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Kurzfassung

Kurzfassung

Im Bereich der Additiven Fertigung ist ein Wachstum insbesondere beim pulverbettbasierten Schmelzen
mit Polymeren (PBF-LB/P), aber auch bei der Materialextrusion festzustellen. Eine steigende Nachfrage
von der Einzelteilfertigung bis hin zur Serienproduktion kann in verschiedenen Industriebranchen ver-
zeichnet werden. Viele dieser gefertigten Teile erfordern eine Nachbearbeitung nach ihrer Herstellung.
Bei dem sogenannten Post-Processing werden je nach Verfahren z. B. Pulverreste oder etwaige Stiitz-
strukturen entfernt. Im Nachgang konnen die Bauteile noch weiter nachbehandelt werden. In der Addi-
tiven Fertigung besteht so ein zunehmender Bedarf an verschiedenen Methoden zur Nachbehandlung.
Vom klassischen mechanischen Gleitschleifen iiber das elektrochemische Galvanisieren bis hin zur che-
mischen bzw. physikalischen Nachbehandlung mit einer Séure oder einem Losungsmittel (im Folgenden
als Chemikalie zusammengefasst) wie beim Tauchédtzen liegen hier diverse Moglichkeiten zur nachtréig-
lichen Optimierung der additiv gefertigten Bauteile vor. Mittels einer geeigneten Nachbehandlungsme-
thode kdnnen in Abhéngigkeit von dem additiven Fertigungsverfahren, dem Material und dem Einsatz
des Bauteils die optischen und funktionalen Eigenschaften verbessert oder auch geédndert werden.
Aufgrund des Bedarfs und der zunehmenden Nachfrage an Bauteilen mit verbesserten topographischen
Oberfldchen und mechanischen Eigenschaften werden in dieser vorliegenden Arbeit additiv hergestellte
Proben nachbehandelt. Fiir die Nachbehandlung wird das konventionelle Gleitschleifen und das auf die
Additive Fertigung angepasste Tauchétzen bzw. Bedampfen mit einer Chemikalie angewendet.

Um die Potenziale der Nachbehandlungsverfahren bestimmen zu kdnnen, werden Probekorper aus Po-
lyamid 12 und Polypropylen im PBF-LB/P-Verfahren gefertigt, nachbehandelt und anschlieBend die
Eigenschaften wie beispielsweise die resultierenden Rauheiten, MaBhaltigkeiten, Bruchdehnungen oder
maximale Zugfestigkeiten ermittelt. Zusatzlich erfolgt die Bestimmung des moglichen Einflusses der
Nachbehandlung mit einer Siure auf Polyamid 12-Proben durch die Analyseverfahren der Dynamischen
Differenzkalorimetrie, der Schmelze-VolumenflieBrate und der Thermogravimetrie.

Auflerdem werden Proben aus der Materialextrusion aus Polyamid 12 gefertigt und auf gleiche Weise
wie die Proben aus dem pulverbettbasierten Schmelzen nachbehandelt und auf ihre Oberflichenrauheits-
und mechanischen Kennwerte untersucht.

Ergebnisse zeigen, dass eine signifikante Reduzierung der Oberfldchenrauheit durch eine Nachbehand-
lung mit einer Chemikalie mdglich ist, wodurch sich ein Anstieg der Bruchdehnung aufgrund der Re-

duzierung der Kerbwirkung ergibt.
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Abstract

Abstract

In the field of additive manufacturing, growth is particularly evident in powder bed fusion with polymers
(PBF-LB/P), but also in material extrusion and other processes. There is an increasing demand for single
part production through to series production in various industrial sectors. Many of these manufactured
parts require post-processing after they have been produced. During post-processing, powder residues
or any support structures are removed, for example, depending on the process. The components can then
be further post-processed. There is an increasing demand in additive manufacturing for various post-
processing methods. From classic mechanical vibratory grinding and electro-chemical electroplating to
chemical or physical post-treatment with a chemical, such as dip etching, there are various options for
the subsequent optimization of additively manufactured components. Depending on the additive manu-
facturing process, material and use of the component, the optical and functional properties can be en-
hanced or altered through appropriate post-treatment methods.

Due to the need and increasing demand for components with improved topographical surfaces and me-
chanical properties, additively manufactured samples are post-processed in this thesis. Conventional
vibratory grinding and dip coating or vapor deposition with a chemical, adapted to additive manufactur-
ing, are used for post-processing.

In order to determine the potential of the post-treatment processes, test specimens made of polyamide
12 and polypropylene are produced using the PBF-LB/P process, post-treatment is carried out and the
properties such as the resulting roughness, dimensional accuracy, elongation at break or maximum ten-
sile strength are then determined. In addition, the possible influence of post-treatment with an acid on
polyamide 12 samples is determined using the analysis methods of differential scanning calorimetry,
melt volume flow rate and thermogravimetry.

Furthermore, samples from the material extrusion of polyamide 12 are manufactured and post-treated in
the same way as the samples from the powder bed fusion and examined for their surface roughness and
mechanical characteristics.

Measurements show that a significant reduction in surface roughness is possible by post-treatment with

a chemical, which results in an increase in elongation at break due to the reduction in the notch effect.
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Einleitung

1 Einleitung

Seit Jahren nimmt die Popularitit der Additiven Fertigung (AF) in den verschiedenen Branchen wie im
Automobilbereich, in der Luft- und Raumfahrt, in der Medizintechnik und im allgemeinen Maschinen-
bau zu [1, 2]. Durch ihre vielfdltigen Anwendungs- und die nahezu grenzenlosen Gestaltungsmoglich-
keiten genieBt die AF groBe Prominenz. Von Hinterschneidung iiber bionische Strukturen bis hin zu
feinen Gitterstrukturen lassen sich viele Elemente nur mittels der additiven Fertigung realisieren. Auf-
grund immer gréBer werdender Anlagen konnen Kleinserien von individuellen Einzelstiicken bis hin zu
géanzlich identischen reproduzierbaren Bauteilen gefertigt werden. Mit dem wachsenden Potential dieser
Technologie steigt auch die Nachfrage nach additiv gefertigten Bauteilen und Anlagen. Um weitere
Anwendungsgebiete zu schaffen oder bestehende Anwendungen mit Bauteilen mit verbesserten funkti-
onalen Eigenschaften zu beliefern, werden stetig neue Materialien entwickelt. Ebenso und gerade durch
die individuelle und personalisierbare Fertigung liegt ein groBer Forschungsschwerpunkt u. a. in der
Medizintechnik [3]. Fiir Prothesen, ,,Probeoperationen oder Implantate eignet sich die AF besonders
[4]. Diese individuell an den Patienten angepassten medizinischen Produkte weisen klassisch eine Los-
grofie von 1 auf. Durch Verzicht auf Modelle und Formen etwa fiir das Gieen kénnen neben der Ferti-
gungszeit auch finanzielle Mittel eingespart und Ressourcen geschont werden. [5 - 7]

Zu den meisteingesetzten AF-Verfahren zéhlt das pulverbettbasierte Schmelzen mittels Laserstrahl
(engl.: PBF-LB/P — powder bed fusion — laser beam/polymer), auch bekannt als Laser-Sintern (LS), das
1986 von Carl R. Deckard als Selective-Laser-Sintering (SLS) zum Patent angemeldet wurde [8]. Es
erfahrt dhnlich wie die weiteren additiven Fertigungsverfahren einen groflen Absatz. Nach DIN EN
ISO/ASTM 52900 wird das Verfahren seit 2017 als ,,powder bed fusion — laser beam* bezeichnet und
bekommt den Zusatz ,,P* fiir Polymer zur Abgrenzung von dem prozessverwandten Verfahren mit Me-

tallpulver, das den Zusatz ,,M* besitzt [9]. [10]

In Abbildung 1-1 sind iiber die Jahre 2017 bis 2022 die Anzahl der Produkte aus den verschiedenen
additiven Fertigungsmaterialgruppen aufgefiihrt. Nach dem Wohlers Report von 2023 liegt die Menge
der erwerblich verfiigbaren Bauteile aus Wachs, Sand und Keramik unter 40, wihrend die Anzahl der
verfiigbaren Produkte aus Metall und Polymer iiber die aufgefiihrten Jahre hinweg signifikant gestiegen

ist und eine stérker wachsende Polymer-Produkttabelle vorliegt. [11]
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Abbildung 1-1: Anzahl der zwischen 2017 bis 2022 aus den meistgenutzten AF-Materialien hergestellten Produkte, Auszug
aus [11]

In der Industrie hat sich das PBF-LB/P als Fertigungsverfahren seit Jahren fiir marktreife Produkte be-
reits etablieren konnen [11 - 13]. Géngige Materialien sind hier Polyamid (PA) 6, 11 und 12, die zu den
sogenannten Ingenieurs-Polymeren oder technischen bzw. Konstruktionskunststoffen zéhlen, wobei
PA11 und PA12 am héufigsten verarbeitet werden [14, 15]. Mit weiteren Kunststoffen aus diesem Be-
reich besitzen sie den grofiten Marktanteil [11]. Neben der Verwendung der reinen Polymerpulver, z. T.
vermengt mit Titanoxid oder Rul zur Einfirbung, stehen auch Materialsysteme zur Verfiigung. Mi-
schungen aus PA und z. B. Aluminium, Karbon-, Glasfaser oder Glaskugeln (GK) werden zur Steige-
rung der mechanischen Eigenschaften in der Industrie eingesetzt [16 - 20]. Aber auch Polypropylen (PP)
erfahrt aufgrund der groBen Zahl der Anwendungsgebiete eine immer groBBere Bedeutung in der additi-
ven Fertigung. PP ist als Massenkunststoff schon lianger gefragt und wird besonders in Haushalts- und
Kleinelektrogeriten fiir deren Gehduse oder Formteile eingesetzt, ebenso fiir Karosserieteile. Da zuneh-
mend die Additive Fertigung konventionelle Fertigungsverfahren ablost oder ergénzt, findet dieses Po-
lymer immer mehr Anwendung im Bereich der MEX (Materialextrusion) und PBF-LB/P. [21 - 25]

Fiir den Wohlers Report werden u. a. iiber Senvol Daten zusammengefasst, die die Trendverldufe im
Bereich der AF widerspiegeln [26]. Im Diagramm in Abbildung 1-2 ist die steigende Anzahl der Anbie-
tenden fiir die Materialien PA, PP, PLA (Polylactide) und TPU (Thermoplastisches Polyurethan) von
2017 bis 2020 zu sehen. Hier wurden nicht génzlich alle Herstellenden von Polymeren fiir die AF erfasst,

es zeigt jedoch einen Trend iiber die letzten Jahre des Wachstums.
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Abbildung 1-2: Anzahl der Anbietenden von Materialien fiir die AF-Verfahren PBF-LB/P und MEX von 2017 bis 2020, Aus-
zug aus [26]

Durch den immer groBer werdenden Einsatz von PBF-LB/P-Bauteilen wachsen zudem die Anforderun-
gen an die Bauteile. Fiir nahezu alle Bereiche bedarf es an Teilen, die je nach Einsatz ausreichend be-
lastbar sind sowie eine anwendungsorientierte Oberfldche und definierte, einsatzbedingte Bestindigkei-
ten aufweisen. Ein fertigungstechnisches Merkmal der Additiven Fertigung ist der Treppenstufeneffekt,
der von der gewihlten Schichtstirke und Orientierung im Bauraum abhéngt und die Oberflache beein-
flusst. Neben dem gewihlten additiven Fertigungsverfahren und dem damit einhergehenden Ausgangs-
material und dessen Form beeinflusst der Treppenstufeneffekt die Oberflichenbeschaffenheit und -rau-
heit. [27] Abbildung 1-3 verdeutlicht den Treppenstufeneffekt (rechts) und die Anndherung an das Vo-

lumenmodell (links).

Abbildung 1-3: Graphische Darstellung eines Volumenmodells (links) und Zerlegung des Volumenmodells in einzelne
Schichten (rechts) zur Darstellung der Schichtbauweise, aus und nach [27]

Je kleiner die Schichtstirke gewédhlt wird, desto hoher ist die Auflosung des additiv gefertigten Objekts.
Ebenfalls wird die Oberfliche und damit einhergehend die Rauheit durch die einzelnen aufeinander

abgelegten Schichten bestimmt bzw. durch die sich ergebenden Zwischenrdume dhnlich wie Rillen, vgl.

Abbildung 1-4. [28, 29]
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Abbildung 1-4: Schematische Darstellung eines quadratischen AF-Bauteils, abgeleitet aus einer Skizze und dem Schichteffekt
PBF-LB/P-Proben weisen eine Oberflaichentopographie auf, die im Vergleich zu Spritzgussbauteilen
(SG) rauer und somit nicht gleichwertig ist [30, 31]. In Abhéngigkeit von der verwendeten Anlage, dem
Pulver und dem Pulvermischungsverhéltnis, der Belichtungsstrategie und u. a. der Positionierung des
Bauteils bzw. der Bauteile im Bauraum bilden sich charakteristische Oberflachentopographien des ge-
fertigten Bauteils bzw. der gefertigten Bauteile [28, 32]. Unter der Oberfldchentopographie wird die
Beschaffenheit der Oberflichentextur wie Rauheit, Welligkeit, Gestalt verstanden, die sich dreidimen-
sional entfaltet und {iber Messverfahren zu bestimmen ist [33].

Nach den gingigen Nachbearbeitungsschritten ist eine weitere Nachbehandlung nahezu unerlésslich.
Von Einfarben iiber Gleitschleifen bis hin zu einer Nachbehandlung mit einem liquiden bzw. verdampf-
ten Medium reichen die Methoden, um die optischen wie auch die mechanischen Eigenschaften zu ver-
bessern. Je nach Anwendung des additiv gefertigten Objekts, ob fiir einen technischen oder dekorativen
Einsatz, eignen sich unterschiedliche Nachbehandlungsmethoden. [21, 34 - 37]

Eine Einteilung der Nachbehandlungsschritte kann u. a. in folgende relevante Verfahren fiir Oberflichen
stattfinden: elektrochemische, auftragende, mechanische, mechanisch-chemische und chemisch-physi-
kalische Nachbehandlung. Diesen Verfahrensgruppen lassen sich diverse Verfahren wie Schleifen,
Gleitschleifen, Galvanisieren, Tauchétzen oder Vapour Smoothing zuordnen. Mit Blick auf die Nach-
behandlung additiver Fertigungsverfahren weisen die verschiedenen Nachbehandlungsverfahren unter-
schiedliche Vor- und Nachteile auf, und iiber Versuche haben sich einzelne Verfahren als geeignet er-

wiesen [38].

Nachbehandlungsmethoden mit einer Chemikalie werden im Bereich der Materialextrusion schon weit-
aus lianger eingesetzt als fiir PBF-LB/P-Bauteile. Bauteile erhalten so eine Oberflédche, die optisch wie
bei Spritzgussbauteilen aussieht [39]. Die zumeist im Heimbedarf anzutreffende Materialextrusion, bes-
ser bekannt als Fused Layer Modeling (FLM) oder Fused Deposition Modeling (FDM), Letzteres eine
von der Firma Stratasys Ltd geprigte und als Eigenbegriff genutzte Bezeichnung, weist einen stark
wachsenden Markt auf. Innerhalb des letzten Jahrzehnts ist der Verkauf von ,,3D-Druckern® (3D — drei-
dimensional), so der umgangssprachliche gingige Begriff fiir MEX-Anlagen, um fast 900 % angestie-
gen (Abbildung 1-5) [40]. Fiir die Jahre 2019 und 2020 gab es einen weiteren Anstieg [39].
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Abbildung 1-5: Anzahl der verkaufien MEX-Anlagen von 2007 bis 2022 [11, 40]

Bei einem der ersten Materialien, die beim MEX-Verfahren verwendet wurden, dem ABS (Acrylnitril-
Butadien-Styrol), wird als géingiges Nachbehandlungsmedium Aceton zur Gléttung der Oberfliche ein-
gesetzt [34, 41]. Auch fiir PLA, dem bisher meistgenutzten Filamentmaterial, werden verschieden Nach-
behandlungsmedien, wie Tetrahydrofuran, zur Glittung der Oberfliche verwendet. [41]

Bereits 2011 wurde eine Nachbehandlungsanlage fiir additiv gefertigte Objekte von der Firma Stratasys
Ltd patentiert. Diese Anlage besteht aus einem Zwei-Kammer-System; in der einen Kammer werden
die Bauteile mit einem verdampften Medium gegléttet, in der zweiten werden sie getrocknet. Dem Pa-
tent ist nicht weiter zu entnehmen, fiir welche AF-Materialien die Nachbehandlung geeignet ist; ausge-
hend von dem Patenteinreichenden kann die Nachbehandlungsmethode fiir vorhandene Stratasys-Mate-
rialien bis 2011 geeignet sein [42]. 2020 wurde ein Patent von Mitarbeitern der Firma DyeMansion
GmbH zu einer Nachbehandlungsanlage verdffentlicht, bei dem additiv gefertigte Bauteile in einem
Unterdruckbehélter mit einem erwdrmten Losungsmitteldampf nachbehandelt werden [43]. Bei den
Nachbehandlungsmethoden beim PBF-LB/P-Verfahren wie auch bei der Materialextrusion setzen sich
die bedampfenden Methoden seit einigen Jahren durch; entsprechend findet sich ein wachsender Markt
mit Dienstleistern und Nachbehandlungsanlagen [44].

Wie aufgezihlt, gibt es bereits seit einigen Jahren Nachbehandlungsmethoden fiir additiv gefertigte Po-
lymerbauteile. Fiir viele Anwendungen, z. B. in der Lebensmittelindustrie, im Automobilbereich oder
auch in der Medizintechnik, wo PBF-LB/P-Bauteile eingesetzt werden, hat die unbehandelte (unbeh.)
Oberfldche Finfluss auf die technischen Applikationen. Bauteile mit der typischen rauen Oberflache
lassen sich u. a. schwieriger reinigen und weisen eine empfundene schlechtere Haptik auf. Neben den
optischen Vorteilen einer Nachbehandlung, wenn etwa die Reduzierung der Oberflachenrauheit eine
besserer Reinhaltung sowie eine glanzende Oberfliche zur Folge haben kann, hat eine Nachbehandlung

Auswirkungen auf weitere Faktoren [45, 46]. So wird z. B. im medizinischen Kontext durch eine ge-
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glittete Oberflache das von Bakterien verhindert [47]. Daneben werden auch die mechanischen Eigen-
schaften beeinflusst. Es sind erste Ansétze vorhanden, die die Zusammenhénge zwischen einer Nachbe-
handlung und der damit einhergehenden reduzierten Oberflaichenrauheit sowie dem Einfluss auf die
mechanischen Eigenschaften aufzeigen. Weitere Aspekte werden hier allerdings bislang aufler Acht ge-
lassen, so z. B. die Auswirkung der Nachbehandlung, insbesondere bei der Verwendung einer Chemi-
kalie, auf die molekularen Eigenschaften. Dabei ist ebenso zu betrachten, welche Auswirkungen die

jeweilige Nachbehandlung auf die Arbeitssicherheit und die 6kologische Umwelt hat.
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2 Grundlagen und Stand der Technik

Im Folgenden werden zundchst die Grundlagen der additiven Fertigung und die in diesem Zusammen-
hang fiir die Arbeit wichtigen Aspekte herausgearbeitet, um darauf folgend den Aufbau von Polymeren
mit besonderem Blick auf PA12 und PP zu beschreiben. Anschlielend werden die géngigen Nachbe-
handlungsmethoden fiir die PBF-LB/P- und MEX-Bauteile bzw. Proben vorgestellt, bevor auf die

Grundlagen der hier angewandten Nachbehandlungsmethoden fiir die Proben eingegangen wird.

3 i
s

2.1 Grundlagen der additiven Fertigung

Nach DIN 8580 werden die Fertigungsverfahren in sechs Hauptgruppen unterteilt: Urformen, Umfor-
men, Fiigen, Trennen, Beschichten und Andern der Stoffeigenschaften [48, 49]. Die Additive Fertigung
wird wegen der Umwandlung des Ausgangsmaterial wie Pulver, Fliissigkeiten, Kunststoffstrange mit
Hilfe von verschiedenen Energiequellen in Bauteile der ersten Hauptgruppe, Urformen, zugeordnet [21].
Die AF-Verfahren, die mit Polymeren arbeiten, lassen sich nach DIN EN ISO/ASTM 52900 wiederum
in sechs Hauptgruppen unterteilen (s. Abbildung 2-1), wobei die meisten Hauptgruppen noch weiter
unterteilt werden konnen. Viele der Verfahren wurden im Laufe der Zeit durch eine Variation z. B. der

Energiequelle oder der Materialzufithrung erweitert.
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Abbildung 2-1: Graphische Darstellung der sechs Hauptgruppen der AF-Verfahren mit Polymeren nach [9] mit Verfahrens-
bezeichnung nach DIN EN ISO/ASTM 52900

In Kapitel 2.1.1 und 2.1.2 werden die Verfahrensprinzipien PBF-LB/P und MEX niher erldutert. Beim
BJT-Verfahren wird ein pulverformiges Material, z. B. Kunststoffe, Gips oder Keramik, mittels Binde-
mittel als Fliissigkeitstropfchen Schicht fiir Schicht verfestigt. Demgegeniiber wird beim MJT-Verfah-
ren flissiger Kunststoff oder Wachs in Tropfchenform auf eine Bauplattform aufgebracht und iiber eine
UV-Lichtquelle ausgehértet. Fiir die badbasierte Photopolymerisation (V’PP) wird ein lichtaushartendes
Harz verwendet, das iiber eine Lichtquelle, einen Laser oder Projektor, belichtet wird und sich dadurch
verfestigt [9, 50]. Beim SHL-Verfahren werden Papier oder diinne Kunststoff- oder Metallfolien aufein-
andergelegt und mit einem Kleber, Warme oder Ultraschallvibration miteinander verbunden. Jede ein-
zelne Schicht wird mit einem Messer oder Laser anhand der passenden digitalen 2D-Kontur geschnitten.

[27]
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Entlang der Prozesskette konnen die fiinf Schritte der additiven Fertigung, vom digitalen Modell bis hin
zum fertigen Bauteil, in drei Bereiche gegliedert werden: Modellerstellung (hellgrau), Fertigung (dun-
kelgrau) und Nachbehandlung (griin), s. Abbildung 2-2.

Modell- Nach-
erstellung behandlung

e
Fertigung

Abbildung 2-2: Die fiinf Hauptverfahrensschritte der additiven Fertigung
Bei dieser Einteilung wird der in der AF iibliche Post-Process der Fertigung zugeordnet, da erst im
Anschluss an ihn das Bauteil zweckdienlich ist. Die Nachbehandlung dient als Optimierung u. a. der
topographischen und mechanischen Eigenschaften. Haufig wird die Oberflaichenbehandlung, hier unter
Nachbehandlung gefasst, dem Post-Processing zugeordnet [51]. Fiir eine klarere Unterteilung wird hier

eine Trennung zwischen Post-Processing und Nachbehandlung vorgenommen.

Modellerstellung:

Das zu fertigende Bauteil wird mittels Konstruktionsprogrammen modelliert und im Anschluss in ein
Programm geladen, das den virtuellen Bauraum der Anlage anzeigt. Hier kann das Bauteil bzw. konnen
die Bauteile so positioniert werden, wie es verfahrensbedingt von Vorteil ist. Beim Laser-Sinter-Ver-
fahren konnen, da es ohne Stiitzkonstruktionen arbeitet, Bauteile iibereinander angeordnet werden. Im
Anschluss wird der virtuelle Baujob mit einer weiteren Software ,,Slicer* in Schichten entsprechend der
eingestellten Schichtstirke aufgeteilt. Diese Informationen werden an den Anlagencomputer gesendet,

der die iibermittelten Schichtinformationen im Prozessschritt ,,Prozess® auf realer Ebene umsetzt.

Vorbereitung:

Zur Vorbereitung, hidufig auch als Pre-Process bezeichnet, zahlt die Aufbereitung und die Bereitstellung
des Materials. Je nach Verfahren und verwendeter Anlage wird das Material zugefiihrt. Dieser Prozess-
schritt wird hier schon zum Bereich Fertigung gezéhlt, da der Beginn vom losen vorliegenden Material

bis hin zum fertigen Bauteil mit dem Materialhandling bei der Vorbereitung beginnt.

Prozess:

Im Bauprozess werden die iibermittelten Daten Schicht fiir Schicht umgesetzt. Auf dieser Grundlage
entsteht das zuvor virtuell konstruierte Bauteil. Beim MEX-Verfahren kann geometrieabhéngig im Sli-
cer-Programm die Stiitzstruktur mit generiert werden, die nicht zum virtuell erzeugten Modell gehort.
Diese Stiitzstruktur wird je nach MEX-Anlage mit einem zweiten Filament iiber einen weiteren Extruder
gefertigt oder bei einem Single-Extruder, bei dem also nur ein Filament fiir den Baujob verarbeitet

wurde, aus dem gleichen Material wie das Bauteil generiert.
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Post-Process:

Im Post-Process wird das Bauteil der Anlage entnommen. Bedingt durch die Verfahrensauswahl erfol-
gen typische Schritte des Post-Processing. Diese individuellen Schritte konnen z. B. das Auspacken des
Bauteils aus dem Pulverkuchen beim pulverbettbasierten Schmelzen oder das Entfernen der Stiitzstruk-
turen und die Nachhértung des Bauteils bei der Stereolithographie sein. Beim PBF-LB/P erfolgt nach
dem Auspacken des Bauteils aus dem Pulverkuchen ein Abbiirsten des losen, aber noch anhaftenden
Pulvers. Im Anschluss wird das Bauteil mit Glasperlen gestrahlt, wobei sich Pulverreste, die sich durch
das Biirsten nicht haben entfernen lassen, abgetragen werden. Hier findet noch keine Modifikation der
Oberfliche statt. Bei der Materialextrusion werden in Abhingigkeit von der Bauteilgeometrie die mit-
gefertigten Stiitzstrukturen mechanisch oder in einem Laugenbad entfernt. Bei einem Single-Extruder
werden die Stiitzstrukturen aus demselben Material wie das Bauteil gefertigt. Anlagen mit einem Dop-

pelextruder konnen Filamente, die wasser- oder laugenloslich sind, fiir den Support extrudieren.

Nachbehandlung:

Bei der Nachbehandlung kann zwischen verschiedenen Methoden differenziert werden. Eine bisher gin-
gige Nachbehandlung, auch fiir die konventionelle Fertigung, ist das Gleitschleifen, das der mechani-
schen Nachbehandlung zugeordnet wird. Eine weitere Variante besteht bei der elektrochemischen Nach-
behandlung darin, das Bauteil zu galvanisieren. Ublicherweise wird diese Methode bei elektrisch leiten-
den Materialien angewendet, wéahrend bei Kunststoffen das Bauteil zundchst mit einer Leitlackschicht
tiberzogen wird. Bei der auftragenden Nachbehandlung kénnen beim Dip-Coating eine Schicht bzw.
tiber mehrmaliges Eintauchen in das fliissige Medium mehrere Schichten auf das Bauteil aufgetragen
werden. Eine derzeit beliebte und im Bereich der additiven Fertigung haufig anzutreffende Nachbehand-
lungsmethode ist das Bedampfen der Bauteile mit einer Sdure [11, 51]. Diese Methode wird in Abhén-
gigkeit von der jeweiligen Reaktion zu den chemischen oder physikalischen Nachbehandlungsmethoden

gezahlt.

2.1.1 Pulverbettbasiertes Schmelzen — Kunststoff

Fiir das PBF-LB/P-Verfahren mit Polymeren wird das formlose Ausgangsmaterial in einem Mischer aus
Alt- und Neupulver miteinander vermengt, so dass eine homogene Verteilung beider Pulver entsteht. Im
Anschluss wird mittels eines Siebes die Pulvermischung gesiebt, um etwaige Agglomerationen heraus-
zunehmen. Im Anschluss wird das Pulver der Anlage zugefiihrt. Diese Anlagen besitzen grundséitzlich
alle einen dhnlichen Aufbau mit Variationen u. a. des Beschichtersystems, der Pulverzufuhr, der Art der
Laserquelle und in der Anzahl der Laser.

Nach der Zufithrung des Pulvers in die Anlage werden iiber das Beschichtersystem erste Schichten auf
die Bauplattform aufgetragen. Nach einer definierten Schichtanzahl setzt das Vorheizen ein, um die
Prozesskammer knapp unter die Schmelztemperatur des eingefiillten Polymers zu bringen. Wenn diese

Temperatur erreicht ist, startet der Bauprozess.
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Beim Bauprozess werden in die aufgetragene Pulverschicht mittels eines Lasers (1), meist ein CO»-
Laser, iiber einen Umlenkspiegel (2) Schicht fiir Schicht die digitalen Informationen ortsgenau einge-
bracht. Das heif3t, der Laser schmilzt lokal die Pulverpartikel unter einer Stickstoffatmosphére auf und
erzeugt somit eine solide Schicht (4), die sich mit der darunterliegenden, bereits aufgeschmolzenen und

verfestigten Schicht verbindet (Abbildung 2-3). [52]

Abbildung 2-3: Schematische Darstellung des PBF-LB/P-Prozesses nach [53] mit Nummerierungen einzelner Anlagenkom-
ponenten

Eine Walze oder eine Rakel (3) trdgt das Pulver nach dem Herabsenken der Bauplattform (6) aus dem
Vorratsbehélter (7) auf. Das fertig generierte Bauteil (4) verweilt so lange in dem umgebenden Pulver,
dem sogenannten Pulverkuchen (5), im Baubehilter, bis die Glasiibergangstemperatur, auch Glaspunkt
genannt, unterschritten wird. Amorphe Polymere oder teilkristalline Polymere im amorphen Bereich
weisen unterhalb einer individuellen Glasiibergangstemperatur einen dem Glas dhnlichen Zustand auf.
Polymere zeigen hier die groBte Anderung ihrer Eigenschaften, so z. B. beim E-Modul. Dieser kann
zwischen dem 10- und 1.000-Fachen ansteigen. [21, 54]

Um jeglichen Verzug und jegliche Deformation zu vermeiden, wird daher nach einer Faustregel eine
Abkiihlzeit gleich der Bauzeit zum Auspacken der Bauteile gewartet. Eine Nachbearbeitung von PBF-
LB/P-Bauteilen erfolgt im direkten Anschluss an das Auspacken der Bauteile aus dem Pulverkuchen.
Lose anhaftendes Pulver kann mit Hilfe einer Biirste entfernt werden, jedoch erfolgt meist eine aufwén-
digere Nachbehandlung, sobald das Bauteile komplexe Strukturen, Kanéle oder z. B. Winkel besitzt. Im
Auspackbereich fillt {iber ein integriertes Gitter das nicht verschmolzene Pulver in einen Auffangbehél-
ter und kann anschlieend mit Neupulver gemischt, gesiebt und fiir einen nichsten Baujob aufbewahrt
werden. AnschlieBend wird jedes Bauteil in einer Strahlkabine mit Glasperlen gereinigt, um weitere
Pulverriickstinde zu entfernen. In Abhéngigkeit von der Geometrie sollte auf eine weitere hindische
Nachbearbeitung zuriickgegriffen werden, da sich Pulverreste mit einem Glasperlenstrahl nur schwer

aus Lochern, Kanélen und engen Zwischenrdumen entfernen lassen.
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Bei der Belichtung des Bauteilquerschnitt werden Pulverpartikel angeschmolzen, da ein Teil des Parti-
kels (2) zum Bauteil gehdrt und der restliche Teil auBerhalb der Kontur (3) liegt, s. Abbildung 2-4.
Partikel (1), die innerhalb der Kontur liegen, wenn die gesamte Fliche belichtet wird, gehoren vollstén-
dig zu dem Bauteil. Pulverpartikel (4), die sich auflerhalb der Kontur befinden, aber an der Grenze zur
Kontur, werden zu lose anhaftenden Pulverriickstidnden, die bei der Reinigung mit Glasperlen abge-
strahlt werden konnen. Partikel (2), die zum Teil angeschmolzen werden, bilden neben dem Treppen-
stufeneffekt die charakteristische Oberfliche von PBF-LB/P-Bauteilen. Hierzu zdhlen auch die Liicken,
die an der Kontur entstehen, wenn dort aufgrund der Partikelgréfenverteilung kein Partikel zum Auf-

schmelzen liegt.
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Abbildung 2-4: Schematische Darstellung einer Draufsicht auf eine beschichtete PBF-LB/P-Fldche mit einer belichteten
Kontur (griin) eines Bauteilquerschnitts zzgl. eine Vergrofierung der belichteten Kontur mit zusdtzlicher Nummerierung

Aufgrund der beschriebenen prozess- und materialtypischen Bedingungen kommt die fiir diesen AF-
Prozess repriasentative Oberflichenbeschaffenheit zustande. Weitere Einfliisse auf die Oberflachento-
pographie zeigen die Partikelform, die Pulverdichte oder anlagenseitige Parametereinstellungen [21,

55].

2.1.2 Materialextrusion

Bei der Materialextrusion wird zwischen dem privaten und dem industriellen Sektor unterschieden. Es
ist eines der wenigen Verfahren, das im nicht kommerziellen Umfeld breite Anwendung findet. Die
Anlagen sind einfach zu bedienen und bieten fiir jeden Anwendertyp Moglichkeiten zur Optimierung
bis hin zur Verénderung des Programmcodes, des sogenannten G-Codes. Bei den industriellen Anlagen
liegt meist ein geschlossenes System vor, das wenige bis gar keine Veridnderungen zuldsst. Haufig sind
die einstellbaren Parameter begrenzt, ebenso liegt meist eine anlagenspezifische Materialauswahl vor.

Zum Materialextrusionsprozess gehoren, wie es in Abbildung 2-5 dargestellt ist, neben der Verarbeitung

von Polymerstrangen auch die Direktextrusion. Hier wird Kunststoffgranulat {iber einen Trichter einer
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aufgeheizten Diise zugefiihrt. Bei der hier dargestellten Variante wird ein Polymerstrang (Filament) (2),
der von einer Spule (1) abgewickelt wird, {iber eine beheizte Diise in der Druckkopfeinheit (3) auf der
Bauplattform (5) abgelegt. Je nach Anlagenbauweise (kartesisch oder CoreXY) wird in z-Richtung (6)
die Bauplattform oder die Druckkopfeinheit (3) verfahren; hiervon hidngt ebenfalls die Bewegung der
Komponenten in der x-y-Ebene ab. Bei weiteren Bauweisen wird nur die Druckkopfeinheit in x-, y- und
z-Richtung (Delta) bewegt oder ein Filament wird iiber einen radial und in z-Richtung beweglichen
Druckkopf auf eine rotierende Bauplattform abgelegt (Polar) [56]. In der schematischen Darstellung des
MEX-Prozesses wird eine Stiitzstruktur (4) verwendet, um Uberhinge oder Hohlriume abzustiitzen.
Diese kann im Nachgang mechanisch entfernt werden. Nicht fiir jedes Bauteil ist ein sogenannter Sup-
port notwendig und kann in der Slicer-Software eingestellt werden. Ebenfalls kann z. B. auf wasser-
oder laugenlosliches Supportmaterial zuriickgegriffen werden, das sich bei Anlagen mit zwei Diisen

(Doppelextruder) einsetzen lédsst [52].

Abbildung 2-5: Schematische Darstellung des Materialextrusionsprozesses nach [53] mit Nummerierung einzelner Kompo-
nenten

Nach der Fertigstellung des Bauteils kann dieses, sofern es ohne Stiitzstrukturen gefertigt wurde, mit
keinem bis wenig Nachbearbeitungsaufwand genutzt werden. Bei einer Bauteilgenerierung mit Stiitz-
strukturen werden diese im Anschluss entfernt. MEX-Bauteile kénnen in einem Post-Process noch wei-
terbehandelt werden; Lackierungen, Epoxid-Harz-Auftriage oder chemische/physikalische Nachbehand-
lungen kénnen hier zum Einsatz kommen. Durch diese Nachbehandlungen kénnen der verfahrenstypi-
sche Treppenstufeneffekt und die Oberflichenrauheit reduziert, aber auch eine hértere Oberflache oder

eine andere Farbgebung erzielt werden.

MEX-Bauteile weisen durch ihre Fertigungsart mit schichtweise abgelegten Kunststoffstringen eine
charakteristische raue Oberflache auf. Diese bedingt eine Oberflachenrauheit in direkter Abhéngigkeit
von der gewihlten Schichtstirke. Ubliche Schichtstirken sind 0,1 mm, 0,2 mm oder 0,3 mm; in diesem
Zusammenhang kann die Oberflaichenrauheit, gemessen in Baurichtung, zwischen 70 um und 130 pm

liegen [34, 57]. Auf der x-y-Ebene wird die Oberflachenrauheit durch das Muster der abgelegten Fila-
12
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mentbahnen bestimmt, s. Abbildung 2-6 links. Weitere Einflussfaktoren wie ,,Druckgeschwindigkeit*,
Materialfluss oder die Einstellung ,,Glétten* haben ebenfalls Auswirkung auf die Oberflaichenbeschaf-
fenheit. Es konnen je nach gewéhltem Fiillmuster der oberen Schicht kleine Liicken, auch als Air Gap
bezeichnet (1), zwischen den abgelegten Filamentbahnen aufgrund ihrer verschiedenen Ausrichtung (2
und 3) entstehen [58, 59]. In Aufbaurichtung bzw. in z-Richtung (Abbildung 2-6 rechts) ergibt sich die
Oberflachentopographie und damit einhergehend die Rauheit iiber die einzelnen miteinander an den
Kontaktflachen verschmolzenen Schichten, deren Schichtstirke und die Art der Rillen (II) [57]. Durch
die Strangform des Filaments, das durch die Diise erzeugt wird, definiert sich die Haptik der Oberfléche
in z-Richtung. [60]
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Abbildung 2-6: Schematische Darstellungen von quadratischen MEX-Bauteilen, links Draufsicht (y-x-Ebene) und rechts Sei-
tenansicht (z-x-Ebene) mit Nummerierung einzelner Beschaffenheiten

In unmittelbarer Relation mit der Schichtstarke steht die Fertigungszeit, so dass ein Abwéagen der beno-
tigten Oberflachenbeschaffenheit zur Herstellungsdauer beim Bestimmen der Parameter zu treffen ist
[61]. Beziiglich der Oberflachentopographie spielen die Beschaffenheit der Bauplattform und die Ein-
stellungen der Parameter bei der Slicer-Software eine gro3e Rolle. So kdnnen die Deckschichten in
Verbindung mit der Fiilldichte einen Einfluss auf die Oberflichentopographie haben, wie auch die Ein-
stellung ,,Glétten*. Nach dem Ablegen der letzten Schicht verfdhrt die Diise ohne Materialforderung
weiter aufgeheizt auf der zuvor eingestellten Diisentemperatur iiber die Bauteiloberseite und glattet bzw.

,,biigelt” mit dieser Funktion die Oberseite des Bauteils.

2.1.3 Additive Fertigungseigenschaften

In Abhéngigkeit von der Bauteilorientierung sind die anisotropen Eigenschaften der Zugproben und
Bauteile im Allgemeinen verschieden. So ergeben sich aufgrund des Schichtautbaus im Zusammenhang
mit der Zugrichtung abweichende mechanische Eigenschaften. Allgemein zeigt sich, dass die mechani-
sche Festigkeit innerhalb der Schicht hoher ist als die Festigkeit der Verbindung zwischen den einzelnen

Schichten.
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In z-Richtung aufgebaute PBF-LB/P-Zugproben zeigen eine Reduzierung des E-Moduls, der Zugfestig-
keit und der Bruchdehnung, was im Umkehrschluss bedeutet, dass die mechanischen Eigenschaften von
liegenden PBF-LB/P-Zugstiben hoher sind. Hierfiir ist die Schichtanbindung verantwortlich. Wie in
Abbildung 2-7, links zu erkennen ist, wird diese auf Zug belastet. Anders bei den liegend gefertigten
Zugstében, hier wird an den Schichten selbst gezogen. Die Anbindung der einzelnen aufgeschmolzenen
Pulverpartikel zueinander ist groBer als die Anbindung der einzelnen Schichten untereinander. [10, 62,

63]

z
F y

X

Abbildung 2-7:Schematische Darstellung der Zugrichtung, dargestellt mit griinen-Pfeilen und F (Kraft) an z- (links) und x-
oder y-orientierten (rechts) Zugstiben (Ausschnitt)

Neben dem anisotropen Verhalten der Zugproben kommt es ebenfalls zu einem Unterschied bei der
Oberflachentopographie der Ober- und Unterseite bei Bauteilen mit ebenen Flachen. Die gemessenen
Rauheitswerte sind an der Unterseite niedriger als an der Oberseite [64]. Unterschiede der Oberflachen-
rauheitswerte konnen hier zwischen 75 % und 85 % betragen [64, 65]. Beim ersten Energieeintrag in
das Pulverbett konnen mehr Pulverpartikel mit aufschmelzen, und das Schmelzbad driickt sich formlich
nach unten. Die entstehenden Kanten kiihlen als Erstes aus und ziehen sich nach oben. Bei der Oberseite

hingegen bildet sich aufgrund des Abkiihlverhaltens eine schirfere Kante aus. [30, 66]

Bei MEX-gefertigten Bauteilen verhilt es sich beziiglich des anisotropen Verhaltens dhnlich wie bei
den PBF-LB/P-gefertigten Zugproben [59]. Auch hier ist die Schichtanbindung schwicher als der ab-
gelegte Strang, der eine Schicht bildet.

2.1.4 Optische Eigenschaften

Durch die Reduzierung der Rauheit, zu der es bei einer geeigneten Nachbehandlungsmethode kommt,
ist der verdnderte optische Eindruck auch mit bloBen Augen zu erkennen. Aufgrund der Reflexion des
Lichts bzw. dessen Verdnderung erscheinen nachbehandelte Proben gldnzend. Entspricht der Einfalls-
winkel des Lichts dem Ausfallwinkel, wird von einer spiegelnden Reflexion gesprochen (Abbildung
2-8). Eine diffuse Reflexion zeichnet sich durch eine raue, unebene Oberfldche aus. Hier fallen die
Lichtstrahlen parallel auf die Oberfldche, werden durch die Unebenheit jedoch in verschiedene Rich-

tungen mit unterschiedlichen Ausfallwinkeln gestreut bzw. reflektiert. [67]
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spiegelnde Reflexion diffuse Reflexion
Abbildung 2-8: Schematische Darstellung von zwei Reflexionsarten nach [67], links: spiegelnde Reflexion, rechts: diffiise
Reflexion
Eine glatte bzw. spiegelnde Oberflidche bedeutet, dass die Unebenheiten kleiner als die Wellenlidnge des
einfallenden Lichts sind [67, 68].

2.1.5 Materialien der additiven Fertigung

Fiir das PBF-LB/P-Verfahren werden am haufigsten Polyamide wie PA6, PA11 oder PA12 eingesetzt,
wobei PA12 derzeit noch am héufigsten verwendet wird. Bei der Verwendung von PA12 von EOS
GmbH kann zwischen PA2201 und PA2200 gewéhlt werden. PA2201 ist ein PA12 ohne Titanoxid, das
aufgrund des Fehlens der weillen Farbpigmente transparenter als PA2200 erscheint; es wird im Folgen-
den mit PA12-natur abgekiirzt. PA12 und PA12-natur unterscheiden sich nur marginal bei den mecha-
nischen Eigenschaften. Zu den genutzten PBF-LB/P-Materialien zihlen auch gefiillte Polyamide, die
mit Glaskugeln (GK), Aluminium oder mit Fasern, etwa Kohlefasern, gemischt werden. [21, 55, 69, 70]
Neben PA-Pulvern fiir den PBF-LB/P-Prozess kann ebenso Polypropylen (PP) verarbeitet werden [21,
71, 72]. Neben diesen klassischen thermoplastischen Materialien fiir das PBF-LB/P-Verfahren kommen
auch Elastomere zum Einsatz, die nach dem Fertigungsprozess eine bestimmte Flexibilitit aufweisen.
Hierfiir wird TPU eingesetzt, das sich, d&hnlich wie Thermoplaste, oberhalb des Schmelzpunktes verar-
beiten lasst [21].

Bedingt durch den PBF-LB/P-Prozess wird das verwendete Pulver zum Teil aufgeschmolzen und ver-
festigt sich zu dem gewiinschten Bauteil, der andere Pulverteil wird prozessbedingt iiber die Heizstrahler
ebenfalls aufgewédrmt. Um fiir den Bauprozess ein optimales Pulver zu erhalten und Ressourcen zu spa-
ren, werden Neu- und Altpulver miteinander vermengt. Mit zunehmender Alterung des Pulvers kann es
durch Warmeeinfluss zum einem zum physikalischen Effekt der Nachkristallisation kommen und zum
anderen zum chemischen Effekt der Kettenspaltung [73]. Fiir den Bauprozess mit PA12 wird in der
Regel Neupulver mit Altpulver im Verhéltnis 1 : 1 gemischt [74, 75]. Geringere Anteile Neupulver sind
z. B. liber Schmelze-VolumenflieBrate- oder auch Melt Volume Rate-(MVR)-Messungen vor dem Fer-
tigungsprozess in der Regel zu tiberpriifen, sofern kein Pulvermanagement vorliegt. Bei einem zu hohen
Altpulveranteil kann es zu einer Qualitdtsminderung der Bauteile bis hin zu einem Prozessabbruch kom-

men [76, 77].

Durch die Hinzugabe von Glaskugeln zu PA-Pulver kann eine Reihe von mechanischen und auch ther-

mischen Eigenschaften beeinflusst werden, so z. B. die Erhohung der Festigkeit, des E-Moduls, der
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Kristallisationstemperatur und auch der Schmelztemperatur [78 - 80]. Bauteile aus diesem Gemisch fin-

den u. a. Anwendung im Motorbereich von Automobilen oder auch als Tiefziehwerkzeuge. [79]

Fiir das MEX-Verfahren steht eine breite Materialpalette zur Verfligung. Es gibt verschiedene Kunst-
stoffe wie ABS, PLA, TPU, aber auch gefiillte Filamente mit Holzspanen oder Kupferpulver, die PLA
beigemengt werden. Auf technischer Ebene werden PA12, PEI oder PEEK eingesetzt. Ebenso stehen

fluoreszierende oder reflektierende Filamente zur Auswahl. [70]

2.2 Aufbau und Eigenschaften von Polymeren

Um die Verarbeitbarkeit der Polymere in der additiven Fertigung und die anschlieBende Nachbehand-
lung zu verstehen, wird ihr Aufbau niher erldutert und die Wirkzusammenhénge werden auf molekula-

rer Ebene beschrieben.

Polymere sind miteinander verbundene Makromolekiile, die wiederum aus vielen Molekiileinheiten, den

Monomoren, bestehen, s. Abbildung 2-9 [24, 81]

Monomere Q /O Kohlenstoffatom

O/ o o Wasserstoffatom

0 —  Einfachbindung
Q ~° = Doppelbindung

o e
e 9 0 O O 0

Abbildung 2-9: Graphischer Aufbau von Polymeren aus Monomeren (Ethylen/Polyethylen) in Anlehnung an [24] mit Ver-
deutlichung der Atome und Bindungen

Q
d

Bei Thermoplasten konnen die Makromolekiile linear oder in verschieden verzweigten Formen vorlie-

gen [82].

2.2.1 Polyamid 12

Am Beispiel von Polyamid 12 wird der Aufbau der Polyamide beschrieben und werden die Bindungs-
krifte erliutert. Uber die Haupt- und Nebenvalenzbindungen werden Polymere zusammengehalten.
Diese beiden Bindungskrifte unterscheiden sich in ihrer Art: Hauptvalenzbindungen sind chemische
Bindungen, Nebenvalenzbindungen hingegen physikalische Bindungen. [54, 82]

Hauptvalenzbindungen sind fiir die chemische Vernetzung der Monomere zu Polymeren (Makromole-
kiile) verantwortlich [82]. Diese Bindungsart bleibt in der Regel bei Thermoplasten erhalten, solange
keine Zersetzung des Polymers stattfindet [72]. Die Nebenvalenzbindungen, die auch als zwischenmo-
lekulare Bindungen bezeichnet werden, bewirken hingegen einen Zusammenhalt zwischen benachbar-
ten Makromolekiilen [83]. Diese Bindungen kénnen iiber eine Temperaturerhohung geschwicht wer-

den, wodurch es infolge von Krafteinwirkung wie Zug oder Druck dazu kommt, dass die Molekiilketten
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voneinander abgleiten [22]. Nebenvalenzbindungen lassen sich in folgende verschiedene Bindungsarten
unterteilen: Wasserstoffbriickenbindungen und Bindung durch Van-der-Waals-Krifte, zu denen die
Bindungen durch Dispersionskrifte, Dipol-Dipol-Krifte und Induktionskrifte gehdren. Am Beispiel
von PA12, das ein CONH-Polymer mit folgender Strukturformel ist (Abbildung 2-10), kann die Bildung

von Wasserstoffbriickenbindungen gezeigt werden. [82]

O

H
//N\/\/\/\/\/\)I\\

Abbildung 2-10: Strukturformel von PA12 nach [22]
Bei den Wasserstoftbriickenbindungen geht ein H-Atom eine Verbindung mit einem stark elektronega-
tiv geladenen Element ein; zu diesen Elementen zéhlen Fluor (F), Sauerstoff (O), Stickstoff (N) und in
bestimmten Féllen auch Chlor (Cl). Je nach Elektronegativitéit des Bindungspartners bildet sich die Bin-
dungsenergie bzw. -stirke aus. [22]
PA12 besitzt ein O-Atom, das sich mit dem H-Atom verbindet, wodurch der Zusammenhalt iiber Was-

serstoffbriickenbindungen des Thermoplasts geschaffen wird, siche Abbildung 2-11 [82, 84].

H 0 H
o) H o,
/\)'k Ilj
0 H

Abbildung 2-11: Darstellung der Polymerketten mit Hervorhebung der Wasserstoffbriickenbindungen (griin markiert) in
PAI12 nach [82, 84]

Bei Thermoplasten, zu denen u. a. Polyamide wie Polypropylen zdhlen, ist die Linge der Makromole-
kiile fiir den Zusammenhalt noch von mafligebender Bedeutung [72]. Polymere kdnnen in drei Haupt-
gruppen untereilt werden, die auf der Struktur der Makromolekiile beruhen. Hierzu zihlen die Duro-
plaste, die Elastomere und die Thermoplaste. Zu den Thermoplasten zéhlen die hier betrachteten Poly-
mere, die amorphe oder teilkristalline Strukturen aufweisen. Polyamid wird den teilkristallinen Ther-
moplasten zugeordnet, die aus amorphen und kristallinen Bereichen aufgebaut sind. [72] In Abbildung
2-12 ist der Aufbau eines teilkristallinen Polymers mit seinen parallel verlaufenden kristallinen und

verkndulten amorphen Bereichen zu erkennen.
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Abbildung 2-12: Teilkristalliner Thermoplast nach [82, 85], in Schwarz, knduelartig: amorpher Bereich in Grau, lamellenar-
tig: kristalliner Bereich

Unter Warmeeinwirkung gleiten bei rein amorphen Thermoplasten die knéduelartigen Makromolekiil-
ketten leicht voneinander ab, wéhrend das bei den teilkristallinen Thermoplasten nicht der Fall ist, da
hier in den kristallinen Bereichen die Molekiilketten geordnet vorliegen. Durch die Nebenvalenzbindun-
gen, die in den geordneten Bereichen starke Wechselwirkungen aufeinander ausiiben, findet ein Abglei-
ten unter Warmeeinfluss nur bedingt statt. Erst durch Aufschmelzung der kristallinen Bereiche fangen
diese Thermoplaste an zu schmelzen, wobei die amorphen Bereiche nach Uberschreiten der Glasiiber-

gangstemperatur erweichen. [24]

Unter der Glasiibergangstemperatur T wird die Temperatur verstanden, bei der amorphe Kunststoffe
bzw. im amorphen Bereich teilkristalline Kunststoffe vom starren, hartelastischen in den weichen, ther-
moelastischen Zustand {ibergehen. Hier fangt eine Kettenbeweglichkeit auf molekularer Ebene an [54,
85]. Beim Glasiibergang tritt zudem die groBte Anderung der Eigenschaften ein [54]. Beim PBF-LB/P-
Prozess kann mit Hilfe einer DSC-Messung das Sinterfenster bestimmt werden, das oberhalb der Glas-
iibergangstemperatur zwischen Kristallisationstemperatur und Schmelztemperatur liegt. [21] Aufgrund
der moderaten Glasiibergangstemperatur ergibt sich durch den Schmelzbereich zwischen 176 °C und
186 °C ein groBes Sinterfenster. Es fiihrt zu dem Vorteil von PA12 fiir das PBF-LB/P-Verfahren, dass
eine langsame Abkiihlung des Pulverkuchens ermdglicht wird und sich somit eine Minimierung der
Rekristallisation ergibt. Ein weiterer positiver Aspekt ist die Reduzierung von Eigenspannungen und
damit die mogliche Minimierung von Verformungen der Bauteile. [86 - 88]

Bei Sauerstoffkontakt, Lichteinfall oder Wéarme kann es zu irreversiblen chemischen Alterungsvorgin-
gen kommen, die u. a. durch Kettenspaltungen entstehen [82]. In Abhéngigkeit von der Kettenlénge, die
auch die Molmasse beeinflusst, sinkt oder steigt die Beweglichkeit der Makromolekiile in der Schmelze
[73, 83]. Mit Hilfe von MVR-Messungen lésst sich die Schmelzfliefrate bestimmen und so eine Anpas-
sung des Pulvers fiir den PBF-LB/P-Prozess, als Mischung von Neu- und Altpulver, vornehmen. Im
PBF-LB/P-Prozess werden neben PA12 auch weitere Polyamide eingesetzt, die sich im strukturellen
Aufbau bei der Anzahl der C-Atome unterscheiden. Mit zunehmender Anzahl der C-Atome sinken bei
PA die Dichte (PA6: § = 1,14 g/cm® und PA12: § = 1,01 g/cm®, Angaben fiir Feststoffe) und auch die
Schmelztemperatur (PA6: T =222 °C und PA12: T =178 °C). Die Werte von PA11 liegen zwischen
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denen von PA6 und PA12. Ebenso nimmt die Feuchtigkeitsaufnahme von Wasser ab, wodurch beson-
ders PA12 im Vergleich zu den anderen Polyamiden eine hohere Spannungsriss- und Witterungsbestén-

digkeit aufweist. [22, 72, §82]

2.2.2  Polypropylen

PP ist wie PA12 ein teilkristalliner Thermoplast und wird aus Propylen, einem farblosen Gas, in einem
Suspensions- oder Gasphasenprozess gewonnen [82]. In dem Prozess werden Kohlenstoff-Doppelbin-
dungen des Gases in langkettige Kohlenwasserstoffketten mit Methylgruppen umgewandelt [89]. PP
kann isotaktisch, syndiotaktisch oder ataktisch vorliegen, es wird demnach unterschieden, wo und wie
die CH;-Gruppen angeordnet sind. Aufgrund der Anordnung kommt es zu verschiedenen Eigenschaften
des Polymers. Wenn sich alle CHs;-Gruppen auf einer Seite der Kohlenstoffkette befinden (isotaktisch),
s. Abbildung 2-13, zeigt das Polymer u. a. die hochste Zugfestigkeit, Schmelztemperatur und Hérte, zu-

dem ist es schnell kristallisierend.

H H H
moLom oL H
NN TN
|' CH; | CH; | CH;
H H H
Abbildung 2-13: Darstellung des isotaktischen Polypropylen

Bei der syndiotaktischen Variante ist PP langsam kristallisierend bzw. weniger kristallin, und die CH3-
Gruppen liegen abwechselnd auf beiden Seiten der Kohlenstoffkette. Demgegeniiber sind beim atakti-
schen PP, das amorph ist, die Methyl-Seitengruppen raumlich zufillig an der Kohlenstoffkette angeord-
net. Hauptséchlich wird im technischen Bereich isotatktisches bzw. PP mit hoher Isotaktizitit aufgrund
seiner Teilkristallinitdt eingesetzt. [25, 83, 90]
Im Gegensatz zu Polyamid ist PP ein unpolarer Thermoplast und somit bestindig gegen die meisten
polaren Losungsmittel (z. B. organische Sduren, Ketone). [72, 91] PP (8 = 0,895 g/cm?) weist eine ge-
ringere Dichte als PA12 auf und hat eine Schmelztemperatur zwischen T =158 °C und T = 168 °C. Op-
timiertes PP-Pulver fiir den PBF-LB/P-Prozess kann eine vorteilhafte hohe Bruchdehnung von tiber
200 % aufweisen und ist im Gegensatz zu PA12 zu 100 % recyclebar. [21, 71, 72] Aufgrund der Bio-

kompatibilitdt konnen PP-Teile auch als chirurgische Implantate eingesetzt werden [92].

2.3 Stand der Technik der giangigen Nachbehandlungsmethoden

Als Grundlage fiir die vorliegende Arbeit wird im Speziellen auf den Verfahrensschritt im Anschluss an
die Bauteilfertigung eingegangen. Hier kann in zwei verschiedene Nachbehandlungsschritte (s. Abbil-
dung 2-14) unterteilt werden: zum einen in das klassische Post-Processing, zu dem die notwendigen

Nachbehandlungsschritte wie die Entfernung der Stiitzstrukturen bei MEX-Bauteilen oder das Abbiirs-
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ten des lose anhaftenden Pulvers von den PBF-LB/P-Bauteilen gehdren [52], zum anderen die optiona-
len Nachbehandlungsverfahren wie das Lackieren, Galvanisieren, Einfarben, Beschichten oder Tauch-

dtzen [10, 21, 37, 38, 93, 94]. [38]

Nachbehandlung

1. Schritt notwendig

2. Schritt optional

Beispiele

Abbildung 2-14: Darstellung der notwendigen und optionalen Nachbehandlungsoptionen mit Beispielen
Zu den genannten Nachbehandlungsverfahren zdhlen ebenfalls Kombinationen aus beiden Ansitzen.
Jedes dieser Verfahren zeichnet sich durch die zu erreichende spezifische Oberflachentopographie und
deren Eigenschaften aus. Mittels der Nachbehandlungsverfahren konnen neben der Verdnderung der
Oberflachenbeschaffenheit, wie einer Reduzierung der Welligkeit oder der Rauheit, zudem weitere Ei-
genschaften, wie z. B. die Hérte und weitere mechanische Eigenschaften, beeinflusst werden. Untersu-
chungen haben gezeigt, dass sowohl bei PBF-LB/P-Proben aus PA12 (Material erworben von der EOS
GmbH) als auch bei MEX-Proben aus PA12 (Material bezogen von Stratasys Ltd) die mechanischen
Eigenschaften zum Teil durch die Nachbehandlung bedingt werden. [95 - 99]

Im Rahmen der Nachbehandlungsoptionen zur Verdnderung der Oberflichentopographie und der me-
chanischen Kennwerte kann bei der Prozessvorbereitung durch die Orientierung der Bauteile bereits
Einfluss auf die Eigenschaften genommen werden [100]. So fiihrt etwa durch das anisotrope Verhalten
der Bauteile die Ausrichtung z. B. bei liegenden Zugstidben zu hoheren Festigkeitswerten als bei stehen-
den. [30, 101]

Prozessseitig wurden bereits viele Ansétze bei PBF-LB/P zur Steigerung der mechanischen Eigenschaf-
ten untersucht und validiert. So hat der Energieeintrag des Lasers, durch den das Polymerpulver aufge-
schmolzen wird, ebenso Auswirkung auf die mechanischen Eigenschaften wie die Scangeschwindigkeit
[102]. Dabei muss je nach Anlage und verwendetem Ausgangsmaterial zunichst ein Optimum gefunden
werden. Abhéngig vom Energieeintrag des Lasers konnte zudem ein Einfluss auf die Rauheit der Probe
ausgemacht werden. [62, 103 - 106] Ebenfalls nehmen prozessseitige Einstellungen bei der Materi-
alextrusion neben der gewéhlten Schichtstirke Einfluss auf die Oberfldchenrauheit und die mechani-
schen Eigenschaften [107 - 109].

Beim PBF-LB/P-Verfahren zeigt das Ausgangsmaterial andere materialtypische bzw. formtypische

Auswirkungen auf die Rauheit als bei der MEX [110]. In der Form unterscheiden sich die eingesetzten
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Materialien, entweder als Pulver beim PBF-LB/P oder als Strang bzw. Filament beim MEX-Verfahren.
In Kapitel 4.1 und 4.2 wird der Einfluss des Ausgangsmaterials auf die Rauheit néher beschrieben.
Durch das PBF-LB/P-Verfahren werden PA12-Bauteile gefertigt, die anlagen- und materialabhéngig
Rauheitswerte R, (mittlere Rautiefe), die in Aufbaurichtung des Bauteils gemessen werden, zwischen
75 pmund 120 pm aufweisen [111]. PP-Proben weisen hingegen eine in z-Richtung gemessene Rauheit
R, von 100 pm bis 134 pm auf [66, 112]. Neben diesen Einflussfaktoren zeigt die Pulverqualitét eben-
falls einen signifikanten Einfluss auf die Oberflachenrauheit [32].

Fiir eine Vielzahl von Anwendungen reichen die topographischen Eigenschaften nicht aus, was dazu
fiihrt, dass optionale Nachbehandlungsschritte von groer Bedeutung sind. Ebenso werden beim MEX-
Verfahren die Oberflichen der erzeugten Bauteile und Objekte fiir viele Anwendungen zusétzlich nach-
behandelt. Neben dem Material, der Materialform und der Anlage gilt als ein maligebliches Kriterium
fiir einen prominenten Einfluss auf die Rauheit bei allen Verfahren der additiven Fertigung die Schicht-

dicke [113].

2.3.1 Galvanisieren

Aus dem Bereich der konventionellen Fertigung ist Galvanisieren als Nachbehandlungsverfahren tibli-
cherweise bei Metallbauteilen bekannt. Mittels dieses elektrochemischen Verfahrens kénnen aber auch
Kunststoffbauteile durch den zusitzlichen Auftrag eines Leitlacks galvanisiert werden. Durch das Gal-
vanisieren der Proben wird eine elektrisch leitende Schicht erzeugt, die neben funktionellen Eigenschaf-
ten die Vorteile einer metallischen Oberflache mit sich bringt und als Schutzschicht dienen kann. Zudem
sind galvanisierte Kunststoffbauteile leichter als, aber optisch dquivalent zu Metallbauteilen. Fiir additiv
gefertigte Polymerbauteile wird dieses Nachbehandlungsverfahren bereits eingesetzt [38, 114]. Das Gal-
vanisieren wird nach DIN 8580 den Beschichtungsverfahren aus dem ionisierten Zustand zugeordnet.
Hierbei wird das Niederschlagen einer metallischen Schicht auf einem Substrat verstanden, das in ein
Elektrolytbad getaucht wird. Elektrolyte sind Metallsalzlosungen, in denen die abzuscheidenden Metalle
in Form von Ionen vorliegen. An den Kanten von Bauteilen kommt es wéhrend des Galvanisierungs-
vorganges zu hoheren Stromdichten mit der Folge, dass hier keine gleichméBige galvanische Schicht
gebildet werden kann. [10, 34, 49, 115]

Durch das Galvanisieren kann die Oberfldchenrauheit reduziert werden, wobei in Abhingigkeit von der
Menge der abgeschiedenen Metallionen die aufgetragene Schicht und damit die Malle des Grundkorpers
zunehmen. In Zusammenhang mit der aufgebrachten Schichtstirke steigt der E-Modul bei einer Zu-
nahme der galvanischen Schicht an, s. Tabelle 2-1. Ebenfalls nehmen die Zugfestigkeit und die Bruch-
dehnung zu. [30, 116]

Allgemein sind im Bereich der MEX bei den meisten Untersuchungen Auswirkungen von Nachbehand-
lungsverfahren fiir die hdufig verwendeten Materialien PLA und ABS zu finden. Hingegen zeigen sich

die Einfliisse auf PBF-LB/P-gefertigte Proben zumeist fiir PA12.
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Tabelle 2-1: Ergebnisse von galvanisierten MEX- und PBF-LB/P-Proben

Quelle Aufgetragene | Rauheitin | E-Modulin | Zugfestigkeit | Bruchdehnung
Schichtstirke pm N/mm? in N/mm? in %
in um
PBF-LB/P/PA12 1 Erhohung, | Reduzierung, — gleichbleibend, (1)/(]) Trend,
— keine Angabe
Saleh et al. [116] 20-120 ! 0 — _
Wiedau et al. [99] 45-110 ! 0 — _
Abschlussbericht 100 und 150
AiF-IGF: 19623 N Kupfer
30
[30] Nickel - i
! T T
MEX
Sathishkumar HIPS /250 ! 0 1 1
etal.[117]
Javelin Technolo- | ABS/- ! — 1 _
gies Inc. [118]

Beim Galvanisieren konnen somit die mechanischen Eigenschaften gesteigert werden und die Oberfla-

chenrauheit ldsst sich reduzieren, wobei eine MaBhaltigkeit der Ausgangsgeometrie nicht gegeben ist.

2.3.2 Dip-Coating

Beim Dip-Coating, auch Tauchbeschichtung genannt, wird das nachzubehandelnde Bauteil (1) in ein
Sol-Gel-Bad (2) getaucht, s. Abbildung 2-15. Das Sol-Gel-Verfahren ist ein Bereich der chemischen
Nanotechnologie, der sich auf Oberflichenbeschichtungen spezialisiert hat. Uber die Verweilzeit, die
Abzugsgeschwindigkeit, die Konzentration des Sol-Gels und die Tauchwiederholungen wird die
Schichtstdrke des Auftrags auf dem Bauteil (3) eingestellt [36]. Fiir die Beschichtung werden zwei Kom-
ponenten zu einer Suspension (Sol-Gel) miteinander vermengt, eine verdampfende und eine aktive
Komponente, der schichtbildende Anteil. [119]

Uber diese Art der Tauchbeschichtung kénnen z. B. die chemischen, physikalischen und thermischen
Eigenschaften durch die aufgebrachte Schicht im Randbereich verdndert werden [120]. Mit Hilfe des
Dip-Coatings lésst sich je nach gewihlter Aktivkomponente ebenso eine Wasserdichtigkeit des Bauteils

erzielen [36].
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Abbildung 2-15: Schematischer Ablauf in drei Schritten des Dip-Coatings am Beispiel einer rechteckigen Probe mit Numme-
rierungen

Das Dip-Coating ist ein verbreitetes auftragendes Nachbehandlungsverfahren, das fiir die AF zwar we-
niger prominent ist, aber eingesetzt wird [121, 122]. Tabelle 2-2 sind die Ergebnisse zu nachbehandelten
PA12-Proben nach dem Auftrag von Natronwasserglas mittels des Dip-Coating-Verfahrens zu entneh-

men.

Tabelle 2-2: Ergebnisse von PA12-Proben nach dem Dip-Coating

Quelle Nachbehand- Rauheitin | E-Modul | Zugfestigkeit | Bruchdehnung
lungsparameter pm in N/mm? in N/mm? in %

PBF-LB/P/PA12 1 Erhohung, | Reduzierung, — gleichbleibend, (1)/(])

Trend, — keine Angabe

Abschlussbericht | Fiinf Schichten, l l l 1

AiF-IGF: Natronwasserglas

19623 N [30]

MEX

Keine Angaben

Weitere Angaben fiir PBF-LB/P- und MEX-Proben sind in der Literatur nicht zu finden.

2.3.3 Lackieren und Farben

Ahnlich wie beim Dip-Coating werden beim Lackieren von Bauteilen je nach Werkstoff ebenfalls meh-
rere Schichten aufgetragen. Dabei werden meist verschiedene Materialschichten aufgebracht, z. B. ein
Grund-, ein Vor- und ein Decklack [93, 123]. Ein Lack ist eine mehrkomponentige Substanz, die zumeist
aus fliichtigen Bestandteilen, Bindemitteln, Farbmitteln sowie weiteren Additiven besteht [123]. Uber
das Auftragen von Lack konnen, wie auch beim Einférben, Farbwiinsche realisiert werden. Neben einer
farblichen Veridnderung des Bauteils lassen sich {iber ausgewéhlte Lacke auch ein UV-Schutz oder an-
timikrobielle Eigenschaften erzielen [124]. Indem beim Lackieren wie auch beim Galvanisieren und
beim Dip-Coating Material aufgetragen wird, nehmen die Ausgangsmalfle des Bauteils zu. Durch vor-
herige Konstruktionsanpassungen kann diese Abweichung kompensiert werden, so dass das nachbehan-
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delte Bauteile die erforderlichen Endmafie aufweist. Hingegen wird beim Einférben das Bauteil mit dem
Farbmittel bis in die Randschicht bis ca. 0,5 mm durchdrungen, was minimalen Einfluss auf die Ober-
flichenrauheit zeigt [ 125]. Hierfiir wird in einem meist rotierenden Behélter Wasser mit dem Farbmittel
gemischt und mit PBF-LB/P-Bauteilen bestiickt. Nach einer definierten Prozesszeit konnen die einge-

farbten Bauteile entnommen und getrocknet werden. [126]

Tabelle 2-3: Ergebnisse von PA12-Proben nach dem Lackieren und Fdrben

Quelle Nachbehand- Rauheitin | E-Modul in | Zugfestigkeit | Bruchdehnung
lungsparameter pm N/mm? in N/mm? in %
PBF-LB/P/PA12 1 Erhohung, | Reduzierung, — gleichbleibend, (1)/(]) Trend,
— keine Angabe
Hollander u. Co- | Lack, mind. vier | | — - —
semans [124] Schichten
Kaddar [127] Gespachtelt, ge- | | — - —
schliffen und la-
ckiert
MEX
Keine Angaben

Fiir MEX-Bauteile sind keine Angaben zur Nachbehandlung mittels Lackieren und Férben zu finden.
Uber die gebriuchliche Methode des Lackierens, bei der Bauteile gespachtelt, geschliffen und lackiert
bzw. mehrere Lackschichten aufgetragen werden (z. B. Basis- und Decklack oder Primer, Basis- und
Klarlack) kann abgeleitet werden, dass eine Reduzierung der Oberflachenrauheit eintritt. In der Regel
werden pro Lackschicht 10 um bis 35 um Lack aufgetragen [128]. Beim Firben diirfte es dhnlich wie
bei den PBF-LB/P-Teilen keinen Einfluss geben.

2.3.4 Gleitschleifen

Ein weiteres aus der konventionellen Nachbearbeitung bekanntes Verfahren ist das Gleitschleifen, auch
als Trowalisieren bekannt. In Abbildung 2-16 ist beispielhaft das Schema einer Gleitschleiftrommel mit
Schleifgut (4) und Bauteilen (5) zu erkennen. In einer rotierenden Trommel oder in einem vibrierenden
Behilter werden unter Zugabe von Gleitschleitkdrpern und Prozesswasser (1) die Bauteile mechanisch
bearbeitet. Durch die Bewegung (2) des Behilters (3) bzw. der Trommel findet eine Relativbewegung
zwischen den Bauteilen und den Gleitschleifkorpern statt, so dass die Schleifkdrper iiber Kanten und
Flachen des Werkstiicks gleiten und so Material abtragen oder die Oberflache verdichten. Dieses Ver-

fahren ist geeignet bei einer groBen Anzahl auf einmal nachzubehandelnder Bauteile [129]. [130]

Neben einer rein mechanischen Nachbehandlung durch Gleitschleifen ist auch eine Kombination aus
mechanisch-chemischem Nachbehandeln moglich, was von den eingesetzten fliissigen Chemikalien

bzw. dem verwendeten Compound abhéingig ist [130].
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Abbildung 2-16: Schematische Darstellung eines Gleitschleifbehdlters mit Prozesswasserzufiihrung, Bauteilen und Gleit-
schleifkorpern

Die Schleifkdrper unterscheiden sich in Form, Grofle und Material und sind beim Gleitschleifen als
Werkzeug anzusehen. Am haufigsten wird Kunststoff- oder Keramikschleifgut mit Querschnittsformen,
z. B. stern-, zylinder- oder dreiecksformiges Schleifgut, eingesetzt. Die als Prozesswasser bezeichnete
Compound-Losung ist eine Mischung aus chemischem Behandlungsmittel, dem Compound, und Was-
ser. Sie dient dazu, den Abrieb aufzunehmen und Verschmutzungen sowie Ole oder Schmierstoffe von
den Werkstoffen zu 16sen, und kann auch als Korrosionsschutz eingesetzt werden. Beim Gleitschleifen
wird eine gleichzeitige, automatisierte Bearbeitung mehrerer Werkstiicke ermdglicht. [10, 36, 66, 130,
131]

Mit Hilfe dieses Nachbehandlungsverfahrens kann die Oberfldchenrauheit auf ca. 35 % bis 18 % des
Ausgangswertes reduziert werden [36, 132]. Dabei konnen Teile mit komplexen Geometrien kaum bis
gar nicht ginzlich nachbehandelt werden, und Flichen von Bohrungen und Hinterschneidungen bleiben
unberiihrt [125, 133]. Tabelle 2-4 zeigt die Ergebnisse aus der Literatur fiir beide hier betrachteten AF-
Verfahren. Je nach Anwendung unterscheiden sich die Einstellungen aufgrund der gro3en Variation der

Prozessparameter und des Gleitschleifgutes.
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Tabelle 2-4: Ergebnisse von PBF-LB/P- und MEX-Proben nach dem Gleitschleifen

Quelle Nachbehand- Rauheitin | E-Modul in | Zugfestigkeit | Bruchdehnung
lungsparameter pm N/mm? in N/mm? in %
PBF-LB/P/PA12 1 Erhohung, | Reduzierung, — gleichbleibend, (1)/(]) Trend,
— keine Angabe
Khan et al. 1 hbis4h, Ke- | | - l — (1)
[134] ramikschleifgut,
25 mmx 25 mm,
dreieckige Pris-
maform
Schmid et al. 8 h, Keramik- ! - - -
[132] schleifgut, Stab-
form
PBF-LB/P/PP
Reinhardt [66] 0,5hbis3 h ! - - -
divers
MEX
Boschetto [135] | 0,5 h bis 16 h, ! - - -
Keramikschleif-
gut,
3 mmx 10 mm,
Zylinderform

Bei weiteren abrasiven Nachbehandlungsmethoden wie dem Schleifen kann die Rauheit um ca. 82 %
reduziert werden, wobei ebenfalls mit zunehmender Nachbehandlungszeit ein unerwiinschter Material-

abtrag von ca. 65 um nach 1 h erfolgt [136].

2.3.5 Tauchédtzen und Bedampfen

Fiir eine Nachbehandlung, die nahezu komplexititsunabhingig ist, eignet sich das Tauchitzen oder das
Bedampfen (,,Vapour Smoothing*) mit einer Chemikalie, meist Séure [10, 95, 97]. Hierfiir finden sich
seit Jahren einige Anbietende als Dienstleistende oder als Anlagenverkaufende auf dem internationalen
Markt. Der polnische Hersteller von 3D-Druckern und Filamenten Zortrax hat ein Nachbehandlungs-
system mit dem Namen ,,Zortrax Apoller (Abbildung 2-17) entwickelt, mit dem sich die Oberflachen-
rauheit von Bauteilen reduzieren ldsst. Dabei werden Bauteile in einer Kammer verschlossen und mit
Aceton oder Ethanol bedampft, wonach sie sich anschlieBend gebrauchsfertig entnehmen lassen.

Die Dauer des gesamten Prozesses wird mit drei Stunden angegeben. Bauteilgroflen, die maximal nach-
behandelt werden konnen, sind durch die MaBle der Kammer mit 300 mm x 250 mm x 250 mm limitiert.
Temperatur, Druck und Konzentration der Losungsmittelddmpfe werden automatisch gesteuert. In der
Kammer herrscht stets Unterdruck, um einen Austritt von Dampfen aus dem Gehéduse zu verhindern.

[137]
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Abbildung 2-17: Zortrax Apoller, Nachbehandlungsanlage und nachbehandelte Bauteile [137]

Anwenden lésst sich das Verfahren jedoch nur auf solche Bauteile, die aus firmeneigenen Filamenten
wie ,,Z-ABS%, ,,Z-ULTRAT", ,,Z-ULTRAT Plus*, ,,Z-ASA Pro“ und ,,Z-HIPS* oder deren Aquivalen—
ten von anderen Herstellern gefertigt wurden. Somit ist das Verfahren fiir die Anwendung auf Bauteile
aus z. B. PA12 oder PLA ungeeignet.

Fiir eine glattende Nachbehandlung bei PLA-Bauteilen eignet sich Tetrahydrofuran (THF), das wie die
Nachbehandlung von ABS-Bauteilen mit Aceton schon seit vielen Jahren in der ,,Maker-Szene* bekannt
ist und angewendet wird. Sowohl in fliissiger als auch in verdampfter Form kann bei additiv gefertigten
PLA-Bauteilen mit THF die Oberflachenrauheit signifikant reduziert werden, was weitergehend zu einer
glinzenden Oberflache, dhnlich wie bei ABS-Bauteilen, fiihrt, s. Abbildung 2-17. [138]

Im Jahr 2016 publizierte die Universitdt Sheffield einen eigens entwickelten Nachbehandlungsprozess
mit dem Namen ,,PUSh*, der eine glatte Oberfliche auf Bauteilen aus thermoplastischen Polymeren
erzeugt. Dieser Prozess wurde erfolgreich an Werkstoffen wie PA12 und PA11 sowie an thermoplasti-
schem Polyurethan getestet. Er ist anwendbar auf komplexe Bauteilstrukturen ohne Einschrankungen
hinsichtlich der BauteilgrofBe. [139]

Auf dieser Basis hat das Unternehmen Additive Manufacturing Technologies Ltd aus Sheffield in Ko-
operation mit der Universitit einen Prozess, mit der Bezeichnung ,,BLAST*, entwickelt. Grundlage sind
die Losungsmittelmischungen des ,,PUSh“-Prozesses, die von der Universitdt Sheffield ermittelt wur-
den. Da diese Chemikalien nicht toxisch sind, kann das Verfahren auch auf medizintechnische Produkte
angewendet werden. Unter dem Namen ,,POSTPRO3D* ist das von Additive Manufacturing Technolo-
gies Ltd entwickelte patentierte Nachbehandlungssystem kommerziell verfiigbar [140]. Mit dieser Ap-
paratur wurden in Tests Mittenrauwerte von R, < 1 um erzeugt. [139]

Die GroBe der Prozesskammer wird mit 600 mm x 400 mm x 400 mm und die Prozesszeit mit 90 bis
120 min angegeben. Weiterhin konnte durch Tests gezeigt werden, dass der ,,BLAST*“-Prozess zu kei-
nen Verlusten der Zugfestigkeit fiithrt, wobei die Bruchdehnung jedoch zunimmt. Ein Anstieg der Bruch-
dehnung ist mit einer Verringerung der Anzahl an mdglichen Initiierungsstellen fiir Risse aufgrund der
Glattung der Oberfliche zu erkldren. Nachbehandelte Bauteile zeigen dariiber hinaus eine maximal

0,4%ige MaBabweichung vom unbehandelten Bauteil. [139]
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Die DyeMansion GmbH hat eine Nachbehandlungsanlage ,,VaporFuse Surfacing (VFS)* auf den Markt
gebracht, in der die Bauteile erst bedampft und dann durch Vakuumtrocknung nachbehandelt werden.
Mit Hilfe des Trocknungsvorgangs wird das Losungsmittel, auch Solvens genannt, von den Objekten
entfernt, wodurch sich deren Oberflidche verfestigt. Bauteile aus PA11, PA12, TPU oder PP erfahren
durch die Nachbehandlung in der VFS eine versiegelte Oberfliche, die dadurch abwaschbar ist und
spritzgussdhnliche Qualititen aufweist. [141, 142]

Eine weitere Nachbehandlungsanlage wird von der Firma LuxYours vertrieben, die auch eine ,,chemi-
sche Glattung® als Dienstleistung anbietet. Bauteile aus PA, TPU oder u. a. PLA konnen in der Nach-
behandlungsanlage ,,LUXMatic 700 geglittet werden. Hier werden die Vorteile einer Nachbehandlung
mit Glanz, Hygiene und leichter Reinigung angegeben. [45]

Im Wesentlichen unterscheiden sich die Anlagen in ihrem Aufbau und ihrer GroBe. In allen vorgestellten
Nachbehandlungsanlagen werden die nachzubehandelnden Bauteile von einem verdampften Medium
umgeben und nach einer definierten Prozesszeit entnommen. Das eingesetzte und verdampfte Medium
wird anlagenintern zuriickgewonnen, so dass keine gesundheitsschidigenden Stoffe austreten und das

Medium mehrmalig wieder verwendet werden kann [55].

In Tabelle 2-5 sind im ersten Abschnitt unter PBF-LB/P/PA12 die Ergebnisse des Nachbehandlungs-
prozesses nach VFS und Push dargestellt, darunter nachbehandelte MEX-Proben. Bei den MEX-Proben
variieren ebenfalls die konkrete Nachbehandlungsmethode und das Probenmaterial. Aufgrund der ver-
schiedenen Probenmaterialien, wie PLA und ABS, sind ebenfalls die Nachbehandlungsmedien ange-
passt. Bei der Nachbehandlung von PLA-Proben kommt es durch das Bedampfen von Dichlormethan
zu einer signifikanten Reduzierung der Zugfestigkeit um ca. 60 %. Diese Auswirkung wird durch
Schwichung der Molekiilketten und den Einfluss auf die molekulare Struktur der Chemikalie auf den

Kunststoff erklart. [143]
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Tabelle 2-5: Ergebnisse von AF-Proben nach dem Tauchdtzen und Bedampfen

Quelle Nachbehand- Rauheitin | E-Modulin | Zugfestigkeit | Bruchdehnung
lungsparameter pm N/mm? in N/mm? in %
PBF-LB/P/PA12 1 Erhohung, | Reduzierung, — gleichbleibend, (1)/(]) Trend,
— keine Angabe
DyeMansion Bedampfen l - - -
GmbH [144] (VES)
Oehlmann et al. | Bedampfen l l l l
[145] (VES)
Crane et al. Bedampfen ! — — (1) 1
[146] (PUSh)
MEX
Mazlan et al. Bedampfen — -
[147] (kalt), zw.
5 min und
30 min | !
ABS — Aceton | |
ABS - MEK
Jin et al. [143] Bedampfen -
(kalt), 30 s
PLA — Dichlor- | | ! 1
methan

Mit einer geeigneten Nachbehandlungsmethode kann neben den dekorativen Eigenschaften auch auf die
funktionellen Eigenschaften Einfluss genommen werden. Hierzu zéhlen neben der Rauheit auch die

Reibung, die Festigkeit und die Harte. [10, 55, 148]

Zusammenfassend sind in Tabelle 2-6 alle aufgefiihrten Verfahren mit der Eignung fiir Bauteile darge-
stellt, die mittels Materialextrusion oder pulverbettbasiertem Schmelzen mit Polymeren gefertigt wur-

den.
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Tabelle 2-6: Zusammenfassung der Nachbehandlungsarten und deren Eignung fiir MEX und PBF-LB/P, zzgl. [38, 133, 149,
150]

Art der Nachbehandlung | MEX PBF-LB/P

Gleitschleifen x) (x)

Tauchitzen X X X geeignet
Bedampfen X X —ungeeignet
Férben - X (x) bedingt geeignet
Lackieren X X

Galvanisieren X X

Dip-Coating x) X

Ein groBer und prominent genannter Vorteil der additiven Fertigung ist die Generierung komplexer und
bionischer Strukturen. Dieser Vorteil wird hédufig als Alleinstellungsmerkmal der AF gegeniiber kon-
ventionellen Verfahren wie dem Gieflen, Frisen oder Drehen genannt. Daraus ergibt sich ein Nachteil
des Gleitschleifens, aber auch des Dip-Coatings und des Galvanisierens. Besonders das Gleitschleifen,
bei dem die Erreichbarkeit von Bauteilstrukturen durch die GréBe der Gleitschleifkorper begrenzt ist,
ist fiir die meisten komplexen Strukturen ungeeignet. Alle direkt sichtbaren Oberfldchen konnen zwar
nachbehandelt werden, jedoch bleiben verdeckte Oberfldchen oder Spalten, Bohrungen und Ecken, die
kleiner als die Gleitschleifkdrper sind, unbehandelt. Davon ausgehend, dass neben der optischen auch
eine mechanische Verbesserung erzielt werden kann, sind das Trowalisieren, aber auch das Dip-Coating
mit pastdser Substanz und das Galvanisieren eher ungeeignet. Beim Tauchéitzen bzw. Bedampfen kon-
nen MEX- und PBF-LB/P-Bauteile aus den géngigen AF-Polymeren, wie PA12, PP, ABS oder PLA,
nachbehandelt werden, wodurch sich diverse Eigenschaften vorteilhaft 4ndern. So verbessert sich die

Oberflachenrauheit, womit sich das Bauteil besser reinigen 14sst; zudem steigt die Bruchdehnung an.

2.4 Grundlagen der Nachbehandlungsmethoden

In Abhéngigkeit von der gewihlten additiven Fertigungsmethode zur Generierung des Bauteils ergeben
sich unterschiedlich einstellbare Anlagenparameter, und es zeigen sich unterschiedliche verfahrenspro-
minente Bauteileigenschaften. So weisen z. B. PBF-LB/P-Bauteile andere charakteristische Rauheits-
werte auf als MEX-Bauteile. Ebenso konnen die mechanischen Eigenschaften beim Verwenden des
gleichen Ausgangsmaterials infolge verschiedener Verfahren beim Fertigen variieren. Zugleich sind bei
gleichem Fertigungsprozess auch anlagen- oder materialabhidngige Einfliisse moglich. In Abbildung

2-18 sind die Einflussparameter des additiven Fertigungsprozesses nach Ishikawa dargestellt.
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AF-Anlage Material

Materialzufiihrung \thenuische Eigenschaften

Hersteller M\
Materialaufirag optische Eigenschaften
Alterung
AF-Bauteil

mechanische Eigenschaften

Bauteilorientierung

Dichte
Prozessfehler

Fertigungssirategie Oberfldche

Nachbehandlung

Belichtungsstrategic/PBF chemisch/physikalisch

Dimension mechanisch
Strangablegestrategie/MEX auftragend
Geometrie elektro-chemisch
Fertigung
Bauteil

Abbildung 2-18: Einfliisse auf die Additive Fertigung, Diagramm nach Ishikawa [21, 151], Darstellung fiir das PBF-LB/P-
und das MEX-Verfahren mit Hervorhebung der Nachbehandlungsarten

Anlagenseitige Einfliisse sind die Art der Materialzufithrung, beim MEX-Verfahren z. B., ob der Bau-
raum geschlossen oder offen ist, und beim PBF-LB/P-Verfahren etwa der Materialauftragsmechanis-
mus. Hersteller haben verschiedene Materialzufithrungssysteme und auch Materialauftragsysteme beim
pulverbettbasierten Schmelzen oder bei der Stereolithographie entwickelt. Bei den verwendeten Mate-
rialien fiir die AF besitzt die Alterung des Ausgangsmaterials einen erheblichen Einfluss auf die Verar-
beitbarkeit und folglich auf die topographischen Eigenschaften. So werden bei der Materialextrusion
Filamente verwendet, die vor der Verarbeitung getrocknet werden miissen, da sie hydrophil sind, z. B.
PA12 oder TPU. Auch die Bauteilorientierung hat Auswirkung auf die Oberflachenrauheit der Bauteile.
Je nach Geometrie und Positionierung im Bauraum kann die Oberflichenbeschaffenheit beeinflusst wer-
den [152]. Vielfache Untersuchungen zeigen beim PBF-LB/P und bei der MEX eine Auswirkung der
Bauteilausrichtung auf die Oberflichentopographie [47, 153, 154].

Abgesehen von diesen Einflussfaktoren werden in der Regel je nach Anwendungszweck die rohen Bau-
teile einer Nachbehandlung unterzogen. Um zu dem fertig einsatzbereiten Bauteil zu gelangen, kdnnen
bzw. miissen, bedingt durch die bereits aufgefiihrten Abhéngigkeiten, geeignete Nachbehandlungsme-
thoden zum Einsatz kommen. In Abbildung 2-19 ist der fiir diese Arbeit hauptsachlich relevante Teil
des oben dargestellten Ishikawa-Diagramms dargestellt. Dabei zeigt die gewéhlte Nachbehandlungsme-
thode Einfliisse auf das PBF-LB/P- oder MEX-gefertigte Bauteil. Die chemisch-physikalische Nachbe-
handlungsmethode stellt eine fiir die AF entwickelte und bereits etablierte Oberfldchenglattung dar [51,
145]. Eine mechanische Nachbehandlung, das Gleitschleifen, wird als konventionelles Verfahren be-
trachtet, bei dem groflere Mengen an Bauteilen in einem Prozessschritt bearbeitet werden konnen. Bei
dieser Methode hat die Bauteilgeometrie einen signifikanten Einfluss auf das Ergebnis einer gleichma-

Bigen nachbehandelten Oberflache [132].

31



Grundlagen und Stand der Technik

AF-Bauteil

Fertigungsstrategie Nachbehandlung

chemisch/physikalisch

Belichtungsstrategie/PBF .
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Strangablegestrategie/MEX

Geometrie

Fertigung
Bauteil

Abbildung 2-19: Auszug aus Abbildung 2-18, Teil des dargestellten Ishikawa-Diagramms
Hieraus resultiert, dass aus den PBF-LB/P- und MEX-Verfahren Zugproben zur Ermittlung mechani-
scher Eigenschaften und fiir Rauheitsmessungen sowie weitere Probengeometrien zur Bestimmung et-

waiger Grenzen der Nachbehandlungen chemisch-physikalisch und mechanisch nachbehandelt werden.

2.4.1 Chemisch-physikalische/losungsmittelbedingte Nachbehandlung

Zumeist wird von einer chemischen Nachbehandlung gesprochen, da eine Chemikalie verwendet wird
und mit der Begrifflichkeit ,,chemische Nachbehandlung* eine naheliegende Adaption vorliegt. Sofern
vorerst keine Aussage iiber die Art getroffen werden kann, sollte von einer l6semittelbedingten Nach-
behandlung gesprochen werden. In vielen Quellen wird der Begriff ,,chemische Bestindigkeit* verwen-
det, dem eine Liste der Séuren und Laugen beigegeben ist, gegen die der jeweils betrachtete Kunststoff
»bestandig®, ,,bedingt bestindig™ oder ,,unbestindig™ ist [72]. Ehrenstein und Pongartz beschreiben in
ihrem Buch ,,Bestdandigkeit der Kunststoffe® den geeigneteren Begriff ,,Widerstandsfahigkeit™ als Sy-
nonym fiir die Begrifflichkeit ,,chemische Bestidndigkeit™ [91]. Abgeleitet ist dies aus DIN 16888-1/2,
in der die Werkstoffe in widerstandsfahig (W), bedingt widerstandsfahig (BW) und nicht widerstands-
fahig (NW) gegliedert werden und die im Jahr 2016 zuriickgezogen wurde. In der ISO Norm 4433-1
werden die gleichen Einteilungen getroffen: ,satisfactory resistance (S), ,,limited resistance* (L) und
,hon-satisfactory resistance* (NS) [155].

Grundsitzlich kann bei Medieneinwirkungen in einen chemischen und einen physikalischen Vorgang
unterteilt werden. Bei einem chemischen Vorgang findet eine irreversible Verdnderung des Polymers
statt. Hierbei wird die Molekiilstruktur angegriffen, was den Kunststoff veréndert, so z. B. bei einem
Oxidationsvorgang oder der Hydrolyse, bei der eine Verkiirzung der Molekiilketten vorliegt. Hingegen
findet bei einem physikalischen Vorgang keine Anderung der Molekiilstruktur statt. Zwischen dem ein-
diffundierenden Medium und den Molekiilketten kommt es zu Wechselwirkungen, die ein mogliches
Quellen des Werkstoffs verursachen konnen. Dabei setzt bei Thermoplasten eine Spannungsrisskorro-
sion vor dem Quellen ein und ist fiir einen etwaigen Schaden verantwortlich. Bei Polyamid, das hydro-
phil ist, kann eine Zadhigkeitszunahme infolge einer Wasseraufnahme vorliegen. Wenn es zu einem Auf-

quellen kommt, sind meist die Randbereiche betroffen, der Kern bleibt dabei unberiihrt. Die Ursachen
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der physikalischen Medieneinwirkung sind reversibel. Chemische und physikalische Einwirkungen auf
den nachzubehandelnden Kunststoff treten meist zusammen auf. [24, 91, 156]

Mit Hilfe der Hanse’schen Loslichkeitsparameter, die auf den Erkenntnissen von Hildebrand beruhen
(Hildebrand’sche Loslichkeitsparameter), konnen Paarungen von Kunststoff und Chemikalie gefunden
werden, bei denen das Polymer bedingt widerstandsfahig bzw. bedingt bestindig bzw. nicht wider-
standsfdhig bzw. unbesténdig gegen die Chemikalie ist.

Hildebrand hat eine eindimensionale Bewertungszahl aufgestellt, die die Losungs- und Quellgeschwin-
digkeit beschreibt. Hier spielen nahe beieinander liegende Loslichkeitsparameter eine Rolle; je ndher
zusammen sie liegen, desto effektiver ist die Quellung bzw. Losung des Polymers in der Chemikalie.
Wasserstoffbriickenbindungen werden hierbei jedoch nicht betrachtet und lediglich energetische Werte
beriicksichtigt [91]. Uber die Verdampfungsenthalpie, die beim Verdampfen von Substanzen freigesetzt
werden, konnen Riickschliisse z. B. auf die van-der-Waals-Kréfte gezogen werden. Da beim Verdamp-
fen intramolekulare Krifte iiberwunden werden miissen, schloss Hildebrandt auf das Loslichkeitsver-
halten der Substanzen. In seiner Formel werden weitere Kréfte nicht beachtet. Hansen hat sie weiterent-
wickelt, um auch komplexere Substanzen einbeziehen zu konnen. [157]

Hansen beriicksichtigt in seiner Formel 1 zur Berechnung der Loslichkeitsparameter Dispersionskréfte
d4 (2), Dipolkrifte J, (3) und Wasserstoffbriickenbindungen oy (4). Eine Addition der Werte der aufge-
fiihrten zwischenmolekularen Wechselwirkungen ergeben den Langenvektor des Hanse’schen Loslich-
keitsparameters Osp bzw. entsprechen dem Hildebrand’schen Loslichkeitsparameter . Eine Weiterent-

wicklung der Formel bildet damit die dreidimensionalen Loslichkeitsparameter ab.
8% = 85+ 85+ &7, !
Diese Formel setzt sich aus folgenden weiteren Formeln nach [158] zusammen, wobei V dem Molvo-

lumen des Losungsmittels b zw. der Substanzprobe und E der Kohidsionsenergiedichte entspricht [159].

83 = E4JV 2
82 = E,/V 3
p = En/V 4

In einem dreidimensionalen Raum ergibt sich aus den Hanse’schen Loslichkeitsparametern ein Punkt,
der den Mittelpunkt einer Sphare bildet, dessen Radius (Ro) stoffspezifisch ist und experimentell be-
stimmt wird [158]. Geeignete Losungsmittel bzw. Siuren befinden sich innerhalb dieser Sphire. Uber
den Abstand Ra der Loslichkeitsparameter von der Chemikalie zu dem Polymer ldsst sich rechnerisch

iiber die relative Energiedifferenz (RED, Formel 5) die Léslichkeit bestimmen. [157, 160, 161]

Ra 5
RED = —
Ro

Hierbei ergibt sich Ra nach Formel 6, wobei der Index 1 fiir die GroBlen des Losungsmittels und der

Index 2 fiir die GroBen des Polymers stehen.
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Ra = \/4(5011 —8a2)% + (8p1 — pz)2 + (8p1 — On2)?
Uber die relative Energiedifferenz konnen folgende Aussagen getroffen werden:
RED <1  Losungsmittel und Polymer sind sich dhnlich und lassen sich sehr gut mischen.
RED=1  Losungsmittel und Polymer mischen sich zum Teil.
RED>1  Losungsmittel und Polymer mischen sich schlecht oder gar nicht.

In diesem Kontext bedeutet Mischbarkeit, dass Losungsmittel und Polymer sich miteinander vermischen
lassen, sich das Polymer folglich in dem Losungsmittel auflost. Dadurch ist eine Einteilung als ,,gute*

und ,,schlechte” Mischbarkeit nach Hansen gegeben [157, 158].

In der Literatur finden sich fiir eine Vielzahl von Polymeren wie auch von Chemikalien Loslichkeitspa-
rameter. Tabelle 2-7 fiihrt beispielhaft in Anlehnung an Besténdigkeitstabellen die Loslichkeitsparame-
ter der verwendeten Materialien fiir die folgenden Versuche auf. Typischerweise werden die Loslich-

keitsparameter der Substanzen bei 25 °C berechnet oder mit Hilfe von Experimenten bestimmt [162].

Tabelle 2-7: Loslichkeitsparameter fiir PA12, PP und die verwendeten Chemikalien [163 - 167]

Zu Salz- und Schwefelsiure fehlen die einzelnen Angaben der Loslichkeitsparameter, wobei zur Schwe-
felsdure der berechnete Loslichkeitswert in der Literatur nicht zu finden ist.

Bei der Berechnung des Abstandes Ra von PA12 zu den einzeln aufgefiihrten Chemikalien (mit Aus-
nahme von Salz- und Schwefelsiure) ergeben sich folgende Werte, s. Tabelle 2-8. Der Ra-Wert von
PA12 zu Salzsdure wird aufgrund des signifikant héheren dgp groBer sein als die zu den aufgefiihrten

Chemikalien berechneten Werte.
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Tabelle 2-8: Ra-Werte von PA12 zu den aufgefiihrten Chemikalien, berechnet nach Formel 6

Ra von PA12 zu Ra in MPa'?
Ameisensdure 22,95
Chloroform 11,79
Salpetersdure 29,52
Trifluoressigsdure 19,07

Aufgrund der experimentellen Bestimmung von Ry lésst sich erst nach den bzw. nach einem Teil der
Versuche eine Aussage treffen. Dennoch wird hier beispielhaft zur Veranschaulichung der Hanse’sche
Léslichkeitsparameter aufgefiihrt, s. Abbildung 2-20. Zu sehen ist in einem dreidimensionalen Raum
PA12 als graue Kugel mit einem potentiellen Ro. Hinzu kommen die in Tabelle 2-8 aufgefiihrten Che-
mikalien im HSP-Raum. Aus der Literatur ist bereits bekannt, dass erwidrmte Ameisensidure PA12 16st
und sich somit nicht aullerhalb der PA12-Sphére befinden kann. Betrachtet werden hier die Werte bei

Raumtemperatur, weshalb Ameisenséure aullerhalb des PA12-Raumes liegt.
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Abbildung 2-20: Hanse’sche Loslichkeitsparameter im dreidimensionalen Raum bei Raumtemperatur
Uber Bestindigkeitstabellen kénnen ebenfalls die Paarungen von Kunststoff-Losungsmittel ermittelt
werden. Diese beruhen auf den oben beschriebenen Berechnungen und ebenfalls auf Versuchen. Zu-
sdtzlich zu den aufgefiihrten Sduren werden weitere Séuren anhand der Literatur ausgewéhlt. Neben den
berechneten und experimentell bestimmten Paarungen von Kunststoff und Losungsmittel fiir eine gute
bis sehr gute Mischbarkeit liegen weitere Faktoren fiir Quellung bis Losung vor. So kénnen Fehlstellen
wie Risse das Eindringen eines Solvens begiinstigen, wodurch eine groBflédchigere Interaktion stattfin-
det. Ein kontrolliertes Abbrechen der Reaktion wird erschwert und fiihrt zu etwaigen weiteren Einfliis-
sen auf die mechanischen und topographischen Eigenschaften. Schlussfolgernd sollten Bauteile vor ei-

ner chemischen bzw. physikalischen Nachbehandlung auf ihre intakte Oberfliche hin kontrolliert wer-
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den. Das gilt insbesondere fiir MEX-Teile, die in der Regel nicht aus Vollmaterial gefertigt werden und

bei denen Ansammlungen von Chemikalien im Inneren begiinstigt werden. [91]

2.4.2 Mechanische Nachbehandlung

Bei der mechanischen Nachbehandlung, einem spanenden Fertigungsverfahren, werden die Oberflédchen
und Kanten der nachzubehandelnden Bauteile mittels abrasiver Medien beeinflusst. Zu diesem Ferti-
gungsverfahren zdhlt das Gleitspanen, auch als Gleitschleifen oder Trowalisieren, Schleifen, Polieren
und Biirsten bekannt [123]. Das Gleitspanen, das in DIN 8589-17 beschrieben wird, kann weiter in
Entgraten, Reinigen und Glétten unterteilt werden [130, 168]. Dieses Verfahren zeichnet sich durch die

hohe Menge der in einem Prozess nachzubehandelnden Bauteile aus.

Beim Gleitschleifen werden abrasive Medien als ,,Werkzeug* eingesetzt, z. B. Strahlgut aus Korund
oder Metall; ebenfalls werden Gleitschleitkorper aus Keramik oder Kunststoff verwendet. Je nach ge-
wiinschtem Effekt und Bauteilgeometrie werden unterschiedliche Schleifkdrpergrofen eingesetzt, und
auch die Geometrie der stab- bis sternformigen Schleifkdrper ist variabel. [123, 130]

In einer Tellerfliechkraftmaschine CF 1x18 (s. Abbildung 2-21) der Firma OTEC GmbH werden die hier
vorgestellten Versuche durchgefiihrt. Beim Gleitschleifen werden, gesteuert liber einen Schaltschrank
(1), in einem Arbeitsbehélter (2) einer Gleitschleifanlage neben den Schleitkdrpern Prozesswasser (Zu-
fuhr: 5) und Compound zugefiihrt. Durch die Rotation des trommeldhnlichen Behélters wird das Ge-
misch aus Gleitschleifkdrpern und einem Wasser-Compound-Gemisch entlang der Innenseite der Trom-
mel in Bewegung gebracht. Dieses Vorgehen zihlt zum Rotationsschleifen. Nach Beendigung des Gleit-
schleifprozess wird der Arbeitsbehélter durch Kippen iiber einem Art Sieb (3) entleert. Das Siebgitter
hat eine Maschenweite, die zu den Gleitschleifkorpern passt, so dass diese in den Auffangbehélter (4)
fallen konnen. Dem Sieb konnen anschlieBend die nachbehandelten Proben bzw. Bauteile entnommen

werden. [131]
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Abbildung 2-21: Tellerfliehkrafimaschine CF 1x18 des Herstellers OTEC GmbH [131] mit Nummerierung einzelner Kompo-
nenten

Zu den Gleitschleifanlagen zdhlen auch die Schleppschleifanlage und die Zentrifugaltrommel. Bei der
letztgenannten Anlage werden die Bauteile eingespannt und durch das sich nicht in Bewegung befin-
dende Schleifgut gezogen. [130][169] Beim Vibrationsschleifen vibriert der Arbeitsbehilter, wodurch
das Schleifgut in Schwingung gebracht wird. Durch die GroBBe und Masse des Schleifguts im Vergleich
zu den nachzubearbeitenden Bauteilen kann ein Abtrag stattfinden kann. [170] Die Bearbeitungszeit ist
je nach gewlinschter Oberflichenbeschaffenheit variabel und kann zwischen 0,5 h und 5 h liegen. Die
Firma OTEC, Hersteller von Anlagen zum Oberflachenfinishing, wozu u. a. das Entgraten, Schleifen
und Polieren zihlt, untereilt das Gleitschleifen je nach Wassermenge und Bearbeitungszeit in Nass-

schleifen und Nasspolieren. [130, 131]

Zu den Vorteilen dieser Nachbehandlung zédhlt zum einem die einfache Handhabung und ungefahrliche
Benutzung aufgrund der eingesetzten Betriebsmittel. Neben den Gleitschleifkdrpern wird eine Com-
pound-Ldsung, die mit dem zugefiihrten Wasser vermengt wird, eingesetzt und lisst sich nach einer

chemischen Reinigung je nach verbleibenden Inhaltsstoffen tiber den Abfluss entsorgen [171].

Nachteile der beschriebenen Nachbehandlungsmethode ergeben sich durch die Ausgangsgeometrie des
Bauteils bzw. der Bauteile. Vorgegeben durch die GroBe der Gleitschleifkdrper konnen Bereiche, die
Winkel, Zwischenrdume und Vertiefungen besitzen, die im Abstand oder Durchmesser kleiner oder

gleich dem durchschnittlichen Durchmesser des Schleifkorpers sind, nicht erreicht werden. Auch ein
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Verklemmen der Schleifkdrper z. B. in Bohrungen und Nuten ist moglich. Ebenso wenig eignet sich
dieses Verfahren, wenn nicht alle Flachen oder Grate eines Bauteils nachbehandelt werden sollen.

Fiir die Reduzierung der Oberflachenrauheit von PBF-LB/P-Bauteilen eignet sich das Gleitschleifen mit
Keramik- oder Kunststoffschleifkorpern. Dabei bestehen fiir die beiden Werkstoffe der Gleitschleifkor-
per unterschiedliche Vorteile. So sind Keramikschleifkdrper preiswerter, konnen aber splittern. Kunst-
stoffschleitkorper werden entsprechend fiir eine schonendere Bearbeitung und bei weicheren Materia-
lien eingesetzt, und auch die resultierenden Oberflédchen sind feiner als nach dem Gleitschleifprozess

mit Keramikschleifgut. [130]
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3 Aufgabenstellung und Zielsetzung

Aufgrund der Oberfldchenbeschaffenheit von additiv gefertigten Bauteilen ist die Nachbehandlung zur
Optimierung der Rauheitswerte in der Forschung wie auch in der Industrie von grofler Bedeutung. Di-
verse Ansitze werden bereits erfolgreich als Dienstleistung angeboten, und es sind auch einige dieser
Nachbehandlungsanlagen zu erwerben. In den letzten Jahren konnte der Markt wachsen, was den Bedarf
an nachbehandelten additiv gefertigten Bauteilen deutlich macht. Ein weiterer wichtiger Faktor neben
der Verbesserung der Oberflachentopographie ist das Beibehalten bzw. das Verbessern der mechani-
schen Eigenschaften. Entsprechend wichtig ist es, Aufschluss iiber den Einfluss einer Nachbehandlung
auf die mechanischen Eigenschaften zu gewinnen und dabei gleichzeitig die Geometrie sowie die Form-
und MaBhaltigkeit zu beriicksichtigen. Neben diesen Untersuchungen kann zudem eine mogliche Aus-
wirkung auf das thermische Verhalten gepriift werden. Die Zielsetzung der vorliegenden Arbeit gliedert

sich deshalb in die folgenden Teilziele bzw. Forschungsfragen:

Welchen Einfluss zeigen die untersuchten Nachbehandlungsverfahren auf die topographischen Eigen-

schaften und in welchem Zusammenhang stehen dazu die mechanischen Eigenschaften?
Welche Auswirkung hat die Nachbehandlung mit einer Chemikalie auf das Schmelzverhalten?

Welche Eignung besitzen die Nachbehandlungsverfahren fiir die Materialextrusion und fiir das pulver-

bettbasierte Strahlschmelzen?
Welches Nachbehandlungsverfahren eignet sich fiir komplexe Geometrien?

Aus den ermittelten Teilzielen bzw. Forschungsfragen ergibt sich die Vorgehensweise dieser Arbeit,
deren Aufbau im folgenden Schaubild (Abbildung 3-1) erldutert wird. Beginnend mit den Ausgangsma-
terialen und ihrer jeweiligen Zusammensetzung zur Fertigung von Proben, werden basierend auf dem
Stand der Technik die Nachbehandlungsmethoden festgelegt. Dabei sollen verschiedene Nachbehand-
lungsmethoden zum Vergleich angewendet werden. Im Anschluss werden die nachbehandelten Proben
anhand ihrer relevanten Eigenschaften charakterisiert. Je nach Geometrie sollen die angewendeten
Nachbehandlungsverfahren im Hinblick auf die erzielten Oberflachenrauheiten, die Form-, Maf3- und
Geometriednderungen, die mechanischen Eigenschaften sowie die Anwendbarkeit bewertet werden. Die

so ermittelten Daten werden aufbereitet, visualisiert und analysiert.
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Ausgangsmaterial Nachbehandlungs Charakterisierung Einfluss der
methode der Nachbehandlungs
Bauteileigenschaften methoden
| Materialauswahl | Stand der | Messgerite | | Beschreibung |
i Technik i
n +
Aufbauund Auswahl Topologische | Diagramme |
Eigenschaften Eigenschaften
: ! ¥
Material- Festlegung von Mechanische
zusamimensetzung Parametern Eigenschaften
| Fertigung I—-l Nachbehandlung |—>| Uberpritfung |—>| Auswertung |

Abbildung 3-1: Schaubild zur Aufgabenstellung, aufgeteilt in vier Blocken: Ausgangsmaterial, Nachbehandlungsmethode,
Charakterisierung der Bauteileigenschaften und des Einflusses der Nachbehandlungsmethode, zzgl. der einzelnen Schritte

Neben einfachen Probegeometrien und Zugstéiben werden Probekdrper untersucht, die mogliche Gren-
zen der einzelnen Verfahren aufzeigen. Neben den Probegeometrien, die mit verschiedene Wandstérken,
Séulendurchmessern und Ecken fiir die Versuche mit PBF-LB/P/PA12-Proben angewendet werden,
werden verschiedene Materialien beriicksichtigt. Ebenso werden Zugproben aus mit Glasperlen durch-
mischtem PA12 und PP-Zugproben betrachtet. Hinzu kommt die Untersuchung von PA12-Proben aus
der MEX, wobei sich auch hier das Material unterscheidet, da es beim PBF-LB/P-Verfahren in Pulver-
form und beim MEX-Verfahren in Strangform vorliegt. Beim MEX-Verfahren werden zwei verschie-
dene Filamente betrachtet. Das Hauptaugenmerk liegt weniger auf der Fertigung, obwohl Einstellungen
von Parametern wie z. B. Laserleistung und Scangeschwindigkeit beim PBF-LB/P-Verfahren oder Fiill-
dichte und Schichtstirke beim MEX-Verfahren Auswirkungen auf die Topographie oder auch die me-
chanischen Eigenschaften haben. Bei den Vergleichen der auf unterschiedlichen Anlagen unterschied-
lich nachbehandelten Proben aus verschiedenen Materialien wird ein Einfluss der drei aufgefiihrten
Komponenten erwartet. Allerdings werden die jeweiligen Proben untereinander verglichen, um die auf-

geflihrten weiteren Einflussfaktoren auflen vor zu lassen.

Nach den eingesetzten Nachbehandlungsverfahren wird die Oberflachentopographie mittels der Rau-
heitsmessung analysiert und miteinander verglichen. Mit Hilfe von Zugpriifungen werden die mechani-
schen Eigenschaften bestimmt, um so festzustellen, welchen Einfluss eine Nachbehandlung auf die
Kennwerte zeigt. Zur Untersuchung des Einflusses der Nachbehandlung mit einer Chemikalie auf das
verarbeitete Material werden Dynamische-Differenzkalorimetrie-(DSC-)Messungen eingesetzt. Mittels
der DSC-Analyse kann tiberpriift werden, welche Auswirkung gerade die Nachbehandlung mit einer
Saure auf das Schmelz- und Kristallisationsverhalten des untersuchten Polymers besitzt. Ebenso werden

nachbehandelte Proben einer thermogravimetrischen Analyse (TGA) unterzogen. Hieriiber kann eine
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Massednderung bei Erwdrmung der Probe aufgezeichnet werden. Je nach Einfluss der Chemikalie auf
das Polymer lisst sich ermitteln, ob es zu einer chemischen Anderung wihrend der Nachbehandlung
kam. Im Anschluss kénnen mit Hilfe einer FTIR-Spektroskopie (Fourier-Transformations-Infrarot)
Riickschliisse auf die einzelnen Bestandteile der nachbehandelten Probe gezogen werden, sofern iiber

die TGA ein Bedarf festzustellen ist.

Die ermittelten Werte werden im Anschluss aufbereitet und analysiert, um Aussagen liber die Einwir-

kungen der Nachbehandlungsmethoden treffen zu kdnnen.
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4 Methoden und Vorgehensweise

Fiir die Versuche werden definierte Probekdrper gefertigt, die aus verschiedenen Materialien und aus
zwei unterschiedlichen additiven Fertigungsverfahren stammen. Fiir die Nachbehandlung werden die
zwei geeignetsten Verfahren und der dazugehorige Versuchsaufbau dargestellt. Zur Charakterisierung
der Bauteileigenschaften der unbehandelten und nachbehandelten Proben werden die durchgefiihrten
Messmethoden zur Bestimmung der Rauheit, der MaBe, der mechanischen Eigenschaften und des

Schmelzverhaltens beschrieben.

4.1 Probenplanung

Fiir die Versuche werden verschiedene Probekorper herangezogen. Der groBite Teil der hier vorgestellten
Versuche wird mit Proben aus PA12 durchgefiihrt, die auf der EOS-Anlage Formiga P100 mit dem

Standardparametersatz gefertigt wurden.

Ein GroBteil der hier beschriebenen und ausgewerteten Versuche erfolgte in dem gemeinsam mit dem
Lehrstuhl Kunststofftechnik (LKT) der Universitit Erlangen-Niirnberg durchgefiihrten Projekt
»LZE- LS II*. In diesem wurden die Kurz- und Langzeiteigenschaften nachbehandelter PA12-Zugpro-
ben untersucht, zudem aber auch PP-Proben betrachtet. Hierfiir erfolgten die Nachbehandlungsversuche
am eigenen Lehrstuhl Fertigungstechnik, die Untersuchung der mechanischen Eigenschaften und die

Auswertung iiber REM-Aufnahmen fanden am LKT statt.

Zu weiteren Versuchen an glasgefiillten PA12-(PA2201-)Zugproben kam es am Lehrstuhl Fertigungs-
technik im Rahmen des Projekts ,,L.S-Prop — Einfluss der Materialzusammensetzung und Oberflachen-
struktur von Laser-gesinterten Modellpropellern auf die Prognosegenauigkeit von Propulsionsversu-
chen [16]. Fiir dieses Projekt wurden Vielzweckpriifkorper des Typs 1A aus PA12 mit einem Fiillstoff
vermengt und auf einer Vanguard HiQ HS des Anlagenherstellers 3D Systems liegend mit den Parame-
tern nach Tabelle 4-1 gefertigt. Fiir das Projekt ist neben den verschiedenen Fiillstoffen und -mengen
der Einfluss einer Nachbehandlung von Interesse. Fiir die vorliegende Arbeit werden Zugproben mit

30 Vol% Glaskugeln betrachtet.

Tabelle 4-1: Prozessparameter fiir PA12 mit 30 % GK aus [16]
Experiment- Oberflachenenergiedichte | Laserleistung | Prozesstemperatur
Nr. Es in J/mm? Pin W Tin°C
\A! 0,018 36,6 175
V2 0,021 42,7 175
V3 0,024 48,8 175

Bei konstanten Werten liegt der Hatchabstand bei 0,2 mm und die Schichthéhe bei 0,1 mm. Die Scan-

geschwindigkeit wird auf 10.160 mm/s festgelegt. Fiir die Untersuchungen werden anhand von Vorver-
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suchen Parameter zur Nachbehandlung ermittelt, die im Anschluss auf die Nachbehandlung von Zug-

proben iibertragen werden.

4.1.1 Probenmaterialien

Polyamid 2200 (PBF-LB/P)

Fiir die Versuche wird PA12 mit Titanoxid mit einem E-Modul von 1.650 N/mm?, einer Zugfestigkeit
von 48 MPa und einer Bruchdehnung von 18 % verwendet [172]. Als Basispulver wird ein PA12-Pulver
der Evonik Industries AG von der Firma EOS GmbH aufbereitet und angepasst. Das im Prozess ver-
wendetet PA12-Pulver liegt als Mischung aus Neu- und Altpulver vor. Als Altpulver wird jenes Pulver
bezeichnet, dass im Laser-Sinter-Prozess zur Verfiigung stand, aber nicht zum Bauteil verarbeitet wurde
und als sogenannter Pulverkuchen iibrig bleibt. Uber MVR-Messungen kann das geeignete Mischungs-
verhiltnis bestimmt werden. Ein gemal der Literatur optimaler MVR-Wert fiir PA12 liegt zwischen
30 ¢cm*/10 min und 50 cm*/10 min [21]. Bei einem Mischungsverhiltnis von 60 % Neupulver und 40 %
Altpulver kann ein MVR-Wert von durchschnittlich 32 ¢m?/10 min am Lehrstuhl Fertigungstechnik fiir
die vorliegende Arbeit erreicht werden. In Kapitel 4.4.5 wird auf die MVR-Messmethode néher einge-
gangen. In der Literatur wird meist ein Mischungsverhéltnis von 50 : 50 empfohlen, um Prozesssicher-
heit zu garantieren, jedoch ist auch ein hoherer Altpulveranteil zwischen 60 % und 70 % zu verarbeiten

[21]. Die MVR-Messungen erfolgen iiber MeltFlow von der Firma Karg Industrietechnik. [55, 173]

Polyamid 2201 mit Glaskugeln (PBF-LB/P)

Fir das Gemisch aus PAl2-natur-Pulver und Glaskugeln wird PA2201 verwendet. Dazu werden
30 Vol% Borsilikatperlen (Spheriglass 3000E CP03, Potters Industries) mit einer Partikelgrofle von 30
bis 50 um dem PA12-natur mittels eines dreidimensionalen Mischers (Turbula, Willy A. Bachofen) bei
einer Nenndrehzahl von 23 U/min beigemischt. Nach einer Stunde liegt eine homogene Verteilung der
Glaskugeln im PA12 vor. Der so erreichte Elastizititsmodul von 68.900 N/mm? liegt um das ca. 40-Fa-
che héher als der E-Modul von PA12-natur (1.700 N/mm?). [16, 174] Durch die Beimischung von Glas-
kugeln kann neben der Erhdhung des E-Moduls die Warme- und Temperaturbestdndigkeit und u .a. die

VerschleiBfestigkeit gesteigert werden [175].

Polypropylen (PBF-LB/P)

Fiir die Zugproben aus PP wird das Ausgangsmaterial Rolaserit PPO1 als Neupulver auf einer Vanguard
HS des Anlagenherstellers 3D Systems bei der Firma AM Polymers GmbH verarbeitet. Hier wird auf
die Zumischung von Altpulver verzichtet, da beim Neupulver ein definierter Zustand vorliegt, der somit
ndher am Referenzwert der Datenblatter liegt. Bei einer Prozesstemperatur von 120 °C werden mit einer

Schichtstirke von 0,1 mm die Zugproben gefertigt.
Nylon 12 (MEX)

Fiir die MEX-Zugproben wird Nylon 12 FDM der Firma Stratasys Ltd verwendet; das Material ist nur

in Schwarz erhéltlich, weshalb hier dem Ausgangsmaterial noch ein Farbemittel beigemengt wird. Da
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das Filament von Stratasys Ltd stammt und auf einer Anlage dieser Firma verarbeitet wird, liegen die

Parameter als vordefinierter Datensatz vor.

PA 2200 — MeltFox (MEX)

Weitere MEX-Zugproben werden ebenfalls aus PA12 gefertigt. Allerdings ist das Ausgangsmaterial
recyceltes PA12-Pulver der EOS GmbH aus dem PBF-LB/P-Prozess. Uberschiissiges Altpulver, das bei
dem Prozess immer anfillt, wird aufgeschmolzen und zu Filament verarbeitet. Das verwendete Melt-

Fox-Filament stammt von der Firma AM Filament und ist, wie das Ausgangsmaterial, weif3.

4.1.2 Probekorper
Polyamid 2200 (PBF-LB/P)

Auf einer P100-Laser-Sinter-Anlage der Firma EOS GmbH werden die PA2200-Proben fiir die Vor-
und Hauptversuche generiert.

Fiir die Zugversuche zur Ermittlung der mechanischen Eigenschaften werden Vielzweckpriifkdrper
(Zugprobe) des Typs 1A, s. Abbildung 4-1, mit einer Gesamtlange von 180 mm (1) nach DIN EN 527-2
aus PA12 stehend gefertigt. Zwischen den beiden Enden der Schultern des sogenannten Priifkopfes (3)
liegt die Versuchslidnge (2), auch als Messlidnge bezeichnet; iiber diesen Bereich besitzt die Zugprobe
einen konstanten Querschnitt (4), der sich beim Ziehen verjlingt. [176]

Eine Ausrichtung der Zugprobe in z-Richtung (stehend) wird in der Regel gewihlt, da aufgrund der
Anisotropie in dieser Aufbaurichtung und damit in Zugrichtung reduziertere mechanische Eigenschaften
gegeniiber liegenden Vielzweckpriifkdrpern vorliegen, vgl. Kapitel 2.1.3. Ebenfalls sind bei stehenden

Zugproben die Rauheitswerte, z. B. R;, grofler und somit die Oberfléchen rauer.

Basierend auf den GrundmalBen dieser Zugprobe werden fiir die Vorversuche quadratische PBF-LB/P-
Probekdrper (5) mit einem MaB3 von 50 mm x 4 mm x 10 mm (L x B x H) hergestellt.

5

3 o [n

4

Abbildung 4-1: Darstellung eines Vielzweckpriifkorpers Typ 14 nach DIN EN 527-2 mit Skizze eines Probekdrpers fiir Vor-
versuche

Hinzu kommen PA12-Probekdrper mit Saulen ,,S“, Ecken ,,E“ und Wianden ,,W*. Diese Proben sollen
dazu dienen, die einzelnen Nachbehandlungsverfahren auf ihre Grenzen zu liberpriifen.

Probekdrper ,,S“, s. Abbildung 4-2, zeigt neben den kreisrunden Aussparungen Sdulen. Der Grundkor-
per besitzt die GrundmaBe von 35 mm x 18 mm x 10 mm (L x B x H). Auf der gegeniiberliegenden, in

der Abbildung nicht sichtbaren Seite befinden sich, gespiegelt am Grundkorper, in gleicher Formation
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und gleichen Maf3en die Saulen. Mit den Mallen zwischen 2 mm und 10 mm werden die kreisrunden
Aussparungen definiert, die Sdulen besitzen Durchmesser zwischen 1 mm und 4 mm. Fiir alle drei Pro-

bekorper (S, W und E) finden sich die Zeichnungsableitungen im Anhang 7.

Abbildung 4-2: Probekérper ,,S* mit Siulen und Licher, Mafe in der Zeichnungsableitung im Anhang 7

Eine Herausforderung wird hier das Gleitschleifen der Proben darstellen, da im Gegensatz zur
Nachbehandlung mit einer Chemikalie mechanische Krifte insbesondere auf die Saulen wirken. Hier
besteht die Gefahr einer Deformation bzw. des Abbruchs der Séulen. Eine dhnliche Problematik liegt
bei der Probengemoetrie ,,W* vor.

Probekdrper ,,W* besitzt in unterschiedlichen Wandstirken mit verschiedenen Abstdnden zueinander
Stege, zudem ein extrudiertes Kreuz mit einer Wandstédrke von 1 mm, s. Abbildung 4-3. Mit den MaBlen
50 mm x 40 mm x 5 mm (L x B x H) definiert sich der Grundkorper.

S —

e

Abbildung 4-3: Probekorper ,, W* mit Wiinden, Mafse in der Zeichnungsableitung im Anhang 7
Zwischen den Winden sind Abstdnde von 3 mm bis 8 mm, die Wandstirken reichen von 0,75 mm bis
3 mm.
In der nachfolgenden Abbildung 4-4 wird der Probekorper ,,E“ mit seinen recht- und dreieckigen Aus-

sparungen und Winkeln dargestellt.
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Abbildung 4-4: Probekérper ,, E* mit Ecken und rechteckigen Aussparungen, Mape in der Zeichnungsableitung im Anhang 7
Die Winkel der offenen dreieckigen Einschnitte betragen zwischen 20° und 45°, die MaBle der offenen
rechteckigen Aussparungen sind zwischen 2 mm und 10 mm grof3 und die quadratischen Aussparungen
liegen bei 4 mm und 6 mm, wobei der rechteckige Ausschnitt Mafle von 2 mm x 4 mm misst. Insgesamt
belaufen sich die Aulenmalie der Probe ,,E“ auf 35 mm x 8 mm x 30 mm (L x B x H).

Bei den drei Geometrien besteht das Risiko, dass Gleitschleifkorper in Abhingigkeit von ihrer GrofBe
zwischen den Stegen oder in den Lochern und Aussparungen verklemmen und nachtriglich entfernt
werden miissen. Eine Nachbehandlung mit einem liquiden Medium kann je nach Positionierung der
Probe die Problematik einer Ansammlung in den Ecken mit sich bringen.

In Abbildung 4-5 ist die Anordnung der Proben im virtuellen Bauraum der PBF-LB/P-Anlage Formiga
P100 zu erkennen. Zur visuellen Unterscheidung ist der sich in der Mitte befindende Probekdorper ,,W*

in Orange dargestellt.

Abbildung 4-5: Baujoblayout der Probenfertigung ,, W*, dargestellt in Orange, ,,E* und ,,S* auf der PBF-LB/P-Anlage For-
miga P100
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Polyamid 2201 mit Glaskugeln (PBF-LB/P)

Fiir die Nachbehandlungsversuche mit Séure und anschlieBenden Zugversuchen werden aus PA12 mit

GK Zugstibe auf einer Vanguard am Lehrstuhl Fertigungstechnik liegend gefertigt. In Bewegungsrich-

tung der Walze (x-Richtung) werden die Proben ausgerichtet, s. Abbildung 4-6.

Polypropylen (PBF-LB/P)
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Nylon 12 (MEX)

Im Rahmen eines MERCUR-Forschungsvorhaben mit dem Titel ,,Analyse des Produktentstehungspro-
zesses bei der Kombination additiver und subtraktiver Fertigungsverfahren fiir die Herstellung von Mul-
timaterialprodukten® werden auf der Fortus 450mc Zugproben des Typs 1A stehend und liegend aus
schwarzem PA12 gefertigt. Die Anlage gehort zu den mechanischen Werkstitten der Universitéit Duis-
burg-Essen. Aufgrund der verfahrensbedingten Eigenschaften werden die Zugproben in drei Bauteil-
orientierungen gefertigt. Mit einer Schichthohe von 0,33 mm werden sie mit der Infillart ,,solid*, also
mit 100 % Fiilldichte, generiert. Fiir die Extrusion wird eine Diise des Typs ,, 20 verwendet, die einen
Austrittsdurchmesser von 0,52 mm besitzt. Eine schematische Darstellung des Aufbaus der z- und y-

Vielzweckpriifkorper ist in Abbildung 4-8 zu sehen.
N

OGO

<

1;0,1'#!&'

’v
A

(3
9
W

)
5
5

5
5
A

)
WX
2

5
S

Lt

Abbildung 4-8: Orientierung der Nylon-12-MEX-Zugstibe auf der Fortus 450mc, beispielhaftes Baujoblayout zur Anzeige
der jeweiligen Ausrichtung (A, B und C)

Fiir die Untersuchung der mechanischen Eigenschaften wird fiir das Projekt die stehende Ausrichtung
nochmals variiert (B und C).

Zusammen mit dem Lehrstuhl fiir Produktionssysteme (Universitdt Bochum), dem Institut fiir Konstruk-
tion und Werkstoffpriifung (Technische Universitidt Dortmund) und dem Institut fiir spanende Fertigung
(Technische Universitdt Dortmund) wird das Projekt durchgefiihrt. In diesem Rahmen entstand eine
Verdffentlichung mit dem Titel ,,Untersuchung des Einflusses verschiedener Nachbehandlungsmetho-
den auf die Eigenschaften additiv gefertigter FDM-Nylon-12-Proben® [96]. In dem Paper wird der Be-
griff FDM stellvertretend fiir MEX verwendet, da die Zugproben auf einer Anlage der Firma Stratasys
gefertigt wurden.
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PA 2200 — MeltFox (MEX)

Vergleichend hierzu werden PA12-Zugstébe liegend auf einer-Desktop-MEX-Anlage gefertigt, da ste-
hende MEX-Proben beim Fertigen ohne Stiitzstrukturen bei der Materialextrusion ein hoheres Risiko
fiir einen Prozessabbruch mit sich bringen. Besonders durch ihre geringe Kontaktfliche zur Bauplatt-
form sind Prozessabbriiche bei einer Desktop-MEX-Anlage aus Erfahrung wahrscheinlicher als z. B.
auf einer Industrieanlage wie die Fortus 450mc. Um einen weitestgehend anwendbaren Vergleich zu
den Zugproben, die auf der Fortus gefertigt wurden, zu haben, werden die Parameter fiir die Desktop-
Anlage mdglichst vergleichbar bzw. identisch eingestellt, s. Tabelle 4-2. Da eine Fiilldichte (Infill) von
100 % gewdhlt wird, wird kein Infillmuster generiert, die Ablegestrategie der Bahnen im Inneren ver-

lauft im 90°-Winkel zur Auf3enkontur.

Tabelle 4-2: Eingestellte Fertigungsparameter fiir Nylon 12/Fortus und PA12/Qidi

Material | Nylon 12 (Stratasys) | PA12 (AM Filament)
Einstellungen
Schichthéhe 0,33 mm 0,3 mm
Konturbreite 0,58 mm 0,4 mm
Infillmuster ,,One contur* linear
Infilldichte 100 % 100 %
Diisendurchmesser (Austritt) T20/ 0,52 mm 0,4 mm

Auf der MEX-Anlage ,,Qidi X-pro* wird das recycelte Filament mit einer Temperatur von 250 °C auf-
geschmolzen und auf die 100 °C beheizte Bauplattform aufgebracht. Das Baujoblayout ist in Abbildung

4-9 zu sehen.

Abbildung 4-9: Orientierung der PA12-MEX-Zugstibe im virtuellen Bauraum einer MEX-Desktopanlage ,, Qidi X-pro*
Die ,,Qidi X-pro* bietet sich zudem den Vorteil, dass die MEX-Anlage einen geschlossenen Bauraum
besitzt und somit eine gleichmiBige Warmeverteilung aufweist, die sich durch die beheizte Bauplatt-
form und das Fehlen von Zugluft ergibt. Dies gewahrleistet einen Prozess mit wenigen bis keinen Tem-

peraturschwankungen im abgelegten Material.
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42 Mechanische Nachbehandlung

In Abbildung 4-10 lassen sich die im Ishikawa-Diagramm aufgefiihrten potentiellen Einflussgréfien auf
AF-Bauteile ersehen, die durch eine mechanische Nachbehandlung, das Trowalisieren bzw. Gleitschlei-
fen, Einfluss auf die Reduzierung der Rauheit nehmen. Neben der Reduzierung der Rauheit kénnen

diese Einflussgroflen auch Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaften mit sich bringen.

Maschinenseitig Bauteilseitig
Wassermenge Drehzahl Geometrie “M
Mischungsverhiltnis Additives Verfahren
Bearbeitungszeit \ Masse Reduzierung
Topologie der Rauheit/
AF-Bauteil Verdnderung
Schleifkérperwerkstoff df.}r TR
Schleifkorpergrife/ Eigenschaften
Compound
Schleifkorperform
Verfahrensseitig

Abbildung 4-10: Potentielle Einflussgrofien nach Ishikawa durch das Gleitschleifen von AF-Bauteilen zur Reduzierung der
Rauheit und Verdnderung der mechanischen Eigenschaften nach [66]

Bei der mechanischen Nachbehandlung wird auf die Tellerfliehkraftanlage der Firma OTEC zuriickge-
griffen, die neben verschiedenen Gleitschleifkérpern am Lehrstuhl Fertigungstechnik zur Verfiigung
steht. Bei den Gleitschleifkorpern handelt es sich um Keramik- und Kunststoffschleifgut in unterschied-
lichen GroBen und Formen. Fiir die Versuche wird von den vorhandenen Schleifmitteln pyramidenfor-
miges Keramikschleifgut mit einer Grundflache und Hohe von 4 mm ausgewdhlt. Diese Auswahl basiert
auf Vorversuchen, bei denen verschiedene Gleitschleitkdrpergeometrien bei gleichen Parametereinstel-
lungen in der Gleitschleifanlage mit Proben verwendet und anhand der Ergebnisse der Rauheitswerte
ausgewertet wurden.

Uber die statistische Versuchsplanung lisst sich der Einfluss der verschiedenen einstellbaren Parameter
ermitteln. Fiir die mechanische Nachbehandlung und die drei zu variierenden Gréf3en wird ein vollfak-
torieller Versuchsplan erstellt. Beim Gleitschleifen werden die Faktoren Rotationsgeschwindigkeit (A),
Prozesszeit (B) und Wasserzulaufmenge (C) eingestellt. Die Schleifkdrpermenge, die Probenmenge pro
Durchlauf und die Schleifkdrpergeometrie bleiben unverindert. Uber Formel 7 kann der Versuchsauf-

wand bestimmt werden, dabei gibt n; die Stufenanzahl und nr die Anzahl der Faktoren an.

ne
n, =n, 7

Mit den hier zu variierenden drei Faktoren mit je zwei Stufen ergibt sich ein Versuchsaufwand von acht
Faktorstufenkombinationen. Die Stufen sind die einzustellenden Werte der Faktoren, der niedrigere
Wert wird im Versuchsplan mit einem ,,— und der hohere Wert mit einem ,,+* gekennzeichnet. Welchen

Effekt der jeweilige Faktor auf das zu untersuchende Ergebnis besitzt, kann mittels Formel 8 bestimmt
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werden. Zur Ermittlung sind die Messwerte erforderlich. Im vorliegenden Fall sind es die Rauheitswerte

der nachbehandelten Proben.

m
2 8
Eff.= —Z(Vorzeichen V)
me
Zur Berechnung von y; wird der Mittelwert nach Formel 9 gebildet.
Xty i 9

: m

Mit m wird die Faktorstufenkombination, hier m = 8, angegeben. Ein 23-Versuchsplan wird tabellarisch

wie folgt dargestellt: [178, 179]

Tabelle 4-3: Vollfaktorieller Versuchsplan nach [178]

A B C AB AC BC ABC ¥

1 - — —~ + + + —
2 + — - - - - n
3 - + - - + + +
4 — —~ + + - — +
5 + + -~ + - —~ -
6 + -~ + -~ + + -
7 - + + -~ —~ - —~
8 + + + + + + +
Eff.

Mit Hilfe dieses Versuchsplanes konnen die Effekte der Rotationsgeschwindigkeit, der Prozesslaufzeit
und der Prozesswassermenge abgeschétzt und bewertet werden. Wenn eine signifikante Zwei-Faktor-
Wechselwirkung vorliegt, das heilit AB, AC oder BC einen hohen Effekt zeigen, dann werden die Mit-
telwerte der Faktorstufenkombinationen betrachtet. Falls eine Drei-Faktor-Stufenkombination (ABC)

signifikant vorliegen sollte, miissen die drei Faktoren zusammen betrachtet werden. [178]

4.3 Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Fiir die Auswahl der Chemikalien fiir die chemische bzw. physikalische Nachbehandlung wird anhand
von ,,Bestindigkeitstabellen eine Auswabhl fiir PA12 getroffen. Durch einen Abgleich der Literatur [22,
72] mit den Tabellen von Materialherstellern [180, 181] und einer Auflistung einer Chemietechnik
GmbH [182] werden in der Tabelle im Anhang 1 die Chemikalien aufgefiihrt, gegen die PA12 nicht
widerstandsfahig ist. Einige Quellen sind hier recht allgemein gehalten und geben eine Nicht-Wider-
standsfahigkeit gegeniiber Mineralsduren, organischen Séuren und oxidierenden Sduren an. Zu den star-
ken Mineralsduren zéhlen u. a. Schwefel-, Salpeter- und Salzsduren (griin markiert) und zu den starken

organischen Séuren z. B. Phosphor- und Trifluoressigsédure (blau markiert), wobei Trifluoressigséure zu
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der Gruppe der Carbonséduren zéhlt (schwarz umrandet) [183]. Einige der aufgelisteten Sduren kommen
nicht zum Einsatz, da sie ein zu hohes Risiko in der Anwendung darstellen. Kénigswasser, ein Gemisch
aus Salz- und Salpetersdure, das zu den oxidierenden Séuren (orange markiert) zahlt, wird aufgrund der
Entsorgungsproblematik iiber das Chemikalienlager der Universitit Duisburg-Essen nicht verwendet
[22].

In Abbildung 4-11 sind im Ursache-Wirkungs-Diagramm verschiedene EinflussgroBen aufgefiihrt, die
zu einer Reduzierung der Oberflachenrauheit und zu einer Verdnderung der mechanischen Eigenschaf-
ten fiihren kdnnen. So liegt eine Beeinflussung durch die Fertigung des Bauteils selbst vor, ebenso durch

die duBeren Faktoren, die Nachbehandlungsmedien und die Einwirkbedingungen.

Emwirkbedingungen Medium
Konzentration
Temperatur
Bearbeitungszeit Aggregatzustand Reduzierung
\ der Rauheit/
AF-Bauteil Veranderung
7 der mech.
usammensetzung :
Fiillstoffe Eigenschaften
Compound
Fertigung

Bauteil

Abbildung 4-11: Potentielle Einflussgrofsen nach Ishikawa durch die Nachbehandlung eines AF-Bauteils mit einer Chemika-
lie zur Reduzierung der Rauheit und Verdnderung der mechanischen Eigenschaften nach [66]

Anhand der Literatur und durch Belegung der Hanse’schen Loslichkeitsparameter wird eine Auswahl
der Chemikalien festgelegt. Neben den Sduren selbst sind deren Konzentration und Temperatur sowie
die Einwirkzeit und ihr Aggregatzustand, also ob fliissig oder dampfformig, von Bedeutung. Tabelle 4-4
zeigt eine Auswahl (Auszug aus der Literaturrecherche aus dem Anhang 1) von Séuren zur Nachbe-
handlung von PA12 neben der verwendeten Konzentration. Unter der Angabe der Konzentration [c] ist
die Stoffmengenkonzentration zu verstehen. Diese gibt Auskunft {iber die Stoffmenge des gelosten Stof-

fes [n] pro Volumen [V] Losung. [183]
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Tabelle 4-4: Konzentrationen der verwendeten Chemikalien zur Nachbehandlung von PA12

Chemikalie Konzentration in %
Ameisensiure 98
Chloroform 93,9
Methansulfonsiure 99
Salpetersdure 65
Salzséure 37
Schwefelsdure 95
Trifluoressigséure 99

Fiir PP ergibt sich anhand der Literatur die im Anhang 2 befindliche Tabelle mit Chemikalien, gegen
die Polypropylen unbestindig ist. Oxidierend wirkende Séuren greifen PP bei Raumtemperatur an, so
z. B. Chlorsulfonsiure oder konzentrierte Salpetersédure. Toluol liegt im sphirischen Raum von PP, er-
mittelt iber die Hanse’schen Loslichkeitsparameter, wodurch ein Einfluss erklart werden kann. Fiir die

PP-Nachbehandlungsversuche wird Toluol als Losungsmittel verwendet. [66, 72, 91]

4.3.1 Tauchéitzen
Unter einer Absaughaube werden die Versuche mit den aufgefiihrten Chemikalien durchgefiihrt. Dazu
werden Bechergldser und Haken zum Authéngen fiir die Proben benétigt. Hinzu kommt eine geeignete
personliche Schutzausriistung, um Hautkontakte und das Einatmen der Ddmpfe zu vermeiden. Alle Che-
mikalien werden fiir die Nachbehandlung von PA12 bei Raumtemperatur verwendet und nicht erwérmt.

Fiir die Nachbehandlung von PP wird Toluol auf 50 °C und 100 °C erwérmt.

Die nachbehandelten Proben bleiben aufgehidngt an einem Stativ unter der Absaughaube fiir mindestes
24 Stunden, um eine vollstdndig trockene Probe zu gewihrleisten. So kdnnen sich Chemikalienreste
verfliichtigen, die durch eine im Anschluss an die Nachbehandlung stattfindende Neutralisation nicht

entfernt wurden.

Zur Neutralisation ausgewéhlter Proben wird eine Wanne mit VE-Wasser gefiillt und die Proben nach
der Nachbehandlung in die gefiillte Wanne gelegt. Uber pH-Messungen mit dem Lackmus-Test kann
festgestellt werden, dass nach sechs bis sieben Spiilvorgéngen das VE-Wasser nicht mehr sauer ist und
die Proben frei von noch anhaftenden Sdureresten sind. Fiir jeden Spiilvorgang wird neues VE-Wasser
in die Wanne gefillt. Hierfiir dienen Teststreifen, die mit einem Farbstoff, Lackmus, versehen sind.
Kommt der Teststreifen mit sauren oder basischen Stoffen in Kontakt, verdndert er seine Farbe, und

anhand einer Farbskala kann der pH-Wert bestimmt werden.

Nach Verwendung der Sauren werden diese in vorgesehene Behalter umgefiillt und nach Versuchsab-

schluss iiber das universititsinterne Chemikalienlager entsorgt.
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4.3.2 Bedampfung

Da TFA zu den leichtfliichtigen Stoffen zahlt, bedarf es keiner Erwdrmung der S&ure fiir eine Nachbe-
handlung [184]. Fliichtige Stoffe zeichnen sich durch ihren hohen Dampfdruck bzw. niedrigen Siede-
punkt aus und konnen dadurch iiber die Atmosphire verbreitet werden [185].

Fiir die Bedampfung der Proben mit Trifluoressigsdure kommt eine eigens dafiir entwickelte Apparatur
zum Einsatz. Nach dem ihr zugrunde liegenden Prinzip, schematisch in Abbildung 4-12 zu sehen, erfolgt
eine Nachbehandlung iiber die Ddmpfe der leichtfliichtigen TFA. In einer geschlossenen Kammer (1)
aus dem Edelstahl X6CrNiMoTil7-12-2, der im chemischen Apparatebau eingesetzt wird, befindet sich
an der Decke ein iiber einen Elektromotor angetriebenes Ventilationssystem (3) [186]. Im Inneren der
Kammer walzt ein Propeller die Sdureddmpfe um, so dass eine gleichmifBige Verteilung stattfinden
kann. Uber die Kiihlrippen, die auBen an der Kammer angebracht sind, kann die verfliichtigte Trifluor-
essigsdaure nach Beendigung des Nachbehandlungsprozess kondensieren und sich am Boden sammeln.
Nach Ablauf der Einwirkzeit kann die Kiihlung (5) eingeschaltet werden. Uber ein Abflussventil wird

die Séure in eine dafiir vorgesehene Flasche geleitet und iiber einen Wasseranschluss (4) gereinigt.

l Pz 3

-
2~ QLQ//“

A\

N

Abbildung 4-12: Graphische Darstellung einer Apparatur zur Nachbehandlung von PA12-Proben mit TFA-Dampf
An den Seitenwianden der Kammer sind Schienen angebracht, auf die Lochbleche eingeschoben werden
koénnen. Darauf konnen Proben (2) zur Nachbehandlung platziert oder wahlweise mit Haken aufgehéngt

werden.

4.4 Charakterisierung der Bauteileigenschaften

Zur Charakterisierung der Bauteileigenschaften werden verschiedene Messmethoden angewendet. Es
werden die topographischen Eigenschaften, die MaBhaltigkeit, die mechanischen Eigenschaften wie
auch die thermischen Eigenschaften der vorgestellten Polymerproben mit jeweils geeigneten Messmit-
teln bestimmt. Bei jeder Messung wird ein Mal} bzw. eine Eigenschaft mindestens drei Mal gemessen.
Aus den mindestens drei gemessenen Werten wird der Mittelwert (y) nach Formel 9 und die Standardab-

weichung (s) nach Formel 10 berechnet, mit i = Anzahl der Messungen.
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10

Fiir eine bessere Vergleichbarkeit werden die Messwerte in der vorliegenden Arbeit in einem Punktdia-

gramm dargestellt.

4.4.1 Rauheitsmessung

Rauheitsmessungen konnen taktil, also beriihrend, oder beriihrungslos stattfinden. Ebenso kann entlang
einer Strecke oder iiber eine definierte Fliche gemessen werden.

Taktile Messungen erfolgen mit einer Tastspitze (2), die in Abhéngigkeit von dem zu messenden Mate-
rial (3) und der zu erwartenden Oberflachenrauheit in ihrer Geometrie und Grof3e bzw. in ihrem Durch-
messer variiert, s. Abbildung 4-13 [187]. Bei der Messung wird die Nadel mit der Tastspitze von der
Vorschubeinheit (1) linear iiber die Probe bewegt, so dass der Ausschlag von der Messspitze aufgenom-

men werden kann.

D — o— 1

2

\‘ 2
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Abbildung 4-13: Schematische Darstellung einer taktilen Rauheitsmessung mit Nummerierung wichtiger Komponenten
Die Taststrecke teilt sich in sieben Teile auf: die Gesamtmessstrecke sowie die Vor- und die Nachlauf-
strecke, wobei die eigentliche Messung (Gesamtmessstrecke) in fiinf Bereiche unterteilt erfolgt, bei de-
nen jeweils der Abstand zwischen dem hochsten und dem niedrigsten Wert gemessen wird, s. Abbildung
4-14. Aus diesen Werten wird der Mittelwert gebildet, der den R,-Wert in um angibt. Neben diesem
Wert wird haufig der R,-Wert gebildet, der arithmetische Mittenrauwert, der die mittlere Abweichung

zur mittleren Linie angibt. [188]

Rzl R22 RZ3 Rz4 RZS

M !

Abbildung 4-14: Ermittlung des Rauheitswertes Rz, Darstellung des Rauheitsprofils mit Einteilung der Einzelmessstrecken
und Anzeige der einzelnen Rautiefen nach [188]

Fiir die Rauheitsmessung wird zwischen periodischen und aperiodischen Profilen unterschieden. So ent-

steht z. B. beim Drehen ein wiederkehrendes Muster im Gegensatz zu den Oberfldchen eines Gussteils
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(aperiodisch). Bei Dreh- oder Frésteilen mit ihrem wiederkehrenden Profil sollte auf die Messrichtung
geachtet werden, ebenso bei den hier betrachteten PBF-LB/P- und MEX-Bauteilen. [188]
Verfahrensbedingte charakterisierende Treppenstufeneffekte miissen bei den Rauheitsmessungen be-
riicksichtigt werden. Fiir eine groBBtmdogliche Vergleichbarkeit, auch mit Literaturwerten, werden die
Rauheitsmessungen in Baurichtung (z-Richtung) durchgefiihrt. In Ausnahmefillen, bei besonderen
Testgeometrien, kann die Messrichtung von der Baurichtung abweichen; entsprechende Angaben wer-
den im Weiteren darauf hinweisen.

Um die Oberflacheneigenschaften wie Rauheit und Mafle ermitteln und einen Vorher-nachher-Ver-
gleich vornehmen zu kénnen, werden verschiedene Messmittel eingesetzt. Zur Bestimmung der Ober-
flaichenrauheit wird ein Tastschnittgerdt SJ-400 mit passender Messspitztaste der Firma Mitutoyo ver-
wendet. Nach DIN EN 4288 wird die Messspitze anhand der zu erwartenden Rauheit ausgewahlt. Zum
Vergleich wird neben der Messspitze mit einem Radius von 10 pm die Messpitze mit einem Radius von
5 um eingesetzt. Ebenfalls in Abhéngigkeit der Ausgangsrauheit wird die Lange der Einzelmessstrecken
und der gesamten Messstrecke festgelegt. Fiir die Rauheiten R, zwischen 50 und 200 um wird fiir Kunst-
stoffbauteile eine Messspitze mit einem Radius von 10 um und eine Gesamtmessstrecke von 40 mm mit
Einzelmessstrecken von 8 mm empfohlen. Bei zu erwartenden Rauheiten R, zwischen 10 und 50 pm
kommt eine Messpitze mit einem Radius von 5 pum zum Einsatz; hier betrigt die Messstrecke 12,5 mm
mit einer Einzelmessstrecke von 2,5 mm. [187, 189]

Mit einer Messldnge von 48 mm wird der mittlere Bereich des Zugstabs gemessen. Fiir einen qualitati-
ven Vergleich der Ergebnisse werden die Messwerte der verschiedenen Messspitzen miteinander ver-
glichen, und angesichts nur marginaler Abweichungen wird der 10 pm-Tastspitzenradius fiir alle Mes-
sungen ausgewdhlt. Somit werden, wie in Tabelle 4-5 zusammengefasst, die Proben mit folgenden

Messbedingungen ausgewertet:

Tabelle 4-5: Messbedingungen der durchgefiihrten Rauheitsmessung zur Bestimmung von R:

Parameter Werte
Radius der Messspitze 10 pm
Taststrecke 48 mm
Gesamtmessstrecke 40 mm
Einzelmessstrecke 8 mm
Anzahl Einzelmessstrecken 5
Vor- und Nachlaufstrecke je 4 mm

Die Messungen werden drei Mal durchgefiihrt, um im Anschluss anhand der gewonnenen Werte den

Mittelwert und die Standardabweichung zu bilden.
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4.4.2 Geometrie — MaB3- und Formmessungen

Messungen der AuB3en- und Innenmalfle werden mittels einer digitalen Messschieblehre vorgenommen.
Fiir kleinere Maf3e, die mit einer Schieblehre nicht zu erreichen sind, wird ein Lichtmikroskop Olympus
BXS51verwendet. Mit der zugehorigen Software konnen Durchmesser, Abstinde und Winkel mit einer
zugehdrigen Bildsoftware bestimmt werden. Besonders fiir verformte Stege eignet sich eine Messung
mittels Mikroskop, da hier tiber die Bildsoftware Hilfslinien eingefiigt werden kénnen. Aufgrund des
Einflusses von Chemikalien und deren Auswirkung auf den Werkstoff kann es zu Verrundungen der
Kanten und Ecken kommen. Ahnliches wird auch durch das Gleitschleifen erwartet, da hier ein Abrieb
stattfinden kann. Neben den Verrundungen von Kanten und Ecken beim Gleitschleifen sind ebenfalls

diinne Stege und filigrane Saulen von einer moglichen Deformation betroffen.

4.4.3 Mikroskopie

Unter Zuhilfenahme der Lichtmikroskopie (Lichtmikroskop Olympus BX51) konnen Oberfléchen, Fest-
stoffe oder lose Stoffe sowie Pulver in vielfacher VergroBerung betrachtet werden. Dabei wird in der
Regel nur ein Ausschnitt betrachtet, der unter dem Olympus-Mikroskop 5-fach bis 50-fach vergrofert
dargestellt wird; fiir hohere Aufldsungen bis in den einstelligen Nano-Bereich (nm) werden Rasterelekt-
ronenmikroskope (REM) verwendet. Uber das Okular (1) oder eine geeignete Software bei einer Nut-
zung des Computers lésst sich die Probe (3) gemiB der eingestellten VergroBerung durch die Objektive
(2) betrachten, s. Abbildung 4-15. Der Tisch (6) mit der aufgelegten Probe kann in x-, y- und z-Richtung
(5) bewegt werden. Unterhalb des Tisches befindet sich die Lichtquelle (4), liber die die Probe beleuchtet
werden kann. [190]
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Abbildung 4-15: Schematische Darstellung eines Lichtmikroskops mit Nummerierung einzelner Komponenten

Um die Morphologie von Oberflichen bestimmen zu kdnnen, wird sie mit einem REM erfasst und ab-
gebildet. Bei der Rasterelektronenmikroskopie tastet ein fein fokussierter Elektronenstrahl ein Raster
auf einer Probe unter Vakuum ab. Anstelle der Objektive wie beim Lichtmikroskop wird hier ein elekt-
ronisches Linsensystem eingesetzt.

Polymerproben miissen fiir die REM vorbereitet werden, so dass sie elektrisch leitend sind. Hierzu wer-

den die trockenen Proben, die ggf. vor der REM konditioniert werden, i. d. R. mit Gold bestdubt. Der
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emittierte Elektronenstrahl aus einer Elektronenquelle wird iiber Blenden, Linsen und Spulen im Durch-
messer sukzessive verkleinert und auf die Probe fokussiert. Beim Auftreffen des Strahls auf der Probe
werden iiber die Wechselwirkung mit den Atomen zwei Elektronenprodukte erzeugt: Strahlenelektro-
nen, die zuriickgestreut werden, und Sekundérelektronen, die durch die Strahlenelektronen aus den Ato-
men, auf diese sie treffen, freigesetzt werden. Uber ein oder mehrere Strahlendetektoren werden die
Elektronensignale aufgenommen und digitalisiert. Bei der Erstellung des Bildes werden die Daten in

Graustufen mit ihren x-y-Positionen ausgegeben. [190 - 192]

REM-Aufnahmen werden iiber den Lehrstuhl Kunststofftechnik der Universitdt Erlangen-Niirnberg im
Rahmen des Projektes ,,LZE-LS II* durchgefiihrt und beim an der Universitdt Duisburg-Essen ansissi-

gen Interdisciplinary Center for Analytics on the Nanoscale in Auftrag gegeben.

4.44 Zugversuche

Zugversuche gehoren zu den zerstdorenden Werkstoffpriifungen. Hierbei, s. Abbildung 4-16, wird ein
Priifkorper (4) in die Spannbacken (3) der Zugpriifmaschine eingeklemmt. Die obere Spannbacke wird
definiert mit konstanter Geschwindigkeit hochgefahren (1), bis die Probe reifit. Uber eine Kraftmessdose
(2) werden die Langenédnderung des Zugstabes mittels eines Feindehnmessers sowie die Krafthohe er-

fasst. [193, 194]

Abbildung 4-16: Schematische Darstellung einer Universalpriifimaschine nach [193] mit eingespannter Zugprobe und Num-
merierung einzelner Komponenten

Als Ergebnis aus dem Zugversuch wird die aufgebrachte Spannung iiber die Dehnung des Priifkorpers
ausgegeben und in einem Diagramm visualisiert (Abbildung 4-17). Uber die Hooke’sche Gerade kann

der E-Modul iiber die Steigung bestimmt werden (Formel 11). Im Anfangsbereich der Kurve kann an
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diese eine Tangente durch den Nullpunkt gelegt werden, deren Steigung durch Ac (Spannung) zu Ae

(Dehnung) beschrieben wird. [195]

Hooke’sches Gesetz c=¢FE 11

Weiter kann an der Kurve bei ihrem Maximum die Zugfestigkeit und an dessen Ende die Bruchdehnung

abgelesen werden.
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Abbildung 4-17: Spannungs-Dehnungs-Diagramm [195] mit Hooke scher Gerade und Angabe zur Berechnung des E-Moduls
Nach aktueller DIN EN ISO 527-1 lésst sich eine Geschwindigkeitsdnderung einstellen. Als Erstes wird
bei einer Priifgeschwindigkeit von 1 mm/min der Elastizitdtsmodul (E-Modul) ermittelt und im An-
schluss wird zur Bestimmung der weiteren Kennwerte der Zugversuch bei iiblicherweise 5 mm/min oder
50 mm/min nach der besagten Norm bis zum Bruch fortgefiihrt [196, 197]. Bei einer erwarteten Bruch-
dehnung von unter 10 % wird eine Priifgeschwindigkeit von 5 mm/min empfohlen, fiir die anderen Po-

lymerwerkstoffe hingegen 50 mm/min [176, 198].

Ein weiterer Begriff von Bedeutung ist die Kerbwirkung. In der Regel reduziert eine Kerbe die Lebens-
dauer. Angefertigte Zugproben weisen aufgrund ihrer Fertigungsart und des verwendeten Werkstoffes
nahezu gleichméafBig verteilte Kerben auf, bedingt durch Einschliisse, Poren oder Risse, die als Mikro-
phénomene bezeichnet werden. In der Praxis entstehen aber ebenso ausgeprigte Kerben durch Ferti-
gungsfehler, oder sie werden konstruktiv (technische Kerben), z. B. als Einstiche, eingefiigt. An den
Stellen eines Bauteils oder einer Probe mit Kerbe bzw. Kerben liegt eine Querschnittsénderung vor.
Somit tritt dort eine Beanspruchungserhéhung auf, woraus eine Schwéchung des Bauteils in diesen Zo-
nen erfolgt. Das hat eine Anderung des Kraftflusses zur Folge, wodurch es zur Rissbildung kommt. [199

-202]
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Fiir die Untersuchungen der PA12- und der PP-Proben wird zur Ermittlung der mechanischen Eigen-
schaften eine Universalpriifmaschine der Firma Zwick vom Typ 1484 am Lehrstuhl fiir Kunststofftech-
nik an der Universitit Niirnberg-Erlangen eingesetzt. Nach DIN EN ISO 527-1 [196] und -2 [203] wird
das mechanische Verhalten mit unterschiedlichen Priifgeschwindigkeiten untersucht: mit 1 mm/min
beim E-Modul und mit 50 mm/min im Hinblick auf die Zugfestigkeit und Bruchdehnung. Fiinf Zugpro-
ben werden mit jeweils denselben Nachbehandlungsparametern gezogen, um aus diesen Werten im An-

schluss den Mittelwert und die zugehorige Standardabweichung zu berechnen.

Eine Universalpriifmaschine ,,Shimadzu Autograph AG-X plus* des Lehrstuhls Kunststofftechnik der
Universitdt Bochum kommt zur Ermittlung der mechanischen Eigenschaften von MEX-PA12-Proben
zum Einsatz. Diese Proben, die auf der Fortus 450mc gefertigt wurden, werden mit einer Priifgeschwin-
digkeit von 1 mm/min getestet. Die glasgefiillten PA12-Proben und die MEX-Zugproben aus Filament
der Firma AM Filament werden bei der Firma polymerphys IK GmbH auf einer ,,Zwick 2020 M (Mul-
tiXtense)* aufgrund der erwarteten Bruchdehnung mit einer Priifgeschwindigkeit von 5 mm/min gezo-

gen. Zur Ermittlung des E-Moduls wird ebenfalls eine Geschwindigkeit von 1 mm/min eingesetzt.

Fiir alle Zugpriifungen werden die Proben vorab bei einem Normklima von 23 °C + 1°C konditioniert
und im Anschluss in der Zugpriifmaschine belastet. Zur Darstellung der Ergebnisse werden Diagramme
mit den Spannung-Dehnungs-Verldufen und Bruchdehnungen genutzt. Uber die Zugversuche lésst sich
somit das mechanische Verhalten der unbehandelten und der nachbehandelten Proben miteinander ver-

gleichen.

4.4.5 Schmelze-VolumenflieB3rate

Bei den MVR-Messungen werden Proben auf ihre SchmelzflieSfahigkeit untersucht. Zur Bestimmung
des Pulververhéltnisses von Neu- zu Altpulver fiir den PBF-LB/P-Prozess wird in der additiven Ferti-
gung iiblicherweise dieses Messverfahren eingesetzt. Aufgrund des Warmeeinflusses der Heizstrahler
wihrend des Bauprozesses auf das nicht-aufgeschmolzene Pulver, das im Anschluss als Altpulver recy-
celt wird, findet eine Alterung statt [204]. MVR-Messungen werden nach DIN EN ISO 1133-1/-2 und
nach der VDI-Norm 3405 Blatt 1.1 durchgefiihrt. Nach der VDI-Norm erfolgt die Messung von PA12-
Proben mit 4,5 g Probenmasse. Diese wird nach Empfehlung des Anlagenherstellers und PA12-Pulver-
hindlers EOS GmbH fiir insgesamt 17 min getrocknet. Zum Trocknen wird ein Feuchtebestimmer
(DBS) mit Wiegesystem von der Firma KERN eingesetzt, das fiir die PA12-Proben ein Heizprofil ab-
fahrt: erstens 15 min bei 105 °C, zweitens 2 min bei 150 °C.

Im Anschluss wird die Probenmasse in den aufgeheizten Messzylinder (235 °C) des MVR-Gerits (3)
gefiillt, s. Abbildung 4-18. Ein Kolben (2) verschlieit und verdichtet die Probenmasse mit einem Belas-
tungsgewicht (1) von 5 kg. Nach Ablauf einer definierten Zeit (300 s) wird die Diise (4) freigegeben
und die Polymerschmelze (5) flieBt heraus. Uber einen Wegaufnehmer, der am Stempel befestigt wird,
wird der MVR-Wert in cm*/10 min bestimmt, der sich aus dem Polymervolumen ergibt, das innerhalb

von 10 min aus der Diise austritt. [55, 205, 206]
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Abbildung 4-18.: Schematische Darstellung eines MVR-Messgerdts mit Belastungsgewicht und heraustretender Polymer-
schmelze mit Nummerierung einzelner Komponenten

Zur MVR-Messung steht das Schmelzindex-Priifgerat ,,MeltFlow @on‘ der Firma KARG zur Verfii-
gung. Gemall der Norm werden in Abhingigkeit vom Kunststoff u. a. Probenmasse, Temperatur des
Messzylinders und Belastungsgewicht ausgewihlt. Die Probenform darf nach DIN EN ISO 1133-1 so
gewihlt werden, dass sie in den Messzylinder passt [206]. Ublicherweise liegt die Probe fiir den PBF-

LB/P-Prozess zur Bestimmung der Mischung aus Neu- und Altpulver in Pulverform vor.

4.4.6 Dynamische Differenzkalorimetrie

Ein hiufig eingesetztes Verfahren innerhalb der Polymerverarbeitung ist die Dynamische Differenzka-
lorimetrie. Mit Hilfe dieses Verfahrens, das zu den thermischen Analyseverfahren zihlt, konnen viele
Informationen zum Schmelz- und Kristallisationsverhalten des untersuchten Polymers nach DIN EN
ISO 11357-3 analysiert werden [207]. In den Ofenraum einer DSC-Analyseeinheit werden zwei Tiegel
aus Aluminium eingelegt, ein Probentiegel (P) und ein Referenztiegel (R), Letzterer ist ohne Inhalt. Aus
dem zu untersuchenden Material wird eine definierte Menge entnommen und dem Probentiegel zuge-
fiihrt. In Abbildung 4-19 ist der schematische Aufbau einer DSC-Analyseeinheit zu sehen. Beide Tiegel

werden unter konstantem Druck erwéirmt.

S = I
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Abbildung 4-19: Schematischer Aufbau einer DSC-Analyseeinheit nach [208] mit Angabe der Wéirmestrome
Zwischen den beiden Tiegeln entsteht aufgrund einer physikalischen und/oder chemischen Anderung

der Probe eine Temperaturdifferenz bzw. eine Differenz des Warmeflusses. Bedingt wird dies durch die
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Erwédrmung, die einen Schmelzvorgang einleitet, bzw. durch die Abkiihlung, die einen Kristallisations-
vorgang freisetzt. Je nach untersuchtem Kunststoff fangen die kristallinen Bereiche zu schmelzen bzw.

zu erstarren an. [208]

In Thermogrammen (s. Abbildung 4-20) konnen die Verldufe der Aufheiz- und der Abkiihlphase gra-

phisch tiber die Zeit oder iiber die Temperatur dargestellt werden.

Aufheizphase

Abkihlphase

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
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IPE STAR® SW 11.00

Abbildung 4-20: Thermogramm einer DSC-Analyse mit Darstellung einer Aufheiz- und Abkiihlphase
Bei dem hier beispielhaft dargestellten Thermogramm gibt die y-Achse die Leistung in mW und die
x-Achse die Temperatur in °C (Grad Celsius) an; alternativ zu den hier vorgestellten Diagrammen ist
auf der y-Achse die Heizrate in W/g wiedergegeben. Uber den Peak der Aufheizphase, auch als en-
dothermer Peak bezeichnet, wird der Schmelzbereich des Polymers angegeben, der néchste Peak

(exothermer Peak) gibt den Kristallisationsbereich an. [207 - 210]

In Abbildung 4-21 links ist der markierte Ausschnitt aus der vorangegangenen Abbildung zu sehen;
rechts in der Abbildung ist der Bereich unter der Kurve markiert. Mit einer Auswerte-Software kdnnen
die Temperaturbereiche markiert werden, um zu sehen, wann die Aufheizphase startet bzw. endet. Eben-
falls wird der Peak als Temperatur ausgegeben. Uber das Setzen der rechten und linken Markierung
(linke bzw. rechte Grenze / initiale und finale Temperatur [211]) wird eine Basislinie gezogen, so dass
unter der Kurve mit dem Maximum beim Peak das Integral berechnet wird, das die Schmelz- bzw.
Kristallisationsenthalpie ausgibt. Charakteristische Punkte wie Tonset und Tenaset Werden iiber die Tan-
genten- bzw. die Onset-Methode bestimmt [212]. Zur Ermittlung der beiden Temperaturen (Onset, End-
set) wird eine Tangente an die Peakflanke mit einer maximalen Steigung gelegt, wobei der Schnittpunkt

mit der Basislinie die beiden genannten Temperaturen angibt [213]. [194, 211]
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Abbildung 4-21: Ausschnitt aus der Aufheizphase des Thermogramms aus Abbildung 4-20 (links) und von einem bearbeiteten
Thermogramm (rechts)

Fiir die Versuche werden mittels einer Mikrowaage XS3DU von Mettler Toledo Probenmassen von
9,8 mg mit einer tolerierten Abweichung von + 0,2 mg abgewogen. Zur Analyse organischer Stoffe wird
eine Probenmenge zwischen 2 und 10 mg empfohlen, wird davon ausgegangen, dass nur schwache Ef-
fekte bestehen, wird zu einer hoheren Menge geraten [214]. In einem Aluminiumtiegel werden mit Hilfe
eines Stempels die Proben verschlossen und im Anschluss in den Ofenraum des DSC-Analysegeréts
Mettler Toledo DSC 1 vom Lehrstuhl Konstruktion und Kunststoffmaschinen der Universitidt Duisburg-
Essen neben den Referenztiegel eingelegt. Abhéngig vom gewihlten Material der Probe wird das Pro-
gramm gewéhlt. Bei Polyamid 12 wird die Temperatur von 25 °C bis 220 °C in Schritten von 10 K/min
erhoht. Zur Analyse liegen die in TFA-Séure eingetauchten PA12-Proben vor. Untersucht werden im
Vergleich zur Referenzprobe Proben, die 10 s, 30 s, 60 s, 90 sund 120 s im TFA-Bad eingetaucht waren.
Von den nachbehandelten Proben wird von der Oberfliche Material abgetragen, so dass rein nachbe-
handeltes PA12 analysiert werden kann. Bei der Referenzprobe wird passend zu dem Tiegel ein zylind-

risches Probenstiick ausgestanzt.

4.4.7 Thermogravimetrie

Bei der thermogravimetrischen Analyse wird, s. Abbildung 4-22, eine definierte Probenmenge (2) pas-
send zu der verwendeten Thermowaage (3) so weit in einem isolierten Ofen (1) erwédrmt, dass eine
Masseiinderung eintritt, die {iber die Waage bestimmt wird. Uber einen angeschlossenen Computer wird
die Gewichtsédnderung der Probe aufgezeichnet. Die Hinzunahme von Schutz- bzw. Spiilgasen wie z. B.
Stickstoff, Argon oder Sauerstoff ermdglicht eine Trennung der Bestandteile bei verschiedenen Zerset-
zungs- und Verdampfungstemperaturen. Je nach eingestelltem Temperaturbereich separieren sich bei
der Analyse Kunststoff und Ruf3 oder andere Fiillstoffe wie Weichmacher oder niedermolekulare Be-
standteile. Fiir Kunststoffe wird in der Regel die Temperatur ausgehend von der Raumtemperatur in
Schritten von 10 K/min bis 20 K/min unter einer Stickstoffatmosphére bis 600 °C erhoht [215, 216].
Anschlieend wird ab 600 °C eine Sauerstoffatmosphére zur Verbrennung des Rufles verwendet. In der

Regel wird dann die Temperatur bis zur Zersetzungsgrenze des Polymers erhoht. [156, 176, 217 - 221]
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Abbildung 4-22: Schematische Darstellung einer Thermowaage in Anlehnung an [222] mit Nummerierung einzelner Kompo-
nenten

Nach DIN EN ISO 11358 [219] und DIN 51006 [223] wird das Analyseverfahren genormt. Eine Aus-
wertung der Ergebnisse kann an einer TG-Kurve, s. Abbildung 4-23, mit Hilfe einer Tangentenkon-
struktion erfolgen, mit deren Hilfe die Punkte A, B und C abzulesen sind. Diese Punkte entsprechen bei
einem Auftrag der Masse liber die Temperatur den Punkten Ta, Tg und Tc.

Die Tangente bzw. Extrapolationsgerade mit ihrem Wendepunkt C schneidet die Horizontale, die durch
m; verlduft, hieraus ergibt sich Punkt A. Aquivalent dazu ergibt sich Punkt B aus der Tangente und der
Geraden durch my. Auf der y-Achse wird die Masse mit m; (Startmasse) und m¢ (Endmasse) in Masse
oder Prozent iiber die Temperatur bzw. Zeit (x-Achse) aufgetragen. Bei der Temperatur bzw. der Zeit
geben die Indizes wie auch die Punktebezeichnungen A den Anfang, B das Ende und C die Mitte an.
Die Schnittlinie von C und x-Achse liegt mittig der Basislinien von A bzw. B mit der x-Achse. [219]

Uber Analysis lassen sich die aufgefiihrten Punkte berechnen.
TG-Analyse
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Abbildung 4-23: TG-Kurve von PA12 mit einstufiger Massenabnahme nach [78, 219] mit Markierungen von Temperatur-
punkten (4, B und C)

Eine Massenabnahme My ist nach folgender Formel zu berechnen [218]:

64



Methoden und Vorgehensweise

M, =21 100 % 12

S

Fiir PA12 werden Parameter nach [21, 218, 220] und nach den Messmethoden vom ICAN (Interdiscip-
linary Center for Analytics on the Nanoscale), ein Gerédtezentrum der Universitidt Duisburg-Essen, fest-
gelegt. In Schritten von 10 K/min wird die Temperatur unter Verwendung von Argon als Inertgas bis
auf 650 °C erhoht. Erste Messungen zur Voruntersuchung des Messprofils haben gezeigt, dass die Rest-
masse fiir eine weitere Analyse mit Sauerstoff zu gering ist, weshalb ab 600 °C kein Wechsel der At-
mosphiére stattfindet. Fiir die TGA werden zwei verschiedene Probenformen verwendet. Fiir die erste
Messreihe werden mit Hilfe einer Raspel (1) mit Hiebnummer 1 Proben nachbehandelter Zugstébe ent-

nommen, s. Abbildung 4-24.

Abbildung 4-24: Graphische Darstellung der Probenvorbereitung fiir TGA mit zwei verschiedenen Fertigungsverfahren und
zwei verschiedenen resultierenden Probenformen

Diese Zugstibe wurden zuvor fiir 10 bis 120 s in TFA getaucht. Insgesamt ergeben sich sechs Proben:
eine unbehandelte Probe und fiinf nachbehandelte Proben. Bei dieser Probenentnahme ist das Verhéltnis
von nachbehandelter Oberfliache zu unbehandeltem Probenmaterial so grofl wie mdglich, damit ein sig-
nifikanter Einfluss zu erkennen ist. Fiir die zweite TGA-Untersuchungsreihe werden von einer 2 mm
starken nachbehandelten PA12-Platte 2 x 3 mm groBe Stiicke (Pléittchen) mittels einer Zange (2) her-
ausgetrennt. Im Vergleich zur ersten Probenentnahme ist das Verhéltnis von nachbehandelter Masse zu

unbehandelter Probenmasse geringer.
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5 Ergebnisse — Einfluss der Nachbehandlungsmethoden auf ad-
ditiv gefertigte Polymer-Proben

Mit Hilfe verschiedener Nachbehandlungsmethoden kann die Oberflédche von Proben und Bauteilen ver-
andert, z. B. geglittet werden. Durch Einflussnahme auf die topographischen Eigenschaften wird die
gemessene Oberflachenrauheit reduziert. Einen weiteren Einfluss konnen Nachbehandlungsmethoden
auf die mechanischen Eigenschaften besitzen, wobei auch aus einer reduzierten Oberflachenrauheit eine
hohere Bruchdehnung infolge einer reduzierten Kerbwirkung auftreten kann. Je nach angewandter
Nachbehandlung koénnen die topographischen und mechanischen Eigenschaften unterschiedlich stark
und in unterschiedlicher Ausprigung veridndert werden, was im folgenden Kapitel betrachtet wird. Eben-
falls wird der Einfluss einer chemischen bzw. physikalischen Nachbehandlung auf die Schmelze-Volu-

menfliefirate und auf das Aufschmelz- und Kristallisationsverhalten untersucht.

Dargestellt werden im Folgenden die Auswirkungen der Nachbehandlungsmethoden auf die Rauheit
von PBF-LB/P- und MEX-Proben, die Erreichbarkeit der chemisch bzw. physikalischen sowie der me-
chanischen Nachbehandlung an weiteren Geometrien und die mechanischen Eigenschaften von nachbe-
handelten Zugstédben. Des Weiteren werden die Auswirkungen von TFA-Nachbehandlungen auf PA12-
Proben durch DSC-, MVR- und TG-Analysen und -Messungen ermittelt.

Daten zu PA12-natur und PA12-natur glasgefiillt (y-PBF-LB/P-Zugstébe) finden sich im Anhang 3 bis
5, ebenso die Ergebnisse zu den nachbehandelten PA12 y-Zugstiben. Proben aus diesen Materialien
werden auf ihr topographisches und mechanisches Verhalten betrachtet. Da hier von dhnlichen Auswir-
kungen der Nachbehandlungen ausgegangen werden kann, werden diese Proben nur rudimentér darge-
stellt. Auch die Ergebnisse der Rauheitsmessungen der PP-Proben (z-Zugstébe), die mit 50 °C warmem

Toluol nachbehandelt wurden, finden sich im Anhang 6.

5.1 Auswirkungen der Nachbehandlung auf die topographischen Eigen-

schaften

Im Folgenden werden die ermittelten Ergebnisse mit Blick auf die topographischen Eigenschaften der
betrachteten Bauteile dargestellt. Neben dem visuellen Eindruck vom Einfluss der Nachbehandlungs-
methoden auf die Oberfliche der Proben und Bauteile, z. B. als auftretender bzw. verstarkter Glanz,
wird eine Rauheitsmessung mit dem Tastschnittverfahren herangezogen. Untersucht werden Laser-ge-

sinterte und materialextrudierte Proben.

5.1.1 Einfluss auf PBF-LB/P-Proben
Aufgrund des umfassenden Einsatzes von PA12 in der Industrie besteht fiir Bauteile aus diesem Material
eine hohe Anforderung an die Nachbehandlung. Als Ergénzung zu den PA12-Proben werden ebenfalls
PP-Proben betrachtet und vergleichend dargestellt. Alle PA12- und PP-Proben werden mittels Gleit-
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schleifen in einer Tellerfliechkraftmaschine nachbehandelt. Eine Nachbehandlung mittels einer Sdure
wird ebenfalls bei den verschiedenen Ausgangsmaterialien angewendet. Fiir PP wird Toluol und somit
eine andere Chemikalie als fiir PA12 eingesetzt, da die Polymere unterschiedlich aufgebaut sind und

dementsprechend verschieden reagieren.

5.1.1.1 Polyamid 12
Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Fiir die Zugproben aus PA12 wurden mittels kurzer Probekorper die Auswirkungen der verschiedenen
ausgewihlten Chemikalien untersucht und die Eintauchzeiten bzw. Einwirkzeiten und Neutralisations-
vorgange ermittelt. Zur Nachbehandlung werden fiir die PA12-Proben Ameisen-, Salz-, Salpeter-,
Schwefel-, Trifluoressigsdure und Chloroform ausgewéhlt. Alle Chemikalien werden dazu bei Raum-
temperatur verwendet.

Bei einem Ausgangsrauheitswert R, von ca. 76 um der unbehandelten PA12-Proben wird nach einer
Nachbehandlung in einem Tauchbad aus Salzsdure eine minimale Reduzierung der Oberflichenrauheit
gemessen. Abbildung 5-1 zeigt links einen Vergleich zwischen unbehandelter und nachbehandelter
Probe und rechts die nachbehandelten PA12-Proben mit aufsteigender Einwirkzeit von links (10 s) nach
rechts (120 s). Durch die Nachbehandlung mit Salzsdure ist eine Verfarbung der Proben unabhingig von

der Interaktionszeit zu erkennen.

Abbildung 5-1: Unbehandelte vs. nachbehandelte Probe (links), nachbehandelte PA12 Zugproben mit Salzsdure zu unter-
schiedlichen Eintauchzeiten (rechts)

Nach einer Eintauchzeit von 30 und 90 s wird die geringste Rauheit (ca. R, = 73 um) gemessen (s. Ab-
bildung 5-2). Bei den beiden Einwirkzeiten wird ebenfalls die geringste Breite gemessen. In dem Dia-
gramm wird neben den Rauheitswerten (oben) die gemessene Breite der Proben iiber die Eintauchzeit
(unten) dargestellt. Gemessen werden die Proben an der schmalsten Stelle mit einer Breite der unbehan-
delten Probe von 9,96 mm im Mittel. Sie schwanken ebenfalls und es ist kein Trend mit zunehmender
Einwirkzeit zu erkennen. Es zeigt sich jedoch ein Zusammenhang mit der gemessenen Oberflachenrau-
heit. Es ist zu erkennen, dass unabhingig von der Eintauchzeit eine reduzierte gemessene Rauheit durch

Einebnung Einfluss auf die MaBe besitzt.
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PA12 - z-orientiert - Salzsiure

90 —

E 80F P & .

A £ a
= 70} s . ]
T 60 F e
~ os0f ]
'_;:'3 40 + e
2 30 5
& 20k ]
10 .

0 1 L 1 L 1 L
10F = @ ] ] B 8 A
E 811005 ————— 1
S . L _
2 al 9,95 s " . ]

e 9,90 ] _
2t 1 L 1 1 1 B  Breite ||

10 30 60 90 120 A Rauheit
0 1 1 1 1 1 1
unbeh. 10 30 60 90 120
Zeitins

Abbildung 5-2: Diagramm von mit Salzsdure nachbehandelten PA12-Proben, Rauheit und Breite iiber die Einwirkzeit
Mikroskopieaufnahmen (s. Abbildung 5-3) der Querschnitte der nachbehandelten Proben mit Salzséure
zeigen nach 10 s und 120 s Einwirkzeit Verdnderungen im Randbereich gegeniiber der unbehandelten
Probe. Bei der unbehandelten Probe sind Pulveranhaftungen durch die prozess- und materialtypischen
Eigenschaften zu erkennen. Nach 120 s Nachbehandlungszeit ist eine ausgefranste Oberfléche zu sehen.
Aquivalent zu den Rauheitsmessergebnissen zeigt sich auch hier, dass keine Glittung stattgefunden hat.
Es scheint eine rauere Oberfliache als bei der unbehandelten Probe vorzuliegen, obwohl die Messwerte
das nicht widerspiegeln. Unter Beriicksichtigung des Durchmessers bzw. der Grofle der Messspitze und
der Breite der entstandenen Tiefen und Hohen wird hier die tatsdchliche Oberflédche nicht erreichbar

sein und die tatsdchliche Rauheit nicht erfasst werden konnen.

unbehandelt

Abbildung 5-3: Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten (links) und der mit Salzsdure nachbehandelten (rechts) PA12-
Zugprobe, Graphik in Anlehnung an [30]
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Bei Betrachtung der morphologischen Oberfldche werden die Ergebnisse der Rauheitsmessungen und
die Schlussfolgerung aus den Mikroskopieaufnahmen bestétigt. Salzsdure hat in dem angewendeten In-

teraktionszeitraum bei Raumtemperatur keinen Einfluss auf die Oberfldche von PA12.

unbehandelt 10 s, Salzsdure 120 s, Salzsédure

5

150 pm

Abbildung 5-4:REM-Aufnahmen von PAI2-Proben — Nachbehandlung mit Salzsdure, nach [30]

Bei der Nachbehandlung mit Chloroform sind groflere Standardabweichung auszumachen, hier ist al-
lerdings ein leichter Abnahmetrend der Rauheit mit steigender Eintauchzeit zu messen. Jedoch ist kein
direkter Zusammenhang zwischen Reduzierung der Rauheit und einer Ab- bzw. Zunahme der Breite zu
erkennen. Schwankungen bei der Geometrie konnen an den Ausgangsproben liegen; da nur eine margi-

nale Abnahme des R,-Wertes vorliegt, wird kein Einfluss auf die Male stattgefunden haben.
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Abbildung 5-5: Diagramm von mit Chloroform nachbehandelten PA12-Proben, Rauheit und Breite iiber die Einwirkzeit
Bei den mit Salpetersdure nachbehandelten Proben ist eine deutliche Verfarbung der Oberfldche im
orange-braunlichen Farbbereich zu sehen. Eine Abstufung in der Farbintensitit ist nach einer Eintauch-

zeit von 10 s bis 30 s und von 60 s bis 120 s vorhanden.
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Abbildung 5-6: Mit Salpetersiure nachbehandelte PA12-Zugproben zu unterschiedlichen Eintauchzeiten

Eine Abnahme der Oberfldchenrauheit ist bei nachbehandelten PA12-Proben mit Schwefel- als auch mit
Salpetersdure zu erkennen. Bei der Nachbehandlung mit Schwefelsdure wird ein Minimum (ca. im Mit-
tel von R, =43 um) bei 60 s Eintauchdauer erreicht, wahrend nach 90 s und 120 s Eintauchzeit hohere
Rauheitswerte gemessen werden, s. Abbildung 5-7. Ebenso ist ein leichter Anstieg der gemessenen
Breite der Probe, die fiir 60 s im Schwefelsdure-Bad war, von 9,96 mm auf 10,03 mm zu erkennen. Hier
kann auf ein leichtes Quellen der Randschicht geschlossen werden, jedoch liegt der gemessene Unter-

schied im Nachkommastellenbereich und ist marginal.
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Abbildung 5-7: Diagramm von mit Schwefelsdure nachbehandelten PA12-Proben, Rauheit und Breite tiber die Einwirkzeit
Nach 120 s Eintauchzeit der PA12-Proben in Salpeterséure kann eine gemittelte Rauheit R, von ca.
32 um gemessen werden. Bei den hier angewendeten Eintauchzeiten entspricht das dem minimalen
Rauheitswert (vgl. Abbildung 5-8). Hier ist ein eindeutigerer Verlauf iiber die steigende Eintauchzeit

mit Reduzierung der Rauheit als bei der Nachbehandlung mit Schwefelséure zu erkennen. Nach 10 s,
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30s, 60s und 120 s Eintauchzeit liegen die Werte der gemessenen Breite leicht unter dem
Ausgangswert, wobei diese nach einer Einwirkzeit von 90 s dezent angestiegen ist. Insgesamt findet
eine Verdnderung im zweiten Nachkommastellenbereich statt, von 9,96 mm auf minimal 9,90 mm und

auf maximal 9,98 mm, weshalb dem keine weitere Bedeutung beigemessen wird.
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Abbildung 5-8: Diagramm von mit Salpetersdure nachbehandelten PA12-Proben, Rauheit und Breite iiber die Einwirkzeit
Bei der Nachbehandlung mit Salpetersdure ldasst sich anhand der Mikroskopieaufnahmen der Quer-
schnitte eine Verdnderung im Randbereich der nachbehandelten Proben erkennen (vgl. Abbildung 5-9).
Mit Zunahme der Einwirkzeit bildet sich eine ebenmafigere Randschicht aus. Nach 10 s Eintauchzeit
ist nach auflen noch die Grundstruktur zu erkennen. Hingegen ist eine deutlichere Einebnung der Ober-
fliche nach 120 s Nachbehandlungszeit auszumachen, was mit den Ergebnissen der Rauheitsmessungen
korreliert.

120 s, Salpetersaure

unbehandelt 10 s, Salpetersaure

Abbildung 5-9: Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten (links) und der mit Salpeter nachbehandelten (rechts) PA12-Zug-
probe, Graphik in Anlehnung an [30]
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Auch die Betrachtung der REM-Aufnahmen bestitigt die Messergebnisse. Eine Abnahme des R,-Wertes
ist anhand der Oberflachenstruktur zu erkennen. Durch die Salpetersdure ergibt sich eine strukturelle

Veranderung aufgrund des Losens der anhaftenden Pulverpartikel.

unbehandelt 10 s, Salpetersdure 120 s, Salpeterséure

Abbildung 5-10: REM-Aufnahmen von PA12-Proben — Nachbehandlung mit Salpetersdure, nach [30]
In Abbildung 5-11 sind die unbehandelte (links) und die nachbehandelte Zugprobe (rechts) nach dem
Eintauchen in TFA zu sehen. Unabhéngig von der Nachbehandlungszeit erfolgt durch TFA eine gldn-
zende Optik und eine sichtbare Einebnung der Oberfliche bereits nach 10 s Eintauchzeit. Uber die Rau-

heitsmessung kann der optische Eindruck der Einebnung bestitigt werden.

1 cm

0,2 cm

0,2 cm

]

Abbildung 5-11: Unbehandelte PA12-Zugprobe mit Ausschnitt (links), TFA-nachbehandelte PA12-Zugprobe mit anschlie-
Jender Neutralisation (rechts)

Aufgrund der verdnderten Reflexion des Lichts durch die Reduzierung der Rauheit werden die Licht-

strahlen weniger diffus gestreut und es kommt zu einer glénzenden Erscheinung der Oberfléche.

Im Diagramm (s. Abbildung 5-12) ist im oberen Bereich die Rauheit auf der y-Achse und darunter die
Breite der Proben aufgetragen. Zu sehen ist eine Abnahme der Rauheit iiber die Eintauchzeit in TFA

von R, ca. 76 um auf nahezu R, = 9 um (120 s Eintauchzeit).
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Abbildung 5-12: Diagramm der Rauheit und Breite der TFA-nachbehandelten Proben
In Abbildung 5-13 sind in der Mitte und rechts die Querschnitte der TFA-nachbehandelten PA12-Proben
zu erkennen. Nach 10 s Eintauchzeit ist bereits eine deutlich ausgebildete ebene Randschicht zu erken-
nen. Diese nimmt in der Stérke bei steigender Verweilzeit in TFA zu. Durch das Anlosen der Partikel
an der Oberfldche durch TFA, wie auch bei den anderen untersuchten Chemikalien, findet ein Flie3en

der amorphen Strukturanteile statt, die Unebenheiten ausgleichen und eine Randschicht bilden.

unbehandelt 10 s, TFA 120 s, TFA

Abbildung 5-13: Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten (links) und der TFA-nachbehandelten (rechts) PA12-Zugprobe,
Graphik in Anlehnung an [30]

Mit Hilfe der REM-Aufnahmen (Abbildung 5-14) ist zu erkennen, dass an der Oberfliache der nachbe-
handelten Proben nach 10 s und nach 120 s Eintauchzeit keine Partikel mehr vorhanden sind. An der

Probenoberflache bilden sich durch die Reaktion mit TFA sphérolithische Strukturen.
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unbehandelt
: o

Abbildung 5-14: REM-Aufnahmen von PA12-Proben, links unbehandelt, Mitte und rechts Nachbehandlung mit TFA, nach
[30]

Zusitzlich zum Eintauchen der Proben in Trifluoressigsdure werden die Proben in einer Apparatur mit-
tels TFA-Dampf nachbehandelt. Mit Hilfe von Vorversuchen konnten drei geeignete Nachbehandlungs-
zeiten ermittelt werden: 3 min, 4 min und 5 min, die fiir spéitere Versuche weiterverwendet werden.
Ahnlich wie die Proben, die zu verschiedenen Interaktionszeiten im TFA-Tauchétzbad waren, sehen die
mit Dampf nachbehandelten Proben aus. Ihre Oberfldche glédnzt und die Kanten haben an Schirfe ver-
loren. Bei allen drei Proben ist eine Reduzierung der Rauheit zu messen. Nach einer Nachbehandlungs-
zeit von 4 min ist mit 18,7 pm der geringste R,-Wert zu messen. Bei den Messungen der Rauheit zu den
verschiedenen Nachbehandlungszeiten ist eine Zunahme mit steigender Standardabweichung der Ober-
flichenrauheit ab einer Einwirkzeit von 5 min auf 6 min zu vermerken (vgl. Abbildung 5-15). Aufgrund
der Erweichung der Oberfliche durch den Kontakt mit der Sdure und die damit verbundene Reaktion
findet eine Art des FlieBens des Polymers statt. Mit steigender Einwirkzeit kann das zur Folge haben,
dass zwar die Rauheit geebnet wird, aber dadurch, dass die Probe aufgehéngt wird, eine Welligkeit an
der Oberfliche entsteht. Uber die Rauheitsmessungen kann diese mitabgebildet werden. Erst durch die

anschlieBende Neutralisation wird die weitere Reaktion unterbunden.
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Abbildung 5-15: Diagramm der Rauheit und Breite der mit TFA-Dampf nachbehandelten Proben
Bei den mit TFA-Dampf nachbehandelten Proben ist keine Korrelation zwischen der Rauheit und der

gemessenen Breite zu erkennen. In Abbildung 5-16 sind die Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten
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Probe (links) und der nachbehandelten Proben (rechts) nach 5 min, 10 min und 15 min Verweilzeit im
TFA-Dampf zu erkennen. Hier ist mit steigender Interaktionszeit keine Zunahme der ausgebildeten
Randschicht zu sehen. Im Gegensatz zur Nachbehandlung mit fliissigen TFA veréndert sich hier die
Randschicht bei einer Ausweitung der Nachbehandlungszeit von 5 min auf 10 min nicht, wihrend die
Oberflachenrauheit steigt. Ein Grund wird sein, dass das Tauchitzen aggressiver auf die Probe einwirkt,
was durch die kiirzeren Interaktionszeiten in Verbindung mit den geringeren Rauheitswerten zu erkldren

1st.

unbehandelt

S

5 min, TFA 10 min, TFA 15 min, TFA

Abbildung 5-16.: Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten (links) und der mit TFA-Dampf nachbehandelten (rechts) PAI2-
Zugprobe, Graphik in Anlehnung an [30]

Ebenso wird die sich verfliichtigende Séure, die zur Nachbehandlung bei Raumtemperatur verwendet
wird, in geringerer Konzentration auf die Proben einwirken. Bei einer Erwédrmung der Séure wiirde es
zu einer stiarkeren Interaktion des Dampfes mit der Probe kommen: Werden die Sduremolekiile stiarker
angeregt, kommt es gemil3 der Reaktionsgeschwindigkeit-Temperatur-Regel (van-’t-Hoff’sche Regel

bzw. Arrhenius-Gleichung) zu einer schnelleren chemischen Reaktion. [30, 224]

Abbildung 5-17 fasst die signifikanten Ergebnisse der Nachbehandlung von PA12-Proben zusammen.
Es zeigt sich eine Abnahme der Rauheit durch Sduren wie Salpeter- oder Trifluoressigsdure bei Raum-
temperatur, wodurch es, wie durch REM-Aufnahmen zu erkennen ist, zu einer Anderung im Randbe-
reich und auf morphologischer Ebene kommt. Ahnliche Ergebnisse werden in [145] zusammengefasst,
wobei hier auf das industriell eingesetzte Nachbehandlungsverfahren der Firma DyeMansion GmbH
,Powerfuse S* zurlickgegriffen wird. Ebenso konnten Crane et al. [ 146] eine Abnahme der in R, gemes-
senen Rauheit um ca. 73 % an PA12-Proben durch das PuSh-Verfahren nachweisen, wie auch Turek

et al. [225] eine Reduzierung des R,-Wertes um ca. 80 % fanden.

Es zeigt sich somit eine Beeinflussung der Polymeroberfliche durch eine Chemikalie, die durch MVR-
, DSC- und TGA-Messungen noch weiter untersucht werden soll, vgl. Kapitel 5.3 bis 5.5.
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Abbildung 5-17: Zusammenfassung der Ergebnisse zu mit Salzsdure, Salpetersdure und TFA nachbehandelten PA12-Proben

Mechanische Nachbehandlung

Im Folgenden werden die Auswirkungen der mechanischen Nachbehandlung, des Gleitschleifens, auf
die Topographie der untersuchten Proben dargestellt. Tabelle 5-1 zeigt die Effekte auf Faktoren, Rota-
tionsgeschwindigkeit (A), Prozesszeit (B) und Prozesswassermenge (C). In der letzten Spalte mit y;

wird der resultierende Rauheitswert R, in pm der untersuchten Proben gebildet.

Tabelle 5-1: Vollfaktorieller Versuchsplan mit resultierenden Effekten

- - - + + + - 44,1702
+ - - - - - + 39,0412
- + - - + + + 38,3884
- - + + — — + 44,7956

+ - + - - - 37,0746
+ - + - + + - 40,9176
_ T + _ - - - 41,957
+ + + + + + + 34,5096
—4,44205 | —4,24875 | 0,87635 | 0,06145 | —1,22065 | —1,22065 | —1,84615

Tabelle 5-2 sind die eingestellten Parameter und die Zuordnung zum vollfaktoriellen Versuchsplan zu

entnehmen.
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Tabelle 5-2: Parameter beim Gleitschleifen

Probe | Umdrehungen | Bearbeitungszeit | Prozesswassermenge|  Entspricht Bezeichnung aus
in 1/min in h in 1/h vollfakt. Versuchsplan

[ 325 2 6 8

11 325 1 4 2

111 275 2 4 3

v 275 1 4 1

Mit dieser Nachbehandlungsmethode kann die Ausgangsrauheit der PA2200-Proben auf ca. die Hélfte
reduziert werden, wobei der grofite Effekt durch die Einstellung der Prozesswassermenge erzielt wird.

Ein wichtiger Aspekt bei den verschiedenen Nachbehandlungsmethoden ist die MaBhaltigkeit. Beim
Gleitschleifen zeigt sich ein tendenzieller Zusammenhang zwischen Abnahme des R,-Wertes und der
Reduzierung der Maf3e, s. Abbildung 5-18. Nach dem Gleitschleifen mit den Parametereinstellungen
von Probe I ldsst sich im Vergleich zu den anderen Proben (II bis IV) eine geringere Rauheit messen
und ebenso eine marginale Reduzierung der Maf3e. Insgesamt liegen die Mal3e aller Proben bei mindes-

tens 97 % des Ausgangswertes.

PA12 - z-orientiert - Gleitschleifen
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Abbildung 5-18: Diagramm der Rauheit und Breite der Gleitschleifproben
Daraus ldsst sich schlussfolgern, dass ein minimaler Abtrag beim Gleitschleifen stattfindet, der Auswir-
kungen auf die Rauheit durch ein Entfernen der Rauheitsspitzen mit sich bringt.
Bei der Nachbehandlung der Zugstébe und der rechteckigen Probekdrper fiir die Vorversuche lésst sich
iiber die gesamte Probenfldche eine einheitliche Rauheit R, mit geringen zuléssigen Abweichungen in
Baurichtung messen. Anders ist es bei den Probekorpern ,,S%, ,,E*“ und ,,W*. Hier ist keine einheitliche
Raubheit tiber den gesamten Probekdrper unabhingig von der Probegeometrie messbar. Am Probekorper
,,E* haben sich in den Offnungen mit einer Breite kleiner als 4 mm die Gleitschleifkdper wihrend des

Bearbeitungsprozesses verkeilt und festgesetzt, s. Abbildung 5-19.
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Abbildung 5-19: Probekérper ,,E* nach der Nachbehandlung

Beim Probekdrper ,,W*, s. Abbildung 5-20, sind Deformationen bei den Stegen bis zu einer Wandstirke
von 1 mm zu erkennen. Ebenso ist zu beobachten, dass zwischen Wanden mit einem Abstand zueinander
von 2 mm bis 4 mm die verwendeten Gleitschleifkorper zum Teil sich verkeilen. Zudem konnte festge-
stellt werden, dass bei Abstdnden der Wéande unter 4 mm eine nur unzureichende bis keine Oberfldchen-

nachbehandlung stattgefunden hat.

.

10 cm b

Abbildung 5-20: Probekérper ,, W* nach der Nachbehandlung
Fiir den Probekorper ,,S“ stellt das Gleitschleifen Nachteile bei einem Séulendurchmesser kleiner als
1 mm (s. Abbildung 5-21, Markierung 1) dar. Ahnlich wie beim Probekérper ,,E* sind Aussparungen
unter 4 mm fiir die hier gewihlte GleitschleitkdrpergroBie zu klein, um die innenliegenden Fléchen (2)
zu erreichen, bzw. die Gleitschleifkdrper verkanten sich gegenseitig und bleiben in den Bohrungen ste-

cken.
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7,6 cm S

Abbildung 5-21: Probekorper ,,S*, links vor der Nachbehandlung und rechts mit verkantetem Gleitschleifkérper
Fiir das Gleitschleifen von additiv gefertigten Bauteilen eignet sich nicht jede Ausgangsgeometrie, wenn
eine vollstindige nachbehandelte Oberflache erreicht werden soll. Bei einfach geformten Masseteilen
mit ausreichend groBen Durchgéngen, Durchmessern von Séulen und Wandstérken bewihrt sich das
Gleitschleifen jedoch durchaus. Khan et al. [134] sowie Schmid et al. [132] konnten ebenfalls Abnah-

men der Rauheit durch eine mechanische Nachbehandlung mittels Gleitschleifen nachweisen.

5.1.1.2 Polypropylen
Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Bei den bisher vorgestellten Proben aus Polyamid erfolgte eine Nachbehandlung nach den ersten Test-
versuchen mit verschiedenen Chemikalien mit Trifluoressigsdure. Eine weitere Testreihe untersucht die
Nachbehandlung mit einer Chemikalie bei PBF-LB/P/PP -Proben. Aus Voruntersuchungen konnte auf
Toluol als Nachbehandlungsmedium fiir PP zuriickgegriffen werden. Fiir die Versuche wird Toluol er-
warmt, und in Abhingigkeit von der Interaktionszeit bei 100 °C warmem Toluol zeigt sich nach 4 min
bzw. 5 min eine Reduzierung der Rauheit auf R, =6 um bzw. R, =7 um bei einem Ausgangwert der

unbehandelten PP-Zugprobe (s. Abbildung 5-22) von ca. R, = 135 um.

Abbildung 5-22: Unbehandelte PP-Zugprobe (Ausschnitt)
Links in Abbildung 5-23 ist die unbehandelte Probe zu sehen, rechts die nachbehandelten Proben in

aufsteigender Eintauchzeit. Ab 4 min Eintauchzeit ist eine Verrundung der Ecken (3) zu erkennen.
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Abbildung 5-23: Unbehandelte PP-Probe (links) und nachbehandelte PP-Proben bei einer Einwirkzeit in Toluol von 30 s bis
5 min (rechts), Abbildung mit markierten Hinweisen

Im Gegensatz zur unbehandelten PP-Probe weisen die anderen infolge der Einebnung und der damit
verbundenen Lichtreflexion eine gldnzende Oberfldche auf. In Abbildung 5-24 sind die Rauheitswerte

bezogen auf die Interaktionszeit von 0,5 min bis 30 min {iber die Eintauchzeit dargestellt.

140 %

120 +

PP - 100 °C Toluol

Rauheit R, in um
[=a] =) 8
(=] (=] (=]
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Abbildung 5-24: Einfluss des 100 °C warmen Toluols auf den Rz-Wert von PP-Proben zu verschiedenen Einwirkzeiten
Im Bereich unbehandelt bis zu einer Nachbehandlungszeit zwischen 1 min und 3 min findet die grofite

Reduzierung der Rauheit statt: von unbehandelt mit einem R, = 135 pm auf R, = 39,7 um nach 1 min
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Nachbehandlungszeit und auf R,= 15,5 um nach 3 min Interaktionszeit. Angesichts dessen wird dieser
Bereich separat zuziiglich der gemessenen Breiten dargestellt, s. Abbildung 5-25. Mit einer Zunahme
der Eintauchzeit ist eine Abnahme der Breite der Proben um maximal 2,3 % (Interaktionszeit: 2 min) zu

messen.
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Abbildung 5-25: Einfluss des 100 °C warmen Toluols auf die Rauheit und Breite der PP-Proben zwischen 1 min und 3 min
Nachbehandlungszeit

Ab einer Einwirkzeit von 15 min liegt die gemessene Rauheit iiber R, =7 pym und damit iiber den Rau-
heitswerten bei den Eintauchzeiten zwischen 4 min und 10 min. Es ist ebenfalls mit steigender Nachbe-
handlungszeit eine starke Verrundung der Ecken wie auch eine MaBabweichung der Proben zu erken-

nen, s. Abbildung 5-26.

Abbildung 5-26: Mit Toluol nachbehandelte PP-Proben, Eintauchzeit von 7 min bis 30 min
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Nach einer Eintauchzeit von 8 min und von 15 min werden die PP-Proben mit destilliertem Wasser
abgespiilt. Fiir den zweifachen Spiilvorgang wird jeweils frisches destilliertes Wasser verwendet. Bei
beiden Proben ist eine Art deutlicher weiBlicher Belag zu erkennen, der durch den Abspiilvorgang mit
dem Wasser entstanden ist. Durch die Reaktion von Toluol mit Wasser und den angel6sten PP-Molekii-

len bildet sich auf der Probe eine neue Schicht, s. Abbildung 5-27.

15 min

1 cm

Abbildung 5-27: Mit 100 °C warmem Toluol nachbehandelte PP-Proben nach anschlieffender Neutralisation
Durch diese Art der Neutralisation wird ein hoherer Rauheitswert als bei der Vergleichsprobe ohne Ab-
spiillvorgang gemessen, s. Diagramm in Abbildung 5-28. Mit dem Abspiilen kann die Einwirkung des
Toluols abgebrochen und ein Nachwirken auf der Oberflache der Probe unterbunden werden, was zur
Folge hat, dass die Rauheitswerte der nicht neutralisierten Probe niedriger sind. Ein weiterer Grund fiir
die hoheren Rauheitswerte der neutralisierten Proben liegt am Belag, der sich neu gebildet hat und sich

negativ auf die Oberfldchentopographie auswirkt.
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20 4
A
15 4 A
£
=
.E
N i
o 10
i} L]
| | —
5 B ohne Neutralisation
A mit Neutralisation
T T T T
8 8 + dest. Wasser 15 15 + dest. Wasser
Zeit in min

Abbildung 5-28: Einfluss des 100 °C warmen Toluols auf PP-Proben mit und ohne Neutralisation
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In Abbildung 5-29 ist links der Querschnitt mit der darunter liegenden VergroBerung der unbehandelten
Probe zu erkennen und rechts die nachbehandelte Probe (1 min im 100-°C-Toluol-Bad). In der Rand-

zone ist eine Verdnderung des Gefliges zu erkennen.

unbehandelt 1 min, Toluol 100 °C

Abbildung 5-29.: Mikroskopieaufnahmen der unbehandelten (links) und der nachbehandelten (rechts) PP-Zugprobe, Graphik
in Anlehnung an [112]

Mit steigender Eintauchzeit ist auch eine Zunahme der Strukturdnderung in der Randzone zu sehen,
s. Abbildung 5-30. Etwaige Hohlrdume, die bei der unbehandelten, aber auch noch bei der nachbehan-
delten Zugprobe nach 1 min Eintauchzeit an der Oberfléche zu erkennen sind, schlieen sich mit stei-

gender Eintauchzeit durch ein Anl6sen der Molekiile und deren Flielen.

2 min und 3 min
bei 100 °C Toluol

Abbildung 5-30: Mikroskopieaufnahmen der 2 min (links) und 3 min nachbehandelten (rechts) PP-Zugprobe, Graphik in An-
lehnung an [112]

Diese Chemikalie-Bauteil-Interaktion zeigt einen Einfluss auf die Randzone, die durch die Nachbehand-
lung homogener erscheint. Ebenso lisst sich ersehen, dass die Randzone sich vom inneren Bereich ab-
hebt und zunimmt, was zu der Annahme fiihrt, dass mit steigender Eintauchzeit die Chemikalie in das
Gefiige eindringt. Dadurch wird eine Verdnderung herbeigefiihrt, was darauf hindeutet, dass ein nicht

reversibler Vorgang stattgefunden hat. Somit ist anzunehmen, dass zumindest ein Teil der Nachbehand-
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lung auf chemischer Ebene stattgefunden hat. Angesichts dhnlicher Mikoskopieaufnahmen von den
nachbehandelten PA12-Proben wird auch bei diesen in vergleichbarer Art und Weise eine teilweise

chemische Nachbehandlung vorliegen.

Mit Hilfe der Rasterelektronenmikroskopie (Abbildung 5-31) ist zu erkennen, dass dquivalent zu den
Verinderungen der Randzonen der behandelten PP-Proben sich die Oberflachenstruktur gléttet. Durch
ein Anlosen der Oberflache, so ist der Abbildung zu entnehmen, findet mit steigender Nachbehand-

lungsdauer eine Ebnung statt.

2 min, Toluol 100 °C 3 min, Toluol 100 °C

Abbildung 5-31: Verdnderung der Oberflichenstruktur bei der chemischen Nachbehandlung von PP mittels 100 °C warmen
Toluols bei variierten Eintauchzeiten( 0, 1, 2 und 3 min) [112]

Eine Reduzierung der Rauheit von PP-Proben konnte ebenfalls in [66] nachgewiesen werden. Mit
steigender Nachbehandlungszeit von Toluol, dass auch hier auf 100 °C erwidrmt wurde, fand eine

Glattung der Oberflachenstruktur statt.
Mechanische Nachbehandlung

Tabelle 5-3 lassen sich die Einstellungen fiir die trowalisierten Proben I-IV entnehmen. Fiir eine bessere
Ubersicht werden in den nachfolgenden Diagrammen die Probenbezeichnungen I bis IV verwendet.
Aufgrund der Vorversuche mit den resultierenden Ergebnissen der Rauheitsmessungen werden Proben

mit den Einstellungen von Probe II nicht weiter betrachtet.

Tabelle 5-3: Einstellungen Gleitschleifen von Probe I, III und IV

It 325 2 6
[11 275 2 4
v 325 2 4
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In Abbildung 5-32 sind die Rauheit und die Breite der mittels Trowalisieren nachbehandelten Proben
dargestellt. Mit steigender Umdrehungszahl und groBerer Prozesswassermenge ist eine geringere
Rauheit zu messen. Im Vergleich zur unbehandelten Probe ist eine Reduzierung der Rauheit von ca.

Rz =135 um (unbehandelt) auf minimal R, = 123 um (IV) festzustellen.
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Abbildung 5-32: Verdnderung der Rauheit und der Breite von PP-Bauteilen in Abhdngigkeit von den Parametereinstellungen
bei der mechanischen Nachbehandlung

Bei Beibehalten der Parameter, die auch zum Gleitschleifen der PA12-Proben verwendet wurden, findet
bei den PP eine geringere mechanische Interaktion zwischen den Probenoberflichen und den Gleit-
schleifkorpern statt. Es ist ebenfalls eine Reduzierung der Breite gegeniiber der unbehandelten Probe zu
messen. Eine Korrelation zu den Rauheitswerten ist nicht zu erkennen.

Aufgrund der einfachen Geometrie der quadratischen Proben findet ein einheitlicher Abtrag statt. Beim
Gleitschleifen erfolgt eine Einebnung im Randbereich der PP-Proben durch die mechanische Interak-
tion. Aufgrund der noch anhaftenden bzw. der angeschmolzenen Pulverpartikel, die als Erstes mit den
Gleitschleifkorpern in Kontakt treten, findet eine nur geringe Abnahme der Breite und Dicke der Proben
im Vergleich zu den Toluol-behandelten Proben statt. Es zeigt sich eine grof3ere Abnahme bei geringerer
Prozesswassermenge und héherer Umdrehungszahl. Das ldsst sich mit dem héheren Abrieb aufgrund
der geringeren Schmierung durch die reduzierte Prozesswasserzufuhr erkléren.

Eine Reduzierung der Rauheit durch das Gleitschleifen von PP-Proben beim Einsatz von stab,- pyrami-
den- und kugelférmigen Keramik- und Kunststoffgleitschleifkdrpern konnte auch bei Reinhardt [66]
nachgewiesen werden. Hier zeigt sich ein Abtrag ebenfalls iiber die Nachbehandlungsdauer. Mit aufge-
fiihrt wird ein Masseverlust mit zunehmender Nachbehandlungszeit, was bedeutet, dass eine Glattung

der Oberfliche infolge eines Materialabtrags stattfindet.
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5.1.2 Einfluss auf materialextrudierte Polyamid-12-Proben

Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Zur Nachbehandlung stehen materialextrudierte Proben aus schwarzem PA12 (Nylon 12) zur Verfii-
gung. Diese werden wie die PBF-LB/P-Proben in Trifluoressigséure zur Nachbehandlung eingetaucht.
Basierend auf Vorversuchen und den Erfahrungen aus den mit PBF-LB/P nachbehandelten PA12-Pro-
ben, werden die MEX-Zugproben fiir 30 s, 60 s und 90 s in TFA eingetaucht. In Abbildung 5-33 sind
vier z-Zugproben (Bauteilorientierung B) zu sehen. Probe B.1 befindet sich im unbehandelten Zustand.
Die Proben B.2 bis B.4 wurden fiir 60 s in ein TFA-Bad gehalten, wobei Probe B.3 an der Luft trocknete,
Probe B.2 mit Isopropanol zur Neutralisation abgespiilt wurde und Probe B.4 in destilliertes Wasser
getaucht wurde. Durch den Abspiilvorgang mit destilliertem Wasser hat sich die Oberfliche weiBllich

verfarbt.

1 cm

Abbildung 5-33: Bauteilorientierung B (links) und unbehandelte PA12-MEX Zugprobe B.1 sowie nachbehandelte Proben
(60 s TFA-Bad) B.2 bis B.4 (rechts)

Bei den Ergebnissen der Rauheitsmessungen ist eine signifikante Reduzierung von der unbehandelten
MEX-Probe (B.1, R, = 74,19 pm) zu den nachbehandelten Proben zu erkennen. Obwohl alle drei nach-
behandelten Proben die gleiche Eintauchzeit in TFA hatten, liegt ein Unterschied des R,-Wertes durch
die Art des 2. Nachbehandlungsschrittes vor. Probe B.4 weist unter den nachbehandelten Proben den
hochsten Wert mit durchschnittlich 36,33 um auf; sie wurde nach dem TFA-Bad mit destilliertem Was-
ser abgespiilt. Probe B.2 (R, =21,34 um) wurde im Anschluss an die Nachbehandlung mit Isopropanol
gesplilt und besitzt einen dhnlichen Rauheitswert R, wie die nicht abgespiilte Probe (R, = 20,13 pm),
s. Diagramm in Abbildung 5-34.
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Abbildung 5-34: Rauheitswerte der MEX-PA12 Proben, z-Zugstibe unbehandelt und im TFA-Bad
Bei den REM-Aufnahmen in Abbildung 5-35 zu Probe B.3 (links) und Probe B.4 (rechts) sind Unter-
schiede der Oberflachenstruktur zu erkennen. Schon in Abbildung 5-33 war eine weiBliche Verfarbung
durch den Abspiilvorgang bei Probe B.4 zu sehen, bei den Rauheitsmessungen ist die Auswirkung eben-
falls zu messen, vgl. Abbildung 5-34. Die Oberfldchen der Probe B.4 bei 3.000-facher Vergro3erung
zeigt eine offene, Bldschen-artige Struktur, die bei der Probe B.3 (ohne Neutralisation) nicht vorhanden

ist.

Abbildung 5-35: REM-Aufnahmen TFA-nachbehandelter Proben, links mit Neutralisation und rechts ohne Neutralisation
Ein Abspiilen mit destilliertem Wasser unterbindet ein weiteres Einwirken der Sdure auf die Probe,
nimmt jedoch angeldste Molekiile, wahrscheinlich Farbpigmente bzw. dessen Molekiile, mit, wodurch
Mulden entstehen. Nach der Nachbehandlung der schwarzen Proben ist die TFA im Gegensatz zum
Eintauchen der weiflen Proben verfarbt. Hierdurch bestétigt sich die Annahme, dass Farbpigmente bei

den schwarzen Zugstében herausgeldst wurden.

87



Ergebnisse — Einfluss der Nachbehandlungsmethoden auf additiv gefertigte Polymer-Proben

Weitere PA12-MEX-Proben sind aus Filament aus recyceltem PA12-Pulver der Firma AM Filament
gefertigt. Diese liegend extrudierten Proben weisen an ihrer Oberfliche eine mittlere Rauheit von
R, = 53,14 pm (Standardabweichung R, = 7,37 um) auf. Nach der Nachbehandlung der Proben fiir 60 s
im TFA-Bad sinkt die in Zugrichtung gemessene Rauheit auf R, = 13,69 um (Standardabweichung
R; = 0,44 um).

Weitere REM-Aufnahmen (s. Abbildung 5-36) zeigen die verdnderte eingeebnete Oberflachenstruktur
durch die Trifluoressigsdaure-Nachbehandlung von MEX-PA12-Zugstidben, die mit VE-Wasser neutra-

lisiert wurden. Hier sind keine Mulden an der Oberfliache zu erkennen.

Abbildung 5-36: REM-Aufnahmen: unbehandelter MEX-Zugstab (Qidi) (links) und nachbehandelter MEX-Zugstab (Qidi),
60 s TFA-Bad (rechts)

Zwischenfazit

Eine Nachbehandlung wie das Tauchétzen oder Bedampfen mit einer Chemikalie zeigt bei einer pas-
senden Chemikalien-Polymer Kombination eine signifikante Reduzierung der Oberfldchenrauheit iiber
die Nachbehandlungszeit. Auch das Gleitschleifen reduziert die gemessene Rauheit. Ein Nachteil des
Gleitschleifens gegeniiber der Nachbehandlung mit einer Chemikalie ist die Erreichbarkeit der Schleif-
korper. Zugproben konnen gleichméBig in einer Gleitschleiftrommel nachbearbeiten werden, wihrend

Testgeometrien mit Bohrungen und Aussparrungen keine homogene Nachbehandlung erfahren.

- |
3.4

Auswirkung der Nachbehandlungsmethoden auf die mechanischen Ei-

genschaften

Bei der Bewertung der mechanischen Eigenschaften wird auf SG-Bauteilen referenziert. Ergebnisse von
Zugversuchen zeigen, dass die Zugfestigkeit in der gleichen Grofenordnung liegt, wobei der E-Modul
bei LS-Bauteilen sich im Durchschnitt etwas oberhalb von jenem der SG-Bauteile befindet. Hingegen
ist die Bruchdehnung von SG-Bauteilen wesentlich hoher. Dieser Vergleich basiert auf Angaben von
Herstellerdatenblattern und der Campus-Plastics-Datenbank. [21, 30, 226]
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5.2.1 Einfluss auf PBF-LB/P -Proben
Zur Bestimmung der mechanischen Eigenschaften werden z- und y-orientierte nachbehandelte PBF-
LB/P-Zugproben untersucht und mit den Werten der unbehandelten Zugproben verglichen. Hierzu

wurde PA12 und PP als Ausgangsmaterial verwendet.

5.2.1.1 Polyamid 12

Zum Vergleich der nachbehandelten PA12-Zugproben liegen die mittleren Werte mit Standardabwei-
chung von unbehandelten z- und y-Zugstiben wie folgt vor (Tabelle 5-4):

Tabelle 5-4: Mechanische Eigenschaften der unbehandelten PA12-Zugstibe [30]

Mechanische Eigen- gemittelter Mess- Standard- gemittelter Mess- Standard-
schaft wert fiir z-Zugstdbe | abweichung | wert fiir y-Zugstiabe | abweichung
Zugfestigkeit in N/mm? 473 7,47 52,2 0,6
Bruchdehnung in % 3,96 1,39 18 1,8
E-Modul in N/mm? 1.980 7,61 1.810 13,5

Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

In dem Diagramm in Abbildung 5-37 ist auf der y-Achse oben die Bruchdehnung in Prozent (%) und
unten die Zugfestigkeit in N/mm? iiber die Zeit (x-Achse) in s aufgetragen. In einem zweiten Diagramm,
s. Abbildung 5-38, ist aus derselben Zugpriifung der E-Modul in N/mm? auf der y-Achse iiber die Zeit
in s aufgetragen. Fiir alle folgenden Diagramme, die die mechanischen Eigenschaften aufzeigen, gilt das
beschriebene Schema; Ausnahme sind die Versuche mit der Nachbehandlung mit TFA-Dampf;, hier wird

die Zeit in min auf der x-Achse dargestellt.

Leichte Schwankungen der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung iiber die Eintauchzeit sind in dem zu-
erst beschriebenen Diagramm zu erkennen. Im Vergleich zu den Ausgangswerten der unbehandelten

z-Zugproben ist ein Anstieg der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung zu beobachten.
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Abbildung 5-37: Vergleich der Zugfestigkeit und Bruchdehnung von unterschiedlichen Eintauchzeiten der TFA-Nachbehand-
lung von z-orientierten PA12-Zugproben [30]

Mit einem Ausgangswert von 1.980 N/mm? zeigt die Nachbehandlung mit TFA {iber die zunehmende
Eintauchzeit ein abnehmendes E-Modul von ca. 10 %, s. Abbildung 5-38. Nach 90 s Einwirkzeit findet
es bei den untersuchten Eintauchzeiten sein Minimum bei 1.760 N/mm?, nach 120 s Einwirkzeit liegt

der E-Modul bei 1.790 N/mm?>.
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Abbildung 5-38: Vergleich des E-Moduls zu unterschiedlichen Eintauchzeiten bei einer TFA-Nachbehandlung von z-orien-
tierten PA12-Zugproben [30]

In Abbildung 5-39 ist auf den y-Achsen die Zugfestigkeit und die Bruchdehnung der y-orientierten Zug-
proben aus PA12, die mit TFA nachbehandelt wurden, iiber die Zeit dargestellt. Zu erkennen ist eine

Abnahme der Zugfestigkeit mit zunehmender Einwirkzeit der Sdure auf die Probe. Eine eindeutige Aus-
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sage iiber das Verhalten der Zugfestigkeit mit langerer Einwirkzeit ist nicht umfassend mdglich. Bei

einer Einwirkzeit von 30 s bis 90 s kann eine Zunahme der Bruchdehnung gemessen werden.
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Abbildung 5-39: Diagramm TFA Nachbehandlung von y-orientierten PA12-Zugproben, Zugfestigkeit und Bruchdehnung
[30]

Neben der Abnahme der Zugfestigkeit um ca. 3 % verringert sich in einer dhnlichen GréBenordnung,
nidmlich um 4 %, der E-Modul, s. Abbildung 5-40. Mit steigender Nachbehandlungszeit sinkt der E-Mo-
dul von 1.980 N/mm? auf 1.900 N/mm? mit einer maximalen Standardabweichung von 2 % bei 60 s

Interaktionszeit.
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Abbildung 5-40: Diagramm zur TFA-Nachbehandlung von y-orientierten PA12-Zugproben, E-Modul [30, 227]
Ein Einfluss der Nachbehandlung auf die mechanischen Eigenschaften, wie ein Anstieg der Bruchdeh-

nung und der Zugfestigkeit und eine Reduzierung des E-Moduls, konnte auch bei der Nachbehandlungs-
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methode in der VFS in [145] nachgewiesen werden. Bei den nachbehandelten y-orientierten PA12-Zug-

proben im TFA-Dampf fiir 5 min, 10 min und 15 min kann ein leichter Anstieg der Bruchdehnung um

7 % und ein ebenso leichter Abfall der Zugfestigkeit um 3 % erkannt werden, s. Abbildung 5-41
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Abbildung 5-41: Vergleich der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung fiir unterschiedliche Eintauchzeiten bei der TFA-Dampf-
Nachbehandlung von y-orientierten PAI2-Zugproben [30]

In dem Diagramm in Abbildung 5-42 zeigt sich bei einem Anstieg der Nachbehandlungszeit eine Redu-

zierung des E-Moduls um ca. 8 %, dhnlich wie bei der Tauchitznachbehandlung von PA12-Proben.
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Abbildung 5-42: Vergleich des E-Moduls zu unterschiedlichen Eintauchzeiten bei einer TFA-Dampf-Nachbehandlung von

y-orientierten PA12-Zugproben [30]

Auch bei den unterschiedlichen Methoden — TFA-Bad oder TFA-Dampf — und den damit verbundenen

verschiedenen Einwirkzeiten zeigen die Ergebnisse der Zugpriifungen gleiche Tendenzen der Verdnde-

rungen der mechanischen Eigenschaften. Signifikante Unterschiede bei den Werten sind nicht festzu-
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stellen. Bei den chemisch bzw. physikalisch nachbehandelten Zugproben ist allgemein eine Abnahme
des E-Moduls mit steigender Interaktionszeit des Einwirkmediums zu messen. Demgegeniiber ist die
Zugfestigkeit nahezu gleichbleibend bzw. zeigt einen leichten Abnahmetrend. Die Bruchdehnung wie-

derum steigt in der Regel mit der Nachbehandlungsdauer an.

Ochlmann et al. [145] messen bei der Nachbehandlung von PA12-Proben in der ,,Powerfuse S* eben-
falls einen Anstieg der Bruchdehnung, der mit nahezu 70 % angegeben wird. Auch eine Abnahme des
E-Moduls (10,5 %) und ein weitaus geringerer Einfluss auf die Zugfestigkeit, die um ca. 3,5 % sank,

kann ausgemacht werden. Ahnliche Tendenzen konnten Crane et al. [146] feststellen.

Mechanische Nachbehandlung
In Tabelle 5-5 sind die gewihlten Einstellungen des Gleitschleifprozesses aufgefiihrt.

Tabelle 5-5: Parametereinstellungen beim Gleitschleifen fiir die Nachbehandlung von PA12-Proben

Probe Umdrehungen |Bearbeitungszeit| Prozesswassermenge
in 1/min inh in /h

[ 325 2 6

1T 325 1 4

[11 275 2 4

v 275 1 4

Das Diagramm in Abbildung 5-43 zeigt einen Anstieg der Zugfestigkeit und der Bruchrechnung gegen-
iiber den Ausgangswerten. Die Parametereinstellungen I haben den groften Einfluss auf die Bruchdeh-
nung und einen nur marginalen Einfluss auf die Zugfestigkeit der Zugproben. Bei diesen gemessenen
Proben liegt die Standardabweichung erkennbar unter jener der anderen Proben (I, III und IV). Mit der
Reduzierung der Oberflichenrauheit und einer Art Verdichtung der Oberfldche kann auch hier wie bei
den chemisch bzw. physikalisch nachbehandelten Proben der leichte Anstieg der Bruchdehnung erklart

werden.

93



Ergebnisse — Einfluss der Nachbehandlungsmethoden auf additiv gefertigte Polymer-Proben

PA12 - z-orientiert - Gleitschleifen

. 14
=
£ 127 ]
210F - i
g A
= 8 r % .
3
2 6} 4} ]
[}
2 4 % ]
@
2+ i
0 1 1 1 1 1
g 5l 8 1 8 ]
£ + 8
Z 40t ]
: 56 F L) T T T T 3
T 30Fs2t & = i & i
% prys ]
= 20Faaf ] .
i o .
tgn 10 gg E 1 1 L 1 o /m‘-
N unbeh. 1 i moow ! A Bruchdetmung
unbeh. I 11 11 1A%

Probe
Abbildung 5-43:Vergleich der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung der z-orientierten PA12-Zugproben [30]
Zugproben mit den Parametereinstellungen III erfahren durch das Gleitschleifen eine leichte Zunahme
des E-Moduls. Im Vergleich zu den Ergebnissen der Zugproben, die mit den Parametereinstellungen I
trowalisiert wurden, liegen sie um 2 % hoher. Unter Beriicksichtigung der Standardabweichungen aller
Ergebnisse sind die ermittelten E-Module nahezu gleichbleibend.
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Abbildung 5-44. Vergleich des E-Moduls nach dem Gleitschleifen (Parametereinstellungen I bis IV) von z-orientierten PA12-
Zugproben [30]

5.2.1.2 Polypropylen
Bei den unbehandelten in z-Richtung gefertigten PP-Proben liegt eine durchschnittliche Zugfestigkeit
von ca. 19 N/mm? vor. Die Bruchdehnung liegt bei ca. 7,5 % und der E-Modul bei ca. 805 N/mm?.
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Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Eine Beeinflussung der Bruchdehnung findet ihr Maximum bei einer Verweildauer von 3 min im 100 °C
warmen Toluol (s. Abbildung 5-45). Durch eine Verdnderung der Randbereiche auf morphologischer
Ebene wie auch durch die Abnahme der Rauheit kann die Zunahme der Bruchdehnung beeinflusst wer-
den. Eine Zu- oder Abnahme des E-Moduls liegt nicht vor, s. Abbildung 5-47.
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Abbildung 5-45: Diagramm der Verdnderung der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung in Abhdngigkeit von der Nachbehand-
lungsdauer bei PP-Proben, Toluol-Nachbehandlung

Mechanische Nachbehandlung

Nach dem Gleitschleifen zeigen sich leichte Verdnderungen in der Bruchdehnung, wihrend sie bei der

Zugfestigkeit fiir die Zugproben mit den Einstellungen I1I am hochsten sind (vgl. Abbildung 5-46).
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Abbildung 5-46: Diagramm der Verdnderung der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung in Abhdngigkeit von der Nachbehand-
lungsdauer bei PP-Proben, Gleitschleifen

Wie bei den Auswirkungen der Nachbehandlung auf die topographischen Eigenschaften schon beschrie-
ben, zeigt die verdnderte Randschicht auch einen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften. Ein
Merkmal hierfiir ist die Ausbildung der feinsphérolithischen Struktur, die, wie unter dem Rasterelektro-
nenmikroskop im Randbereich der Proben zu erkennen ist, bei zunehmender Verweildauer ansteigt.
Mikroskopieaufnahmen von Querschnitten der PP der unbehandelten und der nachbehandelten Proben
zeigen eine deutliche Verdnderung des Randbereiches. Neben der Reduzierung der Oberflachenrauheit
verdndern sich die mechanischen Eigenschaften, was u. a. durch die Ausbildung der Randzone zu erklé-
ren ist. So zeigt ein Anstieg der Verweildauer (von 1 min auf 3 min) eine Zunahme der Bruchdehnung
von 10,1 % auf 17,4 % bei einem Ausgangswert von 7,8 %. Auch hier sinkt die Kerbwirkung durch die
Verdnderung der Oberflache und der Randzone, die durch Rauheitsmessungen erfasst werden und in
Mikroskopieaufnahmen zu erkennen sind. Keine Auswirkung zeigt hingegen das Gleitschleifen auf die
Bruchdehnung.

In Abbildung 5-47 sind die Ergebnisse der Zugversuche und die Auswirkung der Nachbehandlungsme-
thoden auf den E-Modul zu sehen.
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Abbildung 5-47: Diagramme zur Verdnderung des E-Moduls in Abhdngigkeit von der Nachbehandlungsdauer der Toluol-
Nachbehandlung bei 100 °C (links) und der Variation der Parameter beim Gleitschleifen (rechts)

Auf die Bauteilsteifigkeit haben beide Nachbehandlungsverfahren keine Auswirkung, wie der resultie-

rende E-Modul zeigt, der iiber die Verweildauern in Toluol und die variierenden Parameter beim Gleit-

schleifen nahezu konstant bleibt.

5.2.2 Einfluss auf materialextrudierte Polyamid-12-Proben
Nylon 12

Bei den materialextrudierten Proben, die auf der Fortus 450mc gefertigt wurden, zeigt die Bauteilorien-
tierung im Fertigungsprozess einen dominanten Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften. Es lassen
sich signifikante Unterschiede zwischen den liegenden und den stehenden Zugproben erkennen. So hat
der E-Modul der unbehandelten liegenden Zugproben einen Mittelwert von 1.500 N/mm?, wihrend die

stehenden Proben (B und C) mit einem nicht relevanten Unterschied im Mittel bei einem E-Modul von

1.240 N/mm? liegen.

Chemische bzw. physikalische Nachbehandlung

Bei den nachbehandelten Proben im TFA-Bad zeigen sich leichte Unterschiede zwischen den stehenden
und den unbehandelten Proben, s. Abbildung 5-48. Demgegeniiber ist bei den liegenden Proben ein
deutlicher Unterschied beim E-Modul zu erkennen, so betrigt er bei der TFA-nachbehandelten Probe
E =1.075 N/mm?.
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Abbildung 5-48: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der MEX-Zugproben (Fortus 450mc) in Anlehnung an [96]
Bei den in z-Richtung orientierten Zugproben fiihrt das interlaminare Versagen voranging zum Bruch.
Durch den charakteristischen Schichtverbund der MEX-Proben liegt hier ein dominanter Unterschied

der x-y-orientierten Zugprobe ,,A* zu den z-orientierten Zugproben ,,B*“ und ,,C* vor.

Eine Steigerung der Bruchdehnung ohne mafigebliche Beeinflussung der Steifigkeit wird durch den
Tauchitzvorgang mittels TFA hervorgerufen. Unter Beriicksichtigung der Reduzierung der Oberflé-
chenrauheit bei der Nachbehandlung wirkt auch hier die gesenkte Kerbwirkung auf die Bruchdehnung

ein.
PA 2200

In einer weiteren Versuchsreihe werden die liegend gefertigten PA12-Zugproben aus Filament der Firma
AM-Filament im Zugversuch getestet. Im Vergleich zu den unbehandelten Zugproben steigt die
Bruchdehnung der nachbehdandelten Zugproben nach 60 s im TFA-Bad um 15 % an, s. Abbildung
5-49. Hingegen bleibt die Zugfestigkeit unter Beriicksichtigung der Standardabweichung gleich.
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Abbildung 5-49: Zugfestigkeit und Bruchdehnung von PA12-MEX-Zugproben (Qidi), die mit TFA fiir 60 s nachbehandelt
wurden

Ein signifikanter Unterschied ist beim E-Modul nicht zu erkennen. Dieser steigt im Mittel von
975 N/mm? (nachbehandelt) mit einer Standardabweichung von 63,8 N/mm? auf 998 N/mm? mit einer
Standardabweichung von 60,0 N/mm? (unbehandelt) an.

Bezogen auf die auf der MEX-Anlage Fortus 450mc liegend gefertigten Zugproben ist der E-Modul
kleiner, wobei die Bruchdehnung signifikant hoher ist. Zum einem liegt das am Ausgangsmaterial; Stra-
tasys gibt FDM Nylon mit einer Bruchdehnung von 9,5 % (x-z-Ausrichtung) an [228], wobei PA12 eine
Bruchdehnung von 18 % nach EOS GmbH aufweist [174]. Hierbei sind die Zwischenschritte der Mate-
rialbelastung im PBF-LB/P-Prozess, die anschlieBende Granulierung und die Plastifizierung zum recy-
celten Filament noch nicht mit aufgenommen worden. Zum anderen werden die unterschiedlichen Fila-

mente auf verschiedenen Anlagen verarbeitet.

Abbildung 5-50: xz-Fertigungsorientierung nach Stratasys zur Evmittlung mechanischer Eigenschaften, Graphik nach [229]

Zwischenfazit

Mit Hilfe der Zugversuche kann gezeigt werden, dass eine mechanische Nachbehandlung, das Gleit-
schleifen, einen marginalen Einfluss auf die hier betrachteten mechanischen Eigenschaften hat. Hinge-
gen zeigt die chemische bzw. physikalische Nachbehandlung von PA12-Zugproben, das Tauchitzen
und die Bedampfung mit TFA, einen Anstieg der Bruchdehnung, wihrend die Zugfestigkeit iiber die
Nachbehandlungszeiten hinweg gleich bleibt. Beim E-Modul findet eine Reduzierung maximal um ca.
1 % statt.

Durch das Tauchétzen steigt bei den z-Zugstében aus dem PBF-LB/P-Verfahren die Bruchdehnung von
ca. 4 % auf 12 % an, wihrend bei den y-Zugstiben (PBF-LB/P) keine eindeutige Tendenz iiber die
verschiedenen Verweilzeiten hinweg zu erkennen ist, s. Abbildung 5-51. Hingegen zeigt die TFA-
Dampfnachbehandlung einen Anstieg tiber die Einwirkzeit von 15,5 % (unbehandelt) zu 18,5 % (15 min
TFA-Dampf). Ebenfalls bei den liegend gefertigten MEX-Zugstaben ist eine Erhdhung der Bruchdeh-
nung von 11 % (unbehandelt) auf 13 % nach 60 s Einwirkzeit im TFA-Bad zu erkennen. Beim Betrach-
ten des Bruchbildes der MEX-Zugprobe (2) ldsst sich eine leichte Einschniirung feststellen, die PBF-
LB/P-Proben (1 und 3) weisen dieses Bruchverhalten hingegen nicht auf.

Ein dhnliches Verhalten des Anstiegs der Bruchdehnung iiber die Einwirkzeit ist bei der Nachbehand-
lung mit Toluol bei 100 °C Erwarmung auf PP-Zugproben festzustellen. Hier hat das Tauchétzen jedoch
keinen Einfluss auf den E-Modul.
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Abbildung 5-51: Zusammenfassung der Ergebnisse von TFA-nachbehandelten PBF-LB/P- und MEX-Zugstiben

Ein Unterschied im Bruchverhalten zeigt sich im Hinblick auf die Form des Ausgangsmaterials, ob
Pulver oder Filament, und die Schichtanbindungsart. Infolge der Herabsetzung der Kerbwirkung auf-
grund der Reduzierung der Rauheit durch die Nachbehandlungen steigt die Bruchdehnung an und wird
entsprechend eine Auswirkung auf die Bruchart haben. Uber den Randbereich der PBF-LB/P-Probe
setzt der Sprodbruch als dominanter Bruch ein. Mdgliche Ursachen fiir einen duktilen induzierten Bruch
bzw. fiir Zonen, die einen duktilen Bruchbereich aufweisen, konnen Inhomogenitéten sein, wo Pulver-
partikel nur teilweise oder nicht aufgeschmolzen sind; das ist unabhingig von der Bauteilorientierung
besonders im Randbereich einer Probe der Fall. Primér ist bei PBF-LB/P-Proben sprodes Bruchverhal-
ten festzustellen [230]. [231, 232]

Song et al. [233] diagnostizieren in Abhdngigkeit von der Strangablegerichtung beim MEX-Verfahren
ein duktiles oder sprodes Bruchverhalten bei Zugbelastung. So zeigt der Strangverlauf mit einer Aus-
richtung von 0° und 45° ein duktiles und bei 90° ein sprodes Verhalten, s. Abbildung 5-52. Aufgrund
verschiedener Einflussfaktoren, etwa der Bauteilorientierung oder der Temperatureinfliisse (wie Bau-
plattform-, Diisentemperatur), kommt es in der Regel zu Mischbriichen [234]. Brucheinschniirungen
weisen, wie bei den untersuchten nachbehandelten MEX-Proben zu erkennen ist, auf einen duktilen

induzierten Bruch hin, wobei ein Mischbruch vorliegen kann.
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0° 45° 90°

X
Abbildung 5-52: Drei Optionen der Strangablegerichtung bei MEX in y-x-Richtung (liegend)

5.3 Auswirkung der Trifluoressigsdure auf die Schmelze-VolumenflieBrate

Neben den Untersuchungen des Einflusses der TFA auf die topographischen und mechanischen Eigen-
schaften wird im Folgenden mit Blick auf PA12 (PBF-LB/P-Proben) ein moglicher Einfluss des Tauch-
atzens auf das FlieBverhalten betrachtet. Mit Hilfe der MVR-Messung kann ermittelt werden, inwieweit
eine Sdure Einfluss auf das FlieBverhalten von PA12 nimmt. Losemittel werden als Newton’sche Fliis-
sigkeiten bezeichnet, da ihre Viskositit konstant ist, wihrend Polymerschmelzen und auch die Polymer-
16sungen Nicht-Newton’sche Fliissigkeiten sind. [81] Hieraus ist abzuleiten, dass eine Saure, die mit
einem Polymer eine Losung bildet, eine Auswirkung auf die Viskositét hat. Mit abnehmender Molmasse
wird ein ,,leichteres® FlieBen mdglich, was einen steigenden MVR-Wert bedeutet. Werden also die Mo-
lekiilketten durch eine Saurebeeinflussung gekiirzt, nimmt die Viskositdt ab und die VolumenflieBrate
steigt. [194]

Zur Bestimmung des MVR-Wertes nachbehandelter PA12-Proben werden Platten mit einer Stirke von
2 mm gefertigt, wobei die GroBe so gewéhlt wurde, dass mindestens 4,5 g Probenmasse vorhanden ist.
Nach der Fertigung werden die Platten fiir 10s, 30's, 60's, 90 s und 120 s in TFA gehalten und im
Anschluss neutralisiert. Fiir die MVR-Messungen werden die Platten zurechtgeschnitten, so dass kleine
Quadrate mit MaBen von ca. 5 mm mal 5 mm vorliegen. Bei den unbehandelten Proben liegt, gemessen
mit einer Priiftemperatur von 235 °C und einem Priifgewicht von 5 kg, ein durchschnittlicher MVR-
Wert von ca. 120 cm?/10 min vor. Es ist eine Zunahme des MVR-Wertes mit steigender Nachbehand-

lungszeit zu erkennen, s. Abbildung 5-53.
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Abbildung 5-53: MVR-Werte iiber die Interaktionszeit der in TFA nachbehandelten PA12-Proben (PBF-LB/P)
Hervorzuheben sind die Proben, die 90 s und 120 s mit TFA nachbehandelt wurden. Nach Einfiillen der
Probenmasse in den Zylinder zum Aufschmelzen fiir 300 s reicht die 5 kg Belastungsmasse nicht aus,
um den Kolben mit Verbindung zum Wegaufnehmer aus konstanter vorgesehener Hohe zu halten. Nach
kurzer Zeit (zwischen 50 s und 100 s) steigt der Kolben an. Um den Wegaufnehmer nicht auszulGsen,
wird die Belastungsmasse auf 8 kg fiir den Aufheizvorgang erhoht. Auf die Messung selbst hat die Er-
hohung keinen Einfluss, da erst nach Offnen des Diisenaustritts und das damit einhergehende Herabsen-
ken des Wegaufnehmers die Messung ausgeldst wird. Unmittelbar vor der Freigabe der Diise und dem

Starten der Messung am Computer wurde die Belastungsmasse auf 5 kg geméf der Norm reduziert.

Durch das Aufschmelzen der Probenmasse auf 235 °C werden die eingelagerten TFA-Molekiile eben-
falls erwarmt. Da sich TFA-Molekiile in der PA12-Oberfldache eingelagert haben, werden sie durch die
Erwédrmung zum Teil verdampft. PA12 dehnt sich durch das erwidrmte TFA aus und driickt den Kolben
samt der Belastungsmasse nach oben. Das verdampfte TFA zeigt ebenfalls eine Auswirkung auf die
Probenmasse, die nach dem Offnen der Diise strangformig austritt. Unbehandelte Probenmasse liegt
erkaltet wie ein Filamentstrang vor, nachbehandelte Probenmasse sieht aufgeschdumt aus und tritt nicht
kontinuierlich aus der Diisen6ffnung aus, s. Abbildung 5-54. In der Abbildung ist links der glénzende
Strang zu erkennen, rechts daneben ein Strang mit einer rauen, offenporig wirkenden Oberfldche. Alle
herausgetretenen Strange nachbehandelter Proben sehen wie die beispielhaft abgebildete erstarrte Poly-

merschmelze aus, deren Ausgangsprobe sich fiir 90 s im TFA-Bad befand.
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Abbildung 5-54: Erstarrte Polymerschmelze, links: unbehandelte Probe, rechts: 90 s TFA-Nachbehandlung
Bei einer Zunahme der Kettenldnge, was eine hohere mechanische Festigkeit und Viskositit bei einer
Abnahme der Kristallisationsneigung mit sich bringt, sinkt der MVR-Wert [235]. Aufgrund der Ver-
schlaufungen bzw. Vernetzung der Polymerketten wird deren Abgleiten in der Schmelze behindert. Um-
gekehrt fithren kiirzere Polymerketten aufgrund von weniger Verschlaufungen in der Schmelze zu einem

hoheren MVR-Wert. [82, 90, 236 - 238]

Durch die Zunahme des MVR-Wertes mit steigender Nachbehandlungszeit konnte eine Abnahme der
Polymerkettenldnge vorliegen, die durch die Sdure bedingt wird. Da die Fluoratome der TFA die Was-
serstoftbriickenbindungen des PA12 aufldsen kdnnen, wiirde dies zu einer Verkiirzung der Ketten fiih-
ren. Allerdings wird auch aufgrund der Interaktion von eingelagerten TFA-Molekiilen und Warme eine
Ausdehnung des PA12 bedingt. Infolge dieser Reaktion steigt das Volumen an, worauf Material durch
die Diise des MVR-Messgerites austritt, was u. a. zu einem héheren MVR-Wert fiihrt.

5.4 Auswirkung der Trifluoressigsdure auf das Schmelzverhalten

Auf der Grundlage der DSC-Messungen der entnommenen Proben von unbehandelten und nachbehan-
delten Proben lassen sich Auswertediagramme erstellen. In Abbildung 5-55 ist das Thermogramm der
Referenzprobe (unbehandelte PA12-Probe) zu sehen. Fiir die jeweiligen Kurven der Aufheiz- und der
Abkiihlphasen werden neben den Peak-Temperaturen die jeweiligen Flachen (grau und tiirkis) und die
On- und Endsets mit Hilfe der Tangentenmethode bestimmt. Die Flache ergibt umgerechnet die Enthal-
pie, woraus sich, zusammen mit der jeweiligen Starttemperatur und Endtemperatur, die Warmemenge
bestimmt, die eingebracht werden muss, um das Pulver zu schmelzen (graue Fliche) oder zu rekristal-

lisieren (tiirkise Flédche).
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Abbildung 5-55:Thermogramm der unbehandelten PA12-Probe mit Aufheizphase in Schwarz und Abkiihlphase in Griin mit
zugehdrigen Peaks

Fiir die vorliegenden Auswertungen der DSC-Messungen wird das Auswerte-Tool des DSC-Analyse-
gerdts verwendet. Zum Abgleich werden als Referenz Auswertungen mittels Origin gemacht. Mittels
der Tangentenmethode werden die Enthalpien sowie die On- und Endsets bestimmt. In Tabelle 5-6 sind
die Peaks der Aufheiz- und der Abkiihlphase sowie die jeweiligen On- und Endsets zu den verschiede-
nen Nachbehandlungszeiten aufgelistet. Zudem sind ihr die Werte der DSC-Messungen zu entnehmen.
Zu erkennen ist eine leichte Reduzierung der Temperaturen beim Aufschmelzen und ein leichter Anstieg

bei der Kristallisation mit zunehmender Nachbehandlungszeit der Proben.
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Tabelle 5-6: DSC-Analyseergebnisse der unbehandelten und der nachbehandelten PA12-Proben mit TFA

Aufschmelzen Kristallisation
Onset |Endset |Peak Onset |Endset |Peak
. Mittelwert/ o
Zetins Standardabweichung Temperatur in °C

unbehandelt X 174,18 185,93 180,47 153,86 143,71 149,82
S 041 0,31 0,28 0,17 0,34 0,10

10 X 169,36 184,86 177,17 157,69 147,89 152,99

s 0,70 0,02 0,16 0,65 0,30 0,34

30 x 169,41 183,10 17744 158,40 149,17 153,78

S 0,69 047 0,26 0,17 0,05 0,07

60 X 169,99 183,53 177,79 158,17 148,50 153,74

S 0,22 0,22 0,52 0,67 0,25 0,55

90 X 170,61 182,19 177,15 157,23 148,28 153,42

S 0,37 0,23 0,24 0,16 045 0,05

120 X 167,21 180,56 175,23 158,13 148,86 153,38

s 0,33 0,00 0,09 0,29 0,23 0,15

Mit den erhaltenen Messergebnissen, die eine Tendenz anzeigen, jedoch keine abschlieBende Aussage
erlauben, kann in Kombination mit den MVR-Werten von der Dauer des Tauchédtzens auf das Schmelz-
verhalten geschlossen werden. Trotz der nicht komplett eindeutigen Richtung der Messergebnisse zei-
gen die DSC-Werte einen Zusammenhang an. Unter Hinzunahme der MVR-Ergebnisse, konnen auch
hier eingelagerte TFA-Molekiile zum einen eine Verdnderung der Peak-Temperaturen und zum anderen
eine Verkiirzung der Kettenldngen mit sich bringen. Somit ist nicht auszuschlieBen, dass eine Nachbe-
handlung mit TFA, ggf. mit auch anderen Sauren, eine Verdnderung der Kettenlange des PA12-Mole-
kiils mit sich bringt. Das wiederum konnte das mechanische Verhalten beeinflussen und so den Einsatz-

bereich der PA12-Bauteile verdndern.

Schwankungen konnen aber auch aufgrund der Probenentnahmen auftreten, da die Eindringtiefe der
TFA z. B. bei 10 s Nachbehandlungszeit beim Tauchitzen geringer ist als bei hoheren Verweilzeiten. In
Abbildung 5-56 ist die verdnderte Randschicht im Vergleich zur unbehandelten Probe (links) zu erken-
nen. So ist sie nach 120 s (rechts) Einwirkzeit von Trifluoressigséure auf die PBF-LB/P/PA12 weitaus
starker als nach 10 s (Mitte). Ebenfalls liegt keine gleichméBig starke ausgebildete Randschicht bei den
jeweilig nachbehandelten Proben vor; in der Abbildung links ist zu erkennen, dass der Abstand zwischen
den griinen Pfeilen groBer ist als zwischen den grauen Pfeilen. Es zeigt sich, dass an den Ecken und
Kanten die beeinflusste Oberflachenstérke grofer ist als an den Flidchen der Probe. Beim Probenehmen
fiir die DSC-Analyse wird von der Oberflaiche Material abgetragen, und es kann nicht ausgeschlossen
werden, dass bei den nachbehandelten Proben auch unbeeinflusstes PA12 entnommen wurde. Mit stei-
gender Einwirkzeit nimmt jedoch die Moglichkeit ab, eine nicht rein nachbehandelte Oberfléche als

DSC-Probe zu erhalten.
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Abbildung 5-56: Mikroskopieaufnahmen von Querschnitten von PA12-Proben, links unbehandelt, Mitte und rechts nachbe-
handelt [30], mit Markierungen der Randschicht bei 10 s und 120 s Einwirkzeit von TFA

Eine TFA-Dampf-Nachbehandlung an PA12-gefertigten Proben zeigt im Vergleich zu dem Tauchitzen
iiber die verschiedenen Einwirkzeiten eine nahezu gleichbleibende Stirke der Randschicht. Bedingt
durch die Interaktion der Sdure bzw. der verfliichtigten Séure (Dampf) und der PA12-Makromolekiile
bilden sich in Abhéngigkeit von der Verweilzeit verschieden starke Randzonen aus. Aufgrund der fiir
das Polymer schonenderen Nachbehandlung mittels Dampf bildet sich iiber die verschiedenen Nachbe-
handlungszeiten eine nahezu gleich tiefe Randschicht aus. Bei DSC-Messungen gestattet deswegen der

Abtrag keinen Riickschluss auf die unterschiedlichen Interaktionszeiten.

o

5.5 Auswirkung der Trifluoressigsdure auf die Masseénderung in Abhén-

gigkeit von der Temperatur

Fiir die TGA werden zwei verschiedene Probenformen, geraspelt und klein geschnitten, untersucht. In
Abbildung 5-57 ist der einstufige TGA-Kurven-Verlauf der mit einer Raspel entnommenen PA12-Pro-
ben zu sehen. An auffilligen Stellen der TGA-Kurven sind die Markierungen 1 bis 3 eingefiigt. Bei
Markierung 1 ist die erste Auffélligkeit zu erkennen: Von der Starttemperatur bis zu ca. 100 °C verlau-
fen die Kurven gleich ohne Masseverlust. Ab 100 °C bis zur néchsten Markierung 2 verlaufen die Kur-
ven der unbehandelten (griin) und der 10 s nachbehandelten PA12-Probe (gelb) weiter bei nahezu 100 %
der Ausgangsmasse bzw. bei annéhernd keinem Masseverlust. Bei ca. 130 °C verliert die gelbe Kurve
(10 s Nachbehandlung), wie auch die anderen nachbehandelten Proben, an Masse, wéhrend die griine
Kurve (unbehandelt) bis 250 °C weitgehend konstant ohne signifikanten Masseverlust verlduft. Die
Markierung 3 bei ca. 410 °C zeigt wie bei 450 °C (5) eine Art Knotenpunkt an. Hier bewegen sich die
Kurven parallel zu der Extrapolationsgeraden. Am Punkt 5 verlaufen sie parallel zur x-Achse, hier findet
keine Massednderung mehr statt. Es zeigt sich somit bis zum Punkt 3 ein Unterschied in der Massedn-

derung von der generell unbehandelten Probe und den nachbehandelten Proben.

106



Ergebnisse — Einfluss der Nachbehandlungsmethoden auf additiv gefertigte Polymer-Proben

TG-Analyse von PA12-Proben
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Abbildung 5-57: Einstufige TGA-Kurven von unbehandelten und nachbehandelten PA12-Proben, geraspelt, mit Markierun-
gen 1 bis 5

Da sich TFA-Molekiile wihrend der Nachbehandlung eingelagert haben, werden sie aufgrund des Sie-
depunktes von TFA von 72,5 °C beim Autheizen zuerst verdampfen [239]. Ein &hnliches Verhalten von
nachbehandelter zur unbehandelten PA12-Probe konnte bei einer TGA festgestellt werden, wofiir die
Proben in der ,,Powerfuse S“-Anlage von DyeMansion GmbH bearbeitet wurden. Bei der Analyse ver-
lauft die Kurve der nachbehandelten Probe von ungefahr 150 °C bis 400 °C unterhalb der unbehandelten
PA12-Probe. [145]

Im Bereich des grofiten Abstandes zwischen den Kurven, von 230 °C bis 330 °C, liegt die Abweichung
zwischen der unbehandelten Probe und der fiir 10 s nachbehandelten Probe bei durchschnittlich 2,3 %.
Im selben Temperaturbereich betrdgt die Abweichung zwischen der unbehandelten Probe und den fiir
30 s bis 120 s nachbehandelten Proben ca. 5 %. Die PA12-Proben, die in der ,,Powerfuse S“-Anlage
nachbehandelt wurden, lassen bei 300 °C eine Abweichung von 1,4 % erkennen [145].

In Abbildung 5-58 sind die TGA-Kurven der PA12-Pléttchen zu sehen. Ein dhnlicher Verlauf wie bei
den geraspelten Proben ist zu erkennen, jedoch sind die Unterschiede zwischen der unbehandelten Probe
und den nachbehandelten Proben weniger ausgepragt. Hier liegen die Abweichungen der fiir 10 s nach-
behandelten Probe im Temperaturbereich von 230 °C bis 330 °C im Vergleich mit der unbehandelten
Probe bei durchschnittlich 0,6 %.

107



Ergebnisse — Einfluss der Nachbehandlungsmethoden auf additiv gefertigte Polymer-Proben

TG-Analyse von PA12-Proben
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Abbildung 5-58: Einstufige TGA-Kurve von unbehandelten und nachbehandelten PA12-Proben, geschnitten
In Tabelle 5-7 sind die Massenabnahme My und die Temperaturen Ta, Tg und T¢ zu den verschiedenen

PA12-Proben aufgefiihrt; dabei wird in Nachbehandlungsdauer und Probenform unterschieden.

Tabelle 5-7: Einstufige Masseabnahme der untersuchten PA12-Proben, Nachbehandlung im TFA-Bad zw. 10 s und 120 s

Einwirkzeit, links Abbildung der Probenform

Probe MLin% | Tain®°C | Tgin °C | Tcin °C
[ | unbehandelt 98,6 414,6 458.,4 440,2
10s 98,54 402,7 460,3 437,6
30s 98,21 396,4 460,2 430,5
7 [60s 98,63 404,3 464,1 437,5
90 s 98,44 398.,6 458,6 423,0
120 s 98,57 3982 458,7 416,5
| unbehandelt 91,75 401,1 455,1 417,5
10s 95,15 408,3 454,7 430,5
30s 96,53 415,03 461,9 438,03
7 [60s 93,56 4146 | 4636 | 4420
90 s 95,76 4114 465,5 4435
_ | 120s 97,34 412,9 466,3 446,5

Bei den geschnittenen Proben/Pléttchen kommt es zu einer gemittelten Massenabnahme von 98,5 % mit
marginaler Abweichung, wéahrend die TGA der spanférmigen Proben eine grolere Abweichung zuein-

ander aufweisen, liegen hier doch die Werte zwischen 91,75 % und 97,34 %. Bei den Ergebnissen der
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spanformigen Ausgangsproben ist iiber die steigende Nachbehandlungszeit im TFA-Bad ein Anstieg
der Temperaturen zu erkennen. Im Gegensatz hierzu zeigen die TG-Analysen der nachbehandelten
PA12-Plattchen bei Tc eine Abnahme, wihrend Ta und Tz Abweichungen von 1 % bis 4 % zueinander

ohne einen Anstieg aufweisen.

Ein Einfluss der Probenform ist unabhéngig von einer Nachbehandlung vorhanden. Aufgrund des Ver-
héltnisses von Oberfldche zur Masse findet beim Vergleich von Pulverproben zu Bulkmaterial bzw. von
zerstiickelte Proben zu Proben aus einem Stiick eine Zersetzung bei niedrigeren Temperaturen statt.
[240] Der Messwert der unbehandelten Probe in Spanform wird neben dem Probenformeinfluss auch
aufgrund weiterer Faktoren wie z. B. der Probenmasse eine Abweichung erkennen lassen, da dieser Wert
aus einer Einzelmessung stammt. Bei den beiden Messreihen zeigt sich ein Einfluss der Form in Ver-
bindung mit der TF A-Nachbehandlungszeit.

Aus den Ergebnissen lésst sich insgesamt schlussfolgern, dass die eingelagerten Siduremolekiile beim
Anstieg der Temperatur als Erstes verdampfen und es somit zu einer groBBeren Massednderung bei ge-
ringeren Temperaturen (< 330 °C) kommt. Ebenfalls ist ein Unterschied bei der Massednderung zwi-
schen unbehandelten und nachbehandelten Proben aufgrund der Probenform zu erkennen. Wie vermutet,
zeigt die Spanform der nachbehandelten Proben aufgrund der groBeren nachbehandelten Oberflache

eine stirkere Auspragung bei der TGA und der Massednderung iiber der Temperatur.
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6 Zusammenfassung

Allgemein betrachtet zeigen die Nachbehandlungsmethoden, ob mechanisch oder chemisch bzw. phy-
sikalisch, Auswirkungen auf die topographischen wie auch auf die mechanischen Eigenschaften der hier
betrachteten Probestiicke. In Abhéngigkeit von der gewéhlten Nachbehandlungsmethode sind die Ef-
fekte unterschiedlich ausgepriagt. Mit Hilfe von Bestandigkeitstabellen und der Hanse’schen Loslich-
keitsparameter konnte fiir PA12 eine Auswahl an Chemikalien gefunden werden, die sich zur Nachbe-
handlung potentiell eignen. Fiir PP wurde auf eine Auswahl verzichtet und ein bereits untersuchtes Lo-
sungsmittel (Toluol) verwendet [66]. Um einen Vergleich mit PBF-LB/P/PA12-Bauteilen durchfiihren
zu konnen, wurden die Ergebnisse der PP-Nachbehandlung aufgefiihrt. Auch bei den MEX-PA12-Pro-
ben sind dhnliche bis gleiche Tendenzen in den Ergebnissen der Oberflachentopographie und der me-
chanischen Eigenschaften zu erkennen. Auch hier ist es nur moglich, eine Richtung anzugeben, da die
Materialzusammensetzungen unterschiedlich sind (so etwa zwischen PA12 von EOS und Nylon-12 von

Stratasys).

Bei den Nachbehandlungsversuchen zeigt von den verwendeten Chemikalien das Tauchétzen mit Tri-
fluoressigsdure fiir PA12-Proben die grofite Wirksamkeit hinsichtlich einer Reduzierung der Oberfla-
chenrauheit. Gleiches gilt fiir Toluol zur Nachbehandlung von PP-Proben, wobei Toluol erst auf 100 °C
erwdrmt werden muss, da bei Raumtemperatur wie auch bei 50 °C kein Einfluss auf die Oberfldche zu
erkennen ist. Bei beiden Polymeren konnte so jeweils die Rauheit, gemessen als R,-Wert, von einem
Ausgangswert von ca. 76,5 um auf ca. 10 pm bei PA12 und von ca. 135 um auf ca. 6 um bei PP redu-
ziert werden.

Eine Nachbehandlung mit TFA-Dampf hat ebenfalls Auswirkungen auf die Rauheit, hier fand nach
4 min Nachbehandlungszeit eine Reduzierung auf ungefdhr 19 um statt. Es ist anzumerken, dass die
Dauer einen erheblichen Einfluss auf die Rauheit besitzt. Ab einer Nachbehandlungszeit von 6 min bis
hin zu den betrachteten 15 min findet eine weniger starke Reduzierung der Rauheit statt. Einen grofen
Vorteil der Nachbehandlung mit einer fliissigen oder verdampften Chemikalie ist die sehr gute Erreich-
barkeit von Hinterschneidungen, Gitterstrukturen und Bohrungen. Um eine Nachwirkung der Chemika-
lie zu unterbinden, kann im Anschluss ein Spiilen des Bauteils mit VE-Wasser durchgefiihrt werden;
Wasser zeigt eine neutralisierende Funktion bei TFA. Hier ist allerdings zu erwédhnen, dass sich die
untersuchten schwarzen MEX-Proben durch das Abspiilen stellenweise farblich verdandert haben und es

zu weillichen Flecken auf den Proben gekommen ist.

Bei den mehrfachen Messungen der Oberfldchenrauheit konnte eine Abnahme der Standardabweichung
bei den nachbehandelten Proben festgestellt werden. Demzufolge tragt eine Nachbehandlung neben der
Reduzierung der Rauheit je nach verwendeter Saure oder entsprechend dem Gleitschleifen zu einer

gleichméBigeren ausgebildeten Oberflachentopographie bei.

Bei allen Nachbehandlungsversuchen mit den hier verwendeten Chemikalien ist eine MaBhaltigkeit bei

den betrachteten Einwirkzeiten mit einer Abweichung bis zu +/—1 % gegeben. Auch beim Gleitschleifen
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kommt es zu geringfligigen Abweichungen der Mafle. Insgesamt betrachtet zeigen die Nachbehand-
lungsmethoden Auswirkungen auf die Mal3e, unter Beriicksichtigung des Anwendungsfalls des nachbe-
handelten Bauteils besitzen diese jedoch wenig bis keine Relevanz. Abhéngig von der Passungsart bei
einer Baugruppe wird empfohlen, Testmodelle zu fertigen, um je nach Fertigungsverfahren und Material
die moglichen Abweichungen zu ermitteln [241]. Unabhéngig von einem etwaigen Einsatz einer Nach-
behandlung kommt es zwischen Pre-Processing und Processing wie bei jedem anderen Fertigungsver-
fahren zu Maflabweichungen, was bei der Konstruktion beriicksichtigt werden sollte. Typischerweise
liegt die Toleranz bei der Materialextrusion mit Blick auf Industrieanlagen und auch beim PBF-LB/P-
Verfahren bei 0,25 mm [10, 242]. Die im Rahmen dieser Dissertation gemessenen Abweichungen der
Malfle der nachbehandelten von denen der unbehandelten Proben liegen innerhalb dieses Toleranzbe-

reichs.

Eine Nachbehandlung mit (fliissiger oder verdampfter) TFA zeigt in Abhéngigkeit von der Einwirkzeit
und der daraus resultierenden Oberfldchenrauheit marginale MaBBabweichungen und eignet sich daher
unter Beriicksichtigung der steigenden mechanischen Eigenschaften. Anhand der Mikroskopieaufnah-
men der Querschnitte der nachbehandelten Proben (PA12/PP) mit einer Chemikalie (TFA/Toluol) lésst
sich anhand der ausgebildeten Randzonen auf das Verhalten der Interaktion zwischen Siure und Ober-
fliche des Polymers schlieBen. Beim Tauchétzen wéchst die Randschicht mit steigender Nachbehand-
lungszeit im Gegensatz zur TFA-Dampf-Nachbehandlung bei PA12 an. Das deutet auf eine stirkere
bzw. aggressivere Interaktion zwischen Sdure und Polymer hin. Eine Ausbildung der Randzone, die mit
steigender Einwirkzeit der Séure zunimmt, l4sst die Schlussfolgerung zu, dass mitunter eine chemische

Nachbehandlung vorliegt.

Die MVR-Messungen zeigen einen tendenziellen Einfluss der TFA auf die PA12-Proben in Abhingig-
keit von der Nachbehandlungszeit. So ldsst sich eine Zunahme des MVR-Wertes mit steigender Ein-
wirkzeit der Sdure auf die Probe feststellen. Daraus ist abzuleiten, dass die eingelagerten Sduremolekiile
einen Einfluss auf das FlieBverhalten besitzen und ebenfalls die Schmelzstruktur verdndern. Bei den
DSC-Messungen der mit TFA nachbehandelten PA12-Proben zu unterschiedlichen Einwirkzeiten
konnte eine Tendenz der Abnahme des Peaks erkannt werden, jedoch liegen die gemessenen Werte
innerhalb der Messtoleranzen und zeigen keine signifikante Anderung der Ergebnisse. Dennoch weisen
die Ergebnisse auf einen Einfluss der TFA auf PA12 hin, wodurch die Schmelz- und Kristallisations-
eigenschaften beeinflusst werden. Ebenfalls bei den TG-Analysen zeigen die verschiedenen Einwirk-
zeiten der TFA insbesondere auf die spanférmig untersuchten PA12-Proben einen anhand der Literatur
erwarteten Einfluss. Mit steigender Nachbehandlungszeit findet zeitlich friiher bzw. bei niedrigeren
Temperaturen eine Massenabnahme statt, da die eingelagerten Séuremolekiile zuerst verdampfen.
Beim Gleitschleifen findet eine gleichméfige Nachbehandlung in Korrelation mit der Geometrie des
Bauteils statt. Die Erreichbarkeit der zu gléttenden Stellen héngt dabei signifikant von der gewédhlten
Schleifkdrpergeometrie und -groBe ab. Zudem werden auBlenliegende Ecken und Kanten deutlich in
Abhéngigkeit vom Ausgangsmaterial (PA12/PP) abgerundet, da hier ein kontinuierlicher Kontakt zu
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den Schleifkorpern besteht. Eine Reduzierung der Rauheit R, der PA12-Proben lie3 sich um 65 % errei-
chen, wihrend bei den PP-Proben eine Reduzierung um 30 % erfolgte. Stege mit einer Wandstérke klei-
ner als 1 mm, Sdulen mit einem Durchmesser kleiner als 1 mm und Ecken mit einem Winkler kleiner
als 30° erfahren bei diesem Nachbehandlungsprozess eine Deformation. Bei Aussparungen wie Boh-
rungen oder Ecken verkeilen sich Schleitkorper je nach GroBe und setzen sich somit fest. Damit kann
eine Nachbehandlung an diesen Stellen nicht stattfinden und ein nachtrégliches Entfernen des Schleif-
gutes wird erforderlich. Fine Reduzierung der Rauheit 14sst sich bei den ausgewihlten Parametern be-
obachten, und ebenso findet eine Verdnderung der Bruchdehnung bei weitgehender Konstanz von

E-Modul und Zugfestigkeit statt.

Bei beiden untersuchten Nachbehandlungsverfahren kann neben der Reduzierung der Rauheit eine Stei-
gerung der Bruchdehnung erzielt werden, die durch das Herabsetzten der Kerbwirkung bedingt ist. Bei
der im Bereich der additiven Fertigung hohen Losgrofe und einer simplen Geometrie (ohne Hinter-
schneidung, geringe Komplexitit) lohnt sich das Gleitschleifen aufgrund der bearbeitbaren Stiickzahlen
und des im Vergleich zur chemischen bzw. physikalischen Nachbehandlung sauberen Prozesses. Vor-
teile der Nachbehandlung mit einer verdampften Chemikalie sind hingegen die sehr gute Erreichbarkeit
bei komplexen Geometrien und im Vergleich zum Tauchitzen eine weniger aggressive Interaktion mit

dem nachzubehandelnden Polymer.

Zusammenfassend sind in Tabelle 6-1 die Ergebnisse der PBF-LB/P/PA12-Proben dargestellt, die an-
hand von z-orientierten Zugstiben ermittelt wurden. Hinzu kommt eine Bewertung der Einsetzbarkeit
fiir simple Geometrien, fiir simple Geometrien, die als Massenprodukt vorliegen, und fiir komplexe Ge-

ometrien, die Gitterstrukturen, filigrane Bereiche oder Hinterschneidungen aufweisen.

Tabelle 6-1:Zusammenfassung der erreichbaren Ergebnisse der PBF-LB/P/PAI12-Proben mit Bewertung fiir verschiedene
Geometriearten

Erreichbare Ergebnisse der z-orientierten PBF-LB/P/PA12-Proben mit Empfehlung fiir verschiedene
Geometrien

Geometrieart: simpel. s / simpel u. Massenprodukt: m / komplex (Gitter/Hinterschneidungen): k
Bewertung: geeignet: + / bedingt geeignet ~ / nicht geeignet —

Ausgangswerte TFA-Bad TFA-Dampf Gleitschleifen

S + + +

m ~bis + ~bis + +

k ~bis + + -
Rauheit R; in um 76,4 9,1 18,7 34
Bruchdehnung in % 3,9 15,9 18.6 8,2
Zugfestigkeit in N/mm? 47,3 53,7 54,9 53,1
E-Modul in N/mm? 1.980 1.910 1.920 2.040
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Zusammenfassung

Fiir MEX-PA12- und PBF-LB/P/PP-Proben bzw. -Bauteile liegt eine dhnliche Empfehlung zum Einsatz
der beiden in dieser Arbeit betrachteten Nachbehandlungsmethoden vor; die zugehorigen Tabellen be-

finden sich im Anhang 8.
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7 Ausblick

Es gilt, immer langlebigere Produkte zu entwickeln, die ressourcen- und zeiteffizient gefertigt werden
sowie robust und kostengiinstig sind. Daneben spielt es hdufig eine je nach Anwendungsfall wichtige
Rolle, optisch ansprechende Bauteile zu fertigen. Je nach Branche, z. B. in der Medizintechnik oder in
der Lebensmittelindustrie, ist ein weiterer Faktor, dass sich keine Keime an der Oberflache bilden sowie
festsetzen diirfen und die Objekte leicht zu reinigen sind. Fiir diese Anwendungsfille ist eine Nachbe-
handlung von PBF-LB/P-Bauteilen von hochstem Interesse. Beim Einsatz von Produkten aus PA12, PP
oder aus anderen Polymeren ist das Post-Processing maB3geblich fiir die Bauteilqualitdt mitverantwort-
lich. Immer mehr 16sen die additiven Fertigungsverfahren konventionelle Verfahren wie das Gieflen
oder Frasen unter Beriicksichtigung der LosgroBe ab [243]. Weiter gilt es, neben den Nachbehandlungs-
methoden, wie dem Bedampfen mit einer Chemikalie, Anwendungen fiir ein groferes Spektrum der
verarbeitbaren Polymere im PBF-LB/P sicherzustellen. So miissen die Nachbehandlungsverfahren mit
den eingesetzten Chemikalien angepasst und optimiert werden. Ebenfalls wichst der Markt an Kunst-
stoffpulvern und Fiillstoffen, die sich verarbeiten lassen. Neben der Reduzierung der Rauheit, die bereits
ausreichend nachgewiesen werden konnte, sollte die Untersuchung der Auswirkungen auf die mechani-
schen Figenschaften, die bereits aufgezeigt werden konnten, weitergefiihrt werden. Hierzu zdhlen nicht
nur die bisher betrachteten Eigenschaften wie Bruchdehnung, Zugfestigkeit und E-Modul, sondern auch

weitere wie z. B. Dauerschwingfestigkeit und Torsion.

Weitere Untersuchungen nachbehandelter Proben und Bauteile kénnten in Form von angepassten DSC-
Messungen erfolgen, um das Schmelz- und Kristallisationsverhalten genauer zu analysieren. Die bishe-
rigen Ergebnisse zeigen lediglich eine Tendenz an. Hierfiir miissten Proben so vorbereitet werden, dass
eine einheitliche Nachbehandlung vorliegt. Ahnlich verhilt es sich mit den MVR-Messungen. Aufgrund
der relativ hohen Standardabweichungen sollten fiir eine genauere Untersuchung mehr als fiinf Messun-
gen (bisher drei Messungen) vorgenommen werden. Ebenfalls kdnnte eine Anpassung der Konditionie-
rung bzw. des Trocknens oder eine Reduzierung der Probenmasse und des Belastungsgewichts erfolgen.
Uber eine Anpassung der Methode kénnten Messfehlerquellen reduziert bzw. ausgeschlossen werden,

die sich moglicherweise aus dem Probenverhalten (nachbehandelte Proben) ergeben haben.

Neben den beschriebenen weiteren und ergénzenden Untersuchungen, etwa zu den mechanischen Ei-
genschaften, den DSC-Analysen und den MVR-Messungen, konnen technisch eingesetzte PA12-Bau-
teile auch auf eine Anderung ihrer geplanten Funktion hin iiberpriift werden. So kénnten PBF-LB/P-
gefertigte Prozessgasdiisen, von denen eine z. B. bei der PBF-LB/M-Anlage EOS M270 am Lehrstuhl
Fertigungstechnik eingebaut ist, nachbehandelt werden. Uber einen Vergleich der Druckdifferenz liefe
sich so eine Auswirkung der Nachbehandlung feststellen. Ebenso kdnnten Kanéle im Falle einer Nach-

behandlung auf ihre Stromungseigenschaften hin untersucht werden.
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: - . —
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Flieger

Abbildung 7-1: PBF-LB/P-gefertigte Flieger, links mit RFID-Applikation, rechts verschiedene Modelle [244]
Ein weiteres Beispiel aus der Forschung ist die Erfassung von Umweltparametern mit Hilfe von RFID-
(radio-frequency-identification-)Infrastrukturen, die auf Fliegern, die einer Bliite &hneln, aufgebracht
werden. Solche Flieger wurden bereits am Lehrstuhl Fertigungstechnik mittels PBF-LB/P aus PA12 in
verschiedenen Varianten (Durchmesser ca. 80 mm) gefertigt. Dabei sind die Aerodynamik und die
Masse von grofler Bedeutung. Eine Nachbehandlung konnte Einfluss auf die Aerodynamik zeigen, da

die Rauheit reduziert und Kanten leicht abgerundet werden. [244]

Neben verschiedenen weiteren Anwendungsfeldern der Nachbehandlung, um Druckdifferenzen, die Ae-
rodynamik, mechanische und topographische Eigenschaften usw. zu beeinflussen, wére auch eine Da-
tenbank von Interesse. So wére es hilfreich, aufgeschliisselt nach dem jeweils verwendeten additiven
Fertigungsverfahren, dem Ausgangsmaterial und etwaigen Fiillstoffen die Nachbehandlungsmethoden
mit erreichbaren Werten (z. B. Rauheit und mechanische Eigenschaften) in einer Datenbank zu erfassen.
Damit konnten Nachbehandlungsmethoden qualifiziert und je nach Anwendungsfall, z. B. bei erforder-
licher Eignung fiir die Lebensmittelindustrie oder die Medizintechnik, optimal eingesetzt werden.
Ebenso liefen sich Aspekte wie Kosten oder die Umweltbeeinflussung auffithren. Die zuletzt genannten
Punkte konnten im Allgemeinen fiir eine Gegeniiberstellung unter Beriicksichtigung der erreichbaren
Qualitét untersucht werden.

Eine Kombination aus MEX-Verfahren und Nachbehandlung wéhrend der Fertigung konnte neben der
Oberfldachennachbehandlung auch das Infill, also die innenliegenden Strukturen, mit glétten und somit
beeinflussen. In einem derzeit laufenden AiF-ZIM Projekt ,,InNa-MEX — Erforschung und Entwicklung
des Verfahrens der Lasernachbehandlung fiir die In-situ-Anwendung sowie Entwicklung eines kombi-
nierten Einsatzes von Nachbearbeitungsmoglichkeiten (Laser, Wasser-Chemikalienspriihkopf) zur Ma-
terialersparnis“ wird der beschriebene Ansatz mit verschiedenen Nachbehandlungsmethoden am Lehr-
stuhl Fertigungstechnik untersucht. Es konnte z. B. bereits allgemein nachgewiesen werden, dass die
Bruchdehnung mit einer chemischen bzw. physikalischen Nachbehandlung zunimmt. Somit wére ein
Vorteil bei nicht zu 100 % gefiillten MEX-Bauteilen, die in der Regel mit einer Fiilldichte zwischen 5 %

und 20 % gefertigt werden, dass eine Steigerung der Bruchdehnung das gesamte Bauteil betréfe.
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Noch ist der Markt der Dienstleister und Anbieter von Nachbehandlungsanlagen relativ klein. Ist dabei
das Grundprinzip, die Bauteile mit einem verdampften Medium nachzubehandeln, bei allen Anbietern
gleich, liegen die Unterschiede in der Gréf3e der Anlage und in den Moéglichkeiten der nachzubehan-
delnden Kunststoffe. Bei den glinstigeren Anlagen im Bereich der Materialextrusion kénnen nur eigene
Filamente des Anlagenherstellers [245] geglittet werden oder es ldsst sich nur eine Kunststoffgrundart
bearbeiten (s. Zortrax, ABS [137]). Trotz dieser bislang spiirbaren Einschrankungen ist seit Jahren ein
wachsender Trend zu beobachten, dass Projekttrager entsprechende Antrdge im Bereich der Forschung
bewilligen. Unverkennbar ist daher das grofle Interesse, die Eigenschaften (Oberflachentopographie,
mechanische Parameter usw.) und Grenzen, wie z. B. Gitterstrukturen, Kandle oder Hinterschneidun-

gen, zu untersuchen.
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1 Abgleich von Literatur- und Onlinequellen zur Bestindigkeit bzw. Unbestindigkeit von

Chemikalien fiir PA12

Tabelle A-1: Abgleich von Literatur- und Onlinequellen zur Bestdndigkeit bzw. Unbestindigkeit von Chemikalien fiir PAI2

[23, 25, 75, 186 bis 188, 253]
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2 Abgleich von Literatur- und Onlinequellen zur Bestindigkeit bzw. Unbestindigkeit

PP

Tabelle A-2: Abgleich von Literatur- und Onlinequellen zur Bestdindigkeit bzw. Unbestdindigkeit von Chemikalien fiir PP

[23, 69,75, 93, 94, 253]
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3 Auswirkung der TFA-Nachbehandlung auf y-PA12-Zugstibe
Topographischen Eigenschaften

In der folgenden Abbildung A-1 ist das Diagramm mit den Rauheitswerte der nachbehandelten y-

Zugstiben mit den Werten der Ober- und Unterseite zu sehen.

70 - PA12 - y-orientiert - TFA

651 A
0] =
55 -
50 Oberseite
45 |4 Unterseite|
40
35
30 4
25
20 -
15 i
10 -
5]
0 ] T T T T T T
unbeh. 10 30 60 90 120

Rauheit R, in um
»

P
|

Zeitins
Abbildung A-1: Diagramm zu den Rauheitswerte iiber die Eintauchzeit der y-Zugstibe, TFA-Nachbehandlung
Fiir die Oberseite der y-orientierte Probe liegt der Ausgangswert der Rauheit bei ca. 60 um und fiir die
Unterseite bei ca. 65 pm. Durch die Nachbehandlung liegt die Abweichung der Rauheit von Ober- zur
Unterseite im Bereich der Standardabweichung. Die Entwicklung der Abnahme Oberfldchenrauheit ist

bei beiden Orientierungen identisch. Nach 120 s Eintauchzeit geht der Rauheitswert R, Richtung 10 um.

4 Auswirkung der TFA-Nachbehandlung auf PA12-natur-Zugstibe
Topographischen Eigenschaften

In einem ersten Schritt werden die PA12-Proben, die auf der PBF-LB/P-Anlage ,,Vanguard‘ hergestellt
wurden, auf ihre Oberflaichentopographie untersucht. Das verwendete PA12 Pulver ist ein PA 2201. Im
Gegensatz zu dem PA 2200, wird dem Pulver kein Titandioxid als Farbpigment beigemengt. Bei den
Messungen werden die in x-Richtung, also liegend, gefertigte Zugproben auf ihrer Ober- und Unterseite
gemessen. Mit einem durchschnittlichen R,-Wert von ca. 83 um und einer Standardabweichung von
4,4 um liegen die Werte im Falle der unbehandelten Proben im erwarteten Bereich.

Im Diagramm in Abbildung A-2 sind die Ergebnisse der nachbehandelten Proben dargestellt. Die er-
zielten Rauheitswerte unterschieden sich in den meisten aufgefiihrten Féllen signifikant zwischen Ober-
und Unterseite, wobei die Rauheit der Unterseite des Probekorpers einen hoheren Wert als die Oberseite

aufweist. Mit zunehmender Nachbehandlungszeit von 5 min zu 6 min Verweilzeit im TFA-Dampf
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nimmt die Rauheit der Proben ab. Eine weitere Abnahme der Oberflachenrauheit bei einer Nachbehand-
lungsdauer von 7 min ist hier nicht zu erkennen. Je nach Ausgangswert reduziert sich die Rauheit durch
die chemische Nachbehandlung auf bis zu 18 pm. Fiir die Ubersichtlichkeit werden nur die gemessenen

Rauheitswerte der Oberseiten der x-Zugproben dargestellt.

) PA12-natur - x-orientiert - TFA-Dampf
90 +
857 i ® Proben 5

80 -] ; Proben 6

75 N % Proben 7
70

65 %
60

55 i

50 .

45 4 1

40 +
35

30 -
25
20
15
10

Rauheit R, in um

\,Q FVQ ""J'Q No ‘3,0 b,@ ,\,Q \,0 %,o nj,‘.‘.r b‘,D 5,0 b,o (\,O \,0 FVQ ﬂJ,O No ‘3,0 b,Q ,\,Q

Probe

Abbildung A-2: Einfluss der Nachbehandlung mit TFA-Dampf auf die resultierende Rauheit R: der PA12-natur Proben, x-
orientiert

Es sind starke Schwankungen bei den jeweils sieben Proben pro Nachbehandlungszeit zu erkennen. Mit
steigender Verweilzeit nimmt auch bei den mit TFA-Dampf nachbehandelten Proben die Standardab-
weichung gemittelt ab. Bei den 6 min nachbehandelten Proben ist ein Ausreifer (1-0) zu erkennen, hier
liegt neben einer hheren Rauheit auch eine hohere Standardabweichung als bei den anderen Proben zur
selben Verweilzeit vor. Eine mdgliche Erklarung konnte die zuféllig gewéhlte Positionierung in der
Behandlungskammer sein. Proben, die niher am Randbereich aufgehéngt wurden, konnen ggf. keine
gleichmifBige Nachbehandlung durch den Dampf erfahren haben. Aus dieser Vermutung resultiert, dass
beim Nachbehandeln auf die Positionierung in der Kammer geachtet werden muss, um eine gleichmé-

Bige Nachbehandlung fiir alle in der Kammer befindlichen Proben zu gewéhrleisten.

Mechanischen Eigenschaften

In Abbildung A-3 ist der E-Modul und die Zugfestigkeit von PA12-Proben in ihrer Abhéngigkeit der
verschiedenen Nachbehandlungszeiten zu erkennen. Der E-Modul der nachbehandelten PA12-Proben
verringert sich bei einer Nachbehandlungszeit von 5 min um 5 % im Vergleich zu den unbehandelten
Probekorpern. Langere Nachbehandlungszeiten von 6 min und 7 min fiihren zu einem leichten, kaum

relevanten Anstieg (um ca. 1 % bis 2 %) des Elastizitdtsmoduls. Diese Werte sind niedriger als der E-
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Modul von 1620 MPa der unbehandelten PA12-Zugprobe. Daher kann davon ausgegangen werden, dass
die TFA-Nachbehandlung den Elastizititsmodul der PBF-LB/P-gefertigten PA12-Proben nur unwesent-
lich reduziert hat. Gleichzeitig bleibt die Zugfestigkeit zwischen 44 N/mm? und 45 N/mm? nahezu kon-
stant. Dies zeigt, dass die Nachbehandlung keinen negativen Einfluss auf die Zugfestigkeit der PBF-
LB/P/PA12 natur-Proben besitzt.

PA12-natur - z-orientiert - TFA-Dampf
32 T T T T

[y=]
(=]
T

Bruchdehnung in %
o o

[ 46 | .

44t

HEH
1

—
<
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ppy - . - , | ® Zugfestigkeit |-
unbeh, 5 6 7 | & Bruchdehnung

unbeh. 5 6 7
Zeit in min

Zugfestigkeit in N/mm?
[y
(=]
[
.
HEH

Abbildung A-3: Diagramm TFA-Dampf von z-orientierten PAI2-natur-Zugproben, Zugfestigkeit und Bruchdehnung
Nachbehandelte Proben zeigen einen leichten Anstieg des E-Moduls (s. Abbildung A-4), die jedoch
unterhalb des Ausgangswertes der unbehandelten Probe (E = 1620 N/mm?) liegen.
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Abbildung A-4: Diagramm TFA-Dampf von z-orientierten PAI2-natur-Zugproben, E-Modul
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Im Gegensatz zu PA12 Zugproben, die im Tauchédtzbad nachbehandelt werden, zeigen die dampfnach-
behandelten Proben geringere Abweichungen bei den mechanischen Eigenschaften im Vergleich zu den

unbehandelten Proben.

5 Auswirkung der TFA-Nachbehandlung auf PA12-natur-Zugstibe mit Glaskugeln
Topographischen Eigenschaften

In einer weiteren Versuchsreihe wird PA2201 mit 30 vol% Glaskugeln gemischt und auf einer Vanguard
verarbeiten.

Ausgehend von den Nachbehandlungsergebnissen der PA2201-Proben mit TFA-Dampf, werden die lie-
genden PA2201 + 30 vol% GK-Zugproben fiir 6 min im gleichen Versuchsaufbau nachbehandelt. In
dem Diagramm ist eine Abweichung der Rauheit von Ober- zur Unterseite basierend auf den Ausgangs-
werten zu erkennen. Nach der TFA-Dampf-Nachbehandlung von sechs Minuten reduziert sich der R,-
Wert nahezu um die Halfte zu dem Ausgangswert, Abbildung A-5. Aus Tabelle 4-1 sind die Prozesspa-

rameter fur die Proben V1-V3 zu entnehmen.

PA2201 + 30 % GK - 6 min TFA-Dampf
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Abbildung A-5: Einfluss der TFA-Dampf-Nachbehandlung auf PA2201 + 30 % GK [247]
Bei allen Proben ist neben einer Abnahme der Rauheit auch eine Reduzierung der Standardabweichung
zuerkennen. Wie bei den PA2201 liegenden Zugproben ist ebenfalls hier die prozesstypische charakte-

ristische Abweichung von Ober- zur Unterseite zu messen.
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Mechanische Eigenschaften

In dieser Versuchsreihe wird der Einfluss der TFA-Dampf Nachbehandlungsmethode auf y-orientierten
Zugproben untersucht, die aus PA12-natur mit Glaskugeln vermischt gefertigt wurden. Es zeigt sich
gegeniiber den PA12-Zugproben ohne Glaskugeln, dass die Zugfestigkeit um ca. 4,5 % zunimmt, vgl.
Abbildung A-6. Hier liegt eine Abnahme um ca. 3 % vor. Bei der Untersuchung der Bruchdehnung
wurde ein leichter Riickgang der Werte mit zunehmender Energiedichte festgestellt. Bei den Proben, die
mit den Prozessparametern V1 (vgl. Tabelle A-3) hergestellt wurden, sank die Bruchdehnung nach der
Nachbehandlung von 1,48 % auf 1,42 %. Gleichzeitig wurde bei den V2-Proben vor und nach der TFA-
Dampf-Nachbehandlung nahezu kein Unterschied bei den Werten festgestellt. Dagegen steigt die
Bruchdehnung der V3-Proben nach der Nachbehandlung um 6,5 % an.

Tabelle A-3: Prozessparameter der PA12 + GK nachbehandelten Zugproben

Experimentnr. | Oberflachenenergiedichte | Laserleistung | Prozesstemperatur
Es in J/mm? PinW Tin °C

V1 0,018 36,6 175

V2 0,021 42,7 175

V3 0,024 48,8 175

Insgesamt zeigt sich ein marginaler Einfluss der Laserleistung und der Oberflachenenergiedichte, dessen
Untersuchung fiir das “LS-Prop”-Projekt von Interesse sind und hier nur als unterschiedliche Ausgangs-

werte betrachtet werden.

Alle erfassten Werte der Bruchdehnung sind jedoch mit ca. 1,43 % nahezu konstant und liegen innerhalb

der Standardabweichung, s. Abbildung A-6.
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Abbildung A-6: Diagramm TFA-Dampf Nachbehandlung von y-orientierten PA12-Zugproben mit GK, Zugfestigkeit und
Bruchdehnung [30]

131



Anhang

In Abbildung A-7 ist die E-Modul Zunahme fiir die PA12 y-orientierten Zugproben mit GK zu sehen.
Die Prozessparameter zeigen einen signifikanten Einfluss auf den E-Modul der glasgefiillten Zugproben
im unbehandelten Zustand. Der E-Modul steigt mit zunehmender Energiedichte von 3650 N/mm? auf
3900 N/mm?. Die Zugfestigkeit bleibt fiir alle untersuchten PBF-LB/P-Prozessparameter bei ca. 30,6
N/mm?. Nach einer 6-miniitigen Nachbehandlung mit TFA-Dampf zeigen die glasgefiillten PA12-Pro-
ben die gleiche Tendenz wie die unvermischten PA12-Proben: Der E-Modul nimmt durch die Nachbe-
handlung leicht ab. So sinkt beispielsweise der E-Modul der V1-Proben nach der TFA-Dampf-Nachbe-
handlung von 3650 N/mm? auf 3320 N/mm?. Hier ist die Standardabweichung auffillig, die bei den
nachbehandelten Proben (V1 +), wie bei den unbehandelten Zugproben (V1) ebenfalls hoher ist.
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Abbildung A-7: Diagramm TFA-Dampf Nachbehandlung von y-orientierten PA12-Zugproben mit GK, E-Modul [30]

7 Auswirkung der 50 °C warmen Toluol - Nachbehandlung auf PP-Proben
Topographischen Eigenschaften

Zum Vergleich wurden PP-Proben neben einer Nachbehandlung bei 100 °C warmen Toluol auch bei
50 °C warmen Toluol fiir verschiedene Nachbehandlungszeiten, zwischen 5 min und 30 min, einge-

taucht. Auch hier ist eine Abnahme der Oberflachenrauheit zu messen, diese liegt nach 10 min bei ca.
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R, =110 um. Mit zunehmender Interaktionszeit ab 10 min mit dem auf 50 °C erwdrmten Toluol nimmt

der R,-Wert weniger ab, s. Abbildung A-8.

Rauheit R, in pm
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Abbildung A-8: Einfluss des 50 °C Toluols auf PP-Proben
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8 Zusammenfassung der Ergebnisse der PBF-LB/P/PP- und MEX/PA12-Proben mit Be-

wertung fiir verschiedene Geometriearten

Bewertung: geeignet: + / bedingt geeignet ~ / nicht geeignet -

Geometrie: Simple: s / Simpel u. Massenprodukt: m / Komplex (Gitter/Hinterschneidungen): k

Ausgangswert Toluol-Bad Toluol-Dampf Gleitschleifen
] + nicht stattgefun- +
den /

m ~ bis + / +

k ~ bis + / -
Rauheit R, in pm 174,5 9,1 / 123,0
Bruchdehnung in % 8,1 17,4 / 8,3
Zugfestigkeit in N/mm? 18,5 19,5 / 19,3
E-Modul in N/mm? 802 842 812

Bewertung: geeignet: + / bedingt geeignet ~ / nicht geeignet -

Geometrie: Simple: s / Simpel u. Massenprodukt: m / Komplex (Gitter/Hinterschneidungen): k

Ausgangswert TFA-Bad TFA-Dampf Gleitschleifen
s + nicht stattgefunden
m ~ bis +
k ~ bis +
Rauheit R; in pm 74,2 20,1
Bruchdehnung in % 2,1 2,1
Zugfestigkeit in N/mm? 31,3 21,8
E-Modul in N/'mm? 975 1075
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