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Abstract

For injection molding in modern plastics industry tool life, cycle time and quality of the
produced part-surfaces are of great importance for economic profitability. Friction plays a

decisive role in this draft process.

In this diploma thesis, the systematic investigation of surface energy as a function on surface
roughness was done for various materials. Steels of different composition, coatings and
plastic specimen manufactured under different process conditions were studied. A contact
angle measuring instrument was used to determine the surface energy, whereas the surface
roughness was measured with by atomic force microscopy and with a confocal white light
microscope. Both, the strong dependence of the surface energy on the surface roughness and
the clear influence of the production process on each examined sample could be revealed.

Typically, the surface energy diminishes with decreasing roughness.

In the injection molding of thermoplastic materials, first the hot polymer melt is injected
under pressure in a colder cavity formed of steel. The melt is then cooled down to a solid part
which finally is separated under friction from the steel surface, as the part is ejected. The so-
called interfacial tension is a main value which could describe the separation behavior of a
solid from another solid. The aim of this work was to determine whether the interfacial
tension can be used as a prediction parameter for the real demolding behavior. To calculate
this, the interfacial tension of various combinations of plastics, coatings and steels was
calculated from the measured surface energy and compared to results from previous process-
related friction tests. A good correlation could be identified between calculated trends (high
interfacial tension) and measured values (low friction). On closer examination for the systems
polycarbonate — steels and polycarbonate — coatings, the calculated values for coatings where
generally higher (yc,n =4.23 mN/m) than those for steels (Ysee = 1.23 mN/m). This agrees
with know-how acquired in practice, since in industry coatings are generally used for friction

reduction instead of steel.



Kurzfassung

Bei SpritzgieBprozessen in der Kunststoffindustrie sind Standzeit, Taktrate und die
Genauigkeit der abgebildeten Oberflachenstruktur von grofer Bedeutung fiir die
Wirtschaftlichkeit. Hierbei spielt die Reibung beim Entformungsprozess eine entscheidende
Rolle.

In dieser Arbeit ist zundchst die Abhédngigkeit der Oberflichenenergie von der
Oberfldchenrauigkeit bei unterschiedlichen Werkstoffen systematisch untersucht worden. Es
wurden Formenstdhle unterschiedlicher Zusammensetzung, Beschichtungen und bei
unterschiedlichen Prozessbedingungen hergestellte Kunststoffproben verwendet. Zur
Bestimmung der  Oberflichenenergie diente ein  Kontaktwinkelmessgerdt  bei
Raumtemperatur, die Oberflichenrauigkeit wurde mit einem Rasterkraftmikroskop im
tapping-mode und einem konfokalen WeiBlichtmikroskop gemessen. Es konnte die teils
starke Abhédngigkeit der Oberfldchenenergie von der Oberflichenrauigkeit gezeigt werden,
wobei die Oberflachenenergie mit sinkender Rauigkeit meist abnimmt. Ferner ergab sich auch
eine deutliche Abhingigkeit der Oberflachenenergie von den Herstellprozessen der einzelnen

Proben.

Beim Spritzgieen von thermoplastischen Kunststoffen wird zuerst heile Polymerschmelze
unter Druck in einen kélteren, aus Stahl gebildeten Formhohlraum (Kavitdt) gespritzt.
AnschlieBend wird die Schmelze zu einem festen Bauteil abgekiihlt, das dann beim
Entformungsvorgang unter Reibung von der Stahloberfliche getrennt wird. Die sogenannte
Grenzflachenspannung ist ein Wert, der das Trennungsverhalten eines Festkorpers von einem
anderen Festkorper beschreiben konnte. Hauptziel dieser Arbeit war es zu ermitteln, ob die
Grenzflichenspannung als Vorhersagekenngrofle fiir das reale Entformungsverhalten dienen
kann. Um dies zu iiberprifen, wurden die Grenzflichenspannungen verschiedener
Kombinationen aus Kunststoff, Beschichtung und Formenstahl aus den gemessenen
Oberflachenenergien berechnet und mit Erkenntnissen aus fritheren prozessnahen
Entformungskraftmessversuchen verglichen. Es konnte eine gute Ubereinstimmung von
errechneten Trends (hohe Grenzflichenspannung) und gemessenen Werten (niedrige
Reibung) festgestellt werden. Bei Betrachtung der Systeme Polycarbonat — Stdhle und
Polycarbonat — Beschichtungen lagen die errechneten Werte der Grenzfldchenspannung fiir
die Beschichtungen (ycrn = 4,23 mN/m) generell {iber jenen der Stdhle (Yswn = 1,23 mN/m).
Dies steht in gutem Einklang mit der Praxis, da hier fiir den Kunststoff PC Beschichtungen

zur Reduzierung der Entformungskrifte eingesetzt werden.
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1 Einleitung und Zielsetzung 1

1 Einleitung und Zielsetzung

In der heutigen Kunststoffindustrie wird die Wirtschaftlichkeit eines Produktionsprozesses
immer wichtiger. Um mit einem modernen SpritzgieBprozess am Weltmarkt bestehen zu

konnen, sind beispielsweise die Standzeit und die Taktrate von groer Bedeutung.

Als SpritzgieBBen, oft auch Spritzguss, wird ein Umformverfahren bezeichnet, bei dem ein
Werkstoff (hier Kunststoff) mittels eines Schneckenzylinders plastifiziert und in ein
SpritzgieBwerkzeug eingespritzt wird. Der jeweilige Hohlraum des Werkzeugs, auch als
Kavitit bezeichnet, bestimmt die Form, die Oberflachenstruktur und die Oberflachengiite des
fertigen Teiles. Hiermit lassen sich sehr groe Stiickzahlen von direkt verwendbaren
Bauteilen wirtschaftlich herstellen. Um nun groBere Stiickzahlen in kiirzerer Zeit zu
fabrizieren, wird versucht die erforderlichen Entformungskrifte zu reduzieren. Diese
Entformungskrifte beruhen auf Reibung und Adhidsion zwischen dem Polymer und der
jeweiligen Werkzeugoberfliche und koénnen durch Modifikation der physikalischen und
chemischen FEigenschaften der Werkstoffoberfliche verdndert werden. Jedoch kann mit
verringerten Entformungskréiften nicht nur die Taktzeit verkiirzt werden, auch die
Oberflachengiite des fertigen Spritzgussteiles kann dadurch erheblich verbessert werden. Man
denke hier an die Mikroabformung, wo zum einen die Dimension der abzuformenden
Strukturen, zum anderen die hohe Anforderung an die MabBhaltigkeit der abgeformten

Bauteile im Mikrometer- und sub-Mikrometerbereich entscheidend ist.

Vorherige Untersuchungen haben gezeigt, dass die bei einem SpritzgieBprozess erforderlichen
Entformungskrifte entscheidend von der Materialpaarung Polymer —
Werkzeugoberfliche/Werkzeugwerkstoff abhingen. Fiir eine TiN-Beschichtung waren die
Entformungskrifte fiir den Kunststoff Polypropylen hoher als fiir eine CrN-Beschichtung,
beim Kunststoff Polycarbonat war es jedoch umgekehrt [1].

Im Rahmen des PCCL-Projektes IV-4.04 , Reduction of friction between polymer and metal
surfaces werden gédngige Polymere, Stdhle und Beschichtungen auf ihre
Oberflicheneigenschaften hin untersucht. Dazu dienen zum einen Rasterkraftmikroskopie
(AFM), um Rauigkeiten auf kleinster Skala zu analysieren, sowie konfokale
Weillichtmikroskopie. Da letztere bereits bei vorhergehenden Untersuchungen in
Verwendung war, konnte somit ein Vergleich der beiden Methoden gemacht und die alteren
Daten mit den neu germessenen Daten analysiert werden. Der Vorteil der
Rasterkraftmikroskopie liegt bei der sehr guten lateralen Auflosung im sub-
Nanometerbereich. Mit der konfokalen Weilllichtmikroskopie konnen hingegen schnell sehr
grofle Fliachen bei einer geringeren lateralen Auflésung untersucht werden. Weiters wurden

die Oberflichen mit einem Kontaktwinkelmessgerdt untersucht, um auf ihre
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Oberfldchenenergie zu schlieBen. Diese ist von besonderer Bedeutung wenn es um
Grenzflachenbildung zwischen zwei in Kontakt geratende Materialien geht. Zusétzlich stand
ein Photoelektronen Spektrometer (XPS) zur Untersuchung des Oberflichenchemismus zur
Verfiigung. Aus den gewonnen Daten sollen Werkstoffparameter gefunden werden, die eine

Vorhersage des Adhédsions- und Reibungsverhaltens ermoglichen.
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2 Grundlagen

Zur genauen Analyse der Oberfldche ist es notig, sowohl genaue Kenntnis iiber die Rauigkeit
als auch die Oberflichenenergie und die chemische Beschaffenheit zu besitzen. Im folgenden
Kapitel soll auf die dafiir nétigen Grundkenntnisse in Messtechnik und der dafiir notigen

Auswertung eingegangen werden.

2.1 Topographiemessung

Die Topographie ist die geometrische Struktur einer Oberflidche, die durch eine Vielzahl von
Oberflachenpunkten und deren Lingen-, Breiten- und Hohenkoordinaten beschrieben werden

kann.

Zur Messung der Topographie kann ein breites Spektrum verschiedener Messsysteme
verwendet werden, welche sich in Genauigkeit, lateraler und vertikaler Auflésung sowie
Messbereich, erforderliche Messzeit und Flexibilitdt unterscheiden [2]. Tabelle 2.1 zeigt eine

Gegentiberstellung grundlegender Daten moderner derartiger Messverfahren.

Tab. 2.1: Gegeniiberstellung moderner Oberflichenmessgerite [3, 4].

Rasterkraft- Rastertunnel Rasterelektronen Optisches
mikroskop -mikroskop -mikroskop Mikroskop
laterfl 2 ca. 0,4 nm ca. 0,1 nm ca. 5 nm ca. 1l pm
Auflésung
vertikale keine direkte Hoheninformation
" 0,05 nm 0,05 nm . v 1
Auflosung unmittelbar moglich
RO weni weni abhéngig von Probe weni
vorbereitung © : e =
Proben- elektrisch elektrisch leitende
einschriinkung keine leitende Materialien, keine
Materialien Vakuum

2.1.1 Rasterkraftmikroskopie (AFM)

Die Rasterkraftmikroskopie (im Englischen atomic force microscopy, kurz AFM genannt)
gehort zur Gruppe der Rastersondenmikroskopie (scanning probe microscopy, SPM). Anders
als bei optischen Mikroskopen basiert die Darstellung der Oberfliche bei einem
Rasterkraftmikroskop auf dem Abrastern der Oberfldche mittels einer an einem Biegebalken
(Cantilever) angebrachten feinen Spitze. Die Probe wird mit einem piezoelektrischen Scanner
durch Anlegen elektrischer Spannung in kleinen Schritten verschoben. Dabei wirkt die

Verdanderung der Auslenkung eines Biegebalkens mittels Lichtzeigermethode von einer
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positionsempfindlichen Diode detektiert [4]. Abbildung 2.1 veranschaulicht den prinzipiellen
Aufbau eines Rasterkraftmikroskops.
Positions-

empfindliche
Photodiode

Laser

Bicgebalken _
mit Sonde

Probe auf
Piezo-

I y scanner

X

Abb. 2.1: Prinzip eines Rasterkraftmikroskops [5].

Der groe Vorteil eines AFM besteht darin, dass eine vertikale und laterale Auflésung im sub-
Nanometerbereich moglich ist und auch isolierende Materialien untersucht werden konnen.
Die laterale Auflosung wird dabei von zwei Parametern besonders beeinflusst, dem Radius
der Spitze und deren halbem Offnungswinkel. Je geringer der Wert der beiden Parameter,
desto kleiner ist die Abweichung zur realen Oberflichenstruktur. Dabei wird, auBler im
,contact-mode*, die Probenoberfliche iiblicherweise nicht beriihrt und somit fiir etwaige
nachfolgende Untersuchungen nicht zerstort. Weiter ist positiv, dass die Messfeldgrofe
unabhingig von der Anzahl der Messpunkte eingestellt werden kann. Die Nachteile des
Rasterkraftmikroskops sind die relativ kleine maximale MessfeldgroBe (< 90 um x 90 pum),
der geringe erfassbare Hohenbereich (< 20 pm) und die teils mehr als eine Stunde dauernden
Messzeiten (vor allem bei grofer MessfeldgroBe). Bei der Rasterkraftmikroskopie
unterscheidet man prinzipiell drei Messmethoden. Den ,,contact mode®, den ,,tapping mode*

und den ,,non-contact mode*‘.
< ,,contact-mode*

Bei dieser Messmethode steht die Spitze in direktem Kontakt zur Probenoberflidche, wobei
sich zwischen den Elektronenhiillen der sich beriihrenden Materialien eine starke
elektrostatische AbstoBung ausbildet. Man unterscheidet hier noch zwischen einem

ungeregelten (konstante Hohen) und einem geregelten (konstante Kraft) Modus.

Der erste Modus stellt die éltere Methode dar, da nur wenig Anforderungen an die
Regelungstechnik gestellt werden miissen. Hierbei rastert die Spitze ohne vertikale
Regelung iiber die Probenoberfliche und die Hoheninformation kann direkt aus der
Auslenkung des Biegebalkens gewonnen werden. Verstindlicherweise konnen mit dieser

Methode nur sehr glatte und harte Proben untersucht werden.
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Beim zweiten Modus wird mittels eines Regelsignals ein Piezokristall so gesteuert, dass es
zu keiner Anderung der Durchbiegung des Biegebalkens kommt und damit die Kraft
zwischen Spitze und Probe moglichst gleich bleibt. Da hier ein Regelsignal
mitberticksichtigt werden muss, ist dieser Modus um einiges langsamer als der erste. Trotz
der Regelung und der dadurch minimierten Kréfte auf die Oberfliche bleibt eine
Restbelastung in Form einer Lateralkraft erhalten. Die Hoheninformationen werden hier

aus der an dem Piezokristall angelegten Spannung gewonnen.
% tapping mode*

Der ,,tapping mode* oder auch intermittierender Modus genannt, wurde entwickelt um die
Nachteile des Kontakt Modus, vor allem die Beschiddigung der Probenoberfldche oder der
Spitze, zu minimieren. Dabei wird der Biegebalken mittels Piezokristalls nahe seiner
Resonanzfrequenz in Schwingung versetzt (~100 kHz). Durch Interaktion mit der
Probenoberfliche &ndern sich sowohl Schwingungsamplitude als auch Phase des
angeregten Systems. Beim Abrastern der Probe wird meist die Amplitude als Regelsignal
herangezogen, es wird also versucht die Amplitude konstant zu halten. Die
Hoheninformation wird hier wieder aus der Stellung des Piezokristalls gewonnen.
Zusitzliche Informationen konnen beim tapping mode“ durch Messung der
Phasenverschiebung gewonnen werden. Beim sogenannten ,,phase imaging*“ wird der
Unterschied zwischen der Anregungsschwingung und der Oszillation des Biegebalkens
gemessen, wodurch sich Aussagen tliber die viskoelastischen Eigenschaften der Probe

qualitativ erzielen lassen.

X/

++ ,,non-contact mode

Beim ,,non-contact mode* wird der Federbalken wiederum durch einen Piezokristall zu
einer Schwingung angeregt. Der ,,non-contact mode* gehort wie der ,,tapping mode* und
der ,constant force mode“ zu der Familie der dynamischen Anregungsmodi. Das
Schwingungssignal des Federbalkens wird mit einer Phasenverschiebung von 90° an den
Piezokristall ~ zuriickgegeben, ~wodurch der Federbalken immer mit seiner
Resonanzfrequenz schwingt und ein geschlossener Regelkreis entsteht. Es wird also das
Prinzip der Selbsterregung ausgenutzt. Kommt es nun zu einer Interaktion zwischen
Probenoberfliche und Spitze des Federbalkens, édndert sich die Resonanzfrequenz, welche
ein MaB fiir die Kraftwechselwirkung darstellt. Es ist auch moglich, den Federbalken mit
einer festen Frequenz anzuregen, wobei die Verschiebung der Resonanzfrequenz wieder
eine Phasenverschiebung zwischen Anregungsschwingung und Oszillation verursacht.
Dieser Messmodus wird iiblicherweise im Vakuum bzw. im Hochvakuum verwendet wo
er, im Vergleich zu den anderen Messmethoden die hochste Auflosung erzielt. Die Spitze

liegt tiblicherweise nicht mehr auf der Probe auf.
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2.1.2 Reibungskraftmikroskopie (FFM)

Die Rasterkraftmikroskopie kann auch fiir Reibungskraft-Untersuchungen auf der
Nanometerskala (Nanotribologie) eingesetzt werden. Diese Anwendung findet vor allem ihren
Einsatz in der Materialforschung, beispielsweise bei der Untersuchung und Charakterisierung
von Beschichtungen. Bei der Reibungskraftmikroskopie (im Englischen friction force
microscopy, kurz FFM genannt) wird im Kontaktmodus bei konstanter Kraft gemessen. Der
Biegebalken wird dabei senkrecht zu seiner Lidngsachse liber die Oberfliche gerastert. In
Abhidngigkeit der Reibung zwischen Spitze und Probe verdreht sich der Federbalken
unterschiedlich stark, zu sehen in Abbildung 2.2a. Diese Torsion ldsst sich mit einer vier-
Quadranten Photodiode ebenfalls detektieren. Trifft die Spitze beim Abrastern der Probe auf
eine Stufe wird der Cantilever ebenfalls verdrillt, unter anderem verursacht durch eine
unterschiedliche Kontaktfliche zwischen Spitze und Probe, siche Abbildung 2.2b. Um dies zu
verhindern, sollte die Probenoberfldche auf der Skala des Spitzenradius glatt und eben sein.
Der Einfluss der Topographie kann aber eliminiert werden, indem man zwei Bilder mit

entgegengesetzter Scanrichtung voneinander abzieht [6, 7].

-

niedrige Reibung I 'hahe-.F%ﬁmUhg

{e)

Abb. 2.2: Prinzip der Reibungskraftmikroskopie [6].

" Stufe

2.1.3 Konfokale WeiBllichtmikroskopie (WLM)

Der groB3e Nachteil von Lichtmikroskopen ist ihre unzureichende Schérfentiefe und somit ihre
schlechte vertikale Auflosung. Tiefere oder hohere Bereiche, welche sich nicht im
Brennpunkt der Objektivlinse befinden, werden unscharf abgebildet und es kommt zu einer
Verwischung relevanter Bildinformationen. Konfokale Messverfahren bezwingen nun diesen

Nachteil und erméglichen Topographiemessungen mit hoher vertikaler Auflosung [8].

Bei konfokalen Messverfahren wird Licht einer geeigneten Lichtquelle (Halogenlampe oder
Laser) durch eine Anordnung von Lochblenden (Pinhole) und konfokalen Linsen fokussiert
und auf die Oberflache projiziert, von ihr reflektiert und iiber Linsen, einen Strahlteiler und
einer weiteren Lochblende zu einem Detektor (meist eine CCD-Kamera) geleitet
(Abbildung 2.3).
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Abb. 2.3: Prinzip des Strahlengangs bei konfokalen Mikroskopen [8].

Kommt es zu einer geringen Hohenabweichung auf der Oberfliche (Abweichung vom
Brennpunkt der Objektivlinse) hat dies eine deutliche Aufweitung des Lichtpunktes zur Folge.
Durch die nachfolgenden Linsen (weitere Aufweitung) und die vor der CCD-Kamera
befindlichen Lochblende wird die einfallende Lichtintensitdt stark verringert. Somit konnen
nur Oberfldchenbereiche in einem sehr geringen Schéarfentiefenbereich mit hoher Intensitét
erfasst werden. Durch Erfassung der detektierten Lichtintensitdt (Maximum der

Intensititskurve) tiber der Hohe kann auf die Hohe des Messobjektes geschlossen werden.

Prinzipiell unterscheidet man zwischen konfokalen Mikroskopen und konfokalen
Punktsensoren, bei beiden wird die oben beschriebene konfokale Linsenanordnung eingesetzt.
Die konfokalen Mikroskope bieten den Vorteil, dass sie einen bestimmten festliegenden
Bildausschnitt erfassen, wodurch sie in ithrer Anwendung schneller als die Punktsensoren
sind. Sie haben allerdings den Nachteil eines kleineren lateralen Messbereichs und einer
geringeren Flexibilitdt. Mit konfokalen Punktsensoren kann allerdings immer nur ein kleiner
Bereich oder Punkt auf der Oberfliche erfasst werden, weswegen die Probe in x- und y-
Richtung mittels geeigneter Apparatur verschoben werden muss, um einen ausgedehnten

Oberflachenbereich zu scannen.

Bei der Verwendung eines chromatisch kodierten konfokalen Punktsensors muss der vertikale
Abstand zwischen Messkopf und Objekt nicht wvariiert werden. Hierbei wird die
wellenldngenabhéngige Brechung von weiflem Licht durch die Objektivlinse ausgeniitzt
(chromatische Aberration). Das Licht einer Halogenlampe wird durch eine Glasfaser zur
Objektivlinse im optischen Messkopf gefiihrt, aus der Glasfaser ausgekoppelt und auf die
Probenoberfliche fokussiert (siche Abbildung 2.4). Die unterschiedlichen Wellenlédngen des
weilen Lichts fiihren zu einer starken Variation der Brennweite des Objektives. Das von der
Oberfldche reflektierte oder gestreute Licht wird wiederum vom Messkopf iiber eine
Glasfaser zu einem Spektrographen geleitet. Dort wird das iiber ein Beugungsgitter in seine

spektralen Bereiche zerlegte Licht als Intensitit iiber der Wellenlédnge von einem CCD-Sensor
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aufgenommen. Aus dem Intensitdtsmaximum der zugeordneten Wellenldnge kann nun auf die
Hohe des betrachteten Messpunktes geschlossen werden. Das Messprinzip ist in
Abbildung 2.4 dargestellt. Die laterale Auflosung ist wie bei Lichtmikroskopen durch
Beugung begrenzt, was hier bei Verwendung von WeiBlicht eine laterale Auflosung von ca.
200 nm bedeutet [2].

()

Faserkoppler
& —— o,
S — - — __\__,
LED \ \
Weidlichtquelle ]
Messkopf
Spektrometer

)

), \ /

400 nm 540 nm 680 nm
Blau Griin Rot Y/

Messobjekt

Abb. 2.4: Messverfahren mit einem chromatischen Sensor [8].

2.2 Bestimmung der Oberflachenenergie

Als Oberflachenenergie wird jene Energie bezeichnet, die notwendig ist, chemische
Bindungen aufzubrechen, um so eine neue Oberfldche zu erzeugen. Definitionsgemal ist sie
jene Energie, die zum Erzeugen der Oberfldche pro Flacheneinheit aufgebracht werden muss.
Dabei wird der Begriff Oberfldchenenergie o, klassisch fiir Festkorper benutzt, der Begriff

Oberfldchenspannung o, flir Fliissigkeiten.

Zur Bestimmung der Oberfldchenenergie wird meist die Kontaktwinkelmessung genutzt. Eine
weitere Moglichkeit zu ihrer Bestimmung wire die Tensiometrie, auf die hier nicht ndher
eingegangen wird [9, 10].

2.2.1 Kontaktwinkelmessung

Hierbei werden einzelne Fliissigkeitstropfen auf die zu messende Oberflidche abgelegt und der
Winkel an der entstandenen Grenzfldache bestimmt (siehe Abbildung 2.5). Abhéngig von der
jeweiligen Oberflachenenergie o, der Oberflichenspannung 6; und der Grenzflachenspannung

vs1 der in Kontakt tretenden Substanzen (im Gleichgewichtszustand miissen alle Kréfte gleich
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grof} sein) bildet sich nach Young (Gleichung 2.1) ein unterschiedlicher Kontaktwinkel aus
[10].

0y = Y5 + 0,C08 O (2.1)

Gas

Festkdrper

Abb. 2.5: Definition eines Kontaktwinkels 0 einer Fliissigkeit auf einer Oberfliche eines
Feststoffes [10].

Die am meisten verwendete Methode zur Bestimmung der Oberfldchenenergie ist jene nach
Owens, Wendt, Rabel und Kaelble, kurz OWRK. Dabei miissen mindestens zwei
verschiedene Fliissigkeiten mit bekannter Oberfldchenspannung beniitzt werden. Meist wird
als polare Fliissigkeit deionisiertes Wasser verwendet, da sie jene Fliissigkeit mit dem
hochsten polaren Anteil ist. Als zweite Testfliissigkeit verwendet man meist 1-
Bromnaphthalin, sie besitzt keinen polaren Anteil. Zusétzlich kann das Ergebnis verbessert
werden, indem man anstatt zwei, vier Fliissigkeiten benutzt (zwei sind polar, zwei sind
dispers). Nach OWRK ldsst sich jede Oberflichenspannung in einen polaren und einen

dispersen Bestandteil aufspalten (Gleichungen 2.2 und 2.3)
o, =0l +o? (2.2)
o, = of +ap (2.3)
Legt man die Gleichung 2.4 (Gleichung der Grenzflaichenspannung nach OWENS und
WENDT) zu Grunde und kombiniert sie mit Gleichung 2.1 mit anschlieBendem Auflésen
nach vyg, kann aus Gleichung 2.5 mittels linearer Regression, bei Kenntnis der Parameter fiir

die Fliissigkeit, der polare (o5) und disperse (os°) Anteil der Oberflichenenergic des

Festkorpers berechnet werden, siehe Abbildung 2.6

Yo = 05+ 0, — 2 (\JoPaP +[ola] ) (2.4)

(1+cos®) af

—D= ‘/O-SP* #4— O'SD (25)
2 O-l
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(l+cosd)
2 jaf

-7

ot faf

Abb. 2.6: Berechnung des polaren und dispersen Anteils der Oberflichenspannung [10].

2.3 Oberflachenkenngrofien

In diesem Kapitel werden jene Parameter beschrieben, die in der vorliegenden Arbeit

Verwendung finden.

2.3.1 Adhisionsarbeit W,

Unter der Adhédsionsarbeit (W,, siehe Gleichung2.6) versteht man die reversible
Oberflachenarbeit die zum Ablosen der Benetzung von einem Untergrund erforderlich ist. Sie
gibt also Auskunft dariiber, wie energetisch vorteilhaft die Benetzung ist. W, wird groBer mit
hoherer Oberflichenenergie/Reibung der beteiligten Partner und wird maximal fiir
Oberfldchen mit gleicher Polaritét (polare Anteile der Oberflichenenergie sind gleich) [10].

Wy, =2 (JoPoP + o] of) (2.6)

2.3.2 Grenzflichenspannung vy

Unter der Grenzflichenspannung (yg, siche Gleichung 2.7) versteht man Krifte, die zwischen
zwel verschiedenen Phasen, welche miteinander in Kontakt stehen, auftreten und die somit
eine gemeinsame Grenzflache ausbilden, die unter einer Spannung steht. Sie kann als MaB fiir
die Entformungskrifte angesehen werden, wenn man versucht diese beiden Phasen wieder zu

trennen. Bei einer hohen Grenzflachenspannung sollte eine leichtere Trennung mdglich sein

[9].

Ysi =0s+0;—2 (\/USDUID + \/Uspazp) (2.7

vsi steigt mit steigenden Oberfldchenenergien an und wenn die Unterschiede in den
Oberflichenenergien und Polarititen grof3 sind. yg wird minimal, wenn beide Werkstoffe die
gleiche Polaritit haben und wird null, wenn die beiden Werkstoffe ident sind. In

Abbildung 2.7 sicht man ein berechnetes hypothetisches Modell der Grenzfldchenspannung,
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auf der x- und y-Achse sind die Polaritidten (Anteil der polaren Oberflichenenergie an der
Gesamtenergie, siche Gleichung 2.8) der beiden Werkstoffe (6, und o,) aufgezeigt.

P

Polaritit = —
Oges

(2.8)

vslin Abhéangigkeit der Polaritat zweier Materialien

_— ~ 6,=40mN/m
c,=30mNm ~—

: "2025
20 - ——— : m15-20
— ®10-15
=510
"0-5

\
o
o N

(=)
=)
(9]
o
=
o
=
w
=
N
(=]
N
(9,
CRN
w
w
Polaritat
Polymer

0,35 0,4
Polaritit Stahl ' 04 045 8.5

Abb. 2.7: Verlauf der Grenzflichenspannung Yy in Abhéingigkeit der Polaritit fiir zwei
Werkstoffe mit theoretischen Werten.

2.3.3 Kennwerte zur Bestimmung der Oberflichenrauigkeit

< Arithmetischer Mittenrauwert R,

Der arithmetische Mittenrauwert R, gibt die mittlere Abweichung der gemessenen
Oberflichenpunkte z(x.,, ym) von der Mittelebene <z> an, siehe Gleichungen 2.9 und 2.10.

Dieser Wert wird sehr oft bei der Beschreibung von technischen Oberflichen eingesetzt.
Nachteilig wirkt sich aus, dass einzelne Abweichungen aufgrund der starken Mittelung
nicht erfasst werden konnen. Wegen diesem Verhalten wird der arithmetische
Mittenrauwert nur in der Qualititssicherung bei der Auffindung von generellen
Bearbeitungsfehlern eingesetzt [11].

Ra = 7 Sty T2, yn) — (2)] (2.9)

(2) = — Y1 TN 2, ) (2.10)
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X/
L X4

Quadratischer Mittenrauwert R, (6,5 — root mean square — roughness)

Wie in Gleichung 2.11 zu sehen, beinhaltet der quadratische Mittenrauwert dhnliche
Informationen wie der arithmetische Mittenrauwert. Aufgrund der Quadrierung der
Hoheninformation reagiert dieser Parameter sensitiver auf abweichende Hohendifferenzen
als R, und liefert durch ,,Wegmittelung“ einzelner Abweichungen gute reproduzierbare
Ergebnisse. Da R, die Standardabweichung der Hohenverteilung beschreibt, ist er ein sehr
wichtiger Parameter, R, und R, weisen bei sehr glatten Oberflichen nur geringe
Unterschiede auf [11].

Orms = [y Zome1 Zn=al2Cm, ) = (2)]2 (2.11)

Laterale Korrelationslinge ¢

Die laterale Korrelationsldnge gibt an, iiber welche lateralen Abstdnde hinweg die Héhen
einzelner Oberflaichenpunkte nebeneinander korrelieren. Hierbei korrespondiert & mit der
lateralen Abmessung der kleinsten Struktur und ist kleiner als die durchschnittliche GroB3e
dieser Struktur. In Abbildung 2.8 sieht man zwei Strukturen mit dem selben quadratischen
Mittenrauwert, jedoch mit unterschiedlicher lateraler Korrelationsldnge (links kleineres &,
rechts groBeres &) [12].

[N\
] “\Jﬂ\)ﬂ\)ﬂ\f\unuﬂvﬂ N W

X X

Abb. 2.8: Beispiel fiir unterschiedliche laterale Korrelationslingen bei gleichem

X/
L X4

quadratischem Mittenrauwert [12].
Rauigkeits-Parameter a

Der Rauigkeits-Parameter o, auch als Hurst Parameter h bekannt, gibt an, wie zerkliiftet
eine Oberfldche ist, siche Abbildung 2.9 (Einheiten wurden hier willkiirlich gewahlt).

Die beiden Parameter £ und o lassen sich durch Auswertung der Hoéhen-Hohen-
Korrelationsfunktion C(x) (Glg. 2.11 und 2.12) und der Héhen-Differenzen-Funktion H(x)
(Glg. 2.13) bestimmen [12].
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Abb. 2.9: Vergleich des Rauigkeitsparameters o bei gleichem 6,5 und & [12].
C(x) = ([z(xo + 1) =< z >][z(x0) — (2)]) (2.12)
C(0) = o? (2.13)
H(x) = ([z(xo + x) — z(x0)]?) (2.14)
Fiir eine selbstdhnliche Oberfliche gilt weiter:
. _ m Za]
Cx)=o0 exp[ (E) (2.15)
0.2
C(é) = — (2.16)
H(x) ~x%® fiirx < & (2.17)
H(x) ~ 202 fiirx >» & (2.18)
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3 Experimentelles

3.1 Probenreinigung

Die Oberflache der polierten Stahlproben wurde in Aceton eingelegt und anschlieend mit
Aceton gereinigt. Anfangs kam zusétzlich ein Ultraschallbad zum Einsatz, das sich jedoch
schnell als kontraproduktiv herausstellte, da somit Schmutz und Korrosionsprodukte von der
Probenunterseite auf die polierte Oberfliche gelangten und sich dort festsetzten.
Infolgedessen wurden die Oberflichen nur mehr mit in Aceton getauchten Wattestidbchen

sanft gereinigt.

Bei den Beschichtungsproben kam bei der ersten Reinigung ebenfalls ein in Aceton
getauchtes Wattestdbchen zum Einsatz. Bei nachfolgenden Untersuchungen wurden die
Oberflachen nur mehr mit destilliertem Wasser abgespiilt, um etwaige Papierfasern oder

Staub zu beseitigen.

Die Kunststoffproben wurden génzlich nur mit destilliertem Wasser abgespiilt. Der Einsatz
von Aceton zur Reinigung wurde wegen der Gefahr einer chemischen Reaktion fiir die

Oberflache nicht in Betracht gezogen.

3.2 Verwendete Gerite

Zur Charakterisierung der polierten Stahl- und Beschichtungsoberflichen und der
Kunststoffoberflichen hinsichtlich Rauigkeit dienten ein konfokales WeiBlichtmikroskop

sowie ein Rasterkraftmikroskop.

Zur Charakterisierung der Oberfldchenenergie wurde ein Kontaktwinkelmessgerit verwendet.

3.2.1 Rasterkraftmikroskop

Das Rasterkraftmikroskop vom Typ MFP-3D, Fa. Asylum Research, Santa Barbara/USA, mit
Standort am Institut flir Physik der Montanuniversitit Leoben (Abbildung 3.1) wurde
aufgrund moglicher Beschddigungen der zu untersuchenden Proben und fiir eine ldngere
Lebensdauer der Messspitze fiir die Topographiemessung ausschlieBlich im ,,tapping-mode*
betrieben. Das Auflosungsvermogen ist abhdngig von der Messmethode und dem
Spitzenradius. Die laterale Auflosung betrdgt zwischen 0,1 und 10 nm (abhingig von der
Rauigkeit und des Spitzenradius) und die vertikale Auflosung 0,05 nm. Der maximale
Messbereich liegt bei 90 x 90 pm, die Proben kénnen bis zu 80 x 80 x 15 mm® groB sein. Das
Gerdit besitzt einen closed loop Scanner, d.h. es wird online die Piezoauslenkung detektiert.

Die zu vermessenden Oberflichen wurden jeweils in einer GroBBe 60 pm x 60 um mit 512

Bildpunkten pro Linie aufgenommen. Zum Einsatz kamen Cantilever der Firma Olympus. Fiir



3 Experimentelles 15

die Stahl- und Beschichtungsproben wurden OMCL-AC 160TS - Cantilever verwendet.
Dabei handelt es sich um einen rechteckigen Silizium-Cantilever mit tetraedrischer Spitze mit
einem Spitzenradius von < 10 nm, einer Federkonstante von 42 N/m und einer Aluminium-
Reflexbeschichtung auf der Riickseite fiir eine bessere Reflexion des Lasers. Fiir die
untersuchten Kunststoffproben wurden Cantilever des Typs OMCL-AC 240TS eingesetzt.
Diese besitzen die gleichen Spezifikationen wie die des Typs 160, jedoch mit einer weit
geringeren Federkonstante von nur 1,8 N/m [13].

Abb. 3.1: Rasterkraftmikroskop MFP-3D.

3.2.2 Konfokal Mikroskop

Das konfokale Weilllichtmikroskop der Fa. FRT MicroProf®, Fries Research & Technology
GmbH, Bergisch Gladbach/Deutschland, mit Standort am Polymer Competence Center
Leoben (Abbildung 3.2) wurde zur Rauigkeitsanalyse herangezogen, um einen Vergleich mit
dem Rasterkraftmikroskop zu erméglichen. Es hat eine laterale Auflosung von 1 um und eine
vertikale Auflosung von 10 nm. Der maximale Messbereich kann bis 200 x 200 mm’

betragen.
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Abb. 3.2: Konfokales WeiBlichtmikroskop FRT MicroProf® am PCCL mit chromatisch
kodierendem konfokalen Punktsensor.

3.2.3 Kontaktwinkelmessgerit
Als Kontaktwinkelmessgerit kam ein DSA100 der Fa. Kriiss GmbH, Hamburg/Deutschland,

mit Standort am Institut fiir Physik der Montanuniversitit Leoben zum Einsatz
(Abbildung 3.3). Es ist mit einem Revolvermagazin ausgestattet, welches Messungen mit vier
unterschiedlichen Fliissigkeiten erlaubt. Als Messfliissigkeiten wurden die in Tabelle 3.1
aufgefiihrten Fliissigkeiten eingesetzt. Dabei handelt es sich um je zwei polare und um zwei
rein disperse Fliissigkeiten. Alle Messungen wurden nach Moglichkeit mit allen vier

Fliissigkeiten durchgefiihrt, um ein besseres Messergebnis zu erhalten.

Tab. 3.1: Eigenschaften der verwendeten Fliissigkeiten [10].

Gges [INN/m]__ 6° [mN/m| 6" [mN/m]__p [grem’] T |°C]
Wasser 72,8 21,8 51 0,988 25
Diiodomethan 50,8 50,8 0 3,325 20
Ethylenglycol 47,7 30,9 16,8 1,109 20

1-Bromnaphthalin 44.6 446 0 1,483 20
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Abb. 3.3: Kontaktwinkelmessgerdt DSA 100.

3.3 Verwendete Materialien und Messdurchfithrung

Hier soll kurz auf die untersuchten Materialien und deren Unterschiede beziehungsweise

deren unterschiedliche Herstellprozedur eingegangen werden.

3.3.1 Stihle

Als Stdhle kamen ausschlieBlich Produkte der Firma Bohler Edelstahl zum Einsatz. In
Tabelle 3.2 sind die untersuchten Proben nach Stahlbezeichnung, chemischer

Zusammensetzung, Warmebehandlung und Oberfldchenbearbeitung (Politur) aufgelistet.

Tab. 3.2: Verwendete Stihle [14 — 17].

Stahl- chemische Zusammensetzung [%]
bezeichnung ¢ §i Mn Cr Ni Mo V W

Wirmebehandlung  Politur

jeweils von

hoch angelassen Strichpolitur
M333 0,28 03 03 135 - - - (45,8 HRC) 7u
Hochglanz
vorvergiitet (30 HRC)
M303 027 03 065 145 085 1,0 - -  vorvergltet@OHRC) o tans
hoch angelassen
(50,5 HRC)
ho(c:5h7a§1%ell:(s:§en jeweils von
M390PM 19 - - 200 - 14 06 ’ Strichpolitur
niedrig angelassen Zu
(62,3 HRC) Hochglanz
jeweils von
M268 038 03 15 20 11 02 - -  vorvergitet @HRC) Stichpolitur

Zu
Hochglanz
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In Abbildung 3.4a ist exemplarisch eine Probe mit den Lingenabmessungen 50 x 50 x 5 mm®
(LxBxH) zu sehen.

a) b)

Abb. 3.4: a) Exemplarisches Bild einer Stahlprobe; b) Schematische Darstellung der
Messpunkte zur Kontaktwinkelbestimmung mit 4 Fliissigkeiten, dargestellt durch die
unterschiedlichen Farben.

Abbildung 3.4b zeigt die ungefihren Messpositionen der Kontaktwinkelmessung mit den
verwendeten Fliissigkeiten (1-Bromnaphtalin, Ethylenglycol, Diiodomethan und Wasser). Es
wurden je 6 — 8 Tropfen pro Fliissigkeit aufgebracht, der Kontaktwinkel gemessen, die
einzelnen Tropfen abgetupft und an anderer Stelle die neue Tropfenserie aufgebracht. Die

Messung mit Wasser wurde zwecks Korrosionsvermeidung jeweils als letzte durchgefiihrt.

Zur Ermittlung der Oberflichenrauigkeit (AFM oder WLM) wurden jeweils 5 sich nicht
iiberlappende, nach Moglichkeit iiber die gesamte Probenoberfliche verteilte Messungen
durchgefiihrt und anschlieBend der Mittelwert daraus gebildet.

3.3.2 Beschichtungen

Die Beschichtungen wurden von der Firma Oerlikon Balzers bereitgestellt. Als Grundmaterial
diente dabei der Stahl M333, hochglanzpoliert. Die Probenabmessungen betragen
50 x 10 x 5 mm. In der nachfolgenden Tabelle 3.3 sind die unterschiedlichen Beschichtungen

mit ihrer jeweiligen Oberflachenbeschaffenheit aufgelistet.
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Tab. 3.3: Verwendete Beschichtungen [19].

Beschichtung Aufbau Oberflichengiite Orms (NM)
Cr,0; 3 um Cr,0;3 as-deposited 104,8 +7,1
CrO.N (x=10,82) 3,5 um CrON as-deposited 104,8 + 13,0
CrOxNi4 (x=0,29) 5,5 um CrON as-deposited 151,8 + 15,1
CrN - Hochglanz 19,5+ 1,1
CrCyNix (x=0,37) 4,6 um CrCN as-deposited 154,0 + 16,8
CrCNi4 (x=0,85) 5 um CrCN as-deposited 187,0+ 19,9
CrC 4,6 um CrC as-deposited 139,2+7,9
TiN - Hochglanz 29,3+0,9
Standard-DLC - Hochglanz 14,7+0,9
ta-DLC - Hochglanz 119.8 + 16,8
ALO; 1,7 pm ALO; as-deposited 4352 + 61,5
NbN 4,5 ym NbN as-deposited 451,6 +108,2

Ahnlich wie bei den Stihlen wurde hier der Kontaktwinkel ebenfalls mit einer Tropfenserie
von je 6 — 8 Tropfen gemessen, jedoch wurde mangels Platz die Probenoberfldche nach jeder
Serie mit Aceton gereinigt und erst danach mit der neuen Fliissigkeit vermessen (siehe
Abbildung 3.5a) und 3.5b). Zur Ermittlung der Oberfldchenrauigkeit wurden auch hier wieder
5 sich nicht iiberlappende Messungen durchgefiihrt und der verwendete Rauigkeitswert aus
diesen 5 Messungen gemittelt.

Abb. 3.5: a) Exemplarisches Bild einer Beschichtungsprobe (CrC) und b) die schematische
Darstellung der Messpunkte zur Kontaktwinkelbestimmung.

3.3.3 Polymere

Als Material hierfiir wurden Polymere aus einer fritheren Bachelor-Arbeit (PCCL Projekt II-
3.02) verwendet. In dieser wurde unter anderem der Einfluss der Bauteildicke, des

Einspritzweges, der Einspritzrate und des Forminnendruckes auf die Oberflichenrauigkeit
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untersucht. Die genauen Abmessungen und Messpositionen (M1 — M5) sind in Abbildung 3.6

zu sehen.

WD=19 | WD=21| WD=14

M4 M |
~ 3y, 5M02_’

Vs By —gM1

M5 e 24 RS0

WD=25

O O

Abb. 3.6: Schematische Darstellung der einzelnen Bereiche der Kunststoffprobe fiir die
Kontaktwinkelmessung und die Rauigkeitsmessung (WD = Wandstérke) [19].

Eine Zusammenstellung der unterschiedlichen Polymere ist in Tabelle 3.3 zu finden.

Tab. 3.3: Verwendete Prozessbedingungen fiir die Herstellung der Polymer-Probetrager [19].

Polymer Code Einspritzrate Forminnendruck
(cm’/s) (bar)

Polypropylen: SCEW96 55 520

PP Hostacom PPU X9067 HS LT 5 370
Acrylnitril-Butadien-Styrol -  SCEW106 5 370
Polycarbonat: ABS/PC Pulse SCEW107 55 370
A35-110

Acrylnitril-Butadien-Styrol: SCEW 122 5 370

ABS Cycolac G320 SCEW 123 55 520

Um Vergleiche mit friiheren Reibversuchen anstellen zu konnen, wurde auflerdem eine

Polycarbonat-Probe aus diesen Versuchen untersucht.

Zur Kontaktwinkelmessung wurden hier lediglich zwei Fliissigkeiten verwendet, da einige
Testfliissigkeiten als Losungsmittel fiir die Kunststoffe agieren, d.h. es wurde bei jedem

Kunststoff-Probetrdger jeweils auf einem nicht benétigten Randstiick getestet. Gemessen
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wurde in den Bereichen (M1 — M5) jeweils 5 mm von den Ridndern entfernt, um etwaigen

Randeinfliissen oder Uberschneidungen mit anderen Gebieten vorzubeugen.

Die einzelnen Fliissigkeiten waren fiir:

o PP: Wasser, Diiodomethan
o ABS/PC: Wasser, Ethylenglycol
o ABS: Wasser, Ethylenglycol
o PC: Wasser, Ethylenglycol

Als Rauigkeitsmesswerte wurden die damals ermittelten Werte iibernommen, welche mittels
WLM ermittelt wurden.
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4 Ergebnisse und Diskussion

Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse der Rauigkeits- und Kontaktwinkelmessung im
Detail vorgestellt und im Zusammenhang diskutiert. Es wird die Grenzfldchenspannung der
Metalle bzw. der Beschichtungen, welche sich bei einem Kontakt mit einem Polymer
ausbilden wiirde, berechnet und in Abhédngigkeit der gemessenen Rauigkeitswerte dargestellt.
Zunichst wird die Bestimmung der Oberflichenenergie an den Kunststoffen exemplarisch
demonstriert.

4.1 Bestimmung der Oberflichenenergien

Zuerst wurden fiir jeden Messbereich je 6 Tropfen einer Testfliissigkeit abgesetzt und deren
Winkel bestimmt. In Abbildung 4.1 sieht man eine Messung mit Wasser und Ethylenglycol.
Die blaue Gerade stellt die Basislinie des Tropfens mit dem Material dar, die rote die Fit-
Funktion an die Tropfenkontur und griin ist die Steigung am Dreiphasenpunkt, von welchem

aus der Kontaktwinkel gemessen wurde.

a) b)

Abb. 4.1: Beispiel einer Kontaktwinkelmessung mit a) Wasser und b) Ethylenglycol auf dem
Kunststoff ABS/PC.

Danach wurden die abgesetzten Tropfen abgetupft, und wenn moglich an einer neuen Stelle
mit der nichsten Testfllissigkeit gemessen. Wenn dies nicht moglich war, wurde die
Oberfldche zuerst mit Aceton gereinigt. Unter Zuhilfenahme von Gleichung 2.5 wurde eine
lineare Regression durchgefiihrt (computerunterstiitzt). Aus dem erhaltenen Diagramm
(Abbildung 4.2) lassen sich nun die gesamte, disperse und polare Oberflichenenergie des
untersuchten =~ Werkstoffes  ermitteln. Die griinen Kreise symbolisieren  die
Oberfldchenspannungen der Fliissigkeiten, hier Wasser (rechts oben) und Ethylenglycol (links

unten).
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Calculation of Surface Energy

0.57(1+cos(theta))*IFT{I/SART(IFT(.DY)

02 03 08 13 1.8
SORT(IFT(LPYIFT(,D))

Abb. 4.2: Regressionsgerade mit Zahlenwerten fiir die Berechnung der Oberfldchenenergie
des Kunststoffes ABS/PC.

Die ermittelten und in die Berechnung fiir die Grenzflichenspannung eingeflossenen

Oberflichenenergien der Kunststoffe sind:

«» fur PP:

62.ges = 30,26 = 0,7 1mN/m 5,°=29,51+0,62mN/m  ," =0,75 + 0,00 mN/m
% fiir ABS/PC:

62.ges = 28,27 £ 1,06mN/m 5" =16,30+ 0,59 mN/m ;" = 11,97 £ 0,48 mN/m

«» fiir ABS:
62,ges = 28,96 + 0,59mN/m 5,"=13,93+£025mN/m  o," = 15,04+ 0,34 mN/m

«» fir PC:
G2.ges = 43,05 £ 0,12 mN/m 6,°=43,05+0,12mN/m  &," =00 mN/m

Wie in Gleichung 4.1 ersichtlich, ist die errechnete Grenzflichenspannung stark davon
abhingig, welche Partner miteinander interagieren. Polare Oberflichen koénnen nur mit
polaren Oberfldchen interagieren und disperse Oberflichen nur mit dispersen. Bei ndherer
Betrachtung der Formel erkennt man auch, dass die Standardabweichung in der Nihe der
Abweichungen der einzelnen Oberflichenenergien liegen muss. Dies ist auch in der Tat so,
jedoch liegt damit der Fehler fiir kleine Werte der Grenzfldchenspannung oft nahe 100% und

mehr.

V12=U1+02_2(\/01DUZD+\/0{)U§) (4.1)

4.2 Polymere

Bei den verwendeten Kunststoffen wurde der Einfluss unterschiedlicher Herstellbedingungen
auf die Rauigkeit und deren Einfluss auf die Oberflichenenergie untersucht. Verwendet

wurden die in Abbildung 4.3 zu sehenden Multi-Funktionsprobekdérper. Man unterscheidet
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fiinf unterschiedliche Bereiche, die sich durch einen verdnderten FlieBweg und Wanddicke
unterscheiden, die Bereiche M1 — MS5. Als Rauigkeitswerte wurden jene einer fritheren
Messung [14] libernommen, lediglich in dem Bereich M 2 wurden AFM Untersuchungen

durchgefiihrt, um detaillierte Informationen iiber die Oberfldchenbeschaffenheit zu erhalten.

WD=19 | WD=21] WD=14 |

M3 M2
L

Abb. 4.3: Schematische Darstellung der einzelnen Bereiche der Kunststoffprobe fiir die
Kontaktwinkelmessung und die Rauigkeitsmessung [15].

In Abbildung 4.4 sind die unterschiedlichen Oberflichenenergien der einzelnen Kunststoffe
bei dhnlicher Rauigkeit dargestellt. Man erkennt, dass es sich bei PP und PC um Kunststoffe
mit sehr geringer bzw. so gut wie keiner Polaritit handelt, was auf ihre symmetrische
Molekularstruktur zuriickzufiihren ist. Die hohe Polaritit von ABS und ABS/PC ist auch
durch den Aufbau von ABS =zu erkldren, Acrylnitril besitzt eine Nitrilgruppe im
Grundbaustein und Styrol einen aromatischen Kohlenwasserstoffring wie in Abbildung 4.5
ersichtlich ist.

M dispersiv M polar

45,00
40,00
35,00
— 30,00

£
> 25,00
£ 20,00
8 15,00
10,00
5,00
0,00 T T T 1

PP -95nm ABS-94 nm ABS/PC-97 nm PC-rms
unbekannt

Abb. 4.4: Vergleich der gemessenen Oberflachenenergie o der einzelnen Kunststofftypen bei
ahnlicher Rauigkeit.
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CH, CH,
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— —n
Acrylnitril-Butadien-Styrol

Abb. 4.5: Grundbausteine der unterschiedlichen Polymere (Propen — PP, Bisphenol A — PC,
ABS) [16].

4.2.1 Polypropylen:

In Abbildung 4.6 sind mittels AFM aufgenommene Topographie- und Phasenbilder einer PP-
Probe zu sehen, wobei dunkle Farben tiefen Bereichen und helle Farben hohen Bereichen
entsprechen. Man erkennt noch gut die iibertragene Struktur des Formenstahls. Weiters
erkennt man mikroskopisch kleine Einfallsstellen, die auf teilkristalline Zustinde unterhalb
der Oberflache hindeuten.

0,60 ym 90,0 deg
0,50 85,0
0,45

0,40 80,0
0,35

0,30 75,0
0,25

0,20 70,0
0,15

0,10 65,0
0,05

0,00 60,0

Abb. 4.6: a) AFM Topographie- und b) Phasenbild einer PP-Probe (SCEW 96).

In Abbildung 4.7 sind die Rauigkeiten fiir die unterschiedlichen Herstellbedingungen
dargestellt. Man erkennt, dass mit sinkender Einspritzrate und sinkendem Nachdruck die
Rauigkeit und dadurch auch die Oberflichenenergie steigen. Trotz  grofer
Rauigkeitsunterschiede ist nur ein geringer Unterschied in der Oberflichenenergie zu

erkennen, was an den grof3en relativen Abweichungen liegen konnte.
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a) b)
W55 [cm3/s], 520 [bar] @5 [cm3/s], 370 [bar] | | Edispersiv Epolar @dispersiv M polar

300,0 40

250,0

200,0

[nm]

150,0

©

R

100,0

50,0

0,0

Bereich 4 Bereich 3 Bereich 2 Bereich 1 Bereich 5 2

Abb. 4.7: a) Anderung der Rauigkeit R, durch unterschiedliche Herstellrouten und b) Einfluss
auf die Oberfldachenenergie o5 der PP-Proben.

4.2.2 Acrylnitril-Butadien-Styrol

Als néchstes sind die Topographie- und Phasenaufnahme (Abbildung 4.8) einer ABS-Probe
zu sehen. Da es sich hierbei um einen amorphen Thermoplasten handelt, unterscheidet sich
die Oberflache zu PP doch sehr markant. Man erkennt kugelférmige Erh6hungen mit einem
Durchmesser von ca. 3 pm und einer Hohe von 60 nm. Es wird vermutet, dass es sich hier um
Butadien-Kiigelchen (Elastomerphase) handelt, jedoch konnte auf dem Phasenbild kein
Unterschied in der Hérte des Materials erkannt werden [17]. Eine nachfolgende Untersuchung
mittels FFM sollte dies verifizieren. Mittels FFM lassen sich die Materialien durch ihre
unterschiedlichen Reibungsverhalten unterscheiden (vgl. [7]), jedoch konnte bei der
untersuchten Probe kein Reibungskontrast festgestellt werden. Dies konnte daran liegen, dass

die Butadien-Kiigelchen unter der Oberflache liegen.

0.16 V

0.14

0.13

0.12

0.11

0.10

Abb. 4.8: a) AFM Topographie- und b) Reibungsbild einer ABS-Probe.

In Abbildung 4.9 ist auch fiir ABS wieder die unterschiedliche Rauigkeit, verursacht durch
unterschiedliche Herstellbedingungen und ihr Einfluss auf die Oberflichenenergie dargestellt.
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Trotz der unterschiedlichen Rauigkeit ist der Einfluss auf die Oberflachenenergie doch sehr

gering, was wiederum an den grofen relativen Schwankungen bei der Rauigkeit liegt.

a) b)
W5 [cm3/s], 370 [bar] @55 [cm3/s], 370 [bar] | | E dispersiv M@ polar @dispersiv M polar |

300,00 40,00
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250,00 30,00

200,00 § 25,00

—_ 20,00
£ It | £

£, 150,00 T «~ 15,00
p o

o 10,00

] T Mr ml
100,00 5,00
50,00 - 0,00
0,00 -
Bereich 4Bereich 3Bereich 2Bereich 1Bereich 5 qereich 4 Bereich 3 qereich 2 Bereich 1 Elereich 5 |

Abb. 4.9: a) Anderung der Rauigkeit R, durch unterschiedliche Herstellrouten und b) Einfluss
auf die Oberfldchenenergie o5 der ABS-Proben.

4.2.3 Acrylnitril-Butadien-Styrol / Polycarbonat

Die in Abbildung 4.10 zu sehende Topographicaufnahme zeigt wieder kleine kugelformige
Erh6hungen, welche wahrscheinlich von Butadien-Kiigelchen stammen, die jedoch tiefer
unter der Oberfliche liegen miissen, da sie auf dem Phasenbild nicht zu erkennen sind.
Weiters ist die Oberflachenstruktur des Formenstahls noch teilweise erkennbar.

0,6 um
0,5

b)

0,4

0,3

05 3
0,2 c) ]

0,1 5033
r - g

0,0

T T T T T T T
0 2 4 6 8 10
x [pm]

Abb. 4.10: a) AFM Topographie- ,b) Phasenbild einer ABS/PC-Probe mit c¢) Querschnitt der
in a) markierten Linie.
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Bei einem Vergleich der unterschiedlichen Herstellbedingungen scheint sich nun
herauszukristallisieren, = dass  weniger = der  Nachdruck als  vielmehr  die
Einspritzgeschwindigkeit ausschlaggebend fiir die Rauigkeit ist, wobei eine hohe

Einspritzgeschwindigkeit zu einer geringen Rauigkeit fiihrt (Abbildung 4.11).

a) b)
W55 [cm3/s], 520 [bar] @5 [cm3/s], 370 [bar] | | Odispersiv. @polar Mdispersiv M polar
300,00 40,00
35,00
250,00 30,00
200,00 E 25,00
—_ Z 20,00
£ 1 E
£, 150,00 o 15,00
o T T 10,00
- T T ’
100,00 5,00
50,00 - 0,00
0,00 -
Bereich 4Bereich 3Bereich 2Bereich 1Bereich 5 4ereich 4 Bereich 3 IJereich 2 Bereich 1 qereich 5 |

Abb. 4.11: a) Anderung der Rauigkeit R, durch unterschiedliche Herstellrouten und
b) Einfluss auf die Oberflichenenergie o; der ABS/PC-Proben.
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4.3 Stihle

4.3.1 M333

Der Stahl mit der Bezeichnung M333 von der Firma Bohler Edelstahl zeichnet sich besonders
durch seine optimierten Eigenschaften aus und findet vor allem als Kunststoffformenstahl
grole Anwendung. Er hat sehr gute Poliereigenschaften, was zu einem besseren und
schnelleren Polierbild und dadurch zu besseren Oberflacheneigenschaften der hergestellten
Produkte fiihrt. Er zeichnet sich auBlerdem durch hohere Zihigkeits- und bessere
Korrosionseigenschaften aus, was wiederum zu einem verringerten Verschleil fiihrt. Er
besitzt auch eine verbesserte Wérmeleitfahigkeit. Dies fithrt zu kiirzeren Zykluszeiten
(Wiarme kann schneller abtransportiert werden) und dadurch zu einer hdheren
Produktivitét [18].

In Abbildung 4.12 ist die AFM Aufnahme einer auf Hochglanz polierten Probe mit
passendem Profilbild dargestellt, wobei hier auf die unterschiedlichen Achsen-Skalen
aufmerksam gemacht werden muss. Wihrend die x-Achse von 0 — 60 um reicht, geht die y-
Achse von 0 — 0,15 um.

200,0 nm b)
D,15§
150,0 7 il
0,105
€ 3
E 3
100,0 =~
0,053
50,0 0,00 3
IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII
0 10 20 30 40 50 60
x [um]
0,0

Abb. 4.12: a) AFM Aufnahme eines M333 mit Hochglanzpolitur, b) die Profilaufnahme der
in a) markierten Linie; oys = 14,0 nm, § = 1360 nm, a = 0,35.

Auffillig in diesem Bild sind die Polierriefen vom letzten Polierschritt, die weilen Piinktchen
stellen wahrscheinlich ,,verschmiertes / aufgeschobenes* Material dar. Die errechnete laterale
Kohirenzldnge, sie gibt den Abstand an, {iber den der z-Wert etwa gleich grof3 ist, passt sehr

gut zu dem gemessen Profil.

Abbildung 4.13 zeigt die Oberflichenenergie aufgetragen iiber die mittlere Rauigkeit Rq und
die errechnete Grenzflachenspannung des Stahls M333 mit einer Polypropylen-Probe. Blau
sind die dispersiven, rot die polaren Oberflichenenergieanteile, griin repridsentiert die
Grenzflichenspannung. Es ldsst sich ein Trend dahingehend erkennen, dass die

Grenzflichenspannung bei einer bestimmten Rauigkeit ein Maximum einnimmt. Die sehr
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kleinen Werte fiir die Grenzflichenspannung lassen sich mit der sehr geringen polaren
Oberfldchenenergie des PP erkliren. Diese sind jedoch mit sehr grofen relativen

Abweichungen verbunden.

Trotz der geringen berechneten Werte und der grofen relativen Abweichungen konnte bei
einem fritheren Reibversuch mit den gleichen Werkstoffen bei der Rauigkeit von 83 nm die
geringsten Entformungskréfte festgestellt werden (Abbildung4.14). Dies bestétigt die

Vermutung, dass die Grenzfldchenspannung mit den Reibungskréften korreliert.

W dispersiv.  Epolar @ Grenzflaichenspannung

45 — 1,8

40 1,6

35 1,4
— 30 1,2 —
£ 105
2 2
£ 2 08 E
8" 15 06 =

10 0,4

5 0,2

0 1S ! ! . ! | IS - 0,0
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Abb. 4.13: Gemessene Oberflachenenergie os und errechnete Grenzflichenspannung vyq in
Abhiéngigkeit der Oberfldchenrauigkeit R, von M333 — PP.

Influence of surface roughness
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Abb. 4.14: Einfluss der Oberflichenrauigkeit auf die Reibung [1].
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Es ist auch zu erkennen, dass die Oberflichenenergie mit sinkender Rauigkeit kleiner wird,
fiir eine bestimmte Rauigkeit aber einem Maximum zustrebt.

Generell ldsst sich aber keine Aussage dariiber treffen, dass mit hoherer Oberfldchenenergie
die Grenzflachenspannung gréBer wird, wie in den Abbildungen 4.15 —4.17 zu sehen ist. Fiir
die Interpretation ist hier zu beachten, dass die Grenzflichenspannung bei den
Abbildungen 4.15 und 4.16 von 0 — 18 mN/m reicht, jene bei Abbildung 4.17 von 0 — 3.6
mN/m, wéhrend die Achse bei der Abbildung 4.13 nur von 0 — 1,8 mN/m reicht.

W dispersiv. BEpolar @ Grenzflichenspannung
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Abb. 4.15: Gemessene Oberflichenenergie o und errechnete Grenzflichenspannung vy in
Abhingigkeit der Oberflachenrauigkeit R, von M333 — ABS/PC.

Es muss immer die Oberflichenenergie des in Kontakt tretenden Partners berticksichtigt
werden. Die Abbildungen zeigen die Oberflichenenergie und Grenzfldchenspannung in
Abhiéngigkeit der mittleren Rauigkeit R, fiir die Werkstoffpaarungen M333 — ABS/PC
(Abbildung 4.15), M333 — ABS (Abbildung 4.16), M333 — PC (Abbildung 4.17).
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Abb. 4.16: Gemessene Oberflachenenergie o5 und errechnete Grenzflichenspannung vy in
Abhingigkeit der Oberflachenrauigkeit R, von M333 — ABS.
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Abb. 4.17: Gemessene Oberflachenenergie o5 und errechnete Grenzflichenspannung vy in
Abhingigkeit der Oberfldchenrauigkeit R, von M333 — PC.

Abschlieflend ist hier zu vermuten, dass der Stahl M333 generell eine geringe Polaritét besitzt.

Die Oberflachenenergie geht mit steigender Rauigkeit einem Maximum zu. Fiir die errechnete

Grenzflichenspannung mit PP und PC lieferten Reibversuche eine Ubereinstimmung, wenn

auch die Aussagekraft bei PP, aufgrund der geringen Werte mit ihren groflen relativen

Schwankungen, mit Vorsicht zu behandeln ist.

4.3.2 M303

Der Stahl M303 lag in unterschiedlichen Spezifikationen vor, als EXTRA, EXTRA HIGH
HARD und als ISOPLAST, sowohl vorvergiitet als auch hochangelassen. Die gewdhlte

Polierabfolge war ident.
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Es handelt sich um einen korrosionsbestandigen, martensitischen Chromstahl mit sehr guter
Zahigkeit und Korrosionsbestdndigkeit. Zusétzlich hat er einen guten VerschleiBwiderstand
und eine verbesserte Zerspan- und Polierbarkeit. Seine Hauptanwendung liegt, wie beim
M333, ebenfalls auf dem Gebiet des Kunststoffformenstahls zur Verarbeitung chemisch
aggressiver Kunststoffe [19].

Die folgenden Abbildungen4.18 — 4.21 zeigen jeweils die Oberfliche -einer
hochglanzpolierten Giite aus einer AFM Messung. Es sind auch jeweils die laterale
Kohidrenzldnge und der Rauigkeitsparameter angegeben, um sich ein genaueres Bild der
Oberfldche machen zu konnen. Bei den Erhebungen, die in den Abbildungen 4.18 und 4.21
erkennbar sind, handelt es sich wahrscheinlich um ,,Aufschiebungen / Verschmierungen® des
Polierprozesses. Das wird daraus ersichtlich, dass nach Abgleich mit dem Phasenbild keine
Unterschiede zwischen den Erhéhungen und der Grundmatrix festzustellen war. Bei der auf
dem Phasenbild (Abbildung 4.18) zu erkennenden Struktur handelt es sich nur um
Topographie bedingte Phasenunterschiede. Fiir einen echten Phasenkontrast sind die
Unterschiede viel zu schwach. Trotz dhnlicher Rauigkeit zeigt der hochangelassene M303
ISOPLAST ein génzlich anderes Polierbild. Es ist auch zu erkennen, dass die Giite
ISOPLAST keine ,,Verschmierungen* zeigt und diese mit steigender Hérte beim Werkstoff
EXTRA weniger werden.
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Abb. 4.18: a) AFM Aufnahme eines M303 (EXTRA) vorvergiitet auf 30 HRC mit
Hochglanzpolitur, mit b) dem Phasenbild und c) der Profilaufnahme der in a)
markierten Linie; oy = 15,4 nm, § = 460 nm, o = 0,60.
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Abb. 4.19: a) AFM Aufnahme eines M303 (ISOPLAST) vorvergiitet auf 30 HRC mit
Hochglanzpolitur, unter b) die Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Oms = 9,1 nm, =700 nm, o = 0,45.
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Abb. 4.20: a) AFM Aufnahme eines M303 (ISOPLAST) hochangelassen auf 50,5 HRC mit
Hochglanzpolitur, unter b) die Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Orms = 10,5 nm, & =3960 nm, = 0,45.

200,0 nm b)
0.20 2
150,0 -
0,153
50,103
100,0 N
0,05—5
50,0 D,DDE
|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
0 10 20 30 40 50 60
x [um]
0,0

Abb. 4.21: a) AFM Aufnahme eines M303 (HIGH HARD) vorvergiitet auf 40 HRC mit
Hochglanzpolitur, unter b) die Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Oms = 10,0 nm, § = 850 nm, a = 0,45.
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Im Folgenden sind wieder die gemessenen Oberflichenenergien der einzelnen Stahlsorten und
die errechneten Grenzflichenspannungen zu den Polymeren dargestellt. Man erkennt, dass die
Herstellroute hier wenig Einfluss auf die Oberflachenenergie hat. In Abbildung 4.22a ist auch
wieder der grof3e relative Fehler der Grenzflichenspannung zu sehen.
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Abb. 4.22: Interpolierte Oberfldchenenergie o bei dhnlicher Rauigkeit (Gyys ~ 10 nm) und

errechnete Grenzflichenspannung vy des Stahls M303 mit: a) PP, b) ABS/PC,
c) ABS, d) PC.

Man erkennt weiter, dass die Oberflichenenergie wieder eine geringe Polaritit aufweist, und
sich mit der Herstelltechnologie nur leicht dndert. Somit ist der Einfluss der Herstellroute auf

die Grenzflachenspannung auch sehr gering.

4.3.3 M390PM

Dieser Stahl wurde in 2 unterschiedlichen Ausfiihrungen geliefert, hochangelassen auf
57,8 HRC, und niedrigangelassen auf 62,3 HRC. Beim M390PM handelt sich um einen hoch
korrosionsbestidndigen und verschleiBbestandigen Stahl der durch Feinkornigkeit praktisch
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isotrope Eigenschaften bietet und ausgezeichnet polierbar ist. Sein Haupteinsatzgebiet liegt
wiederum in der Kunststoffverarbeitung fiir Formen und Formeinsatz, SpritzgieBzylinder,
Schnecke, etc. [20].

Auch bei diesen Aufnahmen sind wieder Erhohungen zu erkennen, bei denen es sich
wahrscheinlich wieder um Verschmierungen oder Aufschiebungen des Polierprozesses
handelt. Beim M390PM wurde eine Untersuchung der Oberflachenenergie in Abhidngigkeit
der Rauigkeit durchgefiihrt. Dafiir wurden die Proben speziell vorbereitet, die jeweils
untersuchten Proben stellen die 5 Einzelschritte der Politur dar. In Abbildung 4.23 und 4.24

sind die untersuchten Oberflichen mit einer Profilaufnahme mit den jeweiligen Parametern zu

sehen.
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Abb. 4.23: a) AFM Aufnahme eines M390PM hochangelassen auf 57,8 HRC
(Hochglanzpolitur) mit b) einer Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Orms = 10,8 nm, § = 1810 nm, a = 0,60.
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Abb. 4.24: AFM Aufnahme eines M390PM niedrigangelassen auf 62,3 HRC
(Hochglanzpolitur) mit b) einer Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Omms = 13,8 nm, = 1770 nm, a = 0,60.
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Im Vergleich zu den vorher vermessenen Stdhlen ergibt sich beim M390PM ein ginzlich
anderes Bild (siche Abbildung 4.25). Im Allgemeinen nimmt die Oberflichenenergie mit
sinkender Rauigkeit ab. Die Oberflichenenergie strebt hier iiber der Rauigkeit einem

Minimum zu. Dies

ist wahrscheinlich auf eine unterschiedliche Oberflichenchemie

zuriickzufiihren, nachfolgende Untersuchungen mit einem XPS sollen hier noch Klarheit

schaffen.
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Abb. 4.25: Gemessene Oberflachenenergie o und errechnete Grenzflichenspannung vyq in
Abhingigkeit der Oberflichenrauigkeit von M390PM (hochangelassen) mit:
a) PP, b) ABS/PC, c) ABS, d) PC.

Die gleiche Abhéngigkeit gilt auch fiir den niedrig angelassenen Stahl, auch hier sieht man,

dass die Oberflichenenergie iiber der Rauigkeit einem Minimum zustrebt (siehe
Abbildung 4.26). Ob sich der errechnete Verlauf der Grenzflichenspannung mit den
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Reibversuchen deckt (vergleiche Kapitel 4.3.1), kann nicht beurteilt werden, da

Versuche noch nicht durchgefiihrt wurden.
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Abb. 4.26: Gemessene Oberflachenenergie o5 und errechnete Grenzflichenspannung vy in
Abhéngigkeit der Oberflachenrauigkeit von M390PM (niedrigangelassen) mit:

a) PP, b) ABS/PC, ¢) ABS, d) PC.

4.3.4 M268

Beim M268 handelt es sich um einen vorvergiiteten Kunststoffformenstahl mit hohem

Reinheitsgrad, was sich positiv bei der Polierbarkeit bemerkbar macht. Durch den Zusatz von

Nickel ist eine gleichméBige Festigkeit tiber den gesamten Querschnitt gegeben, wodurch sich

dieser Stahl hervorragend fiir Bauteile mit groBen Abmessungen eignet. Jedoch ist er wegen

des geringen Zusatzes von Chrom nicht sehr korrosionsbestdandig [21].
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Hier wurde ebenfalls wieder eine Polierreihe untersucht und die Oberflichenenergie in
Abhingigkeit der Rauigkeit gemessen. Weiters wurde die Grenzflachenspannung wieder fiir
den Kontakt des Werkstoffs mit unterschiedlichen Polymeren berechnet. Abbildung 4.27 zeigt
eine AFM Aufnahme der auf Hochglanz polierten Probe.
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Abb. 4.27: a) AFM Aufnahme eines M268 vorvergiitet auf 40 HRC mit Hochglanzpolitur,
b) die Profilaufnahme der in a) markierten Linie; iy = 14,3 nm, § = 1960 nm,
a=0,45.

Auch hier sieht man wieder ein dhnliches Bild wie beim Stahl M390PM, iiber die Rauigkeit
gibt es ein Minimum der Oberfldchenenergie, siche Abbildung 4.28. Interessant ist, dass die
Grenzflachenspannung fiir PP, ABS und ABS/PC mit steigender Rauigkeit zunimmt, wihrend
fiir PC hingegen die Grenzflichenspannung fiir kleine Rauigkeiten groe Werte annimmt und
auf geringe Reibung schlieen lésst.
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Abb. 4.28: Gemessene Oberflachenenergie os und errechnete Grenzflichenspannung vyq in
Abhingigkeit der Oberflichenrauigkeit von M268 mit: a) PP, b) ABS/PC,
c) ABS, d) PC.

Abschliefend bleibt noch zu bemerken, dass Stahl, egal welcher Zusammensetzung,
Herstellroute und Wéarmebehandlung eine relativ geringe Polaritét besitzt. Der Kontaktwinkel
und somit die Oberflichenenergie hingen einerseits vom Stahl, andererseits von seiner
Rauigkeit ab, wobei der Rauigkeitseinfluss tiberwiegt. Aussagen der Grenzflichenspannung
iiber die Entformbarkeit (zumindest bei Polypropylen) sind sehr schwierig, da man sehr
geringe Werte mit grof3er relativer Schwankung hat.

4.4 Beschichtungen

Alle Beschichtungen wurden von der Fa. Oerlikon Balzers hergestellt. Als Grundmaterial
diente der Stahl M333, hochangelassen und auf Hochglanz poliert. Im folgenden Kapitel

werden die Schichten niher beschrieben und es wird auf die Unterschiede in Bezug auf ihre
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Oberflachenenergie eingegangen. Alle Schichten (auBler CrN, TiN, DLC classic und ta-DLC)
lagen im ,,as-deposited Zustand vor, von welchem auch die AFM Messungen gemacht
wurden. Danach wurden die Beschichtungen poliert, um alle auf eine dhnliche Rauigkeit zu

bringen.

4.4.1 AFM-Untersuchungen

Hergestellt wurden alle Beschichtungen mittels Lichtbogen-Sputtern. Als erstes zu sehen ist
eine Beschichtungsserie, ausgehend von Cr,0Os iiber CrN zu CrC, siehe Abbildung 4.29 bis
Abbildung 4.35. Einzig die CrN-Schicht lag bereits im polierten Zustand vor. Was auffallt ist,
dass die Phasenbilder nur topographiebedingten Kontrast zeigen, was darauf schlieBen lésst,
dass sowohl die Tropfen (diese kommen vom Beschichtungsprozess) als auch das
Grundmaterial aus dem selben Material bestehen. Von Cr,O3 zu CrO«N,« (x = 0,82) dndert
sich die laterale Korrelationslinge & nur minimal und der Rauigkeitsparameter o sowie die

durchschnittliche Tropfengrofle (zu sehen an den Histogrammen) bleiben annidhernd gleich.
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Abb. 4.29: Cr,0; links als a) Topographiebild und b) Phasenbild mit dem Histogramm der
Tropfenradien als Inset; 6yys = 115 nm , £ =990 nm, a. = 0,75.
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Abb. 4.30: CrO4N;x (x = 0,82) als a) Topographiebild und b) Phasenbild mit dem
Histogramm der Tropfenradien als Inset; 65 = 95 nm , £ =970 nm, a = 0,75.
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Geht man eine Stufe weiter und reduziert den Sauerstoffanteil noch mehr (Abbildung 4.31),
so nimmt sowohl die Rauigkeit als auch laterale Korrelationsldnge zu. Man sieht auch, dass

sowohl die Tropfendichte als auch ihre Gro3e zunehmen.

28 14 E — Profile 1
E| — Profile 2

— Profile 3

14 X [pm]

10 Tropfenradius

Abb. 4.31: CrO4N, 4 (x = 0,29) als a) Topographiebild mit b) Profilaufnahmen einiger kleiner
Punkte und c) ein Histogramm der Tropfenradien; oys = 114 nm, & = 1140 nm,
a=0,70.

Fiir die CrN-Schicht (Abbildung 4.32) ergibt sich trotz minimaler Rauigkeit eine relativ grof3e
laterale Korrelationsldnge, was auf die Politur zuriickzufiihren ist. Durch eine
Phasenaufnahme konnte auch hier ausgeschlossen werden, dass es sich bei den Erhéhungen

um Riickstidnde des Poliermittels handelt.

o
=

250,0 nm
220,0 0,20
200,0
180,0
160,0
140,0

0.15

120,0
100,0
80,0

0,10

¥ [Hm]
IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII

60,0 0,05
40,0

0 2 4 6 8 10

20,0
X [um]

0,0

Abb. 4.32: CrN als a) Topographiebild und b) Profilaufnahme der in a) markierten Linie;
Oms = 19,4 nm, & =2080 nm, a = 0,65.

Wird nun die Kohlenstoffkonzentration erhoht, éndert sich wenig in Bezug auf die
Oberflichenparamter (siche Abbildung 4.33). Erst bei hoher Kohlenstoffkonzentration
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erkennt man eine kleine Reduktion der Tropfengrofle bei gleichzeitiger VergroBerung ihrer
Anzahl (siehe Histogramm in Abbildung 4.34).
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Abb. 4.33: CrCN;x (x = 0,37) als a) Topographiebild und b) als 3-D Darstellung mit einer
Profilaufnahme eines groBen und eines kleinen Droplets; omms = 152 nm,
&=1240 nm, a = 0,80.
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Abb. 4.34: CrC\N;x (x = 0,85) als a) Topographiebild und b) als Phasenbild mit dem
Histogramm der Tropfenradien als Inset; 6,ms = 152 nm , £ =950 nm, o = 0,75.

Was fiir reines CrC auffallt (Abbildun g 4.35), ist einerseits die groflere Anzahl der Tropfen,
was sich durch eine geringere laterale Korrelationsldnge zeigt, zum anderen ihre Form. Sie
wechselt von pyramidenformig fiir Cr,O; und Cr-C-N zu kugelformig fiir CrC mit

anndhernder Plateaubildung wie in Abbildung 4.35 zu sehen ist.
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Abb. 4.35: CrC als a) Topographiebild mit b) einer Profilaufnahme und c) mit einem
Histogramm der Tropfenradien; a; = 53°, a, = 43°, By = 37°, B, = 45°,
Oms = 132 nm , =950 nm, a = 0,80.

ALOj ist eine sehr raue Beschichtung, was auch klar auf dem 3D-Bild zu sehen ist, siche
Abbildung 4.36.

Abb. 4.36: Al,0O; als a) Topographiebild und b) als 3-D Bild zu sehen; 6y =352 nm ,
§=2030 nm, a =0,75.

Bei NbN (Abbildung 4.37) sieht man eine Schicht, die sich von den bisher gezeigten
unterscheidet. Auffillig sind hier die vielen Ldcher in der Oberfliche, die bei einer
Schichtdicke von lediglich 4,5 um fast bis zum Grundmaterial mit Tiefen von bis zu 2,9 um
reichen, dieses aber noch geschiitzt ist (erkennbar im Phasenbild). Es ist zu erwarten, dass

diese Locher auch durch einen etwaigen Polierprozess nicht ginzlich zu entfernen sind.
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Abb. 4.37: NbN als a) Topographiebild und b) das Phasenbild mit c) einer Profilaufnahme der
in a) markierten Locher; 6y,s = 620 nm , § =4970 nm, o = 0,65.
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Auch die TiN-Schicht (Abbildung 4.38) hat eine spezielle Morphologie, fast
honigwabenartig, jedoch stellt diese Abbildung schon den polierten Zustand dar.
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Abb. 4.38: TiN als a) Topographiebild und b) als 3-D Bild mit ¢) einer Profilaufnahme der in
a) markierten Linie; 6;ms = 27,0 nm , £ = 1270 nm, o = 0,55.

Als letztes werden noch die Diamant dhnlichen Beschichtungen DLC (diamond like carbon)
behandelt. Das fa- bei der zweiten Schicht steht fiir tetragonal. Ein Vergleich dieser beiden
DLC-Schichten ist zum jetzigen Zeitpunkt nicht moglich, da nur eine in polierter Form
vorliegt. Der Rauigkeitseinfluss auf die Oberflichenenergie ist zu grol3, als dass hier ein
direkter Vergleich der beiden Schichten zuléssig ist (siche Abbildung 4.39).
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Abb. 4.39: a) DLC-classic Beschichtung; 6,ns= 17,4 nm , £ =670 nm, o= 0,45 b) ta-DLC
Beschichtung; o= 121nm , £=1090 nm, a=0,75; zu beachten ist der

unterschiedliche Hohenmafstab.

4.4.2 Oberflichenenergie und Grenzflichenspannung

In dem Diagramm in Abbildung 4.40 ist die Oberflichenenergie (linke vertikale Achse)

gegeniiber der Oberflichenrauigkeit (rechte vertikale Achse) der einzelnen Schichten

aufgetragen. Man sieht, dass nur einzelne Beschichtungen direkt miteinander vergleichbar

sind, ndmlich jene, die eine dhnliche Rauigkeit aufweisen. Dies wiren: CrN — TiN — DLC

classic mit einem Oyys ~ 20 nm, Cr,O3 — CrON; (viel O;) — ta-DLC mit einem
Oms ~ 110 nm, CrOxN; 4 (wenig O;) — CrCiN; (viel C) — CrCiN;x (wenig C) — CrC mit
einem Gps ~ 155 nm und Al,O3; — NbN mit einem Gy ~ 430 nm.
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Abb. 4.40: Gemessene Oberflichenenergie o; und gemessene Oberfldchenrauigkeiten

oms (= Rq) der einzelnen Beschichtungen.
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Tabelle 4.1 zeigt die vergleichbaren Beschichtungen mit einem qualitativen Vergleich der
Oberfldchenenergien.

Tabelle 4.1: Vergleich der Beschichtungen mit dhnlicher Rauigkeit.

6rms = Rq (nm) Oberflichenenergie
~430 AlL,O; < NDN
~155 CrON, (x =0,29) < CrC, CrC\N, 4 (x = 0,37 & 0,85)
~110 Cr,03, CrO4-Ni (x = 0,82) < ta-DLC
~20 TiN < CrN < DLC Classic

In den folgenden Abbildungen sind wieder die Oberflichenenergien gegen die
Grenzflachenspannung aufgetragen, jeweils fiir PP (Abbildung 4.41), PC (Abbildung 4.42),
ABS/PC (Abbildung 4.43) und ABS (Abbildung 4.44). Fiir PP und PC erkennt man, dass eine
geringe Polaritit der Oberflichenenergie der Beschichtung eine kleine Grenzflachenspannung

verursacht, eine hohere Polaritiit aber zu groBen Anderungen fiihrt.
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Abb. 4.41: Gemessene Oberflichenenergie o, und errechnete Grenzfldchenspannung vy eines
moglichen Kontaktes der einzelnen Beschichtungen mit PP.

Dies lasst sich dadurch erklaren, dass PP und PC an sich fast keine Polaritdt besitzen und
dadurch mit Oberflichen mit einer hohen Polaritit weniger wechselwirken kdonnen
(Erniedrigung der vyy).
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Abb. 4.42: Gemessene Oberflichenenergie o und errechnete Grenzfldchenspannung vy eines

moglichen Kontaktes der einzelnen Beschichtungen mit PC.

Fiir den Fall eines Kontaktes mit ABS/PC bzw. ABS, beide besitzen hochpolare Oberfldchen,
zeigt sich das umgekehrte Bild (Abbildungen 4.43 und 4.44). Werkstoffoberflichen mit

geringer Polaritit verursachen eine hohe Grenzfldchenspannung, solche mit groBer Polaritét

eine geringe.
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Abb. 4.43: Gemessene Oberflichenenergie 65 und errechnete Grenzflachenspannung vy eines

moglichen Kontaktes der einzelnen Beschichtungen mit ABS/PC.
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Abb. 4.44: Gemessene Oberflichenenergie o; und errechnete Grenzfldchenspannung v eines
moglichen Kontaktes der einzelnen Beschichtungen mit ABS.

In einem néchsten Untersuchungsschritt wurden die as-deposited Beschichtungen einem
Polierschritt unterzogen, zu sehen in Abbildung 4.45. Man erkennt, dass die
Oberflichenenergie von Cr,Os3, CrOxN; , CrCiN; 4 und CrC anndhernd gleich ist, fiir CrN
jedoch einen sehr viel groBeren Wert und eine viel groere Polaritdt annimmt. Auch die ta-

DLC Schicht zeigt eine gro3e Oberflichenenergie und Polaritét.
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Abb. 4.45: Gemessene Oberflichenenergie o; und gemessene Rauigkeit o, der
Beschichtungen nach dem 1. Poliervorgang.

Bei einer Gegeniiberstellung der Oberflichenenergien des unpolierten und des polierten
Zustandes (Abbildung 4.46) zeigt sich wieder, dass mit sinkender Rauigkeit sowohl der
dispersive als auch der polare Anteil der Oberflichenenergie abnehmen. Bei den Schichten

Cr;03 und C-O-N verringert sich der polare Anteil der Oberflichenenergie durch das
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einmalige Polieren nur geringfiigig, fiir die Schichten Cr-C-N und CrN hingegen sinkt er sehr
stark und geht beinahe gegen Null.
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Abb. 4.46: Gegeniiberstellung der gemessenen Oberflichenenergien o5 des unpolierten (blau,
rot) und des polierten Zustandes (griin, violett).

Daraus lédsst sich schlieBen, dass sich die Grenzflichenspannung fiir Cr,O3;, CrOxN,
CrCiN i« und CrC wenig unterscheiden werden. Fiir CrN, fiir den Fall mit unpolarem PP und
PC jedoch nimmt die Grenzflichenspannung groflere Werte an (Abbildung 4.47 und 4.48).
Das lasst auf geringere Reibkrifte bei der Entformung schlieBBen.
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Abb. 4.47: Gemessene Oberfldchenenergie o5 von polierten Beschichtungen und errechnete
Grenzflichenspannung vy eines moglichen Kontakts mit PP.
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Abb. 4.48: Gemessene Oberflichenenergie o5 von polierten Beschichtungen und errechnete
Grenzflachenspannung vy, eines moglichen Kontakts mit PC.

In Abbildung 4.49 ist das entsprechende Diagramm fiir ABS gezeigt. Beim ABS/PC wiirde
sich qualitativ an der Grenzflichenspannung nichts dndern und daher wird auf die Darstellung
verzichtet. Trotz der anndhernd gleichen Oberflichenenergien von Cr,O3; und CrO4N; « zeigt
sich ein Abfall der Grenzflichenspannung hin zu geringeren Sauerstoffkonzentration. Bei
Erhohung der Kohlenstoffkonzentration von CrN iiber CrCxN; x hin zu CrC ist hingegen ein
starker Anstieg von v zu beobachten. Vergleicht man die Daten mit jenen der unpolierten
Proben (Abbildung 4.44), erkennt man eine deutliche Zunahme der Grenzflichenspannung,

was auf geringere Oberflichenenergien und geringere Polaritéten zuriickzufiihren ist.
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Abb. 4.49: Gemessene Oberflichenenergie 65 von polierten Beschichtungen und errechnete
Grenzflachenspannung vy eines moglichen Kontakts mit ABS.
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Mit den hiermit gewonnen Daten lassen sich nun Aussagen iiber mogliche Entformungskrafte
treffen. Tabelle 4.2 zeigt quantitativ die Ergebnisse fritherer Reibwertversuche [1]. Vergleicht
man die Ergebnisse mit den in dieser Arbeit erhaltenen Grenzflichenspannungen
(Tabelle 4.3) sieht man eine groBe Ubereinstimmung. Aufgrund des groBen Einflusses der
Rauigkeit auf die Oberflachenenergie sind nur Vergleiche der unterschiedlichen Werkstoffe
bei dhnlicher Rauigkeit zuldssig. Hier sei nochmal daran erinnert, dass geringe
Entformungskréfte einer hohen Grenzflachenspannung entsprechen und umgekehrt, vgl.
Kapitel 2.3.2.

Tab. 4.2: Quantitativer Vergleich der Entformungskréifte einzelner Beschichtungen und
Stihle bei unterschiedlichen Rauigkeiten [1].

Rauigkeit [nm] PP Hostacom PPU X9067 PC Makrolon 2407
21 M333 <M390 M390 <M333
~30 CrN < M333 CrN < M333

~ 55 CrN < TiN CrN = TiN
~130 M333 <M390 M390 <M333

Tab. 4.3: Qualitativer Vergleich der hier erhaltenen Grenzflichenspannungen der
Beschichtungen und Stéhle von Tabelle 4.2.

Rauigkeit [nm] PP Hostacom PPU X9067 PC Makrolon 2407
21 0,09 > 0,07 1,60 > 1,39
~30 1,92>0,13 4,23>1,23
~55 1,92> 1,05 4,23 ~3,63

~130 0,45>0,03 1,64 > 0,63
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5 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit ist die Abhdngigkeit der Oberflichenenergie von der Oberflichenrauigkeit
systematisch bei unterschiedlichen Werkstoffen untersucht worden. Dabei wurden
Formenstdhle unterschiedlicher Zusammensetzung und Wérmebehandlungsroute (Bohler
M333, M303, M390PM, M268) und Beschichtungen (Oerlikon Balzers) untersucht. Der
teilkristalline Kunststoff Polypropylen (PP) und die amorphen Kunststoffe Polycarbonat (PC),
Acrylnitril-Butadien-Styrol — Polycarbonat (ABS/PC) und Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS)
sind jeweils bei unterschiedlichen Prozessbedingungen wihrend des SpritzgieBens hergestellt
worden. Zur Bestimmung der Oberflichenrauigkeit wurden ein Rasterkraftmikroskop und ein
konfokales WeiBlichtmikroskop eingesetzt. Die Oberflichenenergie wurde mit einem

Kontaktwinkelmessgerit bei Raumtemperatur mit Standardfliissigkeiten bestimmit.

Es konnte gezeigt werden, dass die Oberflichenenergie mit sinkender Rauigkeit meist

geringer wird, jedoch auch deutlich von den Herstellungsprozessen der Proben abhéngt.

Beim Spritzgieen von thermoplastischen Kunststoffen wird zuerst heile Polymerschmelze
unter Druck in einen kéilteren, aus Stahl gebildeten Formhohlraum (Kavitdt) gespritzt.
AnschlieBend wird die Schmelze zu einem festen Bauteil abgekiihlt, der dann beim
Entformungsvorgang unter Reibung von der Stahloberfliche getrennt wird. Die sogenannte
Grenzflachenspannung ist ein Wert der das Trennungsverhalten eines Festkorpers von einem
anderen Festkorper beschreiben konnte. In dieser Arbeit wurde untersucht, ob die
Grenzflichenspannung als Vorhersagekenngrofle fiir das reale Entformungsverhalten dienen
kann. Aus der mathematischen Analyse der Grenzflichenspannung und ihrer Einflussgrof3en
ergibt sich:

o Je unterschiedlicher die Polaritit der Oberflichenenergien der beiden Festkorper,
desto groBer ist die Grenzflachenspannung.

o Je hoher die Oberflichenenergien, desto grofer ist die Grenzflichenspannung.

o Bei geringem Unterschied der Oberflichenenergien und gleicher Polaritdt wird die
Grenzflichenspannung niedriger. Beim Extremfall gleicher Werkstoffe wird die
Grenzflachenspannung Null.

o Da gleiche Werkstoffe am besten zueinander haften und daher deren Trennung am
schwierigsten sein  wird, gilt im  Umkehrschluss: Je hoher die

Grenzflichenspannung, desto leichter die Trennung.

Um dies zu iiberpriifen, wurden die Grenzfldchenspannungen verschiedener Kombinationen
aus den oben genannten Kunststoffen, Formenstihlen und Formbeschichtungen berechnet und
mit Erkenntnissen aus fritheren prozessnahen Entformungskraftmessversuchen (Reibversuch

direkt in einem SpritzgieBprozess) verglichen.
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Die errechneten Werte der Grenzflichenspannung bei Betrachtung der weitgehend unpolaren
Kunststoffe PP und PC lagen bei den Beschichtungen generell iiber jenen der Stidhle. Dies
deckt sich mit den Erwartungen, da die getesteten Beschichtungen ob ihrer Reduzierung der
Entformungskraft eingesetzt werden. Fiir die polaren Kunststoffe ABS und ABS/PC wiirden
die Stdhle vergleichsweise giinstiger als die Beschichtungen abschneiden, dies konnte jedoch

mangels experimentellen Ergebnissen noch nicht verifiziert werden.

In Weiterfilhrung dieser Arbeit soll bei dem Stahl M390PM mittels XPS seine
Oberflachenchemie untersucht werden. Weiters sollen die Oberflichenenergien und
Grenzflichenspannungen der untersuchten Werkstoffe auch temperaturabhéngig bestimmt

werden, da in der Praxis die Entformungstemperaturen deutlich {iber Raumtemperatur liegen.
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7 Anhang VII
7 Anhang
7.1 Stihle
7.1.1 Oberflichenenergien
Tabelle 1: Oberflichenenergie o5 des Stahls M390PM.
B11 B12 B13 B14 B15
o, (mN/m) |parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
gesamt 36,38 36,32 35,33 31,93 31,36 32,57 33,65 32,52 33,62 32,69
Stabw. 0,47 0,29 0,41 0,53 0,43 0,45 0,28 0,17 0,17 0,42
dispersiv 35,78 36,05 35,22 31,82 30,71 31,82 32,92 31,36 32,66 31,98
Stabw. 0,38 0,22 0,37 0,48 0,38 0,37 0,23 0,12 0,08 0,37
polar 0,60 0,27 0,11 0,11 0,65 0,74 0,73 1,16 0,96 0,70
Stabw. 0,09 0,08 0,04 0,05 0,05 0,08 0,06 0,05 0,09 0,05
Polaritit 1,65 0,74 0,31 0,34 2,07 2,27 2,17 3,57 2,86 2,14
Tabelle 2: Oberflichenenergie o5 des Stahls M390PM.
B21 B22 B23 B2S
o, (mN/m) |parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
gesamt 35,33 36,4 32,92 32,97 34,32 33,81 35,12 35,52 38,5 39,07
Stabw. 0,42 0,38 0,42 0,12 0,17 0,15 0,27 0,35 0,2 0,25
dispersiv 34,41 36,38 32,35 32,51 33,41 32,58 33,9 32,95 36,4 36,55
Stabw. 0,34 0,36 0,36 0,07 0,13 0,1 0,2 0,28 0,14 0,18
polar 0,92 0,02 0,59 0,46 0,92 1,23 1,22 2,58 2,1 2,52
Stabw. 0,08 0,01 0,06 0,05 0,04 0,05 0,07 0,07 0,07 0,08
Polaritit 2,60 0,05 1,79 1,40 2,68 3,64 3,47 7,26 5,45 6,45
Tabelle 3: Oberflichenenergie o5 des Stahls M268.
D11 D12 D13 D14 D15
o, (mN/m) |parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
gesamt 35,78 36,19 32,73 34,08 36,36 36,20 32,51 33,54 32,79 33,25
Stabw. 0,73 0,31 0,44 0,40 0,65 0,58 0,32 0,34 0,56 0,60
dispersiv 35,53 36,15 32,53 33,58 35,91 35,46 32,23 33,01 31,53 31,80
Stabw. 0,65 0,29 0,38 0,30 0,46 0,44 0,28 0,28 0,48 0,48
polar 0,25 0,05 0,21 0,50 0,45 0,74 0,29 0,53 1,25 1,32
Stabw. 0,08 0,02 0,06 0,10 0,19 0,14 0,05 0,05 0,16 0,12
Polaritit 0,70 0,14 0,64 1,47 1,24 2,04 0,89 1,58 3,81 3,97
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Tabelle 4: Oberflichenenergie o, des Stahls M333.
o6, (mN/m) Nr.11 |Nr. 35 Nr.27 |Nr.28 |Nr.33 |Nr.31 |Nr.25 |Nr.26 |Nr.36 |Nr.24
gesamt 33,61 33,98 36,65| 37,31 38,56 38,77| 34,25| 33,75| 31,96| 29,71
Stabw. 0,23 0,28 0,07 0,12 0,42 0,3 0,37 0,39 0,26 0,24
dispersiv 32,9 33,37 34,77 36,4 | 35,995| 37,24 34,14 33,53| 31,61| 29,31
Stabw. 0,19 0,25 0,04 0,09 0,29 0,21 0,34 0,35 0,23 0,21
polar 0,71 0,61 1,88 0,91 2,62 1,53 0,11 0,22 0,35 0,45
Stabw. 0,04 0,03 0,03 0,03 0,14 0,09 0,03 0,04 0,04 0,03
Polaritit (%) 2,11 1,80 5,13 2,44 6,79 3,95 0,32 0,65 1,08 1,50
Tabelle 5: Oberflichenenergie o5 des Stahls M333.
6, (mN/m) E1l |E31 |E51 |E71 ABS
gesamt 38,85| 39,2 38,7 38,60 37,05
Stabw. 0,70 0,4 0,35 0,74 0,3
dispersiv 37,65| 38,3| 37,45 37,60 35,85
Stabw. 0,60 0,3 0,3 0,42 0,25
polar 1,20 0,9 1,25 1,00 1,2
Stabw. 0,10 0,1 0,05 0,32 0,05
Polaritit (%) 3,09 2,30 3,23 2,59 3,24
7.1.2 Oberflichenrauigkeiten
Tabelle 6: Oberflichenrauigkeit des Stahls M390PM, gemessen mit WLM.
B11 B12 B13 B14 B15
R, (nm) parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
358 362 190 220 182 176 49 66 34 36
370 363 195 214 191 187 59 69 35 35
364 353 192 216 181 186 62 66 42 35
359 360 192 215 189 186 67 69 35 36
366 342 194 215 185 195 71 67 40 35
370 367 177 217 196 190 73 69 34 35
Mittelwert: 364,50 357,83 190,00 216,17 187,33 186,67 63,50 67,67 36,67 35,33
Stabw. 4,75 8,23 6,03 1,95 5,25 5,71 8,08 1,37 3,14 0,47
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Tabelle 7: Oberfldchenrauigkeit des Stahls M390PM, gemessen mit WLM.
B21 B22 B23 B24 B25
R, (nm) parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
359 369 183 190 72 93 52 70 31 32
359 370 188 188 73 91 49 96 31 32
377 359 180 183 73 86 52 56 31 31
350 362 177 186 73 89 48 78 30 32
369 379 193 185 78 88 55 53 31 32
363 376 194 187 79 93 53 55 31 32
Mittelwert: | 362,83 369,17 | 185,83 186,50 74,67 90,00 51,50 68,00 30,83 31,83
Stabw. 8,49 7,06 6,36 2,22 2,75 2,58 2,36 15,42 0,37 0,37
Tabelle 8: Oberfldchenrauigkeit des Stahls M268, gemessen mit WLM.
D11 D12 D13 D14 D15
Rq (nm) parallel | senkrecht | parallel | senkrecht | parallel | senkrecht |parallel | senkrecht | parallel | senkrecht
409 433 138 189 184 197 37 42 25 29
404 442 133 174 194 194 38 42 26 29
412 427 165 176 190 198 37 43 28 29
403 452 148 173 191 194 36 43 26 30
419 426 139 177 199 199 39 41 27 30
436 435 137 179 194 205 37 44 27 29
Mittelwert: | 413,83 435,83 | 143,33 178,00 192,00 197,83 37,33 42,50 26,50 29,33
Stabw. 11,25 8,97 10,69 5,29 4,58 3,72 0,94 0,96 0,96 0,47

Tabelle 9: Oberflichenrauigkeit des Stahls M333, gemessen mit AFM.

R, (nm) Ell E31 ES1 E71 ABOS
12,00 9,3 10,3 10 9,9
11,90 8,9 11,5 12,5 9,1
11,60 9,2 11,5 9,5 15,4
11,80 9,2 10 9,9 9,3
10,10 9.4 10,3 8,9 10,6
11,80 9,1 9,5 10 10

Mittelwert: 11,53 9,18| 10,52| 10,13 10,72

Stabw. 0,65 0,16 0,74 1,13 2,15
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7.1.3 Grenzflichenspannungen

Tabelle 10: Grenzfldchenspannung vy des Stahls M390PM mit unterschiedlichen Polymeren.

B11 B15-PP vy4 (mN/m) | Stabw. B11 B15-ABS/PC vq (mN/m) | Stabw.

B11-PP 0,36 0,05| |B11-ABS/PC 11,67 0,21
B12-PP 0,41 0,03| |B12-ABS/PC 12,86 0,25
B13-PP 0,03 0,03 [B13-ABS/PC 9,32 0,22
B14-PP 0,07 0,14| [B14-ABS/PC 8,85 0,33
B15-PP 0,07 0,10 [B15-ABS/PC 9,22 0,27
B11 B15-ABS y4 (mN/m) | Stabw. B11 B15-PC y4 (mN/m) | Stabw.

B11-ABS 15,46 0,08/ |BI11-PC 0,76 0,12
BI12-ABS 16,80 0,16| |B12-PC 0,71 0,14
BI13-ABS 12,72 0,12| |B13-PC 1,64 0,14
B14-ABS 12,19 0,12| |B14-PC 1,74 0,06
B15-ABS 12,61 0,10| |BI15-PC 1,60 0,09

Tabelle 11: Grenzflichenspannung 1

s1 des Stahls M390PM mit unterschiedlichen Polymeren.

B21_B25-PP Ya (MN/m) | Stabw. B21 _B25-ABS/PC Ya (MN/m) Stabw.

B21-PP 0,30 0,05 B21-ABS/PC 11,35 0,25
B22-PP 0,08 0,11 B22-ABS/PC 10,22 0,50
B23-PP 0,12 0,21 B23-ABS/PC 8,78 0,69
B24-PP 0,38 0,09 B24-ABS/PC 7,37 0,18
B25-PP 0,80 0,14 B25-ABS/PC 7,77 0,37
B21_B25-ABS Y (MN/m) | Stabw. B21 B25-PC Ya (mMN/m) Stabw.

B21-ABS 15,10 0,13 B21-PC 0,84 0,11
B22-ABS 13,78 0,32 B22-PC 1,27 0,07
B23-ABS 12,11 0,44 B23-PC 1,74 0,05
B24-ABS 10,43 0,02 B24-PC 2,50 0,09
B25-ABS 10,87 0,17 B25-PC 2,58 0,07

Tabelle 12: Grenzflichenspannung v des Stahls M268 mit unterschiedlichen Polymeren.

D11 D15-PP v4 (mN/m) | Stabw. D11 D15-ABS/PC yq (mN/m) | Stabw.

D11-PP 0,53 0,02| |D11-ABS/PC 13,23 0,21
DI12-PP 0,17 0,04| |DI12-ABS/PC 11,13 0,17
D13-PP 0,30 0,02| |DI13-ABS/PC 10,98 0,05
D14-PP 0,12 0,07| |D14-ABS/PC 10,75 0,25
D15-PP 0,18 0,03| |D15-ABS/PC 8,01 0,03
D11 D15-ABS y4 (mN/m) | Stabw. D11 D15-PC y4 (mN/m) | Stabw.

D11-ABS 17,25 0,16 [D11-PC 0,48 0,17
DI12-ABS 14,83 0,10/ [DI12-PC 1,01 0,14
D13-ABS 14,67 0,06| |[D13-PC 0,94 0,27
D14-ABS 14,39 0,13| |D14-PC 1,13 0,08
D15-ABS 11,18 0,04| [D15-PC 2,23 0,22




7 Anhang XI
Tabelle 13: Grenzflichenspannung v des Stahls M333 mit unterschiedlichen Polymeren.
Projekt 2302-PP vst (mN/m). | Stabw. Projekt 2302-ABS PC vst (mN/m). | Stabw.
Nr.11-PP 0,09 0,03 Nr.11-ABS _PC 9,73 0,35
Nr.35-PP 0,13 0,02 Nr.35-ABS_PC 10,20 0,35
Nr.27-PP 0,47 0,10 Nr.27-ABS_PC 7,82 0,59
Nr.28-PP 0,37 0,07 Nr.28-ABS_PC 10,26 0,49
Nr.33-PP 0,83 0,06 Nr.33-ABS _PC 7,19 0,15
Nr.31-PP 0,59 0,07 Nr.31-ABS PC 9,21 0,25
Nr.25-PP 0,45 0,02 Nr.25-ABS _PC 13,05 0,31
Nr.26.PP 0,29 0,01 Nr.26-ABS_PC 12,02 0,29
Nr.36-PP 0,12 0,00 Nr.36-ABS_PC 10,77 0,34
Nr.24-PP -0,01 0,01 Nr.24-ABS PC 9,65 0,37
Projekt 2302-ABS Vs (mN/m). | Stabw. Projekt 2302-PC Y (mN/m). | Stabw.
Nr.11-ABS 13,22 0,15 Nr. 11-PC 1,39 0,05
Nr.35-ABS 13,76 0,17 Nr. 35-PC 1,23 0,05
Nr.27-ABS 10,96 0,26 Nr. 27-PC 2,32 0,05
Nr.28-ABS 13,84 0,21 Nr. 28-PC 1,19 0,03
Nr.33-ABS 10,18 0,04 Nr. 33-PC 2,88 0,17
Nr.31-ABS 12,58 0,08 Nr. 31-PC 1,74 0,10
Nr.25-ABS 17,02 0,17 Nr. 25-PC 0,63 0,09
Nr.26-ABS 15,85 0,17 Nr. 26-PC 0,81 0,10
Nr.36-ABS 14,39 0,16 Nr 36-PC 1,23 0,05
Nr.24-ABS 13,08 0,17 Nr. 24-PC 1,72 0,04

Tabelle 14: Grenzflichenspannung v des Stahls M333 mit unterschiedlichen Polymeren.

Stahl-PP ¥s (mN/m). | Stabw. Stahl-ABS PC vs (mN/m). | Stabw.

E11-PP 0,57 0,62 E11-ABS PC 10,00 0,19
E31-PP 0,41 0,65 E31-ABS_PC 10,12 0,19
E51-PP 0,59 0,53 E51-ABS_PC 10,08 0,27
E71-PP 0,51 0,27 E71-ABS_PC 10,44 0,34
AB8-PP 0,20 0,49 ABS8-ABS PC 8,36 0,30
Stahl-ABS PC v (mN/m). | Stabw. Stahl-PC Yo (mN/m). | Stabw.

E11-ABS _PC 10,00 0,19 El1-PC 0,18 0,04
E31-ABS_PC 10,12 0,19 E31-PC 0,21 0,04
E51-ABS_PC 10,08 0,27 E51-PC 0,20 0,05
E71-ABS_PC 10,44 0,34 E71-PC 0,18 0,00
ABS-ABS PC 8,36 0,30 AB8-PC 0,36 0,03
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7.2 Beschichtungen
7.2.1 Oberflichenenergien
Tabelle 15: Beschichtungen vor der Politur.
o, (mnN/m) |ABO8 |AB11 |AB12 |AB13 [AB14 |AB15 |AB16 |AB17 |AB21 [AB31 |AB41 |AB42
gesamt 34,49 | 33,55| 35,00| 35,15| 42,45| 38,19| 38,00 38,59| 41,38 37,92| 43,55 42,03
Stabw. 0,30 0,15 0,31 0,07 0,32 0,23 0,45 0,31 0,63 0,32 0,30 0,36
dispersiv 34,30| 33,00 34,15| 34,29| 38,36 | 35,48 | 34,86( 35,81 | 3543]| 34,74 | 34,74 36,65
Stabw. 0,27 0,13 0,26 0,05 0,22 0,16 0,27 0,22 0,34 0,18 0,18 0,21
polar 0,19 0,55 0,85 0,86 4,08 2,70 3,14 2,78 5,96 3,18 8,82 5,38
Stabw. 0,03 0,02 0,05 0,02 0,10 0,07 0,19 0,10 0,28 0,14 0,12 0,14
Polaritat (%) 0,55 1,64 2,43 2,45 9,61 7,07 8,26 7,20 | 14,40 8,39 | 20,25 12,80
Tabelle 16: Beschichtungen nach der Politur.
o, (nN/m) [ABO8 |AB11 |AB12 |AB13 [(AB14 |AB15 |AB16 |AB17 |AB21 [AB31 |AB41 |AB42
gesamt 34,75 | 32,71| 33,54| 31,97| 42,45| 32,38| 32,12 32,33 | 38,87 37,92| 43,55 42,03
Stabw. 0,19 0,19 0,35 0,19 0,32 0,26 0,15 0,26 0,54 0,32 0,30 0,36
dispersiv 33,98 32,41| 32,91 | 31,48| 38,36 | 32,10| 32,00 32,06| 34,87 34,74| 34,74 36,65
Stabw. 0,14 0,15 0,31 0,16 0,22 0,22 0,14 0,22 0,38 0,18 0,18 0,21
polar 0,77 0,30 0,63 0,49 4,08 0,28 0,12 0,27 4,00 3,18 8,82 5,38
Stabw. 0,05 0,03 0,04 0,03 0,10 0,04 0,01 0,04 0,16 0,14 0,12 0,14
Polaritat (%) 2,22 0,92 1,88 1,53 9,61 0,86 0,37 0,84 | 10,29 8,39 | 20,25 12,80
7.2.2 Oberflichenrauigkeiten
Tabelle 17: Beschichtungen vor der Politur, gemessen mit AFM.
Rq (nm) ABOS8 |AB11 |AB12 |AB13 |AB14 |AB15 |AB16 |AB17 |AB21 |AB31 |AB41 |AB42
389,00 | 100,00 | 93,00 | 144,00 | 18,30 | 130,00 | 151,00 | 135,00 | 530,00 | 28,90 | 15,00 | 109,00
459,00 | 110,00 | 87,00 | 161,00 | 18,00 | 146,00 | 183,00 | 140,00 | 304,00 | 27,20 | 12,70 | 123,00
354,00 | 94,00 | 107,00 | 126,00 | 21,40 | 180,00 | 199,00 | 154,00 | 610,00 | 28,80 | 14,90 | 125,00
533,00 | 106,00 | 117,00 | 160,00 | 18,20 | 163,00 | 209,00 | 136,00 | 435,00 | 27,10 | 15,10 | 123,00
441,00 | 114,00 | 120,00 | 168,00 | 19,80 | 151,00 | 193,00 | 131,00 | 379,00 | 30,70 | 16,20 | 98,00
Mittelwert: | 435,20| 104,80 | 104,80| 151,80| 19,14 | 154,00| 187,00| 139,20 | 451,60| 28,54 | 14,78 | 115,60
Stabw. 61,47 7,11 12,97 15,10 1,30 16,77 19,88 7,93 | 108,23 1,32 1,14 10,50
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Tabelle 18: Beschichtungen nach der Politur, gemessen mit WLM.

Rq (nm) ABO8 AB11 |AB12 AB13 AB14 | AB15 AB16 |AB17 AB21 AB31 |AB41 |AB42
284 123 | 93,00 96,00 100 131 117 130 370| 28,90 | 15,00 | 109,00
286 112 | 87,00 73 101 115 105 120 355| 27,20 | 12,70 | 123,00
286 72| 107,00 158 90 117 70 100 345 28,80 | 14,90 | 125,00
299 83| 117,00 109 92 143 74 97 333 27,10 | 15,10 | 123,00
301 89| 120,00 90 95 130 111 102 328 | 30,70 | 16,20 | 98,00

Mittelwert: | 291,20 95,80| 104,80| 105,20| 95,60 | 127,20| 95,40| 109,80 | 346,20 | 28,54 | 14,78 | 115,60

Stabw. 7,25| 18,86 12,97 28,83 4,32 10,24 | 19,52 12,91 15,17 1,32 1,14 10,50

7.2.3 Grenzflichenspannungen

Tabelle 19: Grenzflichenspannung yq der unpolierten Beschichtungen mit unterschiedlichen

Polymeren.

Beschichtung-PP Yq (mN/m) | Stabw. Beschichtung-ABS PC zrs:lN/m) Stabw.

CrN-PP 1,92 0,101 | CcrN-ABS_PC 6,73 0,23
TiN-PP 1,05 0,141 | TiN-ABS_PC 6,26 0,22
DLC_cl-PP 4,63 0,131 |DLC cl-ABS _PC 3,68 0,24
ta DLC-PP 2,50 0,121 | ta-DLC-ABS_PC 537 0,21
AL,Os-PP 0,37 0,091 | AL,05-ABS PC 12,45 0,34
Cr,05-PP 0,11 0,211 | cr,0,-ABS_PC 10,30 0,47
v_CrON-PP 0,17 0,081 |v CrON-ABS_PC 9,70 0,29
w_CrON-PP 0,18 0,341 | w CrON-ABS_PC 9,72 0,60
w_CrCN-PP 0,89 0,151 |w CrCN-ABS PC 6,99 0,32
v_CrCN-PP 1,04 0,081 |v CrCN-ABS PC 6,33 0,12
CrC-PP 0,95 0,091 | crc-ABS_PC 7,00 0,22
NbN-PP 2,74 0,10f |NbN-ABS PC 4,69 0,08
Beschichtung-ABS vq (mN/m) | Stabw. Beschichtung-PC Ya (mN/m) | Stabw.

CrN-ABS 9,51 0,07| |ciN-PC 423 0,12
TiN-ABS 9,05 0,05| |TiN-PC 3,63 0,15
DLC cl-ABS 5,48 0,06 |DLC cl-PC 9,26 0,13
ta-DLC-ABS 7,81 0,06| |ta-DLC-PC 5,64 0,16
ALO;-ABS 16,35 0,17| [ALOs-PC 0,69 0,06
Cr,0;-ABS 13,88 021| [Cr0;5-PC 1,22 0,02
v_CrON-ABS 13,19 0,13| |v_croN-pC 1,36 0,08
w_CrON-ABS 13,21 027| |w _CroN-PC 1,36 0,04
w_CrCN-ABS 9,94 0,11| [w _CrCcN-PC 3,08 0,07
v_CrCN-ABS 9,14 0,01| [v_CrcN-pC 3,57 0,21
CrC-ABS 9,95 0,06| |crc-pC 3,11 0,11
NbN-ABS 6,97 0,02 [NbN-PC 6,32 0,35
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XIV

Tabelle 20: Grenzflichenspannung v, der polierten Beschichtungen mit unterschiedlichen

Polymeren.

Beschichtung-PP Yq (mN/m) | Stabw. Beschichtung-ABS/PC vq (MN/m) | Stabw.

Cr,O3-PP 0,17 0,19 Cr,03;-ABS/PC 13,21 0,05
v_CrON-PP 0,10 0,06 v_CrON-ABS/PC 11,99 0,08
w_CrON-PP 0,06 0,17 w_CrON-ABS/PC 12,08 0,03
CrN-PP 1,92 0,10 CrN-ABS/PC 8,72 0,16
w_CrCN-PP 0,17 0,11 w_CrCN-ABS/PC 13,23 0,04
v_CrCN-PP 0,32 0,21 v_CrCN-ABS/PC 14,31 0,14
CrC-PP 0,17 0,11 CrC-ABS/PC 13,27 0,04
TiN-PP 1,05 0,14 TiN-ABS/PC 8,25 0,18
DLC cl-PP 4,63 0,13 DLC cl-ABS/PC 5,67 0,15
ta DLC-PP 2,50 0,12 ta DLC-ABS/PC 7,36 0,19
Al,O3-PP 0,16 0,18 Al,05-ABS/PC 11,87 0,00
NbN-PP 1,51 0,04 NbN-ABS/PC 7,61 0,28
Beschichtung-ABS vs (mN/m) | Stabw. Beschichtung-PC vs (mN/m) | Stabw.

Cr,03-ABS 16,23 0,31 Cr,0;-PC 1,05 0,63
v_CrON-ABS 14,82 0,27 v_CrON-PC 1,31 0,67
w_CrON-ABS 14,92 0,30 w_CrON-PC 1,39 0,62
CrN-ABS 10,81 0,19 CrN-PC 4,23 0,71
w_CrCN-ABS 16,24 0,27 w_CrCN-PC 1,08 0,65
v_CrCN-ABS 17,47 0,37 v_CrCN-PC 0,94 0,60
CrC-ABS 16,29 0,27 CrC-PC 1,08 0,65
TiN-ABS 10,35 0,17 TiN-PC 3,63 0,74
DLC cl-ABS 6,78 0,18 DLC cl-PC 9,26 0,72
ta DLC-ABS 9,11 0,18 ta DLC-PC 5,64 0,75
Al,0O5;-ABS 14,69 0,27 Al,03-PC 1,31 0,64
NbN-ABS 9,54 0,17 NbN-PC 4,43 0,82

7.3 Polymere

7.3.1 Oberflichenenergien

Tabelle 21: Oberflichenenergie o, des Polymers SCEW 96.

o, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich 3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 31,44 30,26 29,55 30,65 30,99
Stabw. 0,64 0,71 0,55 0,38 0,48
dispersiv 29.41 29,51 27,47 29,60 30,40
Stabw. 0,51 0,62 0,43 0,33 0,44
polar 2,03 0,75 2,08 1,05 0,60
Stabw. 0,13 0,09 0,12 0,06 0,05
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Tabelle 22: Oberfldchenenergie o5 des Polymers SCEW 97.

6, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 30,66 33,29 32,98 32,14 34,34
Stabw. 0,37 0,31 0,32 0,46 0,30
dispersiv 30,02 32,93 32,43 31,71 34,01
Stabw. 0,32 0,28 0,29 0,43 0,27
polar 0,63 0,35 0,55 0,43 0,33
Stabw. 0,05 0,03 0,03 0,04 0,03

Tabelle 23: Oberflichenenergie o, des Polymers SCEW 106.

o, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 28,85 28,27 28,06 28,09 27,51
Stabw. 0,79 1,06 1,32 1,30 0,81
dispersiv 16,30 16,30 17,50 18,34 19,34
Stabw. 0,41 0,57 0,73 0,79 0,47
polar 12,55 11,97 10,65 9,75 8,17
Stabw. 0,38 0,48 0,59 0,51 0,34

Tabelle 24: Oberflichenenergie 65 des Polymers SCEW 107.

o, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 28,14 28,42 28,61 28,51 28,44
Stabw. 1,62 0,29 0,65 0,70 0,91
dispersiv 18,53 17,28 18,13 16,63 17,62
Stabw. 1,00 0,18 0,41 0,36 0,50
polar 9,61 11,14 10,48 11,88 10,81
Stabw. 0,62 0,11 0,23 0,34 0,41

Tabelle 25: Oberflichenenergie o, des Polymers SCEW 108.

o, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 26,69 26,76 26,94 27,32 27,50
Stabw. 0,35 0,45 0,22 0,46 0,56
dispersiv 17,50 16,67 19,33 20,14 18,52
Stabw. 0,19 0,23 0,14 0,30 0,38
polar 9,19 10,09 7,62 7,17 8,98
Stabw. 0,17 0,22 0,07 0,15 0,18
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XVI

Tabelle 26: Oberflichenenergie o, des Polymers SCEW 122.

6, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 29,00 28,96 27,82 27,22 28,31
Stabw. 0,86 0,59 0,59 1,04 0,66
dispersiv 15,54 13,93 13,63 10,98 14,13
Stabw. 0,49 0,25 0,28 0,47 0,33
polar 13,46 15,04 14,19 16,23 14,18
Stabw. 0,37 0,34 0,29 0,57 0,33

Tabelle 27: Oberflichenenergie o, des Polymers SCEW 123.

o, (mN/m) | Bereich 4 | Bereich3 | Bereich 2 | Bereich 1 | Bereich 5
gesamt 26,12 24,07 23,18 24,32 25,11
Stabw. 0,78 0,94 0,38 0,67 1,55
dispersiv 13,44 13,31 16,18 16,18 18,45
Stabw. 0,42 0,56 0,43 0,43 1,07
polar 12,68 10,76 8,49 8,14 6,66
Stabw. 0,36 0,37 0,15 0,24 0,48




