / Hohen Verhiltnis schwer bis gar nicht mdglich ist. In diesem Fall konnen ein-
fache Quader bei verschiedenen Kombinationen von Austrag, Formfaktor und Schichtdi-

cke gedruckt und untersucht werden.

Mit Hilfe einer Formel (Gleichung 13) wird der theoretische Fiillgrad berechnet, welcher
in etwa 100 % betragen sollte, um eine gute Bauteilqualitdt zu gewihrleisten. Dabei sind

die Parameter Austrag, Formfaktor und Schichtdicke entscheidend.

Tropfenvolumen [mm?3

14100 (13)

Theoretischer Fillgrad =

Slicervolumen [mm3]

Der theoretische Fiillgrad ergibt sich aus dem Quotienten aus Tropfenvolumen und Sli-

cervolumen. Das Tropfenvolumen kann durch Gleichung 14 beschrieben werden.

A

Austra
Tropfenvolumen = (7‘[ * D? x Z) * g

100

(14)

D: Diisendurchmesser
A: Bewegung der Schnecke, bzw. des Aktors fiir einen Tropfen bei 100 % Austrag

Das Slicervolumen ergibt sich aus Gleichung 15.

Slicervolumen = (SD * FF)? « SD (15)
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SD: Schichtdicke
FF: Formfaktor

Bei den Versuchen wird nur der Austrag und der Formfaktor variiert, wéhrend die
Schichtdicke gleichbleibend auf 0,2 mm eingestellt ist. Die erzeugten Quader werden op-
tisch auf Uber- bzw. Unterfiillung untersucht. Mit Hilfe der Mikroskopie kann die
Schichtdicke kontrolliert werden. Uber Gewicht und AbmaBe der Quader wird die Dichte
bestimmt und mit der Literatur verglichen. Weiterhin werden mit CT-Messungen die Pro-
bekorper auf Fehlstellen und Poren untersucht. Nach Auswertung der Ergebnisse wird ein
Austrag und Formfaktor fiir das Material festgelegt. Um eine optimale Bauteilqualitit zu
erhalten, erfolgt anschlieBend noch die Feineinstellung des Formfaktors in 0,005 Schrit-
ten. Ziel der Materialqualifizierung ist es, Bauteile mit einer glatten Oberfliche und mi-
nimalen Liicken zwischen den Kunststoffbahnen, sowie einer mdglichst hohen Bauteil-

dichte zu erhalten.

4.3.3 Untersuchungen der Methoden zur Volumenkompensation

Der Einsatz von chemischen Treibmitteln wirkt sich auf das Volumen der extrudierten
Kunststoffschmelze aus. Beim Austritt aus der Diise kommt es, in Abhdngigkeit vom An-
teil des Treibmittels, zu einer VergroBerung des Volumens und zusitzlich zu einer verin-
derten Geometrie der extrudierten Kunststofftropfen. Der Volumenzuwachs der extru-
dierten Schmelze muss durch eine Anpassung der Prozessparameter kompensiert werden,
um eine Uberfiillung des Bauteils zu vermeiden. Fiir die Korrektur stehen verschiedene
Maschinen- (Bauraum-, Verarbeitungstemperatur, Staudruck und Einspritzgeschwindig-
keit) und Slicer-Parameter (Formfaktor, Fiillgrad und Austrag) zur Verfiigung. Der Aus-
trag definiert sich liber das Hohen-Breiten-Verhiltnis des Tropfens, dargestellt in Abbil-
dung 16. Dabei soll die Tropfenhdhe ca. 25 bis 30 % hoher als die Soll-Schichtdicke sein.
Diese wird konstant bei 0,2 mm gehalten, dies entspricht einer Tropfenhéhe von 0,25 bis

0,26 mm.
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Abbildung 16: Hohen-Breiten-Verhiltnis des Tropfens.

4.3.4 Schiumen der qualifizierten TPU

In Vorversuchen wird einem der qualifizierten Materialien zuerst 1 %, dann 3 % und zum
Schluss 5 % eines Mikrosphdren Treibmittels beigemischt und mit den zuvor bestimmten
Parametern Quader gedruckt. Durch optische Begutachtung kann somit eine erste Ein-
schitzung zum Schidumungsverhalten gewonnen werden. Gleichzeitig werden Kunst-

stoffstrange extrudiert und unter dem Mikroskop betrachtet.

Abhingig von den Ergebnissen der Vorversuche erfolgt eine erneute Untersuchung der
Temperaturfithrung. Dabei wird ausgehend von den Parametern der Materialqualifizie-
rung die Temperaturfithrung der Zonen nach oben und unten variiert. Ziel hierbei ist es
die Temperaturfiithrung zu finden, bei der der Schaumungsgrad am hochsten ist, also das

Bauteil {iberfiillt und eine Volumenkompensation notwendig ist.

Mit der neu festgelegten Temperaturfithrung erfolgt anschlieend die Volumenkompen-
sation durch schrittweises Reduzieren des Austrags. Hierfiir wird der Austrag in 1 %-
Schritten abgesenkt und so lange Quader gedruckt, bis keine Uberfiillung der Bauteile
mehr zu erkennen ist. Es wird wiederum die Dichte und mit Hilfe von CT-Messungen die
Porositét bestimmt. Weiterhin kann mit den CT-Messungen die Verteilung der Poren-

grofle analysiert werden.
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Das oben beschriebene Vorgehen wird fiir zwei TPU mit jeweils zwei Mikrosphiren

Treibmitteln und zwei Endothermen Treibmitteln durchgefiihrt.

4.3.5 Untersuchung der mechanischen Eigenschaften

Mit den im vorherigen Kapitel bestimmten Parametern fiir die geschdumten TPE-U wer-
den Probekorper fiir die Untersuchung der mechanischen Eigenschaften gedruckt. Es er-
folgt der Druck von jeweils fiinf Zugprobekorpern, bei denen der Zugmodul (Ey), die
Zugfestigkeit (omax) und die Bruchdehnung (ep) betrachtet werden. Bei der Zugpriifung
erfolgt die Bestimmung des E-Moduls mit einer Geschwindigkeit von 1 mm/min. An-

schlieBend wird auf eine Priifgeschwindigkeit von 200 mm/min umgeschaltet.

Die Bewertung von Bauteileigenschaften erfolgte anhand von Zug- und Druckbeanspru-
chungen. Die Geometrie der Zugpriifkdrper orientiert sich an der DIN EN ISO 527. Dazu
wurden Zugstdbe Typ 1A (verkiirzt) zur Charakterisierung der Festigkeit auf dem AKF
gedruckt.

Abbildung 17: Zugstdbe Typ 1A verkiirzt im AKF.

Die Bestimmung der Zugeigenschaften erfolgen auf der ,,Zwick Z020* Zugpriifmaschine
von der Firma Zwick GmbH & Co. KG. Die Zugstibe werden mittels der pneumatischen
Spannbacken eingespannt und in Anlehnung an die DIN EN ISO 527-2 gepriift. Aufgrund
der Elastizitit des TPE hat schnell gezeigt, dass die zur Verfiigung stehenden Einspann-

backen auf Grund ihrer ,,glatten‘ Oberfldche ungeeignet sind und die Probekdrper aus der
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Einspannung rutschen. Dazu wurde ein Wechseleinsatz mit Wellenstruktur konstruiert

und mittels Laser Sintern gefertigt.

Abbildung 18: Zugpriifung links: "glatter" Einsatz rechts: Wellenstruktur.

Die Bestimmung der Dampfungseigenschaften erfolgen ebenfalls auf der ,,Zwick Z020.

Weiterhin werden jeweils flinf Druckprobekorper hergestellt, bei denen die Druckspan-
nung bei 90 % Stauchung (omax) untersucht wird. Die Geometrie der Druckprobekdrper
orientiert sich an DIN EN ISO 604. Dazu wurden Wiirfel mit den MaBlen 10x10x10 mm
fiir die Druckpriifung zur Bestimmung der Ddmmungseigenschaften auf dem AKF ge-

druckt.

Zusétzlich zu den geschdumten Probekorpern werden Probekorper aus den qualifizierten
Ausgangsmaterialien, aber mit einem reduzierten Fiillgrad gedruckt. Der Fiillgrad wird
dabei so eingestellt, dass die Bauteile eine dhnliche Dichte wie die geschdumten Probe-
korper haben. Weiterhin werden Priifkorper aus den qualifizierten Ausgangsmaterialien

mit einem 100 % Fiillgrad hergestellt.

Zur Untersuchung der Dampfungseigenschaften werden Probekdrper fiir die Dynamisch-

mechanische Analyse (DMA) hergestellt.

Die mechanischen Eigenschaften werden sowohl untereinander als auch, soweit vorhan-

den, mit Literaturwerten verglichen.
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4.3.6 Validierung der Prozessparameter

Zur Herstellung der Probekorper wird der ARBURG Kunststoff Freeformer verwendet.
Im Gegensatz zu anderen extrusionsbasierten Verfahren besitzt der AKF eine Nadelver-
schlussdiise. Die Kunststoffschmelze zwischen der Diisenspitze und der Riickstromsperre
steht dabei unter Druck. Der Systemdruck ist entscheidend fiir die Ausbildung eines ein-
phasigen Systems und damit eine Voraussetzung fiir den Schaumprozess. Diese Beson-
derheit ermdglicht die Verarbeitung von treibmittelbeladenen Kunststoffschmelzen in ei-

nem Additiven Fertigungsprozess.

Im Vorfeld der Versuche werden eine Reihe von Prozessparametern zur Herstellung der
Probekorper festgelegt. Dazu gehdren die Maschineneinstellung des AKF, die Slicerpa-
rameter und die Skalierungsfaktoren der Schwindungskompensation. Dariiber hinaus sind
die Auswirkungen des Treibmittels auf die Schaumstruktur relevant. Fiir die Untersu-
chungen der Verarbeitungs- als auch Slicingparameter werden jeweils 5 Quader mit einer
Grundflache von 17,5 x 17,5 x 3 mm, analog der Vorgaben der Prisentation ,,ARBURG
Kunststoff Freiformen Materialqualifizierung® hergestellt (Arburg, 2019). Die Quader-

geometrie hat den Vorteil, dass die Druckzeit deutlich reduziert ist.

Tabelle 8: Sternversuchsplan Slicingparameter.

Einflussgrofien Quader

1. Formfaktor
Slicingparameter 2. Fiillgrad

3. Austrag
Versuchsreihen bei 3 Stufen 27
Probekorperanzahl 5
Probekorper pro Sternversuch | 27 x 5=135
Treibmittelkombinationen 6
Probekorper insgesamt 135x 6 +135=945

Wie in Tabelle 8 zu sehen werden zundchst Formfaktor, Fiillgrad und Austrag des unge-
schaumten sowie des geschdumten Materials variiert. Fiir die Slicingparameter ist die
Ausarbeitung eines Sternversuchs mit Hilfe der statistischen Versuchsplanung (Design of
Experiment - DOE) notwendig. Mittels Modifikation der einzelnen Faktoren, ausgehend
von der Mittelstellung, dem sogenannten center point entsteht ein ,,Stern*“. Durch das Va-
riieren der Parameter, beginnend von der Mitte, jeweils nach oben und unten ergibt sich

ein zweistufiger Versuchsplan. Bei 3 Parametern, 3 Variationsstufen in Kombination mit
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2 verschiedenen Treibmitteln in jeweils 3 Konzentrationen ergeben sich 189 Versuchs-

reihen und damit 945 Probekorper.

Basierend auf den Versuchen zu den Slicingparametern erfolgt die Optimierung der Ver-
arbeitungsparameter hinsichtlich FlieBfahigkeit der Schmelze und Abkiihlverhalten des

Bauteils wie in Tabelle 9 dargestellt.

Tabelle 9: Sternversuchsplan Verarbeitungsparameter.

Einflussgrofien Quader

1. Bauraumtemperatur

2. Verarbeitungstemperatur
3. Staudruck

4. Einspritzgeschwindigkeit

Verarbeitungsparameter

Versuchsreihen bei 3 Stufen 12
Probekorperanzahl 5
Probekorper insgesamt 12x5=60

4.3.7 Herstellung von additiv gefertigten Probekorpern zur Charakterisierung
der mechanischen Eigenschaften

Die Bewertung von Bauteileigenschaften soll grundsétzlich anhand von Zug- und Druck-
beanspruchungen erfolgen. Die Geometrie der Zugpriifkdrper soll sich an der DIN EN
ISO 527, der Druckprobekorper an DIN EN ISO 604 orientieren. Untersuchungen der
Hochschule Trier sowie Dortmund haben bei Festigkeitsuntersuchungen von additiv ge-
fertigten Zugstidben auf die Norm DIN EN ISO 527 verwiesen [39]. Demnach erweist
sich die Norm als niitzlicher und praxistauglicher Maf3stab zur Bestimmung der Zugei-
genschaften. Im SpritzgieBprozess findet {iblicherweise der Zugprobekdrper Typ 1A An-
wendung. Um die Druckzeit zu reduzieren sowie eine komplette Serie an Probekorpern
in einem Baujob drucken zu kénnen, wurde ein Zugstab entworfen, bei dem die Malle,
wie zum Beispiel der Radius (24 mm=+1mm), die Breite an den Enden
(10,0 mm £ 0,2 mm), die Breite des engen Teils (20,0 mm £ 0,2 mm) und die bevorzugte
Dicke von 4,0 mm + 0,2 mm, aus der DIN EN ISO 527-2 nach Typ 1A beriicksichtigt
werden [54]. Allerdings betrdgt die Messldnge des parallelen Teiles nur noch
25,0 mm + 0,5 mm. Untersuchungen ergaben, dass kein Unterschied der Zugeigenschaf-
ten zwischen dem Typ 1A und Typ 1A verkiirzt ersichtlich ist (Baumeister, 2017). Die
Probekorpergeometrie fiir die Druckpriifung nach DIN EN ISO 604 ist 10 mm x 10 mm

X 4 mm.
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Aus den resultierenden Ergebnissen des Versuchsplans der Quader setzen sich die opti-
malen Verarbeitungs- und Slicingparameter fiir den Versuchsplan der Zug- und Druck-
priifung zusammen. Fiir die Priifung der mechanischen Eigenschaften druckt der AKF
jeweils 5 Zugprobekorper liegend und stehend sowie 5 Druckprobekorper flir die ge-
schdumten sowie ungeschdumten TPE mit 2 Treibmitteln in jeweils 3 Konzentrationen.
Daraus ergibt sich eine Gesamtprobekorperanzahl von 90 geschdumten und 15 unge-
schaumten Probekorpern pro Kunststoff. Die Nutzung einer Highspeedkamera ermog-
licht die optische Betrachtung von Strangform und Entstehung der geschdumten Struktur.
Zudem soll der Prozess thermisch mittels Thermographiekamera erfasst werden, um die
Wirmeverteilung innerhalb des Bauteiles wihrend des Druck- und Schaumprozesses auf-
nehmen. Die gewonnen Kenntnisse dienen zur Regulierung der optimalen Temperatur-
verhéltnisse wihrend des Prozesses, da zu erwarten ist, dass eine gasbeladene Schmelze
wegen der geringeren spezifischen Warmekapazitit schneller abkiihlt als ein unbeladener

Schmelzestrang.
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4.4 Spritzgief3en

4.4.1 Herstellung von Probekorpern

4.4.1.1 SpritzgieBmaschine

Hersteller der verwendeten SpritzgieBmaschine ist WITTMANN BATTENFELD. Die
Maschine gehort der SmartPower-Reihe an und ist mit dem Maschinentyp 240/750 sowie
dem Steuerungstyp UNILOG B8 ausgestattet. Sie besitzt eine SchlieBkraft von 2400 kN.
Weiterhin ist die SpritzgieBmaschine mit der CELLMOULD® Technologie ausgeriistet,
womit das physikalische Schaumen moglich ist. Abbildung 19 zeigt ein Bild der einge-

setzten SpritzgieBmaschine.

Abbildung 19: Darstellung der wahrend der Versuchsdurchfithrung verwendeten TSG-Anlage

Anlagenbedingt wird mit einer von Wittmann Battenfeld auf die CELLMOULD Technik
spezialisierten 25D langen Schnecke, dargestellt in Abbildung 20, gearbeitet.
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Riickstromsperre Barrierezone

Nadelverschlussdiise

CELLMOULD® Schnecke Zudosierung N,
Injektor

Abbildung 20: Abbildung der in den Versuchen verwendeten Schnecke von Wittmann Battenfeld
[Quelle: Wittmann-Battenfeld].

4.4.1.2 Werkzeuge

Fiir die Versuche kamen zwei unterschiedliche Werkzeuge zum Einsatz.

Fir die Schdumversuche mit dem TPU M2, wurde eine Platte mit den Maf3en 450 x 110
X 4 mm genommen. Diese Abmessungen ermoglichten eine optimale Entnahme der Pro-
bekorper fiir die mechanische Charakterisierung. Dariiber hinaus konnten Einflussfakto-
ren liber die FlieBwegldange bestmoglich evaluiert werden. Fiir die Schdumversuche mit
vier alternativen TPU-Typen (M3 — M6) wurde eine Platte mit den Maflen 310 x 280 x 3
mm genutzt, da von diesen Materialien jeweils nur geringe Mengen fiir die Versuchsrei-
hen seitens des Industrieunternehmens gestellt wurden. Beide Werkzeuge besitzen einen

Kaltkanal.

4.4.1.3 Weitere Anlagentechnik

Trockner
Fiir die Trocknung des Granulats im Vorfeld der SpritzgieBuntersuchungen wurde der

Drymax E60 der Firma Wittmann Battenfeld verwendet.
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Feuchtigkeitsmessung

Fiir die Feuchtigkeitsmessung wird das Messgerdt der Sartorius AG Germany mit der
Bezeichnung MA100C-000230V1 verwendet. Fiir die Messung werden 20 g Granulat

eingewogen, welches 25 min bei einer Temperatur von 110 °C temperiert werden.

4.4.2 Versuchsplanung

Zur Bewertung von Prozessparametern auf die Ausbildung der Schaumstruktur wurde im

SpritzgieBen ein Stern-Versuchsplan in drei Levelstufen mit Zentralpunkt gefahren.

Tabelle 10: Versuchsplan Spritzgielen

Staudruck s]czlilvlslll)l l;;:;ﬁ: ¢ Treibmittelgeh- Werkzeugtem-
[bar] [com/s] alt peratur [°C]
Vo 120 150 Null 30
V1-7pP 120 150 Niedrig 30
V2 150 150 Niedrig 30
V3 180 150 Niedrig 30
V4 120 180 Niedrig 30
\E 120 220 Niedrig 30
Vo6 120 150 Hoch 30
\'%/ 180 220 Niedrig 30
V8 120 150 Niedrig 40

Dieser grundlegende Versuchsplan wurde fiir das TPU M2 mit in Summe fiinf verschie-
denen Treibmitteln abgefahren. Die Treibmittel umfassten ein physikalisches Treibgas
N»; zwei endotherme Treibmittel von unterschiedlichen Herstellern, welche CO» freiset-
zen und zwei Typen Mikrosphédren, wobei ein Material zusétzlich mit einem endothermen
Treibmittel additiviert ist. Treibmittelgehalt beim physikalischen Schiumen: niedrig —
0,14 1/Zyklus, hoch — 0,3 I/Zyklus; Treibmittelgehalt beim chemischen Schiumen bzw.
Schiumen mit Mikrosphéren: niedrig — 1 Gew%; hoch — 3 Gew%.

Somit ergaben sich im grundlegenden Versuchsplan 45 Versuchsreihen iiber alle Treib-

mittelvariationen hinweg.
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In Abhéngigkeit der Ergebnisse und der aufkommenden Fragestellungen wurde der Ver-
suchsplan individuell erweitert. Dies schlie8t zum einen Versuche mit ein, bei dem che-
mische und physikalische Treibmittel in einem Prozess kombiniert wurden, aber auch die
sehr umfangreichen Versuche, welche sich auf Grund der Gelbfarbung der mittels Mik-
rosphéren geschdumten Platte ergaben. Die zusétzlichen Versuchsreihen umfassten: ho-
here Werkzeugtemperaturen (50 bzw. 70 °C), Variation der Dosiergeschwindigkeit in
fiinf Stufen, drei zusitzliche Variationen im eingestellten Staudruck, Untersuchungen mit
einer Standardschnecke, Verifikation von Versuchsergebnissen mit vier weiteren TPU-

Typen, sowie Kombination aus oben benannten Prozessparametern.

4.4.3 Probenpriparation

Fiir jede der untersuchten Versuchsreihen wurden jeweils vier Probekorper — Zugstab 1

BA - aus den gefertigten Platten entnommen, und fiir die spétere mechanische Priifung

zur Seite gelegt, siche Abbildung 21.

Abbildung 21: Probenentnahme und -bezeichnung der Zugstibe.

Die Probenentnahme fiir die Bewertung der Schaumstruktur mittels Computertomografie
erfolgte entsprechend der in Abbildung 22 dargestellten Vorgehensweise. Die Proben
wurden mittig zur FlieBweglinge herausgetrennt. Eine grof3ere Probe bietet hierbei eine
gute Bewertung der ausgebildeten Schaumstruktur {iber die Bauteilbreite. Eine kleinere
Probe wurde fiir hochauflésende CT-Aufnahmen genutzt, wenn die Schaumstruktur sehr

feinporig war, bzw. eine hohe Porendichte vorlag.
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Abbildung 22: Probenentnahme der CT-Proben.

4.5 Analytik

4.5.1 Computertomografie (CT)

Fiir die CT-Messungen werden zwei Gerite der Firma Wenzel Volumetrik GmbH ge-

nutzt.

Tabelle 11: Computertomograph 1

Eigenschaft Name / Wert

Hersteller WENZEL Group GmbH & Co. KG
Bezeichnung CT-Workstation exaCT S60
Auflosung 5 pm bis 40 um

Tabelle 12: Computertomograph 2

Eigenschaft Name / Wert

Hersteller WENZEL Group GmbH & Co. KG
Bezeichnung CT-Workstation exaCT M150
Auflésung 40 um bis 125 um

4.5.2 Rasterelektronen Mikroskop (REM)
Das Rasterelektronen Mikroskop (REM) ist ein leistungsstarkes Mikroskop, das Elektro-
nenstrahlen verwendet, um hochauflésende Bilder von Proben zu erzeugen. Im Gegensatz

zum Lichtmikroskop nutzt das REM-Elektronen anstelle von Licht, was es ermoglicht,
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Strukturen mit viel hoherer Auflosung zu visualisieren. Das REM funktioniert, indem es
einen Elektronenstrahl auf die Oberflache einer Probe fokussiert. Dieser Strahl wechselt
in einem rasterartigen Muster iiber die Oberfliche der Probe. Wenn der Elektronenstrahl
auf die Probe trifft, interagieren die Elektronen mit der Oberfldche und erzeugen verschie-
dene Signale, darunter sekundére Elektronen, riickgestreute Elektronen und Rontgen-
strahlen. Die Detektoren im REM erfassen diese Signale, und durch die Analyse derer
kann das Gerit hochauflosende Bilder erzeugen, die feinste Details der Probe zeigen kon-
nen. Die Auflosung des REM kann im Bereich von Nanometern liegen, was es moglich

macht, sogar Strukturen auf atomarer Ebene sichtbar zu machen.

Im Forschungsvorhaben wurde die REM-Analyse genutzt, um die Verteilung der Mik-
rosphéren im TPE zu verdeutlichen. In Abbildung 23 ist die REM-Aufnahme zu sehen.

Durch den Wérmeeintrag wiahrend der Verarbeitung erweicht die thermoplastische Hiille

und das Treibgas im Inneren dehnt sich aus. Dadurch steigt der Gasdruck und es kommt

Mikrosphare

zu einer Volumensteigerung der Polymerhiille.

Abbildung 23: REM Aufnahme TPE mit Mikrosphéren.

4.5.3 Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC)
Die DSC misst die Warmeflussdanderungen in einer Probe in Abhingigkeit von der Tem-

peratur oder der Zeit. Die Probe wird zusammen mit einer Referenz in zwei getrennten
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Kammern platziert, und jede Kammer wird beheizt oder gekiihlt. Wahrend des Tempera-
turzyklus wird die aufgenommene oder abgegebene Wiarmemenge gemessen, wodurch

verschiedene thermische Ereignisse der Probe identifiziert werden konnen.

Zunichst wurde die DSC-Messung am M2 durchgefiihrt, siche Abbildung 24. Im Mate-
rialdatenblatt des Herstellers ist eine Verarbeitungstemperatur fiir den FLM-Prozess von
175 °C — 210 °C angegeben. Die DSC-Messung zeigt, einen wenig ausgepragten Peak
bei ca. 175 °C. Das spricht dafiir, dass es sich um ein amorphes TPE handelt.

Kompl.Peakausw:
Flache: 1.238 J/ig

DSC /(mW/mg) Peak*: 174.7 °C
Onset: 162.5°C
| Exo Ende: 1825°C

. Breite:  15.0 °C(37.000 %)

1-Aufheizung Hohe:  0.03153 mW/mg

1.0 1

0.5 1

0.0 1

1.Abkihlung
2.Abkihlung

-0.5 1

50 100 150 200
Temperatur /°C

Abbildung 24: DSC M2.

Die zweite DSC-Messung wurde an dem Treibmittel MS1 durchgefiihrt, siche Abbildung
25. Bei der ersten Autheizung (dunkelblaue Kurve) ist bei ca. 150 °C ein ausgeprégter
Peak zu sehen, der die Ausgasung des Treibmittels zeigt. Laut Materialdatenblatt startet
die Expansion bei ca. 140°C.
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50
DSC /(mW/mg)
1 EXO Kompi.peakausw Aufheizun
Flache: 28.13 Jig .Aufheizun
1.5 Oneet. 5040

Ende: 91.1°C
Breite: 44.7 °C(37.000 %)
Hohe:  0.2648 mW/m

Kompl.Peakausw:

1.01
Flache: 0.3774 Jig
Flache: 18.66 Jig Peak™: 177.6°C
Peak*: 1490°C Onset: 177.1°C
it et Onset: 139.2°C Ende: 1805°C
Podk: 780°C Ende 156.9°C Brete: 2.4 °C(37.000 %)
0.51 . Breite:  14.0 °C(37.000 %) Hohe: 0.05985 mW/mg
Onset: 426 °C r
Hohe:  0.4792 mW/mg

Breite: 46.9 “C(37.000 %)
Hohe:  0.313 mWi/mg

0.0 1
-0.5 1
1.AbkUhlung
2.Abkihlung
-1.01 @0
50 100 150 200

Temperatur /°C

Abbildung 25: DSC MSI.

4.5.4  Zugpriifmaschine
Die Priifung der Zug- und Druckprobekorper erfolgt auf der ,,Zwick 2020 Zugpriifma-

schine der Firma Zwick GmbH & Co. KG (Ulm, Deutschland) (Abbildung 26). Die Ma-

schine ist geeignet flir Zug-, Druck-, Biegeversuche, etc. und besitzt eine Kraftmessdose

mit einer maximalen Last von 20 kN.

Die Zugstibe werden mittels der mechanischen Spannklemmen ,,8253% (Fmax: 2,5 kN)
und Backen mit Wellenschliff eingespannt. Die Proben werden vor der Bestimmung der
mechanischen Eigenschaften fiir mindestens 16 Stunden bei Normklima (23 °C £+ 2 °C
bei 50 % Luftfeuchte) gelagert und anschlieBend bei dieser Umgebungstemperatur ge-
priift. Die Geschwindigkeit der Zugpriifung betrdgt dabei 200 mm/min. Das Elastizitits-
modul wird iiber den Traversenweg ermittelt, da ein mechanischer Messaufnehmer auf-
grund des schichtweisen Aufbaus der Priifkdrper und der dadurch entstehenden Vertie-
fungen nicht verwendet werden kann. Die Messung erfolgt innerhalb der ersten 0,05 % -
0,25 % und wird iiber eine Sekante zwischen den beiden Punkten ermittelt. Die Priifge-
schwindigkeit betrdgt 1 mm/min, die Vorspannkraft 2 N. Zur genaueren Bestimmung
empfiehlt sich die Verwendung eines optischen Messaufnehmers, der trotz der vorhande-
nen Rillen genauere Ergebnisse erzielen kann. Bei den Druckprobekorpern wird die

Druckspannung bei 90 % Stauchung bestimmt. Die Priifgeschwindigkeit betragt 10

mm/min.



4 Durchgefiihrte Arbeiten 51

Abbildung 26: Material-Priifmaschine Z020 von Zwick/Roell.

4.5.5  Priifkorper

4.5.5.1 Zugstab 1A verkiirzt

Im Spritzguss findet vorwiegend der Zugprobekorper Typ 1A nach der DIN EN ISO 527
Anwendung. Dieser wird in seinen Mallen angepasst, um im Freeformer jeweils eine
komplette Serie an Zugprobekdrpern herstellen zu kdnnen und die Druckzeit zu reduzie-
ren (Abbildung 27). In Untersuchungen wurden die Zugeigenschaften des Typ 1A mit
denen des Typ 1A verkiirzt verglichen. Dabei konnte gezeigt werden, dass diese sich in
ihren Eigenschaften nicht unterscheiden [39]. In Tabelle 13 sind die Parameter des ver-

kiirzten und des originalen Zugstabs dargestellt.
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Abbildung 27: Darstellung des verkiirzten Zugstabtyps 1 A nach DIN EN ISO 527-2. [40]

Tabelle 13: Malle des verkiirzten Zugstabtyps 1A [40]

Probekorpertyp 1A verkiirzt 1A

Iz Gesamtliange 94 mm 170 mm
r Radius 24 mm =+ 1 mm 24 mm £ 1 mm
L Entfernung zwischen den 4 mm £ 2 mm 1093 mm £ 3.2 mm

breiten parallelen Seiten
b Breite an den Enden 20 mm £ 0,2 mm 20 mm £ 0,2 mm
b1 Breite des engen Teils 10,0 mm + 0,2 mm 10,0 mm £ 0,2 mm
h Dicke 4,0 mm = 0,2 mm 4,0 mm = 0,2 mm
Lo Messldnge 25 mm £ 0,5 mm 50 mm £ 0,5 mm

4.5.5.2 Druckprobekorper

Fiir die Druckpriifung wird der Druckprobekorper (10 mm x 10 mm x 10 mm) in Anleh-

nung an DIN EN ISO 604 verwendet. Die Dicke des Probekdrpers wird aufgrund der
Weichheit der TPE-U von 4 mm auf 10 mm erhdht.
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5 Diskussion der Ergebnisse

5.1 Materialqualifizierung M1

Das erste TPU (M1) wird vor der Verarbeitung fiir 3 — 4 Stunden bei 70 °C getrocknet.
Eine anschlieBende Feuchtemessung ergibt eine Restfeuchte von 0,079 %. Fiir die Be-
stimmung der Verarbeitungstemperatur wird ein Versuchsplan anhand des Materialda-
tenblatts und Erfahrungen mit dhnlichen Materialien erstellt (Tabelle 14). Fiir die unter-
schiedlichen Verarbeitungstemperaturen wird anschlieBend Material ausgetragen. Dabei
wird kontrolliert das der Masseaustrag gleichmifig ist, dass ein durchgehender Strang

extrudiert wird und der Prozessdruck zwischen 200 — 400 bar liegt.

Tabelle 14: Versuchsplan zur Ermittlung der Verarbeitungstemperatur von M1

Versuchsnummer Zone 3 [°C] Zone 2 [°C] Zone 1 [°C]
1 220 180 160
2 210 180 160
3 210 160 140
4 200 160 140
5 190 140 120
6 180 140 120

Allgemein lésst sich feststellen, je niedriger die Verarbeitungstemperaturen werden, desto
hoher ist der benotigte Prozessdruck, da die Viskositit des Materials steigt. Fiir Versuch
1 — 5 zeigt sich ein gleichmiBiger Dosiervorgang, Masseaustrag und ein durchgehender
Strang. Der benétigte Prozessdruck ist fiir Versuch 1 am niedrigsten und steigert sich bis
zu Versuch 5, liegt jedoch fiir die ersten fiinf Versuche im Bereich zwischen 200 — 400
bar. In Versuch 6, also ab einer Temperatur von 180 °C, fiir die Austragseinheit, liegt der
Prozessdruck tiber 400 bar. Im Dosiervorgang von neuem Material zeigen sich keine
Probleme, jedoch reit beim Austrag des aufgeschmolzenen Materials der extrudierte
Strang immer wieder ab. Die Verarbeitungstemperaturen von Versuch 6 werden deshalb
als zu niedrig eingestuft. Im Allgemeinen werden in der additiven Fertigung und im spe-
ziellen in den FLM-Verfahren, wenn moglich, hohe Verarbeitungstemperaturen einge-
stellt, um die Schichthaftung in z-Richtung zu erh6hen [41]. Mit Hinblick auf das Schéu-
men werden aber nicht die maximalen Verarbeitungstemperaturen gewihlt, da die ver-
wendeten Treibmittel bereits bei ca. 135 — 140 °C beginnen zu expandieren und die ma-
ximalen Einsatztemperaturen der Treibmittel zwischen 200 — 220 °C liegen. Fiir die wei-

tere Qualifizierung werden die Verarbeitungstemperaturen von Versuch 3 festgelegt.
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Austrag: 100 % Austrag: 90 %

Austrag: 80 % Austrag: 70 %

[100.00 us

Austrag: 60 % Austrag: 50 %

Abbildung 28: Mikroskopieaufnahmen von Kunststoffstrangen bei verschiedenen Austrégen
von M1.

Im néchsten Schritt werden Kunststoffstrange bei Austrdgen von 50 — 100 %, in 10 %-

Schritten extrudiert und unter dem Auflichtmikroskop betrachtet (Abbildung 28).

Abbildung 28 zeigt Mikroskopieaufnahmen von Kunststoffstrangen bei unterschiedli-
chen Austragsmengen. Brand- oder Verfarbungsflecken sowie Bldschenbildung durch

Restfeuchte sind nicht zu erkennen. Bei den Flecken, beispielsweise bei Austrag 100 %
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oder 80 %, handelt es sich um Lichtspiegelungen durch das Mikroskop. Es ist zu erken-
nen, je hoher der Austrag ist, umso mehr werden die Kunststofftropfen in die Linge ge-
zogen. Aus den Breiten / Hohen Verhiltnissen werden die Formfaktoren fiir die unter-

schiedlichen Austrdage bestimmt. Diese sind in Tabelle 15 dargestellt.

Tabelle 15: Berechnete Formfaktoren fiir verschiedene Kunststoffstringe von M1

Austrag 100 | Austrag 90 | Austrag 80 | Austrag 70 | Austrag 60 | Austrag 50
Formfaktor | Formfaktor | Formfaktor | Formfaktor | Formfaktor | Formfaktor
0,3 0,33 0,33 0,53 0,064 0,8

Bei der Berechnung der Formfaktoren zeigt sich, dass diese sehr klein sind, da die Kunst-
stofftropfen des TPE-U stark in die Lange gezogen werden. Um mit solch kleinen Form-
faktoren drucken zu konnen, miissten gleichzeitig sehr niedrige Austrige eingestellt wer-
den. Bei Austrigen unterhalb 45 % funktioniert jedoch die Regelung des Massedrucks

nicht mehr zuverlassig.

Aufgrund dessen, dass die Bestimmung des Formfaktors iiber die Vermessung von Kunst-
stoffstrdngen nicht effektiv durchgefiihrt werden kann, wird ein Versuchsplan erstellt, um
den Formfaktor und Austrag gleichzeitig iiber den Druck von Quadern zu ermitteln (Ta-

belle 16).

Tabelle 16: Versuchsplan zur gleichzeitigen Ermittlung des Formfaktors und des Austrags von

M1.

Austrag [%] Formfaktor [-] | Schichtdicke [mm] Berega‘:f’fﬁ/f s
46 1.10 0.2 96,04
43 1,10 0.2 100,77
50 .15 0.2 96,04
52 L5 0.2 99,83
55 1,20 0.2 97,02
57 1,20 0.2 100,55
60 1.5 0.2 97.55
62 1.25 0.2 100,80
64 1,30 0.2 96,20
67 1,30 0.2 100,71

Wie in Abbildung 29 dargestellt, werden Quader aus verschieden Kombinationen von
Austridgen und Formfaktoren gedruckt, bei denen der theoretisch berechnete Fiillgrad,

durch Gleichung 13, in etwa 100 % betrdgt. Zu jedem Formfaktor werden zwei Austrige
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in Bezug auf den berechneten Fiillgrad gewihlt. Bei dem hoheren Austrag liegt der be-
rechnete Fiillgrad bei ca. 100 %, bei dem niedrigeren Austrag liegt der berechnete Fiill-
grad bei ca. 96 — 97 %. Die Schichtdicke wird einheitlich auf 0,2 mm festgelegt, um die

Anzahl an Versuchen zu reduzieren.

Festzuhalten ist zunéchst, dass sich alle Parameterkombinationen drucken lassen und kein
Bauauftrag abgebrochen werden muss. Bei den berechneten Fiillgraden um ca. 100 %
zeigt sich eine leichte Uberfiillung der Bauteile in Form von Rillen auf der Oberfliche

(Abbildung 29).

Ty i TR S

Austrag: 48 Austrag: 57 Austrag: 67
Formfaktor: 1,10 Formfaktor: 1,20 Formfaktor: 1,30

Abbildung 29: Darstellung von leicht iiberfiillten Probekérpern aus M1 mit unterschiedlichen

Austrigen und Formfaktoren.

Die Betrachtung der Schichtdicken unter dem Mikroskop, zeigt dass diese in allen Ver-
suchen in etwa bei 0,2 mm liegt (Abbildung 30). Da die Bestimmung am Computer, aber
per Hand erfolgt und die Schichten iiber ein Bauteil hinweg immer leicht variieren, kon-
nen die gemessenen Werte nicht als absolut, sondern nur als Tendenz angenommen wer-

den.
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Austrag: 46
Formfaktor: 1,10

Gemessene Schichtdicken:

199 pum, 205 pm, 205 pm

Austrag: 62
Formfaktor: 1,25

Gemessene Schichtdicken:

204 pm, 195 pm, 209 um, 209 pm

Austrag: 60
Formfaktor: 1,25
Gemessene Schichtdicken:

226 pm, 198 um, 198 um, 199 pm

Austrag: 64
Formfaktor: 1,30
Gemessene Schichtdicken:

204 pm, 198 pm, 200 um

Abbildung 30: Mikroskopieaufnahmen der Schichtdicken von Probekorpern aus M1 mit unter-

schiedlichen Austrigen und Formfaktoren.

Die Bestimmung der Bauteildichten erfolgt mittels Messschieber und Waage und ist dem-
entsprechend nicht exakt. Bei den Versuchen aus Tabelle 16 liegt diese bei allen in etwa

bei 1,0 g/cm® und somit deutlich unter dem Literaturwert von 1,12 g/cm?. Bestitigt wird

die geringere Dichte auch durch CT-Aufnahmen der Priitkorper (Abbildung 31).
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Austrag: 50 Austrag: 52 Austrag: 55

Formfaktor: 1,15 Formfaktor: 1,15 Formfaktor: 1,20

Austrag: 57 Austrag: 62 Austrag: 64
Formfaktor: 1,20 Formfaktor: 1,25 Formfaktor: 1,30

Abbildung 31: CT-Aufnahmen von Probekorpern aus M1 mit unterschiedlichen Austragen und

Formfaktoren.

Aus Abbildung 31 ldsst sich erkennen, dass die Probekdrper erhebliche Fehlstellen auf-
weisen. Laut der Arburg GmbH sind solche Fehlstellen uniiblich fiir richtig qualifizierte
TPE-U. In Abbildung 32 ist beispielhaft eine CT-Aufnahmen von einem alternativen
TPU, welches sehr dhnliche Eigenschaften wie M1 aufweist, dargestellt. Der wesentliche
Unterschied ist die Shore Hérte A von 70 statt 86.
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Abbildung 32: CT-Aufnahme von alternativem TPU, Probekorper hergestellt von der Firma

Teufel Prototypen GmbH.

Das Material wurde auf einer AKF-Anlage, wie sie auch am SKZ vorhanden ist, von der
Firma Teufel Prototypen GmbH verarbeitet. Die CT-Aufnahme zeigt ein vollgefiilltes
Bauteil mit minimalen Fehlstellen. Die Parameter, mit denen das Material verarbeitet

wurde, sind in Tabelle 17 dargestellt.

Tabelle 17: Parameter fiir alternativem TPU von der Firma Teufel Prototypen GmbH

Austrag 60 % Staudruck 40 bar
Formfaktor 1,20 Dosierweg 6 mm
Schichtdicke 0,2 mm Uberlappungsgrad 50 %
Offset -0,96 mm Randschichten 1

Dekompressionsweg 5 mm Fiilldichte 100 %
Dekompres§ 1ons- 2 mm/s Bauraumtemperatur 80 °C
geschwindigkeit
Mat.Einzug:
Druckgeschwindigkeit 9RE
Sl 65 mm/s Temperaturen Zone 1: 140 °C
Zone 2: 170 °C
Zone 3: 205 °C
Dmﬁfﬁgiﬂg& célr;gkelt 20 mm/s Trocknung 80°C/5h
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Die Arburg GmbH verwendet zum Drucken, bis auf den Formfaktor, die gleichen Para-
meter wie in Tabelle 17. Fiir den Formfaktor stellen sie einen Wert von 1,215 ein. Wei-
terhin verwendet die Arburg GmbH fiir das alternative TPU die gleichen Parameter wie

fir M1.

Sowohl mit den Parametereinstellungen der Teufel Prototypen GmbH als auch mit den
Einstellungen der Arburg GmbH werden Quader gedruckt und unter dem CT untersucht.
Beim Drucken zeigt sich eine deutliche Uberfiillung der Bauteile (Abbildung 33), gleich-
zeitig weisen die Probekdrper wieder erhebliche Fehlstellen im Inneren auf (Abbildung

34).

Abbildung 33: Uberfiillter Quader von M1 mit Parametereinstellungen der Arburg GmbH.

Auch Versuche bei denen die Verarbeitungstemperaturen nochmals nach oben, bzw. nach
unten verdandert werden und Versuche, bei denen die Schichtdicke verdandert wird, fithren

zu keiner Verbesserung der Fiilldichte.

Weiterhin werden Versuche mit einer gewechselten Austragsdiise und auch auf der zwei-
ten Austragseinheit (Abbildung 35) durchgefiihrt, dabei zeigen sich jedoch ebenfalls

Fehlstellen wie bei den Versuchen zuvor.
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Abbildung 35: CT-Aufnahmen von M1 auf zweiter Austragseinheit hergestellt.

Weitere mogliche Fehlerquellen konnten, laut der Arburg GmbH, die Riickstromsperre,
die Schneckenspitze oder der Schneckenzylinder sein. Beim Zerlegen der Maschine las-
sen sich an diesen Maschinenteilen jedoch keine Verschlei3spuren feststellen. Neben der
Hardware konnte auch die Software der AKF-Anlage eine Quelle fiir Fehlstellen in ge-
druckten Bauteilen sein. Da die in diesem Kapitel beschriebenen Versuche zur Eliminie-

rung von Fehlstellen in ungeschdumten Bauteilen, hin zu vollgefiillten, nicht funktioniert
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haben, wird aus zeitlichen Griinden fiir das weitere Vorgehen mit diesen Fehlstellen ge-

arbeitet.

Anhand der Versuche und Ergebnisse aus Tabelle 18 wird fiir die Feineinstellung des
Formfaktors ein Austrag von 60 % festgelegt. Im Vergleich zu hoheren Austragen wird
bei einem Austrag von 60 % der Kunststoffstrang weniger stark in die Lédnge gezogen
und es muss ein kleinerer Formfaktor eingestellt werden, um theoretisch ein vollgefiilltes
Bauteil zu erhalten. Weiterhin kann der Austrag von 60 % in den spéteren Schdumungs-
versuchen noch ausreichend fiir die Volumenkompensation reduziert werden. Der Ver-

suchsplan fiir die Feineinstellung des Formfaktors ist in Tabelle 18 dargestellt.

Tabelle 18: Versuchsplan zur Feineinstellung des Formfaktors von M1

Austrag [%] Formfakior [] | Schichtdicke [mm] Bere;g%et‘j/ff L
60 1,240 0.2 99,13
60 1,045 0.2 98,33
60 1,250 0.2 97,55
60 1.255 0.2 9.77
60 1,260 0.2 96,00
60 1,265 0.2 95,25
60 1,270 0.2 94,50
60 1275 0.2 93.76

Fiir die Formfaktoren 1,240 bis 1,250 zeigt sich eine Uberfiillung der Bauteile. Es sind
deutliche Rillen auf der Oberfldche zu erkennen und in den héheren Schichten wird das
Material zunehmend nach auBlen gedriickt. Bei einem Formfaktor von 1,26 zeigen sich
noch minimale Rillen auf der Oberfliche, aber keine Uberfiillung in den Randbereichen,
weshalb dieser Formfaktor fiir die weiteren Schdumungsversuche verwendet wird (Ab-

bildung 36).

Formfaktor: 1,240
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Formfaktor: 1,250

Formfaktor: 1,260

Abbildung 36: Darstellung von Probekorpern aus M1 mit unterschiedlichen Formfaktoren.

In Tabelle 19 sind die wichtigsten Parameter fiir das qualifizierte M1 gelistet. In Abbil-

dung 37 ist die zugehorige CT-Aufnahme mit Angabe der Porositdt und Dichte darge-
stellt.

Tabelle 19: Parameter fiir qualifiziertes M1

Austrag 60 % Staudruck 100 bar
Formfaktor 1,26 Dosierweg 10 mm
Schichtdicke 0,2 mm Uberlappungsgrad 40 %
Offset -0,95 mm Randschichten 1
Dekompressionsweg 2 mm Fiilldichte 100 %
Dekomp'res's 1ons- 2 mm/s Bauraumtemperatur 80 °C
geschwindigkeit
Mat.Einzug:
Druckgeschwindigkeit 9RE
el 30 mm/s Temperaturen Zone 1: 140 °C
Zone 2: 160 °C
Zone 3: 210 °C
Druckgeschwindigkeit 20 mm/s Trocknung 80°C/5h
Randkonturen Restfeuchte 0,056 %
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§ 1 160%)

Abbildung 37: CT-Aufnahme eines Probekorpers mit den Parametern fiir das qualifizierte M1,
Porositit / Defektvolumen: 9 %, Dichte 1,0 g/cm?

Der farbig eingerahmte Bereich in Abbildung 37 zeigt den Bereich in dem die Porositét,
bzw. das Defektvolumen bestimmt wird. Bei den blau markierten Stellen liegt das De-
fektvolumen ca. zwischen 0 — 1,5 mm?, bei griinen und gelben Flichen liegt es ca. zwi-

schen 1,5 — 3,5 mm®. GroBere Poren wiiren mit einer roten Firbung gekennzeichnet.
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5.2 Schiumen M1

Dem M1 wird Treibmittel in verschiedenen Konzentrationen beigemischt und mit den
zuvor bestimmten Parametern fiir das qualifizierte Material Quader gedruckt. Es wird
zundchst das Mikrosphéren Treibmittel MS1 verwendet. In Abbildung 38 sind die Quader

mit den verschiedenen Treibmittelkonzentrationen dargestellt.

e
-+

Ohne Treibmittel 1% 3% 5% 10 %

Abbildung 38: Quader aus M1 mit verschiedenen Konzentrationen des Mikrosphdren Treibmit-

tel MS1.

Aus Abbildung 39 ist zu erkennen, dass es durch die Treibmittelzugabe zu einer gelben
Féarbung der Bauteile kommt, welche mit zunehmender Treibmittelkonzentration starker
wird. Gleichzeitig lassen sich alle Quader drucken, ohne dass diese iiberfiillt sind. Eine

Volumenkompensation ist demnach nicht notig.

Der Vergleich von Kunststoffstringen mit und ohne Mikrosphéren Treibmittel zeigt je-

doch, dass es zu einer Nukleierung kommt (Abbildung 39).

Austrag 60 %, Treibmittel 5 % Austrag 60 %, Ohne Treibmittel
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Abbildung 39: Kunststoffstringe aus M1 mit und ohne Mikrosphédren Treibmittel MS1.

Zunichst wird das Temperaturprofil nach oben variiert, um zu iiberpriifen, ob es zu einer
Verbesserung des Schiumungsverhaltens kommt (Tabelle 20). Als Treibmittel wird wie-
derum MS1 verwendet. Dieses wird mit der maximalen Konzentration, laut dem Materi-

aldatenblatt, von 5 % zugegeben.

Tabelle 20: Schaumungsversuche von M1 mit Mikrosphédren Treibmittel MS1 und angepasster

Temperaturfithrung nach oben

Versuchsnum- Treibmittel-
Zone 3 [°C] Zone 2 [°C] Zone 1 [°C] | konzentration
mer
[%0]
1 215 170 150 5
220 180 160 5

Es zeigt sich bei den Versuchen, dass die gelbe Verfirbung stirker wird. Eine Uberfiil-
lung der Bauteile ist weiterhin nicht zu erkennen und eine Volumenkompensation ist nicht
notig. Die gelbe Verfarbung konnte durch eine Zersetzung des Treibmittels entstehen.
Um dies zu lberpriifen, werden Thermogravimetrische Analyse (TGA) Messungen von

den Treibmitteln gemacht (Abbildung 40 / Abbildung 41).

Temp. /°C .
TG /% Gasdurchfluss /(ml/min
120 1
250
200
Restmasse: 88.64 % (77.9 min/210.0 °C)
T Restmasse: 88.07 % (78.0 min/210.0 °C 200
13l
‘_\-_.__ Restmasse: 81.62 % (77.9 min/210.0 C.);
80 - 1150
Restmasse: 81.67 % (77.9 min/210.0 °C) 150
60 -
100 [100
40 -
50
@ 90
| 2 0

Zeit /min
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Abbildung 40: TGA-Messungen der Mikrosphdren Treibmittel MSI1 (blaue und gelbe Linie) und
MS?2 (griine und rote Linie).

Temp. /°C
TG /% Gasdurchfluss /(ml/min)
100 - e | 13 250
/ 200
:" 1 Massenanderung: -13.95 %
i (30.7 ... 208.1°C)
95 200
/ = 150
£ Massenanderung: -21.87 %
90 - I,-‘ (30.6 ... 208.2°C) L 150
fl' LK Massenanderung: -21.82 %
iy ¥ (30.5 ... 208.5°C)
85 1 @ f100 [100
' 50
80 1
.. _ I m [S0
& N/\
. ————————————em—mm—mm—m i 0
751, . ; ; : : | :
0 10 20 30 40 50 60 70
Zeit /min

Abbildung 41: TGA-Messungen der Endothermen Treibmittel EN2 (griine und rote Linie) und
ENI (blaue und gelbe Linie)

Die TGA-Messungen der Mikrosphéren werden bei einer Autheizrate von 20 K/min unter
Stickstoffatmosphidre durchgefiihrt. Ab 210 °C wird auf Sauerstoff umgestellt und fiir

eine Stunde konstant gehalten.

Die TGA-Messungen zeigen bei MS1 einen Beginn des Masseverlustes ab ca. 140 °C,
welcher bis ca. 190 °C anhélt und dann nochmals stdrker wird. Anschlieend stellt sich
ein Plateau ein. Bei MS2 beginnt der Masseverlust ab ca. 150 °C und wird ab ca. 210 °C

nochmals stirker. AnschlieBend kommt es zu einem konstanten Abfall des Gewichts.

Die TGA-Messungen der Endothermen Treibmittel werden ebenfalls bei einer Auf-
heizrate von 20 K/min unter Stickstoffatmosphdre durchgefiihrt und anschliefend wird

die Temperatur fiir eine Stunde bei 210 °C unter Sauerstoffatmosphére gehalten.

Bei beiden Endothermen Treibmitteln zeigt sich ein Beginn des Masseverlustes ab ca.
140 °C. Bis ca. 190 °C sinkt bei beiden Treibmitteln die Masse stark. AnschlieBend fillt
das Gewicht weiter konstant ab. Aufgrund der TGA-Messungen wird ein weiterer Ver-
suchsplan erstellt, bei dem das Temperaturprofil nach unten variiert wird (Tabelle 21).

Zunachst wird wieder MS1 in maximaler Konzentration verwendet.
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Tabelle 21: Schaumungsversuche von M1 mit Mikrosphédren Treibmittel MS1 und angepasster

Temperaturfithrung nach unten

Versuchsnum- Treibmitte?l-
Zone 3 [°C] Zone 2 [°C] Zone 1 [°C] | konzentration
mer
[%]
1 210 160 140 5
2 200 160 140 3
3 195 160 140 3
4 195 140 120 5
> 190 140 120 5
6 180 140 120 5

Mit sinkender Temperatur zeigt sich, dass die gelbe Verfarbung der Bauteile geringer
wird. Gleichzeitig ist eine steigende Uberfiillung der Bauteile zu erkennen, was eine Vo-
lumenkompensation ndtig macht (Abbildung 42). Ab Versuch 5 liegt der Massedruck
etwa bei 450 bar und der Kunststoffstrang reifit wéhrend des Drucks immer wieder ab.
Mit der Temperaturfithrung von Versuch 6 lassen sich keine Probekorper mehr effektiv
drucken. Aufgrund dessen wird die Temperaturfithrung von Versuch 4 als neues Tempe-

raturprofil fiir die Schdumungsversuche verwendet.

Versuch 1

Versuch 2 Versuch 4

Abbildung 42: Quader aus M1 mit Mikrosphdren Treibmittel MS1 bei verschiedenen Tempera-
turprofilen

Fiir die Volumenkompensation wird ein Versuchsplan mit der neuen Temperaturfithrung
erstellt, bei dem der Austrag, ausgehend von 60 % in 1 %-Schritten gesenkt wird (Tabelle
22). Alle anderen Parameter bleiben unverdndert. Als Treibmittel wird wiederum MS1

mit einer maximalen Konzentration von 5 % eingesetzt.

Tabelle 22: Versuchsplan zur Volumenkompensation von M1 mit Mikrosphéren Treibmittel MS1

Versuchsnum-
mer

Austrag [%]

Formfaktor [-]

Schichtdicke
[mm]

Berechneter
Fiillgrad [%]
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1 60 1,26 0,2 96,00
2 59 1,26 0,2 94,40
3 58 1,26 0,2 92,80
4 57 1,26 0,2 91,20

Mit einem Austrag von 57 % zeigt sich bei den Schdumungsversuchen von M1 mit MS1
keine Uberfiillung der Bauteile mehr (Abbildung 43). Von dem gedruckten Quader aus
Versuch 4 wird anschlieend die Dichte bestimmt und eine CT-Messung gemacht, um

die Porositit, bzw. das Defektvolumen zu bestimmen (Abbildung 44).

Versuch 3 Versuch 4

Abbildung 43: Quader aus M1 mit Mikrosphdren Treibmittel MS1 bei verschiedenen Austrdgen

zur Volumenkompensation

Abbildung 44: CT-Aufnahme von M1 geschdumt mit MS1, Porositdt/Defektvolumen: 20,2 %,
Dichte: 0,86 g/cm3

Anhand der Schaumungsversuche von M1 mit MS1 zeigt sich, dass das Schdumen auf
dem AKF generell funktioniert. Der Schdumungsgrad ist aber trotz der hohen Konzent-
ration an Treibmittel relativ gering, wenn der Vergleich mit dem Spritzguss oder der
Extrusion herangezogen wird. Laut Literatur sind Gewichtsreduktionen von 20 — 50 %

moglich.
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Aufgrund der TGA-Messungen wird fiir die anderen Treibmittel die gleiche Temperatur-
fithrung von Versuch 4 aus Tabelle 21 verwendet. Ebenso wird die Volumenkompensa-
tion fiir die anderen Treibmittel analog zum Versuchsplan aus Tabelle 22 durchgefiihrt.
Weiterhin werden auch die anderen Treibmittel in ihren maximalen Konzentrationen laut
Materialdatenbldttern zugegeben. In Tabelle 23 sind die Ergebnisse aller Schiumungs-
versuche von M1 mit den verschiedenen Treibmitteln dargestellt. Die Dichtereduktionen
beziehen sich dabei auf das ungeschdumte Material. Die Defektvolumina werden anhand
von CT-Messungen bestimmt. Zusétzlich zu den Schaumungsversuchen werden Probe-
korper aus M1 mit einem reduzierten Fiillgrad gedruckt, um diese mit den geschdumten

Probekorpern zu vergleichen.

Tabelle 23: Darstellung der Ergebnisse der Schiaumungsversuche von M1 mit den verschiedenen

Treibmitteln
Treibmittel- . . Porositat /
Treibmittel | konzentra- | Austrag [%] [D /1;111:;3] dfli‘fi}:r(:r[?’;] Defektvolu-
tion [%] & °' | men [%]
Ohne. Treib- i 60 ~1.0 i 8.2
mittel
MS1 5 57 ~ 0,86 ~ 14 20,2
MS2 5 56 ~ 0,87 ~13 20,4
EN1 3 58 ~ 0,96 = 13,3
EN2 1,5 58 ~ 0,95 ~ 13,4
Ohne Treib-
mittel, - ~
Fiillgrad 90 ) 60 ~0.91 =9 2,6
%
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40

35

Porendurchmesser [mm)]

@ Ohne Treibmittel @ Fullgrad 90 % MS1
O MS2 @ EN1 EN2

Abbildung 45: Darstellung der Verteilung der Porengré3en von M1, ohne Treibmittel, mit Fiill-

grad 90 % und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Mit Hilfe der CT-Messungen wird weiterhin die Verteilung der PorengréB3e, der verschie-
denen Versuche, bestimmt und verglichen. Abbildung 45 zeigt den prozentualen Anteil
an verschiedenen Porengréflen bezogen auf den gesamten Messbereich fiir die verschie-
denen Schiaumungsversuche von M1 sowie fiir das ungeschdumte Material und mit redu-

ziertem Fiillgrad.

Es lasst sich erkennen, dass bei allen Versuchen kleinere Poren im Bereich von
0,01 — 0,3 mm den grofBten Anteil einnehmen, was einer mikrozelligen Schaumstruktur
entspricht. Beim ungeschdumten Material nehmen Poren, die auch einige Millimeter grof3
sind, etwa 8 — 9% ein. Bei den Versuchen mit Treibmitteln ist der Anteil dieser groBen
Poren gering bis nicht vorhanden. Gleichzeitig steigt bei den Versuchen mit Treibmittel
der Anteil an Poren mit einer Grof3e zwischen 0,05 — 0,1 mm. Dies gilt jedoch auch fiir

die Versuche mit Fiillgrad 90 %.

Beim Vergleich der geschdumten Probekdrper untereinander ist nicht festzustellen, dass
eines der Treibmittel mehr Poren der gleichen Grof3e erzeugt als ein anderes. Da aber
bereits im ungeschaumten Material Fehlstellen beim Druck entstehen und dies vermutlich

auch bei den geschdumten Probekorpern auftritt, ist davon auszugehen, dass sich Defekte
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durch den fehlerhaften Druck und Poren, die durch Treibmittel entstehen liberlagern. Eine
sichere Aussage iiber die Porengrof3en, die durch das Schdumen entstehen, kann erst ge-

troffen werden, wenn das Problem, mit dem nicht vollgefiillten Bauteil gelost wurde.

Weiterhin ist zu beachten, dass die Berechnung der Porengrof3enverteilung in diesen Ver-
suchen immer nur fiir eine Schicht gilt und nicht fiir das gesamte Bauteil. Fiir eine genau-

ere Aussage miissten mehr Schichten pro Bauteil analysiert werden.

53 Auswertung der mechanischen Eigenschaften von geschiumten M1

Fiir die mechanische Untersuchung werden Zug- und Druckprobekorper gedruckt. Diese
werden aus dem qualifizierten M1 vollgefiillt, mit reduziertem Fiillgrad und mit den ver-
schiedenen Treibmitteln hergestellt. Die Lagerung der Probekorper erfolgt fiir mindestens
24 h bei 23 °C. In Abbildung 47 sowie Abbildung 47 und Abbildung 48 ist der Vergleich
der mechanischen Eigenschaften der Zugpriifung dargestellt, in Abbildung 49 der Ver-
gleich der Druckpriifung.

Abbildung 46 zeigt den Mittelwert des E-Moduls in Z-Richtung fiir die Zugversuche von
M1 und den Schiumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen Standardabweichungen.
Ein Literaturwert fir den E-Modul ist im Materialdatenblatt nicht angegeben, weshalb

die Werte nur untereinander verglichen werden kdnnen.
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Abbildung 46: Vergleich der E-Module von M1, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiillgrad und

mit den verschiedenen Treibmitteln.

Das ungeschdumte Material, die Schaumungsversuche mit MS1, MS2 und EN1 zeigen
dhnliche Werte von ca. 20 MPa. Die Zugstdbe mit Fiillgrad 90 % und die Zugstdbe mit
EN2 zeigen beide Werte fiir den E-Modul die etwa 5 MPa unter den anderen Versuchen
liegen und haben somit, im Vergleich zum ungeschdumten Material, einen negativen Ein-
fluss auf den E-Modul. Die anderen Treibmittel haben, trotz der geringeren Dichte und

hoheren Porenanzahl, keinen negativen Einfluss auf den E-Modul.

Abbildung 47 zeigt den Mittelwert der Zugfestigkeit in Z-Richtung fiir die Zugversuche
von M1 und den Schiaumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen Standardabwei-
chungen. Im Materialdatenblatt wird fiir die Zugfestigkeit 39,1 MPa angegeben, welcher
fiir spritzgegossene Zugstdbe gilt. Die Zugfestigkeiten der additiv gefertigten Zugstébe
liegen alle deutlich unter dem Literaturwert. Es muss jedoch beachtet werden, dass die
Probekorper aus dem ungeschdumten Material, wie in den vorherigen Kapiteln beschrie-

ben, Fehlstellen und Defekte im Inneren aufweist.
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Abbildung 47: Vergleich der Zugfestigkeiten von M1, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiill-

grad und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Der Zugversuch mit Fiillgrad 90 % zeigt deutliche geringe Zugfestigkeitswerte von etwa
7,5 MPa. Ahnliche Werte zeigt auch der Schiumungsversuch mit dem Mikrosphiren
Treibmittel MS2. Die Schdumungsversuche mit den Endothermen Treibmitteln zeigen
nochmals niedrigere Festigkeitswerte von etwa 6,5 MPa. Im Vergleich der Treibmittel
untereinander, mit Hinsicht auf die Gewichtsreduktion, zeigt sich, dass die Mikrosphiren
Treibmittel zu hoheren Dichtereduktion fiihren, gleichzeitig die Zugfestigkeiten aber
nicht so stark abnehmen, wie bei den Endothermen Treibmitteln, bei denen die Dichtere-
duktion nicht so hoch ist. Auch im Vergleich zu dem Versuch mit Fiillgrad 90 %, liefern
die Versuche mit Mikrosphiren Treibmittel dhnliche oder hohere Zugfestigkeitswerte,

bei gleichzeitig niedrigerer Dichte.

Abbildung 48 zeigt den Mittelwert der Bruchdehnung in Z-Richtung fiir die Zugversuche
von M1 und den Schaumungsversuchen mit Angabe der zugehorigen Standardabwei-
chungen. Fiir spritzgegossene Zugstibe liegt die Bruchdehnung laut Materialdatenblatt
bei 597 % und somit deutlich hoher als bei den additiv gefertigten Zugstdben. Wie auch
bei der Zugfestigkeit, zeigen das ungeschdumte Material zusammen mit dem Schau-

mungsversuch mit MS1 die hochsten Bruchdehnungen. Auch hier gilt, dass Zugstébe aus



5 Diskussion der Ergebnisse 75

vollgefiilltem M1, welche keine Defekte aufweisen, hoher liegen konnten. Die Bruchdeh-
nungen des anderen Mikrosphiren Treibmittel MS2 sowie den Endothermen Treibmitteln

liegen deutlich niedriger als die Versuche mit dem ungeschidumten Material, als auch mit

Fiillgrad 90 %.
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Abbildung 48: Vergleich der Bruchdehnungen von M1, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiill-

grad und mit den verschiedenen Treibmitteln.
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Abbildung 49: Vergleich der Druckfestigkeiten bei 90 % Stauchung von M1, ohne Treibmittel,

mit reduziertem Fiillgrad und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Beim Vergleich der Treibmittel, mit Hinsicht auf die Gewichtsreduktion, zeigt sich wie
schon bei der Zugfestigkeit, dass die Versuche mit den Mikrosphéren Treibmitteln hohere
Bruchdehnungen liefern, bei gleichzeitig niedrigerer Dichte als bei den Versuchen mit

den Endothermen Treibmitteln.

Abbildung 49 zeigt den Mittelwert der Druckfestigkeiten bei 90 % Stauchung fiir die
Druckversuche von M1 und den Schaumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen
Standardabweichungen. Fiir die Druckspannung ist im Materialdatenblatt kein Wert an-
gegeben, weshalb die Ergebnisse nur untereinander verglichen werden koénnen. Bei allen
Versuchen wurde kein Probekdrper zerstort, sie wurden jedoch dauerhaft deformiert.
Beim Vergleich der Druckspannungen zeigen sich nur geringe bis keine Unterschiede.
Die Druckfestigkeit wird durch das Schdumen, bzw. den reduzierten Fiillgrad nur wenig
beeinflusst, was auf eine stabile innere Struktur der geschdumten Proben riickschlieen
lasst. Es konnte aber auch an dem geringen Schiumungsgrad der Proben und der damit
verbundenen geringen Porenanzahl liegen. Weiterhin ist auch bei der Driickpriifung zu
beachten, dass die Probekorper aus dem ungeschaumten Material Defekte im Inneren auf-
weisen und deswegen eventuell niedrigere Druckspannungen liefern als Probekorper, die

vollgefiillt sind.

54 Materialqualifizierung M2

Das zweite TPE-U (M2) wird nach dem gleichen Prinzip, wie das erste TPE-U (M1),
qualifiziert. Vor der Verarbeitung wird das Material fiir 3 — 5 Stunden bei 80 °C getrock-
net. Die Restfeuchte betrdgt 0,0268 %. Anhand des Materialdatenblatts werden Verarbei-
tungstemperaturen fiir das Material gewéhlt, ein Versuchsplan erstellt (Tabelle 24) und
Kunststoffstrange ausgetragen. Dabei wird der Prozessdruck kontrolliert und auf einen

gleichmiBigen Strang geachtet.

Tabelle 24: Versuchsplan zur Ermittlung der Verarbeitungstemperatur von M2

Versuchsnummer Zone 3 [°C] Zone 2 [°C] Zone 1 [°C]
1 220 180 160
2 210 180 160
3 210 160 140
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4 200 160 140
5 190 160 140
6 190 140 120
7 180 140 120

Wie bei der Materialqualifizierung zuvor steigt der Prozessdruck mit sinkender Verarbei-
tungstemperatur. Bei Versuch 6 liegt dieser bei etwa 380 bar. Wieder mit Hinblick auf
das spétere Schdumen werden nicht die hochsten Verarbeitungstemperaturen gewéhlt,

sondern die etwas geringeren Verarbeitungstemperaturen von Versuch 3.

Da M2 im Vergleich zum ersten TPE-U weicher ist, und bei diesem die Strdnge schon
sehr in die Lange gezogen wurden, wird bei der Qualifizierung des zweiten TPE-U darauf
verzichtet den Formfaktor liber die Vermessung der Kunststoffstrainge zu bestimmen,
sondern es wird ein Versuchsplan erstellt, um den Formfaktor iiber den Druck von Qua-
dern zu ermitteln (Tabelle 25). Dabei wird der Austrag, bei dem das Material qualifiziert
werden soll auf 60 % festgelegt, um diesen bei den spiteren Schdumungsversuchen noch

senken zu konnen.

Tabelle 25: Versuchsplan zur Ermittlung des Formfaktors von M2

Austrag [%] Fommibien ] | Sl fom] Beregfa‘:f’fﬁ/ff s
60 1.230 0.2 100,74
60 1,235 0.2 99.03
60 1,240 0.2 99.13
60 1,245 0.2 98,33
60 1.250 0.2 97.55
60 1,255 0.2 96.77
60 1,260 0.2 96,00

Fiir die Formfaktoren 1,30 und 1,35 zeigt sich eine leichte Uberfiillung der Bauteile. Bei
einem Formfaktor von 1,240 sind noch minimale Rillen auf der Oberfldache, aber keine
Uberfiillung mehr erkennbar (Abbildung 50). Aufgrund dessen wird dieser Formfaktor

fiir die weiteren Versuche verwendet.
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Formfaktor: 1,230 Formfaktor: 1,235 Formfaktor: 1,240

Abbildung 50: Darstellung von Probekdrpern aus M2 mit unterschiedlichen Formfaktoren.

Abbildung 51: CT-Aufnahme von M2 mit Austrag 60 %, Formfaktor 1,240 und Schichtdicke

0,2 mm.

Die Bestimmung der Bauteildichte mittels Messschieber und Waage ergibt einen Wert
von etwa 0,97 g/cm’. Die Bauteildichte liegt somit unter dem Literaturwert von 1,06
g/cm?. Bestitigt wird die geringere Dichte der Bauteile wiederum durch CT-Aufnahmen,

bei denen wie beim ersten TPE-U Fehlstellen und Defekte auftreten (Abbildung 51).
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Die Porenanalyse ergibt ein Defektvolumen von 4,8 %. Fiir die weiteren Schdumungs-
versuche werden auch bei diesem Material die Fehlstellen hingenommen. Das Problem
muss jedoch weiter untersucht werden. In Tabelle 26 sind die Parameter fiir das qualifi-

zierte M2 dargestellt.

Tabelle 26: Parameter fiir qualifiziertes M2

Austrag 60 % Staudruck 100 bar
Formfaktor 1,24 Dosierweg 10 mm
Schichtdicke 0,2 mm Uberlappungsgrad 50 %
Offset -0,95 mm Randschichten 1
Dekompressionsweg 2 mm Fiilldichte 100 %
Dekompres§i0n§- 2 mm/s Bauraumtempera- 90 °C
geschwindigkeit tur
Mat.Einzug:
Druckgeschwindigkeit LIS
il 30 mm/s Temperaturen Zone 1: 140 °C
Zone 2: 160 °C
Zone 3: 210 °C
Druckgeschwindigkeit 20 mm/s Trocknung 80°C/5h
Randkonturen Restfeuchte 0,0268 %

5.5 Schiumen M2

Aufgrund der Schdumungsversuche des ersten TPE-U, werden fiir die Schdumungsver-
suche des zweiten TPE-U die Treibmittel immer in maximaler Konzentration zugegeben.
Zunichst wird wieder das Mikrosphiren Treibmittel MS1 untersucht und mit den Para-
metern aus Tabelle 26 verarbeitet. Der Vergleich von Kunststoffstringen mit und ohne
Treibmittel zeigt, dass es auch beim zweiten TPU zu einer Nukleierung kommt (Abbil-

dung 52).

Austrag 60 %, Treibmittel 5 % Austrag 60 %, Ohne Treibmittel
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[100.00 u

Abbildung 52: Kunststoffstringe aus M2 mit und ohne Mikrosphédren Treibmittel MS1.

Anhand der Erfahrungen mit dem ersten Material, wird fiir die Schdumungsversuche von
M2 mit MS1 ein Versuchsplan erstellt, bei dem das Temperaturprofil nach unten variiert

wird (Tabelle 27). Gedruckt werden einfache Quader.

Tabelle 27: Schaumungsversuche von M2 mit Mikrosphéren Treibmittel MS1 und angepasster

Temperaturfithrung nach unten

Versuchsnummer Zone 3 Zone 2 Zone 1 Treibmi.ttelkonzentra-
[°C] [°C] [°C] tion [%o]
1 210 160 140 5
2 200 160 140 5
3 200 140 120 5
4 190 140 120 5
5 180 140 120 5

Wie schon bei den Schdumungsversuchen zum ersten TPE-U, kommt es zu einer gelben
Verfarbung der Bauteile, welche mit sinkender Temperatur geringer wird. Gleichzeitig
ist eine steigende Uberfiillung der Bauteile zu erkennen, was eine Volumenkompensation
notig macht (Abbildung 53). Der Druck mit den Temperaturen von Versuch 6 ist nicht
mehr effektiv moglich, da der Kunststoffstrang wéhrend des Drucks immer wieder abreif3t
und der Massedruck bei ca. 460 bar liegt. Als neue Temperaturfithrung fiir die Schéu-

mungsversuche wird deshalb das Profil von Versuch 4 gewihlt.
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Versuch 1 Versuch 2 Versuch 3 Versuch 4
Abbildung 53: Quader aus M2 mit Mikrosphédren Treibmittel MS1 bei verschiedenen Tempera-

turprofilen.

Mit dem neuen Temperaturprofil wird ein Versuchsplan zur Volumenkompensation er-
stellt, bei dem der Austrag, ausgehend von 60 % gesenkt wird (Tabelle 28). Alle anderen
Parameter bleiben unverindert. Als Treibmittel wird MS1 in maximaler Konzentration

eingesetzt.

Tabelle 28: Versuchsplan zur Volumenkompensation von M2 mit Mikrosphiren Treibmittel
MSI.

Versuchsnummer | Austrag [%] FornE_f]aktor SChEillf]lee 1? ﬁ;‘r’gg‘iﬁ%
1 60 1,24 0,2 99,13
57 1,24 0,2 94,17
3 56 1,24 0,2 92,52

Mit einem Austrag von 56 % zeigt sich bei den Schdumungsversuchen von M2 mit MS1
keine Uberfiillung der Bauteile mehr (Abbildung 54). Von dem gedruckten Quader aus
Versuch 3 wird anschlieend die Dichte bestimmt und eine CT-Messung gemacht, um

die Porositit, bzw. das Defektvolumen zu bestimmen (Abbildung 55).

o R P

Versuch 2

E—

Versuch 3

PGS,

Abbildung 54: Quader aus M2 mit Mikrosphdren Treibmittel MS1 bei verschiedenen Austrigen

zur Volumenkompensation.
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Abbildung 55: CT-Aufnahme von M2 geschdumt mit MS1, Porositit/Defektvolumen: 12,6 %,
Dichte: 0,90 g/cm?

Auch bei den Schaumungsversuchen von M2 mit MS1 zeigt sich, dass der Schdumungs-

grad, trotz der hohen Konzentration an Treibmittel, relativ gering ist.

Fiir die anderen Treibmittel wird ebenfalls die niedrige Temperaturfithrung von Ver-
such 4 aus Tabelle 27 verwendet. Die Volumenkompensation erfolgt analog zum Ver-
suchsplan aus Tabelle 28 und die Treibmittel werden in maximaler Konzentration zuge-
geben. In Tabelle 29 sind die Ergebnisse aller Schaumungsversuche von M2 mit den ver-
schiedenen Treibmitteln dargestellt. Die Dichtereduktionen beziehen sich dabei auf das
ungeschdumte Material. Die Defektvolumina werden anhand von CT-Messungen be-
stimmt (Anhang). Zusitzlich zu den Schaumungsversuchen werden, wie schon beim ers-
ten TPE-U, Probekorper aus M2 mit einem reduzierten Fiillgrad gedruckt, um diese mit

den geschaumten Probekorpern zu vergleichen.

Tabelle 29: Darstellung der Ergebnisse der Schaumungsversuche von M2 mit den verschiede-

nen Treibmitteln
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Treibmit- Porositat /

Treibmittel | telkonzen- Alf(f;[r]ag [D ;srliltf] Dl:i}:)‘fr[i;h]lk_ Defektvolu-
tration [%] 5 & B men [%]

Treibmittel ) 60 =0,97 ) 4.8
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Fiillgrad 90
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Abbildung 56: Darstellung der Verteilung der Porengréf3en von M2, ohne Treibmittel, mit Fiill-

grad 90 % und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Auch von diesen Versuchen, wird mit Hilfe von CT-Messungen die Verteilung der Po-
rengrofe bestimmt und verglichen. Abbildung 56 zeigt den prozentualen Anteil an ver-
schiedenen PorengroBen bezogen auf den gesamten Messbereich fiir die verschiedenen
Schaumungsversuche von M2 sowie fiir das ungeschdumte Material und mit reduziertem

Fiillgrad
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Wie bei den Versuchen zum ersten TPE-U, nehmen bei allen Versuchen kleinere Poren
im Bereich von 0,01 — 0,3 mm den groBten Anteil ein, was einer mikrozelligen Schaum-
struktur entspricht. Im Gegensatz zum ersten TPE-U, zeigt das ungeschdumte M2 keine
Defekte im Bereich von 1,0 — 5,0 mm. Bei den Versuchen mit Treibmitteln sind solche
groBBen Poren ebenfalls nicht vorhanden. Nur die Versuche mit Fiillgrad 90 % zeigen ge-
ringfligig grofBere Poren, gleichzeitig ist bei diesen Versuchen der Anteil an kleinen Poren
im Bereich von 0,01 — 0,1 mm deutlich geringer als bei dem ungeschaumten Material und

den Versuchen mit den Treibmitteln.

Beim Vergleich der geschdumten Probekorper untereinander ist, wie beim ersten TPE-U,
nicht festzustellen, dass eines der Treibmittel merklich mehr Poren der gleichen Grof3e

erzeugt als ein anderes.

Die Aussagekraft der PorengroBenverteilung ist bei den Schdaumungsversuchen zum
zweiten Material dhnlich gering wie bei den Versuchen zum ersten Material, da sich ver-
mutlich Defekte durch den fehlerhaften Druck und Poren, die durch Treibmittel entstehen

iiberlagern.

5.6 Auswertung der mechanischen Eigenschaften von geschiumten M2

Wie bei den Versuchen zum ersten TPE-U, werden fiir die mechanische Untersuchung
Zug- und Druckprobekdrper gedruckt. Diese werden aus dem qualifizierten M2 vollge-
fiillt, mit reduziertem Fiillgrad und mit den verschiedenen Treibmitteln hergestellt. Die

Probekorper werden vor der Priifung fiir mindestens 24 h bei 23 °C gelagert
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Abbildung 57: Vergleich der E-Module von M2, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiillgrad und

mit den verschiedenen Treibmitteln.

In Abbildung 57, Abbildung 58 sowie Abbildung 59 ist der Vergleich der mechanischen
Eigenschaften der Zugpriifung dargestellt, in Abbildung 60 der Vergleich der Druckprii-
fung.

Abbildung 57 zeigt den Mittelwert des E-Moduls in Z-Richtung fiir die Zugversuche von
M2 und den Schdumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen Standardabweichungen.
Im Materialdatenblatt wird fiir den E-Modul 3 MPa angegeben, welcher fiir gedruckte
Zugstabe 5B nach DIN EN ISO 527-2 gilt. Die E-Module der additiv gefertigten verkiirz-
ten Zugstdbe 1A liegen alle deutlich iiber dem Literaturwert. Dabei ist zu beachten, dass
Zugstabe des Typs 5B deutlich kleiner sind als die verkiirzten Zugstibe 1A. Die Breite
des engen Teils betrdgt 2 mm und die Dicke 1 mm (verkiirzter Zugstab 1A: bi: 10 mm,
h: 4 mm). Beim Vergleich der E-Module untereinander, zeigen das ungeschdumte Mate-
rial und die Versuche mit MS2 die hochsten Werte von etwa 10 MPa. Der E-Modul der
Versuche mit Fiillgrad 90 % liegt etwas niedriger bei ca. 8,5 MPa. Die restlichen Versu-

che mit den anderen Treibmitteln haben den niedrigsten E-Modul von etwa 7 MPa.



86 5 Diskussion der Ergebnisse

18
16
14
g 12 m Ohne Treibmittel
E- mFillgrad 90 %
whd
10 = MS1
K=l 8 = MS2
»
o = EN1
? 6 mEN2
N
4
2
0

Abbildung 58: Vergleich der Zugfestigkeiten von M2, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiill-

grad und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Abbildung 58 zeigt den Mittelwert der Zugfestigkeit in Z-Richtung fiir die Zugversuche
von M2 und den Schdumungsversuchen mit Angabe der zugehorigen Standardabwei-
chungen. Im Materialdatenblatt wird fiir die Zugfestigkeit 14 MPa angegeben, welcher
fiir gedruckte Zugstibe des Typs 5B gilt. Das ungeschdumte Material zeigt einen &dhnli-
chen Wert wie in der Literatur von etwa 14 MPa, jedoch mit einer groBen Standardab-
weichung. Alle anderen Zugversuche liegen deutlich unterhalb des Literaturwertes. Die
Versuche mit Treibmitteln haben dhnliche Werte zwischen ca. 8 — 9 MPa. Der Zugver-
such mit Fiillgrad 90 % zeigt die niedrigste Zugfestigkeit von ca. 5,5 MPa. Auch bei die-
sen Zugpriifungen ist zu beachten, dass die Probekorper aus dem ungeschdumten Material
Fehlstellen und Defekte im Inneren aufweisen und vollgefiillte Zugstdbe hohere Festig-
keitswerte aufweisen konnten. Festzuhalten ist, dass im Vergleich zum ungeschdumten
Material sowohl das Schdumen als auch die Reduzierung des Fiillgrades einen negativen
Einfluss auf die Zugfestigkeit hat. Mit Hinsicht auf die Gewichtsreduktion, haben die
Versuche mit den Mikrosphiren Treibmitteln die besten Zugfestigkeitswerte, da diese

auch die hochsten Dichtereduktionen aufweisen.
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Abbildung 59: Vergleich der Bruchdehnungen von M2, ohne Treibmittel, mit reduziertem Fiill-

grad und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Abbildung 59 zeigt den Mittelwert der Bruchdehnung in Z-Richtung fiir die Zugversuche
von M2 und den Schiumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen Standardabwei-
chungen. Im Materialdatenblatt wird fiir die Bruchdehnung 1038 % angegeben, welcher
fiir gedruckte Zugstibe des Typs 5B gilt. Das ungeschdumte Material liegt etwa 100 %
niedriger als der Literaturwert. Alle anderen Versuche liegen deutlich unterhalb des Lite-
raturwertes. Bei der Bruchdehnung zeigen die Versuche ein dhnliches Verhalten wie bei
der Zugfestigkeit. Das ungeschdumte Material hat mit Abstand den hochsten Wert, die
Bruchdehnung der Versuche mit Treibmitteln liegen zwischen ca. 650 — 750 % und der
Zugversuch mit Fiillgrad 90 % weist die niedrigste Bruchdehnung von etwa 530 % auf.
Auch auf die Bruchdehnung hat das Schiumen als auch die Reduzierung des Fiillgrades
einen negativen Einfluss und mit Hinblick auf die Gewichtsreduktion haben wiederum

die Versuche mit den Mikrosphéren Treibmitteln die besten Bruchdehnungen.
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Abbildung 60: Vergleich der Druckfestigkeiten bei 90 % Stauchung von M2, ohne Treibmittel,

mit reduziertem Fiillgrad und mit den verschiedenen Treibmitteln.

Abbildung 60 zeigt den Mittelwert der Druckfestigkeiten bei 90 % Stauchung fiir die
Druckversuche von M2 und den Schdumungsversuchen mit Angabe der zugehdrigen
Standardabweichungen. Fiir die Druckspannung ist im Materialdatenblatt kein Wert an-
gegeben, weshalb die Ergebnisse nur untereinander verglichen werden kénnen. Wie bei
den Druckpriifungen zum ersten Material wurde keiner der Probekdrper bei der Priifung
zerstort, jedoch dauerhaft deformiert. Beim Vergleich der Druckspannungen liefert das
ungeschdumte Material die hochsten Werte. Die Versuche mit Fiillgrad 90 % liegen ge-
ringfiigig darunter. Die Druckpriifungen mit den Treibmitteln liegen ebenfalls unterhalb
des ungeschdumten Materials und zeigen dhnliche Werte in einem Bereich von ca.
90 — 100 MPa. Im Vergleich zu den Druckpriifungen des ersten TPE-U, fiihrt das Schéu-
men, bzw. der reduzierte Fiillgrad beim zweiten Material zu einem Abfall der Druckspan-
nungen. Dabei ist zu beachten, dass der Schiumungsgrad durch die Treibmittel beim
zweiten Material geringer ist als beim ersten Material. Der Einfluss der Treibmittel

scheint dennoch groBer zu sein.
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5.7 Einfluss der Materialfeuchte auf Fehlstellen / Defekte

Nach Beendigung der Schdumungsversuche der zwei Materialien, wird nochmals das
Problem der Fehlstellen, bzw. Defekte beim Druck untersucht. Der Fokus wird dabei auf
die Materialfeuchte gelegt. In den vorherigen Versuchen wurden die Materialien zwar
immer getrocknet, anschlieend aber in Glasbehédltern mit Aluminiumdeckel umgefiillt

und innerhalb der ndchsten Tage verarbeitet.

In neuen Versuchen werden die Materialen langer getrocknet und anschlieend direkt aus
dem Trockenofen heraus verarbeitet. Gleichzeitig werden Proben der Materialien nach
der Trocknung entnommen, an der Luft stehen gelassen und nach gewissen zeitlichen
Abstinden Feuchtemessungen durchgefiihrt. Weiterhin wird eine Feuchtigkeitsmessung
von M2 gemacht, welches 2 — 3 Tage im Materialbehélter, auf dem ein Trockenbehélter
mit Kieselsdure sitzt gelagert wurde. (Abbildung 61) In Tabelle 30 sind die Feuchtigkeits-

messungen der beiden Materialien dargestellt.

Tabelle 30: Feuchtigkeitsmessungen von M2 und M1 nach verschiedenen zeitlichen Abstéinden

Zeit nach Trocknung Wassergehalt M2 Wassergehalt M1
0 min 0,0268 % 0,0558 %
30 min 0,0360 % 0,0634 %
60 min 0,0557 % -
16 h 0,1870 % -
4d - 0,2119 %
Aus Vorre;tsb;lcliélter nach 0.1485 % i

Aus Tabelle 30 ist zu erkennen, dass beide Materialien relativ schnell wieder Feuchtigkeit
aufnehmen. Besonders interessant ist, dass M2 aus dem Materialbehélter ebenfalls eine
hohe Materialfeuchte aufweist, obwohl ein Trockenbehélter mit Kieselsdure auf der Ma-
terialzufuhr sitzt. Es zeigt sich somit, dass die Kieselsdurebehélter die Feuchtigkeit deut-
lich schlechter abhalten als angenommen. Als mogliche Losung gibt es von der Arburg
GmbH eine Trockenanlage, welche an die Materialbehilter angeschlossen werden kann

(Abbildung 61).
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Abbildung 61: Trockenanlage der Arburg GmbH fiir den AKF.

Mit Hilfe der Trockenanlage kann das Material in den Vorratsbehéltern mit Heil8luft ge-
spiilt werden, wodurch die Verarbeitung von trockenem Material besser gewihrleistet

werden kann.

Aus den getrockneten Materialien werden einfache Quader gedruckt und CT-Messungen
durchgefiihrt. Dabei werden, bis auf den Formfaktor, die Parameter der zuvor qualifizier-
ten Materialien verwendet. Nach einigen Vorversuchen, ist festzustellen, dass bei beiden
Materialien ein kleinerer Formfaktor eingestellt werden kann, ohne dass die Bauteile
iiberfiillt sind. Fiir M1 lasst sich der Formfaktor von 1,26 auf 1,20 reduzieren, fiir M2
lasst sich der Formfaktor von 1,24 auf 1,215 reduzieren. In Abbildung 62 und Abbildung
63 sind die CT-Messungen der beiden Materialien dargestellt.
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Abbildung 62: CT-Aufnahme von M1, Formfaktor: 1,20, Porositit / Defektvolumen: 1,90 %.

Abbildung 63: CT-Aufnahme von M2, Formfaktor: 1,215, Porositét / Defektvolumen: 2,83 %.

Die CT-Aufnahmen zeigen, dass die direkte Verarbeitung der beiden getrockneten Mate-
rialien eine deutliche Verbesserung der Fiilldichten bewirkt. Bei M1 kann das Defektvo-
lumen von 8,20 % auf 1,90 % reduziert werden, bei M2 von 4,80 % auf 2,83 %. Es zeigt
sich somit, dass die Materialfeuchte einen erheblichen Einfluss auf die Filldichte und
Verarbeitbarkeit hat. Die Anschaffung einer Trockenanlage wire somit sinnvoll, wenn

haufiger hygroskopische Materialien verarbeitet werden sollen.



92 5 Diskussion der Ergebnisse

5.8 Auswertung der mechanischen Eigenschaften von geschiumten M2 nach
dem Einbau des Trockners

Nach Einbau des Trockners in den AKF ist gewéhrleistet, dass das Material durchgehend
getrocknet wird und Proben mit einer Restfeuchte kleiner 0,02% gedruckt werden kon-
nen. Nachfolgend wurde der Einfluss der Druckparameter in Kombination mit 3% EN3
gepriift. Die Referenzprobe wurde bei 190 °C, einem Austrag von 49 %, 100 bar Stau-
druck und 20 mm / s Druckgeschwindigkeit gedruckt. Anschlieend erfolgte die Varianz
der Drucktemperatur, Druckgeschwindigkeit, Staudruck sowie dem Austrag. Im Ver-
gleich zu Referenz liefern die Versuchsreihen mit langsamer Druckgeschwindigkeit,
niedriger Drucktemperatur und einem hdheren Austrag bessere Ergebnisse, siche Abbil-
dung 64. Eine langsamere Druckgeschwindigkeit kann durch den langeren Warmeeintrag
zu einer verbesserten Haftung zwischen den einzelnen Schichten fiihren. Eine hohere
Druckgeschwindigkeit fiihrt zu einer Verschlechterung der Schichtanhaftung. Wenn die
Schichten zu schnell aufgetragen werden, besteht die Gefahr, dass sie nicht ausreichend
miteinander verschmelzen. Dies fiihrt zu schwécheren Verbindungen zwischen den
Schichten und letztendlich zu niedrigeren Zugfestigkeiten. Ein hoherer Austrag bedeutet
mehr geschmolzenes Material wird pro Zeiteinheit und fiihrt zu einer verbesserten

Schichthaftung, da die Schichten besser miteinander verschmelzen konnen.

16
14 1 m Referenz
® 12 1 m 80 bar Staudruck
% I =120 bar Staudruck
:'5 10 I 10 mm/s
%’1 8 30 mm/s
% 6 12,57 =180 °C
2 117 o0
(o)}
S 4 9,06
N m Austrag 43 %
2 Austrag 53 %
0

Abbildung 64: Zugfestigkeit in MPa M2 mit 3 % Treibmittel EN3.
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Abbildung 65: Bruchdehnung in % M2 mit 3 % Treibmittel EN3.

m Referenz
m 80 bar Staudruck
=120 bar Staudruck
210 mm/s
m30mm/s
=180 °C

200 °C
m Austrag 43 %
= Austrag 53%

Analog zur Zugfestigkeit verhilt es sich mit der Bruchdehnung. Auch hier ist eine lang-

samere Druckgeschwindigkeit, ein hoherer Austrag sowie ein niedriger Staudruck ziel-

fithrend, sieche Abbildung 65.

16
14

Zugfestigkeit in MPa

0

Abbildung 66: Zugfestigkeit in MPa M2 mit 3 % Treibmittel EN3.

I 14
12'32 ‘

m Referenz
m 80 bar Staudruck
=120 bar Staudruck
210 mm/s
m30mm/s

200 °C
m Austrag 44 %
= Austrag 53 %

Im nichsten Schritt wurde das M2 mit 3% EN3 gemischt und ebenfalls Zugstibe mit

unterschiedlichen Prozessparametern gedruckt.
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Abbildung 67: Bruchdehnung in % M2 mit 3 % Treibmittel EN3.

Analog zu den vorherigen Messungen wurde an dem getrockneten Material sowie mit 3
% Treibmittel Quader in der GroBe 10 mm x 10 mm x 10 mm fiir die CT-Messung ge-
druckt. Wie in Abbildung 68 links zu sehen, ist die Proben porenlos und weist keine Fehl-
stellen auf, d.h. es spiegelt das Ergebnis der Feuchtemessung von 0,02% wider. Auf der
rechten Seite in Abbildung 68 ist die CT-Aufnahme der geschdumten Probe zu sehen und
zeigt eine feine und gleichmifBige Porenverteilung. Die Porenanalyse ergab eine Porositét

von ca. 14 %.

Abbildung 68: CT-Aufnahme von getrockneten M2 (links) und geschdumtes M2 mit 3% Treib-
mittel EN3 (rechts).
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5.9 Schiaumversuche Spritzgiefien

5.9.1 Allgemein Schiaumen von Thermoplastischen Polyurethanen

TPU setzt sich aus harten Segmenten (Diisocyanate und Kettenverldngerern) und Weich-
segmenten (Polyolen) zusammen. Die physikalischen Eigenschaften von TPU werden
durch die molekulare Struktur der Weich- und Hartsegmente bestimmt. Die Weichseg-
mente verleihen dem TPU die Flexibilitit bei niedrigen Temperaturen, wéhrend die har-
ten Segmente seine mechanische Festigkeit bestimmen. Die Variation von Art und Ver-
hiltnis der Ausgangsrohstoffe zueinander ermoglicht die Bereitstellung einer Vielzahl an
Kombinationen von TPU. Eine pauschale Aussage zu den sich ausbildenden Schaum-
strukturen kann folglich nicht getroffen werden und muss immer individuell betrachtet
werden. [42—44] Bekannt ist, dass das Loslichkeitsvermdgen der Treibgase in den Weich-
segmenten deutlich hoher ist als in den Hartsegmenten. Dies liegt an der vorwiegend li-
nearen Molekiilstruktur der Polyole, welche eine hohe Treibmitteleinlagerung wéahrend
der Verarbeitung ermoglichen. Auf der anderen Seite bedingen diese linearen Ketten eine
geringe Schmelzefestigkeit. Die Dehnungsviskositét ist in der Regel ein gutes MaB fiir
die Schmelzefestigkeit und kann als der Widerstand der Polymerschmelze gegen Deh-
nung definiert werden. Beim Schaumen von TPU fiihrt das dazu, dass die Zellwinde beim
Blasenwachstum leicht reilen und groBBere Hohlrdume im Bauteil ausbilden. Die Hart-
segmente liegen vornehmlich kristallin vor, sodass sowohl Loslichkeit als auch die Aus-
bildung einer Schaumstruktur in dieser Phase stark begrenzt ist. Das richtige Verhéltnis
aus Weich- und Hartsegmenten unterstiitzt die Nukleierungsphase durch Ausbildung von
Grenzfldchen und begrenzt zusitzlich das Porenwachstum, sodass die Ausbildung einer

feinporigen Schaumstruktur moglich ist.

Insbesondere im industriellen Umfeld der Partikelschaumtechnologie zeigen geschdumte
TPUs ein hohes Anwendungspotential. Es ergeben sich Moglichkeiten zur Gewichtsein-
sparung von deutlich tiber 50 % bei gleichzeitiger Generierung einer feinporigen Schaum-
struktur mit einem Porendurchmesser im niedrigen Mikroskaligen Bereich [45]. Das In-
teresse in Forschung und Industrie ist groB3, auch iiber andere Verarbeitungsverfahren op-
timale Schaumstrukturen zu produzieren. Mikrozellulire TPU-Schaumstoffe haben eine
angenehm weiche Haptik, ausgezeichnete elastomere Eigenschaften und eine hervorra-
gende Dehnbarkeit. Aulerdem kdnnen sie zu 100 % aus der Schmelze recycelt werden,
was die Anwendung von TPU-Schaumstoffen in Schuhen, Dampfungselementen, Sport-

artikeln usw. fordert [46].
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5.9.2  Schiumen mit Physikalischen Treibmitteln

Beim physikalischen Schaumen aus der Polymerschmelze durch Unterfiillung des Werk-
zeugs ist in besonderem Maf3e auf eine optimierte Prozesseinstellung zu achten. Ohne die
Zugabe von Nukleierungshilfsmitteln oder fehlender Anpassung von Verarbeitungspara-
metern kommt es zu einer unzureichenden Ausbildung der Schaumstruktur. Es bildeten
sich grofle Vakuolen durch Zusammenwachsen der expandierenden Gasblasen. Eine un-
systematische Ausbildung von BlowUps erschwerte die Bauteilentformung und macht
das Verfahren in einem ersten Schritt uninteressant fiir Produktion und Anwendung.

BlowUps bzw. Aufbldhungen treten bei geschaumten Bauteilen auf, wenn die eingefro-

rene Randschicht dem inneren Gasdruck nicht standhalten kann.

Abbildung 69: links: Ausbildung grofer Vakuolen in physikalisch geschdumten TPU (M2), bei
einem Fluiddurchfluss von 0,3 1/ Zyklus; rechts: Ausbildung von BlowUps in
physikalisch geschdumten TPU (M6).

Die Probleme zeigten sich auch Materialiibergreifend, teilweise kam es trotz langer Kiihl-
zeiten von 100 s bei einer Wandstidrke von 3 mm zu einem Aufquellen des Probekorpers
nach dem Offnen des Werkzeugs. Die MaBhaltigkeit der Platte war nicht mehr gegeben

und teilweise war der Probekdrper von erheblichem Verzug betroffen.
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Abbildung 70: links: starke Expansion der physikalisch geschdumten TPU-Platte nach dem Off-
nen des Werkzeugs — hier im direkten Vergleich mit einer kompakt gespritzten
Platte; rechts: starker Verzug und Ausbildung von BlowUps durch das nachtrag-
liche Aufschdaumen bei einem physikalisch geschdumten Bauteil.

In Zusammenarbeit mit Mitgliedern des projektbegleitenden Ausschusses wurden Ursa-
chen und mogliche Losungsansétze diskutiert, welche im Weiteren projektverlauf evalu-

iert wurden.

Ansatz 1: Optimierung der Prozessparameter

Auf Grund der makromolekularen Struktur von Thermoplastischen Polyurethanen, beste-
hend aus Hart- und Weichsegmenten, deren anteiliges Verhéltnis die sich ausbildende
Schaumstruktur mafigeblich beeinflusst, ist die Temperatur- und somit Prozessfiihrung

von entscheidender Bedeutung.

Wegen der hohen Elastizitdt Thermoplastischer Polyurethane liegt die optimale Schiaum-
temperatur mit zwischen 60 — 130 °C deutlich unterhalb der Schmelzetemperatur, mit der
das Material in die Kavitit eingespritzt wird [47]. Dies hat zur Konsequenz, dass auch die
Optimierung der Prozessparameter neu evaluiert werden muss. Prinzipiell ist es fiir das
Schaumspritzgiefen von Thermoplasten iiblich, den Staudruck zu erhéhen, um die Riick-
wirtsbewegung wihrend des Dosierens zu erschweren. Dies erhoht den Druck in der
Schmelze, wodurch das Treibgas bis zu einem bestimmten Punkt besser in der Polymer-
schmelze geldst werden kann. Durch diesen Schritt wird aber auch die Scherung im Ma-
terial wihrend des Dosierens erhoht, wodurch die Temperatur in der Schmelze messbar

ansteigt. Ein anderer Ansatz ist die Erhohung der Einspritzgeschwindigkeit, welche einen
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hohen Druckabfall im Werkzeug bedingt, wodurch wiederum eine héhe Anzahl an Nuk-
leierungsstellen zur Porenbildung generiert werden. Auch diese Maflnahme bedingt {iber

die Diise eine verstiarkte Scherung und somit Temperaturerhohung.

In den Untersuchungen hat sich gezeigt, dass alle Prozessanpassungen, welche eine Er-
héhung der Schmelzetemperatur zur Folge hatten, sich negativ auf die Schaumstruktur

ausgewirkt haben.

Wie aus den Abbildungen entnommen werden kann, bedingen eine héhere Einspritzge-
schwindigkeit bzw. ein hoherer Staudruck beim Schiumen von TPU, dass das Treibgas

vornehmlich in bestehende Blasen wandert. Hierdurch sinkt die Porendichte und der Po-

rendurchmesser nimmt zu.
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Abbildung 71: TPU M2, physikalisch geschdumt; links: Einspritzgeschwindigkeit: 140 ccm/s,
Staudruck: 120 bar; Mitte: Einspritzgeschwindigkeit: 220 ccm/s, Staudruck: 120
bar; rechts: Einspritzgeschwindigkeit: 140 ccm/s, Staudruck: 180 bar.

Im Umkehrschluss bedeutet dies, dass beide Prozessparameter auf einem mittleren Ni-
veau einzustellen sind, bei dem sichergestellt ist, dass das Treibgas wihrend des Dosie-
rens hinreichend stabil geldst in der Polymerschmelze vorliegt und ein ausreichend hoher
Druckabfall zur Bildung von Nukleierungsstellen wéihrend des Einspritzvorgangs erzeugt
wird. Gleichzeitig muss der Einfluss aller Parameter auf die Schmelzetemperatur kritisch

bewertet werden.

Ansatz 2: Auswahl der TPU-Type
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Uber die Projektlaufzeit wurden fiinf verschiedene TPU-Typen im Rahmen der Untersu-
chungen zum SchaumspritzgieBen. Wihrend BlowUps, abhéngig von den gewihlten Pro-
zesseinstellungen tiber alle Typen hinweg auftraten, zeigte sich die nachtrigliche Expan-
sion der geschdumten TPU-Platte nach dem Werkzeugdffnen lediglich beim M6 unter
Zugabe des physikalischen Treibgases Stickstoff. Bei dem Material handelt es sich um

ein Polyesterbasiertes Thermoplastisches Polyurethan. Seitens Hersteller ist bekannt, dass

die Herstellung iiber ein anderes Verfahren erfolgt als bei den sonstigen TPU-Typen.

Abbildung 72: links: M6 physikalisch geschdumt; rechts: M3 physikalisch geschdumt bei glei-
chen Prozessbedingungen.

Bei Zugabe eines endothermen Treibmittels, bei dem CO» das wirksame Treibgas ist,
bleibt die Bauteilgeometrie nahezu konstant. Zum FlieBwegende hin ist das Bauteil ge-

ringfiigig ldnger als eine vergleichbare kompakt gespritzte Platte.

Abbildung 73: links: M6 chemisch geschdumt mit dem endothermen Treibmittel EN3; rechts:
Vergleich hinsichtlich MaBhaltigkeit chemisch geschdumte Platte mit kompakt
gespritzter Platte.

Eine Ursache zu definieren ist an diesem Punkt reine Spekulation, da zu wenig liber den
Herstellprozess des TPU-Granulats bekannt ist. Es kann vermutet werden, dass im Gra-
nulat noch reaktive Gruppen vorliegen und die molekulare Struktur entweder sehr kurz-
kettig und / oder nahezu linear vorliegt, sodass diese physikalischen Phanomene beim

Schiumen auftreten.
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Ansatz 3: Zugabe von chemischen Treibmitteln

Fiir die Herstellung von zelluldren Strukturschdumen konnen diverse physikalische
Treibmittel genutzt werden. Hierzu gehoren Wasser, Argon (Ar), N2 und CO», von denen
die beiden letztgenannten heute am hédufigsten und einfachsten in der Praxis zum Einsatz
kommen. Beide Treibgase unterscheiden sich deutlich in ihren physikalischen Eigen-
schaften wie Dichte, Loslichkeit und Diffusionskoeffizient, die zu erheblichen Unter-
schieden im Prozess und in der Qualitdt der Endteile fiihren. Im Allgemeinen bewirkt N»
bei gleichem Gasgehalt aufgrund seiner geringeren Loslichkeit eine stirkere Keimbil-
dung als CO», was zu einem héheren Grad an Ubersittigung fiihrt. Andererseits lassen
sich groBe Mengen CO; leichter 16sen und fithren im Vergleich zu N> zu einer wesentlich
stiarkeren Plastifizierungswirkung in der Polymerschmelze. Beide Aspekte bedingen ei-

nen hoheren Aufschiumgrad bei Verwendung von CO; als Treibmittel.

Mehrere aktuelle Studien [48—50] lassen vermuten, dass die hohe Keimbildungsfahigkeit
von iiberkritischem N> und die hohe Schaumexpansionsfiahigkeit von iiberkritischem CO>

zu positiven Synergieeffekten fiihren.

Nach der klassischen Keimbildungstheorie [50, 51] kann die Keimbildungsrate bei ho-
mogener Keimbildung wie folgt beschrieben werden:

N—fC . _ ﬂ‘(;:I:L}rn
fCexp T

wobei N die Keimbildungsrate, f die Frequenz der atomaren Molekiilgitterschwingung,
C die Konzentration der Gasmolekiile, k die Boltzmann-Konstante, T die absolute Tem-
peratur und AGy,,, die kritische freie Gibbs-Energiebarriere ist, die iiberwunden werden
muss, damit die Zellen bei homogener Keimbildung nukleieren. Von all diesen Faktoren

hat AGp,,,die grofite Auswirkung bei der Bestimmung der Keimbildungsrate N, die wie

folgt geschrieben wird:

()

wobei y die Oberflichenenergie an der Zellwand und & der Grad der Ubersittigung ist.

Ein niedriger AGy,,,,ist fiir das Schaumen giinstig, da er die Keimbildungsrate N expo-

nentiell erh6ht. N> hat eine geringe Loslichkeit in den meisten Polymeren und fiihrt daher
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zu einem hohen Grad an Ubersiittigung . CO: hingegen kann die Oberflichenenergie y
aufgrund seiner viskositdtserniedrigenden Wirkung erheblich verringern. Die N-H-Bin-
dung in den Urethangruppen und die Sauerstoffatome im CO> bilden intermolekulare
Wasserstoftbriickenbindungen, die stirker sind als die zwischen den unpolaren Stick-
stoffatomen im N> und den N-H-Bindungen. Dies erklirt die hohe Loslichkeit von CO;
im stark polaren TPU. Wenn CO; und N; im gleichen Schiumungsprozess kombiniert
werden, tragen beide zu einem niedrigeren AGy,,,-Wert und damit zu einer hdheren
Keimbildungsrate bei, was zu einer feineren Morphologie fiihrt. DSC-Untersuchungen
von Zhong et. al. zeigen, dass iiberkritisches CO2 den Schmelzpunkt erniedrigt und die
Kristallisation fordert [51]. Durch den erniedrigten Schmelzpunkt verbessert sich auch
die Loslichkeit von N> im Polymer, was wiederum das Keimbildungsverhalten der Zellen
verbessert. Dariiber hinaus kann eine gezielte und genau auf den Prozess abgestimmte
Kristallisation die Porendichte erhohen, da durch die Kristallisation lokal Spannungen
generiert werden, welche wiederum die Ausbildung von Poren begiinstigen.

Diese Synergieeffekte wurden auch im Rahmen des durchgefiihrten Vorhabens beobach-
tet.

Ausgebildete Schaumstruktur - Physikalisch geschdumt (0,13 l/Zyklus) — N> wirksames
Treibgas

Ausgebildete Schaumstruktur - Chemisch geschdumt (3 Gew.%) — CO> wirksames Treib-
gas
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Ausgebildete Schaumstruktur - Physikalisch (0,09 l/Zyklus) + Chemisch geschdumt (1
Gew.%) — N2 + CO: wirksame Treibgase

Abbildung 74: Darstellung der sich ausbildenden Schaumstruktur in Abhangigkeit des Treibgases
N», CO; sowie N> + COy; links: Fotografie des Probekorpers; rechts: CT-Auf-
nahme im Querschnitt (TPU: M2; chemisches Treibmittel: EN2.

Durch die Zugabe von einem endothermen Treibmittel kann die Porendichte und Homo-
genitit, der sich ausbildenden Schaumstruktur iiber die gesamte FlieBweglidnge und Bau-

teilbreite signifikant verbessert werden.

Ansatz 4: PrizisionsOffnen

Wie eingangs erwéhnt, ermoglicht die besondere Polymerstruktur eine schnelle Gasdif-
fusion bei der im Spritzgieen iiblichen Verarbeitungstemperatur von um die 190 °C.

Dies bedingt eine instabile Schaumstrukturbildung und unzureichende Aufschaumgrade.

Auf Grund des niedrigen E-Moduls kommt es zu einem Differenzdruck der stickstoffbe-
ladenen Gasblasen und der umgebenden Luft. Es kommt zu einer zusétzlichen Volumen-
ausdehnung beim Werkzeugdffnen auf Grund des hohen Gasdrucks und der hohen Gas-

diffusionsfihigkeit im Bauteil. Ublicherweise kénnen Kunststoffe durch die erstarrte
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Randschicht dem Gasinnendruck standhalten. Bei der Bauteilentnahme beim Spritzgie-
Ben wird iiblicherweise, um Zykluszeit zu sparen und somit den Durchsatz zu erhdhen,
das Bauteil bei einer Temperatur zwischen Werkzeugtemperatur und Schmelzetempera-

tur entnommen. Die Stabilitit des Bauteils ist fiir das Handling ausreichend gegeben.

Die hohe Elastizitdt des TPUs fiihrt jedoch dazu, dass die erstarrte Randschicht dem im
inneren anliegenden Gasdruck keinen Widerstand entgegenbringen kann. Beim Standard-
SchaumspritzgieBen kann dies durch eine erheblich verldngerte Kiihlzeit bertiicksichtigt
werden, bis auch im Bauteilinneren die Temperatur so weit abgekiihlt ist, dass die Diffu-

sion des Gases stark gehemmt ist.

Alternativ kann man diesen Effekt ausnutzen, wie in der Partikelschaumtechnologie iib-
lich. Untersuchungen von Ge et. al. [47] zeigen, dass flir TPU die optimale Prozesstem-
peratur fiir das Schdumen zwischen 60 — 130 °C, und somit bis zu 130 °C unterhalb der
Schmelzetemperatur mit der das Polymer eingespritzt wird. Wéahrend des diskontinuier-
lichen Schaumungsprozesses befinden sich die Kunststoffe in einem Zustand, in dem sich
die Kettensegmente bewegen konnen, die makromolekularen Ketten jedoch nicht flieBen
konnen, um eine Zellkeimbildung und ein stabiles Zellwachstum zu gewahrleisten. In der
Theorie [52] wird vermutet, dass wéihrend des Aufschdumens es im Nano- oder Mikro-
bereich zu einer Reorganisation des physikalischen Vernetzungsnetzwerks der kristalli-
nen Hardsegmente kommt. Mit zunehmender Schiumtemperatur werden groflere Teile
des physikalischen Vernetzungsnetzwerks zerstort und der Zellwachstumsprozess be-

schleunigt sich.

Beim Schdumen unter Einsatz des Préazisionsoffnens wird die sehr viel niedrigere opti-
male Schiumtemperatur genutzt, um hohe und homogene Aufschaumgrade zu generie-
ren. Die Werkzeugkavitit wird volumetrisch vollstindig mit der gasbeladenen Schmelze
gefiillt. Die Werkzeugtemperatur ist auf unterhalb der Kristallisationstemperatur des Po-
lymers geregelt. Das Polymer/Gasgemisch ist so eingestellt, dass es in der Kavitét stabil
verweilt. Wihrend dieser Phase wird das Polymer/Gasgemisch durch die Werkzeugwand-
temperatur gekiihlt. Diese Phase bestimmt die Dicke der kompakten Randschicht. Mit
Ablauf der Verweilzeit fahrt die Form fiir eine definierte Wegstrecke auf. Das Poly-
mer/Gasgemisch erfahrt einen plotzlichen Druckabfall, der zur Schaumbildung im Kern

fiihrt.
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Abbildung 75: Schematische Darstellung des SchaumspritzgieBens bei Unterfiillung des Werk-
zeugs und durch das Sonderverfahren Prizisionsoffnen.

Im Rahmen des Vorhabens haben diesbeziiglich Versuche bei einem Mitglied des pro-
jektbegleitenden Ausschusses stattgefunden. Durch das Prézisionsoffnen konnten sehr
gleichmédfige Schaumstrukturen und ein hoher Aufschiumgrad mit dem evaluierten Ma-
terial M2 erzielt werden. Probleme mit BlowUps wurden iiber die durchgefiihrten Ver-

suchsreihen nicht beobachtet.

Durch Variation des Auffahrweges beim Priazisionséffnen kann die finale Dichte im Bau-

teil gezielt eingestellt werden.
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Abbildung 76: Physikalisch Schdumen mittels Prazisions6ffnen von TPU M2; oben: Dichte der
Platte 0,39 g/cm?; Mitte: Dichte der Platte 0,59 g/cm?; unten: Dichte der Platte
0,94 g/cm’;

Mit zunehmender Dichtereduktion nimmt der Porendurchmesser und es kommt zum Zu-

sammenwachsen der Poren durch das Reillen von Zellstegen.
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5.9.3 Schiumen mit Mikrosphiren

Das Schaumen mit Mikrosphdren verbindet die Vorteile des physikalischen Schiumens
mit den Vorteilen des chemischen Schiumens. Die Dosierung erfolgt analog zu chemi-
schen Treibmitteln als Masterbatch, wéhrend das wirksam werdende Gas ein Isopentan
ist. Das Treibgas bleibt im umbhiillenden Kapselmaterial aus einem Acrylat eingeschlos-
sen. Der fiir chemischen und physikalische Effekt der Viskosititserniedrigung bleibt bei
Mikrosphéren aus. Die Porengrof3e wird durch den Hersteller in der Produktion bestimmt
und ist unabhédngig von den gewihlten Prozessparametern beim Spritzgielen gleich. Dies

erleichtert die Verarbeitung.
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Abbildung 77: Computertomografie-Aufnahme des Querschnitts einer mit Mikrosphiren (MS1)
geschdumten TPU-Platte aus M2.

Die sich ausbildende Schaumstruktur ist iiber die gesamte FlieBwegliange und Bauteil-
breite homogen. In den Untersuchungen zeigte sich aber auch, dass bei der Verwendung
von Mikrosphiren es zu einer Gelbfarbung der gespritzten Platte kommt. In umfangrei-

chen Untersuchungen wurde im weiteren Projektverlauf mogliche Ursachen betrachtet.
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Abbildung 78: Aufnahme einer mit Mikrosphéren (MS1) geschdumten TPU-Platte aus M2.

Um die Schaumstruktur zusitzlich anzupassen, werden den Masterbatches gerne zusétz-
lich chemische, endotherme Treibmittel beigemischt. Die hierbei ausgebildete Schaum-
struktur zeigt eine hohere Porendichte und einen kleineren Porendurchmesser. Nicht be-
kannt ist, ob die Mikrosphdren im gemischten Masterbatch bereits bei der Synthese flir

einen kleineren Endradius ausgelegt wurden.

Abbildung 79: Computertomografie-Aufnahme des Querschnitts einer mit Mikrosphéren (MS2)
geschdumten TPU-Platte aus M2.

Gelbfirbung
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Unter bestimmten Bedingungen unterliegen Polyurethan-Elastomere einer Degradation,
was zu verdnderten Eigenschaften oder sogar zum vollstdndigen Versagen fiihren kann.
Die Verschlechterung beeintrachtigt nicht nur die optische Qualitdt der entsprechenden
Bauteile, sondern kann auch die mechanischen Eigenschaften erheblich verschlechtern,

was katastrophale Folgen fiir die Sicherheit und Gesundheit haben kann.

Beim Schdaumen mit Mikrosphédren kam es zu einer charakteristischen Gelbfarbung der
gespritzten Platten, welche auf eine Degradation riickschlieBen 1dsst. Um die Ursache zu

kldren, wurden umfangreiche zusétzliche Versuchsreihen durchgefiihrt.

Zunichst wurde der Einfluss der TPU-Type untersucht. Hersteller nutzen verschiedene
Modifikationen, um eine verbesserte Bestiandigkeit gegen Chemikalien, Feuchtigkeit,
Temperatur und UV-Strahlung zu erhalten. Des Weiteren unterscheidet man zwischen
Polyether- und Polyester-basierten Thermoplastischen Polyurethanen. Im Allgemeinen
werden Materialien auf Polyesterbasis wegen ihrer hohen Festigkeit, Reif3festigkeit, Che-
mikalien- und Hitzebestdndigkeit ausgewihlt. Im Gegensatz dazu werden Werkstoffe auf
Polyetherbasis wegen ihrer Flexibilitit bei niedrigen Temperaturen, bei Anwendungen
mit hoher Luftfeuchtigkeit und ihrer Widerstandsfahigkeit gegen Pilz- und Bakterienbe-
fall ausgewdhlt [53, 54]. Polyetherbasierte Polyurethane haben aufgrund schwicherer
Zwischenkettenkrifte schlechtere physikalische Eigenschaften [55], obwohl sie eine ho-
here hydrolytische Stabilitét aufweisen [55, 56]. Dariiber hinaus besitzen sie einen nied-

rigeren Tg als Polyesterbasierte Polyurethane [55].

Mit Blick auf die Verarbeitung von TPU im Forschungsvorhaben kommen drei verschie-

dene Degradationsmechanismen in Frage, welche es zu bewerten und untersuchen gilt.

a) Hydrolytische Degradation
TPU-Elastomere sind von Natur aus hygroskopisch und haben die Tendenz, Feuchtigkeit

zu absorbieren, wenn sie der Luftfeuchtigkeit ausgesetzt sind. Aromatische Polyurethane
durchlaufen eine Polymerisations-/Depolymerisationsreaktion mit einer Gleichgewichts-

reaktion durch, wenn sie oberhalb von 180°C verarbeitet werden.
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0 > 150 °C
R-N-COR ——>__ R-N:C:0 + HOR

+H,0

R NH; + CO,1 + HOFR

Typische Verarbeitungsbedingungen beim Spritzgieen oder in der Extrusion erfordern
jedoch Temperaturen von iiber 180°C. Ist wéhrend der Verarbeitung Wasser oder Feuch-
tigkeit vorhanden ist, tritt eine Reaktion ein, bei der Polymerketten abgebaut werden und
Amine und Kohlendioxid freigesetzt werden. Wird die Feuchtigkeit nicht aus den Po-
lyurethanen entfernt, kann es auch zu einer Umlagerung des Polymers, einer Verringe-
rung des Molekulargewichts und einem erheblichen Verlust der physikalischen Eigen-

schaften kommen.

Eine hydrolytische Degradation vom TPU bei der SpritzgieBverarbeitung kann durch
kontinuierliche Uberwachung der Restfeuchte ausgeschlossen werden. Die untersuchten
Treibmittel wurden nicht zusétzlich getrocknet. Beim Einsatz von endothermen Treibmit-
teln ist neben dem eigentlichen Treibgas CO,, Wasser ein weiteres Reaktionsnebenpro-
dukt. Der hierbei freigesetzte Anteil an Hydroxyl-Gruppen hat keinen Einfluss auf die
optischen Eigenschaften des Spritzlings gezeigt.

Mit Blick auf die untersuchten Mikrosphiren kann nicht abschlieBend geklart werden, ob
durch eine thermische Degradation Wasser als Reaktionsprodukt freigesetzt wird, wel-
ches fiir die Vergilbung ursdchlich ist. Die Rezeptur des Masterbatches ist weitgehend
Firmengeheimnis. Als Tragerpolymer kommt EVA zum Einsatz, Treibgas ist Isopentan.
Fiir das Kapselwandmaterial kommen eine Vielzahl an moglichen Materialien in Frage.
Fiir biomedizinische Anwendungen wird laut Fachliteratur als Kapselwandmaterial gerne
PVA (Polyvinylalkohol) verwendet. Dieses Material zeigt eine gute chemische Bestén-
digkeit, ist kostenglinstig und biokompatibel — und eignet sich unter anderem gut zur kon-
tinuierlichen Freisetzung von wirkstoffbasierten Substanzen [57]. Die starken Wasser-
stoffbriickenbindungen, welche dem Material diese positiven Werkstoffeigenschaften be-

dingen, sind aber auch Ursache fiir die schlechte thermische Besténdigkeit. Die Zerset-
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zungstemperatur von PVA liegt nahe der Schmelzetemperatur, so dass fiir eine industri-
elle Verarbeitung auf zusétzliche Verarbeitungshilfsmittel nicht verzichtet werden kann
[58]. Bei der thermischen Degradation von Polyvinylalkohol wird vornehmlich Wasser
freigesetzt [59]. Dies fiihrt bei ausreichend hoher Konzentration zu einer hydrolytischen
Degradation von TPU. Basierend auf der Charakterisierung der Mikrosphdren mittels
Thermogravimetrie und ein Vergleich der Messdaten mit der Fachliteratur [59] kann aus-

geschlossen werden, dass PVA als Kapselwandmaterial eingesetzt wurde.
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Abbildung 80: Thermogravimetrie-Messung der Treibmittel mit expandierenden Mikrosphéren;
MST1 (griin + blau), MS2 (lila + rot).

Der Einsatz expandierender Mikrosphéren in der Kunststoffverarbeitung setzt hohe An-
forderungen an das Kapselwandmaterial. Die Expansionsfahigkeit hdngt stark von den
Barriere- und mechanischen Eigenschaften der Polymerhiille ab. Es ist wichtig, dass die
Polymerhiille das Treibmittel zuriickhalten kann und es daran hindert, durch die Hiille zu
diffundieren, da sonst das Treibmittel verloren geht und aufgrund eines zu geringen In-
nendrucks keine Expansion moglich ist. Die Kohésionseigenschaften der Polymerhiille
sind daher von grundlegender Bedeutung. Die Monomere Acrylnitril (ACN) und Vinyli-
denchlorid (VDC) bilden Homopolymere, die teilkristallin sind und ausgezeichnete Bar-
riereeigenschaften haben, aber keine ausreichenden thermoplastischen Eigenschaften fiir

thermisch expandierbare Mikrokugeln.
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Die thermoplastischen Eigenschaften sind wichtig, weshalb Copolymere mit Methylme-
thacrylat (MMA), Methylacrylat (MA) oder Methacrylnitril (MAN) verwendet werden
[60]. Zusitzlich werden Vernetzer eingesetzt, welche die Polymerhiille wihrend der Ex-
pansion des innenliegenden Treibmittels stabilisieren. Die Herstellung der Treibmittelbe-
ladenen Mikrosphéren erfolgt mittels Suspensionspolymerisation [60]. Die Trocknung
der Partikel nach der Herstellung erfolgt mit hoher Sorgfalt bei niedriger Temperatur,
sodass die getrockneten Partikel einen hohen Feuchtegehalt und einen hohen Anteil an

Monomerriickstinden aufweisen [61].

Der Masseverlust in den Thermogravimetrie-Aufnahmen deutet auf ein Ausgasen der je-
weiligen Treibgase aus den untersuchten Mikrosphéren hin. In den Untersuchungen von
Chen et. al. wird das hierin untersuchte Isooktan nahezu vollstindig an die Umgebung
abgegeben. Bei einem Treibmittelgehalt von um die 30 Gew.% erféahrt die charakterisierte
Probe einen Gewichtsverlust bis 200 °C von rund 24 Gew.%. Im eigenen Forschungsvor-
haben betrug der Gewichtsverlust der Isopentan-haltigen Mikrosphiren rund 10 Gew.%
bis 200 °C bei einem Treibmittelgehalt von 65 Gew.%. Eine thermische Degradation des
Kapselwandmaterials erfolgte in den eigenen Untersuchungen oberhalb von 300 °C, bei
Chen et. al. startete die Zersetzung bereits bei oberhalb von 200 °C. Dies deutet auf eine
Modifizierung bzw. die Zugabe von Additiven zur thermischen Stabilisierung beim un-

tersuchten industriellen Produkt.

Ohne genaue Kenntnis der Materialchemie der untersuchten Mikrosphédren erfolgte ein
Abgleich der thermischen Reaktionen mit Hilfe der Fachliteratur. Eine abschlieende
Aussage, ob wihrend der Verarbeitung von expandierenden Mikrosphdren Wasser in
nennenswerten Mengen freigesetzt wird, kann mittels Gaschromatographie geklért wer-

den. Das Messverfahren ist bei der ausfiithrenden Forschungseinrichtung nicht vorhanden.

b) Thermische Degradation
Ein thermischer Abbau kann durch die thermische Dissoziation chemischer Bindungen

in Makromolekiilen ausgeldst werden [62], die durch thermische Verarbeitung oder unter
Gebrauchsbedingungen entstehen kann. Freie Radikale, die bei der Thermolyse von Ver-
unreinigungen und Zusatzstoffen entstehen, konnen ebenfalls zur thermischen Degrada-
tion beitragen [63]. Dariiber hinaus konnte eine Kombination aus thermischen und me-
chanischen Effekten die Spaltung von Polymerketten zu Makroalkylradikalen erleichtern,

was ein wichtiger auslosender Prozess ist, der zur Bildung von Hydroperoxiden fiihrt, die
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eine anschlieBende Zersetzung verursachen [64]. Dies wire beispielsweise durch die hohe

Scherbelastung wihrend der SpritzgieBverarbeitung gegeben.

Zunichst ging es darum auszuschlieBen, dass die Verfiarbungen lediglich fiir diese TPU-

Type M2 auftreten, welche speziell fiir die Additive Fertigung entwickelt ist.

s g
%

Abbildung 81: Dokumentation der Gelbfarbung beim Schdumen mittels Mikrosphéren unter Ver-
wendung verschiedener TPU-Typen; Links oben: M2 (Ether-basiert); Rechts
oben: M5 (Ether-basiert); Links unten: M3 (Ester-basiert); Rechts unten: M4 (Es-
ter-basiert)

Ein Ansatz, um diesen Aspekt ausschlieBen zu konnen, war die Evaluierung alternativer
TPU-Typen von unterschiedlichen Herstellern. Beim untersuchten M2 handelt es sich um
ein Ether-basiertes TPU. Auf Polyester basierende TPUs haben eine gute Ol- und Koh-
lenwasserstoffbestindigkeit, wihrend die auf Polyether basierten TPUs besser fiir nasse
Bedingungen geeignet sind. Der Vergleich mit anderen Ester- als auch Ether-basierten
Typen bei gleichen Prozessbedingungen zeigte keinen Einfluss auf die Gelbfarbung der
hergestellten Platten.

Auch zeigte kein Material beim KompaktspritzgieBen oder Schdumen mit endothermen

oder exothermen Treibmitteln eine Verfarbung, sondern behielten ihre Transparenz.

Im néchsten Schritt wurden alternative Mikrosphéren eines anderen Herstellers auf der
Spritzgiefmaschine verarbeitet. Auch bei diesen Versuchen verfirbten sich die Platten

gelb.

Beim Thermoplast-Schaumspritzgieen ist die SpritzgieBmaschine zusétzlich mit einer

Riickstromsperre, einer Nadelverschlussdiise und einer Spezialschnecke mit zusétzlichen
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Mischelementen ausgestattet — um sicher zu stellen, dass das Treibgas homogen gelost
und stabil in der Polymerschmelze vorliegt. Diese zusétzlichen Technologien bedingen
aber auch eine erhohte Scherung und somit eingebrachte Scherwérme. Daher wurde im
ndchsten Schritt untersucht, ob durch Anpassung der Prozessparameter mit der Zielstel-
lung der Minimierung der Scherung eine Verbesserung der Thermischen Degradation und

folglich Vergilbung erzielen kann.

Umfangreiche Versuchsreihen mit Variation der Prozessparameter Einspritzgeschwin-
digkeit, Staudruck, Schmelzetemperatur und Dosiergeschwindigkeit in einem vollfakto-
riellen Versuchsplan zeigten keine optische Verdnderung. In Summe wurden iiber alle
Materialtypen 80 zusétzliche Versuchsreihen zur Beurteilung von Einflussparametern auf

die Verfarbungen durchgefiihrt.

Durch Zugabe von erhdhten Mengen an physikalischem Treibmittel N> wurde untersucht,
ob die Viskositét zusétzlich so weit erniedrigt werden kann, dass die Scherbelastung mi-
nimal wird. Eine erste Bewertung der Schmelzekuchen beim Ausspritzen zeigte den ge-
wiinschten Effekt. Die Gelbfarbung, welche auf eine Degradation hinweist, war weg. Es
hat sich jedoch schnell herausgestellt, dass es sich hierbei um eine optische bzw. wissen-
schaftliche Tduschung handelt. Ursdchlich ist das fiir das Schaumspritzgieen bekannte
Phinomen der Silberschlieren. Beim Ausspritzen bzw. wihrend der Formfiillphase tritt
an der Schmelzfront Treibfluid aus. Die expandierenden Gasblasen werden in FlieBrich-
tung gescherrt und erzeugen den visuellen Eindruck, dass das Bauteil silbrig-weille Mar-
kierungen iiber die gesamte Oberflache aufweist. Der Schmelzekuchen von TPU ist auch
nach dem Ausspritzen sehr flexibel, sodass er problemlos auseinandergezogen werden
kann, um das Innere zu betrachten. Hierbei zeigt sich, dass die helle Farbgebung lediglich

Ursache von gestreckten Gasblasen ist.
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Abbildung 82: Einfluss der Zugabe von physikalischem Treibmittel auf die Verfarbung von mit
expandierenden Mikrosphéiren beladenen TPU; links: TPU + Mikrosphéren;
Mitte: TPU + Mikrosphéren + N2; rechts: TPU + Mikrosphédren + N2 — Schmel-
zekuchen auseinandergezogen.

Um die Scherung noch weiter zu reduzieren, wurde von der Spezialschnecke mit zusétz-
lichen Mischelementen auf eine Standardschnecke gewechselt. Der umfassende Ver-
suchsplan mit allen Scherrelevanten Prozessparametern wurde erneut durchgefiihrt —

auch hier blieben die Platten gelb.

Zum Abschluss dieser Versuchsreihen, wurde das Restmaterial ausgespritzt und vollig
unerwartet waren die ausgespritzten Schmelzekuchen nicht verfarbt, obwohl sie die glei-
che Temperatur und Scherung im Aggregat erfahren haben, wie bei den gespritzten Bau-

teilen.
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Abbildung 83: TPU-Schmelzekuchen mit Mikrosphédren beladen, Verarbeitung mittels Standard-
schnecke.

Eine Erhohung der Dosiergeschwindigkeit von 50 mm/s auf 200 mm/s zeigte keine Ver-
schlechterung in der optischen Qualitit der gespritzten Schmelzekuchen. Die Verfarbung

muss erst durch das Einspritzen ins Werkzeug erzeugt werden.

Abbildung 84: Querschnitt einer 4 mm dicken geschdaumten Platte aus TPU M2 mit Mikrosphéren
MS1; Mikroskopie-Aufnahme; links: Bauteilmitte; rechts; Bauteilrand.
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Betrachtet man die Schnittkante der mit Mikrosphéren gefertigten Platten zeigt sich, dass
lediglich die Randzone stark vergilbt ist, wihrend der Kern nicht verfarbt ist. Dies ver-
wundert, da die CT-Aufnahmen zeigen, dass die Poren sich ausschlieBlich in der Kern-
zone befinden. Wenn die Verfarbung der TPU-Platte auf die Mikrosphiren zuriickzufiih-
ren ist, sollte dann nicht auch der Bereich um die Mikrosphiren gelb sein? Die Anzahl
der Mikrosphéren in der Flidche ist jedoch auch nicht so groB3, dass der weille Kernbereich

auf eine optische Verfilschung zuriickzufiihren ist.

2.5mm

|

Abbildung 85: Querschnitt einer 4 mm dicken geschdumten Platte aus TPU M2 mit Mikrosphéren
MSI1; CT-Aufnahme.

Um dies nédher zu betrachten, wurde von derselben Probe eine Computertomografie-Auf-
nahme mit sehr hoher Aufldsung angefertigt. In den Aufnahmen zeigen sich eine Vielzahl
an Mikroporen im Kernbereich. Wirft man einen Blick auf die Bauteilgrenzflache, so

finden sich an der Oberflache ebenfalls Mikroporen wieder.

Abbildung 86: CT-Aufnahme mit hoher Auflésung; links: Querschnitt; rechts: Aufnahme in der
obersten Ebene des Randbereichs.
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10 um 3 Nov 2023 Signal A = SE2 EHT = 4.00 kV
— Photo No. = 8199 Mag= 1.00 KX WD = 5.6 mm

Abbildung 87: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme; Sekundérelektronen, 1.000-fache
VergroBerung.

10 pm 3 Nov 2023 Signal A = SE2 EHT = 4.00 kV/
— Photo No. = 8202 Mag= 1.00 KX WD = 59mm

Abbildung 88: REM-Aufnahme von in FlieBrichtung gescherrten Mikrosphéren; Sekundérelekt-
ronen; 1.000-fache VergroBerung.
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10 um 3 Nov 2023 Signal A = SE2 EHT = 4.00 kv sm
—

Photo No. = 8200 Mag= 2.00 KX WD = 59 mm

Abbildung 89: Weitere REM-Aufnahme von in FlieBrichtung gescherrten Mikrosphéren; Sekun-
dérelektronen; 2.000-fache Vergrofierung.

Zur weiteren Charakterisierung wurde mittels Skalpell eine saubere Schnittkante an der
Platte erzeugt und die Probe unterm Rasterelektronenmikroskop untersucht. Die Mik-
rosphiren in der Kernzone sind sehr gut zu erkennen. Es besteht keine Haftung zwischen

Matrix-Polymer und dem Kapselwandmaterial.

Geht man an die Grenzfldche im Randbereich der Probe, bei der die Computertomografie
eine Vielzahl an Mikrometer-groflen Poren gezeigt hat, so zeigt sich mittels REM, dass

hier tiber die FlieBweglidnge kaputt gescherrte Mikrosphdren angereichert haben.

Die Ergebnisse aus den Praxisversuchen und den Analysemethoden legen nahe, dass die
auftretende Scherung, wenn die Polymerschmelze auf die kalte Werkzeugwand auftrifft,

in direktem Zusammenhang steht zur Gelbfarbung der Bauteile in der Randzone.

Um ein besseres Verstidndnis iiber die Thermische Bestindigkeit sowohl von TPU als

auch von den Mikrosphdren zu bekommen, wurden Versuche mittels Heizplatte durchge-

fiithrt.
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Die Heizplatte wurde auf 200 °C aufgeheizt, geringfiigig oberhalb der eingestellten
Schmelzetemperatur beim SpritzgieBen, um der zusétzlich eingebrachten Scherwédrme

Rechnung zu tragen.

Zunichst wurde das Aufschmelzverhalten vom TPU-Granulat beurteilt. Hier konnten
keine Auffilligkeiten festgestellt werden. Die wéihrend des Aufschmelzens auftretenden
Blasen in den einzelnen Granulatkornern kann auf Restfeuchte zurtickgefiihrt werden. Fiir
die SpritzgieBversuche wurde immer darauf geachtet, dass das Material sorgfiltig ge-

trocknet wurde.

Abbildung 90: Aufschmelzen TPU-Granulat (M2) auf einer Heizplatte.

Eine leichte Gelbfarbung, welche auf Thermische Degradation riickschliefen lésst,

konnte erst nach einer lingeren Verweilzeit von 20 Minuten festgestellt werden.

Als nichstes wurden zwei Sorten Mikrosphéren beurteilt — von unterschiedlichen Her-
stellern. Die Mikrosphéren vom ersten Hersteller zeigten ein gut zu kontrollierendes Ex-

pansionsvermogen.
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Abbildung 91: Aufschmelzen Mikrosphiren (MS1) auf einer Heizplatte; links: Thermografie-
Aufnahme; rechts: Fotografie.

Jedoch zeigte sich bereits innerhalb von 1-2 Minuten eine gelbliche Verfarbung an den

Mikrosphéren, welche der Heizplatte am nédchsten waren.

Abbildung 92: Aufschmelzen Mikrosphéren (MS1) auf einer Heizplatte; beginnende Gelbverfir-
bung.

Es wurden zudem Versuche mit Mikrosphéren von einem alternativen Hersteller gefah-
ren. Hier war die Volumenzunahme um ein Vielfaches hoher. Zu einer Gelbfarbung kam
es im Produkt an den Stellen, welche der Heizplatte am nichsten waren, erst nach 6 Mi-

nuten.
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Abbildung 93: Aufschmelzen Mikrosphéren (Alternative Mikrsphéren) auf einer Heizplatte;
oben: starke Expansion eines Granulatkorns; unten: beginnende Gelbverfar-
bung.

Die Struktur, der sich ausbildenden Mikrosphiren und die Vergilbungen wurden unterm

Mikroskop betrachtet.

25000 um|

Abbildung 94: Mikroskopische Aufnahme der expandierten Mikrosphéren; links: Alternative
Mikrosphéren; rechts: MS1.
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Betrachtet man unter dem Mikroskop die Verfirbungen an den thermisch stark bean-

spruchten Stellen — so fallen deutliche Unterschiede zwischen beiden Produkten auf.

Abbildung 96: Gelbverfarbung an expandierten Mikrosphédren; Produkt: MS1.
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Abbildung 97: Gelbverfarbung an expandierten Mikrospharen; Produkt: Alternative Mikrosphé-
ren.

Abbildung 98: Gelbverfarbung an expandierten Mikrospharen; Produkt: Alternative Mikrosphé-
ren.
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Auch wenn die Abbaumechanismen nicht im Detail geklidrt werden konnen, da seitens
Treibmittelhersteller keine nédheren Informationen zur Zusammensetzung, Modifikatio-
nen und Zusitzen von Additiven frei gegeben werden — sieht man zwischen beiden Pro-
dukten deutliche Unterschiede im Abbauverhalten. Seitens des Materialherstellers wurde
als mogliche Ursache eine fiir Mikrosphéren typische Stabilisierung mit Butylhydroxyto-
luol (BHT) benannt. Die meisten Mikrosphéren werden aus ungeséttigten Monomeren
hergestellt (Akrylate /Methakrylate), diese wiederum sind in den meisten Fallen durch
BHT stabilisiert, um einen unerwiinschten Polymerisations-Start der Monomere zu ver-
hindern. BHT ist zwar ein guter Stabilisator, allerdings neigt es gleichzeitig dazu sehr

schnell zu vergilben durch Bildung einer Dimerchinonstruktur.

Um zu bewerten, ob es sich bei den Verfarbungen um eine thermische Degradation han-
delt, wurde sowohl fiir das TPU M2, als auch die Mikrosphdren MS1 eine DSC-OIT-
Messung durchgefiihrt. Bei dieser speziellen Erweiterung einer standardméfig durchge-
fiihrten DSC-Messung wird die Probe unter Schutzgas (N2) auf eine erhohte Temperatur
erhitzt. Mit Erreichen der Zieltemperatur wird von einer Stickstoffatmosphére auf eine
Sauerstoffatmosphére umgestellt und die Zeit bestimmt, bis zu der die Probe eine sauer-
stoffbedingte Reaktion zeigt — die sogenannte Oxidationsinduktionszeit. Diese ist ein re-
latives Mal} fiir die Oxidationsstabilitdt und deutet auf einen thermischen Abbau der

Probe hin.

Die Messergebnisse bestitigen die Erkenntnisse aus den vorangegangenen Untersuchun-
gen. Das TPU besitzt eine Oxidationsinduktionszeit von 1,2 min —ist folglich ausreichend
stabil bei einer Zykluszeit von 60 sec im laufenden SpritzgieBBprozess. Bei den expandie-
renden Mikrosphiren liegt die Oxidationsstabilitdt deutlich unterhalb der Zykluszeit und

ist somit ursédchlich fiir die Verfarbungen.

Die alternativen Mikrosphiren zeigten bei den Untersuchungen auf der Heizplatte eine
langere Thermische Stabilitdt. Mit dieser Aussage ist man zuriick an die Schaumspritz-
giefmaschine gegangen. Bei der Herstellung von mit expandierten Mikrosphiren ge-
schdumten Platten verfarben sich die Proben gelb. Ansitze, um die Scherung im Werk-
zeug zu reduzieren, wie Erh6hung der Werkzeugtemperatur, Reduzierung der Einspritz-
geschwindigkeit und Verwendung eines Formtrennmittels zeigten keine optische Verbes-

serung.
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Abbildung 99: DSC-OIT-Messung fiir das TPU M2 (dunkelblaue Kurve) und die Mikrosphéren
MST1 (hellblaue Kurve) bei 190 °C.

Abbildung 100: Verfarbung einer gespritzten Platte aus TPU M2 und die alternativen Mik-
rosphéren.

Spritzt man das mit Mikrosphéren beladene TPU lediglich aus und betrachtet die Farbge-

bung im Schmelzekuchen so stellt man keine Verfarbungen fest.
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Abbildung 101: Schmelzekuchen aus TPU M2 und die alternativen Mikrosphéren.

Dies belegt, dass die Thermische Degradation durch die Mikrosphéren verursacht wird,
in Folge der im Werkzeug an der kalten Werkzeugwand vorliegenden starken Scherbe-

lastung.

Frick et. al haben die Scherbelastung beim SpritzgieBen von Thermoplastischen Po-

lyurethanen auf die mechanischen Eigenschaften untersucht.

Isotherme Strémung (=1t,)
______ Randschicht abgekiihlt (= t,)
-------------- Randschicht erstarrt (=t,)

LAY, K///_(////{///// /

L
Werkzeugwand Werkzeugwand
Geschwindigkeit v Schergeschwindigkeity

Abbildung 102: Darstellung der Scherstromung fiir Thermoplastische Polyurethane nach A.
Frick [60, 65]
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Ubersteigt die Temperatur den Kristallitschmelzbereich der Hartsegmente werden die
ausgangs groflen Hartsegment-Domine ,,aufgelost™ und kdnnen im darauffolgenden Ab-
kiihlungsprozess nicht wieder zu ihrer Ausgangsform rekristallisieren. Die dann entste-
henden Hartsegment -Domaénen sind um ein Vielfaches kleiner und weisen eine geringere
Kristallitschmelztemperatur auf. Zusdtzlich wird die Polymerkette des TPU, infolge ho-
her thermischer Belastung, abgebaut. Eine ideale Schmelzeverarbeitung verhindert so-
wohl den Verlust gro3er Hartsegment -Doménen als auch einen Kettenabbau. Sie ist auf-
grund prozessbedingter Scherung und nachfolgender Scherdissipation (d. h. Schererwér-
mung) nur begrenzt realisierbar, deshalb kdnnen in der Praxis inhomogene Gefiige in

spritzgegossenen Formteilen aus TPU entstehen. [60]

Durch die im Werkzeug bzw. im Anguss erzeugte hohe Scherdissipation wird lokal die
Temperatur beim Einspritzen kurzzeitig stark erhoht, was zu der Thermischen Degrada-

tion der Mikrosphéren flihrt.

594 Schiumen mit chemischen Treibmitteln

Beim Schiaumen mit chemischen Treibmitteln wird dem Polymer ein Masterbatch beige-
fiigt, welches aus einem Matrixpolymer, dem Treibmittel selbst und zusétzlichen Additi-
ven wie Nukleierungshilfsmittel oder Zellstabilisatoren. Im industriellen Umfeld werden
heutzutage vornehmlich endotherme Treibmittel verwendet, bei denen vorwiegend iiber
eine chemische Reaktion bei erhdhter Temperatur CO» freigesetzt wird. Die genaue Re-
zeptur und Modifikation der Treibmittel unterliegen dem Firmengeheimnis, erschweren
es gleichzeitig aber auch in einem wissenschaftlichen Kontext Riickschliisse aus den Un-

tersuchungen zu ziehen.
Im Rahmen dieses Forschungsvorhabens wurden beim Spritzgielen zwei endotherme

Treibmittel evaluiert. EN2 und EN3. Bei gleichbleibenden Prozessparametern ist die sich

ausbildende Schaumstruktur komplett unterschiedlich.
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Abbildung 103: Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU M2
mit dem chemischen Treibmittel EN3, Zugabe von 3 Gew% Treibmittel.

Abbildung 104: Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU M2
mit dem chemischen Treibmitte]l EN2, Zugabe von 3 Gew% Treibmittel.

Die sich ausbildende Schaumstruktur ist beim EN2 deutlich feinporiger. Beide chemische

Treibmittel zeigen aber im Vergleich zum Schdumen mit physikalischen Treibmitteln und
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Mikrosphéren eine sehr gute und gleichmifBige Schaumstrukturbildung. Verfarbungen,
welche auf eine Degradation hindeuten, sind unabhéngig von den Prozessparametern

nicht entstanden.

Die sich ausbildende Schaumstruktur im Querschnitt ist in den folgenden beiden Abbil-

dungen mittels Computertomografie dargestellt
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Abbildung 105: CT-Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU
M2 mit dem chemischen Treibmittel EN3, Zugabe von 3 Gew% Treibmittel.
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Abbildung 106: CT-Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU
M2 mit dem chemischen Treibmittel EN2, Zugabe von 3 Gew% Treibmittel.

Sehr erstaunlich war, dass fiir beide Treibmittel die sich ausbildenden Schaumstruktur
nahezu identisch waren, unabhingig von den gewéhlten Prozessparameter. Beispielhaft
sind die folgenden beiden Abbildungen dargestellt — eine Erh6hung des Staudrucks auf
180 bar (Zentralpunkt liegt bei 120 bar) fiir EN3, und Erh6hung der Einspritzgeschwin-
digkeit auf 220 ccm/s (Zentralpunkt liegt bei 150 ccm/s)
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Abbildung 107: Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU M2
mit dem chemischen Treibmittel EN3, Staudruck 180 bar.

Abbildung 108: Aufnahme der sich ausbildenden Schaumstruktur beim Schdumen von TPU M2
mit dem chemischen Treibmittel EN2, Einspritzgeschwindigkeit 220 ccm/s.

Dies bietet Vorteile in der industriellen Verarbeitung, da Handhabung beider chemischer
Treibmittel vornehmlich keinen Prozessschwankungen unterliegt. Die Parameter an der
SpritzgieBmaschine konnen dahingehend gewdhlt werden, dass das Material moglichst

wenig geschédigt wird und ein wirtschaftlicher Betrieb gewahrleistet ist.
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5.9.5 Mechanische Eigenschaften

Beim Schiumen von Kunststoffen bringt man bewusst Defektstellen ein, welche die me-
chanischen Eigenschaften verindern. Wéhrend Eigenschaften wie die Zugfestigkeit ab-
nehmen, verbessern sich die Biegeeigenschaften. Die gemessenen Werte der Zugfestig-
keit und Bruchdehnung belegen die Erwartungshaltung. Das Gewicht der geschaumten
Platten wurde im Vergleich zu den kompakt gespritzten Platten um rund 8-10 Gew%
reduziert, sodass die mechanischen Eigenschaften nur geringfiigig von den kompakt ge-
spritzten Proben abweichen. Oberhalb einer Gewichtseinsparung von 10 % fallen die me-

chanischen Kennwerte stark ab, vgl. Abbildung 109 und Abbildung 110.

20,0
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5,0

Zugfestigkeit [MPa]

0,0
B MS1 1% B MS2 3% EN2 3%
WEN2 1% WEN3 1% W EN3 3%
M PBA 0,25 I/min M PBA 0,5 |/min W EN2 1%_PBA 0,5 I/min ZP

Abbildung 109:Zugfestigkeit in MPa der SpritzgieBversuche.
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Abbildung 110 Bruchdehnung in % der SpritzgieBversuche.
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6 Zusammenfassung

Das Schidumen in der additiven Fertigung ist ein Prozess, der zunehmend an Bedeutung
gewinnt und bietet eine Vielzahl von Potenzialen und Vorteilen, die die Herstellung von
Bauteilen und Produkten mit verbesserten Eigenschaften ermoglichen. Dieser Prozess be-
zieht sich auf die Integration von Schaum-strukturen in Bauteile, die mittels additiver
Fertigungstechnologien hergestellt werden. Ziel ist es, die Dichte des Endprodukts zu re-
duzieren, ohne dabei die strukturelle Integritdt und mechanischen Eigenschaften zu be-

eintrachtigen.

Der thermoplastische Schaumspritzguss ist in der Kunststoffverarbeitungsindustrie als
etabliertes Verfahren anerkannt. Diese Methode kombiniert die Vor-teile des Spritzguss-
verfahrens mit der gezielten Erzeugung von Schaumstrukturen in thermoplastischen Po-
lymeren. Dabei werden in der Regel Treibmittel verwendet, die wihrend des Spritzguss-
prozesses aufschdumen und so zu einer Schaumbildung im Kunststoff fithren. Dieser Pro-
zess bietet mehrere Vorteile, darunter eine Gewichtsreduktion der Bauteile, verbesserte
thermische Isolationseigenschaften und eine erhohte Steifigkeit bei gleichzeitiger Redu-
zierung des Materialeinsatzes. Aufgrund dieser positiven Eigenschaften findet der ther-
moplastische Schaumspritzguss breite Anwendung in verschiedenen Branchen, ein-
schlieBlich der Automobilindustrie, der Verpackungsindustrie und bei der Herstellung
von technischen Bauteilen. Die Auswahl geeigneter Treibmittel und die genaue Steue-
rung der Prozessparameter sind entscheidend fiir die Qualitdt der Produkte. Zudem er-
moglicht die prazise Kontrolle des Spritzgussprozesses die Herstellung von Bauteilen mit
spezifischen Schaum-strukturen und Dichten, um den Anforderungen unterschiedlicher

Anwendungen gerecht zu werden.

Das AKF-Verfahren bietet sich in der additiven Fertigung besonders fiir das Schaumen
an, da es die direkte Mischung von Granulat und Treibmittel in einem bestimmten Ver-
héltnis ermdglicht. Im Gegensatz zu herkdmmlichen Fertigungsverfahren, bei denen Fila-
mente als Zwischenprodukt hergestellt werden, entféllt bei AKF der spezielle Schritt der

Filamentherstellung.

Der Verzicht auf den Filamentherstellungsschritt bietet mehrere Vorteile, da-runter eine
potenzielle Kostenreduktion, eine hohere Effizienz im Produktionsprozess und die Mog-
lichkeit, die Materialeigenschaften gezielter zu steuern. Durch die Integration von

Schaumstrukturen kann das Gewicht von additiv gefertigten Bauteilen reduziert werden.
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Dies ist besonders wichtig in Branchen wie Luft- und Raumfahrt, Automobilbau und
Leichtbaukonstruktionen.
Es ist jedoch wichtig, die Prozessparameter genau zu kontrollieren und die Materialaus-

wahl sorgfiltig zu treffen, um optimale Ergebnisse zu erzielen.
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7 Wissenschaftlich-technischer und wirtschaftlicher Nutzen der Ergebnisse

filr kmU und Angaben zur Finanzierbarkeit

Gerade KMU sind oft sehr erfolgreich im Bereich von Nischenprodukten, der Speziali-
sierung auf die Losung technologisch anspruchsvoller Fragestellungen sowie Umsetzung
kundenindividueller Sonderldsungen. Von den Vorteilen der additiven Fertigungsverfah-
ren wie Wegfall von Werkzeugkosten, verringerter Lagerhaltung, groBer Designfreiheit,
Individualisierbarkeit, Moglichkeiten zur Funktionsintegration, belastungsoptimierte Ge-
staltung und ressourceneffiziente Bauteilherstellung etc. profitieren diese Unternechmen
deshalb besonders. Jedoch kann dieses Potenzial nur dann optimal erschlossen wer-den,
wenn mit dem gewdéhlten Verfahren Produkte mit hoher Qualitdt und reproduzierbaren
Eigenschaften additiv gefertigt werden konnen. Ohne geeignete Vorhersagen der Bautei-
leigenschaften und Gewihrleistung der Prozess-stabilitét ist der Schritt von der Prototy-
penherstellung zur Fertigung in Kleinserie bis hin zum individualisierten Produkt in Los-
grofle 1 (Industrie 4.0) mit den derzeit vorhanden additiven Fertigungsverfahren nicht
realisierbar. Fiir das AKF-Verfahren wird mit den angestrebten Forschungsergebnissen

die not-wendige Wissensbasis geschaffen.

Durch die Integration von Schaumstrukturen in additiv gefertigten Bauteilen konnen
KMU den Materialeinsatz reduzieren. Dies trigt nicht nur zu Kosten-einsparungen bei,
sondern kann auch nachhaltigere und ressourceneffiziente Produkte ermdglichen. Hinzu
kommt, dass KMU durch die Verwendung von leichteren und effizienteren Bauteilen die
Energieeffizienz ihrer Produkte steigern. Dies ist besonders relevant in Branchen, in de-

nen Energieeinsparungen einen bedeutenden Einfluss auf die Gesamtkosten haben.

Die Anerkennung der AKF-Technologie als vollwertige Fertigungstechnologie ist eher
mittelfristig zu erwarten. Der finanzielle Aufwand zur Umsetzung der Forschungsergeb-
nisse ist aktuell noch als vergleichsweise hoch einzuschétzen, sofern die verwendeten
Anlagen und notwendige Knowhow nicht bereits beim Anwender zur Verfiigung stehen.
Soll der Bereich der additiven Fertigung neu aufgebaut werden, entstehen zusétzliche
Kosten zur Anschaffung von Maschinen- und Anlagentechnik. Die Investitionen dafiir
liegen aber in einem &hnlichen Rahmen wie fiir konventionelle Fertigungsverfahren.

Folglich ist auch fiir KMU eine Umsetzung realisierbar.
Die Integration neuer Erkenntnisse in bestehende und neue Richtlinien und Normen be-
ndtigt tiblicherweise ca. 5 Jahre, sodass in diesem Bereich mit einer mittelfristigen Um-

setzung zu rechnen ist.
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Gerade durch das Interesse und die Diskussionen mit den projektbeteiligten Firmen
wurde deutlich, dass sich vor allem kleine und mittelstindische Unter-nehmen aus der
3D-Druckbranche und Ingenieurbiiros mit beratenden Tatigkeiten durchaus vorstellen
konnen, weitere Forschungsaktivitit durchzufiihren bzw. zu unterstiitzen, um vorwettbe-
werbliche Informationen und eine Beratungskompetenz zu erhalten. Aufbauend auf den
Projektergebnissen konnen interessiere Unternehmen somit bei Bedarf gezielt weiterfiih-

rende Versuche vornehmen.
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