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Kurzfassung

Die Erzeugung von Poren in additiv gefertigten Strukturen kann unter dem
Aspekt des Leichtbaus oder der Funktionalisierung von Porenoberflachen durch-
aus erwiinscht sein. Die gezielte VergroBerung der Abstinde zwischen den Druck-
bahnen und damit die Erzeugung von Hohlrdumen stellt dabei einen géngigen
Ansatz zur Erzeugung von Poren dar. Ein weiterer, eher neuer Ansatz ist das in
situ Schaumen additiv gefertigter Strukturen, also das Schaumen des Kunststoffs
wihrend des additiven Fertigungsprozesses. Dieser Herstellungsansatz ist in den
letzten Jahren in den Fokus der Forschung geriickt. Im Rahmen dieser Arbeit
wird erstmals das in situ Schaumen mit dem ARBURG Kunststoff-Freiform-
Verfahren zur Herstellung von additiv gefertigten geschdumten Strukturen un-
tersucht. Dabei wird der Kunststoff Acrylnitril-Butadien-Styrol und ein Mas-
terbatch mit endothermem chemischen Treibmittel verwendet. Neben den ad-
ditiv gefertigten geschdumten Strukturen werden auch additiv gefertigte nicht
geschdumte Strukturen charakterisiert, sodass der Einfluss des Schaumens ver-
gleichend herausgearbeitet werden kann. In der vorliegenden Arbeit wird ein
Prozessverstéindnis fiir das in situ Schdumen aufgebaut, die Volumenfiillung von
additiv gefertigten nicht geschdumten sowie geschdumten Strukturen umfassend
untersucht, darauf aufbauend ein optimaler Fiillgrad fiir diese Strukturen ermit-
telt und abschliefend ein analytisches Modell der Volumenfiillung beschrieben.

Zur umfassenden Charakterisierung der mikro- und makrostrukturellen Eigen-
schaften aller untersuchten Probekorper werden verschiedene Charakterisierungs-
methoden eingesetzt. So erfolgt die Prozesscharakterisierung mittels Hochge-
schwindigkeits-Bildgebung und Volumenbestimmung kleinster Kunststoffmen-
gen, wihrend die Werkstoffcharakterisierung mittels Plastographie, Rasterelek-
tronenmikroskopie sowie Bestimmung der Oberflichenrauheit und Dichte der
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additiv gefertigten Strukturen erfolgt. Die Volumenbestimmung kleinster Kunst-
stoffmengen zeigt, dass der Aufschiumgrad beim in situ Schiumen mit dem
ARBURG Kunststoff-Freiform-Verfahren mit steigender Diisentemperatur und
steigendem Masterbatchanteil abnimmt. Dies kann auf die Kombination von
Kunststoff, Masterbatch und enthaltenem Treibmittel zuriickgefiihrt werden und
ist eine Folge destabilisierender Einfliisse auf die Schaumstruktur. Dagegen ist
kein Einfluss des Volumenstroms auf den Aufschiumgrad festzustellen. Dies er-
leichtert die Prozessfithrung und kann somit als Vorteil des in situ Schdumen mit
dem ARBURG Kunststoff-Freiform-Verfahren angesehen werden. Anhand der
Oberflachenrauheit der additiv gefertigten Strukturen lisst sich die Volumenfiil-
lung in drei Bereiche einteilen, die Unterfiillung, die optimale Fiillung und die
Uberfiillung. Aus verfahrenstechnischer Sicht ist die optimale Fiillung am inter-
essantesten, da hier die vorgegebene Form und das Gesamtvolumen eines Bau-
teils erhalten bleiben, wihrend der Fiillgrad dieser Strukturen den dabei hochst-
moglichen Wert erreicht. Im Bereich der optimalen Fiillung nimmt die Gré8e der
prozessbedingten Poren sowie der Schaumblasen mit zunehmender Volumenfiil-
lung ab. Dementsprechend muss fiir additiv gefertigte geschdumte Strukturen ein
Kompromiss zwischen beiden Formen der Porositéit gefunden werden. Anhand
der Volumenbestimmung kleinster Kunststoffmengen und der Dichte additiv ge-
fertigter Strukturen zeigt sich auch, dass das volle Potenzial des Aufschaumgrads
in der additiven Fertigung nicht ausgenutzt werden kann, da diese einen desta-
bilisierenden Einfluss auf die Schaumstruktur ausiibt. Ein erstmals aufgestelltes
analytisches Modell der Volumenfiillung fiir das AKF-Verfahren kann dabei hel-
fen, gewiinschte Fiillgrade fiir unbekannte Kombinationen von Prozessparame-
tern zu ermitteln und darauf aufbauend eine weitere Optimierung der Strukturen
vorzunehmen.
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Abstract

The creation of pores in additively manufactured structures can be desirable in
terms of lightweight construction or the functionalisation of pore surfaces. The
controlled increase of the gaps between the tracks and thus the creation of vo-
ids is a common approach to creating pores. Another, rather new approach is
the in situ foaming of additively manufactured structures, i. e. the foaming of
the plastic during the additive manufacturing process. This manufacturing ap-
proach has moved into the focus of research in recent years. This thesis is the
first to investigate the in situ foaming using the ARBURG Plastic Freeform pro-
cess for the production of additively manufactured foamed structures. The plastic
acrylonitrile-butadiene-styrene and a masterbatch with an endothermic chemical
blowing agent are used. In addition to the additively manufactured foamed struc-
tures, additively manufactured non-foamed structures are also characterised so
that the influence of foaming can be determined comparatively. In this thesis, an
understanding of the process of in situ foaming is established, the volume fil-
ling of additively manufactured non-foamed structures and foamed structures is
comprehensively investigated, an optimum filling degree for these structures is
determined and finally an analytical model of volume filling is described.

Various characterisation methods are used to comprehensively characterise the
micro- and macrostructural properties of all specimens. Process characterisati-
on is carried out using high-speed imaging and volume determination of tiny
amounts of plastic, while material characterisation is carried out using plastogra-
phy, scanning electron microscopy and determination of the surface roughness
and density of the additively manufactured structures. The volume determinati-
on of tiny amounts of plastic reveals that the degree of foaming decreases with
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increasing nozzle temperature and increasing masterbatch content during in si-
tu foaming with the ARBURG Plastic Freeform process. This can be attributed
to the combination of plastic, masterbatch and blowing agent and is a result of
destabilising influences on the foam structure. In contrast, the volume flow has
no influence on the degree of foaming. This facilitates process control and can
therefore be seen as an advantage of in situ foaming with the ARBURG Plastic
Freeform process. Based on the surface roughness of the additively manufactured
structures, volume filling can be divided into three regions: underfilling, optimal
filling and overfilling. From a process engineering point of view, optimal filling is
the most interesting, as the specified shape and the total volume of a component
are retained, while the degree of filling of these structures reaches the highest
possible value. In the region of optimal filling, the size of the process-related po-
res and the foam bubbles decreases with increasing volume filling. Accordingly,
a compromise must be found between the two forms of porosity for additive-
ly manufactured foamed structures. Determining the volume of tiny amounts of
plastic and the density of additively manufactured structures also reveals that the
full potential of the degree of foaming cannot be exploited in additive manufac-
turing, as this exert a destabilising influence on the foam structure. A analytical
model of volume filling for the AKF process, which has been set up for the first
time, can help to determine desired degrees of filling for unknown combinations
of process parameters and, based on this, to further optimise the structures.
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1 Einleitung

Die Anfinge der kunststoffbasierten additiven Fertigung liegen im so genann-
ten Rapid Prototyping, das auf die Herstellung optisch und haptisch ansprechen-
der Bauteile ausgerichtet ist. In jingster Zeit wird dieser Bereich der additiven
Fertigung jedoch zunehmend auch fiir die Herstellung von Struktur- und Funkti-
onsteilen genutzt. Im Vergleich zu spritzgegossenen Bauteilen weisen Bauteile,
die mit kunststoffbasierten additiven Fertigungsverfahren hergestellt werden, un-
ter anderem aufgrund vorhandener Poren, reduzierte mechanische Eigenschaften
auf. Dieser Umstand wird in vielen Untersuchungen als nachteilig angesehen,
weshalb das vorrangige Ziel dieser Untersuchungen hiufig die Ermittlung der
EinflussgroBlen auf die Porositit und deren Reduzierung ist. Die gezielte Ein-
bringung von Poren kann jedoch auch erwiinscht sein. So konnen Bauteile durch
eine lokale Reduktion der Masse fiir den Leichtbau optimiert oder die enthalte-
nen pordsen Strukturen funktionalisiert werden, wie dies beispielsweise fiir das
Einwachsen von Knochengewebe in der Biomedizin angestrebt wird. Neben der
additiven Fertigung porenfreier Bauteile ist daher auch die Herstellung poréser
Strukturen von groflem Interesse. In der kunststoffbasierten additiven Fertigung
konnen Poren durch gezielt eingebrachte Abstdnde zwischen den Druckbahnen
erzeugt werden, wodurch Hohlrdume entstehen und somit die GroB3e der Porosi-
tédt beliebig eingestellt werden kann. Ein weiterer Ansatz ist das in situ Schiumen
der additiv gefertigten Strukturen, also das Schiumen des Kunststoffs wihrend
des additiven Fertigungsprozesses. Dieser Herstellungsansatz ist in den letzten
Jahren zunehmend in den Fokus der Forschung geriickt. Schiume bieten gene-
rell die Moglichkeit, die Porositit auf viele kleine Poren bzw. Schaumblasen
aufzuteilen und diese homogen in der Struktur zu verteilen. Dies kann sowohl
fiir eine gleichméBigere Kraftiibertragung als auch fiir eine Funktionalisierung
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der Porenoberflidche von Vorteil sein. Damit diese additiv gefertigten geschdum-
ten Strukturen einen moglichst groen Vorteil gegeniiber Strukturen aufweisen,
bei denen die Porositit durch eingebrachte Abstinde zwischen den Druckbahnen
entsteht, konnen zwei wesentliche strukturelle Merkmale optimiert werden: Die
Schaumblasen sollten mglichst homogen in den Kunststoffstringen verteilt sein
und die durch die kunststoffbasierte additive Fertigung unerwiinscht erzeugten
Poren sollten weitestgehend verschwinden.

Da es sich beim in situ Schdumen in der kunststoffbasierten additiven Ferti-
gung um ein junges Forschungsfeld handelt, sind viele Aspekte des Prozessab-
laufs dieser neuen Verfahren noch ungeklirt. So wurde beispielsweise das in situ
Schiumen mit dem ARBURG Kunststoff-Freiform-Verfahren, einem Verfahren
der kunststoffbasierten additiven Fertigung, bisher iiberhaupt nicht untersucht.
Insbesondere die Entstehung und Beeinflussung von Schaumblasen wéhrend der
additiven Fertigung ist allerdings auch unabhingig vom eingesetzten Verfahren
bisher nicht hinreichend betrachtet und der Prozess des Schaumens nicht mit der
etablierten Physik des Schiumens verkniipft worden. So finden sich in einigen
der bisher durchgefiihrten Untersuchungen Hinweise auf eine zusitzliche Beein-
flussung der Schaumstruktur durch den additiven Fertigungsprozess. Aufgrund
dieses bisher unzureichenden Prozessverstindnisses wurde auch nicht ndher un-
tersucht, wie durch eine geeignete Volumenfiillung die Liicken und Poren zwi-
schen den Kunststoffstriangen verkleinert werden konnen, ohne dass die vorgege-
bene Form der Bauteile verloren geht.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das in Vorarbeiten entwickelte in situ Schiu-
men mit dem ARBURG Kunststoff-Freiform-Verfahren zur Herstellung von ad-
ditiv gefertigten geschaumten Strukturen eingesetzt. Dabei wurde der Kunststoff
Acrylnitril-Butadien-Styrol und ein chemisches Treibmittel verwendet, das in ei-
nem Masterbatch enthalten war. Die mit diesem Verfahren hergestellten Struktu-
ren wurden hinsichtlich ihrer mikro- und makrostrukturellen Eigenschaften um-
fassend charakterisiert. Fiir eine Prozesscharakterisierung wurden dabei Metho-
den der Hochgeschwindigkeits-Bildgebung und der Volumenbestimmung kleins-
ter Kunststoffmengen eingesetzt, um den Prozess des Schiumens getrennt vom
additiven Fertigungsprozess zu untersuchen, wodurch eine mogliche zusitzliche
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Beeinflussung der Schaumstruktur durch den additiven Fertigungsprozess auf-
gedeckt werden kann. Die aus dieser Prozesscharakterisierung gewonnenen Er-
kenntnisse werden mit den Ergebnissen einer Werkstoffcharakterisierung durch
mikrostrukturelle Untersuchungen und Dichtebestimmungen an additiv gefer-
tigten geschdumten Strukturen verkniipft. Daraus wird ein Verstindnis der Vo-
lumenfiillung solcher Strukturen erarbeitet, das fiir eine analytische Modellie-
rung der Volumenfiillung aufgegriffen wird. AbschlieBend wird untersucht, in-
wieweit sich die Herstellung geschdumter Strukturen im Vergleich zu Strukturen
mit Abstinden zwischen den Druckbahnen bzw. Kunststoffstrangen hinsichtlich
der Steigerung spezifischer mechanischer Eigenschaften lohnt. Dies erfolgt auf
Basis der Ergebnisse einer bauteilnahen mechanischen Priifung von Lasthaken
als Demonstratorbauteil.

Im Anschluss an diese Einleitung gliedert sich die vorliegende Arbeit in sieben
Kapitel. Zunéchst werden in Kapitel 2 die Grundlagen der kunststoffbasierten ad-
ditiven Fertigung und des ARBURG Kunststoff-Freiform-Verfahrens gelegt so-
wie die Physik des Schaumens niher beleuchtet. Des Weiteren wird der Stand der
Forschung zur Volumenfiillung additiv gefertigter Strukturen sowie zu den bishe-
rigen Ansétzen des Schdumens in der additiven Fertigung dargestellt. In Kapitel 3
werden der verwendete Kunststoff, das zum Schiumen notwendige Treibmittel
und die Priifkérperformen vorgestellt, woraufhin in Kapitel 4 die verwendete
Anlage und der Prozessablauf zur Herstellung additiv gefertigter geschdumter
Strukturen beschrieben werden. Die Beschreibung aller im Rahmen dieser Ar-
beit eingesetzten Charakterisierungsmethoden erfolgt in Kapitel 5. AnschlieSend
werden in Kapitel 6 die Ergebnisse der Prozess- und Werkstoffcharakterisierung
von additiv gefertigten geschaumten und nicht geschdaumten Strukturen vorge-
stellt und in Kapitel 7 miteinander verkniipft und diskutiert. Die Diskussion er-
folgt zum einen im Hinblick auf den etablierten Stand der Forschung zur Physik
des Schiumens und zum anderen im Hinblick auf das junge Forschungsfeld des
Schiaumens in der kunststoffbasierten additiven Fertigung. Die Zusammenfas-
sung in Kapitel 8 schlief3t die vorliegende Arbeit ab.






2 Kenntnisstand

2.1 Kunststoffbasierte additive Fertigung

Die Stirke der additiven Fertigung besteht vereinfacht darin, dass ein digital vor-
liegendes Modell ohne aufwendige Prozessplanung, Werkzeugbeschaffung, ver-
schiedene Fertigungsschritte und dhnlichem direkt hergestellt werden kann [1].
Damit bietet die additive Fertigung gegeniiber den klassischen Fertigungsverfah-
ren und deren Prozessketten beispielsweise einen zeitlichen Vorteil bei der Her-
stellung von Bauteilen oder iiberhaupt erst die Moglichkeit, komplizierte For-
men herzustellen. Die kunststoffbasierte additive Fertigung umfasst dabei alle
Verfahren, in denen Kunststoffe additiv verarbeitet werden. Bei diesen Verfahren
werden die Kunststoffe beispielsweise als Pulver oder Filament verarbeitet (auf-
geschmolzen) oder im Prozess direkt mit dem Bauteil aus Monomeren erzeugt.
Diese Vielfalt bedingt weitere Unterteilungen der kunststoftbasierten additiven
Fertigungsverfahren, die sich daran orientieren, in welcher Form der Kunststoff
dem Prozess zugefiihrt wird. Werden thermoplastische Kunststoffe durch Auf-
schmelzen und selektives Austragen aus einer Diise oder Offnung verarbeitet,
so werden diese Fertigungsverfahren nach DIN EN ISO/ASTM 52900 unter dem
Begriff Materialextrusion (MEX) zusammengefasst [2]. Eines der bekanntesten
Verfahren aus der Materialextrusion ist das Fused Filament Fabrication (FFF)
Verfahren, das auch unter dem geschiitzten Namen Fused Deposition Modeling
(FDM) zu finden ist [3]. Viele weitere MEX-Verfahren sind dem FFF-Verfahren
dhnlich und unterscheiden sich zum Teil nur in der technischen Ausfiihrung ein-
zelner Anlagenkomponenten.
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2.1.1 Prozesskette der MEX-Verfahren

Das wesentliche Grundprinzip der kunststoffbasierten additiven Fertigung und
damit auch der MEX-Verfahren ist die Herstellung von Bauteilen aus einzelnen
Schichten [1]. Diese Schichten werden wiederum aus einzelnen Kunststoffstrin-
gen aufgebaut, die innerhalb einer Schicht nebeneinander abgelegt werden. Die
Kunststoffstringe werden dabei aus der Diise einer nach dem MEX-Verfahren
aufgebauten Anlage extrudiert. Dieser Vorgang wird Schicht fiir Schicht wieder-
holt, bis die Herstellung eines Bauteils abgeschlossen ist. Fiir die MEX-Verfahren
lasst sich die Prozesskette zur Herstellung von Bauteilen in einzelne Schritte zer-
legen, die mit der konzeptionellen Form eines Bauteils beginnen und mit dem
fertigen Bauteil enden.

Zunichst wird die Form eines Bauteils digital in einer 3D-Modellierungssoftware
konstruiert. Dieses digitale Modell wird iiber ein Austauschformat, in der Regel
das STL-Format (engl.: Standard Triangle Language, STL), an den Slicer iiberge-
ben. Der Slicer, vom englischen o slice, ist eine Software, die digitale Modelle in
einzelne Schichten zerlegt und innerhalb dieser Schichten die Position und Lin-
ge der Druckbahnen bestimmt [4]. Eine Druckbahn ist der Weg zwischen zwei
Punkten innerhalb einer Schicht, auf dem ein Kunststoffstrang abgelegt wird. Der
Slicer fithrt diese Zerlegung in Schichten nach festgelegten Regeln durch, die
durch eine Vielzahl von Prozessparametern beeinflusst werden konnen [4, 5]. So
wird ein Bauteil iiblicherweise in zwei Bereiche zerlegt, den inneren Bereich, der
als Fiillung bezeichnet wird, und den dufleren Bereich, der als Rand bezeichnet
wird. Auf dem Rand werden eine oder mehrere Randdruckbahnen positioniert.
Dabei wird die Anzahl dieser Randdruckbahnen durch einen Prozessparameter
festgelegt. In der Fiillung werden die Druckbahnen entsprechend dem gewéhlten
Muster in gleichmiBigen Abstidnden zueinander positioniert, wobei der Abstand
zwischen den Druckbahnen durch den Prozessparameter Fiillgrad beeinflusst
wird (s. Kapitel 2.1.3 und 2.1.4). Jede Schicht besteht aus einem Rand und einer
Fiillung. Dabei kann die Ausrichtung der Druckbahnen in der Fiillung iiber die
Schichten hinweg um einen festgelegten Winkel gedreht werden. Weitere Pro-
zessparameter sind beispielsweise die Schichthohe, die den Abstand zwischen
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zwei Schichten festlegt, die Breite der Druckbahnen oder die Geschwindigkeit,
mit der Kunststoffstriange auf Druckbahnen abgelegt werden. Nach dem Slicing-
Prozess schreibt der Slicer alle Druckbahnen in einen maschinenlesbaren Code,
den G-Code, der im nidchsten Schritt an die Anlage iibergeben wird. Je nach
MEX-Verfahren werden vom Slicer weitere Befehle in den G-Code geschrieben.
So wird beim FFF-Verfahren nicht nur die Druckgeschwindigkeit jeder Druck-
bahn, sondern indirekt auch der Volumenstrom durch die Angabe des zu férdern-
den Abschnitts des Kunststoff-Filaments angegeben. Mit Hilfe dieses G-Codes
wird auf einer nach dem MEX-Verfahren aufgebauten Anlage ein Bauteil Schicht
fiir Schicht additiv hergestellt.

Die technische Umsetzung der kunststoffbasierten MEX-Verfahren besteht im
Wesentlichen aus einem Extrusionssystem und einem Bauteiltriger, auf dem das
Bauteil additiv aufgebaut wird [3]. Das Extrusionssystem des FFF-Verfahrens
besteht wiederum aus einer beheizten Diise und einem Fordermechanismus,
der in der Regel ein Forderrad enthilt. In dieses Extrusionssystem werden die
Kunststoff-Filamente eingefiihrt, die dann in die beheizte Diise geférdert und dort
aufgeschmolzen werden. Die vom Fordermechanismus auf das Filament iibertra-
gene Kraft erzeugt dabei direkt den Druck in der Diise, der fiir das Austragen
des Kunststoffs erforderlich ist [6, 7]. Durch diesen relativ einfachen Aufbau ist
das FFF-Verfahren wirtschaftlicher als andere MEX-Verfahren [3, 8]. Allerdings
ist das FFF-Verfahren darauf angewiesen, dass der zu verarbeitende Kunststoff
auch als Filament zur Verfiigung steht und diese Filamente eine ausreichende
Steifigkeit aufweisen, damit sie durch das Extrusionssystem gefordert werden
konnen [6, 7, 9]. Ein weiterer Nachteil besteht darin, dass der Volumenstrom
durch das Extrusionssystem nicht geregelt wird und daher durch Anderungen der
Prozessparameter unerwiinscht beeinflusst werden kann (s. Kapitel 2.1.5).

2.1.2 Das AKF-Verfahren

Das ARBURG Kunststoff-Freiformen (AKF) gehort zu den MEX-Verfahren und
ist eng mit dem FFF-Verfahren verwandt. Zwei Einschrinkungen des bekannten
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Trichter

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der technischen Umsetzung des AKF-Verfahrens. Die we-
sentlichen Anlagenkomponenten sind der Trichter, die Plastifiziereinheit, die Aus-
tragseinheit (Diise und Nadelverschluss) und der Bauteiltrager. Die Proportionen der
Komponenten zueinander entsprechen nicht der Realitit. Nach Eisele et al. [12].

FFF-Verfahrens werden mit dem AKF-Verfahren iiberwunden: Die Beschrin-
kung auf Filamente durch die direkte Verarbeitung von Kunststoff-Granulaten
und die Regelung des Volumenstroms, anstatt diesen nur zu steuern [10, 11].
Dies wird im Wesentlichen durch zwei maschinenseitige Besonderheiten gegen-
iber dem bekannten FFF-Verfahren erreicht. Zum einen wird anstelle des For-
dermechanismus mit einem Forderrad eine aus dem Spritzguss bekannte Plastifi-
ziereinheit verwendet, zum anderen kann die Diise durch einen Nadelverschluss
aktiv geoffnet und geschlossen werden.

In Abbildung 2.1 ist die technische Umsetzung des AKF-Verfahrens schema-
tisch dargestellt. Bei der Herstellung von Bauteilen oder allgemein von addi-
tiv gefertigten Strukturen werden die folgenden Schritte durchlaufen: Zunéchst
wird Kunststoff-Granulat in den Trichter eingefiillt, durch die Schnecke inner-
halb der Plastifiziereinheit gefordert und wihrenddessen durch die eingebrach-
te Scherung zwischen der Schnecke und dem Massezylinder plastifiziert. Die
Plastifiziereinheit besitzt hierbei zur besseren Temperatursteuerung getrennt an-
steuerbare Heizzonen. Im vorderen Bereich der Schnecke fliefit der plastifizier-
te Kunststoff durch eine Riickstromsperre und wird im Schneckenvorraum ge-
staut, wihrend sich die Schnecke durch den Staudruck der Polymerschmelze
nach hinten bewegt. Dieser Dosiervorgang wird immer dann wiederholt, wenn
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eine zuvor aufdosierte Kunststoffmenge ausgetragen wurde. Im zweiten Schritt
wird die aufdosierte Kunststoffmenge aus der separat beheizbaren Diise ausge-
tragen, indem durch die Vorwirtsbewegung der Schnecke ein Massedruck in der
Polymerschmelze erzeugt wird. Die Diise wird im Grundzustand durch einen
Piezoaktor, der auf den Nadelverschluss der Diise eine Kraft ausiibt, geschlos-
sen gehalten [13]. Durch eine Reduzierung dieser SchlieBkraft und den anliegen-
den Massedruck hebt sich der Nadelverschluss an, sodass Kunststoff ausgetragen
werden kann. Dies geschieht mehrmals pro Sekunde entsprechend der aktuellen
Verschlussfrequenz f, wodurch der ausgetragene Kunststoff in einzelne Tropfen
separiert wird. Ziel im AKF-Verfahren ist es, fiir die Tropfen ein konstantes Volu-
men zu gewéhrleisten [11]. Dies wird durch den Vergleich des aktuellen Tropfen-
volumens mit einem vorgegeben Tropfenvolumen erreicht. Indem der Nutzer den
Prozessparameter Austrag DR festlegt, wird durch die Anlage ein vorgegebenes
Tropfenvolumen berechnet. Der Austrag ist definiert als

L
DR = o (2.1
mit einer Konstanten Ly und dem Weginkrement L, um das sich die Schnecke
bei bekannter Grofle des Massezylinders fiir einen einzelnen Tropfen theoretisch
vorwirts bewegen miisste. Das aktuelle Tropfenvolumen wird kontinuierlich aus
dem Verfahrweg der Schnecke, der Grofle des Massezylinders und der Anzahl der
in einer bestimmten Zeitspanne ausgetragenen Tropfen berechnet. Unter Beriick-
sichtigung von Leckage an der Riickstromsperre, Schwankungen der Viskositit
des Kunststoffs oder Anderungen der Verschlussfrequenz wird nun der Masse-
druck als Stellgrole zur Regelung des Tropfenvolumens verwendet. Die einzel-
nen hintereinander ausgetragenen Tropfen formen zusammen eine Tropfenkette,
die auf einem in drei Raumrichtungen beweglichen Bauteiltriger abgelegt wer-
den (s. Abbildung 2.1). Im letzten Schritt der additiven Fertigung unterscheidet
sich das AKF-Verfahren nicht von dem bekannteren FFF-Verfahren. Die Bewe-
gung des Bauteiltridgers wird durch den G-Code gesteuert, der zuvor im Slicer
erzeugt wurde. Entsprechend dieser Steuerung wird das Bauteil schichtweise
additiv aufgebaut. Dabei werden innerhalb einer Schicht die Tropfenketten auf
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Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der Platzierung von Kunststofftropfen auf Druckbahnen.
Dargestellt sind die geometrischen Grofien Abstand D zwischen zwei Druckbahnen,
Breite B einer Druckbahn und Schichthéhe LT, die zur Erzeugung von Druckbahnen
im Slicing-Prozess benotigt werden. Nach Eisele et al. [12].

Druckbahnen abgelegt, vergleichbar mit der Ablage von Kunststoffstringen auf
Druckbahnen im FFF-Verfahren.

Aufgrund der maschinenseitigen Besonderheiten des AKF-Verfahrens gegen-
iiber dem FFF-Verfahren, konnen die iiblichen Slicer des FFF-Verfahrens nicht
ohne Anpassungen im AKF-Verfahren eingesetzt werden. Zunichst findet un-
veridndert die Zerlegung eines digitalen Modells in einzelne Schichten entspre-
chend der vom Nutzer festgelegten Schichthohe LT statt. Anstatt aber iiber eine
Druckgeschwindigkeit und eine zu extrudierende Filamentlinge indirekt einen
Volumenstrom vorzugeben (FFF-Verfahren), werden durch den Slicer des AKF-
Verfahrens lediglich die Druckgeschwindigkeit und die Anzahl der auszutragen-
den Tropfen vorgegeben und der Nutzer hat die Aufgabe ein dazu passendes
Tropfenvolumen mit Hilfe des Austrags an der Anlage einzustellen. Dariiber hin-
aus unterscheidet sich der Slicer des AKF-Verfahrens auch dadurch, dass die in
Abbildung 2.2 dargestellten Positionen der Druckbahnen aufgrund entsprechen-
der Annahmen zur Form der Tropfen berechnet werden. Fiir einzelne Tropfen
wird im Slicing-Prozess angenommen, dass die Grundfliche quadratisch ist und
die Kantenldnge der Breite einer Druckbahn B entspricht. Bei einem im Slicer
eingestellten Fiillgrad von 100 % (s. Kapitel 2.1.3 und 2.1.4), ist der Abstand D

10
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zwischen zwei Druckbahnen gleich der Breite B einer Druckbahn. Fiir Fiillgra-
de kleiner 100 % wird der Abstand entsprechend vergrofert. Die Breite einer
Druckbahn wird iiber den vom Nutzer festgelegten Formfaktor DAR berechnet.
Der Formfaktor ist ein einzigartiger Prozessparameter des AKF-Verfahrens und
ist definiert als

B
DAR = — 2.2)
LT

mit der Breite B einer Druckbahn und der Schichthéhe LT . Damit ein neuer Trop-
fen im richtigen Abstand zu einem zuvor abgelegten Tropfen platziert wird, muss
auf Basis der vom Nutzer vorgegebenen Druckgeschwindigkeit u die Verschluss-
frequenz f passend eingestellt werden. Aufgrund der angenommenen quadrati-
schen Grundflache der Tropfen folgt die Verschlussfrequenz aus

=t 23)

Wird die maximale Verschlussfrequenz der Anlage rechnerisch iiberschritten,
wird die vom Nutzer vorgegebene Druckgeschwindigkeit automatisch redu-
ziert. Die Berechnung der Verschlussfrequenz ist jedoch kein Teil des Slicing-
Prozesses, sondern wird von der Anlage auf Basis der im G-Code angegebenen
aktuellen Druckgeschwindigkeit, Linge der Druckbahn und Anzahl an Tropfen
unter Berticksichtigung von Beschleunigungs- und Abbremsvorgéngen berech-
net. Aus den aufgefithrten Zusammenhiéngen geht hervor, dass der Formfaktor
bei konstanter Schichthohe bestimmt, wie dicht die Tropfen im AKF-Verfahren
nebeneinander platziert werden.

2.1.3 Fulllgrad, Porositat und Dichte

Zur Charakterisierung additiv gefertigter Strukturen hinsichtlich des Anteils von
Kunststoff oder Poren am Gesamtvolumen werden in der Literatur die beiden
GroBen Fiillgrad und Porositit herangezogen. Der Fiillgrad @4 ist ein Maf dafiir,

11
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zu welchem Anteil das Gesamtvolumen der additiv gefertigter Struktur Vges a
mit Material (Kunststoff) gefiillt ist und kann nach

Vk
VGes,A

Pa 2.4)
mit dem Volumen des Kunststoffs Vi berechnet werden. Die Porositit ®4 ist
dagegen ein Ma8 fiir den Anteil der Poren am Gesamtvolumen der additiv gefer-
tigten Struktur und berechnet sich nach

By = Vo Viesa— Wk

= = =1- 2.5)
VGes,A VGes,A A (

mit dem Porenvolumen Vp innerhalb der additiv gefertigten Struktur. Beide An-
teilsgroflen, Fiillgrad und Porositédt, konnen mit verschiedenen Charakterisie-
rungsmethoden direkt ermittelt werden [14, 15]. So werden zum Beispiel die
Mikro-Computertomographie (uCT) [16], die Lichtmikroskopie [17] und die
Rasterelektronenmikroskopie (REM) [18] zur Bestimmung dieser beiden Gréf3en
eingesetzt. Neben diesen beiden Anteilsgrolen wird auch die Dichte der additiv
gefertigten Struktur pa als absolute GroBe zur Charakterisierung herangezogen.
Diese wird nach

_ MGes,A | MK

= (2.6)
VGes,A VGes,A

Pa
mit der Masse des Kunststoffs mg berechnet, wobei die Masse des in den Poren
enthaltenen Gases vernachldssigt wird. Die Dichte der additiv gefertigten Struk-
tur wird hédufig nach dem Prinzip von Archimedes bestimmt [19-21]. Dabei kann
die Dichtebestimmung auch als zusétzliche Charakterisierungsmethode zur Be-
stimmung der beiden Anteilsgrofen Fiillgrad und Porositéit verwendet werden
[14]. So kann beispielsweise der Fiillgrad einer additiv gefertigten Struktur nach

= Yk MK PA_Pa
VGes,A Px mK PK

N 2.7
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Abbildung 2.3: Schematische Darstellung von drei unterschiedlich gefiillten Gesamtvolumina einer
additiv gefertigten Struktur. Fiir jedes Gesamtvolumen sind der Fiillgrad ¢4, die Po-
rositit @, und die Dichte pa der additiv gefertigten Struktur angegeben.

aus der Dichte der additiv gefertigten Struktur pa und der Dichte des Kunst-
stoffs pk berechnet werden. Abbildung 2.3 zeigt schematisch die Beziehungen
zwischen den drei Grofen fiir drei unterschiedlich gefiillte Gesamtvolumina ei-
ner additiv gefertigten Struktur. Alle drei GroBen sind in der Literatur zu finden
[16, 19, 22], wobei je nach Charakterisierungsmethode und Untersuchungsziel
die eine oder andere GroBe bevorzugt wird. Dies erschwert die Vergleichbarkeit
der Untersuchungen, weshalb im Folgenden der Stand der Forschung einheitlich
mit dem Fiillgrad beschrieben wird.

2.1.4 Beschaffenheit der Mikrostruktur

Zwischen den verschiedenen MEX-Verfahren existieren keine wesentlichen Un-
terschiede in der Beschaffenheit der Mikrostruktur von additiv gefertigten Struk-
turen. Da fiir das FFF-Verfahren der Stand der Forschung auf dem Gebiet der
Mikrostrukturcharakterisierung weiter fortgeschritten ist, wird im Folgenden von
einer Mikrostruktur ausgegangen, die mit dem FFF-Verfahren hergestellt wurde.
Die Merkmale dieser Mikrostruktur konnen jedoch auf eine Mikrostruktur des
AKF-Verfahrens iibertragen werden [23]. Additiv gefertigte Strukturen bestehen
aus einzelnen Schichten, die in einen Randbereich und eine Fiillung unterteilt
sind (s. Kapitel 2.1.1). Beide Bereiche werden mit Kunststoffstringen gefiillt, die
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auf zuvor vom Slicer definierten Druckbahnen abgelegt werden. Diese Druckbah-
nen sind je nach Bereich unterschiedlich positioniert und orientiert. So bestimmt
der Randbereich die Form des Bauteils bzw. der additiv gefertigten Struktur und
damit deren Gesamtvolumen. Dementsprechend verlaufen die Druckbahnen und
damit auch die Kunststoffstringe im Randbereich tangential zur Oberfldche [5].
Die Positionierung und Orientierung der Druckbahnen in der Fiillung ist dage-
gen frei und kann durch Prozessparameter variiert werden. Auch der Fiillgrad
kann sich zwischen den beiden Bereichen unterscheiden. Der Randbereich wird
iiblicherweise mit einem vom Slicer vorgegebenen Fiillgrad von 100 % gefertigt,
wihrend die Fiillung auch gezielt mit geringeren Fiillgraden hergestellt wird. Da-
bei entstehen groere erwiinschte Hohlrdume, wodurch beispielsweise Kunststoff
eingespart oder die Fertigungszeit verkiirzt werden kann [14]. Hierbei muss zwi-
schen dem vom Slicer vorgegebenen Fiillgrad @4 siic und dem tatsichlich vorlie-
genden Fiillgrad ¢, unterschieden werden. Der Slicer-Fiillgrad von 100 % ist so
definiert, dass die additiv gefertigte Struktur mit diesem Wert keine Poren mehr
enthilt [S]. Dieser Wert entspricht jedoch nur einer rechnerischen Volumenfiil-
lung, bei der die Druckbahnen so positioniert sind, dass alle Querschnitte der
Kunststoffstringe zusammen einem Fiillgrad von 100 % entsprechen. Wie in Ka-
pitel 2.1.5 gezeigt wird, hingt der tatsichlich vorliegende Fiillgrad von verschie-
denen Einflussgrofen ab. Soll eine additiv gefertigte Struktur erzeugt werden, die
theoretisch keine Poren enthilt, wird der Slicer-Fiillgrad in der Fiillung ebenfalls
auf 100 % eingestellt. Im Folgenden wird von dieser Einstellung ausgegangen.

Aufgrund des beschriebenen Aufbaus weist die Mikrostruktur additiv gefertig-
ter Strukturen eine Reihe besonderer struktureller Merkmale auf. Zwei wichtige
strukturelle Merkmale sind alle Arten von Grenzflaichen zwischen den Kunst-
stoffstrdngen und alle Arten von Poren, die in ihrer Gesamtheit die Porositéit der
additiv gefertigten Strukturen bilden [14, 24, 25]. Zur Veranschaulichung einer
typischen Mikrostruktur ist in Abbildung 2.4 ein reprisentatives Volumen aus
dem Bereich der Fiillung schematisch dargestellt. In dieser Mikrostruktur sind die
einzelnen Kunststoffstringe innerhalb einer Schicht parallel zueinander abgelegt
und die einzelnen Schichten um +45° gegeneinander verdreht. Zahlreiche Unter-
suchungen zeigen, dass durch das sequentielle Fiillen eines Volumens mit einzel-
nen Kunststoffstringen Grenzflichen unterschiedlicher Grofie zwischen diesen
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B Kunststoffstrang

Grenzflichen

I
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Abbildung 2.4: Schematische Darstellung eines représentativen Volumens aus dem Bereich der Fiil-
lung einer additiv gefertigten Struktur. Diese Strukturen bestehen aus mehreren
Schichten mit der Schichthohe LT und Kunststoffstringen innerhalb jeder Schicht
mit der Breite B. In Anlehnung an Heuer et al. [30].

Kunststoffstringen entstehen, deren Grenzflachenfestigkeit geringer sein kann
als die Festigkeit des Grundwerkstoffs [25-29]. Dieses Merkmal beeinflusst ei-
nige mechanische Eigenschaften, wie zum Beispiel die Festigkeit und Steifigkeit
einer additiv gefertigten Struktur. Die Poren stellen das optisch auffilligste Merk-
mal innerhalb der Mikrostruktur dar. Tao et al. [14] und Sun et al. [24] weisen in
ihrem umfassenden Uberblick iiber den Stand der Forschung auf die Notwendig-
keit hin, Poren nach ihrem Entstehungsort und ihrer Entstehungsursache zu un-
terscheiden. Eine Unterscheidung orientiert sich daran, ob die Poren erwiinscht
sind und durch eine gezielte Einstellung des Slicer-Fiillgrads auf einen Wert klei-
ner 100 % entstehen. Diese Poren konnen als Fiillungsporen (engl.: Infill Voids)
oder als groBere erwiinschte Hohlrdume bezeichnet werden. Unerwiinschte Po-
ren, die im additiven Fertigungsprozess trotz eines Slicer-Fiillgrads von 100 %
entstehen, kdnnen als prozessbedingte Poren bezeichnet werden. Tao et al. [14]
und Sun et al. [24] unterteilen die prozessbedingten Poren weiter nach ihrem
Entstehungsort und ihrer Entstehungsursache. So werden prozessbedingte Poren
als Druckbahnliicken (engl.: Raster Gap Voids) bezeichnet, wenn der Volumen-
strom der Anlage so gering eingestellt ist, dass sich die Kunststoffstringe nach
dem Ablegen nicht beriihren. Bilden sich prozessbedingte Poren an den Rindern
der Grenzflachen zwischen den einzelnen Kunststoffstringen, so werden diese
als Grenzflachenporen (engl.: Partial Neck Growth Voids oder Inter Bead Voids)
bezeichnet. Solche Grenzflichenporen sind in Abbildung 2.4 dargestellt. Fiir die
Bildung von Grenzflichenporen werden in der Literatur im Wesentlichen zwei
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Ursachen genannt. Zum einen fiihrt die abgerundete Form der ausgetragenen
Kunststoffstringe zunichst zu einer Grenzfliche, deren Hohe kleiner ist als die
Schichthohe [14, 24, 31]. Beispielsweise konnte Bellini zeigen, dass eine Diise
mit quadratischer Aussparung zu einer geringeren Porenbildung fiihrt [32]. Zum
anderen wird die Unterbrechung der Koaleszenz durch die Erstarrung der Poly-
merschmelze genannt [14, 33, 34]. Der Prozess der Koaleszenz fiihrt iiber lange
Zeitspannen zu einer Vergroflerung der Grenzfliche und damit zu einer Verklei-
nerung der Grenzflichenporen. Theoretisch nehmen die Grenzflichenporen die
in Abbildung 2.4 dargestellte Form einer Raute an. Jedoch weisen beispielsweise
Sun et al. darauf hin, dass die Dreiecksform hiufiger anzutreffen ist [24]. Dies
wird auf eine Kombination von Ursachen zuriickgefiihrt: Dem Prozess der Ko-
aleszenz, der wirkenden Schwerkraft und einem hiufig gewéhlten +45° Mus-
ter in der Fiillung [24, 30, 35]. Weitere prozessbedingte Poren entstehen zum
Beispiel an den Umkehrpunkten der Druckbahnen zwischen Randbereich und
Fiillung aufgrund der hiufig unterschiedlichen Orientierung der Druckbahnen in
diesen beiden Bereichen [14, 24, 36]. Jin et al. konnten zeigen, dass die Anzahl
und GrofBe dieser Poren mit dem gewihlten Muster in der Fiillung zusammen-
hingt [36]. Wird jedoch ein eher volumindses Bauteil hergestellt, bei dem das
Verhiltnis von Oberfliche zu Volumen klein ist, tragen diese Poren nur zu einem
relativ geringen Anteil zur Gesamtporositit bei. Neben diesen prozessbedingten
Poren bilden sich auch sogenannte Gasporen (engl.: Intra Bead Voids) innerhalb
von Kunststoffstrangen [14, 24]. Thre Entstehung wird in der Literatur auf bereits
im Ausgangskunststoff vorhandene Poren sowie auf das Ausgasen geloster Stoffe
zuriickgefiihrt [14, 37-39]. Diese Poren konnen auch durch die gezielte Einbrin-
gung von Treibmitteln und dem daraus resultierenden Schiaumprozess erzeugt
werden (s. Kapitel 2.5.1). In diesem Fall werden die Poren als Schaumblasen
bezeichnet.

2.1.5 Prozessparametereinfluss auf Fullgrad

Hinsichtlich des Fiillgrads additiv gefertigter Strukturen konnen zwei Sichtwei-
sen eingenommen werden. Zum einen kann es erwiinscht sein, einen Fiillgrad
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einzustellen, der zu porosen Strukturen fiihrt. Dies ist zum Beispiel dann von
Interesse, wenn durch Verringerung der Masse Strukturen fiir den Leichtbau op-
timiert werden sollen [40]. Porose Strukturen konnen auch funktionalisiert wer-
den, wie dies beispielsweise in der Biomedizin mit additiv gefertigten Geriisten
fiir das Einwachsen von Knochengewebe untersucht wird [41-43]. Andererseits
fiihrt ein geringer Fiillgrad zu einer Verringerung der mechanischen Eigenschaf-
ten wie der Festigkeit und Steifigkeit, was oftmals als Nachteil angefiihrt wird
[22-24, 44-48]. In diesem Fall werden additiv gefertigte Strukturen beispiels-
weise mit solchen verglichen, die im Spritzgussverfahren hergestellt werden. Un-
abhingig von der bevorzugten Sichtweise ist es fiir eine gezielte Einstellung des
Fiillgrads notwendig, die Einflussgrofen auf den Fiillgrad und deren Einflussstar-
ke zu kennen. Nachfolgend wird von einem Slicer-Fiillgrad von 100 % ausgegan-
gen und der Stand der Forschung zum Einfluss einiger Prozessparameter auf den
tatsédchlich vorliegenden Fiillgrad betrachtet.

Eine Vielzahl von Untersuchungen zeigt, dass bei allen MEX-Verfahren eine Er-
hohung der Diisentemperatur und der Temperatur des Bauraums bzw. des Bau-
teiltrdagers zu einem hoheren Fiillgrad fiihrt [14-16, 18, 22-24, 35, 49, 50]. Dies
wird auf eine ldngere Abkiihlzeit zuriickgefiihrt und damit auf eine Verldngerung
der Zeitspanne, in der die Koaleszenz benachbarter Kunststoffstringe stattfin-
den kann [18, 33, 51, 52]. Ebenso wird angemerkt, dass die Koaleszenz bei ho-
heren Temperaturen schneller ablduft. Als weitere Ursache wird beispielsweise
von Wang et al. angefiihrt, dass die erhohte Verformbarkeit der Kunststoffstrange
dazu beitragen kann, die GroBe der prozessbedingten Poren zum Zeitpunkt des
Kunststoffaustrags zu verringern [22]. Die Verformbarkeit nimmt mit steigen-
der Temperatur aufgrund der abnehmenden Viskositit zu. Als weitere Einfluss-
grofen auf den Fiillgrad werden in der Literatur neben den unterschiedlichen
Temperaturen die Prozessparameter Schichthohe und Breite der Druckbahn ge-
nannt. So zeigen Untersuchungen fiir das FFF-Verfahren, dass eine Vergroflerung
der Druckbahnbreite zu einer Erhohung des Fiillgrads fithren kann [14, 18, 53].
Dies wird von Aliheidari et al. damit begriindet, dass bei gegebenem Gesamt-
volumen einer additiv gefertigten Struktur mit VergroBerung der Druckbahnbrei-
te die Anzahl der Druckbahnen und damit die Grenzfldchen, an denen sich die
prozessbedingten Poren bilden, abnehmen [18]. Wihrend der Prozessparameter
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Schichthohe als Einflussgrofie auf den Fiillgrad unumstritten ist, wird die Art
des Einflusses in der Literatur kontrovers diskutiert. So zeigen Untersuchungen,
dass eine Verringerung der Schichthdhe zu einer Erhohung des Fiillgrads fiihren
kann [22, 46, 54, 55], es existieren jedoch auch Untersuchungen, die genau den
gegenteiligen Einfluss bzw. einen nichtlinearen Einfluss auf den Fiillgrad zei-
gen [18, 22, 56]. Dementsprechend werden unterschiedliche Begriindungen fiir
den Einfluss der Schichthohe auf den Fiillgrad angefiihrt. So wird ein erhohter
Anpressdruck, der zu einer stirkeren Verformung der Kunststoffstringe fiihrt,
als Ursache fiir eine Erhohung des Fiillgrads bei Verringerung der Schichtho-
he genannt [18, 46, 54]. Auch eine angepasstere Form der Kunststoffstringe,
die dem rechteckigen Querschnitt ndher kommt, wird erwihnt. Dagegen begriin-
den Aliheidari et al. die Erhthung des Fiillgrads mit zunehmender Schichthd-
he beispielsweise mit einer Verldngerung der Zeitspanne, in der die Koaleszenz
stattfinden kann [18]. Diese Verldngerung der Zeitspanne wird wiederum damit
begriindet, dass die Abkiihlgeschwindigkeit aufgrund des groBeren Querschnitts
der Kunststoffstringe abnimmt. Ein moglicher Grund, warum der Einfluss der
Schichthohe nicht eindeutig angegeben werden kann und daher in der Literatur
kontrovers diskutiert wird, kann in dem unerwiinschten Einfluss der Schichthohe
auf den Volumenstrom der Anlage vermutet werden. Beim FFF-Verfahren wird
der Volumenstrom aus der Schichthohe, der Druckbahnbreite und der Druckge-
schwindigkeit berechnet [6]. Technisch wird eine Anderung des Volumenstroms
durch eine Druckinderung in der Diise erreicht, die eine hohere Kraft auf das
Kunststoff-Filament erfordert. Abhingig von der GroBe dieser Kraft ergibt sich
ein unterschiedlicher Schlupf im Fordermechanismus [57, 58] und da der Vo-
lumenstrom beim FFF-Verfahren nicht geregelt wird, fiihrt jede Anderung des
Volumenstroms gleichzeitig auch zu einer Anderung der Abweichung zwischen
dem Ist- und Soll-Volumenstrom [57, 58]. So fiihrt eine Erhohung des Volumen-
stroms zwar zu einer Verkiirzung der Fertigungszeit, jedoch konnten Kuznetsov
et al. zeigen, dass diese Erhohung auch zu einer Verringerung der Masse einer
additiv gefertigten Struktur und damit zu einer Verringerung des Fiillgrads fiihrt
[35]. Diesen unerwiinschten Einfluss auf den Volumenstrom konnten Kuznetsov
et al. [35] und Wang et al. [22] auch fiir die Diisentemperatur sowie die Druck-
geschwindigkeit nachweisen. Moretti und Rossi konnten an einer Testanlage mit
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Volumenstromregelung fiir das FFF-Verfahren zeigen, dass dieser unerwiinsch-
te Einfluss auf den Volumenstrom wiederum einen deutlichen Einfluss auf den
Fiillgrad einer additiv gefertigten Struktur hat [57, 58]. Somit ist der Einfluss der
Prozessparameter auf den Fiillgrad beim FFF-Verfahren komplexer als in man-
chen Untersuchungen dargestellt.

Dieser unerwiinschte Einfluss der Prozessparameter auf den Volumenstrom exis-
tiert beim AKF-Verfahren nicht (s. Kapitel 2.1.2). Auch fiir das AKF-Verfahren
wurde der Einfluss der Prozessparameter auf den Fiillgrad untersucht. Eine Viel-
zahl von Untersuchungen ldsst vermuten, dass eine Verringerung des Formfak-
tors, vergleichbar mit der Druckbahnbreite beim FFF-Verfahren, zu einer Erho-
hung des Fiillgrads fiihrt [16, 19, 50, 59, 60], was im Widerspruch zu den Un-
tersuchungen beim FFF-Verfahren steht. Bei diesem fiihrt eine VergroBBerung der
Druckbahnbreite zu einer Erhohung des Fiillgrads. Die beiden Verfahren unter-
scheiden sich jedoch darin, dass die Slicer des FFF-Verfahrens eine Anderung der
Schichthshe und der Druckbahnbreite durch eine Anderung des Volumenstroms
beriicksichtigen, wihrend dies beim AKF-Verfahren nicht geschieht. Dement-
sprechend wird der Einfluss des Formfaktors auf den Fiillgrad von Hirsch et al.
damit begriindet, dass bei gegebenem Gesamtvolumen ein kleinerer Formfaktor
zu mehr Druckbahnen fiihrt und entsprechend mehr Kunststoff in das Gesamt-
volumen eingebracht werden kann [61]. Als weitere Einflussgrée auf den Fiill-
grad wird wiederum der Prozessparameter Schichthohe genannt. So kann fiir das
AKF-Verfahren festgestellt werden, dass eine Verringerung der Schichthohe zu
einer Erhohung des Fiillgrads fiihrt [23, 59]. Dies wird von Charlon und Soules-
tin zum einen damit begriindet, dass die Diise bei kleineren Schichththen mehr
Wirme eintragen kann und dies fiir die Koaleszenz benachbarter Kunststofftrop-
fen von Vorteil ist [23]. Zum anderen wird dhnlich wie beim Formfaktor als wei-
tere Begriindung angefiihrt, dass bei gegebenem Gesamtvolumen eine kleinere
Schichthohe zu mehr Schichten fiihrt und entsprechend mehr Kunststoff in das
Gesamtvolumen eingebracht werden kann. Neben den beiden Prozessparametern
Schichthohe und Formfaktor ist der Austrag eine weitere frei einstellbare Grofle
des AKF-Verfahrens. Beim AKF-Verfahren wird der Volumenstrom durch den
Austrag beeinflusst, weshalb es nicht unerwartet ist, dass mit steigendem Aus-
trag auch eine Erhéhung des Fiillgrads beobachtet wurde [23, 60].
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2.2 Thermophysikalische Eigenschaften von
Polymerschmelzen

Kunststoffe bestehen aus vielen einzelnen ineinander verkndulten Makromole-
kiilen - den Polymerketten, die aus vielen miteinander verkniipften Monomeren
aufgebaut sind. Je nachdem, ob und wie diese Makromolekiile miteinander ver-
netzt sind, werden Kunststoffe in die drei Hauptgruppen Thermoplaste, Elasto-
mere und Duromere eingeteilt. Eine Betrachtung der thermophysikalischen Ei-
genschaften von Polymerschmelzen kann jedoch nur an Kunststoffen erfolgen,
die keine vollstindige Vernetzung der Makromolekiile aufweisen und bei de-
nen die Makromolekiile daher bei ausreichend hohen Temperaturen aneinander
abgleiten konnen. Wihrend dies bei Elastomeren und Duromeren nur fiir teil-
vernetzte Zustdnde erfiillt ist, gilt dies, von wenigen Ausnahmen abgesehen, fiir
die gesamte Gruppe der Thermoplaste. Thermoplastische Kunststoffe werden als
Homopolymere bezeichnet, wenn die Makromolekiile aus nur einer Monomerart
aufgebaut sind [62]. Werden fiir den Aufbau der Makromolekiile unterschied-
liche Monomerarten verwendet, wird allgemein von Copolymeren gesprochen.
Ein Beispiel fiir einen komplizierten Aufbau eines Copolymers stellt der thermo-
plastische Kunststoff Acrylnitril-Butadien-Styrol dar (s. Kapitel 3.1). Wenn un-
terschiedliche Kunststoffe in der Schmelze miteinander vermischt werden, ohne
dass eine chemische Reaktion zwischen den Makromolekiilen stattfindet, wer-
den die daraus entstehenden Kunststoffe als Polymerblends bezeichnet [62]. Der
Aufbau von Makromolekiilen kann sich auch darin unterscheiden ob diese nur als
lange lineare Polymerketten vorliegen oder dariiber hinaus Verzweigungen auf-
weisen. So besteht der thermoplastische Kunststoff Weich-Polyethylen (engl.:
Low-Density-Polyethylen) aus Makromolekiilen, die aus einer Hauptpolymer-
kette mit vielen unterschiedlich langen Verzweigungen, wie die Seitenéste ei-
nes Baumes, aufgebaut sind. Solche Verzweigungen wirken wie Abstandshalter
und vergroflern den Raum zwischen den einzelnen Makromolekiilen [62]. Die
Gesamtheit des Aufbaus der Makromolekiile bestimmt entscheidend, ob Ther-
moplaste aus der Schmelze als teilkristalline oder amorphe Strukturen erstar-
ren und damit auch welche Dichte bzw. welches (massen-)spezifische Volumen
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Abbildung 2.5: Schematische Darstellung des spezifischen Volumens eines amorphen Thermoplas-
ten im glasartigen Zustand vg und nach Uberschreiten des Glasiibergangs Tg in der
Polymerschmelze vs. Diese beiden spezifischen Volumina konnen in einzelne An-
teile zerlegt werden. Abziiglich des freien Volumens ergibt sich das hypothetische
spezifische Volumen eines perfekten Kristalls v und abziiglich des interstitiellen
Volumens das spezifisches Van-der-Waals-Volumen vy,. In Anlehnung an Van Kre-
velen und Te Nijenhuis [63].

(entspricht dem Kehrwert der Dichte) thermoplastische Kunststoffe bei einer be-
stimmten Temperatur und einem bestimmten Druck einnehmen [63].

Der Zusammenhang zwischen dem Aufbau von Thermoplasten aus Makromole-
kiilen und dem spezifischen Volumen kann mit Hilfe von vI-Diagrammen vertieft
werden. In Abbildung 2.5 ist ein solches vI-Diagramm fiir einen amorphen Ther-
moplasten schematisch dargestellt. Das spezifische Volumen v, das ein Kunststoff
bei einer bestimmten Temperatur einnimmt, kann in verschiedene Anteile zerlegt
werden [63]. Das Van-der-Waals-Volumen von (Makro-)Molekiilen beschreibt
den Raum, der von anderen Molekiilen oder Atomen mit normaler thermischer
Energie (keine energiereiche Strahlung) nicht durchdrungen werden kann. Dieses
Volumen ist unverédnderlich und unabhingig von Temperatur und Druck. Es kann
mithilfe der Radien der beteiligten Atome und den Bindungsabstéinden zwischen
ihnen berechnet werden. Allerdings reicht dieses Volumen nicht aus, um das Ge-
samtvolumen von Kunststoffen erkldren zu konnen. Ein weiteres Volumen stellt
das interstitielle Volumen dar, das den Raum beschreibt, der nicht von den Radien
der Van-der-Waals-Berechnung erfasst wird, aber innerhalb einer theoretisch per-
fekten Kugelpackung vorhanden ist. Bondi konnte zeigen, dass die Summe aus
Van-der-Waals-Volumen und interstitiellen Volumen dem spezifischen Volumen
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eines perfekten Kristalls vk (7') entspricht und bei einer Temperatur von 0 K der
empirische Zusammenhang vk (0) = 1,3 - vy, gilt [63, 64]. Das interstitielle Volu-
men vergroBert sich durch temperaturbedingte Molekiilschwingungen und kann
innerhalb dieser Grenzen durch Druck komprimiert werden [65]. Im Hinblick auf
die Loslichkeit von kleinen Molekiilen in Kunststoffen (s. Kapitel 2.3.2) sei an-
gemerkt, dass nach gingigen Theorien das interstitielle Volumen hierfiir nicht zur
Verfiigung steht und fiir Diffusionsvorgidnge nicht durchléssig ist [66, 67]. Auf-
grund des Aufbaus von Thermoplasten aus Makromolekiilen konnen diese nicht
komplett kristallin erstarren [62, 63]. So falten sich beispielsweise Makromole-
kiile zu Lamellen, wodurch Kristallite gebildet werden. Aufgrund der durchge-
henden Polymerketten ist an den Réndern von Kristalliten jedoch keine perfekte
Faltung moglich, wodurch die Polymerketten Schleifen und Kniuel bilden und
als amorphe Strukturen bestehen bleiben. Auch der eingangs erwihnte Aufbau
der Makromolekiile beeinflusst, ob und wie viele Kristallite sich bilden konnen.
Insgesamt verbleiben in den amorphen Strukturen groBere freie Raume als in ei-
nem Kristallit, weshalb die Summe dieser Rdume als freies Volumen bezeichnet
wird. Ohne nennenswert stattfindende Kristallisation ldsst sich im Vergleich zu
teilkristallinen Thermoplasten ein grof3eres freies Volumen beobachten, weshalb
deren feste Struktur auch als eingefrorene Schmelze oder als glasartig betrachtet
wird. In Polymerschmelzen liegen die Makromolekiile in einem ungeordneten
amorphen Zustand vor, der ein grofies freies Volumen aufweist. Die Makromole-
kiile sind frei beweglich und konnen aneinander abgleiten. Bei einer Abkiihlung
dieser Polymerschmelze verkleinert sich das freie Volumen durch Umlagerung
von Makromolekiilen, wodurch diese nidher zusammenriicken, ihre Beweglich-
keit reduzieren und hierdurch die Viskositédt der Polymerschmelze ansteigt. Ist
die Beweglichkeit der Makromolekiile zu gering, erstarrt das verbleibende freie
Volumen in der aktuellen GroBe. Dieses Erstarren geschieht am Glasiibergang.
Eine weitere Temperaturreduktion fiihrt nur zu einer Verringerung der tempera-
turbedingten Molekiilschwingungen und damit des interstitiellen Volumens, wes-
halb ab dem Glasiibergang die temperaturabhingige Anderungsrate des spezifi-
schen Volumens der eines perfekten Kristalls entspricht (s. Abbildung 2.5). Fiir
den hypothetischen Fall, dass weit unterhalb des Glasiibergangs noch Umlage-
rungen von Makromolekiilen stattfinden kdnnen, verringert sich das spezifische
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Abbildung 2.6: Schematische Darstellung des spezifischen Volumens eines amorphen Thermoplas-
ten im glasartigen Zustand vg und nach Uberschreiten des Glasiibergangs 7g in der
Polymerschmelze vs. In (a) wird der Einfluss einer schnellen (Index 1) und langsa-

men (Index 0) Abkiihlgeschwindigkeit 7" und (b) der Einfluss des Drucks p auf das
spezifische Volumen dargestellt. In Anlehnung an Rudolph [70].

Volumen entsprechend der temperaturabhiingigen Anderungsrate der Polymer-
schmelze und fiihrt letztendlich zu vs(0) = vk (0). Aus unterschiedlichen expe-
rimentellen Daten konnte dieser Zusammenhang auf unterschiedliche Weise be-
stitigt werden [63].

Hierdurch kann eine weitere Abhéngigkeit des spezifischen Volumens von Ther-
moplasten nachvollzogen werden. Wird eine Polymerschmelze sehr schnell ab-
gekiihlt, bleibt den Makromolekiilen weniger Zeit fiir eine Umlagerung, wodurch
ein groBleres freies Volumen erstarrt und der Glasiibergang zu hoherer Tempera-
tur verschoben wird [63, 68, 69]. In Abbildung 2.6 (a) wird dieser Zusammen-
hang schematisch dargestellt. Thermoplaste unterhalb des Glasiibergangs befin-
den sich jedoch nicht im thermodynamischen Gleichgewicht. Entsprechend tritt
eine extrem langsame Volumenrelaxation auf, die jedoch bei schnell abgekiihlten
Polymerschmelzen und bei Umgebungstemperaturen nahe am Glasiibergang be-
schleunigt ablduft. Eine weitere wesentliche Abhéngigkeit des spezifischen Vo-
lumens ist durch den Druck gegeben. Abbildung 2.6 (b) stellt diese Abhidngigkeit
in einem pvT-Diagramm schematisch dar. Ein zunehmender Druck komprimiert
vor allem das freien Volumen weshalb die Beweglichkeit der Makromolekiile und
damit die Moglichkeit zur Umordnung schon bei hoheren Temperaturen verloren
geht. Entsprechend wird der Glasiibergang zu hoheren Temperaturen verschoben
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[71]. Da ein zunehmender Druck auch etwas das interstitielle Volumen kompri-
miert, veridndert sich auch die temperaturabhingige Anderungsrate des spezifi-
schen Volumens der Polymerschmelze [65, 71].

Zur quantitativen Bestimmung der spezifischen Volumina von Thermoplasten bei
Druck- und Temperaturinderungen wurden in der Vergangenheit verschiedene
Zustandsgleichungen vorgeschlagen [63]. Eine der éltesten Gleichungen ist die
rein empirische Tait-Gleichung. Gleichungen, die auf physikalischen Grofen be-
ruhen, aber mathematisch weniger zugénglich sind, wurden ebenfalls vorgeschla-
gen. Eine robuste semi-empirische Gleichung wurde von Hartmann und Haque
entwickelt [72]. Die Hartmann—Haque-Gleichung der Form

PP =T—Inp (2.8)

basiert auf den dimensionslosen GroBen p = p/By, ¥ = v/vo und T = T/Tp.
Die drei Konstanten By, vy und Tj innerhalb der dimensionslosen Grofen kon-
nen mit Eigenschaften des zu beschreibenden Thermoplasten in Verbindung ge-
bracht werden, weshalb die Gleichung auch als semi-empirisch betrachtet wird
[63]. Das Losen der Gleichung wird allerdings durch ihre transzendente Form
erschwert.

Mithilfe von pvT-Diagrammen lésst sich die Schwindung des Volumens zwi-
schen zwei Zustinden berechnen. Schwindung ist dabei die Verringerung des
Volumens eines Korpers unter Beibehaltung der Form [62]. Der Schwindungs-
faktor § zwischen zwei Zustdnden kann bei Massenerhaltung als

Som=1-2 29)
Vo

mit dem spezifischen Volumen vy in einem beliebigen Zustand (Index n) und vy
im Anfangs-Zustand (Index 0) ausgedriickt werden. Der hier eingefiihrte Index
des Schwindungsfaktors gib an, von welchem Zustand zu welchem anderen Zu-
stand die Schwindung erfolgt.
Werden in Kunststoffen kleine Molekiile wie zum Beispiel Gasmolekiile gelost,
so besetzen diese Raum im freien Volumen. Der Losungsvorgang von kleinen
Molekiilen fiihrt jedoch auch zu einer VergroBerung des freien Volumens, was
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als Quellung bezeichnet wird [63, 73]. Dies kann darauf zuriickgefiihrt werden,
dass die Molekiile auch als Losungsmittel wirken und zu einer Verdiinnung des
Kunststoffs fithren, wodurch der Zusammenhalt der Makromolekiile verringert
wird. Dadurch kann zusétzlicher Raum im freien Volumen geschaffen werden.
Die Quellung bezeichnet eine Zustandsidnderung von einem nicht gequollenen
zu einem gequollenen Zustand. Sie kann mit dem Quellungsfaktor Q als

0=29_ (2.10)

mit dem gequollenen Volumen V und dem nicht gequollenen anféinglichen Volu-
men Vj ausgedriickt werden. Da zwischen den beiden Zustinden weitere Masse
zugefiihrt wird und somit keine Massenerhaltung gilt, hingt der Quellungsfaktor
von der Stoffmengenkonzentration des gelosten Stoffes bzw. der Molekiile ab.
Dementsprechend ist der Quellungsfaktor, bezogen auf die spezifischen Volumi-
na der beiden Zustinde, definiert als

Q:VfQ'(lfcs)fl (2.11)
Vo

mit den spezifischen Volumina vq und vy der beiden Zustiinde und der Konzentra-
tion des gelosten Stoffs bei Sattigung cs (s. Kapitel 2.3.2) [74-76]. Die Stoffmen-
genkonzentration bei Sattigung ist deshalb zu wihlen, weil im Séttigungszustand
tiblicherweise das spezifische Volumen des gequollenen Zustands bestimmt wird.

2.3 Schaumen von thermoplastischen
Kunststoffen

2.3.1 Die Physik des Schaumens

Mit dem Begriff des Schaums wird in der Regel ein Werkstoff bezeichnet, der
aus vielen einzelnen Winden unterschiedlicher Anzahl besteht, die ein gasge-
fiilltes Volumen einschlieBen [77] bzw. nach DIN EN ISO 472 (Kunststoffe -
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Abbildung 2.7: Schematische Darstellung der einzelnen Schritte (I, II, III und IV), die beim Prozess
des Schiumens unterschieden werden konnen, sowie der Zustinde, in denen sich
Gas und Kunststoff zwischen den Schritten (gemeinsam) befinden. In Anlehnung an
Altstadt und Mantey [79].

Fachworterverzeichnis) [78] als Werkstoff, dessen Dichte durch viele offene oder
geschlossene Hohlrdume verringert ist. Wird von gasgefiillten Hohlrdumen in
thermoplastischen Kunststoffen ausgegangen, ist fiir die Herstellung von Kunst-
stoffschdumen ein Prozess erforderlich, mit dem Gasblasen in Kunststoffe ein-
gebracht werden kénnen. Unabhiéngig von der technologischen Umsetzung zur
Herstellung von Kunststoffschaumen ldsst sich ein solcher Prozess in einzelne
Schritte zerlegen, die von unterschiedlichen physikalischen Groflen beeinflusst
werden. Diese einzelnen Schritte, in Abbildung 2.7 schematisch dargestellt, sind
das Losen von Gas(en) in dem zu schaumenden Kunststoff, das Entstehen einzel-
ner Keime aus denen Schaumblasen wachsen konnen (Nukleierung), das Wachs-
tum der Schaumblasen und die Stabilisierung bzw. im ungiinstigen Fall die De-
stabilisierung der Schaumstruktur [79].

Der erste Schritt des Losens von Gas hat zum Ziel ein homogenes einphasiges
Gemisch aus Gas und Kunststoff zu erzeugen. Ist ein solches Gemisch nicht
gegeben, wird die Moglichkeit zur Erzeugung einer homogenen Schaumstruk-
tur deutlich reduziert [79-81]. Grund dafiir ist die destabilisierende Wirkung
von nicht gelosten Gaseinschliissen in der Polymerschmelze auf die entstehen-
den Schaumblasen. Dieser Schritt wird von zwei physikalischen Grolen domi-
niert: Der Diffusionsgeschwindigkeit und der Loslichkeit von Gasen in Kunst-
stoffen. Eine ausfiihrliche Auseinandersetzung mit der Loslichkeit findet sich im
folgenden Kapitel 2.3.2. Die Diffusionsgeschwindigkeit ist die Geschwindigkeit,
mit der Gasmolekiile innerhalb von Kunststoffen diffundieren konnen und ist
nach dem ersten Fick’schen Gesetz abhédngig vom ortlichen Gradienten der ge-
16sten Gasmenge (Stoffmengenkonzentration) und dem Diffusionskoeffizienten
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Abbildung 2.8: Schematische Darstellung der zeitlichen Entwicklung der geldsten Gasmenge. In (a)
fiir eine beliebige Kunststoffmenge bis zum Erreichen der Sittigung cs. Die Sitti-
gungszeit fs kann aus der gelosten Gasmenge cp—o(f) bestimmt werden, wenn der
langsame Losungsvorgang vernachlédssigt wird. In (b) fiir drei Zeitpunkte o, #; und
1, unter Vereinfachung der zweidimensionalen instationéren Diffusion zu einer ein-
dimensionalen, von zwei Seiten stattfindenden instationdren Diffusion in ein Volu-
menelement der Dicke /g. In Anlehnung an Kiran et al. und Muth et al. [74, 83].

[63, 79, 82]. Der Gradient ist hierbei die treibende Kraft fiir den Transport der
Gasmolekiile. Es wird angenommen, dass die Absorption von Gasmolekiilen an
der Oberfliache unendlich schnell verlauft [82]. Wird ein Ort innerhalb des Kunst-
stoffs betrachtet, ist der Gradient an diesem Ort zu Beginn des Losungsvorgangs
grof} und wird mit zunehmender geloster Gasmenge kleiner. Abbildung 2.8 (a)
zeigt schematisch die in einer beliebigen Menge Kunststoff geloste Gasmenge in
Abhingigkeit der Zeit bis zur Sattigung. Die geloste Gasmenge erreicht im Sét-
tigungszustand entsprechend der Loslichkeit ihr Maximum. Infolge des kleiner
werdenden Gradienten nimmt die Diffusionsgeschwindigkeit mit der Zeit ab und
der Losungsvorgang dauert entsprechend linger. In vielen Anwendungsfillen ist
nur die Zeitspanne bis zum Erreichen der Sattigung von Interesse. Fiir eine in-
stationdre Diffusion kann unter bestimmten ortlichen Randbedingungen eine Lo-
sung der Differenzialgleichung (Diffusionsgesetze) fiir die geloste Gasmenge in
Abhingigkeit der Zeit gefunden werden. Fiir gleichmifig verteilte Gasblasen in
einer Polymerschmelze, wie dies in Abbildung 2.8 (b) dargestellt ist, kann die
Diffusion auch als eindimensionale, von zwei Seiten stattfindende instationire
Diffusion in ein Volumenelement konstanter Dicke vereinfacht werden [84]. Fiir
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eine Diffusion unter solchen ortlichen Randbedingungen kénnen Losungen an-
gegeben werden, die allerdings aufgrund ihres Darstellung als Funktionenreihe
nicht nach der Zeit umgestellt werden konnen [74, 85, 86]. Wenn nur die Grofen-
ordnung der Zeitspanne bis zum Erreichen der Sittigung von Interesse ist, kann
folgende vereinfachende Annahme getroffen werden: Da die geloste Gasmen-
ge im Bereich des langsamen Losungsvorgangs nur noch geringfiigig zunimmt,
kann dieser Bereich vernachlissigt werden [74, 87]. In diesem Fall kann der null-
te Term cy—o(¢) einer Losung fiir die Diffusion in eine ebene Platte verwendet
werden, um die allgemeine Darstellung der gelosten Gasmenge als Funktion der
Zeit abzuschitzen. Die geloste Gasmenge ist dementsprechend gegeben durch

D-t

(1) =~ cp—o(t) =4-
c(t) = cn=o(t) = 4-cs )

2.12)

mit der gelosten Gasmenge bei Sittigung cg, der Dicke hg und dem Diffusi-
onskoeffizienten D [74]. Die Zeit bis zur Sittigung s kann mit der Bedingung
¢n=0(t) = c¢s nach

m 3
Is ~ %' D (2.13)
berechnet werden. Die GroBe des Diffusionskoeffizienten hdngt von der Kombi-
nation aus Gas und Kunststoff ab. Hierbei ist das freie Volumen in Kunststoffen
von entscheidender Bedeutung, da das interstitielle Volumen auch fiir kleine Mo-
lekiile als nicht durchlissig betrachtet wird [63]. Entsprechende Ansitze den Dif-
fusionskoeffizienten aus dem freien Volumen zu bestimmen, wurden beispiels-
weise von Vrentas und Duda erfolgreich durchgefiihrt [66]. Grundsitzlich ldsst
sich feststellen, dass groflere Raume im freien Volumen das Diffundieren grofe-
rer Molekiile ermoglichen und umgekehrt der Diffusionskoeffizient klein wird,
wenn dies nicht gegeben ist [63]. Der Diffusionskoeffizient ist in starkem Mafle
von der Temperatur abhéngig. So liegt der Diffusionskoeffizient von Kohlenstoff-
dioxid in Kunststoffen bei einer Temperatur von 200 °C in der Groenordnung
2.1

von 1078 m?s~!, wihrend er bei Raumtemperatur nur noch etwa 10~ m?s~

28
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betrigt [63, 84]. Die Temperaturabhingigkeit des Diffusionskoeffizienten kann
mit einer Arrhenius-Gleichung der Form

AE),
D(T)=Dy-e RT (2.14)

mit dem konstanten Diffusionskoeffizienten Dy, der Aktivierungsenergie AEp
und der universellen Gaskonstante R abgebildet werden. Es sei angemerkt, dass
bei stirkeren Wechselwirkungen zwischen den Gasmolekiilen und den Makro-
molekiilen des Kunststoffs sowie zwischen den Gasmolekiilen untereinander der
Diffusionskoeffizient nicht mehr unabhéngig von der ortlich gelosten Gasmenge
ist [63, 88-90] und modifizierte Fick’sche Gesetze die Diffusionsgeschwindig-
keit besser beschreiben [63]. Die Diffusion von Wasser in polaren Kunststoffen
ist ein Beispiel dafiir [91, 92]. Zusammengefasst: Je schneller Gas in einem
Kunststoff gelost werden soll, umso hoher muss die Diffusionsgeschwindigkeit
sein. Auch lisst sich aus Gleichung 2.12 ableiten, dass der Losungsvorgang um
so schneller erfolgt, je besser das Gas zuvor im Kunststoff dispergiert wurde.

Im zweiten Schritt des Schdumens findet in der Polymerschmelze eine Nukleie-
rung statt [79, 84]. Darunter wird die Entstehung von Keimen verstanden, aus
denen potentiell Schaumblasen wachsen konnen. Keime sind zufillige Anhéu-
fungen von Gasmolekiilen, die eine grolere Anzahl von Gasmolekiilen pro Vo-
lumeneinheit enthalten, als sich aus der gelosten Gasmenge ergibt. Die Nukleie-
rung wird durch eine Zustandsidnderung hervorgerufen, wodurch das Einphasen-
gemisch aus Gas und Kunststoff thermodynamisch destabilisiert wird und der
Kunststoff entsprechend mit Gas iibersittigt vorliegt. Diese Zustandsénderung
allein reicht jedoch nicht aus, damit die zufillig gebildeten Keime stabil blei-
ben und sich die enthaltenen Gasmolekiile nicht wieder gleichmiBig verteilen
[84]. Ein Keim bzw. eine Schaumblase stellt innerhalb des Einphasengemischs
eine neue Phase dar, die eine Grenzfliche zur umgebenden Polymerschmelze
aufweist. Die Bildung und Vergroferung einer Grenzflache erfordert die Verrich-
tung von Grenzflichenarbeit. Dieser Arbeit steht die Volumenarbeit gegeniiber,
die durch die Ausdehnung des enthaltenen Gases frei wird. Unterhalb eines kri-
tischen Radius ist mit wachsendem Radius die Volumenarbeit fiir die im Keim
enthaltenen Gasmolekiile kleiner als die aufzubringende Grenzflichenarbeit. In
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diesem Fall ist der Keim metastabil und beginnt sich wieder aufzulosen. Wenn
sich in diesem Zustand zufillig weitere Gasmolekiile am Keim anlagern, be-
steht die Moglichkeit, dass der kritische Radius iiberschritten wird und sich
der Keim stabil zu einer Schaumblase entwickelt. Der kritische Radius kann
durch eine Temperaturerhhung, einen groeren Druckabfall oder bereits vor-
handene Grenzflaichen durch Fremdpartikel verringert werden [79-81, 93-95].
Findet eine Nukleierung an Fremdpartikeln statt, wird von einer heterogenen
Nukleierung gesprochen, ohne diese Fremdpartikel von einer homogenen Nu-
kleierung [79, 84]. Aus dieser klassischen Nukleierungstheorie lidsst sich mit
Hilfe der genannten physikalischen Groflen eine Nukleierungsrate berechnen,
die die Anzahl der Keime pro Volumeneinheit und Zeit ausdriickt. Eine hohe
Nukleierungsrate ist fiir die Homogenitédt der Schaumstruktur von Vorteil, so-
dass sich das geloste Gas gleichmiBig auf viele Schaumblasen und nicht nur
auf wenige groe Schaumblasen verteilt [94-97]. Es gibt jedoch noch weitere
GroBen, die die Nukleierung beeinflussen. So wird die Nukleierungsrate durch
hohe Schergeschwindigkeiten oder das Vorhandensein kleinster Mikroporen an
Fremdpartikeln erhoht, weshalb es auch Modellerweiterungen der klassischen
Nukleierungstheorie gibt [84, 98, 99].

Im dritten Schritt des Schdumens wachsen die stabilen Keime zu Schaumblasen
heran. Ist der zeitliche Verlauf der Wachstumsgeschwindigkeit bekannt, kann
durch Zeitintegration die maximale Grofle der Schaumblasen und damit der ma-
ximal mogliche Aufschdumgrad des Schaums (Begriffserkldrung s. Kapitel 2.4)
bestimmt werden [100, 101]. Diese Wachstumsgeschwindigkeit wird von ei-
ner Vielzahl physikalischer Groen beeinflusst, die iiber weitere physikalische
GroBen voneinander abhéngen und sich entsprechend gegenseitig beeinflussen.
Aufgrund dessen basieren Modelle zur Beschreibung der Wachstumsphase von
Schaumblasen auf vereinfachenden Annahmen und werden hiufig numerisch
gelost [79, 99-102]. Im Folgenden werden nur die wichtigsten physikalischen
GroBen und ihre Abhingigkeiten betrachtet. Wie auch beim ersten Schritt des
Schiaumens, dem Losen von Gas, sind die Diffusionsgeschwindigkeit und Los-
lichkeit entscheidende physikalische Groflen [100-102]. Gasmolekiile miissen
aus dem Einphasengemisch in Schaumblasen diffundieren, damit diese wachsen
konnen. Die Wachstumsgeschwindigkeit der Schaumblasen ist entsprechend mit
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der Diffusionsgeschwindigkeit verkniipft. Eine sinkende geloste Gasmenge in
der ndheren Umgebung fiihrt folglich zu einer sich verringernden Wachstumsge-
schwindigkeit. Unter isothermen Randbedingungen wachsen die Schaumblasen
so lange, bis das Einphasengemisch wieder thermodynamisch stabil ist und sich
ein Gleichgewicht zwischen der Grenzflichenarbeit und der Volumenarbeit ein-
gestellt hat [79, 84, 100]. Isotherme Randbedingungen sind jedoch nicht zuléssig.
In der Literatur werden Einflussgroflen wie zum Beispiel die Verdampfungsent-
halpie geloster Gase (Gase liegen im Einphasengemisch kondensiert vor [84])
oder der Joule-Thomson-Effekt (Temperatursenkung durch Entspannung von
Gas) genannt, die die Temperatur absenken [101, 103]. Wenn die Temperatur
jedoch sinkt, nimmt die Diffusions- und Wachstumsgeschwindigkeit zusitzlich
ab. Relativ zum Startzeitpunkt der Wachstumsphase gesehen, fiihrt eine sinkende
Temperatur auch zu einer Erhohung der Loslichkeit (s. Kapitel 2.3.2), wodurch
ein Teil des gelosten Gases im Einphasengemisch dem Wachsen der Schaum-
blasen nicht mehr zur Verfiigung steht. Auch die notwendige Grenzflichenarbeit
nimmt mit sinkender Temperatur zu [66], sodass sich das theoretische Gleich-
gewicht aus Grenzflichenarbeit und der Volumenarbeit verschiebt. Neben der
Grenzflichenarbeit miissen Schaumblasen wihrend des Wachsens auch Verfor-
mungsarbeit leisten, die ihnen durch Dehnung der umgebenden viskosen Po-
lymerschmelze aufgeprigt wird [100, 102]. Hieraus folgt als weitere wichtige
physikalische Grofle die transiente equibiaxiale Dehnviskositit des Einphasen-
gemischs, die die GroBe der Verformungsarbeit beeinflusst [99, 101, 104, 105].
Eine transiente Viskositit ist eine zeitlich verinderliche Viskositit, die bei einer
bestimmten Scher- oder Dehngeschwindigkeit gemessen werden kann, bevor sich
eine stationdre Viskositit einstellt [63, 106, 107]. Die equibiaxiale Dehnvisko-
sitdt gibt an, welche Spannung bei konstanter Dehngeschwindigkeit erforderlich
ist, um ein Volumenelement gleichméBig in zwei Richtungen zu dehnen. Die
Bestimmung einer (biaxialen) Dehnviskositit fiir Polymerschmelzen ist jedoch
nicht trivial [107]. Daher werden zum Teil komplizierte analytische Modelle
verwendet, um aus bekannten Scherviskosititen geeignete Dehnviskositéiten be-
rechnen zu konnen [63, 106, 108]. Ausgehend von der Nullviskositét bei sehr
kleinen Scher- und Dehngeschwindigkeiten fithren hohe Scher- und Dehnge-
schwindigkeiten zu einer Abnahme der Viskositidt, wihrend als Besonderheit
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Abbildung 2.9: Schematische Darstellung der zeitlichen Entwicklung der Wachstumsgeschwindig-
keit und des Durchmessers einer einzelnen Schaumblase in einer viskosen Poly-
merschmelze. Je nach Durchmesser der Schaumblase wird ihr weiteres Wachstum
von anderen physikalischen Grolen dominiert. Isotherme Randbedingung bei W;
und schnelle Abkiihlung bei W,. In Anlehnung an Koopmans et al. und Shafi et al.
[101, 102].

bei geringen bis mittleren Dehngeschwindigkeiten eine Zunahme der Dehnvis-
kositit zu beobachten ist [63, 106, 108]. Diese Zunahme der Dehnviskositit
wird als Dehnverfestigung (engl.: Strain Hardening) bezeichnet. Dariiber hin-
aus kann festgestellt werden, dass sowohl die Scher- als auch die Dehnviskositét
mit sinkender Temperatur ansteigt. Geloste Gase bewirken eine Viskosititser-
niedrigung, indem sie sich an die Makromolekiile anlagern und hierdurch deren
Beweglichkeit erhohen [79, 84, 109, 110]. Folglich steigt auch in diesem Fall
die Viskositidt wieder an, wenn die Menge des in der Polymerschmelze gelosten
Gases abnimmt. Die erforderliche Verformungsarbeit nimmt entsprechend mit
sinkender Temperatur und geloster Gasmenge zu. Somit wird die Wachstums-
geschwindigkeit der Schaumblasen von der Viskositit beeinflusst, die wiederum
von der Dehngeschwindigkeit, Temperatur und gelosten Gasmenge abhingig
ist. Da sich die Dehngeschwindigkeit aus der Wachstumsgeschwindigkeit er-
gibt, beeinflussen sich diese beiden Groen gegenseitig. SchlieBllich fiihrt bei
Schaumprozessen, die nicht adiabaten Randbedingungen unterliegen, eine zu-
oder abgefiihrte Wirmemenge zu einer weiteren deutlichen Beeinflussung der
Wachstumsgeschwindigkeit. Zusammenfassend zeigt Abbildung 2.9 den prin-
zipiellen Verlauf der Wachstumsgeschwindigkeit und deren Zeitintegration im
Vergleich fiir zwei unterschiedliche Randbedingungen.
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Der letzte Schritt des Schiumens basiert auf den gleichen physikalischen Zusam-
menhingen, die auch die Wachstumsphase der Schaumblasen beschreiben [79].
Hierbei wird der letzte Teil der Wachstumsphase nédher betrachtet, in dem sich
der Ubergang von einem noch verformbaren Schaum zu einem festen Schaum
vollzieht. In der Regel geht es darum, eine gewiinschte Schaumstruktur so gut
wie moglich zu erhalten [111]. In diesem Zusammenhang wird von einer Stabi-
lisierung des Schaums gesprochen, wenn die Schaumblasen relativ unabhéngig
voneinander wachsen und bei Erreichen ihrer maximalen Grofe die Polymer-
schmelze erstarrt. Dies kann beispielsweise durch eine geeignete Temperaturfiih-
rung erreicht werden, sodass sich am Ende der Wachstumsphase die Viskositét
der Polymerschmelze deutlich erhoht [79, 103, 105, 111-114]. Umgekehrt tritt
eine Vergroberung und Destabilisierung des Schaums ein, wenn Schaumblasen
miteinander verschmelzen, wieder kleiner werden oder platzen und kollabie-
ren. Da Schaumblasen oftmals nicht unabhingig voneinander wachsen, kann bei
Kontakt unterschiedlich groer Schaumblasen Gas von der kleineren zur grofe-
ren diffundieren, wodurch die kleinere Schaumblase an Grof3e verliert. Dies kann
auf den unterschiedlichen Innendruck zuriickgefiihrt werden, der aufgrund des
Gleichgewichts aus Grenzflachenarbeit und Volumenarbeit in kleineren Schaum-
blasen hoher ist [79]. Schaumblasen, die miteinander in Kontakt stehen oder sich
nahe der Oberfliche befinden, sind oftmals nur noch von einem diinnen Film aus
Polymerschmelze umschlossen. Auch in diesem Fall konnen die Schaumblasen
wieder an Grofe verlieren, indem Gas durch den diinnen Film in die Umgebung
diffundiert [103, 112]. Zudem neigen diese Schaumblasen bei zunehmender Deh-
nung des diinnen Films und geringer Stabilitdt der Polymerschmelze zum Platzen
und damit aufgrund des fehlenden Innendrucks zum Kollabieren [115].

2.3.2 Loslichkeit von Gasen in Polymerschmelzen
Die veridnderliche Loslichkeit von Gasen in thermoplastischen Kunststoffen ist

von entscheidender Bedeutung fiir den Prozess des Schiumens. Bei allen exis-
tierenden Prozessen wird ausgenutzt, dass sich die Loslichkeit zwischen zwei
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Abbildung 2.10: Schematische Darstellung der Loslichkeit eines Gases in einem amorphen Ther-
moplasten im glasartigen Zustand und nach Uberschreiten des Glasiibergangs Tg
in der Polymerschmelze. Die Loslichkeit zeigt eine ausgepréigte Abhingigkeit von
der Temperatur 7 und vom Druck p. Beispielhaft ist eine Druckidnderung Ap bei
gleichzeitiger Temperaturéinderung vom Zustand 0 zum Zustand 1 mit der dabei
freigesetzten Gasmenge Ac dargestellt. In Anlehnung an Van Krevelen und Te Ni-
jenhuis und Paul [63, 116].

verschiedenen Zustdnden deutlich voneinander unterscheidet und das Einphasen-
gemisch aus Gas und Kunststoff in einem Zustand mit Gas iibersittigt ist. Zwei
wichtige Einflussgrofen auf die Loslichkeit von Gasen in Kunststoffen sind die
Temperatur und der Druck [63, 79, 84]. Ist eine Loslichkeit vorhanden, nimmt
diese mit steigendem Druck zu, wihrend sie mit steigender Temperatur hiufig
abnimmt. Ob die Loslichkeit temperaturbedingt zu- oder abnimmt, héngt davon
ab, ob es sich bei dem Losungsvorgang um einen exothermen oder endothermen
Vorgang handelt. Bei einem exothermen Losungsvorgang nimmt die Loslichkeit
mit steigender Temperatur ab. Abbildung 2.10 zeigt exemplarisch vier Loslich-
keitsisothermen, fiir einen thermoplastischen Kunststoff im glasartigen Zustand
und in der Polymerschmelze, die diese beiden Abhingigkeiten der Loslichkeit
veranschaulichen. Wihrend sich in einer Polymerschmelze der Zusammenhang
zwischen der Loslichkeit und dem Druck anndhernd linear verhalten kann, ist
dies im glasartigen Zustand oftmals nicht gegeben. Im Extremfall eines hypothe-
tisch vollstdndig kristallinen Kunststoffs ist eine Loslichkeit von Gasen praktisch
nicht vorhanden, da kein freies Volumen zur Verfiigung steht, in dem sich Gas-
molekiile aufhalten kénnen [63]. Dementsprechend ist die Loslichkeit von Gasen
in Kunststoffen an das Vorhandensein eines freien Volumens gebunden und steht
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in Beziehung mit der GroéBe der Gasmolekiile im Verhiltnis zur Groe der Rdume
im freien Volumen. Zur Berechnung der zum Teil komplizierten Loslichkeitsiso-
thermen existieren verschiedene Modelle wie das Flory-Huggins-Modell [117],
das Sanchez-Lacombe-Modell [118] oder das Simha—Somcynsky-Modell [119],
die die Loslichkeit durch die Besetzung von imagindren Gitterplidtzen mit Gas-
oder Makromolekiilen beschreiben [63, 74, 84, 120]. Grundsitzlich konnen die
Unterschiede des Loslichkeitsverhaltens auch auf die Stdrke der Wechselwirkun-
gen zwischen den Gasmolekiilen und den Makromolekiilen des Kunststoffs so-
wie zwischen den Gasmolekiilen untereinander zuriickgefiihrt werden. Sind alle
Wechselwirkungen gering (was bei Polymerschmelzen hiufig der Fall ist), ldsst
sich eine annihernd lineare Zunahme der Loslichkeit mit steigendem Druck be-
obachten. Dieser Zusammenhang kann mit dem Henry-Gesetz beschrieben wer-
den, welches das Loslichkeitsverhalten von Gasen in Fliissigkeiten beschreibt.
Hierbei wird im Zustand der Sittigung die Proportionalitit zwischen der gelos-
ten Gasmenge cs und dem Druck p nach

cs=H-p (2.15)

mit dem Henry-Loslichkeitskoeffizienten H beschrieben [63, 79]. In einem Gas-
gemisch, zum Beispiel Luft, wird die Loslichkeit fiir jedes Gas einzeln mit dem
Partialdruck des Gases im Gasgemisch berechnet. Auf die Konsistenz der Ein-
heiten ist besonders zu achten. Experimentell gemessen und angegeben wird
die geloste Gasmenge bei Sittigung cs in der Einheit g(Gas)/g(Kunststoff) bei
einem bestimmten Druck und einer bestimmten Temperatur [63, 74, 89, 121].
Der Henry-Loslichkeitskoeffizient H wird jedoch tiblicherweise in der Einheit
cm?(STP)/g/bar angegeben, wobei sich der Zihler auf das Volumen des Gases
bei in der Chemie definierten Standardbedingungen (engl.: Standard Tempera-
ture and Pressure, STP) bezieht und der Nenner auf die Masse des Kunststoffs.
Entsprechend erfolgt die Berechnung des Henry-Loslichkeitskoeffizienten H aus
experimentellen Daten nach

__ CSExp. Vfrn
DExp. M

H (2.16)
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mit der experimentell bestimmten geldsten Gasmenge bei Sittigung cs gxp., dem
eingestellten Druck pgyp., der molaren Masse M des Gases und dem molaren
Volumen Vj, eines idealen Gases bei STP (etwa 22400 cm?® mol ™). Unterschied-
lich starke Wechselwirkungen zwischen den (Makro-)Molekiilen fiihren zu unter-
schiedlichen Henry-Loslichkeitskoeffizienten, die fiir verschiedene Kombinatio-
nen aus Gas und Kunststoff nachgeschlagen werden konnen. Die Abhédngigkeit
des Henry-Loslichkeitskoeffizienten von der Temperatur 7 kann wiederum durch
eine Arrhenius-Gleichung der Form

AHg

H(T)=Hy-e RT (2.17)

mit dem konstanten Henry-Loslichkeitskoeffizienten Hy, der Losungsenthal-
pie AHs und der universellen Gaskonstante R abgebildet werden. Dabei ent-
spricht eine negative Losungsenthalpie einem exothermen Losungsvorgang.
Loslichkeitsisothermen fiir Wasserdampf in Kunststoffen zeigen oftmals einen
nichtlinearen Zusammenhang zwischen der Loslichkeit und dem Druck [63,
122]. Dies ist auf die starke Wechselwirkung zwischen den Wassermolekiilen
(Wasserstoffbriickenbindung) und zusitzlich, je nach Art des Kunststoffs, auf die
Wechselwirkung der Wassermolekiile mit den polaren Bereichen eines Mono-
mers zurlickzufiihren. So kénnen sich zum Beispiel Cluster von Wassermolekii-
len in Kunststoffen bilden, die diesen aufquellen lassen und so Raum fiir weitere
Wassermolekiile schaffen [91, 92]. Bei unpolaren Kunststoffen, wie beispiels-
weise Polyolefinen, ist aufgrund der fehlenden Wechselwirkung zwischen den
Wassermolekiilen und den Makromolekiilen eine lineare Abhédngigkeit zwischen
Druck und Loslichkeit zu beobachten, die durch das Henry-Gesetz beschrieben
werden kann. Die Loslichkeit von Wasserdampf ist in diesen Kunststoffen jedoch
gering [62, 63, 123, 124].

2.3.3 Schaumen mit chemischen Treibmitteln

Die Entscheidung, auf welche Art und Weise das Gas in den Kunststoff einge-
bracht wird, geht dem Prozess des Schiumens voraus. Hierbei existieren zwei
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gingige Methoden, um Gase in Kunststoffe einzubringen. Zum einen kénnen Ga-
se physikalisch durch hohen Druck in den Kunststoff eingepresst werden, zum
anderen konnen sie durch eine chemische Reaktion und Zersetzung von Treib-
mitteln direkt im Kunststoff entstehen [79, 84]. Dementsprechend wird zwischen
dem Schdumen mit physikalischen und chemischen Treibmitteln unterschieden.
Das Schidumen mit physikalischen Treibmitteln erfordert eine maschinenseitige
Anpassung, sodass die hohen Gasdriicke aufgebracht werden konnen und das
Gas an geeigneter Stelle eingebracht werden kann [79, 114]. In der Regel kann
auf das Schdumen mit chemischen Treibmitteln zuriickgegriffen werden, wenn
eine solche Anpassung nicht existiert [125]. Dabei werden dem zu schiaumen-
den Kunststoff chemische Treibmittel (feste pulverformige Stoffe) zugegeben,
die ab ihrer Zersetzungstemperatur durch eine chemische Reaktion Gase abspal-
ten [84, 125, 126]. Viele chemische Treibmittel sind organische Verbindungen
und werden entsprechend ihrer Zersetzungsreaktion in verschiedene Kategori-
en eingeteilt. Dabei werden beispielsweise exotherme und endotherme Zerset-
zungsreaktionen unterschieden. Ein typischer Vertreter der exothermen Zerset-
zungsreaktion ist Azodicarbonamid, typische Vertreter der endothermen Zerset-
zungsreaktion sind Natriumhydrogencarbonat und Citronensdure. Des Weiteren
wird zwischen reversiblen und irreversiblen Zersetzungsreaktionen unterschie-
den. Reversible Reaktionen konnen je nach Umgebungsbedingungen in beide
Richtungen ablaufen. Ein Vertreter, der eine solche reversible Reaktion zeigt,
ist zum Beispiel Natriumhydrogencarbonat. Bei der Zersetzung der chemischen
Treibmittel bleiben in der Regel Zersetzungsriickstinde zuriick, die teilweise als
Nachteil, teilweise aber auch als Vorteil angesehen werden. Sie wirken sich nach-
teilig aus, wenn es sich um toxische Zersetzungsriickstinde handelt oder wenn
sie korrosiv auf Anlagenteile wirken [114, 125, 126]. Aufgrund ihrer Wirkung als
Nukleierungsmittel, wodurch hohere Nukleierungsraten erreicht werden konnen,
werden sie jedoch auch als vorteilhaft angesehen [84, 127].

Chemische Treibmittel miissen so ausgewéhlt werden, dass ihre Zersetzungstem-
peratur nicht (wesentlich) liber der Flie3- bzw. Schmelztemperatur und unter der
Zersetzungstemperatur des thermoplastischen Kunststoffs liegt [84, 125]. Dar-
tiber hinaus konnen bei der Auswahl auch die Gase beriicksichtigt werden, die
bei der Zersetzungsreaktion entstehen. So ist bekannt, dass in vielen Kunststoffen
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Kohlenstoffdioxid eine bis zu einer Grolenordnung hohere Loslichkeit als Stick-
stoff aufweist und schneller innerhalb der Kunststoffe diffundiert [76, 114, 128—
130]. Allerdings zeigen Li et al. [130] und Kim et al. [81], dass sich eine hohe
Diffusionsgeschwindigkeit auch nachteilig auf die Wachstumsgeschwindigkeit
der Schaumblasen auswirken kann, wenn die Viskositit der Polymerschmelze zu
niedrig ist, um die Schaumstruktur zu stabilisieren. Eine weitere Auswahl be-
trifft die Form, in der die chemischen Treibmittel dem Prozess des Schiaumens
zugefiihrt werden. Hier hat sich inzwischen die Form der Masterbatches (Granu-
late) weit verbreitet, da diese im Prozess einfacher zu dosieren sind als die di-
rekte Dosierung von pulverférmigen Treibmitteln [79, 126]. Masterbatches sind
industriell hergestellte Mischungen aus einem gewiinschten Additiv, in diesem
Fall einem chemischen Treibmittel, und einem Trigerpolymer zum Binden des
Additivs. Die Angabe iiber die Dosierung des Masterbatchs erfolgt als Massen-
anteil wyy, der den relativen Anteil der Masse des Masterbatchs myg an der Mas-
se der Gesamtmischung aus Masterbatch und zu schiumendem Kunststoff mges
nach

mm

WM = (2.18)

MQGes

ausdriickt. Eine Vielzahl von Untersuchungen hat gezeigt, dass eine Erhohung
des Masterbatchanteils bzw. des Anteils an chemischem Treibmittel zu einer
VergroBerung des Aufschdumgrads fiihrt, was durch eine Zunahme der abge-
spaltenen Gasmenge begriindet wird [79, 127, 131, 132]. So konnte Lee et al.
einen progressiven Anstieg des Aufschiaumgrads mit steigendem Masterbatchan-
teil feststellen [132]. Es gibt allerdings auch Untersuchungen, die zunichst eine
VergroBerung des Aufschiumgrads mit steigendem Masterbatch- bzw. Treibmit-
telanteil zeigen, der jedoch ab einem bestimmten Masterbatch- bzw. Treibmitte-
lanteil stagniert oder abnimmt [84, 115, 132, 133]. Dieser gegenlédufige Einfluss
wird beispielsweise von Matuana et al. [115] und Mengeloglu und Matuana [133]
mit der Zunahme destabilisierender Einfliisse durch zu viel Gas begriindet. Aus
verfahrenstechnischer Sicht ist noch darauf zu achten, dass die Zersetzung des
Treibmittels nicht bereits in der Einzugszone der Plastifiziereinheit erfolgt, um
Gasverluste zu vermeiden [84].
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2.4 GroBen zur Charakterisierung von
Schaumstrukturen

Zur Charakterisierung von Schdumen bzw. Schaumstrukturen hinsichtlich der
Volumenfiillung durch gasgefiillte Hohlraume konnen verschiedene Groen ver-
wendet werden. Die Porositit ®g driickt das Verhiltnis des Volumens der norma-
lerweise gasgefiillten Hohlrdume Vg zum Gesamtvolumen des Schaums Vges s
aus. Fiir Schiume wird sie nach

Ve VGess —Vk 1 Vk

P = - -
VGes,S VGes,S VGes,S

(2.19)

berechnet werden, wobei die Summe aus dem Volumen der gasgefiillten Hohl-
raume Vi und dem Volumen des Kunststoffs Vk gleich dem Gesamtvolumen des
Schaums Ve s ist. Zur Charakterisierung der Volumenfiillung durch gasgefiill-
te Hohlrdume wird neben der Porositit als Anteilsgroe auch die Dichte von
Schaumstrukturen ps als absolute Grofle herangezogen [84, 127, 133]. Nach

_ MGess _ MK
VGes,S VGes,S

ps (2.20)

wird diese mit der Masse des Kunststoffs my berechnet, wobei die Masse des in
den Schaumblasen enthaltenen Gases vernachldssigt wird. Mit Hilfe der Dichte
der Schaumstrukturen ps kann die Porositét dieser Schaumstrukturen nach

Vk MK Ps

~1- :lfp—S

dg=1-—
VGes,S P MK PK

221

aus der Dichte des Kunststoffs px berechnet werden. Eine weitere Grofe stellt
der Aufschiumgrad CI>’§ dar, der angibt, um wie viel sich das urspriingliche Volu-
men (Volumen des porenfreien Kunststoffs) durch das Schdumen vergrofert hat
[79, 132]. Er ist als

oA Yo _ _Ps

6 _ 2.22
STV 1-dg (2.22)
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definiert und kann auch aus der Porositit ®g bestimmt werden. Entspricht bei-
spielsweise das Volumen der gasgefiillten Hohlrdume dem Volumen des Kunst-
stoffs, hat sich das urspriingliche Volumen verdoppelt. Neben dem Aufschaum-
grad wird in der Literatur hdufig die Volumenexpansionsrate CI>¥E fiir Schdume
angegeben [81, 84, 95, 103, 112, 114], welche als

VGes,S

®YVE _
N Vi

=1 +P5 (2.23)
definiert ist. In den folgenden Untersuchungen zum Schiumen in der kunststoff-
basierten additiven Fertigung wird hiufig die Dichte der additiv gefertigten ge-
schdumten Strukturen angegeben. Da die Dichte dieser Strukturen jedoch unab-
hingig vom Prozess des Schiaumens mit der Dichte des verwendeten Kunststoffs
zusammenhiingt, was die Vergleichbarkeit bei unterschiedlichen Kunststoffen er-
schwert, wird der Stand der Forschung im Folgenden einheitlich mit dem Auf-
schdumgrad beschrieben.

2.5 Schaumen in der kunststoffbasierten
additiven Fertigung

2.5.1 Uberblick iiber bisherige Herstellungsansitze

Bisher wurden zahlreiche Ansétze zur Herstellung von additiv gefertigten ge-
schdumten Strukturen untersucht, die sich mehr oder weniger dem klassischen
Prozess des Schiumens zuordnen lassen [134—136]. Eine Absenkung des Slicer-
Fiillgrads unter 100 % wird dabei nicht als Schiumen von additiv gefertigten
Strukturen angesehen. Ein Ansatz, der in den Grenzbereich des Schiumens
fillt, ist die Verwendung von Kunststoff-Filamenten mit gasgefiillten Glasku-
geln (engl.: Glass Microballoons), die zuvor in einem Compoundierprozess dem
Kunststoff zugemischt werden [137-140]. In diesem Fall enthalten die Filamente
bereits die gasgefiillten Hohlrdume, sodass im Prozess der additiven Fertigung
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kein Schdumen im klassischen Sinne stattfindet. Wie in Kapitel 2.3.1 beschrie-
ben, wird das Schiumen nach géingiger Auffassung durch eine Zustandsédnderung
und die damit verbundene thermodynamische Destabilisierung eines Einphasen-
gemischs verursacht. Wird diesem Ansatz ein Aufschdumgrad zugeordnet, so
konnten Bharath et al. damit einen maximalen Aufschiumgrad der additiv gefer-
tigten Struktur von 41 % erreichen [139]. Weitere Ansitze, die dem klassischen
Schiaumen zugeordnet werden konnen, lassen sich nach Nofar et al. nach dem
Zeitpunkt der Entstehung der Schaumstrukturen unterteilen [135]. Ansitze, bei
denen die Schaumstruktur nach der additiven Fertigung entsteht, werden als ex
situ bezeichnet, wihrend Ansétze, bei denen die Schaumstruktur wihrend des
additiven Fertigungsprozesses entsteht, als in situ bezeichnet werden.

Ein Ansatz fiir das ex situ Schdumen besteht in der Verwendung eines Auto-
klaven, mit dem Gase in additiv gefertigten Strukturen gelost werden konnen
[141, 142]. Ist der Losungsvorgang nach ausreichender Wartezeit abgeschlossen,
kann der Umgebungsdruck reduziert werden und die anschlieBende Erwarmung
der additiv gefertigten Struktur fiihrt zum Schiumen des Kunststoffs. Park et al.
konnten mit diesem Ansatz einen maximalen Aufschiumgrad der additiv gefer-
tigten Struktur von etwa 40 % erreichen [142]. Das ex situ Schiaumen ist jedoch
mit einer Reihe von Nachteilen verbunden: So liegt die Sattigungszeit bei nied-
rigen Temperaturen selbst bei Strukturen von wenigen Millimetern Grof3e im
Bereich von Stunden bis Tagen [142]. Die Notwendigkeit eines zuséitzlichen
Prozessschrittes (Autoklav) und die Veridnderung der Form und des Gesamtvolu-
mens der additiv gefertigten Strukturen sind hier ebenfalls zu nennen.

Beim in situ Schiumen wird dem zu schaumenden Kunststoff, der als Filament
oder Granulat vorliegt, vor dem additiven Fertigungsprozess ein Treibmittel zu-
gegeben [135, 136]. Sowohl chemische als auch physikalische Treibmittel (s. Ka-
pitel 2.3.3) wurden bereits fiir das in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren
untersucht. Ein Ansatz, der mit der Verwendung chemischer Treibmittel ver-
gleichbar ist, aber auf dem Prinzip des physikalischen Schiumens beruht, ist
die Verwendung von expandierbaren Mikrosphiren (engl.: Thermally Expanda-
ble Microspheres, TEM) [143—-147]. Diese enthalten einen fliissigen Stoff, zum
Beispiel Kohlenwasserstoffe, der bei ausreichender Erwiarmung gasformig wird
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und eine entsprechende Volumenzunahme bewirkt. Solche TEMs sind beispiels-
weise liber Masterbatches erhiltlich, in denen sie wie chemische Treibmittel in
einem Tragerpolymer gebunden sind [143, 144, 147, 148]. Als Tridgerpolymer
wird laut Kalia et al. hdufig Polyethylen mit einem Massenanteil am Masterbatch
von 50 % verwendet [143, 144, 148]. Kalia et al. verwendeten fiir die Herstel-
lung von Filamenten einen Compoundierprozess, bei dem der Masterbatch dem
zu schdumenden Kunststoff zugemischt wurde [148]. Ahnlich wie beim Com-
poundieren von Kunststoffen mit chemischen Treibmitteln verhinderten sie ein
vorzeitiges Schiumen, indem sie die Massetemperatur der Polymerschmelze un-
ter der Verdampfungstemperatur der Fliissigkeit hielten. Es wurde allerdings
nicht untersucht, ob die Verwendung von Masterbatches und dem daraus re-
sultierenden Polymerblend aus Trigerpolymer und zu schiumendem Kunststoff
einen Einfluss auf das Schdumen ausiibt. Filamente, die TEMs in unterschied-
lichen Massenanteilen enthalten, konnen jedoch auch direkt bezogen werden
[145]. Beispielsweise verwendeten Pawar et al. in ihren Untersuchungen Fila-
mente mit einem Massenanteil von 2 % bis 12 % [145], bei denen jedoch nicht
bekannt ist, ob durch den Herstellungsprozess auch ein Polymerblend entsteht.
Kalia und Ameli [143] und Kalia et al. [144] nennen als Vorteil der TEMs, dass
der Schritt des Losens von Gasen in den Kunststoffen entfdllt und somit eine
homogene Schaumstruktur erreicht werden kann. Eine homogene Schaumstruk-
tur ist jedoch an eine homogene Verteilung der TEMs im Compoundierprozess
gebunden. Dies zeigt die Untersuchung von Andersson et al., die bei der Ver-
wendung von selbst hergestellten Filamenten eine inhomogene Schaumstruktur
beobachten konnten [147]. Bei einem Massenanteil der TEMs im Filament von
2,5 % und einer Volumenfiillung, bei der prozessbedingte Poren qualitativ nicht
mehr nachweisbar waren, konnten Kalia und Ameli mit diesem Ansatz des in
situ Schdumens einen maximalen Aufschaumgrad der additiv gefertigten Struk-
tur von etwa 85 % erreichen [143]. Durch Erhohung des Massenanteils auf 12 %
konnten Pawar et al. sogar einen maximalen Aufschiumgrad der additiv gefer-
tigten Struktur von etwa 250 % erreichen [145].

Ein weiterer Ansatz des in situ Schiumens ist die Verwendung von chemischen
Treibmitteln [149-151]. Auch diese miissen bei der Herstellung von Filamen-
ten fiir das FFF-Verfahren in einem Compoundierprozess dem zu schiumenden
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Kunststoff zugemischt werden. Dabei muss ein vorzeitiges Schiumen wihrend
des Compoundierprozesses verhindert werden, um Gasverluste und damit einen
geringeren Aufschdumgrad wihrend der additiven Fertigung zu vermeiden. Dies
gelang Zarybnicka et al. mit dem chemischen Treibmittel Azodicarboxamid je-
doch nicht, obwohl die Massetemperatur der Polymerschmelze unterhalb der
Zersetzungstemperatur von Azodicarboxamid gehalten wurde [150]. Es wurde
vermutet, dass eine lokale Uberhitzung der Polymerschmelze durch eine zu hohe
Scherung des Kunststoff-Granulats auftrat. In der Folge betrug der Aufschium-
grad der Filamente bereits etwa 10 % bzw. 45 %, wenn wihrend des Compoun-
dierprozesses ein Nukleierungsmittel zugegeben wurde. Mit dem Filament ohne
Nukleierungsmittel konnte ein Aufschdumgrad der additiv gefertigten Struktur
von etwa 23 % erreicht werden, wihrend der Aufschidumgrad bei Verwendung
des Filaments mit Nukleierungsmittel bei etwa 25 % lag. Demnach wurde die
Schaumstruktur im Prozess der additiven Fertigung sogar teilweise verdichtet
und damit der Aufschiumgrad verringert. Filamente, die chemische Treibmittel
enthalten, konnen allerdings auch direkt bezogen werden [149]. So verwendeten
Damanpack et al. ein Filament mit einem endothermen chemischen Treibmit-
tel zur Herstellung von additiv gefertigten geschdumten Strukturen [149]. Dabei
konnte ein maximaler Aufschiumgrad der additiv gefertigten Struktur von etwa
145 % erreicht werden.

Die Verwendung von physikalischen Treibmitteln stellt einen weiteren Ansatz
des in situ Schaumens dar [152—158]. Eine der ersten Untersuchungen zu diesem
Ansatz wurde von Marascio et al. durchgefiihrt, die Kohlenstoffdioxid in Fila-
menten mit Hilfe eines Autoklaven 16sten [152]. Dabei musste ein Temperatur-
und Druckprofil gefunden werden, das ein vorzeitiges Schaumen nach dem Lo-
sungsvorgang und der Druckreduzierung auf Umgebungsdruck verhinderte. Sie
stellten fest, dass dies am besten gelang, wenn die Temperatur wihrend des
Losungsvorgangs unterhalb des Glasiibergangs des Kunststoffs blieb und die
Druckreduzierung sehr langsam mit 0,1 bars~! erfolgte. Auf diese Weise konn-
te ein Massenanteil des Kohlenstoffdioxids im Filament von etwa 14 % erreicht
werden. Mit diesen Filamenten wurden einzelne Kunststoffstriange extrudiert und
der Aufschiumgrad als auch die GroBe der Schaumblasen charakterisiert. Uber
einen Temperaturbereich von 180 °C bis 250 °C und einen Volumenstrombereich
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von etwa 8 mm>s~! bis 80 mm>s~! konnte eine erhebliche Variation der GroBe
von Schaumblasen festgestellt werden. Der maximal ermittelte Aufschiumgrad
eines Kunststoffstranges betrug etwa 210 %. Die alleinige Bereitstellung eines
gesittigten Filaments, das bei der Entnahme aus dem Autoklaven nicht schaumt,
reicht fiir einen stationdren Prozess in der additiven Fertigung jedoch nicht aus.
So konnten Li et al. fiir die beiden Kunststoffe Polyetherimid (PEI) und Poly-
lactid (PLA) zeigen, dass innerhalb der ersten 10 h nach der Entnahme aus dem
Autoklaven das Gas Kohlenstoffdioxid zu einem erheblichen Massenanteil wie-
der aus dem Filament in die Umgebung diffundierte [153]. Diese Abnahme des
Massenanteils war bei PLA 26 mal bis 72 mal groBer als bei PEI. Da sich diese
Abnahme nach einer Wartezeit von 48 h immer mehr verlangsamte, gingen Li
et al. nach dieser Wartezeit von einem stationidren Prozess in der additiven Fer-
tigung aus, sofern die Fertigungszeit nur wenige Stunden betrug [153]. Li et al.
untersuchten auch das Schiaumen von Kunststoffstringen (Kunststoff PEI) und
konnten nach einer Wartezeit von 24 h noch einen maximalen Aufschdumgrad
von etwa 80 % erreichen [153]. Beim in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren
wurde dagegen ein maximaler Aufschiumgrad der additiv gefertigten Struktur
von etwa 280 % erreicht. Der grofle Unterschied zwischen dem Aufschdumgrad
der Kunststoffstringe und der additiv gefertigten Struktur wurde auf das Vorhan-
densein von prozessbedingten Poren zuriickgefiihrt. In einer weiteren Untersu-
chung der selben Autoren wurden additiv gefertigte Strukturen nach unterschied-
lichen Wartezeiten von einem Tag bis zu mehreren Tagen hergestellt [155]. Dabei
nahm der Aufschdumgrad mit zunehmender Wartezeit kontinuierlich ab und die
Schaumstruktur wurde zunehmend inhomogener. Diese kontinuierliche Abnah-
me des Aufschdumgrads von additiv gefertigten Strukturen mit zunehmender
Wartezeit konnte auch von Zhang et al. nachgewiesen werden [157]. In ihren
Untersuchungen betrug der Aufschdumgrad von additiv gefertigten Strukturen
nach einer Wartezeit von 6 h noch etwa 65 %, wihrend er nach einer Wartezeit
von 120 h nur noch etwa 35 % betrug. Neben dem unvermeidlichen Gasverlust
nach der Entnahme aus dem Autoklaven stellten Dugad et al. auch fest, dass das
geloste Gas eine weichmachende Wirkung auf die Filamente ausiibt und somit
deren Forderung im FFF-Verfahren erschwert [154]. Aus diesem Grund wurde
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eine minimale Wartezeit eingefiihrt, damit die Filamente wieder eine ausreichen-
de Steifigkeit erreichen, um durch das Extrusionssystem gefordert werden zu
konnen. Im Gegensatz zu den Untersuchungen von Li et al. [153] konnten Dugad
et al. [154] bei der Extrusion von Kunststoffstringen erhebliche Instabilitéiten
des Schaumprozesses feststellen, die zu unregelmifBigen Oberflichen fiihrten.
Es wurde vermutet, dass dies durch Druckschwankungen in der Diise verursacht
wird, die durch ein ungleichméBiges Schaumen in der Diise entstehen.

Alle bisherigen Ansitze des in situ Schiumens mit dem FFF-Verfahren erfor-
dern zum Teil aufwindige zusitzliche Prozessschritte, um dem zu schiumenden
Kunststoff ein Treibmittel zuzufithren. So miissen beispielsweise TEMs oder
chemische Treibmittel in einem Compoundierprozess zugemischt oder Gase
mit Hilfe eines Autoklaven in Filamenten gelost werden. In ihrem Uberblick
iber die bisherigen Ansitze zur Herstellung von additiv gefertigten geschaum-
ten Strukturen schlagen Nofar et al. daher einen weiteren Ansatz vor, der auf
Kunststoff-Filamente verzichtet und stattdessen Granulate einsetzt [135]. Fiir
diesen neuen Ansatz wird das AKF-Verfahren als geeignetes Verfahren vorge-
schlagen. Aufgrund der geschlossenen Plastifiziereinheit erwarten Nofar et al.
keine nennenswerten Gasverluste [135]. Da dieser Ansatz des in situ Schiumens
mit dem AKF-Verfahren jedoch noch nicht untersucht wurde, wird der Stand der
Forschung zum Prozessverstidndnis des in situ Schiumens und zum Einfluss der
Prozessparameter nachfolgend nur anhand des FFF-Verfahrens betrachtet.

2.5.2 Prozessverstandnis des in situ Schaumens

Fiir das in situ Schdaumen mit dem FFF-Verfahren ist eine getrennte Untersuchung
des Prozess des Schaumens in den klassischen vier Schritten Losen, Nukleierung,
Wachstum und Stabilisierung bzw. Destabilisierung (s. Abbildung 2.7) bisher nur
in begrenztem Umfang durchgefiihrt worden. Bei Verwendung physikalischer
Treibmittel findet der erste Schritt des Losens von Gas separat in einem Auto-
klaven vor dem in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren statt [152—-158]. Aller-
dings wurde dieser Schritt bisher nur teilweise niher untersucht. So wurden kei-
ne Sittigungszeiten berechnet, sondern nur beliebig lange Aufenthaltszeiten von
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1 h bis 48 h im Autoklaven gewaihlt. Dagegen wurden die Desorptionszeiten fiir
Kohlenstoffdioxid aus den Kunststoff-Filamenten nach der Entnahme aus dem
Autoklaven haufig experimentell durch Wagung bestimmt [153-155, 157, 158]
und die Kunststoffe teilweise danach ausgewihlt, wie lange das Kohlenstoftdi-
oxid in den Filamenten gelost bleibt [153, 157]. Bei der Verwendung von TEMs
und chemischen Treibmitteln ist bisher nicht untersucht worden, ob der Schritt
des Losens von Gas beim in situ Schaumen mit dem FFF-Verfahren stattfindet
und welche Auswirkungen ein mogliches Fehlen dieses Schrittes hat. Der zweite
Schritt der Nukleierung und der dritte Schritt des Wachstums der Schaumblasen
wurden in vielen Untersuchungen zum in situ Schdumen mit dem FFF-Verfahren
iibereinstimmend im Bereich der Diise lokalisiert, in dem der Kunststoff auf-
geschmolzen wird [135, 143, 145, 153, 155-158]. In der iiberwiegenden Zahl
der Untersuchungen wurde dies jedoch nur vermutet und nicht experimentell
bestitigt. So wird beispielsweise von Kalia und Ameli behauptet, dass der Be-
ginn dieser beiden Schritte in der Diise vom Druck, der Diisentemperatur und
der Verweildauer des Kunststoffs in der Diise abhiingt, was jedoch nicht durch
eine geeignete Prozesscharakterisierung belegt werden konnte [143]. Aufgrund
des geringen Drucks in der Diise erscheint es jedoch plausibel, dass diese bei-
den Schritte in der Diise beginnen. So konnten Pawar et al. beobachten, dass die
Diise durch aufsteigenden Schaum nach oben blockiert wurde, wenn die Ver-
weildauer des Kunststoffs in der Diise eine bestimmte Zeitspanne tiberschritten
hatte [145]. Dies trat auf, wenn die Druckgeschwindigkeit oder der Volumen-
strom unter einen bestimmten Grenzwert reduziert wurde. Zhang et al. konn-
ten den Bereich in der Diise, in dem die Nukleierung und das Wachstum der
Schaumblasen beginnt, niher lokalisieren [156]. Sie werteten REM-Aufnahmen
eines Filament-Abschnitts aus, der sich genau in dem Bereich der Diise befand,
in dem die Kiihleinheit in den Heizblock iiberging. In diesem Filament-Abschnitt
konnten kleine Schaumblasen identifiziert werden, die iiber das Filament verteilt
waren, ohne miteinander verschmolzen zu sein. Untersuchungen zur Wachstums-
phase bzw. Wachstumsgeschwindigkeit der Schaumblasen wurden jedoch noch
nicht durchgefiihrt. Ebenso wurde bisher nicht untersucht, wo eine Stabilisierung
bzw. Destabilisierung der Schaumstruktur eintritt und ab wann der Schaumpro-
zess als abgeschlossen betrachtet werden kann.
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Um einen Prozess regeln zu konnen, ist ein tieferes Prozessverstindnis erforder-
lich. So kann zwar der Einfluss eines Prozessparameters auf eine gewiinschte Fi-
genschaft bestimmt werden, die Verdnderung anderer Prozessparameter kann die-
sen Einfluss jedoch durch Wechselwirkungen vollig verdndern. Aufbauend auf
den Grundlagen zur Physik des Schiumens (s. Kapitel 2.3.1) und dem Stand der
Forschung auf diesem Gebiet konnte ein tieferes Prozessverstiandnis fiir das in si-
tu Schaumen durch folgende Schritte erreicht werden: Die mikrostrukturelle Cha-
rakterisierung von Schaumstrukturen, die Bestimmung von Gréfen wie dem Auf-
schiumgrad oder die Prozessbeobachtung mit geeigneten Charakterisierungsme-
thoden bei gleichzeitiger Variation der Prozessparameter. Darauf aufbauend kann
der Einfluss der Prozessparameter mit physikalischen Einflussgrofien wie Los-
lichkeit, Diffusionsgeschwindigkeit oder Viskositidt verkniipft werden, wodurch
deren Einfluss auf physikalischer Ebene erkldrt werden kann. Beispielsweise sind
in der Wachstumsphase von Schaumblasen die Diffusionsgeschwindigkeit und
die Viskositit entscheidende physikalische EinflussgroB3en (s. Kapitel 2.3.1). Ist
auf diese Weise ein ausreichendes Prozessverstindnis aufgebaut worden, kann
in einem letzten Schritt der Prozess des in situ Schdumens durch analytische
oder numerische Modelle abgebildet und diese anhand experimenteller Daten
validiert werden. Diese Aufteilung in einzelne Schritte zur Erlangung eines Pro-
zessverstdandnisses kann zur Einschétzung des aktuellen Forschungsstandes zum
in situ Schdumen mit dem FFF-Verfahren herangezogen werden. Demnach be-
findet sich dieser iiberwiegend im ersten Schritt, der Charakterisierung additiv
gefertigter geschdumten Strukturen. Hierbei lassen sich in der Literatur zwei un-
terschiedliche Vorgehensweisen identifizieren. Zum einen eine getrennte Cha-
rakterisierung von frei extrudierten Kunststoffstringen und additiv gefertigten
geschiumten Strukturen und zum anderen nur die Charakterisierung von additiv
gefertigten geschdumten Strukturen. In Tabelle 2.1 sind die bisherigen Untersu-
chungen jeweils einer dieser beiden Vorgehensweisen zugeordnet. Je nach An-
satz des in situ Schiumens ist die eine oder die andere Vorgehensweise weiter
verbreitet. Diese Selektivitiat kann vermutlich damit erklart werden, dass es sich
beim in situ Schiumen in der additiven Fertigung um ein junges Forschungs-
feld handelt und die jeweiligen Ansitze von teilweise gleichen Personengruppen
erforscht werden, die ein dhnliches Vorgehen in ihren Untersuchungen nutzen.
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Tabelle 2.1: Einordnung aller bisherigen Untersuchungen zum in situ Schaumen mit dem FFF-
Verfahren nach der angewandten Vorgehensweise zur Charakterisierung der Schaum-
strukturen. Die Untersuchungen werden weiterhin in die drei Ansétze expandierbare Mi-
krosphiren (engl.: Thermally Expandable Microspheres, TEM), chemische Treibmittel
(engl.: Chemical Blowing Agent, CBA) und physikalische Treibmittel (engl.: Physical
Blowing Agent, PBA) unterteilt.

Vorgehensweise bei Ansatz des in situ Schiumens
Charakterisierung TEM CBA PBA
Kunststoffstrang + addi- - - [152], [153],
tiv gefertigte Struktur [154], [157]
Nur additiv gefertigte [143], [144], [149], [150], [155],[156],
Struktur [145], [146], [151] [158]

[147]

Lediglich bei der Verwendung von physikalischen Treibmitteln wurden bisher
beide Vorgehensweisen angewandt, was vermutlich darauf zuriickzufiihren ist,
dass hier mehr unterschiedliche Personengruppen beteiligt sind und eine groB3ere
Anzahl an Untersuchungen vorliegt.

Mit Hilfe der Charakterisierung von frei extrudierten Kunststoffstrangen unter
Verwendung physikalischer Treibmittel konnten bisher die Diisentemperatur und
die Extrusionsgeschwindigkeit bzw. der Volumenstrom als Einflussgroen auf
den Prozess des Schiaumens identifiziert werden [152—154]. So stellten Maras-
cio et al. fest, dass mit steigender Diisentemperatur der Aufschiumgrad deutlich
zunimmt [152]. Dies wurde mit einer sinkenden Viskositét erklért, die zu einer
hoheren Wachstumsgeschwindigkeit der Schaumblasen und damit zu groferen
Schaumblasen vor dem Erstarren der Polymerschmelze fiihren sollte. Weiterhin
konnte festgestellt werden, dass der Volumenstrom in Abhéngigkeit von der Dii-
sentemperatur einen unterschiedlichen Einfluss auf den Aufschdumgrad ausiibt.
Ist die Diisentemperatur niedrig, fithrt eine Erhohung des Volumenstroms zu ei-
ner Verringerung des Aufschdumgrads. Dies wurde von Marascio et al. mit einer
ineffizienten Wirmeiibertragung in der Diise begriindet, wodurch bei steigendem
Volumenstrom ein verringerter Warmeeintrag stattfindet, der zu einer Erhéhung
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der Viskositit der Polymerschmelze fiihrt und das Wachstum der Schaumblasen
hemmt [152]. Ist die Diisentemperatur dagegen hoch, fiihrt eine Erhohung des
Volumenstroms zu einer Erhohung des Aufschdumgrads. Nach Marascio et al.
kann dies auf eine Verringerung der Scherviskositit durch den steigenden Volu-
menstrom zuriickgefiihrt werden, was zu einer hheren Nukleierungsrate und da-
mit zu einem hoheren Aufschaumgrad fiihren sollte [152]. Keine der Begriindun-
gen wurde jedoch durch weitere Experimente oder Berechnungen zur Wirme-
tibertragung, zur Viskositét, zur Nukleierungsrate oder zur Wachstumsgeschwin-
digkeit der Schaumblasen untermauert. Auch Li et al. konnten eine ErhShung
des Aufschdaumgrads mit steigender Diisentemperatur beobachten [153]. Ab ei-
ner bestimmten Diisentemperatur nahm der Aufschdumgrad jedoch wieder ab,
was mit einem erhdhten Gasverlust an die Umgebung und einer Destabilisie-
rung der Schaumstruktur begriindet wurde. Bei diesen hohen Diisentemperaturen
wurden vermehrt offene Schaumblasen an der Oberfliche der Kunststoffstran-
ge beobachtet. Solche offenen Schaumblasen an der Oberfliche konnten auch
Zhang et al. [157] und Zhang et al. [156] beobachten. Dugad et al. stellten fiir
die von ihnen untersuchten Diisentemperaturen eine monotone Verringerung des
Aufschdumgrads mit steigender Diisentemperatur fest [154]. Sie vermuteten eine
Destabilisierung der Schaumstruktur bei allen untersuchten Diisentemperaturen.
Weiterhin konnten sie eine Erhohung des Aufschiumgrads mit steigendem Vo-
lumenstrom feststellen, was Dugad et al. [154] im Gegensatz zu Marascio et al.
[152] mit einer effektiv geringeren Massetemperatur des Kunststoffs in der Dii-
se aufgrund der ineffizienten Wirmeiibertragung erklarten. Der Einfluss des Vo-
lumenstroms ist demnach gleichzusetzen mit einer effektiv geringeren Diisen-
temperatur. Diese Begriindung wurde jedoch nicht weiter untermauert, indem
beispielsweise die Temperatur der Polymerschmelze bestimmt wurde. Insgesamt
lasst sich aus der Charakterisierung der frei extrudierten Kunststoffstringe ab-
leiten, dass die beiden Prozessparameter Diisentemperatur und Volumenstrom
einen nichtlinearen Einfluss auf den Aufschdumgrad ausiiben und miteinander in
Wechselwirkung stehen. Die unterschiedlichen Begriindungen fiir die gleichen
Beobachtungen konnen auf die Verwendung unterschiedlicher Kunststoffe zu-
riickgefiihrt werden oder auch darauf, dass es sich bei den genannten Begriin-
dungen eher um Vermutungen als um belegte Argumentationsketten handelt.
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Mit Hilfe der Charakterisierung von additiv gefertigten geschiumten Struktu-
ren konnten bisher die Diisentemperatur, der Massenanteil des Treibmittels, der
Volumenstrom und die Druckgeschwindigkeit als Einflussgroen auf den Pro-
zess des Schiumens identifiziert werden. Ahnlich wie bei der Charakterisierung
von frei extrudierten Kunststoffstringen kann mit steigender Diisentemperatur je
nach Untersuchung eine Abnahme [145, 147, 158] und/oder Zunahme [143, 145—
147, 149, 151] des Aufschaumgrads einer additiv gefertigten Struktur beobachtet
werden. Die Begriindungen hierfiir dhneln denen, die im Zusammenhang mit der
Charakterisierung frei extrudierter Kunststoffstringe genannt wurden. Ergéinzend
wird bei der Verwendung chemischer Treibmittel erwihnt, dass eine Diisentem-
peratur unterhalb bzw. nahe der Zersetzungstemperatur zu einer geringen Abspal-
tung von Gas und damit zu einem niedrigen Aufschiumgrad fiihrt [149, 151].
Eine experimentelle Bestimmung oder Berechnung physikalischer Einflussgro-
Ben wurde jedoch auch bei der Charakterisierung additiv gefertigter geschaumter
Strukturen nicht durchgefiihrt. Der Einfluss des Massenanteils des Treibmittels
am Filament auf den Aufschiumgrad einer additiv gefertigten Struktur wurde
bisher nur fiir das in situ Schiaumen mit TEMs untersucht [144, 145, 147]. Ka-
lia et al. konnten feststellen, dass mit steigendem Massenanteil von 1 % bis 5 %
der Aufschdaumgrad zwar zunimmt, sich diese Zunahme jedoch asymptotisch ei-
nem maximalen Aufschiumgrad annihert [144]. Hierbei wurden allerdings kei-
ne Anderungen der anderen Prozessparameter vorgenommen, sodass bei einem
Massenanteil der TEMs von 2,5 % qualitativ keine prozessbedingten Poren mehr
in der Mikrostruktur zu erkennen waren. Es stellt sich daher die Frage, ob nicht
vielmehr der Fiillgrad der additiv gefertigten Struktur den Aufschiaumgrad be-
grenzt (s. Kapitel 2.5.3). Im Gegensatz dazu konnten Pawar et al., die Probekor-
per so herstellen, dass sich die Kunststoffstringe frei in der Breite ausdehnen
konnten, bis zu einem maximal untersuchten Massenanteil von 12 % eine pro-
portionale Zunahme des Aufschdumgrads mit steigendem Massenanteil feststel-
len [145]. Auch der Einfluss des Volumenstroms auf den Aufschdumgrad einer
additiv gefertigten Struktur wurde bisher nur fiir das in situ Schiumen mit TEMs
untersucht [143, 146, 147]. Dabei konnte iibereinstimmend in allen Untersuchun-
gen festgestellt werden, dass mit steigendem Volumenstrom der Aufschdumgrad
abnimmt. Kalia und Ameli erkldrten dies damit, dass bei gleicher Schichthohe
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und Druckbahnbreite der fiir eine Druckbahn zur Verfiigung stehende Raum un-
verindert bleibt und durch die Erhdhung des Volumenstroms gleichzeitig mehr
Kunststoff in das Gesamtvolumen einer additiv gefertigten Struktur gepresst wird
[143]. Dadurch verringert sich die GroBe der prozessbedingten Poren und der
Aufschiumgrad der additiv gefertigten Struktur nimmt insgesamt ab. Des Wei-
teren wird angefiihrt, dass mit steigendem Volumenstrom der Wirmeeintrag in
die Polymerschmelze aufgrund der ineffizienten Warmeiibertragung in der Diise
abnimmt, weshalb die TEMs bzw. die daraus resultierenden Schaumblasen weni-
ger grof3 wachsen konnen [143, 146]. Der Einfluss der Druckgeschwindigkeit auf
den Aufschiumgrad einer additiv gefertigten Struktur wurde fiir alle Ansitze des
in situ Schdumens untersucht [143, 151, 158]. Dabei zeigen sich unterschied-
liche Ergebnisse hinsichtlich des Einflusses der Druckgeschwindigkeit auf den
Aufschaumgrad. Zhang et al. konnten bei der Verwendung physikalischer Treib-
mittel feststellen, dass der Aufschaumgrad mit steigender Druckgeschwindigkeit
zunimmt [158]. Erklart wurde dies mit der Verweildauer des Kunststoffs in der
Diise, die mit abnehmender Druckgeschwindigkeit zunimmt. Eine lange Verweil-
dauer soll dabei zu einem verstirkten Verschmelzen von Schaumblasen noch in
der Diise und damit zu einer Destabilisierung der Schaumstruktur fithren. Im Ge-
gensatz dazu konnten Yoo et al. bei der Verwendung von chemischen Treibmit-
teln feststellen, dass mit steigender Druckgeschwindigkeit der Aufschdumgrad
[151] abnimmt. Sie fithren dies darauf zuriick, dass der Kunststoff in der Diise
aufgrund der ineffizienten Warmetibertragung eine effektiv niedrigere Massetem-
peratur aufweisen sollte, was wiederum eine geringere Abspaltung von Gas zur
Folge hitte. Auch Kalia und Ameli konnten bei der Verwendung von TEMs fest-
stellen, dass mit steigender Druckgeschwindigkeit der Aufschaumgrad abnimmt
[143]. Dies wurde jedoch auch bei einer Verringerung der Druckgeschwindigkeit
beobachtet, weshalb sie einen nichtlinearen Zusammenhang zwischen dem Auf-
schdumgrad und der Druckgeschwindigkeit vermuteten. Nach Kalia und Ame-
li fiithrt bei niedriger Druckgeschwindigkeit die lange Verweildauer des Kunst-
stoffs in der Diise zu einer langen Wachstumsphase der Schaumblasen und am
Ende dieser Phase zu einem erhohten Gasverlust und einer Destabilisierung der
Schaumstruktur [143]. Ist die Druckgeschwindigkeit dagegen zu hoch, reicht die
Verweildauer des Kunststoffs in der Diise nicht aus, um geniigend Wérme fiir
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Ursachen fiir Einfluss Prozessparameter auf Aufschiumgrad Vorkommen
- Ineffiziente Warmeiibertragung — Temperatur sinkt — Viskositit steigt 3Z,3A
- Ineffiziente Warmeiibertragung — Abspaltung/Bildung von Gas nimmt ab 4A, 4N
- (Scher-)Viskositit sinkt 1Z, 1IN, 3Z
- Gasverlust an Umgebung — Destabilisierung Schaumstruktur 1A, IN
- Abspaltung von Gas nimmt zu 1Z
- Mehr Kunststoff bei begrenztem Gesamtvolumen 3A
- Verweildauer in Diise nimmt ab — Stabilisierung Schaumstruktur 4Z,4N

Abbildung 2.11: Schematische Darstellung aller bisher beobachteten Einfliisse der Prozessparame-
ter Diisentemperatur 7p, Massenanteil des Treibmittels wt, Volumenstrom V und
Druckgeschwindigkeit u auf den Aufschdumgrad. In den schraffierten Bereichen
wurde bisher kein Zusammenhang zwischen dem jeweiligen Prozessparameter und
dem Aufschiaumgrad festgestellt. Zusitzlich werden die genannten Ursachen tabel-
larisch aufgelistet und verschiedenen Einfliissen zugeordnet.

die Verdampfung der Fliissigkeit in den TEMs zu iibertragen, sodass die entste-
henden Schaumblasen nicht ihre maximale Grofle erreichen konnen. Alle bisher
beobachteten Einfliisse der Prozessparameter Diisentemperatur, Massenanteil des
Treibmittels, Volumenstrom und Druckgeschwindigkeit auf den Aufschdumgrad
sind mit moglichen Ursachen nochmals in Abbildung 2.11 zusammengefasst. In
Abgrenzung zum Aufschdumgrad einer allgemeinen Schaumstruktur <I>SA wird
dabei der Aufschdumgrad einer additiv gefertigten Struktur CIDQS eingefiihrt.

Als eine Ursache fiir den Einfluss verschiedener Prozessparameter auf den Auf-
schdumgrad einer additiv gefertigten Struktur wird haufig die Verweildauer des
Kunststoffs in der Diise genannt. Dies wurde von Kalia und Ameli aufgegriffen
und fiir einen ersten Ansatz zur analytischen Modellierung des Aufschaumgrads
verwendet [143]. Dabei wurde ein normierter Parameter vorgeschlagen, der von
Null bis Eins den Energieeintrag in die Polymerschmelze beschreibt und aus der
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Diisentemperatur, der Druckgeschwindigkeit und dem Volumenstrom, die beide
die Verweildauer bestimmen, berechnet werden kann. Die Auftragung des Auf-
schdumgrads gegen diesen normierten Parameter zeigt, dass mit steigendem Wert
der Aufschdumgrad zunédchst zunimmt, um dann wieder abzufallen. Dementspre-
chend wurden niedrige Werte des normierten Parameters einer Stabilisierung und
hohe Werte einer Destabilisierung der Schaumstruktur zugeordnet. Da es sich um
ein rein empirisches Modell handelt, ist die Ubertragbarkeit auf andere Ansitze
des in situ Schiumens jedoch fraglich. Das Modell beriicksichtigt auch keine Ab-
kiihlzeiten, die eine weitere Abschitzung stabilisierender und destabilisierender
Einfliisse auf die Schaumstruktur erlauben wiirden. So stellen Kalia und Ameli
in ihrer Untersuchung bei einer Erhohung der Diisentemperatur von 200 °C auf
225 °C eine Deformation der Schaumblasen fest, die sie auf eine Destabilisierung
der Schaumstruktur zuriickfiihrten [143]. Der Wert ihres normierten Parameters
fiir den Energieeintrag in die Polymerschmelze liegt jedoch bei dieser Diisentem-
peratur von 225 °C im Bereich der Stabilisierung der Schaumstruktur und fiihrt
bei weiterer Erhohung zu einer Vergroferung des Aufschaumgrads.

Neben dem priméren Ziel der bisherigen Untersuchungen, den Einfluss der Pro-
zessparameter auf das in situ Schdumen zu ermitteln, deuten einige Ergebnisse
der Untersuchungen auch darauf hin, dass die additive Fertigung durch das Able-
gen und Verformen von Kunststoffstringen den Prozess des Schiumens zusitz-
lich beeinflusst. In diesem Zusammenhang erweist sich die vergleichende Cha-
rakterisierung von frei extrudierten Kunststoffstrangen bzw. Filamenten und ad-
ditiv gefertigten geschdumten Strukturen als hilfreich. So konnte von Zarybnicka
et al. festgestellt werden, dass eine bereits im Filament enthaltene unerwiinsch-
te Porositit durch die additive Fertigung wieder verkleinert wurde, da der Auf-
schdumgrad der additiv gefertigten Strukturen geringer war als der des Filaments
[150]. Daraus folgerten Zarybnicka et al., dass bei der additiven Fertigung ei-
ne Deformation von Schaumblasen auftritt und die zuletzt erzeugten Schichten
komprimiert werden [150]. Li et al. konnte feststellen, dass an der Oberfldche ih-
rer frei extrudierten Kunststoffstringe eine grole Anzahl offener Schaumblasen
vorhanden war [153]. Kunststoffstringe, die sich innerhalb einer additiv gefer-
tigten Struktur befanden, zeigten eine erhebliche Vergroflerung dieser offenen
Schaumblasen. Sie vermuteten, dass durch den periodischen Warmeeintrag beim
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Ablegen neuer Kunststoffstringe Schaumblasen in bereits abgelegten Kunststoff-
strangen kollabieren. Auch Zhang et al. [156] und Zhang et al. [158] konnten ei-
ne Verdnderung der Schaumstruktur zwischen frei extrudierten Kunststoffstréan-
gen und additiv gefertigten geschdumten Strukturen feststellen. Dariiber hinaus
stellten sie fest, dass viele Schaumblasen in den abgelegten Kunststoffstringen
eine elliptische Form aufwiesen, was zu der Vermutung fiihrte, dass die Ver-
formung der Kunststoffstringe fiir diese Form verantwortlich ist und somit die
Wachstumsphase der Schaumblasen beeinflusst. Als weiteren Hinweis fiir den
Einfluss der additiven Fertigung auf den Aufschiumgrad kann die Bildung einer
kompakten Randschicht mit wenigen kleinen Schaumblasen um einzelne Kunst-
stoffstringe in einer additiv gefertigten geschdaumten Struktur angesehen werden
[152, 153, 155, 157, 158]. Zhang et al. sind der Ansicht, dass dies durch das
erneute Aufschmelzen der Randschicht durch neu abgelegte Kunststoffstringe
erklédrt werden kann [158].

2.5.3 Prozessparametereinfluss auf Fullgrad

Die Mikrostrukturen von additiv gefertigten geschdumten und nicht geschdum-
ten Strukturen unterscheiden sich dadurch, dass bei geschdumten Strukturen die
Schaumblasen als zusitzliche Poren enthalten sind. So weisen Nofar et al. in
ihrem Uberblick iiber bisherige Ansitze zur Herstellung von additiv gefertig-
ten geschdumten Strukturen darauf hin, dass selbst bei einem Slicer-Fiillgrad
von 100 % von prozessbedingten Poren in diesen Strukturen ausgegangen wer-
den muss [135]. Eine additiv gefertigte geschdumte Struktur enthilt also keines-
wegs nur erwiinschte Poren. Zur Veranschaulichung einer solchen Mikrostruk-
tur ist in Abbildung 2.12 ein représentatives Volumen aus dem Bereich der Fiil-
lung schematisch dargestellt. Auch diese Strukturen sind aus einzelnen Schich-
ten und Kunststoffstrangen aufgebaut. Die einzelnen Kunststoffstringe enthalten
hierbei die Schaumblasen, wihrend sich zwischen den Kunststoffstringen pro-
zessbedingte Poren befinden. Je nach GroBe der prozessbedingten Poren ist eine
Abgrenzung zu den Schaumblasen nur schwer moglich [30]. Ausgehend von ei-
ner additiv gefertigten nicht geschdumten Struktur mit einem Slicer-Fiillgrad von
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B Kunststoffstrang

Schaumblase

Prozessbedingte Pore

Abbildung 2.12: Schematische Darstellung eines représentativen Volumens aus dem Bereich der
Fiillung einer additiv gefertigten geschdumten Struktur. Diese Strukturen bestehen
aus mehreren Schichten mit der Schichthohe LT und Kunststoffstrangen innerhalb
jeder Schicht mit der Breite B. Prozessbedingte Poren und Schaumblasen treten in
diesen Strukturen gleichzeitig auf. In Anlehnung an Heuer et al. [30].

100 % und einem tatsédchlich vorliegenden Fiillgrad nahe 100 % ist es nahelie-
gend, dass bei gleichen Prozessparametern kein weiterer Raum fiir eine Volu-
menzunahme durch geschiumte Kunststoffstrange vorhanden ist. Einige Unter-
suchungen weisen auf diesen Umstand hin und schlagen vor, den Volumenstrom
zu reduzieren [145-147, 149, 150]. So stellten Zarybnicka et al. bei ihren ad-
ditiv gefertigten geschidumten Strukturen eine Uberfiillung fest und reduzierten
daraufhin den Volumenstrom solange, bis qualitativ die vorgegebene Form des
digitalen Modells erreicht wurde [150]. Als Uberfiillung wird ein Zustand be-
zeichnet, bei dem zu viel Material (Kunststoff) in ein vorgegebenes Gesamtvo-
lumen extrudiert wird, sodass sich die Form der additiv gefertigten Struktur ver-
andert und sich ihr Gesamtvolumen vergroBert [159, 160]. Im Gegensatz dazu
wihlten Damanpack et al. einen geeigneten Volumenstrom aus, indem sie einige
additiv gefertigte geschdumte Strukturen mit unterschiedlichen Volumenstromen
herstellten und die Abstinde zwischen den Kunststoffstrangen mit Hilfe eines
Mikroskops untersuchten [149]. Ausgewihlt wurde der Volumenstrom, bei dem
sich die Kunststoffstringe gerade noch beriihrten und keine Liicken zwischen ih-
nen vorhanden waren. Anstelle einer Anderung des Volumenstroms wurde von
Zhang et al. eine Anpassung der Druckbahnbreite vorgeschlagen [157]. Dabei
wird die Volumenexpansionsrate mit dem Durchmesser der Diise multipliziert,
um die neue Druckbahnbreite zu erhalten. Die Volumenexpansionsrate errech-
net sich aus der Dichte des Kunststoffs und der Dichte einer additiv gefertigten
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geschdumten Struktur, die nur die Breite einer Druckbahn umfasst. Warum fiir je-
de Kombination von Prozessparametern die Druckbahnbreite vom Diisendurch-
messer abhingen soll, wurde nicht erldutert. Es wurde auch nicht gezeigt, wie
gut dieser Ansatz die Volumenfiillung abbilden kann. Die Idee zu diesem An-
satz konnte aus der Beobachtung entstanden sein, dass sich die Kunststoffstriange
durch den Prozess des Schaumens im Wesentlichen nur in der Breite ausdehnen.
So konnten einige Untersuchungen zeigen, dass die Diise und die zuletzt erzeugte
Schicht eine Ausdehnung der Kunststoffstringe in diese Richtungen verhindern
[144, 145, 155, 157]. Eine Ausdehnung in Richtung der Druckbahn ist eben-
falls nicht moglich, sodass nur die Moglichkeit einer Ausdehnung in die Breite
bleibt. Ein weiterer Ansatz zur Beriicksichtigung der Volumenzunahme von ge-
schiumten Kunststoffstringen wurde von Zhai et al. vorgeschlagen [155]. Bei
diesem Ansatz wird davon ausgegangen, dass sich die Kunststoffstrange nur in
der Breite und nicht in der Hohe (Aufbaurichtung) ausdehnen. Durch die Her-
stellung von mehreren additiv gefertigten geschdumten Strukturen mit einer va-
riablen Anzahl von parallel abgelegten Druckbahnen kénnen Korrekturfaktoren
zwischen der tatsdchlichen Breite und der im digitalen Modell definierten Breite
berechnet werden. Diese Korrekturfaktoren konnen verwendet werden, um alle
im digitalen Modell vorhandenen Breiten anzupassen. Die Praktikabilitiit eines
solchen Vorgehens ist jedoch fraglich.

Ob Anpassungen des Volumenstroms oder der Druckbahnbreite zu einer geeig-
neten Volumenfiillung gefiihrt haben, lisst sich aus den meisten Untersuchungen
zum in situ Schdumen jedoch nicht ableiten, da hiufig keine Bauteile oder Pro-
bekorper abgebildet werden. So werden in der Regel nur REM-Aufnahmen von
Mikrostrukturen dargestellt und der Zustand, bei dem die prozessbedingten Poren
verschwinden, als optimal herausgestellt [143, 144, 146, 155, 156, 158]. Ob der
Zustand, bei dem die prozessbedingten Poren verschwinden, nicht bereits eine
Uberfiillung der additiv gefertigten geschiumten Struktur darstellt, wurde bisher
in keiner Untersuchung geklart. In einigen Untersuchungen, in denen Bauteile
bzw. Probekorper dargestellt werden, ist eine deutliche Abweichung von der vor-
gegebenen Form und dem Gesamtvolumen zu erkennen [145-147, 153]. Diese
Nichtbeachtung einer moglichen Uberfiillung der additiv gefertigten geschium-
ten Struktur kann zu falschen Schlussfolgerungen hinsichtlich des Einflusses der
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2.5 Schéumen in der kunststoffbasierten additiven Fertigung

Prozessparameter auf den Aufschiumgrad fithren. So stellten Andersson et al.
bei Verwendung von TEMs ab einer Diisentemperatur von 230 °C eine Verrin-
gerung des Aufschdumgrads fest, die mit einer zunehmenden Destabilisierung
der Schaumstruktur begriindet wurde [147]. In dieser Untersuchung wurden ei-
nige Probekorper gezeigt, die eine deutliche Uberfiillung aufwiesen. Dies wur-
de von Andersson et al. auch nicht verschwiegen, sondern bewusst vernachlés-
sigt [147]. Die Verringerung des Aufschaumgrads konnte daher auch durch den
Einfluss der additiven Fertigung auf den Prozess des Schiumens erklirt werden
(s. Kapitel 2.5.2). Auch in der Untersuchung von Kalia und Ameli stellt sich die
Frage, ob bei Verwendung von TEMs ab einer Diisentemperatur von 200 °C der
Aufschdumgrad und die Grofe der Schaumblasen wirklich konstant bleiben, nur
weil die Diisentemperatur zu hoch eingestellt ist [143]. Bei dieser Diisentempe-
ratur sind in den REM-Aufnahmen der Mikrostrukturen keine prozessbedingten
Poren mehr erkennbar und oberhalb dieser Diisentemperatur findet vermutlich
eine Uberfiillung der additiv gefertigten geschiumten Struktur statt. So konnte
in der Untersuchung von Pawar et al. mit Hilfe eines beheizbaren Mikroskops
gezeigt werden, dass fiir typische TEMs eine Destabilisierung der Schaumblasen
erst bei einer Temperatur von 250 °C einsetzt [145].

Neben der Frage, wie die Volumenzunahme der geschdaumten Kunststoffstringe
beriicksichtigt wird, stellt sich die weitere Frage, welchen Einfluss die Prozess-
parameter Schichthohe und Druckbahnbreite auf den Fiillgrad von additiv gefer-
tigten geschdumten Strukturen ausiiben. So konnte ein Einfluss der Prozesspa-
rameter Schichthohe und Druckbahnbreite auf den Fiillgrad additiv gefertigter
nicht geschdumter Strukturen nachgewiesen werden (s. Kapitel 2.1.5). Eine Be-
einflussung des Fiillgrads und damit auch der Schaumblasen durch die beiden
Prozessparameter kann daher als wahrscheinlich angesehen werden, zumal in
einigen Untersuchungen erste Hinweise gefunden wurden, dass die additive Fer-
tigung den Prozess des Schiaumens beeinflusst (s. Kapitel 2.5.2). Ein moglicher
Einfluss der Druckbahnbreite auf den Fiillgrad additiv gefertigter geschdumter
Strukturen wurde bisher jedoch nicht untersucht. Hinsichtlich eines moglichen
Einflusses der Schichththe wird von Pawar et al. vermutet, dass eine geringe
Schichthohe zu einer hoheren Verformung des Kunststoffstranges sowie zu ei-
nem hoheren Wirmeeintrag durch die Diise in den Kunststoffstrang fiihren sollte,
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wodurch das Kollabieren von Schaumblasen begiinstigt wird [145]. Der Einfluss
der Schichthohe auf den Aufschiumgrad additiv gefertigter Strukturen wurde
bisher nur von Zhang et al. untersucht [158]. Sie konnten feststellen, dass mit
steigender Schichthohe eine Vergroflerung des Aufschdumgrads auftrat. Dabei
blieb die GroBe der prozessbedingten Poren, die aus REM-Aufnahmen ermittelt
wurde, fiir alle Schichthohen annihernd konstant. Weiterhin wurde festgestellt,
dass mit steigender Schichthohe die Dicke der kompakten Randschicht um die
einzelnen Kunststoffstringe abnahm und der Kern dieser Kunststoffstringe eine
hohere Porositit aufwies. Dieser Einfluss wurde zum einen mit der Verdnderung
des Volumenstroms begriindet, der bei groen Schichththen zunimmt, zu einer
Verkiirzung der Verweildauer des Kunststoffs in der Diise fithrt und damit einer
moglichen Destabilisierung von Schaumblasen entgegenwirkt (s. Kapitel 2.5.2).
Zum anderen wurde angefiihrt, dass die Verformung der Kunststoffstringe bei
groflen Schichthohen geringer ausfillt, was einer moglichen Destabilisierung der
Schaumstruktur entgegenwirkt. Insgesamt ist jedoch festzustellen, dass mogliche
Einfliisse der Prozessparameter Schichthohe und Druckbahnbreite auf die Volu-
menfiillung additiv gefertigter geschdumter Strukturen bisher kaum Gegenstand
von Untersuchungen waren.

2.6 Offene Fragestellungen

Das in situ Schdumen mit dem FFF-Verfahren stellt unter allen MEX-Verfahren
den bisher einzigen Ansatz zur Herstellung von additiv gefertigten geschiumten
Strukturen dar. Dementsprechend gibt es bisher keine Untersuchungen, die sich
mit dem in situ Schdumen mit dem AKF-Verfahren befassen. Schon allein daraus
ergibt sich eine Forschungsliicke fiir das AKF-Verfahren, aus der sich eine Reihe
von Forschungsfragen ableiten lassen. Dariiber hinaus ergeben sich aber auch aus
den bisherigen Untersuchungen zum in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren
weitere Fragestellungen hinsichtlich des Prozessverstdndnisses und einer geeig-
neten Volumenfiillung von additiv gefertigten geschdumten Strukturen. Die bis-
herigen Ergebnisse zum in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren zeigen, dass
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es sich hierbei um ein junges Forschungsfeld handelt, in dem derzeit die Ent-
wicklung verschiedener Ansitze zur Herstellung additiv gefertigter geschdum-
ter Strukturen sowie die Untersuchung des Einflusses der Prozessparameter auf
diese Strukturen im Vordergrund stehen. So konnte in vielen Untersuchungen
gezeigt werden, dass ein in situ Schdumen mit dem FFF-Verfahren sowohl mit
TEMs, als auch mit chemischen und physikalischen Treibmitteln moglich ist. Je-
der dieser unterschiedlichen Ansitze bringt zum Teil eigene Herausforderungen
mit sich, wie beispielsweise den stetigen Gasverlust physikalischer Treibmittel
aus den Filamenten nach der Entnahme aus dem Autoklaven oder das vorzeiti-
ge Schiaumen des Treibmittels wihrend des Compoundierprozesses. Allen die-
sen Ansitzen ist jedoch gemeinsam, dass der Prozess des Schiumens mit der
Nukleierung und dem Wachstum der Schaumblasen relativ sicher in dem Be-
reich der Diise beginnt, in dem der Kunststoff aufgeschmolzen wird. Dies hat zur
Folge, dass der Aufschdumgrad der Kunststoffstringe vom Volumenstrom und
der Druckgeschwindigkeit abhingt. Im Vergleich zum FFF-Verfahren steht beim
AKF-Verfahren die Polymerschmelze in der Diise jedoch unter hohem Druck,
sodass sich nach géngiger Theorie zur Loslichkeit von Gasen bis zum Austragen
des Kunststoffs aus der Diise ein Einphasengemisch ausbilden konnte. Daraus
ergeben sich die beiden Forschungsfragen:

F 1) Lost sich das durch die chemische Reaktion abgespaltene Gas innerhalb der
Diise vollstindig in der Polymerschmelze?

F 2) Lisst sich auch beim in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren eine Ab-
hingigkeit des Aufschaumgrads vom Volumenstrom feststellen?

Dariiber hinaus wurde in einigen Untersuchungen zum in situ Schiumen mit dem
FFF-Verfahren eine Abhingigkeit des Aufschdumgrads von der Diisentempera-
tur als auch dem Massenanteil des Treibmittels festgestellt. Diese beiden Abhin-
gigkeiten wurden bisher hinsichtlich der Physik des Schiumens nicht néher un-
tersucht. Daraus lassen sich wiederum folgende Forschungsfragen fiir das AKF-
Verfahren ableiten:
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F 3) Lisst sich auch beim in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren eine Ab-
hingigkeit des Aufschdumgrads von der Diisentemperatur und dem Mas-
senanteil des Treibmittels beobachten und wenn ja, wie wirken sich diese
Prozessparameter aus?

F 4) Auf welche Ursachen konnen solche Abhédngigkeiten zuriickgefiihrt wer-
den? Sind sie allein durch die Physik des Schaumens zu erkldren oder muss
auch die (temperaturbedingte) Schwindung des Kunststoffs aufgrund der
hohen Temperaturen und Driicke beriicksichtigt werden?

Mit Ausnahme der Untersuchungen, bei denen physikalische Treibmittel zur
Herstellung von additiv gefertigten geschdumten Strukturen verwendet wurden,
erfolgte die Bestimmung des Aufschiumgrads nur an additiv gefertigten ge-
schdumten Strukturen und nicht an frei extrudierten Kunststoffstringen. Aus die-
sem Grund ist es beim derzeitigen Stand der Forschung schwierig abzuschitzen,
ob die additive Fertigung einen destabilisierenden Einfluss auf die Schaumstruk-
tur ausiibt, auch wenn einige Untersuchungen darauf hindeuten. Aus methodi-
scher Sicht lassen sich daher weitere Forschungsfragen formulieren:

F5) Kann durch die kombinierte Charakterisierung des Aufschdumgrads von
frei extrudierten Kunststoffstringen bzw. beim AKF-Verfahren von Trop-
fenketten und additiv gefertigten geschdumten Strukturen ein tieferes Pro-
zessverstindnis aufgebaut werden?

F 6) Kann durch diese kombinierte Charakterisierung ein destabilisierender Ein-
fluss der additiven Fertigung auf die Schaumstruktur beobachtet werden?

Mit diesen beiden Forschungsfragen ist auch verbunden, wie eine geeignete Vo-
lumenfiillung fiir additiv gefertigte geschdumte Strukturen aussehen konnte. Hier
lasst sich eine grofe Forschungsliicke identifizieren. In einigen Untersuchungen
wurde nicht beriicksichtigt, dass sich additiv gefertigte geschdumte Strukturen
bereits im Bereich der Uberfiillung befanden. Zudem wurden Strukturen als op-
timal bezeichnet, bei denen qualitativ keine prozessbedingten Poren mehr vor-
handen waren. Allerdings wurde bisher keine systematische Untersuchung der
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Volumenfiillung durchgefiihrt, sodass nicht ausgeschlossen werden kann, dass
ein Verschwinden der prozessbedingten Poren gar nicht einem optimalen Zu-
stand der Volumenfiillung entspricht. Daraus lassen sich abschlieBend weitere
Forschungsfragen fiir die vorliegende Arbeit ableiten:

F 7) Wie kann eine unterschiedliche Volumenfiillung bei additiv gefertigten ge-
schdumten Strukturen charakterisiert werden und sind in verschiedenen Be-
reichen der Volumenfiillung unterschiedliche Einfliisse auf den Prozess des
Schiumens zu beobachten?

F 8) Welche Prozessparameter beeinflussen die Volumenfiillung und wie kann
ihr Einfluss begriindet werden?

F 9) Wie konnte eine erstmalige analytische Modellierung der Volumenfiillung
im AKF-Verfahren fiir additiv gefertigte geschdumte und nicht geschiumte
Strukturen umgesetzt werden?

Die im Rahmen dieser Arbeit erzielten Ergebnisse zur Prozess- und Werkstoff-
charakterisierung von additiv gefertigten geschaumten und nicht geschdumten
Strukturen sollen, eingebettet in den bisherigen Stand der Forschung und die
Grundlagen der additiven Fertigung sowie der Physik des Schiumens, zur Be-
antwortung der aufgestellten Forschungsfragen beitragen.

61






3 Kunststoff, Treibmittel und
Probekorperformen

Zur Herstellung von additiv gefertigten geschaumten Strukturen aus dem thermo-
plastischen Kunststoff Acrylnitril-Butadien-Styrol wurde ein chemisches Treib-
mittel eingesetzt. Dieses chemische Treibmittel ist ein Bestandteil eines kom-
merziell erhiltlichen Masterbatchs, der dem thermoplastischen Kunststoff in
Form von Granulat zugemischt wurde. Nachfolgend werden der thermoplasti-
sche Kunststoff als auch der Masterbatch mit enthaltenem chemischen Treibmit-
tel beschrieben. Ebenfalls werden die Probekorperformen aufgefiihrt, die fiir die
Prozess- und Werkstoffcharakterisierung von additiv gefertigten geschaumten als
auch nicht geschdumten Strukturen genutzt wurden.

3.1 Kunststoff Acrylnitril-Butadien-Styrol

Der thermoplastische Kunststoff Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS) ist aus den
drei im Namen enthaltenen Monomeren Styrol, Butadien und Acrylnitril aufge-
baut. Es handelt sich um ein Copolymer, bei dem an eine Polybutadien-basierte
Hauptkette das Copolymer Styrol-Acrylnitril (SAN) aufgepfropft wird. Auf-
grund des grofleren Gesamtanteils von SAN am Kunststoff ABS liegt das Pfropf-
copolymerisat aus Polybutadien und SAN in der Regel als Mikrophasensepara-
tion in einer Matrix aus SAN vor. Innerhalb gewisser Grenzen sind die Anteile
der eingesetzten Monomere bei der Polymerisation von ABS variabel. Zur Ein-
grenzung der Materialeigenschaften und zur Ableitung von Prozessparametern
ist daher eine genaue Herstellerbezeichnung unerlésslich.
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Abbildung 3.1: Spezifisches Volumen von ABS fiir unterschiedliche Driicke in Abhéngigkeit der
Temperatur [161]. Das spezifische Volumen ist der Kehrwert der Dichte.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ABS mit der Bezeichnung Terluran GP-35
des Unternehmens INEOS Styrolution Group GmbH genutzt, dass im Folgen-
den weiterhin verkiirzt als ABS bezeichnet wird. Es handelt sich hierbei um
einen leicht flieBenden Spritzgusstyp, der unterhalb des Glasiibergangs als amor-
pher Kunststoff vorliegt. Laut Datenblatt des CAMPUS-Informationssystems
der Chemie Wirtschaftsforderungsgesellschaft GmbH hat ABS bei Laborbedin-
gungen eine Dichte von 1,04 gcm™> [161]. Diese Dichte konnte durch eigene
Messungen an Granulat-K&rnern verifiziert werden.

Innerhalb des AKF-Verfahrens ist der zu schiumende Kunststoff groen Druck-
und Temperaturdnderungen ausgesetzt. Daher ist fiir eine Prozesscharakterisie-
rung des in situ Schiumens mit dem AKF-Verfahren die Kenntnis des spezifi-
schen Volumens in Abhédngigkeit des Drucks und der Temperatur unerldsslich.
Abbildung 3.1 stellt fiir ABS in einem pvT-Diagramm das spezifische Volumen
in Abhingigkeit des Drucks und der Temperatur dar. Eine Erhohung des Drucks
fiihrt zu einer Verringerung des spezifischen Volumens wihrend eine Tempera-
turerhohung das spezifische Volumen vergrofiert. Oberhalb des Glasiibergangs
(bei 1bar Umgebungsdruck etwa bei 90°C) ist die temperaturbedingte Ande-
rung des spezifischen Volumens grofer als unterhalb des Glasiibergangs. Des
Weiteren wurden rheologische Kennwerte wie die Scherviskositidt von ABS in
Abhingigkeit der Schergeschwindigkeit und Temperatur im Rahmen dieser Ar-
beit bestimmt. Diese sind unter den Ergebnissen in Kapitel 6.3 zu finden.

Zur Eingrenzung geeigneter Prozesstemperaturen fiir die additive Fertigung sind
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Abbildung 3.2: Zwei thermische Analysen von ABS. Als Spiilgas wurde Stickstoff verwendet. In
(a) ist die Massenidnderung und in (b) der spezifische Wéarmestrom innerhalb eines
untersuchten Temperaturbereichs bei konstanter Temperaturiinderung (10 Kmin™!)
dargestellt. Prinzipiell geeignete Temperaturbereiche fiir die additive Fertigung mit
dem AKF-Verfahren sind grau hinterlegt.

thermischen Analysen hinsichtlich der Massendnderung sowie des abgegebe-
nen und aufgenommenen Wirmestroms in Abhédngigkeit der Temperatur bzw.
Temperaturdnderung von Interesse. Solche Analysen konnen iiber eine ther-
mogravimetrische Analyse (TGA) und eine dynamische Differenzkalorimetrie
(engl.: Differential Scanning Calorimetry, DSC) durchgefiihrt werden. Abbil-
dung 3.2 (a) zeigt die Massendnderung von ABS bei konstanter Temperatur-
erh6hung im Temperaturbereich von 25°C bis 600°C. Die Massendnderung
wurde mithilfe der Thermo-Mikrowaage TG 209 F1 Iris des Unternehmens
NETZSCH-Geritebau GmbH im Rahmen einer TGA-Messung bestimmt. Zwi-
schen 25 °C bis 275°C (Grenze: 1,0 % Massenianderung) findet keine wesent-
liche Massenidnderung statt, weshalb ABS in diesem Bereich sicher verarbei-
tet werden kann. Uber 275 °C beginnt die Zersetzung des Kunststoffs. Abbil-
dung 3.2 (b) stellt den abgegebenen und aufgenommenen Wirmestrom von ABS
bei konstanter Temperaturerhohung und -absenkung im Temperaturbereich von
30°C bis 270 °C dar. Der spezifische Wiarmestrom wurde mithilfe des Analyse-
gerits DSC 1 Star System des Unternehmens Mettler-Toledo GmbH im Rahmen
einer DSC-Messung bestimmt. Der amorphe Kunststoff ABS hat seinen Glas-
tibergang bei etwa 100 °C und ist oberhalb von 150 °C flieBfiahig. Wesentliche
Unterschiede zwischen der ersten und zweiten Aufheizung liegen nicht vor. Aus
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den thermischen Analysen folgt fiir ABS ein fiir die additive Fertigung prinzipiell
geeigneter Temperaturbereich von 150 °C bis 275 °C. Das Maschinenbauunter-
nehmen ARBURG GmbH + Co KG gibt als Standarddiisentemperatur fiir ABS
im AKF-Verfahren 260 °C an.

Sowohl fiir das AKF-Verfahren als auch fiir das Mischen von ABS mit dem
Masterbatch wurde ABS-Granulat mit einer mittleren Korngro3e von 4 mm be-
schafft. ABS ist ein hygroskopischer Kunststoff, weshalb das Granulat vor der
Verarbeitung bei 80 °C fiir 2,5h in einem Drucklufttrockner des Unternehmens
LABOTEK DEUTSCHLAND GmbH mit Druckluft bei 7 bar getrocknet wurde.

3.2 Chemischer Treibmittel-Masterbatch

Die Nutzung von Masterbatches im Prozess des Schdumens setzt einen vorge-
schalteten Compoundierprozess voraus, der das chemische Treibmittel homogen
in einem plastifizierten Tragerpolymer verteilt. Es ist wichtig, die Zersetzung
des chemischen Treibmittels wihrend des Compoundierprozesses zu vermeiden.
Daher muss die Massetemperatur (Temperatur einer Polymerschmelze) des Tri-
gerpolymers deutlich unter der Zersetzungstemperatur des chemischen Treibmit-
tels liegen. Aufgrund der niedrigen Massetemperatur beim Compoundieren von
Weich-Polyethylen (engl.: Low-Density-Polyethylen, LDPE) wird dieser Kunst-
stoff hdufig als Triagerpolymer fiir Masterbatches verwendet.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Masterbatch Hydrocerol ITP 815 (CH815)
des Unternehmens Clariant International Ltd. genutzt, der als Trigerpolymer LD-
PE enthilt. Neben diesem Masterbatch wurden die weiteren Masterbatches Hy-
drocerol ITP 810 (CH810) und Hydrocerol ITP 818 (CH818) eingesetzt, die das-
selbe chemische Treibmittel enthalten, allerdings mit unterschiedlichen Treibmit-
telanteilen. Alle Masterbatches wurden 2019 erworben, bevor das Masterbatch-
Geschift 2020 an Avient Corporation verkauft wurde. In Tabelle 3.1 sind die
Treibmittel- und LDPE-Anteile der verwendeten Masterbatches aufgefiihrt.
Laut Datenblatt der Polymer-Service PSG GmbH enthalten die Masterbatches
ein endothermes chemisches Treibmittel, welches sich ab einer Temperatur von
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Tabelle 3.1: Ubersicht iiber die verwendeten Masterbatches. Weiterhin sind die prozentualen Anteile
von Treibmittel und LDPE im jeweiligen Masterbatch angegeben.

Masterbatch  Anteil Treibmittel Anteil LDPE

WT M in % WLDPE.M in %
CHS810[162] 5 95
CHS815 [163] 40 60
CHS818 [164] 65 35

160 °C zu zersetzen beginnt und fiir eine optimale Gasausbeute (vollstindige
Zersetzung) bis 220°C aufgeheizt werden muss [162-164]. Zur Vermeidung
von Gasverlusten darf die Temperatur in der Einzugszone der Plastifizierein-
heit 180 °C nicht iiberschreiten. Fiir das Thermoplast-SchaumspritzgieBen (TSG)
wird als Dosierempfehlung fiir alle verwendeten Masterbatches ein Masterbat-
chanteil von 0,1 % bis 3 % angegeben. Weitere Informationen zur genauen che-
mischen Zusammensetzung des Treibmittels und zur exakten Herstellerbezeich-
nung des LDPEs liegen nicht vor. Der Masterbatch CH815 hat unter Laborbedin-
gungen eine Dichte von (1,1604-0,011) gcm 3, wihrend ein generisches LDPE
laut Areerat et al. [109], Liang et al. [165], Zoller [166] und der Werkstoffda-
tenbank RIWETA 4.2 [167] der Kern GmbH eine Dichte von 0,917 gcm™> bis
0,92 gcm ™3 aufweist. Ohne die Herstellerbezeichnung des LDPEs zu kennen,
wird daher der Mittelwert von 0,918 gcm™ aller Dichteangaben verwendet. Im
Rahmen dieser Arbeit wurden rheologische Kennwerte bestimmt, die Aufschluss
tiber das FlieBverhalten des enthaltenen LDPEs geben konnen. Diese sind unter
den Ergebnissen in Kapitel 6.3 zu finden.

Das Schidumen mit einem chemischen Treibmittel setzt voraus, das die Prozes-
stemperaturen des zu schiumenden Kunststoffs und des Masterbatchs aufein-
ander abgestimmt sind. Abbildung 3.3 (a) zeigt die aus einer TGA-Messung
ermittelte Massendnderung fiir den Masterbatch CH815 bei konstanter Tempe-
raturerh6hung im Temperaturbereich von 25 °C bis 600 °C. Zusitzlich wurde
die TGA-Messung mit einem Massenspektrometer (MS) gekoppelt, sodass die
in der TGA freigesetzten Gase im MS identifiziert werden konnten. Neben der
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Abbildung 3.3: Zwei thermische Analysen des Masterbatchs CH815. Als Spiilgas wurde Stickstoff
verwendet. In (a) ist die Massendnderung sowie der Ionenstrom bestimmter Masse-
zu-Ladungs-Verhiltnisse m/z und in (b) der spezifische Wirmestrom innerhalb eines
untersuchten Temperaturbereichs bei konstanter Temperaturinderung (10 Kmin~')
dargestellt. Prinzipiell geeignete Temperaturbereiche, die zur Freisetzung von Gas
fiihren, sind grau hinterlegt.

Massenédnderung wird daher zusitzlich der aus dem MS ermittelte Ionenstrom
fiir bestimmte Masse-zu-Ladungs-Verhiltnisse m/z dargestellt. Dabei entspricht
mv/z 18 dem Molekiil Wasser (H,O) und mz 44 dem Molekiil Kohlenstoffdioxid
(CO»). Die Zuordnung der Masse-zu-Ladungs-Verhéltnisse zu bestimmten Mole-
kiilen erfolgte mithilfe der Massenspektrenbibliothek des NIST. Massenidnderung
und Ionenstrom wurden mithilfe der Thermo-Mikrowaage TG 209 F1 Iris und
dem Massenspektrometer QMS 403 C Aeolos des Unternehmens NETZSCH-
Geritebau GmbH bestimmt. Die Masse des Masterbatchs CH815 verringert sich
in zwei Stufen bei 150 °C und 190 °C um insgesamt 14,8 %, wobei die Gase H,O
und CO; freigesetzt werden. Eine weitere kleine Verringerung der Masse kann
bei etwa 290 °C beobachtet werden. Ab einer Temperatur von 380 °C (Gren-
ze: 1,0 % Massendnderung nach Peak bei 290 °C) beginnt die Zersetzung des
LDPEs. Abbildung 3.3 (b) stellt den abgegebenen und aufgenommenen Wir-
mestrom fiir den Masterbatch CH815 bei konstanter Temperaturerh6hung und
-absenkung im Temperaturbereich von 30°C bis 270°C dar. Der spezifische
Wirmestrom wurde mithilfe des Analysegeridts DSC 1 Star System des Unter-
nehmens Mettler-Toledo GmbH im Rahmen einer DSC-Messung bestimmt. Das
thermische Verhalten des Masterbatchs CH815 wird von seinem Tridgerpolymer
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3.3 Probekorperformen

LDPE und dem chemischen Treibmittel beeinflusst. Der Schmelzpunkt des teil-
kristallinen LDPEs liegt bei etwa 105 °C. Mithilfe der DSC-Messung lésst sich
zeigen, dass die Zersetzungsreaktion des chemischen Treibmittels in drei Stufen
aufgeteilt ist, die bei den Temperaturen 160 °C, 190 °C und 220 °C liegen. Die
Stufen bei 190 °C und 220 °C sind in der TG-MS schwer voneinander zu unter-
scheiden. Insgesamt entzieht die endotherme Zersetzungsreaktion dem LDPE et-
wa 205J g~ ! und ist nach einmaligen Aufheizen vollstindig abgeschlossen. Aus
den thermischen Analysen folgt, dass der Masterbatch CH815 fiir eine optimale
Gasausbeute mindestens auf 220 °C erwidrmt werden muss und zur Vermeidung
der Zersetzung von LDPE maximal auf 380 °C erwidrmt werden darf.

Wie auch der thermoplastische Kunststoff ABS wurde der Masterbatch in Form
von Granulat mit einer mittleren Korngrofe von 3,5 mm beschafft. Da die Was-
seraufnahme des enthaltenen LDPEs vernachlissigt werden kann, wurde das
Masterbatch-Granulat vor der Verarbeitung nicht getrocknet.

3.3 Probekorperformen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden fiir die Prozess- und Werkstoffcharakterisie-
rung des in situ Schiumens mit dem AKF-Verfahren drei verschiedene Probe-
korperformen verwendet, die in Abbildung 3.4 und 3.5 darstellt sind. Zum einen
wurde fiir die Prozesscharakterisierung die Form einer frei extrudierten Tropfen-
kette gewaihlt (s. Abbildung 3.4 (a)) und zum anderen fiir die tibergreifende Cha-
rakterisierung von additiv gefertigten geschiumten und nicht geschdumten Struk-
turen die Form eines Quaders (s. Abbildung 3.4 (b)). Dariiber hinaus wurde fiir
eine abschlieBende reine Werkstoffcharakterisierung an Demonstratorbauteilen
die Form eines Lasthakens ausgewdhlt (s. Abbildung 3.5). Die kleinste Einheit
im Slicing-Prozess ist eine einzelne Druckbahn, auf der im AKF-Verfahren Trop-
fenketten abgelegt werden. Eine vergleichbare Probekorperform kann in den frei
extrudierten Tropfenketten gefunden werden. Tropfenketten bestehen aus ein-
zelnen, miteinander verbundenen Kunststofftropfen bestimmter Linge und be-
stimmten Volumens. Mit Hilfe von frei extrudierten Tropfenketten konnen lokale
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Abbildung 3.4: Schematische Darstellung der beiden am haufigsten verwendeten Probekdrperfor-
men. In (a) die frei extrudierte Tropfenkette und in (b) der additiv gefertigte Quader.
Wesentliche Merkmale fiir die beiden Probekorperformen sind angegeben.

Eigenschaften wie beispielsweise der Aufschiumgrad von geschdaumten Kunst-
stofftropfen bestimmt werden. Ohne Uberlagerung mit dem Prozess der additiven
Fertigung ist eine genaue Charakterisierung des Schiumens des thermoplasti-
schen Kunststoffs moglich. Es wurden Tropfenketten mit einer Linge von etwa
2m hergestellt. Die Herstellung einer frei extrudierten Tropfenkette mit dieser
Lénge dauert nur 20s bis 60 s, weshalb eine Beurteilung, ob der Prozess des
Schaumens stationir ablduft, an dieser Probekorperform nur bedingt moglich ist.
Durch die Probekorperform des Quaders konnen globale Eigenschaften wie die
Dichte von additiv gefertigten Strukturen bestimmt werden, wodurch beispiels-
weise die Wechselwirkung zwischen dem Prozess des Schiaumens und der addi-
tiven Fertigung untersucht werden kann. Die Quader wurden mit einer Grund-
flache von 16 mm x 20 mm und einer Hohe von 25 mm hergestellt. Dabei ist die
Aufbaurichtung entlang der Hohe orientiert, sodass in jeder Schicht die Grundfia-
che gefiillt wird. Im Slicing-Prozess wurde die Anzahl der Randdruckbahnen auf
Eins und die Fiillung auf ein +45° gradliniges Muster mit einem Slicer-Fiillgrad
von 100 % gesetzt. Weitere Parameter des Slicing-Prozesses sind in Kapitel 4.2
aufgefiihrt. Die Dauer der Probekorperherstellung liegt bei dieser Grofie der Qua-
der zwischen 30 min bis 120 min, sodass anhand dieser Probekorperform beur-
teilt werden kann, ob der Prozess des Schiumens stationir ablauft.

Die Probekorperform des Lasthakens ermoglicht eine bauteilnahe mechanische
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Abbildung 3.5: Schematische Darstellung der Probekorperform des Lasthakens. In (a) sind die we-
sentlichen Merkmale und Hauptabmessungen des Lasthakens angegeben, wihrend
in (b) innerhalb einer beliebig gewéhlten Schnittebene seine Aufteilung in einen
Oberflachen- und einen Kernbereich dargestellt ist. Je nach Untersuchungsziel wei-
sen die beiden Bereiche unterschiedliche additiv gefertigte Strukturen auf.

Priifung von additiv gefertigten Strukturen. Dabei konnen die Ergebnisse aus
der Prozess- und Werkstoffcharakterisierung der beiden anderen Probekorperfor-
men genutzt werden, um additiv gefertigte Strukturen innerhalb eines Lasthakens
optimal herzustellen. Es wurden Lasthaken mit der in DIN 7540 beschriebenen
Probekorperform Nr. 19 [168] hergestellt, deren Hauptabmessungen in Abbil-
dung 3.5 (a) dargestellt sind. Dabei wurde die Aufbaurichtung entlang der Dicke
der Lasthaken orientiert, wobei abweichend von DIN 7540 aufgrund der geo-
metrischen Einschrinkungen der additiven Fertigung eine konstante Dicke von
13 mm in Aufbaurichtung eingestellt wurde. Das Gesamtvolumen der Lasthaken
wurde in einen Oberflichen- und einen Kernbereich unterteilt, wobei der Ober-
flichenbereich aus einer additiv gefertigten nicht geschdumten Struktur und der
Kernbereich je nach Untersuchungsziel aus einer additiv gefertigten geschdaumten
oder nicht geschdumten Struktur bestand. Diese Aufteilung in einen Oberflichen-
und Kernbereich ist in Abbildung 3.5 (b) dargestellt. Als Wanddicke fiir den
Oberflichenbereich wurde 1,5 mm gewéhlt. Im Slicing-Prozess wurde fiir beide
Bereiche, den Oberflichenbereich und den Kernbereich, die Anzahl der Rand-
druckbahnen auf Eins und die Fiillung auf ein +45° gradliniges Muster gesetzt.

71



3 Kunststoff, Treibmittel und Probekorperformen

Der Slicer-Fiillgrad betrug im Oberflichenbereich fiir alle Lasthaken 100 %, wih-
rend er im Kernbereich in Abhédngigkeit vom Untersuchungsziel auch reduziert
wurde. Weitere Parameter des Slicing-Prozesses sind in Kapitel 4.2 aufgefiihrt.
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4 Prozess des in situ Schaumens
mit dem AKF-Verfahren

Aufbauend auf dem in Kapitel 2.1.2 beschriebenen AKF-Verfahren wurde ein
Prozess entwickelt, der das in situ Schdumen wiéhrend der additiven Fertigung er-
moglicht. Dazu wurden Masterbatches, die ein chemisches Treibmittel enthalten,
mit dem zu schdumenden Kunststoff gemischt. Nachfolgend werden die verwen-
dete Anlage fiir die additive Fertigung und der Prozessablauf zur Herstellung von
additiv gefertigten geschiumten Strukturen beschrieben. Ebenfalls wird das Pro-
zessparameterspektrum eingefiihrt, welches sowohl die im Rahmen der Prozess-
und Werkstoffcharakterisierung variierten Prozessparameter als auch die kon-
stanten Prozessparameter enthilt.

4.1 Verwendete Anlage und Prozessablauf

Anlage fiir die additive Fertigung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Anlage Freeformer 200-3X des Maschinen-
bauunternehmens ARBURG GmbH + Co KG mit der Firmwareversion V1.240
eingesetzt. Der Freeformer 200-3X besitzt zwei separat ansteuerbare Aggregate
bestehend aus einer Austragseinheit und Plastifiziereinheit. Eine schematische
Darstellung eines solchen Aggregats findet sich in Abbildung 2.1. Die Austrags-
einheit besteht wiederum aus einer beheizbaren Diise mit einem innen liegenden
Nadelverschluss. Verwendet wurde eine Diise mit einem Bohrungsdurchmesser
von 200 um. Mithilfe eines uCT-Scans, der mit dem YXLON Precision uCT des
Unternehmens Comet Yxlon GmbH erstellt wurde, konnte fiir die Diisenbohrung
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Abbildung 4.1: Schnecke der Plastifiziereinheit des Freeformers 200-3X. In diesem ausgebauten
Zustand ist keine Riickstromsperre eingeschraubt. Granulatkorner des Masterbatchs
CH815 und des thermoplastischen Kunststoffs ABS zum Grofenvergleich. Die mitt-
lere KorngroBe des ABS-Granulats betrégt etwa 4 mm und die des CH815-Granulats
etwa 3,5 mm.

eine Linge von etwa 350 um ermittelt werden. Laut Spiller hebt sich der Nadel-
verschluss wihrend des Austragens von Kunststoff nur etwa 11 um an, wodurch
zwischen Nadelverschluss und Diisenwand ein kleiner ringformiger Spalt ent-
steht [169]. Die Diise offnet und schliefit sich wihrend der additiven Fertigung
mit einer variablen Verschlussfrequenz. Hierbei bleibt jedoch die Zeitspanne,
innerhalb derer der Nadelverschluss ge6ffnet und geschlossen wird, gemal3 der
Firmware der Anlage konstant bei 2,2 ms. Die beiden Austragseinheiten ragen in
einen beheizbaren Bauraum, in dem sich der in drei Raumrichtungen bewegliche
Bauteiltriger befindet. Eine Umluftheizung sorgt fiir eine konstante Lufttempera-
tur im Bauraum. Die Plastifiziereinheit besteht aus einem beheizbaren Massezy-
linder und einer Schnecke mit eingeschraubter Riickstromsperre. Der Massezy-
linder des Freeformers 200-3X weist zwei separat ansteuerbare Heizzonen auf,
die den Schneckenvorraum und die Kompressionszone der Schnecke beheizen
und hat einen Innendurchmesser von 15 mm. Abbildung 4.1 zeigt die verbaute
Schnecke mit ihren drei vorhandenen Zonen sowie zur Veranschaulichung der
GroBenverhiltnisse einzelne ABS- und Masterbatch-Granulatkdrner zwischen
den Gewindeflanken. Im Vergleich zu groeren Spritzgussschnecken besitzt die
Schnecke des Freeformers 200-3X nur eine Einzugs- und Kompressionszone,
wihrend eine Homogenisier- bzw. Meteringzone aufgrund der kurzen Schne-
ckenlédnge praktisch nicht vorhanden ist. Wird die Schnecke beim Austragen von
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4.1 Verwendete Anlage und Prozessablauf

Kunststofftropfen vorwirts bewegt, betrigt die Konstante Ly (s. Kapitel 2.1.2)
zur Berechnung des vorgegebenen Tropfenvolumens exakt 0,001 15 um %",
Die Anlage unterscheidet mehrere Betriebsarten fiir den Austrag von Kunst-
stoff, von denen zwei von Interesse sind: Kunststoffaustrag fiir das Einregeln
des Massedrucks zur Gewibhrleistung eines konstanten Tropfenvolumens und
Kunststoffaustrag fiir die Herstellung von additiv gefertigten Strukturen. Die
im Rahmen dieser Arbeit hergestellten frei extrudierten Tropfenketten wurden
mit der ersten Betriebsart erzeugt, wihrend die additiv gefertigten Quader mit
der zweiten Betriebsart hergestellt wurden. Lasthaken fiir eine abschliefende
reine Werkstoffcharakterisierung wurden ebenfalls mit der zweiten Betriebsart
erzeugt. Zwischen den beiden Betriebsarten unterscheidet sich die Steuerung des
Nadelverschlusses. Wihrend die Verschlussfrequenz in der zweiten Betriebsart
variiert, um unterschiedliche Druckgeschwindigkeiten zu ermdoglichen, ist die
Verschlussfrequenz in der ersten Betriebsart konstant.

Der G-Code fiir die Herstellung der additiv gefertigten Strukturen wurde mit dem
Slicer ARBURG Freeformer v2.31 erzeugt und im Anschluss auf die Anlage ge-
laden.

Prozessablauf des in situ Schdumens

Der Prozessablauf zur Herstellung von Probekorpern gliedert sich in mehrere
Schritte: Der Slicing-Prozess, die Erzeugung der Granulatmischungen, die In-
betriebnahme der Anlage, die Verwendung der ersten Betriebsart fiir den Re-
gelvorgang und die Herstellung von frei extrudierten Tropfenketten sowie die
Verwendung der zweiten Betriebsart fiir die Herstellung von additiv gefertigten
Quadern und Lasthaken. Alle diese Schritte sind in Abbildung 4.2 schematisch
dargestellt. Gestartet wird mit der Erzeugung eines G-Codes im Slicer, der fiir
die Herstellung additiv gefertigter Strukturen benétigt wird. Hierbei fiihrt eine
Variation der Prozessparameter Schichthohe und Formfaktor zu unterschiedli-
chen G-Codes. Unabhingig von der Probekorperform wird im Anschluss eine
Mischung aus dem ABS- und Masterbatch-Granulat erzeugt. Entsprechend dem
angestrebten Masterbatchanteil an der Gesamtmischung (s. Kapitel 4.2) miissen
die Granulat-Mengen von ABS und Masterbatch separat abgewogen und wih-
rend des Zusammenschiittens sowie durch anschlieBendes Riithren und Schiitteln
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Abbildung 4.2: Schematische Darstellung der einzelnen Schritte im Prozessablauf des in situ Schiu-
mens mit dem AKF-Verfahren. 1. Slicing-Prozess, 2. Erzeugung von Granulatmi-
schungen, 3. Inbetriebnahme der Anlage, 4. Regelvorgang mit erster Betriebsart und
Herstellung von frei extrudierten Tropfenketten, 5. Herstellung von additiv gefertig-
ten Quadern und Lasthaken mit zweiter Betriebsart.

manuell miteinander vermischt werden. Anhand von eingefarbten Granulatkor-
nern konnte im Vorfeld gezeigt werden, dass dieser Vorgang relativ homogene
Granulatmischungen hervorbringt, soweit dies im Rahmen der geringen Anzahl
von Granulatkornern des Masterbatchs moglich ist. Fiir einen Masterbatchan-
teil von 6 % des Masterbatchs CH815 zeigt Abbildung 4.3 die Verteilung der
Masterbatch-Granulatkdrner in der Granulatmischung. Sollten entsprechend dem
Untersuchungsziel ausschlielich nicht geschdaumte Probekorper hergestellt wer-
den, wurde der Schritt zur Erzeugung einer Granulatmischung ausgelassen. Im
ndchsten Schritt wird die Anlage fiir den Betrieb vorbereitet. Es ist sicherzustel-
len, dass jeglicher in der Anlage verbliebene Kunststoff entfernt und die Granul-
atmischung in den Trichter gefiillt wird und dass die in Kapitel 4.2 aufgefiihr-
ten Prozessparameter korrekt eingestellt sind. AnschlieBend wird die Plastifizier-
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Granulatmischung

Abbildung 4.3: Alle Granulatkorner wurden eingefirbt, um die Verteilung des Masterbatch-
Granulats in der Granulatmischung aus ABS- und Masterbatch-Granulat sichtbar zu
machen. Die Granulatkdrner des Masterbatchs CH815 sind rot und die des thermo-
plastischen Kunststoffs ABS blau eingefirbt.

und Austragseinheit mindestens sechsmal bzw. etwa 5 min gespiilt. Wihrend des
Spiilens verharrt der Nadelverschluss der Diise dauerhaft in einer gedffneten Po-
sition und beim Aufdosieren bewegt sich die Schnecke um einen Dosierweg von
15 mm zuriick. Der Vorgang des Spiilens fiihrt zu einer gleichméBigen Fiillung
der Plastifiziereinheit mit Kunststoff. Im vorletzten Schritt wird die erste Be-
triebsart der Anlage genutzt, um geeignete Regelparameter fiir einen konstanten
Volumenstrom bzw. ein konstantes Tropfenvolumen zu finden. Nach Erreichen
eines konstanten Tropfenvolumens konnen Probekorper in Form von frei extru-
dierten Tropfenketten hergestellt werden, wobei der Regelvorgang bei jeder An-
derung von Prozessparametern wiederholt erfolgen muss. Die Herstellung von
additiv gefertigten Quadern sowie additiv gefertigten Lasthaken kann im letz-
ten Schritt nach dem Regelvorgang unter Verwendung der zweiten Betriebsart
gestartet werden. Die additiv gefertigten Quader und Lasthaken werden einzeln
hergestellt und zwischen den einzelnen Fertigungszyklen wird die Plastifizier-
und Austragseinheit mindestens dreimal gespiilt.

4.2 Prozessparameterspekirum

Das in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren bietet ein weites Spektrum an
Prozessparametern. Dieses Spektrum kann in verschiedene Bereiche unterteilt
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werden, die von den Prozessparametern des Slicers und der Anlage bis hin zu
den Prozessparametern reichen, die durch das in situ Schdaumen neu hinzukom-
men. Im Vorfeld durchgefiihrte Untersuchungen fiihrten zu einer Auswahl von
Prozessparametern, die im Rahmen dieser Arbeit variiert wurden. Tabelle 4.1
gibt eine Ubersicht iiber diese Prozessparameter.

Tabelle 4.1: Ubersicht iiber die variierten Prozessparameter des in situ Schiumens mit dem AKF-
Verfahren. Die Einteilung folgt den Kategorien Slicer, Anlage und in situ Schdumen.

Prozessparameter Symbol Wert Einheit

5 Schichthohe LT 150; 200; 250 um

é Formfaktor DAR 1,1; 1,4; 1,7 -
Fiillgrad Slicer QA Slic 100; 74,5 %
Austrag DR 25 bis 155 %

[$]

%0 Massezylinder-Temperatur-1 Ty, 140; 170; 200; 220 °C

é Massezylinder-Temperatur-2 Tz, 170; 200; 220; 250 °C
Diisentemperatur 5 210 bis 270 °C
Masterbatch - CHS810; CHS815; -

g CHS18

§ Masterbatchanteil CH810 wensilo 48 %

& Masterbatchanteil CH815 WCHS15 0;2;6;10; 14 %
Masterbatchanteil CH818 WCHS18 3,7, 10,3 %

Schichthohe, Formfaktor, Austrag und Slicer-Fiillgrad

Eine ausfiihrliche Beschreibung der drei Prozessparameter Schichththe, Form-
faktor und Austrag kann in Kapitel 2.1.2 gefunden werden. Da diese Prozesspa-
rameter einen entscheidenden Einfluss auf die Fiillung einer Schicht und damit
auf die Dichte einer additiv gefertigten Struktur haben, kann durch ihre Variati-
on der Fiillgrad von geschdumten und nicht geschiumten Strukturen untersucht
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und miteinander verglichen werden. Der Wertebereich einzelner Prozessparame-
ter wurde anhand von Vorversuchen so festgelegt, dass die Haftung zwischen
den einzelnen Schichten bei jedem Parametersatz gewéhrleistet ist. Der Parame-
tersatz fasst die drei Prozessparameter Schichthohe, Formfaktor und Austrag als
Gruppe zusammen und verkiirzt die Schreibweise auf LT(x)DAR(y)DR(z), wo-
bei (x) fiir die Schichthohe in um, (y) fiir den zehnfachen Formfaktor und (z)
fiir den Austrag in % steht. Abgesehen von einer einzigen Untersuchung, bei der
ermittelt wurde, wie sich ein unterschiedlicher Kernbereich des Lasthakens auf
dessen maximale Tragkraft auswirkt, wurde der Slicer-Fiillgrad mit einem Wert
von 100 % so eingestellt, dass theoretisch ein maximaler Fiillgrad von 100 % er-
reicht werden kann. Eine ausfiihrliche Beschreibung des Slicer-Fiillgrads kann in
Kapitel 2.1.4 gefunden werden.

Prozesstemperaturen

Die Massezylinder-Temperatur-1 entspricht der Temperatur der Heizzone um die
Kompressionszone der Schnecke wihrend sich die Massezylinder-Temperatur-
2 auf die Temperatur der Heizzone des Schneckenvorraums und der Metering-
zone der Schnecke bezieht. Die Diisentemperatur gibt die Temperatur der Aus-
tragseinheit an. In Vorversuchen wurde festgestellt, dass die Diisentemperatur
einen groflen Einfluss auf den Aufschdumgrad von Kunststofftropfen hat. Fiir die
Massezylinder-Temperatur-2 und die Diisentemperatur wird aufgrund der ther-
mischen Analysen des thermoplastischen Kunststoffs ABS und des Masterbatchs
ein optimaler Temperaturbereich von 220 °C bis 275 °C angenommen (s. Ka-
pitel 3.1 und 3.2). Uberschreitet eine Prozesstemperatur den Toleranzbereich
von £5 °C, schaltet die Anlage den laufenden Prozess automatisch ab. Vorversu-
che haben gezeigt, dass die Massezylinder-Temperaturen nur einen geringen Ein-
fluss auf den Prozess der additiven Fertigung haben, weshalb die Massezylinder-
Temperaturen nur in einer Untersuchung variiert und ansonsten bei den vom Ma-
schinenbauunternehmen ARBURG GmbH + Co KG fiir ABS vorgeschlagenen
Werten von 17; = 170°C und Tz, = 200°C belassen wurden.
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Masterbatch und Masterbatchanteil

Die Angabe des Masterbatchs bezieht sich darauf, welche der drei in Tabel-
le 3.1 aufgefiihrten Masterbatches fiir die Mischungen mit dem thermoplasti-
schen Kunststoff ABS verwendet werden. Der Masterbatchanteil ist der auf die
Masse bezogene prozentuale Anteil des Masterbatchs an der Gesamtmischung
aus ABS und Masterbatch. Aus dem Masterbatchanteil ldsst sich wiederum der
Anteil des Treibmittels und des Trigerpolymers LDPE an der Gesamtmischung
vor der Verarbeitung berechnen. Vorversuche haben gezeigt, dass der Master-
batchanteil einen groBen Einfluss auf den Aufschiumgrad von Kunststofftropfen
hat. Die Variation des Masterbatchs ermoglicht es, den Einfluss von Treibmit-
tel und LDPE auf den Aufschiumgrad getrennt zu betrachten. Es wurde festge-
stellt, dass die im Datenblatt angegebenen Dosierempfehlungen (s. Kapitel 3.2)
fiir das in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren zu niedrig sind, sodass hohere
Masterbatchanteile gewihlt wurden. Fiir die Herstellung von additiv gefertigten
geschdumten Strukturen wurde nur der Masterbatch CH815 bei einem Master-
batchanteil von 6 % genutzt.

Neben diesen variierten Prozessparametern gibt Tabelle 4.2 eine Ubersicht iiber
weitere Prozessparameter des Slicers und der Anlage, die zur Einordnung der
Ergebnisse der Prozess- und Werkstoffcharakterisierung relevant sind, jedoch im
Rahmen dieser Arbeit nicht verindert wurden.

Weitere Prozessparameter des Slicers

Der Schwindungsfaktor des Slicers kompensiert die temperaturbedingte Schwin-
dung von additiv gefertigten Strukturen, nachdem diese aus dem beheizten Bau-
raum entfernt wurden. Da die Einhaltung eines bestimmten Volumens nicht
erforderlich ist, wurde der Wert auf Eins belassen (keine Kompensation). Das
Fiillungsmuster wurde so gewihlt, dass theoretisch ein maximaler Fiillgrad von
100 % erreicht werden kann. Die weiteren Prozessparameter Fiillungsorientie-
rung, Anzahl der Randdruckbahnen, Uberlappung zwischen Rand und Fiillung,
Druckgeschwindigkeit der Fiillung und Druckgeschwindigkeit des Rands wur-
den auf den fiir das AKF-Verfahren iiblichen Werten belassen.
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4.2 Prozessparameterspektrum

Tabelle 4.2: Ubersicht iiber die Prozessparameter des in situ Schiumens mit dem AKF-Verfahren,
die konstant gehalten wurden. Die Einteilung folgt den Kategorien Slicer und Anlage.

Prozessparameter Symbol Wert Einheit
Schwindungsfaktor SSlic 1 -
Fiillungsmuster - Gradlinig -

5 Fiillungsorientierung Of +45 °

%’ Anzahl Randdruckbahnen nR 1 -
Uberlappung Rand Fiillung ALRp 50 %
Druckgeschwindigkeit Fiillung Uf 65 mms~!
Druckgeschwindigkeit Rand UR 20 mms~!
Lufttemperatur Bauraum Ts 100 °C
Verschlussfrequenz (Betriebsart 1) f 143 Hz

o, Umfangsgeschwindigkeit uy 4 mmin~!

% Dosierweg Lpos 4 mm

< Staudruck Ps 50 bar
Dekompression Geschwindigkeit UDek 2 mms !
Dekompression Weg Lpek 5 mm

Weitere Prozessparameter der Anlage
Die Lufttemperatur im Bauraum wurde so gewihlt, dass sie etwa im Bereich des

Glasiibergangs von ABS liegt (s. Kapitel 3.1). Dadurch werden temperaturbe-

dingte geometrische Verformungen vermieden, die sich nachteilig auf die Werk-
stoffcharakterisierung auswirken konnen [170, 171]. Uberschreitet die Lufttem-

peratur den Toleranzbereich von £8 °C, schaltet die Anlage den laufenden Pro-

zess automatisch ab. Die Verschlussfrequenz (Beschreibung siehe Kapitel 2.1.2)

in der ersten Betriebsart, die Umfangsgeschwindigkeit der Schnecke, der Dosier-

weg und der Staudruck beim Dosieren von Kunststoff wurden auf den vom Ma-
schinenbauunternehmen ARBURG GmbH + Co KG fiir ABS angegebenen Stan-
dardwerten belassen. Die Umfangsgeschwindigkeit beeinflusst die Plastifizierzeit
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4 Prozess des in situ Schdumens mit dem AKF-Verfahren

und sollte nicht zu hoch gewihlt werden, da sonst die Homogenitit der Polymer-
schmelze negativ beeinflusst wird. Der Dosierweg ist der Weg, den die Schnecke
wihrend des Dosiervorgangs von der Nullposition bis zur Endposition zuriick-
legt. Gro3e Dosierwege erhohen die Verweildauer des Kunststoffs innerhalb des
Schneckenvorraums und kénnen damit zu einem stirkeren Abbau der Polymer-
ketten fithren. In beiden Betriebsarten betrigt die Zeitspanne fiir das Austragen
einer aufdosierten Kunststoffmenge bei dem gewihlten Dosierweg zwischen 90 s
bis 270 s (bei einem Austrag von 150 % bzw. 50 %). Die gesamte Verweildauer
des Kunststoffs ist jedoch lidnger, da sich innerhalb der Austragseinheit weite-
rer Kunststoff befindet [172]. Die Nutzung eines Staudruck trigt dazu bei, die
Homogenitit der Kunststoffschmelze zu verbessern.

Prozessparameter der Dekompression

Die Dekompression ist das aktive Zuriickziehen der Schnecke nach dem Dosie-
ren von Kunststoff, wodurch unter anderem der Druck im Schneckenvorraum
abgebaut wird. Dieser Vorgang wird beim TSG-Verfahren nicht angewendet, um
ein vorzeitiges Schiumen des aufdosierten Kunststoffs zu vermeiden [79, 173].
Allerdings hat sich in Vorversuchen gezeigt, dass die Riickstromsperre des Free-
formers 200-3X ohne Dekompression nicht zuverldssig schlieft, wodurch die Re-
gelung des konstanten Tropfenvolumens gestort wird. Deshalb wurde fiir das in
situ Schdumen mit dem AKF-Verfahren weiterhin eine Dekompression mit den
vom Maschinenbauunternehmen ARBURG GmbH + Co KG fiir ABS angegebe-
nen Standardwerten eingesetzt.
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5 Charakterisierungsmethoden

Das in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren wurde durch eine Prozess- und
Werkstoffcharakterisierung an Probekorpern auf Basis der im Kapitel 3.3 be-
schriebenen Probekorperformen umfassend untersucht. Nachfolgend werden die
Charakterisierungsmethoden beschrieben, die fiir die Prozess- und Werkstoff-
charakterisierung eingesetzt wurden. Die Reihenfolge der Auflistung bildet die
Grundlage fiir die Gliederung der nachfolgenden Ergebnisse.

5.1 Optische und infrarote
Hochgeschwindigkeits-Bildgebung

Hochgeschwindigkeitsaufnahmen im optischen und infraroten Spektrum des
Lichts, die den Austrag von Kunststoff aus der Diise zur Erzeugung von frei
extrudierten Tropfenketten zeigen, wurden mit der optischen Hochgeschwindig-
keitskamera (HGK) IDT Model Os8-S3 der Unternehmen IS-Imaging Solutions
GmbH sowie Integrated Design Tools, Inc. und der infraroten HGK ImagelR
9400 mit dem Mikroskopobjektiv M=1,0x des Unternehmens InfraTec GmbH
aufgenommen. Fiir die optische HGK wurde zur VergroBerung der Tropfenkette
und der Austrittséffnung der Diise einer Austragseinheit das Mikroskopobjektiv
Optem FUSION 125 des Unternehmens Qioptiq Photonics GmbH & Co. KG ge-
nutzt. Die leistungsstarke Beleuchtungseinheit Constellation 120E der Unterneh-
men, die auch die optische HGK vertreiben, wurde bei hohen Bildwiederholraten
fiir die Beleuchtung eingesetzt. Fiir die Erzeugung der HGK-Aufnahmen wurden
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5 Charakterisierungsmethoden

beide HGK-Systeme, bestehend aus HGK und Objektiv, auf Stativen vor der An-
lage platziert und die Objektive auf die Austrittsdffnung einer Diise fokussiert.
Bei beiden HGK-Systemen war der minimale Arbeitsabstand zwischen Objek-
tiv und Austrittsoffnung kleiner als der Abstand zwischen Austrittsoffnung und
Tiir des Bauraums. Dementsprechend blieb die Tiir wihrend der Erzeugung der
HGK-Aufnahmen getffnet und die Heizung des Bauraums abgeschaltet. Der Ar-
beitsabstand des optischen HGK-Systems betrug 190 mm und der des infraroten
HGK-Systems 40 mm. Fiir die optische HGK wurde eine Bildwiederholrate von
8000 Hz bei einer Belichtungszeit von 123 ps gewihlt, wihrend fiir die infrarote
HGK eine Bildwiederholrate von 622 Hz bei einer Belichtungszeit von 45 us ge-
wihlt wurde. Die Aufnahmedauer wurde so eingestellt, dass ein zum Beginn der
Aufnahme ausgetragener Kunststofftropfen am Ende der Aufnahme sicher das
Bild verlassen hat. Aufgrund des geringen Arbeitsabstands musste die infrarote
HGK schrig angeordnet werden, wodurch die vertikale Extrusionsrichtung der
Tropfenketten nicht in deren Schirfeebene lag. Aus diesem Grund und um die
Schwingungen der Tropfenketten zu reduzieren, wurden diese mit einer Pinzette
manuell gefiihrt und dabei leicht unter Spannung gesetzt.

Anschlieend wurden die beiden HGK-Aufnahmen auf unterschiedliche Weise
weiterverarbeitet und ausgewertet. Die optischen HGK-Aufnahmen wurden als
Einzelbilder exportiert und der Kontrast mit dem Bildverarbeitungsprogramm
Fiji verbessert. Mit Hilfe des bekannten Diisendurchmessers der Austragsein-
heit konnte die Auflosung bestimmt werden. Zeitabhingige Ereignisse wie das
Schiaumen von Kunststofftropfen wurden anhand von Forminderungen ermit-
telt. Beispielsweise wurde die Linge eines Tropfens iiber viele Einzelbilder
hinweg gemessen und das Ende eines Ereignisses mit dem Beginn einer kon-
stanten Lingeninderung verkniipft. Ziel der infraroten HGK-Aufnahmen war
die Bestimmung der Abkiihlgeschwindigkeit. Fiir eine korrekte Temperaturbe-
stimmung musste vor der Weiterverarbeitung der infraroten HGK-Aufnahmen
der Emissionsgrad bestimmt werden. Dieser wurde in der Software IRBIS 3.1
Professional des Unternehmens InfraTec GmbH anhand des ersten ausgetrage-
nen Kunststofftropfens ermittelt, indem die Temperatur dieses Tropfens mit der
Diisentemperatur gleichgesetzt wurde. Anschlielend wurden aus den infraroten
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5.2 Volumenbestimmung von Kunststofftropfen

HGK-Aufnahmen Einzelbilder mit Grauwerten exportiert, deren Grauwertska-
la einer Temperaturskala zugeordnet werden konnte. Jeweils zehn Einzelbilder
einer infraroten HGK-Aufnahme wurden mit dem Bildverarbeitungsprogramm
Fiji durch ein im Rahmen der Arbeit entwickeltes Skript ausgewertet. Eine An-
zahl von Kunststofftropfen wurde in einem Einzelbild manuell markiert, wobei
der erste Tropfen nach Verlassen der Diise ausgelassen wurde. Mit Hilfe eines
Schwellwerts nach der IsoData-Methode [174] wurden alle Tropfen automatisch
vom Hintergrund getrennt. AnschlieBend wurden die einzelnen Tropfen durch
eine Wasserscheidentransformation (engl.: Watershed Transformation) vonein-
ander getrennt und mit Hilfe von MorphoLibJ [175] jedem einzelnen Tropfen ei-
ne eindeutige Kennung zugewiesen. Anhand dieser eindeutigen Kennung konnte
aus allen Grauwerten innerhalb der einzelnen Tropfen ein mittlerer Grauwert be-
rechnet und mit Hilfe der Grauwertskala bzw. der Temperaturskala eine mittlere
Temperatur fiir einen einzelnen Tropfen bestimmt werden. Mit einer Zeitverzo-
gerung, die dem Kehrwert der Verschlussfrequenz entspricht, wurden die einzel-
nen Kunststofftropfen nacheinander ausgetragen. Somit konnte aus benachbarten
Kunststofftropfen und deren mittlerer Temperatur mit Hilfe der Verschlussfre-
quenz eine Abkiihlgeschwindigkeit berechnet werden.

5.2 Volumenbestimmung von
Kunststofftropfen

Das Volumen und die Linge von Kunststofftropfen einer frei extrudierten Trop-
fenkette wurden aus der projizierten Flidche einzelner Tropfen angenéhert. Hier-
fiir waurden zunéchst zehn lichtmikroskopische Aufnahmen entlang einer frei ex-
trudierten Tropfenkette mit dem digitalen Inversmikroskop Axiovert 200 MAT
des Unternehmens Carl Zeiss AG mit eingestellter Auflicht-Polarisation erzeugt.
Innerhalb des Bildverarbeitungsprogramms Fiji wurden die einzelnen Aufnah-
men durch ein im Rahmen der Arbeit entwickeltes Skript ausgewertet. Eine An-
zahl von Kunststofftropfen wurde in einer Aufnahme manuell markiert und diese
Tropfen wurden mit Hilfe eines Schwellwerts nach der IsoData-Methode [174]
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5 Charakterisierungsmethoden

automatisch vom Hintergrund getrennt. Auf diese Weise konnten die Gesamt-
flache und die Gesamtlinge der markierten Tropfen bestimmt werden. Aus der
bekannten Anzahl der Tropfen innerhalb der Auswahl folgte die gemittelte pro-
jizierte Fliache und Linge eines einzelnen Tropfens. Unter der Annahme einer
zylindrischen Form kann das Tropfenvolumen Vr nach

4
4Ly

Vr 5.1
mit der projizierte Fliche At und projizierte Linge Lt eines Tropfens berechnet
werden. Aus den zehn einzelnen lichtmikroskopischen Aufnahmen lésst sich der
Mittelwert und die Standardabweichung des Tropfenvolumens bestimmen. Die
Genauigkeit dieser Ndherung wurde in Vorversuchen anhand von Tropfenketten
aus dem thermoplastischen Kunststoff ABS bei verschiedenen Austrigen iiber-
priift. Dabei wurde das berechnete Tropfenvolumen mit einem nach dem Prinzip
von Archimedes bestimmten Volumen einer ganzen Tropfenkette bei bekannter
Tropfenzahl verglichen. Die Differenz zu dem nach dem Prinzip von Archimedes
ermittelten Tropfenvolumen betrug etwa £5 %.

5.3 Bestimmung der Scherviskositat

Die Scherviskositit von Polymerblends aus dem thermoplastischen Kunststoff
ABS und dem Masterbatch CH815* wurde bis zu einer Schergeschwindigkeit
von 400s~! mit dem Rotationsrheometer MCR 501 des Unternehmens An-
ton Paar GmbH und iiber dieser Schergeschwindigkeit mit dem Hochdruck-
Kapillarrheometer RHEOGRAPH 20 des Unternehmens GOTTFERT Werkstoff-
Priifmaschinen GmbH bestimmt. Das Rotationsrheometer wurde in einer Platte-
Platte Ausfiihrung unter Oszillation betrieben, wodurch nur die komplexe Scher-
viskositit in Abhdngigkeit der Winkelgeschwindigkeit bestimmt werden konn-
te. Unter der Annahme der Giiltigkeit der Cox-Merz-Beziehung ist jedoch bei
betragsmiflig gleicher Winkelgeschwindigkeit und Schergeschwindigkeit die
komplexe Scherviskositidt gleich der dynamischen Scherviskositit [63, 176].

86



5.4 Mikrostrukturelle Methoden

Die obere Platte hatte einen Durchmesser von 25 mm und der Scherspalt wur-
de auf 0,5 mm eingestellt. Bei der Bestimmung der Scherviskositit mit dem
Hochdruck-Kapillarrheometer wurden nur die scheinbare Schubspannung und
Schergeschwindigkeit bestimmt, ohne beispielsweise Korrekturen aufgrund von
Einlaufdruckverlusten zu beriicksichtigen. Als Diise wurde eine Kapillare mit
einem Durchmesser von 1 mm und einer Linge von 30 mm eingesetzt.

Der Masterbatch CH815* wird als Bezeichnung fiir den Masterbatch CH815
eingefiihrt, nachdem sich das enthaltene Treibmittel komplett zersetzt hat. Da-
zu lief die Zersetzung des Treibmittels unter Vakuum bei 180°C fiir 15 min
beschleunigt ab. Dieser vorverarbeitete Masterbatch wurde zur Herstellung der
Polymerblends mit ABS in dem Labormischer HAAKE Rheomix 3000E des Un-
ternehmens Thermo Fisher Scientific Inc. bei 200 °C fiir 12 min gemischt. Nur
vorverarbeiteter Masterbatch ohne ABS wurde bei 200 °C fiir 25 min geknetet,
sodass die enthaltenen Schaumblasen entweichen konnten. Alle Polymerblends
wurden vor der Bestimmung der Scherviskositit bei 80 °C fiir 2,5 h getrocknet.

5.4 Mikrostrukturelle Methoden

5.4.1 Plastographie

Schliffbilder von additiv gefertigten Quadern sowie von frei extrudierten Trop-
fenketten wurden durch Schleifen auf die gewiinschte Schliffebene, anschlie-
Bendes Polieren und lichtmikroskopische Aufnahmen erzeugt. Die gewiinschte
Schliffebene lag bei den additiv gefertigten Quadern innerhalb der Fiillung der
additiven Struktur und war parallel zur Aufbaurichtung orientiert, wéahrend sie bei
den frei extrudierten Tropfenketten mittig lag und lidngs zur Extrusionsrichtung
orientiert war. Zundchst wurden die additiv gefertigten Quader mit dem Kalt-
einbettmitte] VariKEM 200 des Unternehmens Schmitz-Metallographie GmbH
und die frei extrudierten Tropfenketten mit dem transparenten Kalteinbettmit-
tel EpoClear des Unternehmens Schmitz-Metallographie GmbH eingebettet. Das
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transparente Kalteinbettmittel ermoglichte eine gute Sicht auf die eingebette-
ten Tropfenketten, sodass die gewiinschten Schliffebenen besser erreicht werden
konnten. Die im Folgenden beschriebenen Arbeitsschritte zum Schleifen und Po-
lieren wurden durch im Vorfeld durchgefiihrte Untersuchungen erarbeitet. Mit
SiC-Schleifpapier der Kérnung P600 (nach FEPA P [177]) wurde die gewiinsch-
te Schliffebene eingestellt, anschliefend iiber die Kérnungen P1000, P2500 und
P4000 feingeschliffen und im Anschluss mit einer Diamantsuspension der Korn-
grofle 3 um poliert. Die Endpolitur zur Erzielung eines hohen Reflexionsgrades
der Schliffebene erfolgte mit der Oxidpoliersuspension OP-S des Unternehmens
Struers GmbH. Diese Oxidpoliersuspension besteht aus einer kolloidalen Sus-
pension von Siliziumdioxid-Partikeln mit einer agglomerierten Korngréfie von
etwa 0,25 um. Die eingebetteten Probekorper wurden anschlieBend auf der Po-
liermaschine fiir 2 min bis 3 min gewéssert, um eine Fleckenbildung durch nach-
tragliches Austreten der Oxidpoliersuspension aus den Poren bzw. Schaumblasen
zu vermeiden. Zwischen den Schleifschritten wurden die Proben unter flieBen-
dem Wasser und zwischen den Polierschritten fiir 5 min mit Ethanol im Ultra-
schallbad gereinigt. Die Anpresskraft lag bei allen Schleif- und Polierschritten
zwischen 5 N bis 10N.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen wurden mit dem digitalen Inversmikro-
skop Axiovert 200 MAT des Unternehmens Carl Zeiss AG mit eingestellter
Auflicht-Polarisation und einem Analysatorschieber mit um 90° drehbarem Ana-
lysator erstellt. Durch eine geeignete Einstellung der Auflicht-Polarisation konn-
te der Kontrast zwischen den Poren bzw. Schaumblasen und der Schliffebene
verbessert werden. Bei den eingebetteten Tropfenketten wurde der Kontrast zwi-
schen dem thermoplastischen Kunststoff ABS und dem verbliebenen Triger-
polymer LDPE durch die Kombination zweier Aufnahmen deutlich verstérkt.
Hierbei wurde fiir die erste Aufnahme die Auflicht-Polarisation mit Analysa-
torschieber genutzt, wihrend fiir die zweite Aufnahme der Differentialinterfe-
renzkontrast (engl.: Differential Interference Contrast, DIC) mit eingeschobenen
DIC-Schieber verwendet wurde. Anschlieend wurde der Kontrast aller Aufnah-
men mit dem digitalen Bildverarbeitungsprogramm Fiji [178] weiter verbessert,
sodass Poren, Schaumblasen und LDPE deutlicher von ABS unterschieden wer-
den konnen. Die Bestimmung des mittleren Durchmessers der Schaumblasen
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erfolgte in Fiji iber einen im Rahmen der Arbeit entwickelten Algorithmus zur
groBflachigen Auswertung von Schaumstrukturen [30].

5.4.2 Rasterelektronenmikroskopie

Hochaufgeloste Aufnahmen der Oberfliche von Kunststofftropfen frei extrudier-
ter Tropfenketten und der Bruchfliche von Granulatkérnern wurden mit dem
Rasterelektronenmikroskop LEO Gemini 1530 des Unternehmens Carl Zeiss AG
erstellt. Hierfiir wurden einzelne, 2 mm bis 5 mm lange Abschnitte von Trop-
fenketten mit Sekundenkleber auf einem Probehalter befestigt, mit Leitlack zum
Probehalter kontaktiert und anschliefend im Cressington Sputter Coater 108au-
to des Unternehmens Cressington Scientific Instruments fiir etwa 15 s mit einer
diinnen Schicht Gold besputtert. Die Beschleunigungsspannung des REMs be-
trug 4,5kV und die Aufnahmen wurden mit einem Inlens-Detektor auf Basis der
Sekundairelektronen erstellt.

5.4.3 Bestimmung der Oberflachenrauheit

Topografieaufnahmen und deren mittlere arithmetische Hohe S, (Rauheitspara-
meter) von additiv gefertigten Quadern wurden mit Hilfe des konfokalen Weil3-
lichtmikroskops psurf (erste Generation) des Unternehmens NanoFocus AG und
einem 10x-Objektiv beriihrungslos bestimmt. Hierbei wurden von der letzten
additiv aufgetragenen Schicht Topografieaufnahmen erstellt. Die quadratische
Aufnahmefliche war etwa 90 mm? groB und wurde so positioniert, dass sie min-
destens 2,5 mm von der Randdruckbahn entfernt war. Die horizontale Auflésung
der Aufnahmefldche betrug in beiden Richtungen etwa 3 um pro Messpunkt und
die vertikale Auflosung lag je nach Topografie zwischen 10 nm bis 40 nm. Auf-
grund von steilen Flankenwinkeln oder zu geringer Reflexion konnte nicht fiir
jeden Messpunkt ein Hohenwert ermittelt werden. Viele additiv gefertigte ge-
schaumte Strukturen zeigten einen so geringen Reflexionsgrad, dass diese Pro-
bekorper im Cressington Sputter Coater 108auto des Unternehmens Cressington
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Scientific Instruments fiir 20 s bis 40 s mit einer diinnen Schicht Gold besputtert
wurden. Letztlich konnte aus dem Verhiltnis der Messpunkte mit und ohne Ho-
henwert die Aussagekraft der berechneten Rauheit abgeschitzt werden.

Die einzelnen Aufnahmeflichen mit allen gemessenen Hohenwerten wurden
in dem Programm psoft analysis extended v7.2 des Unternehmens NanoFocus
AG weiterverarbeitet. Zunédchst wurde eine unerwiinschte Neigung der gesam-
ten Aufnahmeflache mit der Methode der kleinsten Quadrate herausgerechnet.
AnschlieBend wurden die Hohenwerte von Messpunkten, die sich deutlich von
benachbarten Messpunkten unterschieden (Flankenwinkel groBer 80°), entfernt
und durch nicht gemessene Hohenwerte ersetzt. Auf diesen bearbeiteten Aufnah-
mefliachen wurde die mittlere arithmetische Hohe S, nach DIN EN ISO 25178-2
bestimmt [179]. Zur qualitativen Charakterisierung der Topografie wurde auf
den bearbeiteten Aufnahmefldchen fiir alle Messpunkte ohne gemessenen Ho-
henwert ein Hohenwert durch Glittung auf Basis des Hohenwertes benachbarter
Messpunkte berechnet, sodass liickenlose Topografieaufnahmen entstanden.

5.5 Dichtebestimmung nach dem Prinzip von
Archimedes

Die Dichte von additiv gefertigten Quadern, frei extrudierten Tropfenketten und
dem Masterbatch CH815% wurde nach dem Prinzip von Archimedes bestimmt.
Hierfiir wurde die Analysenwaage ME204T/00 mit dem Dichte-Kit ME-DNY-
43 des Unternehmens Mettler-Toledo GmbH eingesetzt. Als Fliissigkeit wurde
Wasser mit einer kleinen Menge Tenside zur Reduktion der Oberflichenspan-
nung genutzt. Um das Eindringen von Wasser in die additiv gefertigten Quader
zu verhindern, wurden Quader unter einer Dichte von 0,95 gcm™ in dem Kalt-
einbettmittel VariKEM 200 des Unternehmens Schmitz-Metallographie GmbH
eingebettet. Damit auch das Kalteinbettmittel nicht in die additiv gefertigte Struk-
tur eindringen konnte, wurde in Voruntersuchungen eine Wartezeit von 180 s be-
stimmt, nach der ein deutlicher Viskosititsanstieg durch die einsetzende Polyme-
risation das Eindringen des Kalteinbettmittels verhinderte [12]. Die Dichte der
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eingebetteten Quader und damit der additiv gefertigten Struktur ps berechnet
sich entsprechend der Gleichung

mg mg

PA 5.2)

 Veesa  Vies — Vkem
mit der Masse des Kunststoffs mg (entspricht Masse des Quaders) vor dem Ein-
betten, dem Volumen des Kalteinbettmittels Vkgy und dem Gesamtvolumen Ve
aus Quader und Kalteinbettmittel. Das Gesamtvolumen ldsst sich iiber die oben
beschriebene Dichtebestimmung nach dem Prinzip von Archimedes ermitteln.
Aus der im Vorfeld bestimmten Dichte des Kalteinbettmittels VariKEM 200 von
1,204 gcm ™3 und der Massendifferenz aus Gesamtmasse und Masse des Quaders
ergibt sich das Volumen des Kalteinbettmittels. Die Dichte der additiv gefertigten
geschiumten Quader und damit der additiv gefertigten Struktur wurde ebenfalls
mit Gleichung 5.2 berechnet, wobei in Abgrenzung zur Dichte der additiv gefer-
tigten Struktur pa die Dichte der additiv gefertigten geschdumten Struktur pas
eingefiihrt wird.

5.6 Bestimmung der maximalen Tragkraft der
Demonstratorbauteile

Als Probekorperform fiir die Demonstratorbauteile wurde ein Lasthaken gewihlt
(s. Kapitel 3.3), der eine bauteilnahe mechanische Priifung von additiv gefertig-
ten Strukturen ermoglicht. Die maximale Tragkraft der additiv gefertigten Last-
haken wurde mit der Universalpriifmaschine Zwick/Roell ZMART.PRO 200 kN
des Unternehmens ZwickRoell GmbH + Co KG in Anlehnung an die Priifvor-
schrift DIN EN ISO 527-1 fiir Zugversuche an Kunststoffen ermittelt [180]. Da-
zu wurde eine Kraftmessdose XforceK mit einem Messbereich von OkN bis
20kN des gleichen Unternehmens verwendet und fiir eine bauteilnahe mecha-
nische Priifung die Lasthaken mit zwei Ringschrauben und Schékeln in die Uni-
versalpriifmaschine eingespannt. Die Priifvorschrift sah zunéchst eine Vorkraft
von 50N vor, um Setzerscheinungen in den Ringschrauben, Schikeln und dem
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Lasthaken ausgleichen zu konnen. AnschlieBend wurde ein einzelner Lasthaken
mit einer Priifgeschwindigkeit von 3 mmmin~! bis zum Bruch gepriift. Die me-
chanische Priifung erfolgte bei Laborbedingungen.
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6 Ergebnisse

Die nachfolgenden Ergebnisse der Prozess- und Werkstoffcharakterisierung glie-
dern sich in verschiedene Bereiche. Beginnend mit der Prozesscharakterisierung
des in situ Schiumens mit dem AKF-Verfahren anhand von HGK-Aufnahmen,
der StrukturgréBe (Volumen) von Tropfenketten und den rheologischen Stoffei-
genschaften des verwendeten thermoplastischen Kunststoffs ABS sowie dessen
Polymerblends. AnschlieSend mit der umfassenden mikrostrukturellen Charak-
terisierung von Probekorpern und der Struktureigenschaft der Dichte von Pro-
bekorpern und abschliefend mit einer reinen Werkstoffcharakterisierung anhand
der maximalen Tragkraft von unterschiedlich hergestellten Lasthaken. Je nach
Charakterisierungsmethode und Probekorperform wurden verschiedene Unter-
suchungen durch die Variation der in Tabelle 4.1 aufgelisteten Prozessparameter
durchgefiihrt. Daher werden fiir alle Untersuchungen die eingestellten Werte der
Prozessparameter angegeben, mit Ausnahme der Massezylinder-Temperaturen
und dem Slicer-Fiillgrad, die lediglich in einer Untersuchung variiert wurden und
ansonsten die in Kapitel 4.2 angegebenen Standardwerte annahmen.

6.1 Optische und infrarote
Hochgeschwindigkeitsaufnahmen

Zur Veranschaulichung der tatsdchlichen Form frei extrudierter Tropfenketten
(s. Kapitel 3.3), die sich durch das Austragen einzelner Kunststofftropfen ergibt,
werden im Folgenden einige frei extrudierte Tropfenketten vorgestellt. Die du-
Bere Form dieser Tropfenketten ist reprisentativ fiir die Form der Tropfenketten,
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die mit anderen Parametersitzen und Parameterkombinationen hergestellt wur-
den. In Abbildung 6.1 sind nicht geschiumte und geschdumte frei extrudierte
Tropfenketten aus zwei Perspektiven dargestellt. Durch Rotation der Tropfen-
ketten konnen verschiedene Perspektiven erreicht werden. Bei der Auswahl der
beiden Perspektiven wurde auf groftmogliche Formunterschiede geachtet. Die
Probekorperherstellung der nicht geschiumten Tropfenketten erfolgte bei einer
Diisentemperatur von 260 °C und die der geschdaumten Tropfenketten bei einer
Diisentemperatur von 240 °C, wobei der Masterbatchanteil von CH815 bei 6 %
lag. Wihrend alle anderen Prozessparameter konstant gehalten wurden, wurde
der Austrag von Abbildung 6.1 (a) nach (c) sowie von Abbildung 6.1 (d) nach (f)
vergroBert. Die einzelnen Kunststofftropfen innerhalb einer Tropfenkette konnen
an der sich wiederholenden bauchigen Form erkannt werden. Die bauchige Form
beschreibt einen Zylinder mit einer einseitigen tonnenformigen Auswolbung. Ein
Tropfen enthilt immer einen zylindrischen und einem bauchigen Abschnitt, wo-
bei die GroBe des bauchigen Abschnitts je nach Austrag variiert. Die nicht ge-
schiumten Tropfenketten zeigen ein homogenes griuliches Erscheinungsbild mit
vereinzelten Gasporen im Inneren. Mit zunehmendem Austrag werden die Trop-
fen langer und die Form weicht mehr von der zylindrischen Form ab. Bei ei-
nem Austrag von 100 % fillt die Trennung in einen zylindrischen und bauchigen
Abschnitt deutlich auf und wird bei einem Austrag von 150 % weiter verstarkt.
Die geschidumten Tropfenketten in den Abbildungen 6.1 (d) bis (f) weisen im
Vergleich zu den nicht geschiumten Tropfenketten ein etwas helleres Erschei-
nungsbild auf. Die Schaumblasen innerhalb der Tropfenketten kdnnen an den
vielen rundlichen Grauwertinderungen erkannt werden. Auch bei den geschaum-
ten Tropfenketten werden die Kunststofftropfen mit zunehmendem Austrag lin-
ger und die Form weicht mehr von der zylindrischen Form ab.

Die Prozesscharakterisierung des in situ Schaumens wurde unter anderem mit
Hilfe von zwei HGKs sowohl im optischen Spektrum als auch im infraroten
Spektrum des Lichts durchgefiihrt. Dabei wurde der Austrag von Kunststoff aus
der Diise zur Erzeugung von frei extrudierten Tropfenketten untersucht. Auf-
grund der geoffneten Tiir des Bauraums (s. Kapitel 5.1) war die Heizung des
Bauraums abgeschaltet und somit konnte keine Lufttemperatur von 100 °C einge-
stellt werden. Die Raumtemperatur betrug aufgrund einer Klimaanlage konstant
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Nicht geschdumt

DR=50%

Einzelner Tropfen

(b)

Geschdaumt

DR=50%

Nicht geschdumt
DR=150%

(d)

Einzelner Tropfen

Abbildung 6.1: Jeweils drei geschdumte und nicht geschdumte frei extrudierte Tropfenketten aus
jeweils zwei verschiedenen Perspektiven (Rotation der Tropfenketten). Durch Ande-
rung des Austrag DR wird die Form und das Volumen der Kunststofftropfen beein-
flusst. In (b) wird stellvertretend die Aufteilung eines Tropfens in einen zylindrischen
(Z) und bauchigen (B) Abschnitt gezeigt. Von (a) bis (c) werden nicht geschiumte
und von (d) bis (f) geschdumte Tropfenketten gezeigt.
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23 °C. Durch die hohe Temperatur der Austragseinheit betrug die Lufttemperatur
in der ndheren Umgebung jedoch etwa 30 °C bis 50 °C und stieg bei eingeschal-
teter Beleuchtungseinheit auf bis zu 65 °C an. Auf Basis der entstanden optischen
HGK-Aufnahmen wurden Forménderungen der Kunststofftropfen sowie zeitab-
hiingige Ereignisse wie das Schiumen von Tropfen charakterisiert. Die infraroten
HGK-Aufnahmen wurden zur Bestimmung der Abkiihlgeschwindigkeit von frei
extrudierten Tropfenketten verwendet.

6.1.1 Schaumen und Formanderung von
Kunststofftropfen

Vergleich zwischen nicht geschiumter und geschiiumter Tropfenkette

Im Folgenden werden zwei optische HGK-Aufnahmen als Reihe von Einzelbil-
dern dargestellt, die aus einer Zeitspanne von maximal 60 ms ausgewihlt wurden.
Die Zeitspannen fiir bestimmte Ereignisse, wie beispielsweise das Austragen von
Kunststoff, wurden qualitativ ermittelt, indem Forméanderungen von Kunststoff-
tropfen zwischen den Einzelbildern identifiziert wurden. Ereignisse, die unter-
halb der Belichtungszeit von 123 s stattfanden, konnten nicht untersucht wer-
den. In Abbildung 6.2 wird der Austrag von Kunststoff aus der Diise bei der
Erzeugung einer nicht geschiaumten Tropfenkette dargestellt. Die roten Markie-
rungen auf dem Zeitstrahl geben dabei den Zeitpunkt an, wenn ein Einzelbild
aufgenommen wurde. So liegen beispielsweise zwischen 7y und #; aufgrund der
Belichtungszeit von 123 us genau fiinf Einzelbilder. Einzelne Tropfen werden in-
nerhalb einer Periode ausgetragen. Die Dauer einer Periode betrigt bei einer ein-
gestellten Verschlussfrequenz von 143 Hz genau 6,99 ms. Allerdings wurde mit-
hilfe der HGK-Aufnahmen und iiber sieben Perioden gemittelt eine Periodendau-
er von 6,91 ms ermittelt. Diese Periodendauer wurde bei der Erstellung des Zeit-
strahls zugrunde gelegt und entspricht einer Verschlussfrequenz von 144,7 Hz.
Der Austrag eines Tropfens innerhalb einer Periode dauert nur etwa 2,46 ms an.
Die restliche Zeit bleibt die Diise verschlossen und die Tropfenkette steht still.
Anhand der ersten zwei Einzelbilder zu den Zeitpunkten #; und #, kann festge-
stellt werden, dass die Form des neu entstehenden Tropfens zunéchst zylindrisch
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Abbildung 6.2: Einzelbilder aus einer HGK-Aufnahme im optischen Spektrum von einer nicht ge-
schdaumten frei extrudierten Tropfenkette. Die weilen Pfeile neben dem neu ent-
stehenden Tropfen markiert dessen aktuelle Linge. Die Zeitspanne wahrnehmbarer
Ereignisse und die zeitliche Abfolge der Einzelbilder sind auf einem Zeitstrahl dar-
gestellt.

ausgepragt ist. Nach dem Zeitpunkt 7, schlie3t sich an den zylindrischen Ab-
schnitt ein eher bauchiger Abschnitt an, der asymmetrisch angeordnet ist. Das
Volumen des zylindrischen Abschnitts entspricht dabei in etwa dem Volumen,
dass die Diisenbohrung fassen kann. Die Diisenbohrung weist ein Volumen von
etwa 0,011 mm?® auf bei einer Linge von etwa 350 um und einen Durchmesser
von 200 um (s. Kapitel 4.1). Der zylindrische Abschnitt aller in Abbildung 6.2
dargestellten Tropfen ist etwa 150 um lang, hat einen Durchmesser von 270 pm
und weist entsprechend ein Volumen von etwa 0,009 mm? auf. Wird die Form
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des neu entstandenen Tropfens zum Zeitpunkt #; mit den Formen darunter lie-
gender Tropfen verglichen, sind keine signifikanten Forménderungen erkennbar.
Die Ausbildung der Tropfenform findet somit innerhalb einer Periode statt.
Abbildung 6.3 stellt den Austrag von Kunststoff aus der Diise bei der Erzeu-
gung einer geschdumten Tropfenkette dar. Auch in diesem Fall werden einzelne
Tropfen innerhalb einer Periode ausgetragen und die Zeitspanne des Kunststoft-
austrags liegt unveridndert bei etwa 2,46 ms. Der neu entstehende Tropfen nimmt
zuniichst auch eine zylindrische Form an, dessen Volumen etwa 0,009 mm? grof3
ist (Zeitpunkt #4). Auf diesen zylindrischen Abschnitt folgt ein eher bauchiger
Abschnitt. Die Form des neu entstandenen Tropfens ist im Vergleich zu dem neu
entstandenen nicht geschaumten Tropfen aus Abbildung 6.2 langgezogener. Auf-
grund des Schidumens verindert sich die Form des Tropfens tiber die Periode der
Entstehung hinaus. Abbildung 6.3 stellt die Zeitspanne des Schidumens fiir den
zum Zeitpunkt 79 neu entstehenden Tropfen dar. Der Startzeitpunkt des Schéu-
mens ist aufgrund des geringen Bildkontrasts mit einer Unsicherheit behaftet.
Jedoch lasst sich eingrenzen, dass das Schidumen erst kurz nach dem Austragen
des Kunststoffs beginnt. Der gesamte Vorgang des Schiaumens zieht sich iiber
mehrere Perioden und resultiert in einer maximalen Zeitspanne von 16,73 ms. So
verdndert sich die Form des neu entstandenen Tropfens zwischen #s und #¢ noch
sichtbar. Uber die gesamte Zeitspanne des Schiumens vergroBert sich dessen
mittlerer Durchmesser und Tropfenldnge um etwa 70 um. Ein unterschiedlicher
Prozess des Schiumens zwischen dem zylindrischen und bauchigen Abschnitt
kann nicht festgestellt werden.

Einfluss von Austrag und Diisentemperatur auf die Form nicht schiumen-
der Tropfen

Wird die Verschlussfrequenz nicht verdndert, bleiben die Zeitspannen fiir den
Kunststoffaustrag und die Pause zwischen den einzelnen Perioden gleich lang.
Daher wird der Einfluss von Austrag und Diisentemperatur auf die Form nicht
schdumender Tropfen ohne zeitliche Entwicklung betrachtet und nur zum Zeit-
punkt 7y (s. Abbildung 6.2) die Form der Tropfen miteinander verglichen. Abbil-
dung 6.4 stellt den Einfluss des Austrags auf die Form nicht schiumender Trop-
fen dar. Die Diisentemperatur wurde auf einen Wert von 240 °C festgelegt. Wird
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Abbildung 6.3: Einzelbilder aus einer HGK-Aufnahme im optischen Spektrum von einer geschdum-
ten frei extrudierten Tropfenkette. Die aktuelle Linge des sich bildenden Tropfens
wird durch weifle Pfeile angezeigt. Zwei graue Pfeile markieren den selben Tropfen
(I) zwischen den Zeitpunkten #5 und f¢. Die Zeitspanne wahrnehmbarer Ereignisse
und die zeitliche Abfolge der Einzelbilder sind auf einem Zeitstrahl dargestellt.

der Austrag vergrofert, nimmt das Volumen der Tropfen und die Tropfenlinge
deutlich zu. Im Vergleich zur Tropfenldnge verdndert sich der Durchmesser im
zylindrischer Abschnitt nur wenig. So dndert sich dieser Durchmesser zwischen
den Austrigen von 50 % und 150 % nur um etwa 15 um wéhrend sich die Trop-
fenldnge um etwa 270 um verédndert. Tropfen bei einem Austrag von 50 % weisen
nur einen zylindrischen Abschnitt auf. Dagegen sind die Tropfen bei den beiden
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Abbildung 6.4: Jeweils ein Einzelbild aus drei verschiedenen HGK-Aufnahmen im optischen Spek-
trum von nicht geschdumten frei extrudierten Tropfenketten. Durch Erhohung des
Austrags DR wurde die Form der Tropfen von (a) bis (c) veréndert sowie deren Vo-
lumen vergroBert. In (b) wird die Aufteilung eines Tropfens in einen zylindrischen
(Z) und bauchigen (B) Abschnitt gezeigt.

hoheren Austrdgen aus einem zylindrischen und bauchigen Abschnitt aufgebaut.
Dieser bauchige Abschnitt weilit einen groBeren Durchmesser als der zylindri-
sche Abschnitt auf und ist teils asymmetrisch angeordnet. Das Volumen aller
zylindrischen Abschnitte ist unabhingig vom Austrag mit etwa 0,009 mm?> bis
0,011 mm? dhnlich groB.

In Abbildung 6.5 wird der Einfluss der Diisentemperatur auf die Form nicht
schiumender Tropfen dargestellt. Hierbei wurde der Austrag auf den Wert von
100 % festgelegt. Durch eine Erhchung der Diisentemperatur wird die Tropfen-
liange vergroBert, wihrend sich der mittlere Durchmesser der Tropfen reduziert.
Die Anderung von Tropfenlinge und mittlerem Durchmesser gleichen sich hier-
bei so aus, dass das Volumen der Tropfen annédhernd gleich bleibt und eine Grof3e
von etwa 0,02 mm?® annimmt. Die Berechnung der Tropfenvolumina basiert da-
bei auf der Annahme einer zylindrischen Form. Bei einer Diisentemperatur von
240°C ist innerhalb eines Tropfens ein zylindrischer und bauchiger Abschnitt
erkennbar. Allerdings zeigen die Tropfen bei einer Diisentemperatur von 210 °C
und 270 °C keine klare Trennung in zwei Abschnitte auf.

Im Zuge der Charakterisierung des Austrags von Kunststoff aus der Diise wur-
de auch ein moglicher Einfluss der Verschlussfrequenz untersucht. Jedoch konnte
keine Beeinflussung des Tropfenvolumens oder der Form der Tropfen festgestellt
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Abbildung 6.5: Jeweils ein Einzelbild aus drei verschiedenen HGK-Aufnahmen im optischen Spek-
trum von nicht geschdumten frei extrudierten Tropfenketten. Durch Erhohung der
Diisentemperatur 7p wurde die Form der Tropfen von (a) bis (c) veréndert.

werden. Die Zeitpanne fiir den Kunststoffaustrag bleibt unverindert und nur die
Zeitpanne der Pause verkiirzt sich mit steigender Verschlussfrequenz.

Einfluss von Austrag und Diisentemperatur auf die Form schdumender
Tropfen sowie auf die Zeitspanne des Schiumens

Bei einer Variation des Austrags konnte keine Verdnderung der Zeitspanne des
Schéaumens feststellt werden. Daher wird der Einfluss des Austrags auf die Form
schiumender Tropfen ohne zeitliche Entwicklung betrachtet und nur zum Zeit-
punkt 7o (s. Abbildung 6.3) die Form der Tropfen miteinander verglichen. Abbil-
dung 6.6 stellt den Einfluss des Austrags auf die Form schaumender Tropfen dar.
Die Diisentemperatur lag bei 240 °C und der Masterbatchanteil bei 6 %. Wie auch
bei den nicht geschiumten Tropfen nimmt mit steigendem Austrag das Volumen
der geschdumten Tropfen und deren Tropfenlidnge deutlich zu. Im Vergleich zur
Tropfenlidnge verdndert sich auch bei den geschaumten Tropfen der Durchmesser
im zylindrischer Abschnitt nur wenig. Dieser Durchmesser dndert sich zwischen
den Austrigen von 50 % und 150 % nur um etwa 20 um wéhrend sich die Trop-
fenldnge um etwa 330 um verdndert. Auch die Form aller geschdumten Tropfen
dhnelt denen der nicht geschdumten Tropfen (s. Abbildung 6.4). Tropfen bei ei-
nem Austrag von 50 % (a) weisen nur einen zylindrischen Abschnitt auf und mit
steigendem Austrag setzt sich daran ein bauchiger Abschnitt an. Allerdings ist
dieser bauchige Abschnitt durch das Schiumen der Tropfen deutlich sichtbarer.
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Abbildung 6.6: Jeweils ein Einzelbild aus drei verschiedenen HGK-Aufnahmen im optischen Spek-
trum von geschdumten frei extrudierten Tropfenketten. Durch Erhohung des Aus-
trags DR wurde die Form der Tropfen von (a) bis (c) verandert sowie deren Volumen
vergrofert. In (c) wird die Aufteilung eines Tropfens in einen zylindrischen (Z) und
bauchigen (B) Abschnitt gezeigt.

So unterscheiden sich die Durchmesser zwischen dem zylindrischen und bau-
chigen Abschnitt deutlicher voneinander und bei einem Austrag von 150 % ist
der bauchigen Abschnitt asymmetrischer angeordnet als dies bei den nicht ge-
schdumten Tropfen der Fall ist.

Eine Variation der Diisentemperatur verdndert die Zeitspanne des Schidumens.
Daher wird dieser Einfluss anhand von optischen HGK-Aufnahmen betrachtet,
die als Reihe von Einzelbildern dargestellt sind. Die im Folgenden dargestell-
ten HGK-Aufnahmen sind im Aufbau identisch mit Abbildung 6.2 bzw. Abbil-
dung 6.3 und wurden in gleicher Weise ausgewertet. In Abbildung 6.7 wird der
Austrag von Kunststoff aus der Diise bei der Erzeugung einer geschdumten Trop-
fenkette dargestellt. Hierbei wurde die Diisentemperatur im Vergleich zu Abbil-
dung 6.3 auf 210 °C abgesenkt. Zwar lésst sich auch bei einer Diisentemperatur
von 210 °C eine Aufteilung der geschaumten Tropfen in einen zylindrischen und
bauchigen Abschnitt beobachten, allerdings unterscheiden sich die Durchmesser
in diesen beiden Abschnitten nicht sehr voneinander. Eine Absenkung der Dii-
sentemperatur verlidngert die Zeitspanne des Schiumens deutlich, sodass sich die
Form der Tropfen noch iiber mindestens drei weitere Perioden hinaus verindert.
Dies kann anhand der drei untereinander hiangenden Tropfen zum Zeitpunkt t5
nachvollzogen werden, die zu unterschiedlichen Zeitpunkten entstanden sind
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Abbildung 6.7: Einzelbilder aus einer HGK-Aufnahme im optischen Spektrum von einer geschdum-
ten frei extrudierten Tropfenkette. Die aktuelle Linge des sich bildenden Tropfens
wird durch weille Pfeile angezeigt. Drei graue Pfeile markieren den selben Tropfen
(I) zwischen den Zeitpunkten #4, t5 und #¢. Die Zeitspanne wahrnehmbarer Ereignis-
se und die zeitliche Abfolge der Einzelbilder sind auf einem Zeitstrahl dargestellt.

und deren mittlere Durchmesser sich unterscheiden. Nach der vierten Periode
verldsst der zum Zeitpunkt 79 neu entstandene Tropfen teilweise das Bild. Daher
lasst sich das Ende des Schiaumens nicht klar eingrenzen. Die maximal beobacht-
bare Zeitspanne des Schdumens betrigt 32,47 ms und ist damit etwa doppelt so
lange wie die Zeitspanne des Schidumens bei einer Diisentemperatur von 240 °C
(s. Abbildung 6.3). Uber die gesamte beobachtbare Zeitspanne des Schiumens
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vergroflert sich der mittlere Durchmesser der Tropfen um etwa 90 pm wéhrend
sich die Tropfenldnge um etwa 110 um vergrofert. Damit vergroern sich Trop-
fen bei einer Diisentemperatur von 210 °C mehr als bei einer Diisentemperatur
von 240 °C. Ein unterschiedliches Schdumen zwischen dem zylindrischen und
bauchigen Abschnitt kann nicht festgestellt werden.

Abbildung 6.8 stellt den Austrag von Kunststoff aus der Diise bei der Erzeugung
einer geschdumten Tropfenkette dar, wobei dieses Mal die Diisentemperatur auf
270 °C erhoht wurde. Bei einer Diisentemperatur von 270 °C kann eine sicht-
bare Trennung der geschiumten Tropfen in einen zylindrischen und bauchigen
Abschnitt beobachtet werden. Die Erhohung der Diisentemperatur fiihrt zu einer
deutlichen Verkiirzung der Zeitspanne des Schdumens. Der Vorgang des Schiu-
mens ist innerhalb der Periode abgeschlossen, in der ein neuer Tropfen entsteht.
Die maximale Zeitspanne des Schiaumens betridgt nur 4,55 ms und entspricht da-
mit nur etwa einem Drittel der Zeitspanne des Schidumens bei einer Diisentempe-
ratur von 240 °C (s. Abbildung 6.3). Als neu auftretendes Ereignis kann ab dem
Zeitpunkt #4 das Kollabieren der Schaumstruktur beobachtet werden, wodurch
sich das Volumen des geschiumten Tropfens wieder verringert. Das Kollabieren
erstreckt sich dabei iiber eine groBere Zeitspanne als die des Schiumens. Uber
die gesamte Zeitspanne des Schidumens und Kollabierens vergrofert sich der
mittlere Durchmesser der Tropfen und die Tropfenldnge um etwa 60 um. Ent-
sprechend ist die VergroBBerung des Tropfenvolumens bei einer Diisentemperatur
von 270 °C geringer als bei einer Diisentemperatur von 240 °C. Der zylindrische
Abschnitt des Tropfens schiumt tendenziell weniger als der bauchige Abschnitt.
Zusammenfassend konnen bei einer Variation der Diisentemperatur fiir geschium-
te Tropfen folgende Unterschiede festgestellt werden: Vor dem Beginn des Schiu-
mens nimmt mit steigender Diisentemperatur die Tropfenlinge etwas zu wihrend
der mittlere Durchmesser etwas abnimmt. Im Vergleich zu den nicht geschdum-
ten Tropfen sind diese Unterschiede zwischen verschiedenen Diisentemperaturen
allerdings gering. Das Volumen der geschdumten Tropfen vor dem Beginn des
Schiumens betriigt wie bei den nicht geschiumten Tropfen etwa 0,02 mm?>. Die
Berechnung der Tropfenvolumina basiert dabei auf der Annahme einer zylindri-
schen Form. Insgesamt ist die Form der geschdumten Tropfen im Vergleich zu
den nicht geschiumten Tropfen langgezogener und die Unterschiede zwischen
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Abbildung 6.8: Einzelbilder aus einer HGK-Aufnahme im optischen Spektrum von einer geschdum-
ten frei extrudierten Tropfenkette. Die aktuelle Linge des sich bildenden Tropfens
wird durch weifle Pfeile angezeigt. Zwei graue Pfeile markieren den selben Tropfen
(I) zwischen den Zeitpunkten #5 und f¢. Die Zeitspanne wahrnehmbarer Ereignisse
und die zeitliche Abfolge der Einzelbilder sind auf einem Zeitstrahl dargestellt.

dem zylindrischen und bauchigen Abschnitt etwas ausgeprigter. Die Zeitspanne
des Schaumens wird mit steigender Diisentemperatur deutlich verkiirzt. Jedoch
verringert sich die Zunahme der Tropfenldnge und des mittleren Durchmessers
durch das Schiumen. Hinzu kommt, dass mit steigender Diisentemperatur ein
Kollabieren der Schaumstruktur beobachtet werden kann.
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Abbildung 6.9: Jeweils ein Einzelbild aus drei verschiedenen HGK-Aufnahmen im optischen Spek-
trum von geschdumten bzw. nicht geschdumten frei extrudierten Tropfenketten.
Durch Erhohung des Masterbatchanteils weyg s wurde die Form und Oberfléche der
Tropfen von (a) bis (c) verdndert.

Einfluss des Masterbatchanteils auf die Form schiumender Tropfen

Neben einem Masterbatchanteil von 6 % wurde auch ein Masterbatchanteil von
2 % fiir die Erzeugung von geschdumten Tropfenketten verwendet. Bei diesem
Masterbatchanteil 1édsst sich allerdings in den HGK-Aufnahmen das Schiumen
nur schwer beobachten. Es sind keine oberflachlichen Schaumblasen erkenn-
bar und die Volumenzunahme eines neu entstehenden Tropfens erfolgt iiber eine
lang gestreckte Zeitspanne. Entsprechend kann die Zeitspanne des Schiaumens als
auch die Zunahme der Tropfenldnge und des mittleren Durchmessers fiir einen
Masterbatchanteil von 2 % nicht abgeschitzt werden. Daher wird der Einfluss
des Masterbatchanteils auf die Form schaumender Tropfen ohne zeitliche Ent-
wicklung betrachtet und nur zum Zeitpunkt #y (s. Abbildung 6.3) die Form der
Tropfen miteinander verglichen. Wie aus Abbildung 6.3 hervorgeht, ist zu die-
sem Zeitpunkt das Schiumen noch nicht abgeschlossen. Abbildung 6.9 stellt den
Einfluss des Masterbatchanteils auf die Form schdumender Tropfen dar. Die Dii-
sentemperatur lag bei 240 °C und der Austrag bei 100 %. Mit zunehmenden Mas-
terbatchanteil vergroBert sich die Tropfenldnge wihrend sich der mittlere Durch-
messer etwas verringert. Oberflachlich sind bei einem Masterbatchanteil von 2 %
keine Schaumblasen erkennbar, sodass dieser geschdumte Tropfen dem nicht ge-
schiumten Tropfen in Abbildung 6.9 (a) dhnelt. Bei einem Masterbatchanteil von
6 % sind Schaumblasen an der Oberfldche deutlich sichtbar.
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Abbildung 6.10: Anfingliche Abkiihlgeschwindigkeit von Kunststofftropfen fiir unterschiedliche
Masterbatchanteile wepg s in Abhingigkeit der Diisentemperatur. Die Fehlerbal-
ken geben die Standardabweichung an.

6.1.2 Abkiihlgeschwindigkeit von Kunststofftropfen

Abbildung 6.10 zeigt fiir zwei verschiedene Masterbatchanteile von CH815 den
Einfluss der Diisentemperatur auf die Abkiihlgeschwindigkeit von Kunststoff-
tropfen innerhalb von frei extrudierten Tropfenketten. Fiir alle gemessenen Ab-
kiihlgeschwindigkeiten ist die Standardabweichung als Fehlerbalken dargestellt.
Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 0 % enthalten kein Treibmittel und sind
demnach nicht geschidumt. Fiir jede Diisentemperatur und jeden Masterbatchan-
teil wurden auch die Abkiihlgeschwindigkeiten bei unterschiedlichen Austrigen
ermittelt. Allerdings konnte innerhalb der gemessenen hohen Standardabwei-
chung keine Abhingigkeit zwischen dem Austrag und der Abkiihlgeschwindig-
keit festgestellt werden, weshalb in Abbildung 6.10 fiir einen bestimmten Mas-
terbatchanteil und eine bestimmte Diisentemperatur alle Abkiihlgeschwindigkei-
ten bei verschiedenen Austrigen gemittelt sind. Im Vergleich zu den Abkiihlge-
schwindigkeiten, die beispielsweise bei einer DSC-Messung eingestellt werden
(s. Kapitel 3.1 und 3.2), sind die Abkiihlgeschwindigkeiten der Kunststofftrop-
fen nach dem Austragen aus der Diise deutlich hoher. Hierbei handelt es sich
jedoch um die anfingliche Abkiihlgeschwindigkeit innerhalb einer Zeitspanne
von etwa 60 ms, die im weiteren Verlauf der Abkiihlung wieder abnehmen kann.
Insgesamt nimmt die Abkiihlgeschwindigkeit fiir beide Masterbatchanteile mit
steigender Diisentemperatur deutlich zu. Die Abkiihlgeschwindigkeit und deren
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Standardabweichung der nicht geschdumten Tropfen ist dabei geringer als die der
geschaumten Tropfen. Fiir beide Masterbatchanteile ist die Standardabweichung
der Abkiihlgeschwindigkeit bei einer Diisentemperatur von 260 °C deutlich ho-
her als bei den beiden anderen Diisentemperaturen.

6.2 Volumen von Kunststofftropfen

Einfluss von Austrag, Diisentemperatur und Masterbatchanteil

Abbildung 6.11 zeigt fiir verschiedene Diisentemperaturen und Masterbatchan-
teile von CH815 den Einfluss des Austrags auf das Tropfenvolumen. Fiir alle
gemessenen Tropfenvolumina ist die Standardabweichung als Fehlerbalken dar-
gestellt. Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 0 % enthalten kein Treibmittel
und sind entsprechend nicht geschiumt. Unabhingig vom Austrag ist das Volu-
men nicht geschdumter Tropfen stets kleiner als das geschdumter Tropfen. Ei-
ne Ausnahme stellen Tropfen bei einem Masterbatchanteil von 14 % dar, deren
Volumen je nach Parametereinstellung und unter Beachtung der Standardabwei-
chung unter dem Volumen nicht geschdumter Tropfen liegt. Bei der Herstellung
dieser Tropfen traten teilweise grofere Regelabweichungen des Austrags auf, so-
dass der vorgegebene Austragswert nicht dem real vorliegenden Wert entsprach.
Die groBten Tropfenvolumina werden bei einem Masterbatchanteil von 2 % be-
obachtet. Fiir die meisten Parameterkombinationen aus Austrag und Diisentem-
peratur ldsst sich feststellen, dass das Tropfenvolumen umso groer wird, umso
geringer der Masterbatchanteil ist. Wihrend nicht geschiumte Tropfen so gut wie
gar nicht von der Diisentemperatur beeinflusst werden, sinkt das Tropfenvolumen
geschidumter Tropfen mit zunehmender Diisentemperatur ab.

Uber einen Vergleich der gemessenen Tropfenvolumina mit den Regressions-
geraden kann die lineare Abhingigkeit zwischen Austrag und Tropfenvolumen
iberpriift werden. Eine lineare Abhingigkeit ist fiir nicht geschdaumte Tropfen-
volumina deutlich sichtbar und die Residuen zu den entsprechenden Regressions-
geraden sind klein. Auch fiir Volumina von Tropfen mit einem Masterbatchanteil
von 6 % und 10 % kann eine gute Ubereinstimmung mit den Regressionsgeraden
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Abbildung 6.11: Mittleres Tropfenvolumen fiir unterschiedliche Diisentemperaturen 7p und Mas-
terbatchanteile wcpgis in Abhingigkeit des Austrags. Die Fehlerbalken geben die
Standardabweichung an. Fiir jede Parameterkombination sind Regressionsgeraden
dargestellt.

festgestellt werden. Die Volumina von Tropfen mit einem Masterbatchanteil von
2 % und 14 % zeigen jedoch Abweichungen zum linearen Zusammenhang. Dies
ist deutlich bei einer Diisentemperatur von 240 °C zu beobachten.

Die Standardabweichung der Tropfenvolumina nimmt mit zunehmenden Austrag
fiir alle Parameterkombinationen zu. Die niedrigsten Standardabweichungen zei-
gen nicht geschdumte Tropfen. Bei den geschdumten Tropfen kann hinsichtlich
der Standardabweichung zwischen Masterbatchanteilen unterschieden werden.
Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 2 % und 14 % zeigen eine hohere Stan-
dardabweichung der Volumina als Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 6 %
und 10 %. Bei einer Diisentemperatur von 260 °C kann dieser Trend nicht beob-
achtet werden. Hier fdllt die Standardabweichung fiir alle Volumina geringer aus
als bei den beiden anderen Diisentemperaturen.

In Abbildung 6.12 sind alle Tropfenvolumina aus Abbildung 6.11 auf einen Aus-
trag von 100 % bezogen in Abhingigkeit der Diisentemperatur dargestellt. Ein
linearer Zusammenhang zwischen Austrag und Tropfenvolumen wird angenom-
men bzw. Abweichungen hiervon gehen als neue Standardabweichung (Fehler-
balken) in die Darstellung des Tropfenvolumens ein. In dieser Darstellungsform
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Abbildung 6.12: Mittleres Tropfenvolumen fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wcpgys in Ab-
hingigkeit der Diisentemperatur. Alle Tropfenvolumen aus Abbildung 6.11 wurden
auf einen Austrag von 100 % bezogen. Die Fehlerbalken geben die Standardabwei-
chung an.

kann der Einfluss der Diisentemperatur auf die geschdumten und nicht geschdum-
ten Tropfen leichter bewertet werden. Wihrend das Tropfenvolumen der nicht
geschdumten Tropfen nahezu unabhéngig von der Diisentemperatur ist, nimmt
fiir alle geschdumten Tropfen das Volumen mit steigender Diisentemperatur ab.
Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 10 % und 14 % weisen ein dhnliches
Volumen und Verhalten iiber den untersuchten Temperaturbereich auf, wobei die
grofle Standardabweichung bei einem Masterbatchanteil von 14 % zu beachten
ist. Bei einer Diisentemperatur von 240 °C fillt das Tropfenvolumen von Tropfen
mit einem Masterbatchanteil von 2 % und 6 % dhnlich grof} aus. Des Weiteren ist
bei dieser Diisentemperatur die Standardabweichung im Vergleich zu den beiden
anderen Diisentemperaturen deutlich grofler. Innerhalb des untersuchten Werte-
bereichs der Parameter ist der Einfluss des Masterbatchanteils auf das Tropfen-
volumen groBer als der Einfluss der Diisentemperatur.

In Abbildung 6.13 (a) ist der protokollierte Massedruck aller bei einem Austrag
von 100 % hergestellten frei extrudierten Tropfenketten fiir verschiedene Mas-
terbatchanteile in Abhéngigkeit der Diisentemperatur dargestellt. Da die Steue-
rung des Freeformers keine automatische Protokollfunktion besitzt, wurde der
Massedruck hindisch alle 30 s tiber mehrere Dosiervorgidnge notiert. Die Stan-
dardabweichung aller notierten Werte ist als Fehlerbalken dargestellt. Alle ge-
schdumten Tropfenketten wurden mit der selben Diise hergestellt. Allerdings
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Abbildung 6.13: Mittlerer Massedruck fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wcyg)s in Abhédngig-
keit der Diisentemperatur. In (a) fiir den protokollierten Massedruck bei der Herstel-
lung aller frei extrudierten Tropfenketten und in (b) fiir eine weitere Wiederholung.
Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung an.

musste vor der Erzeugung der nicht geschiumten Tropfenketten die Diise auf-
grund eines Defekts ausgetauscht werden. Daher wurde die Messung nur fiir eine
weitere Protokollierung des Massedrucks wiederholt und alle Masterbatchanteile
sowie Diisentemperaturen direkt nacheinander mit der selben Diise abgefahren.
Der protokollierte Massedruck dieser Messung ist in Abbildung 6.13 (b) dar-
gestellt. Wird die Diisentemperatur erhoht, nimmt der notwendige Massedruck
fiir die Erzeugung geschdumter und nicht geschaumter Tropfen deutlich ab. Dies
kann in beiden Messungen beobachtet werden. Eine Abnahme der Massedriicke
mit steigendem Masterbatchanteil ist dagegen nur bei der Messung festzustel-
len, bei der alle Massedriicke nacheinander protokolliert wurden. Die niedrigsten
Massedriicke dieser Messung lassen sich bei der Erzeugung geschdaumter Trop-
fen mit einem Masterbatchanteil von 14 % beobachten. Anzumerken ist, dass bei
einem Masterbatchanteil von 14 % teilweise Regelabweichungen des Austrags
auftraten, die auch mit einer temporiren Verstopfung der Diise einhergingen. Ins-
gesamt ist innerhalb des untersuchten Wertebereichs der Parameter der Einfluss
der Diisentemperatur auf den Massedruck grofer als der Einfluss des Masterbat-
chanteils. Aufgrund der unterschiedlichen Massedriicke bei den verschiedenen
Messungen ist der Massedruck nur bedingt zur Beurteilung der Viskositit einer
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Abbildung 6.14: Mittleres Tropfenvolumen fiir unterschiedliche Diisentemperaturen 7p und LDPE-
wirppg (a) bzw. Treibmittelanteile wy (b). LDPE und Treibmittel sind die beiden
Bestandteile des Masterbatchs. Durch unterschiedliche Masterbatches werden die
beiden Anteile jeweils getrennt voneinander variiert. Die Fehlerbalken geben die
Standardabweichung an.

Polymerschmelze geeignet. Weitere protokollierte Massedriicke bei den Austré-
gen 50 % und 150 % konnen den Tabellen B.1 und B.3 entnommen werden.

Konstanter LDPE- oder Treibmittelanteil

Abbildung 6.14 zeigt das Tropfenvolumen fiir variierende LDPE- und fiir variie-
rende Treibmittelanteile in Abhdngigkeit der Diisentemperatur. Der Austrag wur-
de fiir alle Parameterkombinationen konstant gehalten. Die Standardabweichung
ist bei allen gemessenen Tropfenvolumina als Fehlerbalken dargestellt. Bei der
Variation des LDPE-Anteils wurde der Treibmittelanteil und bei der Variation
des Treibmittelanteils der LDPE-Anteil konstant gehalten. Dies ldsst sich nur mit
unterschiedlichen Masterbatches erreichen, da bei einer Variation des Masterbat-
chanteils bei gleichem Masterbatch LDPE- und Treibmittelanteile gleichermallen
verindert werden. Zur Ubersicht listet Tabelle 6.1 fiir alle verwendeten Master-
batches sowie Masterbatchanteile die Massenanteile von LDPE und Treibmit-
tel an der Gesamtmischung auf. Die Massedriicke, die bei der Herstellung der
Tropfenketten mit unterschiedlichen LDPE- und Treibmittelanteilen protokolliert
wurden, konnen der Tabelle B.2 entnommen werden.

Wird der Anteil von LDPE erhoht, nimmt das Volumen der geschdumten Tropfen

112



6.2 Volumen von Kunststofftropfen

Tabelle 6.1: Ubersicht iiber die verwendeten Masterbatches und Masterbatchanteile. Alle aufgelis-
teten Anteile beziehen sich auf die Gesamtmischung aus ABS und Masterbatch. Diese
Anteile werden vor der Verarbeitung im Prozess eingestellt.

Masterbatch  Anteil Masterbatch Anteil LDPE  Anteil Treibmittel

wwm in % WLDPE 1n % wr in %
CHS810 48 45,6 2,4
CHS815 2 1,2 0,8

6 3,6 2,4

10 6 4

14 8,4 5,6
CHS818 3,7 1,3 2,4

10,3 3,6 6,7

ab. Bezogen auf den absoluten Wert des LDPE-Anteils ist die Abnahme des Trop-
fenvolumens zwischen den LDPE-Anteilen 1,3 % und 3,6 % groBer als zwischen
den LDPE-Anteilen 3,6 % und 45,6 %. Ein geringer LDPE-Anteil beeinflusst da-
her das Tropfenvolumen mehr als ein hoher LDPE-Anteil. Dieser Einfluss ist bei
einer Diisentemperatur von 260 °C nicht mehr nachweisbar. Bei Variation des
Treibmittelanteils kann kein eindeutiger Einfluss auf das Tropfenvolumen beob-
achtet werden.

Einfluss der Massezylinder-Temperaturen

Fiir verschiedene Temperaturprofile der Massezylinderheizung bei zwei unter-
schiedlichen Masterbatchanteilen des Masterbatchs CH815 ist in Abbildung 6.15
das Volumen geschiumter Tropfen dargestellt. Der Austrag wurde fiir alle Pa-
rameterkombinationen konstant gehalten. Fiir alle gemessenen Tropfenvolumi-
na ist die Standardabweichung als Fehlerbalken dargestellt. Die Massedriicke,
die bei der Herstellung der Tropfenketten mit unterschiedlichen Massezylinder-
Temperaturen protokolliert wurden, knnen der Tabelle B.2 entnommen werden.
Unabhingig von den verwendeten Massezylinder-Temperaturen ist das Tropfen-
volumen bei einem Masterbatchanteil von 2 % stets grofer als bei 6 %. Alle
vorherigen untersuchten Tropfenketten wurden mit dem Temperaturprofil 77; =
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Abbildung 6.15: Mittleres Tropfenvolumen fiir unterschiedliche Temperaturprofile der Massezylin-
derheizung und Masterbatchanteile wepgis. Die Fehlerbalken geben die Standard-
abweichung an.

170°C und Tz, =200°C bei variabler Diisentemperatur hergestellt. Ein Vergleich
der Tropfenvolumina aus Abbildung 6.12 und Abbildung 6.15 bei entsprechend
gleichem Temperaturprofil zeigt, dass die Tropfenvolumina der beiden Master-
batchanteile unabhéngig vom Versuch gleich bleiben. Ein Unterschied im Trop-
fenvolumen zwischen unterschiedlichen Temperaturprofilen kann nicht festge-
stellt werden. Einzig das Tropfenvolumen bei einem Masterbatchanteil von 2 %
und dem Temperaturprofil 7z; = 170°C und Tz, = 200°C ist signifikant grofler
(einfaktorielle Varianzanalyse) im Vergleich zu den anderen Temperaturprofilen.

6.3 Scherviskositat von ABS und
Polymerblends

Abbildung 6.16 stellt fiir verschiedene Massetemperaturen und Masterbatchan-
teile von CH815* die Scherviskositit in Abhingigkeit der Schergeschwindigkeit
dar. Abhédngig von der Hohe der Schergeschwindigkeit wurden die Schervis-
kositdten entweder mit einem Rotationsrheometer in Platte-Platte Ausfiihrung
oder einem Hochdruck-Kapillarrheometer (HKR) bestimmt. Aufgrund der unter-
schiedlichen Messprinzipien ist bei der Schergeschwindigkeit von 400s~! kein
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Abbildung 6.16: Scherviskositit fiir unterschiedliche Massetemperaturen Ty und Masterbatchan-
teile wepgys* in Abhédngigkeit der Schergeschwindigkeit. Die Bestimmung der
Scherviskosititen wurde mit einem Rotationsrheometer in Platte-Platte Ausfithrung
(Platte-Platte) und einem Hochdruck-Kapillarrheometer (HKR) durchgefiihrt.

stetiger Ubergang gegeben. Die Kurve mit einem Masterbatchanteil von 0 %
stellt die Scherviskositdten des technisch reinen thermoplastischen Kunststoffs
ABS dar. Der Masterbatch CH815* wird als Bezeichnung fiir den Masterbatch
CHS815 eingefiihrt, nachdem sich das enthaltene Treibmittel komplett zersetzt
hat. Mithilfe der TG-MS Messung fiir den Masterbatch CH815 (s. Kapitel 3.2)
konnen die Bestandteile des neuen Masterbatchs CH815* berechnet werden.
Dieser besteht zu etwa 70,5 % aus LDPE und zu 29,5 % aus festen Zersetzungs-
riickstinden. Entsprechend wurde bei einem Masterbatchanteil von 100 % nicht
ein technisch reines LDPE untersucht, sondern eine Mischung aus LDPE und
Zersetzungsriickstinden. Dies trifft auch auf die beiden weiteren untersuchten
Polymerblends aus ABS und dem Masterbatch CH815* zu. Neben LDPE enthal-
ten diese Polymerblends Zersetzungsriickstinde und sind mit den Mischungen
aus ABS und dem Masterbatch CH815 bei den Masterbatchanteilen 4 % und
10 % vergleichbar, nachdem im Prozess die Zersetzung des Treibmittel stattge-
funden hat.

Scherviskosititen fiir einen Masterbatchanteil von 100 % konnten nur mit dem
Rotationsrheometer bei einer Massetemperatur von 220 °C gemessen werden.
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Trotz langer Verarbeitungszeit des Masterbatchs CH815 im Kneter ohne eine
weitere sichtbare Zersetzungsreaktion des Treibmittels konnten wihrend der Be-
stimmung der Scherviskosititen erneute Schiumvorginge beobachtet werden
und die Messungen mussten abgebrochen werden. Die Messpunkte bei der Mas-
setemperatur von 220 °C reichen allerdings aus, um die um eine Gro8enordnung
niedrigeren Scherviskosititen von LDPE mit Zersetzungsriickstdnden gegeniiber
ABS abzubilden. Grundsitzlich iibt die Schergeschwindigkeit den gréften Ein-
fluss auf die Scherviskositit aus. Mit zunehmender Schergeschwindigkeit nimmt
die Scherviskositidt um mehrere Groenordnungen ab. Wird der Masterbatchan-
teil erhoht, nimmt die Scherviskositét nur in geringem Mal3e ab. Diese Abnahme
verringert sich in ihrer Grofe zusitzlich mit zunehmender Massetemperatur und
Schergeschwindigkeit. Fiir alle Schergeschwindigkeiten gilt, dass die Schervis-
kositdt mit zunehmender Massetemperatur abnimmt.

Unter der vereinfachten Annahme, dass die Erzeugung von Kunststofftropfen mit
den FlieBvorgédngen in einem HKR vergleichbar ist, kann nach

32-Vr

= ee— 6.1
T-D3 - Ata ©.1)

"o

mit einem Tropfenvolumen V¢ von 0,02 mm? (Austrag betrigt 100 % und kein
Masterbatch enthalten), einem Diisendurchmesser Dp von 200 pm und einer Zeit-
spanne des Kunststoffaustrags Aza von etwa 2,5 ms die Schergeschwindigkeit an
der Wand der Diisenbohrung ¥, mit 10200s~! abgeschitzt werden. Auf Basis
dieser Abschidtzung wird in Abbildung 6.17 fiir eine konstante Schergeschwin-
digkeit von 10000s~! aber weiterhin fiir verschiedene Masterbatchanteile von
CHS815* der Einfluss der Massetemperatur auf die Scherviskositit dargestellt.
Alle Scherviskosititen befinden sich in einer Groenordnung, die mit der Scher-
viskositit von Honig bei Raumtemperatur vergleichbar ist [181]. Mit steigen-
der Massetemperatur nimmt die Scherviskositit deutlich ab. Zwar nimmt auch
mit steigendem Masterbatchanteil die Scherviskositét ab, jedoch iibt die Mas-
setemperatur im Vergleich einen groferen Einfluss aus. Dariiber hinaus werden
die Differenzen zwischen Scherviskosititen unterschiedlicher Masterbatchantei-
le mit steigender Massetemperatur kleiner. Die in Abbildung 6.17 dargestellten
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Abbildung 6.17: Scherviskositit fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wcpgis* in Abhidngigkeit
der Massetemperatur.

Scherviskositdten entsprechen denen, die fiir Polymerschmelzen bei der Erzeu-
gung von Kunststofftropfen zu erwarten sind. Daher kann die Anderung der
Scherviskositit in Abhéngigkeit von der Massetemperatur und dem Masterbat-
chanteil (LDPE mit Zersetzungsriickstinden) mit der Anderung des Massedrucks
bei gleichen Abhingigkeiten (s. Abbildung 6.13) verglichen werden. Dieser Ver-
gleich zeigt, dass Temperatur und Masterbatchanteil die Scherviskositit und den
Massedruck in dhnlicher Weise beeinflussen.

6.4 Mikrostrukturelle Charakterisierung

Die Charakterisierung der Mikrostruktur von additiv gefertigten geschdumten
und nicht geschdumten Quadern sowie von geschdumten und nicht geschaum-
ten frei extrudierten Tropfenketten erfolgte anhand mehrerer Untersuchungen:
Der mikroskopischen Untersuchung von Schliffbildern ausgewéhlter Probekor-
per, der rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung der Oberfldchenbeschaf-
fenheit einzelner Kunststofftropfen und der Untersuchung der Oberflichenrau-
heit additiv gefertigter Strukturen. Des Weiteren wurde die Bruchfliche eines
Masterbatch-Granulatkorns rasterelektronenmikroskopisch untersucht.

Zur Veranschaulichung der tatsdchlichen Form der untersuchten Probekorper
(s. Kapitel 3.3), die durch den additiven Fertigungsprozess entsteht, werden im
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Folgenden einige additiv gefertigte Quader vorgestellt. Die tatsdchliche Form
der frei extrudierten Tropfenketten ist dem Kapitel 6.1 zu entnehmen. Die dulere
Form dieser Quader ist reprisentativ fiir die Form der Quader, die mit anderen
Parametersitzen und Parameterkombinationen hergestellt wurden. In den Abbil-
dungen 6.18 (a) bis (c) ist die dullere Form drei verschiedener nicht geschdumter
Quader aus dem Parametersatz LT200DAR 14 dargestellt. Eine Diisentemperatur
von 260 °C wurde fiir die Probekorperherstellung eingestellt. In den Abbildun-
gen 6.18 (d) bis (f) sind drei geschdumte Quader aus dem selben Parametersatz
LT200DAR14 dargestellt. Hierbei wurde eine Diisentemperatur von 240 °C ein-
gestellt und der Masterbatchanteil von CH815 lag bei 6 %. Wihrend alle ande-
ren Prozessparameter konstant gehalten wurden, wurde der Austrag von Abbil-
dung 6.18 (a) nach (c) sowie von Abbildung 6.18 (d) nach (f) vergroBert, wodurch
qualitativ unterschiedliche Fiillgrade miteinander verglichen werden konnen. Der
nicht geschdumte Quader in Abbildung 6.18 (a) fillt durch eine punktuell etwas
gldnzende oberste Schicht auf, jener in Abbildung 6.18 (b) durch eine korrek-
te Wiedergabe der vorgegebenen Form und der in Abbildung 6.18 (c) gezeigte
durch eine zunehmende konvexe Ausbeulung der Oberflache. Gegeniiber dem
Quader mit einem Austrag von 90 % sind sich die beiden Quader mit geringerem
Austrag sehr dhnlich. Der Quader mit einem Austrag von 75 % weist tendenzi-
ell ebenere Oberflachen auf als der Quader mit einem Austrag von 60 %. Die
geschdumten Quader in den Abbildungen 6.18 (d) bis (f) weisen gegeniiber den
nicht geschdumten Quadern eine weille und weniger gelblich erscheinende Fir-
bung auf. In der obersten Schicht des Quaders mit einem Austrag von 40 % lassen
sich die einzelnen Tropfenketten aufgrund von Liicken gut erkennen. Die vorge-
gebene Form wird von keinem der geschdumten Quader eingehalten. Die Quader
mit einem geringeren Austrag in den Abbildungen 6.18 (d) und (e) besitzen eine
glatte oberste Schicht wihrend die oberste Schicht des Quaders mit einem Aus-
trag von 70 % in Abbildung 6.18 (f) rau und konvex ausgebeult ist. Im Gegensatz
zu den beiden anderen Quadern sind dessen Seitenfldchen nicht konkav geformt,
sondern folgen relativ geradlinig der Form eines Quaders.
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Abbildung 6.18: Jeweils drei additiv gefertigte geschidumte und nicht geschdumte Quader mit un-
terschiedlichen Fiillgraden aus dem Parametersatz LT200DAR14. Durch Anderung
des Austrags DR wurde der Fiillgrad beeinflusst. Von (a) bis (c) werden nicht ge-
schdaumte und von (d) bis (f) geschdumte Quader gezeigt.

6.4.1 Plastographische Untersuchungen

Mikrostrukturen additiv gefertigter nicht geschiumter Quader

Abbildung 6.19 zeigt Schliftbilder von additiv gefertigten Strukturen bei ver-
schiedenen Fiillgraden. Die Mikrostrukturen sind alle aus dem Parametersatz
LT200DAR14 und nur der Austrag wurde zur Variation des Fiillgrads von Ab-
bildung 6.19 (a) bis (c) vergroBert. Eine Diisentemperatur von 260 °C wurde fiir
die Probekorperherstellung eingestellt. In Abbildung 6.19 (a) sind die einzelnen
geschnittenen Tropfenketten deutlich separiert voneinander zu erkennen. Inner-
halb der Schichten (horizontal) beriihren sich die Tropfenketten nur selten, sodass

119



6 Ergebnisse

S

iNicht geséh t Nicht geschaumt

TR

DR=75% DR =909

- e—-A] ﬁf'_l G. Tropfenkette %
A a.a g

(a) (b) (c)

Abbildung 6.19: Schliffbilder additiv gefertigter nicht geschdaumter Strukturen aus dem Parameter-
satz LT200DAR14. Durch VergroBerung des Austrags DR wurde der Fiillgrad von
(a) bis (c) erhoht. Geschnittene Tropfenketten und prozessbedingte Poren sind nur
in (a) und (b) anhand der Mikrostruktur erkennbar. In (a) ist fiir alle Schliftbilder
die Position und Orientierung der Schliffebene (rot eingefirbt) innerhalb des Qua-
ders markiert. Die Schliffebene liegt parallel zur Aufbaurichtung (schwarzer Pfeil).

sich groBe Netzwerke von miteinander verbundenen prozessbedingten Poren bil-
den. Innerhalb der Tropfenketten sind wenige kleine Gasporen erkennbar. In Ab-
bildung 6.19 (b) sind die geschnittenen Tropfenketten in ihrer Breite vergrofert
und beriihren sich innerhalb der Schichten. Aufgrund der regelméBig auftauchen-
den prozessbedingten Poren (Dreiecksform) lassen sich die einzelnen Tropfen-
ketten und Schichten visuell voneinander trennen. Einzelne Gasporen innerhalb
der Tropfenketten sind nach wie vor erkennbar. Verglichen mit den anderen bei-
den Mikrostrukturen sind in Abbildung 6.19 (c) keine Tropfenketten und auch
keine prozessbedingten Poren erkennbar. Es lassen sich nur vereinzelt Poren er-
kennen, deren Ursprung anhand der Mikrostruktur nicht beurteilt werden kann.
Insgesamt reduziert sich die Grofle und Anzahl an prozessbedingten Poren von
Abbildung 6.19 (a) bis (c) mit steigendem Austrag.

Mikrostrukturen additiv gefertigter geschiumter Quader

In Abbildung 6.20 sind Schliffbilder von additiv gefertigten geschdumten Struk-
turen bei verschiedenen Fiillgraden dargestellt. Wie die nicht geschaumten Mi-
krostrukturen sind auch die geschdumten Mikrostrukturen aus dem Parameter-
satz LT200DAR14 und nur der Austrag wurde zur Variation des Fiillgrads von
Abbildung 6.20 (a) bis (c) vergroBert. Eine Diisentemperatur von 240 °C wurde
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Abbildung 6.20: Schliffbilder additiv gefertigter geschdumter Strukturen aus dem Parametersatz
LT200DAR14. Durch VergroBerung des Austrags DR wurde der Fiillgrad von (a)
bis (c) erhoht. Geschnittene Tropfenketten und prozessbedingte Poren sind nur in
(a) und (b) anhand der Mikrostruktur erkennbar. In (a) ist fiir alle Schliffbilder die
Position und Orientierung der Schliffebene (rot eingefirbt) innerhalb des Quaders
markiert. Die Schliffebene liegt parallel zur Aufbaurichtung (schwarzer Pfeil).

fiir die Probekorperherstellung eingestellt und der Masterbatchanteil von CH815
lag bei 6 %. Die Tropfenketten in Abbildung 6.20 (a) sind innerhalb der Schich-
ten (horizontal) deutlich voneinander separiert und beriihren sich nur teilweise
zwischen den Schichten. Hierdurch entstehen grofe Netzwerke von miteinander
verbundenen prozessbedingten Poren. Innerhalb der Tropfenketten lassen sich
viele Schaumblasen unterschiedlicher Grof3e erkennen. Die Winde zwischen
den Schaumblasen sind tiberwiegend intakt und nicht aufgeplatzt. Durch Ver-
groBerung des Austrags von Abbildung 6.20 (a) nach (b) nimmt die GréBe der
Tropfenketten zu. Anhand von einigen prozessbedingten Poren in Dreiecksform
konnen noch Tropfenketten identifiziert werden. Jedoch wird dies aufgrund der
dhnlich groBlen Schaumblasen innerhalb der Tropfenketten erschwert. Auch die
Schaumblasen aus Abbildung 6.20 (b) weisen tiberwiegend intakte Winde zuein-
ander auf. Abbildung 6.20 (c) zeigt eine Mikrostruktur bei weiterer Vergrofierung
des Austrags. Einzelne Tropfenketten konnen nicht mehr identifiziert werden.
Auch eine Unterscheidung zwischen prozessbedingten Poren und Schaumblasen
ist nicht mehr moglich. Zwar sind weiterhin Schaumblasen vorhanden, jedoch
hat sich deren Anzahl verringert und der Abstand zueinander vergrofert. Es las-
sen sich nur wenige diinne Winde zwischen Schaumblasen erkennen.
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Abbildung 6.21: Schliffbilder additiv gefertigter geschdumter Strukturen aus dem Parametersatz
LT200DAR14. Zwischen (a) und (b) bzw. (c) und (d) ist nur die Aufnahmeposi-
tion innerhalb der Schliffebene verindert worden (s. Position und Orientierung der
Schliffebene (rot eingefirbt) innerhalb des Quaders). Im Vergleich zu (a) und (b)

wurde in (¢) und (d) der Fiillgrad durch Vergroerung des Austrags DR erhoht. Die
Schliffebene liegt parallel zur Aufbaurichtung (schwarzer Pfeil).

Abbildung 6.21 vergleicht jeweils zwei Schliffbilder von additiv gefertigten
geschdumten Strukturen aus dem Parametersatz LT200DAR14 bei gleichem
Fiillgrad. Dabei unterscheiden sich Abbildung 6.21 (a) und (b) sowie Abbil-
dung 6.21 (c) und (d) nur darin, dass eine andere Aufnahmeposition innerhalb der
Schliffebene gewihlt wurde. Abbildung 6.21 (a) und (c) sind identisch mit Ab-
bildung 6.20 (a) und (b). Wihrend sich die Tropfenketten in Abbildung 6.21 (a)
und (b) in ihrer GroBe nicht voneinander unterscheiden, féllt die unterschiedli-
che Anzahl und Grofle der Schaumblasen auf. In Abbildung 6.21 (a) betrdgt der
Durchmesser einer typischen Schaumblase etwa 50 um, wéhrend er in (b) etwa
80 pum betrigt. Weiterhin ist die Anzahl der Schaumblasen in Abbildung 6.21 (b)
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gegeniiber (a) deutlich verringert. Auch fiir eine Mikrostruktur mit h6herem Aus-
trag von 57 % wie in Abbildung 6.21 (c) und (d) dargestellt, 14sst sich je nach
Aufnahmeposition eine unterschiedliche Anzahl und Groé8e der Schaumblasen
feststellen. Der Durchmesser einer typischen Schaumblase in Abbildung 6.21 (c)
betrdgt etwa 50 um und in (d) etwa 40 um. Die Unterschiede im Durchmesser
fallen somit bei einem Austrag von 57 % geringer aus als bei einem kleineren
Austrag von 40 %. Zwischen Mikrostrukturen mit einem weiter vergroferten
Austrag von 70 % konnten keine Unterschiede festgestellt werden.

Lingsschliffe von frei extrudierten Tropfenketten

In Abbildung 6.22 sind Schliffbilder von geschdumten frei extrudierten Trop-
fenketten bei verschiedenen Masterbatchanteilen von CH815 dargestellt. Eine
Diisentemperatur von 240 °C wurde fiir die Herstellung der Tropfenketten ein-
gestellt und der Austrag lag bei 100 %. Der Masterbatchanteil von CH815 wurde
in Stufen von 2 % bis auf 14 % erhoht. Zur Aufnahme der Schliffbilder wurde
eine Auflicht-Polarisation verwendet und der Analysator entweder parallel (linke
Abbildungen) oder senkrecht (rechte Abbildungen) zum Polarisator orientiert.
Diese Orientierung bestimmt, welcher Anteil des vom Polarisator polarisierten
Lichts den Analysator passieren kann. In senkrechter Stellung wird das gesamte
Licht ausgeloscht, sofern zwischen dem Polarisator und dem Analysator keine
Anderung der Polarisationsebene des Lichts erfolgt. Solche Anderungen kénnen
beispielsweise durch optisch aktive Stoffe oder durch Reflexion unter einem be-
stimmten Winkel (Brewster-Winkel) hervorgerufen werden.

Die Schaumblasen innerhalb der Tropfenketten sind bei einem Masterbatchanteil
von 2 % annihernd rund und ihre Durchmesser sind im Vergleich zu den Durch-
messern bei anderen Masterbatchanteilen am grofiten. Mit zunehmenden Mas-
terbatchanteil werden diese Schaumblasen kleiner und ihre Form weniger rund,
wihrend die Anzahl der Schaumblasen zunimmt. Bei einem Masterbatchanteil
von 14 % sind viele Schaumblasen deutlich deformiert. Die grofiten Schaumbla-
sen befinden sich bei den Masterbatchanteilen 10 % und 14 % in der Mitte der
Tropfenketten. Es kann festgestellt werden, dass sowohl das umgebende Kalt-
einbettmitte] EpoClear als auch der thermoplastische Kunststoff ABS, aus dem
die Tropfenketten hauptsichlich bestehen, wenig bis gar nicht optisch aktiv sind
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Abbildung 6.22: Schliffbilder geschdumter frei extrudierter Tropfenketten, die etwa mittig geschnit-
ten sind. Von (a) bis (g) wurde der Masterbatchanteil wcygys in Stufen erhoht. Die
Schliffbilder wurden mit einer Auflicht-Polarisation aufgenommen und der Analy-
sator wurde entweder parallel (a), (c), (e) und (g) oder senkrecht (b), (d), (f) und (h)
zum Polarisator orientiert.
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Abbildung 6.23: Zwei Schliffbilder zeigen die innere Struktur aus ABS, LDPE und Schaumblasen
(kontrastverstirkt) einer geschdumten frei extrudierten Tropfenkette. Jeweils in (a)
und (b) fiir zwei verschiedene Masterbatchanteile wcygis. Die Schliffbilder wurden
mit einer Auflicht-Polarisation aufgenommen, wobei der Analysator senkrecht zum
Polarisator orientiert wurde.

(Lichtausloschung bei senkrechter Orientierung des Analysators). Entlang der
Schaumblasenrinder, aber auch vereinzelt in Partikeln sind helle Bereiche er-
kennbar. Die Anderung der Polarisationsebene durch Reflexion reicht als Erkli-
rung fiir diese hellen Bereiche nicht aus - sie werden durch das Trigerpolymer
LDPE verursacht (s. Kapitel 7.2.1). Das LDPE liegt als zweite Phase disper-
giert in den Tropfenketten vor, wobei der sichtbare Volumenanteil mit steigendem
Masterbatchanteil deutlich zunimmt. Es befindet sich hauptséchlich in der Néhe
der Schaumblasen oder direkt an den Schaumblasenrindern. Einige Schaumbla-
sen sind sogar vollstindig von LDPE umschlossen. Bei einem Masterbatchanteil
von 14 % unterscheiden sich die beiden Kunststoffe LDPE und ABS optisch we-
niger deutlich voneinander.

Abbildung 6.23 zeigt zwei ausgewihlte Schliffbilder in hoherer Vergroflerung
von Strukturen innerhalb einer geschdumten frei extrudierten Tropfenkette bei
einem Masterbatchanteil von 2 % und 10 % des Masterbatchs CH815. Die Diisen-
temperatur lag bei der Herstellung der Tropfenketten bei 240 °C und der Austrag
bei 100 %. Auch bei diesen beiden Schliffbildern wurde die Auflicht-Polarisation
verwendet, wobei der Analysator nur in senkrechter Stellung orientiert war. Die
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Abbildung 6.24: REM-Aufnahme einer Bruchfliche durch ein Masterbatch-Granulatkorn des Mas-
terbatchs CH815. Das Granulatkorn wurde mit fliissigem Stickstoff bei tiefen Tem-
peraturen gebrochen.

beiden Kunststoffe ABS und LDPE sind durch eine Grenzflidche in zwei verschie-
dene Phasen getrennt. Innerhalb des LDPEs ldsst sich oftmals ein unscharfer Be-
reich erkennen. Dort wird die Schérfeebene des Objektivs verlassen, wodurch
tiefer liegende Bereiche erkannt werden konnen. Solche Bereiche kénnen daher
als Schaumblasen identifiziert werden. Es existieren jedoch auch Schaumblasen,
die nicht von LDPE umschlossen sind. Stattdessen findet sich in solchen Schaum-
blasen teilweise eine geringe Menge LDPE, das am Rand der Schaumblase sepa-
riert vorliegt (s. Abbildung 6.23 (b)). Mit steigendem Masterbatchanteil nimmt
die Gesamtgrofle der LDPE-Partikel und Schaumblasen leicht ab.

6.4.2 Rasterelektronenmikroskopie

Bruchfliche eines Masterbatch-Granulatkorns

In Abbildung 6.24 wird eine Bruchfliche durch ein Masterbatch-Granulatkorn
des Masterbatchs CH815 dargestellt. Es sind zahlreiche einzelne Partikel zu er-
kennen, die als das chemische Treibmittel identifiziert werden konnen. Diese sind
homogen im Trigerpolymer LDPE verteilt. Die Grofle der einzelnen Partikel va-
riiert etwas. Die kleinsten Partikel haben einen Durchmesser unter 10 um und die
groften Partikel sind nicht grofer als 70 um. Der Abstand zwischen den einzel-
nen Partikeln liegt in der Grolenordnung von 10 um.
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Oberflichen von frei extrudierten Tropfenketten

Abbildung 6.25 zeigt REM-Aufnahmen von geschdumten und nicht geschdum-
ten frei extrudierten Tropfenketten, die bei einer Diisentemperatur von 220 °C
und einem Austrag von 100 % hergestellt wurden. Der Masterbatchanteil von
CHS815 wurde in Stufen von 0 % bis auf 14 % erhoht. Die einzelnen Tropfen in-
nerhalb einer Tropfenkette sind anhand der sich wiederholenden bauchigen Form
erkennbar. Der bauchige Abschnitt ist je nach verwendetem Masterbatchanteil
mehr oder weniger asymmetrisch angeordnet. Auch kann fiir jeden Tropfen eine
Tropfenlidnge ermittelt werden und auch diese Tropfenldnge unterscheidet sich
je nach verwendetem Masterbatchanteil. Bei der Tropfenkette mit einem Master-
batchanteil von 0 % handelt es sich um eine nicht geschdumte Tropfenkette. Die
Tropfen dieser Tropfenkette weisen die geringste Tropfenldnge auf. Mit zuneh-
mendem Masterbatchanteil wird die Tropfenlinge erst groBer, verkleinert sich
jedoch bei einem Masterbatchanteil von 14 % wieder. Die mittlere Tropfenldnge
betrigt bei dieser Diisentemperatur etwa 400 um. Mit steigendem Masterbatchan-
teil veridndert sich auch die Oberflache der Tropfen. Bei einem Masterbatchanteil
von 0 % erscheint diese glatt, bei 2 % und 6 % durch einzelne Schaumblasen unter
der Oberfliche gewolbt und bei 10 % und 14 % rau. Die Oberfliache der Tropfen
bei einem Masterbatchanteil von 14 % wirkt zusitzlich geschuppt. Anhand von
geplatzten Schaumblasen an der Oberfliche lédsst sich erkennen, dass die Tropfen
ab einem Masterbatchanteil von 2 % aufgeschaumt sind. Bei weiter steigendem
Masterbatchanteil sind Schaumblasen an der Oberflache nicht mehr durch Wol-
bungen oder aufgeplatzte Hohlriume zu erkennen, sondern nur noch durch Off-
nungen in der Oberflache. Die Anzahl solcher offenen Schaumblasen nimmt mit
steigendem Masterbatchanteil zu, wihrend ihr Durchmesser abnimmt.

Auch Abbildung 6.26 zeigt REM-Aufnahmen von geschiumten und nicht ge-
schaumten frei extrudierten Tropfenketten. Jedoch wurden diese Tropfenketten
bei einer Diisentemperatur von 260 °C hergestellt. Unverindert betrug der Aus-
trag 100 % und der Masterbatchanteil von CH815 wurde in Stufen von 0 % bis
auf 14 % erhoht. Verglichen mit den Tropfen aus Abbildung 6.25, die bei einer
Diisentemperatur von 220 °C hergestellt wurden, ist der bauchige Abschnitt der
Tropfen in Abbildung 6.26 weniger stark asymmetrisch angeordnet. Eine Aus-
nahme stellen hier die Tropfen bei einem Masterbatchanteil von 14 % dar. Die
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Abbildung 6.25: REM-Aufnahmen von geschidumten und nicht geschdumten frei extrudierten Trop-
fenketten. Von (a) bis (e) wurde der Masterbatchanteil wcyg;s in Stufen erhoht. Die
Diisentemperatur betrug bei der Herstellung der Tropfenketten 220 °C.
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Abbildung 6.26: REM-Aufnahmen von geschdumten und nicht geschdumten frei extrudierten Trop-
fenketten. Von (a) bis (e) wurde der Masterbatchanteil wcyg;s in Stufen erhoht. Die
Diisentemperatur betrug bei der Herstellung der Tropfenketten 260 °C.
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Tropfen mit einem Masterbatchanteil von 0 % besitzen die geringste Tropfen-
linge und mit zunehmenden Masterbatchanteil nimmt die Tropfenlidnge zu. Die
mittlere Tropfenldnge betrigt bei dieser Diisentemperatur etwa 500 um. Wie auch
bei den Tropfen, die bei einer Diisentemperatur von 220 °C hergestellt wurden
(s. Abbildung 6.25), verindert sich die Oberfliche mit steigendem Masterbat-
chanteil. Diese erscheint bei einem Masterbatchanteil von 0 % zunichst glatt,
dann teilweise gewolbt und rau und ab einem Masterbatchanteil von 10 % zusétz-
lich geschuppt. Diese Ubergiinge finden im Vergleich zu den Tropfen, hergestellt
mit einer Diisentemperatur von 220 °C, frither statt. Ein Vergleich von Tropfen
bei einem Masterbatchanteil von 14 % zeigt, dass die geschuppte Oberfldche bei
einer Diisentemperatur von 260 °C deutlich stirker ausgeprigt ist als bei einer
Diisentemperatur von 220 °C. Ab einem Masterbatchanteil von 2 % konnen of-
fene Schaumblasen an der Oberfldche beobachtet werden. Deren Anzahl nimmt
mit steigendem Masterbatchanteil zu.

6.4.3 Oberflachenrauheit

Oberflichen additiv gefertigter nicht geschiumter Quader

Abbildung 6.27 (a) zeigt fiir nicht geschiumte Quader aus dem Parametersatz
LT200DAR14 den Einfluss des Austrags auf die Oberflichenrauheit der obersten
Schicht. Drei der hier untersuchten Quader sind in Abbildung 6.18 abgebildet.
Zur Herstellung aller Quader wurde eine Diisentemperatur von 260 °C verwen-
det. Es konnen drei Bereiche unterschieden werden, in denen sich die Rauheit bei
einer Anderung des Austrags unterschiedlich verindert. Bei einen Austrag von
75 % nimmt die Rauheit ihr Minimum an und verbleibt fiir Austrége, die sich nur
um wenige Prozentpunkte unterscheiden (etwa 3 %P bis 4 %P), auf einem &hn-
lich niedrigen Niveau. Wird der Austrag ausgehend von 75 % verringert, steigt
die Rauheit linear an, wihrend eine Erhchung des Austrags ausgehend von 75 %
zu einer deutlichen VergroBerung der Rauheit fiihrt. In den Abbildungen 6.27 (b)
bis (d) sind Topografieaufnahmen dreier ausgewahlter Quader dargestellt, wo-
bei der Austrag von (b) nach (d) zunimmt. Bei einem Austrag von 60 % lassen
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Abbildung 6.27: Oberflichenrauheit der obersten Schicht von nicht geschdaumten Quadern in Ab-
hingigkeit des Austrags (a) und drei ausgewihlte Topografieaufnahmen ((b) bis
(d)). Alle Quader sind aus dem Parametersatz LT200DAR14. In (a) ist der Bereich
der Rauheitsmessung auf einem Quader markiert. Die Grauwertskala reicht vom
hochsten (Weill) bis zum tiefsten gemessenen Punkt (Schwarz).

sich zwischen den obersten Tropfenketten Vertiefungen feststellen, die den Kon-
takt der Tropfenketten zueinander unterbrechen. Die Grauwerte dieser obersten
Tropfenketten entsprechen in der Topografieaufnahme einer Hohe von 400 pm
bis 500 um. Anhand der Grauwertskala kann qualitativ abgeschitzt werden, dass
in diesen Vertiefungen entsprechend der Schichthéhe von 200 um die Tropfen-
ketten der darunter liegenden Schicht sichtbar sind. Diese Tropfenketten sind
gegeniiber den Tropfenketten der obersten Schicht um 90° verdreht. Bei einem
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Austrag von 75 % in Abbildung 6.27 (b) sind nach wie vor die einzelnen Tropfen-
ketten erkennbar. Jedoch beriihren sich alle Tropfenketten der obersten Schicht
und die tiefsten gemessenen Stellen reichen nur bis zur Hilfte der Schichtho-
he, wodurch insgesamt die Rauheit des Quaders abnimmt. Wird der Austrag auf
90 % weiter erhoht, sind die einzelnen Tropfenketten nur anhand eines schwa-
chen Streifenmusters erkennbar. Auch kann die Strukturierung der Tropfenket-
ten in einzelne Tropfen nicht mehr ausgemacht werden. Stattdessen nimmt die
Rauheit aufgrund von Erhebungen und Vertiefungen wieder zu, deren GroBen-
ordnung iiber der GroBe der Tropfenketten liegt.

Der Einfluss der Prozessparameter Schichththe und Formfaktor auf die Oberfla-
chenrauheit der obersten Schicht nicht geschdumter Quader ist in Abbildung 6.28
dargestellt. Fiir alle dargestellten Parametersidtze wurde eine Diisentemperatur
von 260 °C zur Herstellung der Quader verwendet. Der Austrag wurde fiir je-
den Parametersatz um 5 %P variiert und der Wertebereich so festgelegt, dass
fir jeden Parametersatz ein Rauheitsminimum gemessen werden konnte. Zur
Abschitzung der Streuung der Oberflichenrauheit wurde fiir den Parametersatz
LT200DAR14DR75 die Standardabweichung anhand von fiinf gleichen Qua-
dern bestimmt. Diese betrigt etwa 1,2 um. Die Hohe der Rauheit am Rauheits-
minimum unterscheidet sich je nach verwendeter Schichthohe. Ein Anstieg der
Schichthohe um etwa 50 um fiihrt zu einer Erhohung des Rauheitsminimums um
2,5 um. Ausgehend vom Rauheitsminimum kann mit zunehmenden Austrag ein
monotoner Anstieg der Rauheit beobachtet werden. Wird der Austrag hingegen
reduziert, fillt der Trend je nach Parametersatz unterschiedlich aus. Nur Para-
metersatz LT200DAR 14 und LT250DAR 14 zeigen einen monotonen Anstieg der
Rauheit mit abnehmenden Austrag.

Oberflichen additiv gefertigter geschiumter Quader

Zur Herstellung aller geschdaumten Quader wurde ein Masterbatchanteil von 6 %
fiir den Masterbatch CH815 gewihlt. Die Diisentemperatur lag bei 240 °C. In Ab-
bildung 6.29 (a) ist fiir geschdumte Quader aus dem Parametersatz LT200DAR14
der Einfluss des Austrags auf die Oberflachenrauheit der obersten Schicht dar-
gestellt. Verglichen mit dem Wertebereich des Austrags fiir nicht geschiumte
Quader aus Abbildung 6.27 (a), wurde aufgrund der Volumenzunahme durch
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Abbildung 6.28: Oberflichenrauheit der obersten Schicht von nicht geschaumten Quadern in Abhén-

gigkeit des Austrags. In (a) ist der Bereich der Rauheitsmessung auf einem Quader
markiert. Von (a) bis (e) wurde entweder die Schichthohe oder der Formfaktor va-
riiert, sodass jeder Graph einen eigenen Parametersatz darstellt. Nach Eisele et al.

[12].
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Abbildung 6.29: Oberflichenrauheit der obersten Schicht von geschdumten Quadern in Abhingig-
keit des Austrags (a) und drei ausgewihlte Topografieaufnahmen ((b) bis (d)). Alle
Quader sind aus dem Parametersatz LT200DAR14. In (a) ist der Bereich der Rau-
heitsmessung auf einem Quader markiert. Die Grauwertskala reicht vom hochsten
(Weil3) bis zum tiefsten gemessenen Punkt (Schwarz).

das Schiaumen der Tropfenketten ein angepasster Wertebereich fiir den Austrag
gewihlt. Drei der hier untersuchten Quader sind in Abbildung 6.18 abgebildet.
Ahnlich wie fiir nicht geschiumte Quader konnen drei Bereiche unterschieden

werden, in denen sich die Rauheit bei einer Anderung des Austrags unterschied-
lich verindert. Bei einen Austrag von 57 % nimmt die Rauheit ihr Minimum an
und verbleibt fiir Austrige, die sich nur um wenige Prozentpunkte unterschei-

den (etwa 6 %P bis 7 %P), auf einem dhnlich niedrigen Niveau. Dieses niedrige
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Niveau bzw. Plateau erstreckt sich jedoch iiber einen grofleren Austragsbereich
als bei den nicht geschdumten Quadern. Wird der Austrag erhoht, nimmt die
Rauheit deutlich zu. Auch eine Reduktion des Austrags ausgehend von 57 %,
fiihrt zu einem Anstieg der Rauheit, wobei dieser Anstieg unstetig verlauft. Al-
lerdings steigt im Austragsbereich von 40 % bis 55 % mit abnehmendem Austrag
der Anteil der nicht gemessenen Hohenwerte an der Gesamtanzahl der Mess-
punkte auf bis zu 40 % an, weshalb diese Rauheiten als fehlerbehaftet anzusehen
sind. Im Vergleich zu den nicht geschdumten Quadern ist die Rauheit der ge-
schdaumten Quader in allen Bereichen geringfiigig hoher. Abbildung 6.29 (b) bis
(d) zeigen Topografieaufnahmen von drei ausgewihlten geschaumten Quadern
wobei der Austrag von (b) nach (d) zunimmt. Der Quader mit einem Austrag
von 40 % in Abbildung 6.29 (b) zeigt deutliche Vertiefungen zwischen den ein-
zelnen Tropfenketten der obersten Schicht, wodurch kein Kontakt zwischen den
Tropfenketten besteht. Unter der obersten Schicht kann die darunter liegende um
90° verdrehte Schicht wahrgenommen werden. Diese liegt entsprechend der ein-
gestellten Schichthohe 200 um unter der obersten Schicht. Im Gegensatz dazu
sind bei einem Austrag von 57 % in Abbildung 6.29 (c) die Tropfenketten wei-
terhin erkennbar, jedoch sind diese deutlich breiter und beriihren sich. Dabei sind
einzelne Tropfen in den Tropfenketten nur bedingt zu beobachten. Auf den Trop-
fenketten sind zufillig verteilte kleine Erhebungen und Vertiefungen erkennbar,
die das Aussehen von Schaumblasen aufweisen. Obwohl der hochste und der
tiefste gemessene Punkt genau eine Schichthohe auseinander liegen, ist diese
Hohendifferenz nicht an den Kontaktstellen erkennbar, sondern iiber die gesam-
te Oberflidche verteilt. Insgesamt ist die Rauheit dieses Quaders niedriger als die
des Quaders mit einem Austrag von 40 %. Bei einem Austrag von 70 % in Abbil-
dung 6.29 (d) konnen keine einzelnen Tropfenketten mehr identifiziert werden.
Die Topografie ist von deutlich sichtbaren Erhebungen und Vertiefungen geprigt,
deren Groflenordnung iiber der GréBe von Tropfenketten liegt. Die Rauheit des
Quaders nimmt wieder deutlich zu.

In Abbildung 6.30 ist fiir geschiumte Quader der Einfluss der Prozessparame-
ter Schichthohe und Formfaktor auf die Oberflichenrauheit der obersten Schicht
dargestellt. Auch fiir diese Quader wurde zur Herstellung ein Masterbatchan-
teil von 6 % fiir den Masterbatch CH815 eingestellt und die Diisentemperatur
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Abbildung 6.30: Oberflichenrauheit der obersten Schicht von geschiumten Quadern in Abhingig-
keit des Austrags. In (a) ist der Bereich der Rauheitsmessung auf einem Quader
markiert. Von (a) bis (d) wurde entweder die Schichthhe oder der Formfaktor va-
riiert, sodass jeder Graph einen eigenen Parametersatz darstellt.

betrug 240 °C. Gegeniiber den nicht geschdumten Quadern aus Abbildung 6.28
wurde der Wertebereich des Austrags aufgrund des Schiumens der Tropfenket-
ten fiir alle Parametersitze angepasst. Zusitzlich wurde fiir geschdumte Qua-
der zur Abschitzung der Streuung der Oberflichenrauheit fiir den Parametersatz
LT200DAR14DR57 die Standardabweichung anhand von fiinf gleichen Quadern
bestimmt. Diese betrigt etwa 1,6 um. Beim Parametersatz LT250DAR 14 konnte
der Einfluss des Austrags auf die Rauheit nicht bestimmt werden, da die Rau-
heitsdifferenz zwischen gleichen Quadern mit bis zu 20 ym zu grofl war, um ein
Rauheitsminimum zu identifizieren. Des Weiteren konnte fiir den Parametersatz
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LT150DAR14 aufgrund der Maschinenlimitierung des Austrags kein Quader mit
einem kleineren Austrag als 25 % hergestellt werden. Fiir alle anderen Parame-
tersitze wurde der Austrag solange variiert, bis ein Rauheitsminimum gemes-
sen werden konnte und die Grenzen dieses Minimums gefunden wurden. Ein
Einfluss der Schichthohe auf das Rauheitsminimum kann nicht beobachtet wer-
den, da fiir die beiden anderen verwendeten Schichthohen die Rauheitsminima
nicht bekannt sind. Es ist zu erkennen, dass die Rauheitsminima fiir geschdumte
Quader groBer sind als fiir nicht geschdumte Quader. So ist das Rauheitsmini-
mum der geschdumten Quader mit einer Schichththe von 200 um etwa doppelt
so groB3. Ausgehend vom Rauheitsminimum kann mit steigendem Austrag ein
fast sprunghafter monotoner Anstieg der Rauheit beobachtet werden. Dieser An-
stieg féllt groBer aus, als bei den nicht geschdumten Quadern. Wird der Austrag
verringert, nimmt die Rauheit ebenfalls zu, wenn auch nicht so markant wie bei
einer VergroBerung des Austrags.

6.5 Dichte von Probekorpern

Die Charakterisierung der Dichte erfolgte an additiv gefertigten geschaumten und
nicht geschdumten Quadern, an nicht geschdumten frei extrudierten Tropfenket-
ten und an weiteren ausgewihlten Probekorpern, die fiir die Bestimmung ein-
zelner Werkstoffeigenschaften erforderlich waren. Die Dichtebestimmung wur-
de unter Laborbedingungen durchgefiihrt, was einem Umgebungsdruck von 1 bar
und nach DIN EN ISO 1 einer Umgebungstemperatur von etwa 20 °C entspricht
[182]. Die Temperatur der Fliissigkeit entsprach ebenfalls dieser Umgebungstem-
peratur.

6.5.1 Additiv gefertigte Strukturen
Dichte additiv gefertigter nicht geschiumter Quader

In Abbildung 6.31 wird fiir verschiedene Schichthhen und Formfaktoren der
Einfluss des Austrags auf die Dichte von nicht geschiumten Quadern gezeigt. Der
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Abbildung 6.31: Mittlere Dichte nicht geschdumter Quader fiir unterschiedliche Parametersitze aus
Schichthohe LT und Formfaktor DAR in Abhingigkeit des Austrags. In (a) fiir un-
terschiedliche Formfaktoren und in (b) fiir unterschiedliche Schichthéhen. Die Feh-
lerbalken geben die Standardabweichung an. Die Porositidt wurde auf Grundlage
der Dichte von ABS bei Laborbedingungen berechnet. Nach Eisele et al. [12].

Parametersatz LT200DAR14 ist in beiden Abbildungen dargestellt. Alle Quader
wurden bei einer Diisentemperatur von 260 °C hergestellt. Der Austrag wurde
bei jedem Parametersatz um 20 %P variiert. Jede Standardabweichung (Fehler-
balken) wurde anhand von fiinf gleichen Quadern bestimmt. Vereinzelt liegt die
Standardabweichung bei einer bestimmten Kombination der drei Prozesspara-
meter deutlich hoher als die mittlere Standardabweichung iiber alle untersuch-
ten Quader. Dies betrifft vor allem die Parametersitze mit einem geringen Aus-
trag. Unabhiéngig vom untersuchten Parametersatz steigt die Dichte zunéchst mit
steigendem Austrag linear an, bis sich die Dichtezunahme im Bereich zwischen
1gem ™ und 1,04 gecm ™3 (Dichte von ABS unter Laborbedingungen) abflacht.
Bei allen Parametersitzen liegt die Dichte der Quader bei hochstem Austrag in
der Néhe der Dichte von ABS. Die Steigung im linearen Bereich unterscheidet
sich jedoch je nach Parametersatz und nimmt mit steigendem Austrag ab. Fiir
LT150DAR14 betrigt diese 0,017 gcm™> %!, wihrend sie fiir LT250DAR14
0,007 gem™> %! betrigt.
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Abbildung 6.32: Mittlere Dichte geschaumter Quader fiir unterschiedliche Parametersitze aus
Schichthdhe LT und Formfaktor DAR in Abhidngigkeit des Austrags. In (a) fiir
unterschiedliche Formfaktoren und in (b) fiir unterschiedliche Schichthohen. Die
Fehlerbalken geben die Standardabweichung an. Die Porositit wurde auf Grund-
lage der Dichte von ABS bei Laborbedingungen berechnet und der Einfluss des
LDPEs vernachldssigt.

Dichte additiv gefertigter geschiumter Quader

Zur Herstellung aller geschdaumten Quader wurde ein Masterbatchanteil von 6 %
fir den Masterbatch CH815 eingestellt. Die Diisentemperatur lag bei 240 °C.
Abbildung 6.32 zeigt fiir verschiedene Schichthohen und Formfaktoren den Ein-
fluss des Austrags auf die Dichte von geschdaumten Quadern. Mit Ausnahme des
Parametersatzes LT150DAR14 wurde auch bei den geschdumten Quadern der
Austrag bei jedem Parametersatz um 20 %P variiert. Bei LTISODAR14 konnten
aufgrund einer Maschinenlimitierung keine Quader mit einem kleineren Aus-
trag als 25 % hergestellt werden. Auch bei den geschiumten Quadern wurde je-
de Standardabweichung (Fehlerbalken) anhand von fiinf gleichen Quadern be-
stimmt. Die Standardabweichung unterscheidet sich nicht zwischen den Parame-
tersédtzen. Auch bei den geschdumten Quadern steigt die Dichte zunéchst mit stei-
gendem Austrag linear an. Diese Dichtezunahme flacht jedoch bei unterschied-
lichen absoluten Dichten ab. Mit zunehmenden Austrag verschiebt sich diese
Abflachung zu geringeren absoluten Dichten. Insgesamt findet die Abflachung
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der Dichtezunahme zwischen 10 % und 20 % Porositit statt. Wie auch bei den
nicht geschiumten Quadern nimmt die Steigung im linearen Bereich mit stei-
gendem Austrag ab. Bei LT150DAR14 betriigt diese 0,018 gcm™3 %! und bei
LT250DAR14 0,005 gcm > %!,

6.5.2 Tropfenketten und Masterbatch

In der Tabelle 6.2 sind die mittleren Dichten von nicht geschdumten frei extru-
dierten Tropfenketten, die nur aus dem Kunststoff ABS bestehen, und von klei-
nen Probekorpermengen des Masterbatchs CH815* mit der jeweiligen Standard-
abweichung aufgefiihrt. Der Masterbatch CH815* wird als Bezeichnung fiir den
Masterbatch CH815 eingefiihrt, nachdem sich das enthaltene chemische Treib-
mittel komplett zersetzt hat. Die Bedingungen fiir die Herstellung des Master-
batchs CH815* sind im Kapitel 5.3 beschrieben. Nach dieser Herstellung wur-
den Probekorpermengen mit einer Masse von etwa 10g entnommen und die
durch das Schidumen entstandene pordse Struktur wieder verdichtet. Alle nicht
geschdumten Tropfenketten wurden bei einer Diisentemperatur von 240 °C und
einem Austrag von 75 % bis 200 % in Schritten von 25 %P hergestellt. Da sich
die Dichte zwischen den Tropfenketten der verschiedenen Austrige nicht we-
sentlich unterscheidet, wurde die Dichte iiber alle Austrige gemittelt. Die Dich-

Tabelle 6.2: Mittlere Dichte und Standardabweichung der aufgefiihrten Probekdrper. Der Zustand, in
dem sich die Probekorper zum Zeitpunkt der Dichtebestimmung befanden, ist ebenfalls

angegeben.
Probekorper Dichte Zustand
in gem™3
Tropfenketten 1,030+ 0,004 Nicht geschdumt / porenfrei

Masterbatch CH815* 1,054+0,029 Verdichtet / quasi porenfrei

te der untersuchten nicht geschiumten Tropfenketten aus dem thermoplastischen
Kunststoff ABS ist geringer als dies bei ABS (Dichte 1,04 gcm™3 - 5. Kapitel 3.1)
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zu erwarten wire. Die Dichte des Masterbatchs CH815%* liegt trotz hoher Stan-
dardabweichung deutlich unterhalb der Dichte des Masterbatchs CH815 (Dichte
1,16 gcm ™ - s. Kapitel 3.2).

6.6 Maximale Tragkraft der
Demonstratorbauteile

Fiir die bauteilnahe mechanische Priifung wurden Lasthaken als Demonstrator-
bauteile ausgewdhlt (s. Kapitel 3.3). Um den Einfluss der Mikrostruktur auf die
maximale Tragkraft der Lasthaken zu charakterisieren, wurden drei verschiede-
ne Arten von Lasthaken hergestellt. Dabei bestand der Oberflichenbereich aller
Lasthaken aus einer additiv gefertigten nicht geschiumten Struktur des Parame-
tersatzes LT250DAR14, die mit einer Diisentemperatur von 260 °C und einem
Austrag von 147 % hergestellt wurde. Fiir jede Art von Lasthaken wurde ei-
ne andere additiv gefertigte Struktur fiir den Kernbereich gewihlt, wobei alle
Strukturen ebenfalls aus dem Parametersatz LT250DAR14 stammen. Der Kern-
bereich der Lasthaken der ersten Art bestand aus einer additiv gefertigten nicht
geschiumten Struktur mit einem Slicer-Fiillgrad von 100 % (KnG100), wihrend
der Kernbereich der Lasthaken der zweiten Art ebenfalls aus einer additiv gefer-
tigten nicht geschaumten Struktur bestand, jedoch mit einem verringerten Slicer-
Fiillgrad von 74,5 % (KnG75). Beide Kernbereiche wurden mit einer Diisentem-
peratur von 260 °C und einem Austrag von 147 % hergestellt. Der Kernbereich
der Lasthaken der dritten Art bestand aus einer additiv gefertigten geschdumten
Struktur mit einem Slicer-Fiillgrad von 100 % (KG100). Dieser Kernbereich wur-
de mit einer Diisentemperatur von 240 °C, einem Austrag von 110 % und einem
Masterbatchanteil von 6 % des Masterbatchs CH815 hergestellt. Zur Veranschau-
lichung der tatsdchlichen Form der untersuchten Lasthaken, die durch den addi-
tiven Fertigungsprozess entsteht, zeigt Abbildung 6.33 (a) die dufiere Form eines
vollstindig gefertigten Lasthakens, wihrend Abbildung 6.33 (b) einen Lasthaken
zeigt, dessen Fertigung etwa bei der Hélfte der Dicke unterbrochen wurde. Bei
diesem unvollendeten Lasthaken ist die Unterteilung in einen Oberflichen- und
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Lasthaken (vollstindig) Lasthaken (unvollendet) Geschaumt

Kernbereich KG100

(@ (b)

Abbildung 6.33: Zwei additiv gefertigte Lasthaken, deren Oberflichenbereich aus einer additiv ge-
fertigten nicht geschdumten Struktur besteht. In (a) ein vollstidndig gefertigter Last-
haken und in (b) ein unvollendeter Lasthaken, dessen Fertigung etwa bei der Hilfte
der Dicke unterbrochen wurde. Der Lasthaken in (b) enthélt einen Kernbereich der
Art KG100, der einer additiv gefertigten geschdumten Struktur entspricht.

einen Kernbereich deutlich zu erkennen, wobei es sich um einen Kernbereich der
Art KG100 handelt. Die oberste Schicht des Lasthakens in Abbildung 6.33 (a)
weist eine glatte Oberfldche auf, in der qualitativ keine Liicken zwischen den ab-
gelegten Tropfenketten erkennbar sind. Insgesamt fillt auf, dass die vorgegebene
Form korrekt wiedergegeben wird und keine konvexe Ausbeulung der Oberfliche
erkennbar ist. Wie bei den geschdaumten und nicht geschiumten Quadern (s. Ab-
bildung 6.18) kann auch in Abbildung 6.33 (b) die additiv gefertigte geschdumte
Struktur von der additiv gefertigten nicht geschdumten Struktur (Oberflichen-
bereich) anhand der weilen und weniger gelblich erscheinenden Firbung des
Kernbereichs unterschieden werden. Auch in der obersten Schicht dieser addi-
tiv gefertigten geschdumten Struktur sind qualitativ keine Liicken zwischen den
Tropfenketten erkennbar und auch diese Schicht weist eine glatte Oberfliche auf.
Abbildung 6.34 zeigt fiir die drei verschiedenen Arten von Lasthaken den Ein-
fluss der Mikrostruktur bzw. des Kernbereichs auf die maximale Tragkraft. Jede
Standardabweichung (Fehlerbalken) wurde anhand von fiinf gleichen Lasthaken
bestimmt. Dargestellt ist auch die spezifische maximale Tragkraft, d. h. die Trag-
kraft bezogen auf die Dichte der jeweiligen Lasthaken. Dabei betréigt die Dichte
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Abbildung 6.34: Maximale und spezifische maximale Tragkraft von Lasthaken fiir verschiedene
Kernbereiche innerhalb der Lasthaken. Die Fehlerbalken geben die Standardabwei-
chung an.

der Lasthaken mit einem Kernbereich der Art KnG100 etwa 1,000 gcm_3 , die der
Art KnG75 etwa 0,858 gcm ™ und die der Art KG100 etwa 0,857 gcm ™3, Die
Standardabweichung der Dichte betrigt fiir alle Lasthaken etwa 0,001 gcm 3.
Lasthaken mit einem Kernbereich der Art KnG100 weisen sowohl die hochste
maximale als auch die hochste spezifische maximale Tragkraft auf. Wird der
Slicer-Fiillgrad auf 74,5 % reduziert, was einem Kernbereich der Art KnG75
entspricht, nimmt die maximale Tragkraft deutlich ab. Mit einem geschaum-
ten Kernbereich (KG100) verringert sich die maximale Tragkraft ebenfalls, je-
doch in geringerem MafBe. Bei beiden Kernbereichen nimmt auch die spezifi-
sche maximale Tragkraft ab. Es zeigt sich jedoch, dass ein geschdumter Kern-
bereich (KG100) gegeniiber einem Kernbereich mit reduziertem Slicer-Fiillgrad
(KnG75) im Vorteil ist.
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7 Diskussion

Die folgende Diskussion gliedert sich in drei Hauptbereiche. Zunéchst werden
die Einfliisse der Schwindung und des Schiumens auf das Volumen von Kunst-
stofftropfen ausfiihrlich diskutiert und unter dem Aspekt des Aufschiumgrads
von Kunststofftropfen miteinander verkniipft. Anschliefend wird die Entwick-
lung des Fiillgrads in additiv gefertigten geschdaumten und nicht geschdumten
Strukturen diskutiert und der als optimaler Fiillgrad bezeichnete Bereich néher
betrachtet. Im Zusammenhang mit dem Aufschdumgrad einer additiv gefertigten
Struktur wird diese Diskussion des Fiillgrads ebenfalls vertieft. Schlielich wird
ein analytisches Modell der Volumenfiillung zur Berechnung des Fiillgrads von
additiv gefertigten geschiaumten und nicht geschiumten Strukturen vorgestellt.
Abschliefend wird die mechanische Charakterisierung der Lasthaken unter Be-
riicksichtigung der vorangegangenen Diskussion betrachtet.

7.1  Schwindung von Kunststofftropfen

Unabhingig davon, ob Kunststofftropfen geschaumt oder nicht geschdumt sind,
ist der Einfluss des Austrags auf das Tropfenvolumen deutlich erkennbar und
hat im Vergleich zu den beiden anderen Prozessparametern Diisentemperatur
und Masterbatchanteil den groBten Einfluss (s. Abbildung 6.11). Dies ist nicht
unerwartet, da die Anlage die Grofe des Tropfenvolumens als Sollwert fiir die
Regelung eines konstanten Tropfenvolumens verwendet und dieser Sollwert in-
direkt nach Gleichung 2.1 durch den Austrag bestimmt wird. Der in Abbil-
dung 6.11 fiir alle Parameterkombinationen beobachtete proportionale Zusam-
menhang zwischen dem Tropfenvolumen und dem Austrag kann durch diesen
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7 Diskussion

Sollwert abgebildet werden. Der Sollwert, im Folgenden als theoretisches Trop-
fenvolumen Vt mheo bezeichnet, ergibt sich nach

T
Vi Theo = D}z -Lo-DR (7.1)

aus dem Durchmesser des Massezylinders Dyz, der durch das Maschinenbauun-
ternechmen ARBURG GmbH + Co KG definierten Konstante Ly und dem Aus-
trag DR. Demnach ist bei konstantem Austrag auch das ausgetragene Volumen
konstant. Bei ndherer Betrachtung der Tropfenvolumina in Abbildung 6.12 fillt
jedoch auf, dass trotz konstantem Austrag bei allen Masterbatchanteilen eine
Abnahme des Tropfenvolumens mit steigender Diisentemperatur zu beobachten
ist. Dementsprechend weicht das experimentell ermittelte Tropfenvolumen vom
theoretischen Tropfenvolumen ab. Bei gleichem ausgetragenen Volumen konnte
dies durch eine Verdnderung des spezifischen Volumens und folglich durch eine
verdnderte Schwindung erklirt werden. Es wird erwartet, dass die Abweichungen
zwischen den beiden Tropfenvolumina bei den nicht geschdumten Kunststoff-
tropfen auf diese verdnderte Schwindung zuriickzufiihren sind. Im Folgenden
wird dies daher zunéchst fiir die nicht geschdaumten Kunststofftropfen betrach-
tet und anschlieBend auf geschdumte Kunststofftropfen iibertragen.

7.1.1 Nicht geschaumte Kunststofftropfen

In Abbildung 6.11 ist zu erkennen, dass die Streuung des Tropfenvolumens mit
steigendem Austrag zunimmt. Dies kann durch einen prinzipbedingten Fehler
bei der Volumenbestimmung von Kunststofftropfen aus einer projizierten Fli-
che erklart werden. So weicht die Form der Tropfen mit steigendem Austrag
mehr von der zylindrischen Form ab, wihrend die Grofe des bauchigen Ab-
schnitts zunimmt (s. Abbildung 6.1). Dadurch édndert sich die GréBe der proji-
zierten Fliche je nach Perspektive, wodurch das Tropfenvolumen unterschiedlich
grof} erscheint. Damit die Streuung des Tropfenvolumens nicht den Einfluss der
Schwindung iiberdeckt, werden fiir den Vergleich der experimentell ermittelten
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Abbildung 7.1: Relative Abweichung zwischen dem experimentell ermittelten Tropfenvolumen und
dem nach Gleichung 7.1 berechneten theoretischen Tropfenvolumen. Bei negativen
Abweichungen ist das experimentell ermittelte Tropfenvolumen kleiner als das theo-
retische Tropfenvolumen. Alle Tropfenvolumina beziehen sich auf Tropfenketten bei
einem Austrag DR von 50 % und einem Masterbatchanteil wy; von 0 % (nur ABS).
Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung an.

Tropfenvolumina mit den theoretischen Tropfenvolumina nur die Tropfenvolu-
mina bei einem Austrag von 50 % verwendet. In Abbildung 7.1 ist die relative
Abweichung der beiden Tropfenvolumina zueinander dargestellt. Eine negative
Abweichung bedeutet hierbei, dass das experimentell ermittelte Tropfenvolumen
kleiner ist als das theoretische Tropfenvolumen. Es fallen zwei Aspekte auf: Al-
le experimentell ermittelten Tropfenvolumina sind kleiner als das theoretische
Tropfenvolumen und mit steigender Diisentemperatur wird diese Abweichung
groBer. Die Gesamtabweichung kann auf verschiedene Ursachen zuriickgefiihrt
werden. Ein um 100 um groferer Innendurchmesser des Massezylinders verrin-
gert die Gesamtabweichung um etwa 1,3 %P. Allerdings sind die Toleranzen des
Massezylinders nicht bekannt. Eine Variation des Austrags wirkt sich ebenfalls
auf die Gesamtabweichung aus. Wird der Austrag um 1 %P verkleinert, so verrin-
gert sich die Gesamtabweichung im Mittel um etwa 1,2 %P. Diese Verringerung
ist nicht konstant und wirkt sich bei kleinen Austrigen stirker aus. Die beobach-
tete Standardabweichung des Austrags liegt in der GréBenordnung von 0,7 %P
(s. Anhang A). Die Gesamtabweichung wird auch durch die Konstante Ly beein-
flusst. Diese wurde vermutlich von dem Maschinenbauunternehmen ARBURG
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GmbH + Co KG so gewihlt, dass die Gesamtabweichung unter ihren Messbedin-
gungen (Kunststoff ABS) moglichst verschwindet [11]. Insgesamt ldsst sich die
Ursache fiir die Gesamtabweichung aufgrund der vielen Einflussfaktoren nicht
genauer eingrenzen und es empfiehlt sich, fiir die eigene Anlage einen Kompen-
sationsfaktor zu ermitteln. Im Hinblick auf die Zunahme der Abweichung mit
steigender Diisentemperatur wird im Folgenden die druck- und temperaturbe-
dingte Verdnderung der Schwindung niher betrachtet.

Das theoretische Tropfenvolumen errechnet sich aus Grofen, die dem Inneren
des Massezylinders zugeordnet werden konnen. Es besteht jedoch keine Kon-
stanz zwischen den Volumina innerhalb und auflerhalb des Massezylinders, da
Kunststoffe im Massezylinder unter hohem Druck und hoher Temperatur ste-
hen und bei Anderung dieses Zustands eine nicht vernachlissigbare Schwindung
aufweisen. Die experimentell ermittelten Tropfenvolumina wurden dagegen bei
Laborbedingungen charakterisiert. Entsprechend dndert sich das spezifische Vo-
lumen des Kunststoffs ABS zwischen den beiden in Abbildung 7.2 dargestellten
Zustinden. Zwischen dem Tropfenvolumen in der Umgebung V1 y und dem ur-
spriinglichen Tropfenvolumen in der Anlage V¢ ldsst sich bei Massenerhaltung
die Beziehung

Vru=Vro- (1 —=So-v) (7.2)

mit dem Schwindungsfaktor So_,y zwischen den beiden Zustdnden aufstellen.
Der Schwindungsfaktor kann aus dem spezifischen Volumen in der Umgebung vy
und in der Polymerschmelze vg nach Gleichung 2.9 berechnet werden. Das spe-
zifische Volumen in der Umgebung kann aus dem Kehrwert der Dichte von
Tropfenketten ermittelt werden und betriigt etwa 0,971 cm? g~ (s. Tabelle 6.2).
Dieses spezifische Volumen ist grofer als das fiir ABS unter Laborbedingun-
gen (Dichte von 1,04 gcm™3 - entspricht spezifischem Volumen 0,961 cm?g~1)
zu erwarten wire. Jedoch werden spezifische Volumina fiir pvT-Diagramme bei
gleichgewichtsnaher Abkiihlung bestimmt, wihrend die Tropfenketten wesent-
lich schneller abgekiihlt werden (s. Abbildung 6.10). Entsprechend findet eine
Verschiebung des Glasiibergangs statt, wodurch ein grof3eres freies Volumen bei
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Abbildung 7.2: Zustandsénderung des Kunststoffs zwischen dem Zustand im Massezylinder bzw. in
der Austragseinheit (Polymerschmelze - Index 0) und dem Zustand in der Umge-
bung (abgekiihlter Kunststoff - Index U). In (a) sind den beiden Zustinden die cha-
rakteristischen Groien Druck p, Temperatur 7', spezifisches Volumen v und Trop-
fenvolumen Vi zugeordnet, wihrend in (b) die Anderung des spezifischen Volumens
zwischen den beiden Zustinden in einem pvT-Diagramm dargestellt ist. Entspre-
chend der drei untersuchten Diisentemperaturen werden drei verschiedene Zustéinde
der Polymerschmelze unterschieden.

der Erstarrung erhalten bleibt. Das spezifische Volumen innerhalb des Massezy-
linders bzw. der Austragseinheit kann prinzipiell fiir jede Parameterkombination
aus Diisentemperatur und Austrag mit Hilfe von pvT-Diagrammen ermittelt wer-
den. Der hierfiir erforderliche Massedruck kann dabei fiir Parameterkombinatio-
nen aus Diagrammen wie Abbildung 6.13 entnommen werden. Allerdings ist es
in den seltensten Féllen moglich, aus den pvT-Diagrammen die spezifischen Vo-
lumina fiir bestimmte Druck- und Temperaturwerte zu ermitteln, da spezifische
Volumina in der Regel nur fiir diskrete Druckstufen gemessen werden. Aus die-
sem Grund werden die spezifischen Volumina mit Hilfe der Hartmann-Haque-
Zustandsgleichung berechnet (s. Gleichung 2.8), die mit dem Brent-Verfahren
[183] numerisch gelost werden kann. Die drei Konstanten der Zustandsglei-
chung By, vo und Ty konnen fiir ABS mit Hilfe ausgewihlter spezifischer Volu-
mina aus dem pvT-Diagramm numerisch iiber das Newton-Verfahren berechnet

Iund

werden. Daraus ergibt sich ein By von 30650 bar, ein vy von 0,882 cm’ g~
ein Ty von 1560 K. Die sich aus Gleichung 2.9 und den spezifischen Volumina der
beiden Zustinde ergebenden Schwindungsfaktoren sind in Tabelle 7.1 aufgelis-

tet. Fett hervorgehoben sind die Schwindungsfaktoren, bei denen der Massedruck
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7 Diskussion

dem gemessenen Massedruck fiir die Parameterkombinationen aus untersuchter
Diisentemperatur und einem Austrag von 50 % entspricht (s. Tabelle B.1). An-

Tabelle 7.1: Schwindungsfaktoren So_,y fiir nicht geschdumte Kunststofftropfen, berechnet aus der
Zustandsédnderung zwischen den beiden in Abbildung 7.2 (b) dargestellten Zustdnden.
Je nach Diisentemperatur 7p und Massedruck py in der Polymerschmelze ergeben sich
unterschiedliche Schwindungsfaktoren.

Massedruck Schwindungsfaktor
pwM in bar Tp =220°C Tp=240°C Tp=260°C

245 0,0622 0,0715 0,0809
190 0,0657 0,0751 0,0847
155 0,0680 0,0775 0,0871

hand der aufgefiihrten Schwindungsfaktoren ist ersichtlich, dass die Temperatur
einen groBeren Einfluss auf die Schwindung hat als der Druck. Im Mittel dn-
dert sich der Schwindungsfaktor temperaturbedingt um etwa 4,7- 104 K~! und
druckbedingt um etwa 0,67 - 10~* bar™!.

Wird das urspriingliche Tropfenvolumen in der Anlage Vro mit dem theoreti-
schen Tropfenvolumen Vr 1pe, gleichgesetzt, so kann mit Hilfe der in Tabelle 7.1
aufgefiihrten Schwindungsfaktoren nach Gleichung 7.2 ein theoretisches Trop-
fenvolumen in der Umgebung berechnet werden. Abbildung 7.3 zeigt nun die
relative Abweichung der experimentell ermittelten Tropfenvolumina von diesen
theoretischen Tropfenvolumina in der Umgebung. Der Vergleich dieser Abwei-
chungen mit denen aus Abbildung 7.1 zeigt, dass durch die Beriicksichtigung
der Schwindung die Zunahme der Abweichung mit steigender Diisentemperatur
deutlich reduziert wird'!.

I Obwohl der Massedruck nur einen geringen Einfluss auf die Schwindung ausiibt, wird die Ge-

samtabweichung weiter reduziert, wenn die Diise der Austragseinheit gewechselt wird (vgl. Ka-
pitel 6.2 und Abbildung 6.13).
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Abbildung 7.3: Relative Abweichung zwischen dem experimentell ermittelten Tropfenvolumen und
dem nach Gleichung 7.1 berechneten theoretischen Tropfenvolumen, korrigiert um
die auftretende Schwindung gemif Tabelle 7.1. Bei negativen Abweichungen ist das
experimentell ermittelte Tropfenvolumen kleiner als das theoretische Tropfenvolu-
men. Alle Tropfenvolumina beziehen sich auf Tropfenketten bei einem Austrag DR
von 50 % und einem Masterbatchanteil wy; von 0 % (nur ABS). Die Fehlerbalken
geben die Standardabweichung an.

7.1.2 Geschaumte Kunststofftropfen

Es konnte gezeigt werden, dass bei nicht geschdaumten Kunststofftropfen die Ab-
weichungen zwischen dem theoretischen und experimentell ermittelten Trop-
fenvolumen durch die Beriicksichtigung der druck- und temperaturbedingten
Anderung der Schwindungsfaktoren verringert werden konnen. Derartige Ab-
weichungen sind in Abbildung 6.12 sichtbar, da bei konstantem Austrag nach
dem theoretischen Tropfenvolumen auch das experimentell ermittelte Tropfen-
volumen konstant bleiben sollte (s. Gleichung 7.1). Abbildung 6.12 zeigt auch,
dass mit steigendem Masterbatchanteil und steigender Diisentemperatur das ge-
schdaumte Tropfenvolumen abnimmt. Die Zumischung von Masterbatch zum
Kunststoff ABS erzeugt einen Polymerblend mit verinderten thermophysika-
lischen Eigenschaften, da bei gleicher Temperatur das Trigerpolymer LDPE im
Vergleich zu ABS in der Schmelze ein grofleres spezifisches Volumen aufweist
[109, 165, 166, 184]. Dies hat zur Folge, dass mit steigendem Masterbatchanteil
das spezifische Volumen der ausgetragenen Tropfen zunimmt. Das spezifische
Volumen des Polymerblends unter Laborbedingungen unterscheidet sich jedoch
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weniger deutlich vom Kunststoff ABS, weshalb eine Zunahme der Schwindung
und eine Abnahme der experimentell ermittelten Tropfenvolumina mit steigen-
dem Masterbatchanteil plausibel erscheint. Inwieweit verdnderte Schwindungs-
faktoren fiir die Abweichungen der Tropfenvolumina verantwortlich gemacht
werden konnen, wird im Folgenden untersucht. Dabei wird die Schwindung so
berechnet, als ob das Schiumen der Kunststofftropfen nicht stattfinden wiirde.

Zur Berechnung der Schwindungsfaktoren werden nach Gleichung 2.9 und Ab-
bildung 7.2 die spezifischen Volumina der Polymerschmelze und der abgekiihlten
Kunststofftropfen in der Umgebung bendotigt. Dazu ist jedoch zunéchst ein Aus-
druck fiir das spezifische Volumen eines Polymerblends erforderlich. Es wird
angenommen, dass die beiden Kunststoffe nicht ineinander 16sbar sind (s. Ka-
pitel 7.2.1) und entsprechend ihrer Volumina addiert werden konnen. Weiterhin
wird vereinfachend angenommen, dass sich das abgespaltene Gas nur im LDPE
16st, nur dieses quillt und im abgekiihlten Zustand vollstindig aus dem LDPE
entwichen ist. Zudem wird davon ausgegangen, dass das spezifische Volumen
der Zersetzungsriickstinde nicht von der Temperatur und dem Druck abhéngt.
Demnach ldsst sich das Gesamtvolumen des Polymerblends im Zustand einer
Polymerschmelze Vpg o aus der Summe der Teilvolumina von ABS Vags o, von
LDPE mit gelostem Gas Vi ppg+G,0 und von den Zersetzungsriickstidnden Vz nach

VpB,0 = VaBs,0 + VLDPE+ G0 + VZ (7.3)

berechnen. In Abhéngigkeit des Gesamtvolumens lassen sich die Teilvolumina
aus Massenbilanzgleichungen nach

VABS,0
VaBs,0 = (1 —wm)- -VpB,0, 74
VPB,0
VLDPE+G,0
VLDPE+G,0 = WLDPE+GM WM ——— * VpB 0, (7.5)
VPB,0
vz
Vz = (1 —wLDPE+GM) - WM - —— - VPB0 (7.6)
VPB,0

aus den spezifischen Volumina der beteiligten Stoffe vags 0, VLDPE+G,0, VZ SOWie
dem spezifischen Volumen des Polymerblends vpg o als auch dem Massenanteil
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von Masterbatch an der Gesamtmischung wy; und dem Massenanteil von LD-
PE und Gas am Masterbatch wi ppg+G,m bestimmen. Durch Einsetzen der Glei-
chungen 7.4, 7.5 und 7.6 in Gleichung 7.3 und Vereinfachen ist das spezifische
Volumen des Polymerblends vpg ¢ gegeben durch

vpB,0 = (1 —WM) - VABS,0 + WLDPE+G,M - WM * VLDPE+G,0 a7

+ (1 —WLDPE+GM) - WM - Vz.

Der Massenanteil von LDPE und Gas am Masterbatch wi ppg+g v kann als Sum-
me der beiden Massenanteile von LDPE wi ppg M und Gas wg m am Masterbatch
ausgedriickt werden:

WLDPE+G,M = WLDPEM + WG M- (7.8)

Der Massenanteil des LDPEs am Masterbatch wi ppg m ist durch den verwende-
ten Masterbatch gegeben (s. Tabelle 3.1). SchlieBlich kann der Massenanteil des
Gases am Masterbatch wg v durch

wgM =wg,r - (1 —wLpPEM) (7.9

vom Massenanteil des Gases am Treibmittel wg T und vom Massenanteil des
LDPEs am Masterbatch abhingig gemacht werden. Der Massenanteil des Gases
am Treibmittel, als fiktiver Massenanteil nach der Zersetzung des chemischen
Treibmittels, kann aus der TGA-Messung von CH815 (s. Kapitel 3.2) fiir alle
Masterbatches bestimmt werden und liegt bei etwa 0,37. Durch Einsetzen der
Gleichungen 7.8 und 7.9 in Gleichung 7.7 hingt das spezifische Volumen des
Polymerblends im Zustand einer Polymerschmelze nur noch von den spezifi-
schen Volumina der beteiligten Stoffe ab. Die Freisetzung des gelosten Gases
im abgekiihlten Zustand in der Umgebung fiihrt zu einer Anderung der Massen-
anteile der beteiligten Stoffe im Polymerblend. Der Massenanteil von LDPE und
Gas am Masterbatch wy ppg G M veridndert sich zum Massenanteil von LDPE am
verkleinerten Masterbatch wi ppg M* und der Massenanteil von Masterbatch an
der Gesamtmischung wy zum Massenanteil von verkleinertem Masterbatch an
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der Gesamtmischung wyy+. Entsprechend lésst sich das spezifische Volumen des
Polymerblends im abgekiihlten Zustand in der Umgebung vpg,y durch

vpB,U = (1 —WM*) - VABS,U + WLDPEM* - WM* - VLDPE,U (7.10)
+ (1 —WLDPEM*) - WM* - vz

mit den spezifischen Volumina der beiden beteiligten Stoffe im abgekiihlten Zu-
stand vaps,u und v ppg,u ausdriicken. Der Massenanteil von LDPE am verklei-
nerten Masterbatch wi ppg m* ist gegeben durch

WLDPEM

. (7.11)
1*WG,M

WLDPEM* =
Des Weiteren kann der Massenanteil von verkleinertem Masterbatch an der Ge-
samtmischung wyr* durch

(1=
g = 2 (L= wop) (7.12)

1— WM " WGM

ausgedriickt werden. Nach Einsetzen der Gleichungen 7.11 und 7.12 in Glei-
chung 7.10 hingt auch das spezifische Volumen des Polymerblends im abge-
kiihlten Zustand in der Umgebung nur noch von den spezifischen Volumina der
beteiligten Stoffe ab.

Die Berechnung der Schwindungsfaktoren basiert nun auf dem spezifischen Vo-
lumen der Polymerschmelze bei hohem Druck und hoher Temperatur (s. Glei-
chung 7.7) und dem spezifischen Volumen der abgekiihlten Kunststofftropfen in
der Umgebung (s. Gleichung 7.10). Fiir diese beiden spezifischen Volumina sind
die spezifischen Volumina vz, VABs,u, VLDPE,U» VABS,0 Uund vippe G, erforder-
lich. Aus der Dichte des Masterbatchs CH815%*, dessen chemisches Treibmittel
vollstidndig zersetzt ist, und der Dichte von LDPE unter Laborbedingungen ergibt

sich ein spezifisches Volumen der Zersetzungsriickstinde vz von 0,613 cm? g1,

Fiir ABS kann ein spezifisches Volumen in der Umgebung von 0,971 cm® g~ an-
gegeben werden (s. 0. Abschnitt). Das spezifische Volumen von LDPE in der Um-

gebung kann aufgrund der unbekannten Anderung des freien Volumens bei einer
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schnellen Abkiihlung lediglich aus dem Kehrwert der Dichte bei einer gleichge-
wichtsnahen Abkiihlung berechnet werden und betrigt 1,089 cm3g~! (s. Kapi-
tel 3.2). Im Zustand einer Polymerschmelze kann das spezifische Volumen von
ABS in Abhingigkeit von Druck und Temperatur mit Hilfe der Zustandsglei-
chung 2.8 und den im letzten Abschnitt berechneten Konstanten fiir ABS er-
mittelt werden. Diese Zustandsgleichung kann auch fiir LDPE zur Berechnung
des spezifischen Volumens einer Polymerschmelze verwendet werden. Die da-
zu benétigten Konstanten der Hartmann-Haque-Zustandsgleichung konnen aus
dem pvT-Diagramm fiir LDPE von Zoller berechnet werden [166]. Fiir LDPE
konnen ein By von 27720 bar, ein vy von 1,057 cm?g~! und ein Ty von 1297 K
angegeben werden. Die Werte von Zoller fiir das spezifische Volumen von LD-
PE im Zustand einer Polymerschmelze liegen etwa in der Mitte zwischen denen
anderer Untersuchungen [109, 165, 166, 184]. Es ist zu beachten, dass bei dem
Kunststoff LDPE der Unsicherheitsbereich des spezifischen Volumens nicht un-
erheblich ist. Beispielsweise betrigt nach Sedlacek et al. die Differenz der spe-
zifischen Volumina verschiedener Batches bei gleicher Temperatur und gleichem
Druck etwa 0,05 cm® g~! [184]. Insgesamt ergibt sich aus allen betrachteten Un-
tersuchungen ein Unsicherheitsbereich von £0,05 cm? g_1 [109, 165, 166, 184].
Diese Unsicherheit ist nicht zu vernachléssigen, weshalb die nachfolgend berech-
neten Schwindungsfaktoren des Polymerblends nur als Abschitzung der Grofien-
ordnung angesehen werden sollten. Die Quellung von LDPE durch gelostes Gas
wird durch Gleichung 2.11 beriicksichtigt. Damit ergibt sich das spezifische Vo-
lumen von LDPE mit gelostem Gas v ppg+G.o ZU

140
1+cs

VLDPE+G,0 = “ VLDPE,0 (7.13)
mit dem Quellungsfaktor Q und der Loslichkeit cg, die bei dem Druck und der
Temperatur vorliegen, bei denen sich auch das spezifische Volumen vy ppg,o €in-
stellt. Zur Bestimmung dieser beiden Grofen sind weitere Annahmen erforder-
lich. Der Einfluss des abgespaltenen H,O auf die Quellung von LDPE wird an
dieser Stelle vernachlissigt, da die Loslichkeit von H,O in LDPE sehr begrenzt
ist (s. Kapitel 7.2.1). Es wird daher nur der Einfluss von CO, auf die Quellung
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Abbildung 7.4: Schwindungsfaktoren fiir den Polymerblend ABS+LDPE in Abhingigkeit des Mas-
terbatchanteils, berechnet aus der Zustandsidnderung zwischen den beiden in Abbil-
dung 7.2 (a) dargestellten Zustdnden. Die Randbedingungen sind eine Diisentempe-
ratur von 240 °C, ein Massedruck von 320 bar (entspricht einem Austrag von 100 %)

und eine vollstidndige Séttigung des LDPEs mit CO; fiir die Masterbatches CH815
und CHS818. Einfliisse durch Schidumen sind nicht beriicksichtigt.

von LDPE beriicksichtigt. Um den Einfluss eines steigenden Masterbatchanteils
auf die Schwindungsfaktoren zu charakterisieren, wird ein Austrag von 100 %
und eine Diisentemperatur von 240 °C betrachtet. Aus dieser Randbedingung er-
gibt sich ein mittlerer Massedruck von 320 bar (s. Abbildung 6.13 (a)), der wegen
des geringen Einflusses auf die Schwindungsfaktoren als konstant angenommen
wird (s. o. Abschnitt). Bei diesem Massedruck und dieser Diisentemperatur be-
trigt die Loslichkeit von CO, in LDPE etwa 0,18 g(CO2)/g(LDPE) (s. Kapi-
tel 7.2.1) und der aus einer linearen Regression berechnete Quellungsfaktor etwa
0,23 [185, 186]. Da beim Masterbatch CH810 die abgespaltene Gasmenge ge-
ring ist, kann der Einfluss der Quellung bei diesem Masterbatch vernachlissigt
werden.

In Abbildung 7.4 sind die berechneten Schwindungsfaktoren des Polymerblends
in Abhéngigkeit vom Masterbatchanteil fiir die drei untersuchten Masterbatches
dargestellt. Wie bereits zu Beginn angenommen, steigen die Schwindungsfak-
toren mit zunehmendem Masterbatchanteil an. Der Anstieg ist fiir alle Master-
batches annihernd gleich und die Anderung des Schwindungsfaktors mit zuneh-
mendem Masterbatchanteil betrigt etwa 13,4-10~* %~!. Damit hat der Master-
batchanteil einen etwa dreimal so grofen Einfluss auf die Schwindungsfaktoren
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wie die Diisentemperatur bei den nicht geschdumten Kunststofftropfen (s. o. Ab-
schnitt). Die Anderung des Schwindungsfaktors reicht jedoch bei weitem nicht
aus, um die Abnahme der experimentell ermittelten Tropfenvolumina mit stei-
gendem Masterbatchanteil zu erkldaren. Wird beispielsweise bei einem Master-
batchanteil von 2 % ein geschiumtes Tropfenvolumen von 0,028 mm? als Basis
genommen, so errechnet sich aus der Anderung bei einem Masterbatchanteil von
14 % ein Tropfenvolumen von 0,0275 mm?>. In Wirklichkeit betriigt das Tropfen-
volumen jedoch 0,024 mm?3. Die Schwindung kann daher nicht als Ursache fiir
die Abnahme der geschdumten Tropfenvolumina mit steigendem Masterbatchan-
teil herangezogen werden. Folglich kann diese Abnahme grofitenteils auf veridn-
derte Bedingungen wihrend des Schaumens zuriickgefiihrt werden. Dies wird in
Kapitel 7.2.2 gezeigt.

7.2 Schaumen von Kunststofftropfen

7.2.1 Loslichkeit und Diffusion

Betrachtung der Loslichkeit von LDPE in ABS

Der Masterbatch CH815 sowie die dariiber hinaus genutzten Masterbatches
CHS810 und CHS818 enthalten LDPE als Trigerpolymer zum Binden des che-
mischen Treibmittels. Unabhingig vom Prozess des Schiumens bildet sich beim
Mischen zweier Kunststoffe ein Polymerblend aus. Polymerblends konnen als
mischbar (einphasig) oder nicht mischbar (mehrphasig) klassifiziert werden, wo-
bei die nicht mischbaren Polymerblends weiter in unvertrigliche und vertrigliche
Polymerblends unterteilt werden konnen [187]. Eine vertrdgliche Polymermi-
schung zeichnet sich dadurch aus, dass die physikalischen Wechselwirkungen an
den Grenzflichen der Phasen so grof} sind, dass beispielsweise makroskopisch
einheitliche physikalische Eigenschaften gemessen werden konnen. Im Folgen-
den wird der resultierende Polymerblend aus ABS und LDPE im Hinblick auf
diese Unterteilungen néher betrachtet.
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ABS und LDPE kénnen mit einem Polarisationsmikroskop optisch unterschieden
werden, da LDPE als optisch aktiver Stoff die Polarisationsebene des Lichts dreht
[188]. Im Gegensatz dazu findet bei ABS eine solche Beeinflussung aufgrund sei-
ner amorphen Struktur nicht statt. Anhand der Schliffbilder von Tropfenketten in
den Abbildungen 6.22 und 6.23 bei senkrechter Orientierung des Analysators
konnen daher die hellen Bereiche als LDPE identifiziert werden. Die Anderung
der Polarisationsebene allein durch Reflexion unter einem bestimmten Winkel
(Brewster-Winkel) reicht dabei nicht aus, um alle hellen Bereiche bei senkrechter
Orientierung des Analysators erklidren zu konnen. Dies kann anhand des Schliff-
bilds bei einem Masterbatchanteil von 2 % nachvollzogen werden, da hier einige
Schaumblasenrinder trotz unterschiedlicher Oberflichenwinkel fast verschwin-
den. Somit lédsst sich anhand der Schliffbilder von Tropfenketten erkennen, dass
das LDPE mikroskopisch dispergiert im ABS vorliegt und eine zweite Phase
in Form von Partikeln bildet. Dementsprechend handelt es sich bei dem Poly-
merblend ABS+LDPE um einen nicht mischbaren Polymerblend. Dies konnte
von Saxena und Maiti auch mit anderen Charakterisierungsmethoden nachge-
wiesen werden [189]. Dariiber hinaus ist aufgrund der unterschiedlichen Pola-
ritdt der beiden Kunststoffe von einer geringen physikalischen Wechselwirkung
beider Phasen auszugehen. LDPE ist ein unpolarer Kunststoff wihrend ABS auf-
grund der CN-Bindung im Acrylnitril-Monomer ein schwach polarer Kunststoff
ist [62, 187]. Bei der Charakterisierung des Polymerblends ABS+LDPE konnte
gezeigt werden, dass ohne die Verwendung eines Phasenvermittlers eine Verrin-
gerung vieler mechanischer Eigenschaften auftritt [189, 190]. Dies wird auf ge-
ringe physikalische Wechselwirkungen an den Grenzflichen der beiden Phasen
zuriickgefiihrt. Daher kann davon ausgegangen werden, dass der Polymerblend
ABS+LDPE auch ein unvertriglicher Polymerblend ist. Aus dieser Unvertrig-
lichkeit ldsst sich auch folgern, dass die kleinen Treibmittel-Partikel (s. Abbil-
dung 6.24) bei der Plastifikation der beiden Kunststoffe iiberwiegend im LDPE
verbleiben und wenig bis gar nicht im ABS dispergiert werden.

Loslichkeit und Diffusion der abgespaltenen Gase in LDPE und ABS
Neben der festgestellten Unvertréglichkeit der beiden Kunststoffe ABS und LD-
PE lasst sich anhand der Schliffbilder von Tropfenketten auch erkennen, dass sich
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7.2 Schéumen von Kunststofftropfen

das LDPE héaufig in der Nihe der Schaumblasen bzw. an deren Réndern befindet
(s. Abbildung 6.22 und 6.23) und dariiber hinaus einige Schaumblasen komplett
von LDPE umschlossen sind. Es ist anzunehmen, dass sich die Schaumblasen
tiberwiegend im Inneren des LDPEs gebildet haben. Dies erscheint naheliegend,
da abgespaltenes Gas durch die chemische Reaktion von Treibmittel-Partikeln
zunichst von LDPE eingeschlossen wird. Entsprechend wird sich das gesamte
abgespaltene Gas zunidchst im LDPE Iosen. Des Weiteren hinterldsst das che-
mische Treibmittel auch Zersetzungsriickstinde, die als Keimbildner fiir die Nu-
kleierung wirken konnen. Allerdings kann geldstes Gas auch iiber Phasengrenzen
hinweg diffundieren und sich so gleichmifig in der Polymerschmelze verteilen
[82]. In diesem Fall miisste ein Teil des geloste Gases nach der thermodynami-
schen Destabilisierung des Einhasengemischs wieder durch die Phasengrenzen
zu den Zersetzungsriickstdnden und den entstandenen Schaumblasen diffundie-
ren, um die beobachtete Schaumstruktur hinreichend erkliaren zu konnen. Unter-
suchungen zum Schiumen von Polymerblends haben eine dhnliche Selektivitét
der Schaumblasenbildung in einer der beiden Phasen gezeigt [114, 191, 192].
Dies wurde mit unterschiedlichen Viskositidten der Polymerschmelzen und Dif-
fusionsgeschwindigkeiten von Gasen in den Polymerschmelzen begriindet. Im
Folgenden werden daher die Loslichkeit und die Zeit fiir Diffusionsvorgéinge der
abgespaltenen Gase in LDPE und ABS abgeschitzt, um den Prozess des chemi-
schen in situ Schaumens mit dem AKF-Verfahren hinreichend gut abbilden zu
konnen.

Der Hersteller gibt nicht an, welches endotherme chemische Treibmittel in den
Masterbatches CH810, CH815 und CH818 enthalten ist. Eine Charakterisierung
des Masterbatchs CH815 mittels TG-MS-Messung zeigt, dass die Gase CO; und
H,O freigesetzt werden (s. Kapitel 3.2). Aus der Literatur ist bekannt, dass die
Auswahl an endothermen chemischen Treibmitteln begrenzt ist [79, 84, 125,
126]. Haufig werden hierbei Natriumhydrogencarbonat (NaHCO3) und Citro-
nensidure (CgHgO7) verwendet, die bei ihrer Zersetzung CO, und H,O abspal-
ten. Sadik et al. nutzten unter anderem den Masterbatch CH818, der laut ihnen
eine Mischung aus Natriumhydrogencarbonat und Citronensdure bei gleichem
Massenverhiltnis enthélt [193, 194]. Aufgrund der Ahnlichkeit ihrer DSC- und
TGA-Messungen mit den im Rahmen der Arbeit durchgefiihrten Messungen wird
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davon ausgegangen, dass alle im Rahmen der Arbeit genutzten Masterbatches
diese beiden Stoffe im gleichem Massenverhiltnis enthalten. Mithilfe von Re-
aktionsgleichungen der Zersetzungsreaktion konnen die Massenanteile von CO,
und H,O an der gesamten abgespaltenen Gasmenge bestimmt werden. Natrium-
hydrogencarbonat zersetzt sich nach folgender Reaktionsgleichung [193-195]:

2NaHCO3; = Na,CO; + H,0 + CO;, (7.14)

Citronensdure kann seine molare Masse iiber viele verschiedene Reaktionsglei-
chungen verringern. Dabei tritt hiufig folgende Reaktionsgleichung unter Bil-
dung von Aconitsdure auf [196-198]:

CeHgO7 —— C¢HgOg + H,O (7.15)

Alle weiteren Reaktionsgleichungen fiithren zu einer mehrfachen Abspaltung von
CO», H,0 oder einer Kombination aus beiden. Welche dieser Reaktionsgleichun-
gen bevorzugt werden, hingt von den dufleren Randbedingungen ab [198]. Unter
hohem Druck und in Anwesenheit von Wasser zersetzt sich Aconitsdure nach
folgender Reaktionsgleichung [197]:

CsHcOg — CsHgO4 4 CO, (7.16)

Eine Kupplungsreaktion, bei der Natriumhydrogencarbonat und Citronensiu-
re miteinander reagieren, ist ebenfalls bekannt [193, 194]. Allerdings konnten
Sadik et al. auch feststellen, dass aufgrund der unterschiedlich hohen Zerset-
zungstemperaturen von Natriumhydrogencarbonat und Citronensiure die Kupp-
lungsreaktion vernachléssigt werden kann [193]. Zusammengefasst spalten sich
von den beiden chemischen Treibmitteln ebenso viele CO,-Teilchen wie H,O-
Teilchen ab. Aus der Proportionalitit von Stoffmenge und Teilchenzahl iiber die
Avogadro-Konstante folgt fiir die CO,-Masse mco, und die HyO-Masse mpo

mco2 = Mcoz - Xcoz * 1, (7.17)

muo = Mu20 - XH20 * G (7.18)
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mit den molaren Massen Mco, und My, den Teilchenzahlanteilen Xco und
Xm0 und der Stoffmenge ng des abgespaltenen Gases. Daraus ergeben sich die
Massenanteile w von CO, und H,O an der Gesamtmasse des abgespaltenen Ga-
ses mg nach

WeonG = mcoz _ Mcoz - Xcoz (7.19)
' mg Mcoz - Xcoz + Mo - Xmo’ '
my M0 - Xu2
WHI0G = —2 = H20 * ZH20 (7.20)

mg  McoaXcoz +Mmo - Xmo

Bei einem gleichen Teilchenzahlanteil von 0,5 und den molaren Massen fiir CO,

von 44 gmoF1 und H,O von 18 gmolfl ergeben sich die Massenanteile wcoz,G

von 0,71 und wyro,g von 0,29. Mithilfe dieser Massenanteile kann die theo-

retisch geloste Gasmenge in LDPE fiir einen beliebigen Masterbatch berechnet

werden. Die geloste Gasmenge ccoa,Lppg Und cy20,Lppg in LDPE wird nach
mco2 WG M

CCO2,LDPE = = “WC02,G5 (7.21)
MLDPE ~ WLDPEM

M0 WGM
CH20,LDPE = = “WH20,G (7.22)
MLDPE ~ WLDPEM

mit den Massen mcoy und myppg sowie den Massenanteilen von Gas am Mas-
terbatch wg m und LDPE am Masterbatch wippg m ausgedriickt. Der Massenan-
teil des Gases am Masterbatch ist durch Gleichung 7.9 gegeben und hédngt vom
Massenanteil des Gases am Treibmittel (nach Abspaltung) ab. Dieser Massenan-
teil kann aus der TGA-Messung von CH815 (s. Kapitel 3.2) fiir alle Masterbat-
ches bestimmt werden und liegt bei etwa 0,37. Dies stimmt gut mit dem von Sa-
dik et al. ermittelten Massenanteil iiberein [193]. Dariiber hinaus konnten Sadik
et al. zeigen, dass dieser Massenanteil nach stochiometrischer Berechnung in et-
wa einer vollstindigen Zersetzung der beiden chemischen Treibmittel entspricht.
Mit Gleichung 7.21, 7.22 und 7.9 konnen die theoretisch gelosten Gasmengen
von CO; und H,O in Abhingigkeit des Massenanteils von LDPE am Master-
batch (s. Tabelle 3.1) berechnet werden. Dies ist in Abbildung 7.5 (a) dargestellt.
Im Gegensatz dazu zeigt Abbildung 7.5 (b) die maximale Loslichkeit von CO,

161



7 Diskussion

1,0

W
(=3
(=}

0,35
0,31
0,28
0,24
0,20
0,16
0,13
0,09
0,05

o
[oe]
CH818
e
@)
S
S

(=]
S
H

Theo. geloste Gasmenge ¢
in g(Gas)/g(LDPE)
s
[o)}
CHS15
Druck p in bar

W

(=3

S

Loslichkeit cg in g(G.)/g(K.)

[
[=3
(=]

o
)
CH810

~

i o PMK 100/6
0,0 ‘ ‘

: 100
0 20 40 60 80 100 200 220 240 260 280
Anteil LDPE an Masterbatch wy ppp; \y in % Temperatur 7 in °C

(a) (b)

)/

Abbildung 7.5: Vergleich fiir den Kunststoff LDPE zwischen der theoretisch gelosten Gasmenge, die
sich aus der abgespaltenen Gasmenge und der Masse des Kunststoffs ergibt, und der
maximalen Loslichkeit. In (a) ist die theoretisch geloste Gasmenge fiir die beiden
Gase CO; und H,O in Abhingigkeit vom Massenanteil des LDPEs am Masterbatch
dargestellt. Die Massenanteile der drei verwendeten Masterbatches sind zusétzlich
markiert. In (b) ist die maximale Loslichkeit von CO; in LDPE in Abhingigkeit von
Druck und Temperatur dargestellt. Fiir die Parameterkombination (PMK) aus dem
Austrag von 100 % und dem Masterbatchanteil des Masterbatchs CH815 von 6 % ist
die Loslichkeit in Abhiingigkeit der verwendeten Diisentemperatur markiert.

in LDPE bei variabler Temperatur und variablen Druck. Diese wird nach Glei-
chung 2.15 und 2.17 mit einem konstanten Henry-Loslichkeitskoeffizienten Hy
von 0,116 cm?(STP)/g/bar und der Losungsenthalpie AHs von —3,76 kJmol !
berechnet [109, 1211 und kann mithilfe von Gleichung 2.16 in eine zur theo-
retisch gelosten Gasmenge vergleichbare Einheit umgerechnet werden. Da H,O
nicht gasformig vorliegt (s. S. 163 f.), wurde fiir die Berechnung der Loslichkeit
von CO; kein Partialdruck verwendet. Bei den untersuchten Diisentemperaturen
treten unterschiedliche Massedriicke auf (s. Abbildung 6.13 (a)), wodurch sich
die maximale Loslichkeit von CO; in LDPE erheblich dndert. Fiir einen Austrag
von 100 % und einen Masterbatchanteil von 6 % des Masterbatchs CH815 ist die
maximale Loslichkeit fiir jede der drei untersuchten Diisentemperaturen mit ei-
nem Punkt markiert. Der Vergleich mit der theoretisch gelosten Gasmenge im

2 Die Loslichkeitskoeffizienten und Losungsenthalpien weichen je nach Untersuchung etwas von-

einander ab. Beispielsweise wird mit den Parametern von Areerat et al. aus einer neueren Verof-
fentlichung eine um etwa 0,005 g(CO2)/g(LDPE) niedrigere Gesamtloslichkeit ermittelt [89].
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Masterbatch CH815 zeigt, dass nur fiir die Diisentemperaturen von 220 °C und
240 °C eine vollstiandige Loslichkeit in LDPE gegeben ist. Allerdings fiihrt bei-
spielsweise eine Verringerung des Austrags auf 50 % zu einer weiteren deutlichen
Reduktion der Loslichkeit (vgl. Massedriicke Tabelle B.1). Zusammenfassend ist
festzuhalten, dass die Loslichkeit von CO, in LDPE nicht bei allen Parameter-
kombinationen ausreicht, um ein Einphasengemisch zu bilden. Die Loslichkeit
von H,O in Polyolefinen wie LDPE ist bei Laborbedingungen duflerst gering
[62, 63, 123, 124]. Allerdings ist H>O bei den vorliegenden Diisentemperaturen
und Massedriicken iiberhaupt nicht gasformig. Der Dampfdruck von H,O liegt
bei einer Temperatur von 260 °C bei etwa 50 bar [199]. Mit sinkender Tempe-
ratur sinkt auch der Dampfdruck, wéhrend der Massedruck im AKF-Verfahren
steigt (s. Abbildung 6.13 (a)). Somit liegt H,O bei jeder Parameterkombination
als fliissige Phase vor, wodurch die Loslichkeit weiter herabgesetzt wird [63]. Da
keine experimentellen Untersuchungen zur Loslichkeit von H>O bei diesen ho-
hen Temperaturen und Driicken vorliegen, wird auf die Arbeit von Haschets et al.
zuriickgegriffen, die die Loslichkeit mit dem Sanchez-Rodgers-Modell berechnet
haben [200, 201]. Nach deren Berechnungen ist die Loslichkeit von H>O im fliis-
sigen Zustand druckunabhingig und liegt zwischen 0,01 g(H20)/g(LDPE) und
0,03 g(H20)/g(LDPE) bei den Temperaturen von 220°C bzw. 260 °C. Damit
liegt die Loslichkeit deutlich unter der theoretisch gelosten Gasmenge von H,O
in LDPE (s. Abbildung 7.5 (a)). Zudem ist die Diffusion von H,O in LDPE auf-
grund der geringen Diffusionsgeschwindigkeit eingeschrinkt [123, 124], sodass
davon ausgegangen wird, dass H,O iiberwiegend am Ort der Treibmittelzerset-
zung verbleibt und von LDPE eingeschlossen wird. Daher wird der Einfluss von
H,O auf den Prozess des Schiaumens nicht weiter betrachtet.

Wie fiir den Kunststoff LDPE kann auch fiir den Kunststoff ABS eine theoretisch
geloste Gasmenge von CO, in ABS ccoz aBs fiir einen beliebigen Masterbatch
nach

mco2 WM WGM

CCO2,ABS = = “WC02,G (7.23)
MABS I —wm

mit der Masse maps und dem Masterbatchanteil wy; berechnet werden. Da-
bei wird vernachlissigt, dass ein Teil des CO; bereits im LDPE gelost ist.
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Abbildung 7.6: Die im Kunststoff ABS theoretisch geloste Gasmenge von CO», die sich aus der im
Masterbatch abgespaltenen Gasmenge von CO> und der Masse des ABS ergibt, ist

fuir die drei verwendeten Masterbatches CH810, CH815 und CH818 in Abhéngigkeit
vom Masterbatchanteil dargestellt.

In Abbildung 7.6 ist diese theoretisch geloste Gasmenge von CO; in ABS
in Abhingigkeit des Masterbatchanteils fiir die drei untersuchten Masterbat-
ches CH810, CH815 und CH818 dargestellt. Aus der experimentellen Unter-
suchung der Loslichkeit von CO; in ABS von Azimi kann ein konstanter Henry-
Loslichkeitskoeffizient Hy von etwa 0,069 cm?(STP)/g/bar und eine Losungs-
enthalpie AHg von etwa —5,86kJ mol~! berechnet werden [202]. Daraus ldsst
sich die Loslichkeit von CO, in ABS fiir die untersuchten Diisentemperaturen
und Massedriicke berechnen. Diese Loslichkeit ist vergleichbar mit der von CO,
in LDPE, weshalb auf Abbildung 7.5 (b) verwiesen wird. Der Vergleich mit der
theoretisch gelosten Gasmenge zeigt, dass fiir alle untersuchten Masterbatchan-
teile (s. Tabelle 6.1) eine mehr als ausreichende Loslichkeit von CO, in ABS
gegeben ist. Die Betrachtung der Loslichkeiten zeigt auch, dass beim chemi-
schen in situ Schaumen mit dem AKF-Verfahren das Potential der Loslichkeit
nicht ausgenutzt wird. So werden bei der hiufig untersuchten Parameterkombi-
nation von 6 % des Masterbatchs CH815, einem Austrag von 100 % und einer
Diisentemperatur von 240 °C nur etwa 4 % der Loslichkeit ausgenutzt. Selbst im
giinstigsten Fall werden nur etwa 14 %> genutzt.

3 Bei einem Masterbatchanteil von 10,3 % des Masterbatchs CH818, einem Austrag von 100 %

und einer Diisentemperatur von 260 °C.
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Neben einer ausreichenden Loslichkeit muss geniigend Zeit fiir die Bildung eines
Einphasengemischs zur Verfiigung stehen. Fiir die Abschétzung, ob dies fiir jede
Parameterkombination gegeben ist, kann die GréBenordnung der Sattigungszeit
berechnet werden. Dazu werden die Diffusionskoeffizienten von CO, in LDPE
und ABS sowie charakteristische Dicken nicht gesittigter Kunststoffschichten
benotigt (s. Gleichung 2.13). Fiir CO, in LDPE kann aus Literaturdaten ein kon-
stanter Diffusionskoeffizient Do von 1,8-10~% m?s~! und eine Aktivierungsener-
gie AEp von 38 kJmol ™! berechnet werden [63, 88, 89]. Die Dicke nicht gesit-
tigter LDPE-Schichten zwischen zwei benachbarten Treibmittelpartikeln kann
anhand der REM-Aufnahme des Masterbatchs CH815 mit 10 um abgeschitzt
werden (s. Kapitel 6.4.2). Die Datenlage zu Diffusionskoeffizienten fiir CO; in
ABS ist begrenzt und die in verschiedenen Untersuchungen angegebenen Wer-
te widersprechen sich zum Teil [63, 202-204]. Aus allen Untersuchungen kann
der Bereich fiir den konstanten Diffusionskoeffizienten Dy mit 3 - 10~ m2s~!
bis 1,5-107°m?s~! und fiir die Aktivierungsenergie AEp mit 20kJmol~! bis
25kImol~! abgeschitzt werden. Fiir ABS ist die Dicke der nicht gesittigten
Kunststoffschicht nicht bekannt. Da das CO; zuerst im LDPE gelost wird, ist
der Abstand zwischen den LDPE-Partikeln im ABS entscheidend. Es wird an-
genommen, dass die an Gas gesittigten LDPE-Partikel in der Austragseinheit
anndhernd den gleichen Abstand zueinander einnehmen wie in den Tropfenket-
ten. Entsprechend liegt die Dicke der nicht gesittigten Kunststoffschicht in der
GroBenordnung von 50 pm (s. Abbildung 6.23) und wird nicht grofer als 500 pm
sein, was der maximalen Tropfenlidnge entspricht (s. Kapitel 6.4.2). Daraus lassen
sich eine untere und eine obere Grenze durch den kleinsten Diffusionskoeffizi-
enten und die grof3te Dicke bzw. durch den grof3ten Diffusionskoeffizienten und
die kleinste Dicke ableiten. In Abbildung 7.7 (a) sind die Séttigungszeiten fiir
die beiden Kunststoffe dargestellt, die mit den Dicken und den Diffusionskoeffi-
zienten nach Gleichung 2.13 berechnet werden kdnnen. Abhéngigkeiten der Dif-
fusionskoeffizienten von der gelosten Gasmenge und vom Druck wurden nicht
beriicksichtigt, da sie im Vergleich zu anderen Unsicherheiten, wie beispielswei-
se der tatsdchlichen Dicke der nicht gesittigten Kunststoffschichten, vernachlis-
sigt werden konnen [88, 89, 202]. Aufgrund der kurzen Diffusionswege sind die
Sattigungszeiten fiir CO, in LDPE gegeniiber ABS sehr kurz. Da bei einigen
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Abbildung 7.7: Sittigungs- und Desorptionszeiten von CO; in LDPE und ABS in Abhingigkeit
von der Temperatur. Aufgrund nicht weiter eingrenzbarer Randbedingungen liegt
die Siattigungs- bzw. Desorptionszeit von ABS in einem groflen Bereich, der durch
eine graue Schattierung gekennzeichnet ist. In (a) ist die Séttigungszeit fiir die beiden
Kunststoffe dargestellt und vergleichend dazu die minimale Verweildauer (Austrag
von 150 %) des Kunststoffs in der Austragseinheit bzw. im Schneckenvorraum griin
hinterlegt. In (b) ist die Desorptionszeit fiir die beiden Kunststoffe dargestellt und
der Bereich zwischen minimaler und maximaler Desorptionszeit braun hinterlegt.

Parameterkombination schon ein groler Teil der Gasmenge im LDPE 16slich ist,
bildet sich das Einphasengemisch nach wenigen Millisekunden aus. Die Sitti-
gungszeiten fiir CO; in ABS unterliegen einem groeren Unsicherheitsbereich
und sind im Mittel um drei GréBenordnungen lédnger. Die minimale Verweildau-
er des Kunststoffs in der Austragseinheit bzw. im Schneckenvorraum wird durch
den Volumenstrom in der Anlage und damit durch den Austrag bestimmt. Bei ei-
nem Austrag von 150 % betrigt diese etwa 90 s (s. Kapitel 4.2). Trotz der langen
Sittigungszeiten bei ABS zeigt der Vergleich mit der minimalen Verweildauer,
dass sich bei jeder Parameterkombination ein Einphasengemisch ausbilden kann
und dass sich das CO; iiberwiegend gleichmifig verteilen miisste. Dies steht
auch im Einklang mit Beobachtungen der optischen HGK-Aufnahmen, bei de-
nen nie ein Abreiflen der Tropfenkette von der Diise durch austretende Gasblasen
beobachtet wurde.

Ahnlich wie beim Losungsvorgang unterscheiden sich auch die Zeiten fiir Dif-
fusionsvorgidnge von CO; in LDPE und ABS im Hinblick auf das Wachsen der
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Schaumblasen. In diesem Zusammenhang sind die Desorptionszeiten von In-
teresse, die die Zeit bis zur vollstindigen Entsittigung des Einphasengemischs
angeben. In diesem Fall ist nicht die Dicke der nicht gesittigten Kunststoft-
schichten relevant, sondern die Dicke der an Gas gesittigten Kunststoffschichten
zwischen den Keimen. Diese wird innerhalb des LDPEs unverdndert um die
10 um betragen (s. Abbildung 6.24) und im ABS in der GroBenordnung von
50 um bis 100 um liegen (s. Abbildung 6.22 und 6.23). Abbildung 7.7 (b) stellt
diese Desorptionszeiten fiir die beiden Kunststoffe dar. Wie bei den Sittigungs-
zeiten unterscheiden sich auch die Desorptionszeiten zwischen LDPE und ABS
um zwei bis drei Grolenordnungen. Aufgrund der heterogenen Nukleierung im
LDPE durch die Zersetzungsriickstinde kann davon ausgegangen werden, dass
sich im LDPE friiher Keime und Schaumblasen bilden, das Gas aufgrund der ge-
ringen Desorptionszeiten schneller in diese Schaumblasen diffundiert und somit
die Schaumblasenbildung im ABS gehemmt wird.

7.2.2 Einfluss der Prozessparameter

Einfluss des Austrags auf das geschiaumte Tropfenvolumen

Das Tropfenvolumen wird definitionsgemal tiber den Austrag eingestellt. Gemal
Gleichung 7.1 nimmt das Tropfenvolumen proportional mit steigendem Austrag
zu. Neben diesem offensichtlichen Einfluss sind allerdings auch weitere Ein-
fliisse denkbar, die beispielsweise zu einer iiberproportionalen Vergroflerung des
geschiumten Tropfenvolumens fiihren konnen. Da die Offnungszeit der Aus-
tragseinheit immer gleich ist, kann ein unterschiedliches Tropfenvolumen bei
unterschiedlichem Austrag nur durch eine Anderung des Massedrucks erreicht
werden. Dementsprechend ist der Prozessparameter Austrag mit dem Regelpara-
meter Massedruck verkniipft. Der Einfluss des Massedrucks auf die Loslichkeit
kann als betrichtlich bezeichnet werden, jedoch ist die Loslichkeit beim Schiu-
men mit chemischen Treibmitteln nicht limitierend (s. Kapitel 7.2.1). Dariiber
hinaus kann der Massedruck durch Anderung der Druckabfallrate die Nukleie-
rungsrate und damit den Aufschiumgrad beeinflussen [84, 94]. Beispielsweise
steigt der Aufschdumgrad mit hoherer Nukleierungsrate, wenn die Zeiten fiir
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Diffusionsvorgénge linger als die Abkiihlzeiten sind. In diesem Fall stabilisiert
sich die Schaumstruktur zu frith und das noch geloste Gas kann nicht mehr
zum Wachstum der Schaumblasen beitragen. Ausgehend von einer konstanten
Offnungszeit der Austragseinheit von etwa 2,5 ms (s. Kapitel 6.1.1) und einem
Massedruck von 200 bar bis 400 bar (s. Abbildung 6.13) ergibt sich eine Druck-
abfallrate beim in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren von 8 GPas™! bis
16 GPas~!. Im Vergleich zu den bei der Schaumextrusion auftretenden Druckab-
fallraten gehoren diese zu den hochsten [94, 112, 205, 206]. Park et al. vermuten,
dass die Nukleierungsrate bei solchen Druckabfallraten einer Sittigung zustrebt
und keine weitere Zunahme zu erwarten ist [94]. Dariiber hinaus zeigt der Ver-
gleich der Abkiihlzeiten mit den Zeitspannen des Schiaumens, dass keine zu frithe
Stabilisierung der Schaumstruktur eintritt (s. u. Abschnitt). Auch in den bauchi-
gen und zylindrischen Abschnitten der Kunststofftropfen, deren Groe durch den
Austrag beeinflusst wird, ist kein verdndertes Schdumen zu beobachten.

Alle diskutierten potentiellen Einflussgrofen haben, wenn iiberhaupt vorhan-
den, nur einen geringen Einfluss auf das Tropfenvolumen, da nur wenige der
geschaumten Tropfenvolumina signifikant von den Regressionsgeraden abwei-
chen (s. Abbildung 6.11). Aus diesen wenigen signifikanten Abweichungen lédsst
sich jedoch kein eindeutiger Trend ableiten, der mit einer Verdnderung des Aus-
trags einhergeht. Somit kann mit der bisherigen Genauigkeit der Volumenbe-
stimmung von Kunststofftropfen kein Zusammenhang zwischen dem Austrag
und dem Schidumen nachgewiesen werden. Innerhalb der untersuchten Parame-
terkombinationen kann dementsprechend von einer proportionalen Zunahme des
geschdumten Tropfenvolumens mit steigendem Austrag ausgegangen werden.
Gemil Abbildung 6.12 sind die Diisentemperatur und der Masterbatchanteil die
offensichtlich wichtigsten Einflussgrofen auf das geschiumte Tropfenvolumen.

Einfluss der Diisentemperatur auf das geschiumte Tropfenvolumen

Aus Abbildung 6.12 ist ersichtlich, dass mit steigender Diisentemperatur alle
geschaumten Tropfenvolumina abnehmen. Diese Abnahme betrdgt im Mittel
8,4-107> mm> K~ ! und liegt damit deutlich iiber der Abnahme des Tropfenvolu-
mens von 1,3- 107> mm? K~! bei nicht geschiumten Tropfen. Deren Abnahme
kann mit der temperaturbedingten Schwindung des Kunststoffs erkldrt werden
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(s. Kapitel 7.1.1). Zwar ist die temperaturbedingte Anderung des spezifischen
Volumens im Zustand einer Polymerschmelze bei LDPE etwa doppelt so grof3
wie bei ABS [109, 161, 166, 184], die Berechnung von Schwindungsfaktoren
fiir unterschiedliche Masterbatchanteile zeigt jedoch, dass die Schwindung als
Einflussgrofe grundsitzlich bei weitem nicht ausreicht, um derartige Abnahmen
des geschdumten Tropfenvolumens zu erkléren (s. Kapitel 7.1.2).

Aus der Literatur ist bekannt, dass mit steigender Temperatur die Diffusionsge-
schwindigkeit von Gasen in Polymerschmelzen steigt und die Viskositit der Po-
lymerschmelze sinkt. Die Anderungen der Diffusionsgeschwindigkeit und Vis-
kositit fithren zu einer Steigerung der Wachstumsgeschwindigkeit von Schaum-
blasen und konnen, sofern dafiir noch ausreichend gelostes Gas zur Verfiigung
steht, zu einer daraus resultierenden Erhhung des Aufschdaumgrads fiihren. Die-
se Steigerung der Wachstumsgeschwindigkeit und des Aufschiumgrads kann bei
der Schaumextrusion hdufig beobachtet werden [81, 84, 103, 112, 114, 206]. Fiir
eine Steigerung des Aufschiumgrads muss jedoch vermieden werden, dass wih-
rend der Wachstumsphase der Schaumblasen eine Destabilisierung der Schaum-
struktur eintritt. Bei weiterer Temperaturerhohung kann allerdings in der Schau-
mextrusion eine solche Destabilisierung beobachtet werden. Die beobachtete
Abnahme der geschiumten Tropfenvolumina mit steigender Diisentemperatur
wird daher auf eine Destabilisierung der Schaumstruktur zuriickgefiihrt und im
Folgenden niher betrachtet.

Eine direkte Bestimmung der Diffusionsgeschwindigkeiten von CO, in LDPE
und ABS fiir unterschiedliche Diisentemperaturen liegt nicht vor. Allerdings
kann anhand der gemessenen Massedriicke und Scherviskosititen eine Verringe-
rung der Viskositit mit steigender Diisentemperatur festgestellt werden (s. Abbil-
dung 6.13 und 6.17). Die Anderung der Scherviskositit kann innerhalb gewisser
Grenzen mit einer Anderung der fiir das Schiumen relevanten Dehnviskositit
gleichgesetzt werden [63, 84, 108]. Durch den Vergleich der Abkiihlzeiten von
Kunststofftropfen mit den Zeitspannen des Schidumens kann untersucht werden,
welche Einflussgrofen die Wachstumsgeschwindigkeit der Schaumblasen be-
grenzen. Die minimale Abkiihlzeit Atr kann mit Hilfe der Diisentemperatur Tp,
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Abbildung 7.8: Abkiihlung und gleichzeitiges Schiumen der Kunststofftropfen nach Verlassen der
Diise. In (a) wird dem Kunststoff in der Austragseinheit bzw. Diise (Index 0) und
auBerhalb der Diise (Index 1, 2, U) eine Temperatur zugeordnet, wihrend in (b)
die Abkiihlzeiten von Kunststofftropfen fiir drei untersuchte Diisentemperaturen Tp
mit den jeweiligen Zeitspannen des Schiumens verglichen werden. Dabei ist 7 die
Temperatur eines Tropfens unmittelbar nach dem Austragen aus der Diise, 7, die
Temperatur zu Beginn der Erstarrung der beiden Kunststoffe (etwa 130 °C) und Ty
die Umgebungstemperatur (etwa 20 °C).

dem Beginn der Erstarrung der beiden Kunststoffe bei etwa 130 °C (s. Abbil-
dung 3.2 (b) und 3.3 (b)) und der Abkiihlgeschwindigkeit 71(7p) als Funktion
der Diisentemperatur Tp (s. Kapitel 6.1.2) nach

T —130°C

Att = - 7.24
It Te(To) (7.24)

abgeschitzt werden. In Abhingigkeit von der Diisentemperatur betrdgt die mini-
male Abkiihlzeit etwa 0,46 s bis 0,36s. Wegen der gro3en Standardabweichung
der Abkiihlgeschwindigkeit wird vereinfachend eine mittlere Abkiihlzeit von
0,43 s angenommen. Basierend auf den optischen HGK-Aufnahmen betrigt die
Zeitspanne des Schiumens je nach Diisentemperatur etwa 32 ms bis 5 ms (s. Ka-
pitel 6.1.1). Der Vergleich dieser Zeitspannen ist in Abbildung 7.8 fiir die drei
untersuchten Diisentemperaturen dargestellt. In allen Fillen ist die Zeitspanne
des Schiaumens deutlich kiirzer als die Abkiihlzeit bis zum Glasiibergang. Daraus
kann geschlossen werden, dass der Prozess des in situ Schiumens mit dem AKF-
Verfahren annidhernd isothermen Randbedingungen unterliegt. Dementsprechend
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ist die wichtigste EinflussgroBe auf die Wachstumsgeschwindigkeit der Schaum-
blasen die Diffusionsgeschwindigkeit. Dies kann auch durch die Abschitzung
der Desorptionszeiten bestitigt werden. Die in Abbildung 7.7 (b) dargestellten
Desorptionszeiten liegen in der selben GroBlenordnung wie die mit den optischen
HGK-Aufnahmen gemessenen Zeitspannen des Schaumens. Insgesamt ldsst sich
daraus schlieBen, dass das gesamte geloste Gas nach kurzer Zeit entweder in
die Schaumblasen oder in die Umgebungsluft diffundiert ist und demnach der
Aufschdumgrad nicht durch noch gelostes Gas begrenzt wird. Jede zusitzliche
Zeitspanne nach dem Schidumen bei hoher Temperatur und damit niedriger Vis-
kositit birgt die Gefahr einer Destabilisierung der Schaumstruktur [114].

Eine mogliche Destabilisierung erfolgt beispielsweise durch die Diffusion von
Gas aus den Schaumblasen in die Umgebungsluft aufgrund des héheren Innen-
drucks in den Schaumblasen. Eine solche Destabilisierung wird in der Schaum-
extrusion oftmals vermutet [84, 101, 112, 205]. Diese Art der Destabilisierung ist
jedoch nach dem Schidumen anhand der Schaumstruktur schwer nachzuweisen.
Eine weitere mogliche Destabilisierung tritt durch das Platzen und Kollabieren
von Schaumblasen auf. Diese Art der Destabilisierung kann bei den untersuch-
ten Parameterkombinationen direkt nachgewiesen werden. Der Vergleich von
REM-Aufnahmen der Tropfenoberfliache bei Diisentemperaturen von 220 °C und
260 °C zeigt, dass insbesondere bei einem Masterbatchanteil von 6 % die Anzahl
der offenen Schaumblasen mit steigender Diisentemperatur zunimmt (s. Abbil-
dung 6.25 und 6.26). Weiterhin ist bei einem Masterbatchanteil von 2 % und 6 %
eine Abnahme der an der Oberflache sichtbaren geschlossenen Schaumblasen
zu beobachten und bei einer Diisentemperatur von 270 °C ist das Kollabieren
von Schaumblasen in der optischen HGK-Aufnahme direkt beobachtbar (s. Ab-
bildung 6.8). Somit kann die Abnahme aller geschdumten Tropfenvolumina mit
steigender Diisentemperatur auf eine Destabilisierung der Schaumstruktur zu-
riickgefiihrt werden. Fiir ein groBes geschdumtes Tropfenvolumen und damit
einen hohen Aufschiumgrad wire es von Vorteil, wenn sich die Abkiihlzeiten
und Zeitspannen fiir das Schdumen weiter annidhern wiirden. Dies ist jedoch
aufgrund der maschinenseitigen Begrenzung des Massedrucks nur noch einge-
schriankt moglich.
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Einfluss des Masterbatchanteils auf das geschdumte Tropfenvolumen

Wie sich in Abbildung 6.12 erkennen lidsst, nehmen alle geschdumten Trop-
fenvolumina mit steigendem Masterbatchanteil deutlich ab. Eine Erklarung auf-
grund der verdnderten Schwindung kann hierbei ausgeschlossen werden (s. Kapi-
tel 7.1.2). Der Masterbatchanteil beeinflusst nicht nur den Massenanteil des che-
mischen Treibmittels an der Gesamtmischung, sondern auch den Massenanteil
des Tréagerpolymers LDPE an dieser Gesamtmischung. Dementsprechend kann
die beobachtete Abnahme der geschiumten Tropfenvolumina sowohl dem che-
mischen Treibmittel und dem LDPE (kombiniert), nur dem LDPE oder nur dem
chemischen Treibmittel zugeordnet werden. Um zu differenzieren, ob das che-
mische Treibmittel oder das LDPE diese Abnahme verursacht, wurden verschie-
dene Masterbatches verwendet, sodass jeweils der Massenanteil des LDPEs oder
des chemischen Treibmittels konstant gehalten werden konnte. Die Auswertung
der entsprechenden Versuche deutet darauf hin, dass der Treibmittelanteil keinen
Einfluss auf das geschaumte Tropfenvolumen hat (s. Abbildung 6.14 (b)). In er-
weiterter Form zeigt Abbildung 7.9 nun fiir eine Diisentemperatur von 220 °C
und einen Austrag von 100 % alle geschdumten Tropfenvolumina fiir alle un-
tersuchten Treibmittelanteile (s. Tabelle 6.1). Es wird nur eine Diisentempera-
tur von 220 °C betrachtet, da hier die geringste Destabilisierung der Schaum-
struktur zu erwarten ist (s. o. Abschnitt). Von besonderem Interesse sind dabei
die Tropfenvolumina, bei denen der LDPE-Anteil konstant bleibt und nur der
Treibmittelanteil variiert wird. Bei diesen konnte ein hoherer Treibmittelanteil
zu mehr Gas, zu einer hoheren Nukleierungsrate und damit zu einem hoheren
Aufschaumgrad fithren [97, 193, 194]. Auch in dieser Gesamtdarstellung zeigt
sich jedoch kein signifikanter Zusammenhang zwischen dem Treibmittelanteil
und dem geschdumten Tropfenvolumen. Grundsitzlich ldsst sich fiir endotherme
chemische Treibmittel aus der Literatur kein eindeutiger Trend fiir eine Zunah-
me des Aufschaumgrads mit steigendem Treibmittelanteil ableiten. Erschwerend
kommt hinzu, dass teilweise nicht zwischen dem Masterbatch- und Treibmit-
telanteil differenziert wird. Bei der Schaumextrusion beobachten beispielswei-
se Lee et al. einen progressiven Anstieg des Aufschdumgrads mit steigendem
Masterbatchanteil, wéihrend in anderen Untersuchungen der Aufschaumgrad zu-
nichst ansteigt, jedoch ab einem bestimmten Masterbatch- bzw. Treibmittelanteil
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Abbildung 7.9: Alle experimentell ermittelten geschdumten Tropfenvolumina bei einem Austrag DR
von 100 % und einer Diisentemperatur 7p von 220 °C sortiert nach dem Massenanteil
des chemischen Treibmittels an der Gesamtmischung (s. Tabelle 6.1). Farblich mar-
kiert sind gleiche LDPE-Anteile an der Gesamtmischung wi ppg. Die LDPE-Anteile
von 1,2 % und 1,3 % sind zusammengefasst (*). Die Fehlerbalken geben die Stan-
dardabweichung an. Nach unten werden die geschiumten Tropfenvolumina durch
das Tropfenvolumen von 0,02 mm?> der nicht geschiumten Tropfen fiir diese Para-
meterkombination begrenzt.

stagniert oder abnimmt [84, 115, 132, 133]. Eine Vergroferung des Aufschiaum-
grads wird hdufig mit einer Zunahme des abgespaltenen Gases und der damit ver-
bundenen Moglichkeit zur Bildung von mehr Schaumblasen erklirt, wihrend ei-
ne Abnahme des Aufschaumgrads mit einer Destabilisierung der Schaumstruktur
durch zu viel Gas in Verbindung gebracht wird [115, 133]. Die Begriindung, dass
zu viel Gas zu einer Destabilisierung fiihrt, ist jedoch insofern nicht schliissig,
als dass mit physikalischen Treibmitteln wesentlich groere Gasmengen gelost
und auch wesentlich hohere Aufschdumgrade erreicht werden konnen [79, 95].
Wird stattdessen angenommen, dass sich ab einer bestimmten Gasmenge kein
weiteres Gas mehr abspaltet, konnte dies auch die Ergebnisse einiger Untersu-
chungen aus der Literatur erkldren. Die Zersetzungsreaktion von Natriumhydro-
gencarbonat (s. Reaktionsgleichung 7.14) ist eine reversible Zersetzungsreakti-
on, sodass sie auch in umgekehrter Richtung ablaufen kann [126, 195]. Findet
die Zersetzungsreaktion in einem geschlossenen System statt (im Kunststoff in
der Plastifiziereinheit), fithrt die Abspaltung von Gas zu einer Druckerh6hung in
den neu gebildeten Gasblasen. Nach dem Prinzip von Le Chatelier wird bei einer
Druckerhohung die Seite der Reaktionsgleichung bevorzugt, die eine geringere
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Teilchenzahl aufweist. Daher kann die Abspaltung von Gas unter hohem Druck
gehemmt werden, es sei denn, das Gas wird im Kunststoff gelost und damit dem
Ort der Reaktion entzogen. Anhand der theoretisch gelosten Gasmenge und der
tatsdchlichen Loslichkeit von CO; in LDPE kann festgestellt werden, dass beim
Masterbatch CH818 die Loslichkeit von CO; in LDPE bei weitem nicht aus-
reicht, um das gesamte abgespaltene CO; zu l6sen (s. Abbildung 7.5). CO, wird
dem Reaktionsort also nur dann entzogen, wenn das im LDPE geloste CO, in
das ABS diffundiert und neues CO, wieder im LDPE gelost werden kann. Al-
lerdings sind die Sittigungszeiten von CO, in ABS deutlich ldnger als die von
CO; in LDPE (s. Abbildung 7.7 (a)), sodass die Geschwindigkeit der Zerset-
zungsreaktion mit der Diffusionszeit von CO, zusammenhingen konnte. Von der
Zersetzungsreaktion der Aconitsdure (s. Reaktionsgleichung 7.16) ist bekannt,
dass sie unter dem Einfluss von heilem, verdichtetem, fliissigem H,O langsam
ablauft [197, 198]. Da bei der Zersetzungsreaktion von Natriumhydrogencarbo-
nat und Citronensdure H,O abgespalten wird und dieses vermutlich iiberwiegend
am Ort der Reaktion verbleibt (s. Kapitel 7.2.1), wird auch die Zersetzungsreak-
tion der Aconitsdure gehemmt. Zusammenfassend erscheint es daher plausibel,
dass die Zersetzungsreaktionen von Natriumhydrogencarbonat und Citronenséu-
re gchemmt werden, sobald die Loslichkeit von CO, und H,O in LDPE erschopft
ist. Dies konnte letztlich dazu fiihren, dass im Prozess des in situ Schiumens mit
dem AKF-Verfahren aufgrund der hohen Driicke und geringen Verweildauern
des Kunststoffs im Schneckenvorraum bzw. in der Austragseinheit trotz steigen-
dem Treibmittelanteil (CH815 zu CH818) nicht mehr Gas abspalten wird und die
gesamte Gasmenge anndhernd konstant bleibt.

Im Gegensatz dazu deuten die Versuche mit konstantem Treibmittel- und vari-
ierendem LDPE-Anteil darauf hin, dass mit steigendem LDPE-Anteil das ge-
schiumte Tropfenvolumen abnimmt (s. Abbildung 6.14 (a)). Auch diese Beob-
achtung wird in erweiterter Form anhand aller geschdumten Tropfenvolumina fiir
alle untersuchten LDPE-Anteile (s. Tabelle 6.1) in Abbildung 7.10 niher betrach-
tet. Aus dieser Gesamtdarstellung ist ersichtlich, dass der LDPE-Anteil einen
deutlichen Einfluss auf das geschdumte Tropfenvolumen hat. Dieses nimmt zwi-
schen dem LDPE-Anteil von 0% bis 10 % annihernd linear ab und geht unter
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Abbildung 7.10: Alle experimentell ermittelten geschdumten Tropfenvolumina bei einem Aus-
trag DR von 100 % und einer Diisentemperatur 7p von 220 °C sortiert nach dem
Massenanteil des LDPEs an der Gesamtmischung (s. Tabelle 6.1). Die Fehlerbalken
geben die Standardabweichung an. Nach unten werden die geschidumten Tropfen-
volumina durch das Tropfenvolumen von 0,02 mm?> der nicht geschidumten Tropfen
fiir diese Parameterkombination begrenzt.

Beriicksichtigung des Tropfenvolumens bei maximalem LDPE-Anteil in ein Pla-
teau iiber, das nahe dem nicht geschdumten Tropfenvolumen liegt. Die Ursache
fiir die Abnahme des geschdumten Tropfenvolumens mit steigendem Masterbat-
chanteil kann somit allein auf das LDPE zuriickgefiihrt werden. Es stellt sich die
Frage, in welcher Form das LDPE den Prozess des Schdumens und damit die
GroBe der geschaumten Tropfenvolumina beeinflusst.

Es ist kein unbekanntes Phinomen, dass sich Polymerblends in Schaumprozessen
anders verhalten als die Kunststoffe, aus denen die jeweiligen Polymerblends her-
gestellt wurden. So zeigen zahlreiche Untersuchungen, dass der Aufschdumgrad
abnimmt, wenn die beiden Kunststoffe im Polymerblend nicht mischbar sind und
an den Grenzflachen eine geringe physikalische Wechselwirkung aufweisen (un-
vertrigliche Mischung) [96, 114, 207-211]. Wird in diesem Fall ausgehend von
dem einen Kunststoff der Massenanteil des anderen Kunststoffs erhoht, kann eine
Abnahme des Aufschiumgrads beobachtet werden. Durch Zumischen eines Pha-
senvermittlers zu diesen Polymerblends steigt der Aufschdaumgrad zum Teil wie-
der deutlich an [209, 210], wihrend das Schiaumen eines mischbaren Polymer-
blends zu keiner Abnahme des Aufschdumgrads fiihrt [207]. Alle Verringerungen
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des Aufschiumgrads bei nicht mischbaren unvertriglichen Polymerblends wur-
den auf eine Destabilisierung der Schaumstruktur zuriickgefiihrt. Auch der Poly-
merblend ABS+LDPE ist eine solche unvertrigliche Mischung zweier Kunststof-
fe (s. Kapitel 7.2.1). Des Weiteren tritt bei allen untersuchten Diisentemperaturen
eine mehr oder weniger starke Destabilisierung der Schaumstruktur auf, da die
Abkiihlzeiten und Zeitpannen des Schdumens unterschiedlich lang sind (s. 0. Ab-
schnitt). Auf Basis der Literatur ist daher eine Zunahme dieser Destabilisierung
mit steigendem Masterbatchanteil zu erwarten.

Anhand von Schliffbildern geschdumter Kunststofftropfen (s. Abbildung 6.22)
und REM-Aufnahmen der Tropfenoberfliache (s. Abbildung 6.25 und 6.26) kann
eine solche zunehmende Destabilisierung bestétigt werden. So nimmt die Gro-
Be der Schaumblasen mit steigendem Masterbatchanteil ab, was ein Hinweis auf
einen erhohten Gasverlust an die Umgebung ist. AuBBerdem verschmelzen eini-
ge Schaumblasen miteinander, was auf eine geringere Stabilitit der Winde zwi-
schen den Schaumblasen hinweist und es dem Gas ermdoglicht, durch die gro-
Beren Schaumblasen-Netzwerke schneller in die Umgebung zu diffundieren. Bei
dem Masterbatchanteil von 14 % sind die Schaumblasen deformierter als bei den
anderen Masterbatchanteilen. Dies kann durch das Platzen der Schaumblasen,
den daraus resultierenden Gasverlust an die Umgebung und das Kollabieren der
Schaumblasen aufgrund des fehlenden Innendrucks erklédrt werden. Eine Zunah-
me der geplatzten Schaumblasen mit steigendem Masterbatchanteil ist an der
Tropfenoberfliche bei den beiden untersuchten Diisentemperaturen deutlich er-
kennbar. So nimmt die Anzahl der offenen Schaumblasen zu und die bei der Dii-
sentemperatur von 220 °C und den Masterbatchanteilen von 2 % und 6 % noch
sichtbaren geschlossenen Schaumblasen verschwinden bei den hoheren Master-
batchanteilen. Zusammenfassend ist festzustellen, dass mit steigendem Master-
batchanteil die Destabilisierung der Schaumstruktur durch Verschmelzen, Ver-
kleinerung, Platzen und Kollabieren der Schaumblasen verstirkt wird.

Diese Destabilisierung der Schaumstruktur wird bei nicht mischbaren unvertrag-
lichen Polymerblends im Wesentlichen auf zwei EinflussgroBen zuriickgefiihrt.
Als eine Ursache wird die Erhohung der Diffusionsgeschwindigkeit bzw. die Ver-
kiirzung der Desorptionszeit angesehen [96, 207, 209]. Dies wird durch einen
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effektiveren Transport von Molekiilen an den Phasengrenzen sowie durch ei-
ne schnellere Diffusion von Gasen innerhalb einer der beiden Phasen (falls zu-
treffend) verursacht. Ob sich der Transport von CO; an der Phasengrenze zwi-
schen ABS und LDPE éndert, kann aufgrund fehlender Messungen nicht be-
urteilt werden. Allerdings ist eine schnellere Diffusion und damit eine kiirze-
re Desorptionszeit mit steigendem Masterbatchanteil wahrscheinlich. So nimmt
mit steigendem Masterbatchanteil die Anzahl der LDPE-Partikel zu (s. Abbil-
dung 6.22), wodurch anhand der Desorptionszeiten von ABS und LDPE (s. Ab-
bildung 7.7 (b)) nachvollzogen werden kann, dass mehr LDPE in den Kunst-
stofftropfen die gemittelte Desorptionszeit verkiirzt. Da allerdings die Desorpti-
onszeiten im Vergleich zu den Abkiihlzeiten bereits sehr kurz sind, wird dieser
Einfluss als eher gering eingestuft. Als zweite Ursache fiir die Destabilisierung
der Schaumstruktur wird die abnehmende Stabilitit der Polymerschmelze an-
gesehen [104, 208, 211]. Die Viskositidt kann als Mal fiir die Stabilitit einer
Polymerschmelze herangezogen werden und sollte hoch genug sein, um das Kol-
labieren der Schaumblasen zu verhindern [105, 113, 114]. Wahrend der Wachs-
tumsphase der Schaumblasen werden die Winde zwischen den Schaumblasen
equibiaxial gedehnt, weshalb die transiente equibiaxiale Dehnviskositit in die-
sem Zusammenhang die relevante Viskositit ist [84, 114]. Liegen jedoch fiir den
zu schiumenden Kunststoff keine Daten zur transienten equibiaxialen Dehnvis-
kositdt vor, kann die Scherviskositit als Mall verwendet werden. Einige Unter-
suchungen zeigen einen eindeutigen Zusammenhang zwischen einer abnehmen-
den Scherviskositit und einer zunehmenden Destabilisierung der Schaumstruktur
[113-115, 205]. Abbildung 7.11 zeigt die im Rahmen dieser Arbeit gemesse-
ne Scherviskositit fiir den Kunststoff ABS sowie fiir zwei Polymerblends aus
ABS und LDPE in Abhingigkeit von der Temperatur. Als Schergeschwindigkeit
wurde 100s~! gewihlt*. Die temperaturbedingte Abnahme aller geschiumten
Tropfenvolumina betriigt im Mittel 8,4 - 107> mm?K~!, wihrend die Abnahme

Wihrend des Schaumens kann die Gesamtverformung der Polymerschmelze mit einer Dehnung
(Hencky-Dehnung) von 3 bis 4 abgeschitzt werden [84] was bei einer mittleren Zeitspanne des
Schiumens von 20ms einer Dehn- bzw. Schergeschwindigkeit von etwa 1505~ bis 2005s~!
entspricht. Da die Messungen nur bei diskreten Schergeschwindigkeiten durchgefiihrt wurden,
wurde der am nichsten liegende Wert gewihlt.
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Abbildung 7.11: Scherviskositit fiir unterschiedliche Masterbatchanteile weyg s* in Abhingigkeit
der Temperatur. Die Scherviskosititen sind Abbildung 6.16 entnommen. Die Mas-
terbatchanteile weygys* = 3,6 % und wepgg s+ = 8,6 % sind vergleichbar mit den
Masterbatchanteilen wepgs = 4 % und wepss = 10 % (s. Kapitel 6.3).

durch einen steigenden Masterbatchanteil im Mittel 48,6- 107> mm?> % ! betriigt
(s. Abbildung 6.12). Der Vergleich dieser beiden Einfliisse auf das geschaum-
te Tropfenvolumen mit der jeweiligen Anderung der Scherviskositit zeigt zwar
eine deutliche Abnahme der Scherviskositit mit steigender Temperatur, jedoch
eine zu geringe Abnahme der Scherviskositit mit steigendem Masterbatchanteil.
So ist zwischen den Masterbatchanteilen des Masterbatchs CH815% von 4 % und
10 % nahezu keine Abnahme der Scherviskositit zu beobachten. Eine solche Dis-
krepanz stellten auch Wan et al. [207] und Zhang et al. [210] fiir nicht mischbare
unvertrigliche Polymerblends fest, woraus sie schlossen, dass eine Verdnderung
der Scherviskositit und damit der Stabilitdt der Polymerschmelze nicht die Ur-
sache fiir einen reduzierten Aufschiaumgrad sein kann. Die Ubertragbarkeit einer
Scherviskositit auf eine dquivalente Dehnviskositéit konnte jedoch bei einigen
Polymerblends an ihre Grenzen stoBlen. So zeigte Stange, dass der Aufschaum-
grad nur dann mit einer dquivalenten transienten Scherviskositit korreliert, wenn
die transiente Dehnviskositit keine signifikante Dehnverfestigung zeigt [104].
Ebenso ist ein gegenteiliger Einfluss denkbar: Wird die Polymerschmelze durch
Grenzfldchen mit geringer physikalischer Wechselwirkung geschwicht, sinkt die
maximal ertragbare Dehnung und es kommt zum Beispiel zum vorzeitigen Versa-
gen von Winden zwischen den Schaumblasen. Dies vermuten auch Zhang et al.
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Abbildung 7.12: Schematische Darstellung der Wachstumsphase einer Schaumblase im Polymer-
blend ABS+LDPE. Aufgrund der Grenzflichen zwischen ABS und LDPE, die
nur eine geringe physikalische Wechselwirkung aufweisen, platzt die Schaumbla-
se ab einer bestimmten Grofe. Dabei entweicht das enthaltene Gas, wodurch die
Schaumblase kollabiert.

bei ihren nicht mischbaren unvertriglichen Polymerblends [211]. Von dem Poly-
merblend ABS+LDPE ist bekannt, dass die mechanischen Eigenschaften durch
die Zumischung von LDPE deutlich reduziert werden [189, 190]. Dementspre-
chend wird der Einfluss von LDPE auf das geschdumte Tropfenvolumen auf die
Verringerung der Stabilitdt der Polymerschmelze zuriickgefiihrt. Dieser Einfluss
ist in Abbildung 7.12 veranschaulicht. Wihrend sich eine Schaumblase ausdehnt,
wird die Wand zwischen der Umgebung und der Schaumblase immer diinner.
Dies fiihrt zu einer zunehmenden Dehnung der Grenzflichen zwischen ABS und
LDPE. An diesen Grenzflichen reifit die Polymerschmelze auf, wodurch Gas aus
der Schaumblase entweicht und die Schaumblase kollabiert. Aufgrund dieser zu-
sdtzlichen Verringerung der Stabilitit einer Polymerschmelze ist der Einfluss des
LDPEs grofBer als der Einfluss der Diisentemperatur.

7.2.3 Aufschaumgrad

Der Aufschiumgrad einer Schaumstruktur errechnet sich aus dem Volumen der
gasgefiillten Hohlrdume und dem Volumen des nicht geschiumten Kunststoffs
(s. Gleichung 2.22). Beide Volumina dndern sich zeitabhingig, weshalb der Auf-
schdumgrad nicht als konstante Grofe betrachtet werden kann. So fiihrt die Ab-
kiihlung auf Umgebungstemperatur zu einer Verkleinerung des Gasvolumens in
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den Hohlrdumen und dem Volumen des Kunststoffs, wihrend eine Destabilisie-
rung der Schaumstruktur mit einhergehendem Gasverlust zu einer weiteren ir-
reversiblen Verkleinerung des Gesamtvolumens fiihrt. Beim in situ Schdumen
mit dem AKF-Verfahren erfahren daher die geschdumten Kunststofftropfen im
Vergleich zu den nicht geschdumten Kunststofftropfen die groBte zeitliche Vo-
lumeninderung. Diese Anderung kann anhand der HGK-Aufnahme der Para-
meterkombination mit einem Austrag von 100 %, einem Masterbatchanteil des
Masterbatchs CH815 von 6 % und einer Diisentemperatur von 240 °C niher be-
trachtet werden (s. Abbildung 6.3). Es ist zu beachten, dass die Bestimmung ei-
nes Tropfenvolumens auf Basis von HGK-Aufnahmen weniger genau ist als die
im Kapitel 5.2 beschriebene Volumenbestimmung von Kunststofftropfen. Bei-
spielsweise konnen bei HGK-Aufnahmen die Tropfen nur aus einer Perspekti-
ve betrachtet werden, weshalb diese Volumenbestimmung nur als Abschétzung
angesehen werden sollte. Das Schaumen des neu entstehenden Kunststofftrop-
fens beginnt gemaB Abbildung 6.3 etwa zum Zeitpunkt #4. Zu diesem Zeitpunkt
kann aus der projizierten Fliche und Linge des Tropfens mit Gleichung 5.1 ein
Tropfenvolumen von etwa 0,021 mm?> berechnet werden. Dieses Tropfenvolu-
men ist etwas groBer als das Tropfenvolumen von nicht geschaumten Tropfen
bei einer Diisentemperatur von 240 °C, das etwa 0,019 mm?® groB ist (s. Abbil-
dung 6.12), nédhert sich diesem Tropfenvolumen jedoch unter Beriicksichtigung
der temperaturbedingten Schwindung recht genau an. Je nach betrachtetem ge-
schdumten Kunststofftropfen kann zu einem spéteren Zeitpunkt ein Tropfenvolu-
men von etwa 0,032 mm? bis 0,035 mm?> berechnet werden. Geschiumte Tropfen
mit der gleichen Parameterkombination weisen jedoch im abgekiihlten Zustand
nur ein mittleres Tropfenvolumen von etwa 0,029 mm? auf (s. Abbildung 6.12).
Dieser Unterschied kann nicht allein durch die temperaturbedingte Schwindung
des Tropfenvolumens erklart werden (s. Kapitel 7.1.2), sondern ist als weiterer
Beleg fiir eine Destabilisierung der Schaumstruktur bei dieser Parameterkom-
bination zu werten. Auf Basis dieser drei zu unterschiedlichen Zeitpunkten er-
mittelten Tropfenvolumina lisst sich die zeitliche Entwicklung des Tropfenvolu-
mens von geschiumten und nicht geschdumten Kunststofftropfen ableiten. Die-
se Entwicklung kann in verschiedene Bereiche unterteilt werden, die in Abbil-
dung 7.13 idealisiert dargestellt sind. Unabhéngig vom Prozess des Schiumen
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Abbildung 7.13: Trennung der zeitlichen Entwicklung des Tropfenvolumens von geschiumten (G)
und nicht geschdumten (nG) Kunststofftropfen in verschiedene Bereiche. Dabei
durchlaufen nicht geschdumte Kunststofftropfen nur Bereich III. Schematisch dar-
gestellt ist die Volumeninderung des Tropfenvolumens Vr bzw. des geschdumten
Tropfenvolumens Vs ausgehend vom Zustand in der Austragseinheit bzw. Diise
(Index 0) iber den Zustand nach dem Austragen aus der Diise (Index 1) bis zur Ab-
kithlung auf Umgebungstemperatur (Index U). Diesen Tropfenvolumina sind die
charakteristischen Groen Druck p und Temperatur T zugeordnet. Hervorzuheben
sind der Massedruck py, die Diisentemperatur 7p und die Temperatur bei Erstar-
rung der beiden Kunststoffe 7g.

dehnen sich Kunststofftropfen nach dem Austragen aufgrund der Druckreduk-
tion vom Massedruck auf den Umgebungsdruck etwas aus, wobei diese Volu-
meninderung nicht sehr grof ausfillt (s. Kapitel 7.1.1). Kunststofftropfen ohne
chemisches Treibmittel weisen unmittelbar nach dem Austragen ein groBeres Vo-
lumen auf als nach dem Abkiihlen auf Umgebungstemperatur. Dieser Volumen-
unterschied kann allein durch die temperaturbedingte Schwindung (Bereich III)
erkliart werden (s. Kapitel 7.1.2). Kunststofftropfen mit chemischen Treibmittel
schdumen nach dem Austragen zunichst innerhalb weniger zehn Millisekunden
auf ihr maximales Volumen auf (Bereich I). Anschliefend findet {iber mehrere
hundert Millisekunden eine Destabilisierung der Schaumstruktur statt (Bereich
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I)>, die zu einer Verringerung des Tropfenvolumens fiihrt. Diese Destabilisie-
rung der Schaumstruktur ist keine inhérente Eigenschaft des in situ Schiumens
mit dem AKF-Verfahren, sondern ist auf die hohen Diisentemperaturen nach dem
Prozess des Schiumens und auf den nicht mischbaren unvertraglichen Polymer-
blend ABS+LDPE zuriickzufiihren (s. Kapitel 7.2.2). Banerjee und Ray [114]
und Park et al. [112] weisen darauf hin, dass nach der Erstarrung des Kunststoffs
die Verkleinerung des Gasvolumens in den Hohlrdumen von der Schwindung des
Kunststoffs entkoppelt ist. Auch die Destabilisierung der Schaumstruktur endet
mit Beginn der Erstarrung, sodass ab diesem Zeitpunkt von einer reduzierten
Schwindung der geschiumten Tropfenvolumina auszugehen ist, die der tempera-
turbedingten Schwindung nicht geschdumter Tropfen dhnlich ist (Bereich III).
Ausgehend von dieser zeitlichen Entwicklung des Tropfenvolumens kann der
Aufschdumgrad von Kunststofftropfen durch

Vo(t) _ Vas(t) =Vr(r) _ Vas(r)
VK(Z) VT(I) VT(I)

DL (1) = —1 (7.25)
mit dem nicht geschiumten Tropfenvolumen Vt und dem geschdumten Tropfen-
volumen Vg ausgedriickt werden. Ausgehend von den aus den HGK-Aufnahmen
ermittelten Tropfenvolumina betrigt der Aufschiumgrad fiir die entsprechende
Parameterkombination zum Zeitpunkt #;5 etwa 50 % bis 70 % und zum Zeit-
punkt #y etwa 50 %. Es ist davon auszugehen, dass es beim in situ Schiumen
mit einem beliebigen MEX-Verfahren einen Unterschied macht, ob sich die
Kunststoffstringe (FFF-Verfahren) bzw. Tropfenketten (AKF-Verfahren) nach
dem Ablegen durch den Prozess des Schdumen unmittelbar berithren oder ob
zwischen ihnen Liicken verbleiben. Im ersten Fall kann die additiv gefertigte
geschdumte Struktur durch die VerschweiSung der Kunststoffstringe bzw. Trop-
fenketten als Ganzes temperaturbedingt schwinden, wihrend im zweiten Fall die
Liicken bestehen bleiben oder sich durch die Schwindung sogar noch vergrofiern
konnen. Aus verfahrenstechnischer Sicht ist daher der sich zum Zeitpunkt #g

5 Je nach Diisentemperatur kann die Destabilisierung der Schaumstruktur auch schon wihrend des

Schidumens beginnen (s. Abbildung 6.8)
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Abbildung 7.14: Mittlerer Aufschdumgrad zum Zeitpunkt 7y (s. Abbildung 7.13) fiir unterschiedli-
che Masterbatchanteile wcygys in Abhingigkeit der Diisentemperatur. Fiir die Be-
rechnung wurden alle Tropfenvolumina unabhéngig vom untersuchten Austrag ver-
wendet. Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung an.

einstellende Aufschiumgrad von groerem Interesse als der im abgekiihlten Zu-
stand ermittelte Aufschiumgrad. Auf Basis der vorliegenden Ergebnisse kann
jedoch nur ein Aufschdumgrad im abgekiihlten Zustand exakt bestimmt werden.
Dieser Aufschiumgrad kann als untere Grenze angesehen werden und ist fiir
die untersuchten Diisentemperaturen und Masterbatchanteile des Masterbatchs
CH&815 in Abbildung 7.14 dargestellt. Dabei wird die etwas hohere Schwindung
des Polymerblends aus ABS und LDPE (s. Abbildung 7.4) vernachléssigt und
fiir die Berechnung des Aufschaumgrads als nicht geschdumtes Tropfenvolumen
jenes Volumen verwendet, das von Kunststofftropfen ohne enthaltenen Master-
batch eingenommen wird.

Der Einfluss des Masterbatchanteils auf den Aufschdumgrad ist deutlich erkenn-
bar und lésst sich durch den destabilisierenden Einfluss eines nicht mischba-
ren unvertriaglichen Polymerblends auf die Schaumstruktur erkldren (s. Kapi-
tel 7.2.2). Ein derart negativer Einfluss des Masterbatchanteils wurde beim in
situ Schaumen mit dem FFF-Verfahren bisher nicht beobachtet. Dies kann sicher-
lich damit erkléart werden, dass der eingdngige Zusammenhang mehr Treibmittel
gleich hoherer Aufschidumgrad bei Verwendung von TEMs und physikalischen
Treibmitteln ohne grofie Einschrinkungen gilt und die Verwendung dieser Treib-
mittel die bisher am meisten untersuchten Herstellungsansitze darstellen. Wei-
terhin fiihrt eine Erhohung der Diisentemperatur zu einer deutlichen Abnahme
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des Aufschidumgrads, was aufgrund der unterschiedlich langen Abkiihlzeiten und
Zeitpannen des Schdumens auch auf eine Destabilisierung der Schaumstruktur
zuriickgefiihrt werden kann (s. Kapitel 7.2.2). Ein solcher Einfluss konnte auch
beim in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren beobachtet werden, wenngleich
Begriindungen auf der Basis physikalischer Einflussgrofien fehlten [153, 154].
Von besonderem Interesse ist hier die Untersuchung von Dugad et al., die ABS-
Filamente mit dem physikalischen Treibmittel CO, sittigten und deren Diisen-
temperaturen den in dieser Arbeit untersuchten Diisentemperaturen dhnlich wa-
ren [154]. Auch sie stellten eine Abnahme des Aufschiumgrads mit steigender
Diisentemperatur fest und erreichten den hochsten Aufschdaumgrad bei einer Dii-
sentemperatur von 180 °C. Dies deutet darauf hin, dass die optimale Temperatur
fiir das Schdumen von ABS unterhalb der optimalen Temperatur fiir die addi-
tive Fertigung (oberhalb 240°C) liegt [18, 23]. Anzumerken ist, dass solche
Messungen beim AKF-Verfahren nicht durchgefiihrt werden konnen, da eine
Diisentemperatur unter 190 °C aufgrund der maschinenseitigen Begrenzung des
Massedrucks nicht einstellbar ist [23]. Im Gegensatz zum in situ Schiumen mit
dem FFF-Verfahren kann beim in situ Schdumen mit dem AKF-Verfahren kein
Einfluss des Volumenstroms auf den Aufschaumgrad festgestellt werden. Beim
AKF-Verfahren wird der Volumenstrom neben der Verschlussfrequenz durch
den Austrag bestimmt, der, wie in Kapitel 7.2.2 gezeigt, keinen Einfluss auf den
Aufschidumgrad hat. Dieser Unterschied kann vermutlich darauf zuriickgefiihrt
werden, dass im Gegensatz zum in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren der
Schritt der Bildung bzw. des Losens von Gas und der Schritt des Schaumens
zeitlich und ortlich voneinander getrennt sind (s. Kapitel 7.2.1). Dadurch steht
jedem einzelnen Kunststofftropfen proportional die gleiche Menge an gelostem
Treibmittel zur Verfiigung und die Randbedingungen, wie zum Beispiel gleiche
Starttemperatur, werden durch eine Anderung des Volumenstroms nicht beein-
flusst. Diese Unabhéngigkeit vom Volumenstrom erleichtert die Prozessfiithrung
und kann daher als Vorteil angesehen werden. Insgesamt liegen alle Aufschaum-
grade des in situ Schiumens mit dem AKF-Verfahren in dem fiir das Schiumen
mit chemischen Treibmitteln iiblichen Bereich, der nach Eaves zwischen 25 %
und 80 % liegt [125]. Fiir das In-situ-Schaumen mit dem FFF-Verfahren wurden
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bisher nur Aufschdumgrade von Kunststoffstringen ermittelt, die mit physika-
lischen Treibmitteln geschiumt wurden. Die dabei erzielten Aufschiumgrade
liegen je nach Parameterkombination im Bereich von 30 % bis 500 % [152—154]
und damit erwartungsgemal im Mittel hoher als beim Schaumen mit chemischen
Treibmitteln.

7.3 Entwicklung des Fullgrads

7.3.1 Bereiche unterschiedlicher Volumenfillung

Anhand der fiir alle untersuchten Parametersitze gleichen Dichtezunahme mit
steigendem Austrag in den Abbildungen 6.31 und 6.32 lisst sich erkennen, dass
durch Variation der Prozessparameter Schichththe, Formfaktor und Austrag ge-
zielt Strukturen bestimmter Dichte hergestellt werden konnen. Es wird deut-
lich, dass fiir jede Kombination von Schichthche und Formfaktor prinzipiell jede
Dichte erreichbar ist, solange der Austrag entsprechend angepasst wird. Diese
Beobachtung hat Implikationen fiir das bisherige Verstidndnis der Prozesspara-
meter im AKF-Verfahren. So fiihrt nach Hentschel et al. eine Verringerung des
Formfaktors zu einer Erhohung der Dichte [19]. Nach Charlon und Soulestin
fiihrt eine Verringerung der Schichthohe ebenfalls zu einer Erh6hung der Dich-
te [23]. Daraus wurde gefolgert, dass der Formfaktor und die Schichthohe ver-
ringert werden miissen, um eine Dichte zu erreichen, die der des verwendeten
Kunststoffs nahe kommt. Wie die Dichtebestimmung an den Quadern zeigt, ist
dies nicht unbedingt der Fall, wenn auch der Austrag beriicksichtigt wird (s. Ab-
bildung 6.31). Die drei Prozessparameter Schichthohe, Formfaktor und Austrag
sind daher als ein Parametersatz zu betrachten, dem eine bestimmte Dichte zu-
geordnet werden kann. Mit Hilfe der Dichte des Kunststoffs ABS in dem Zu-
stand, in dem die Dichte von Probekorpern bestimmt wird (normalerweise unter
Laborbedingungen), kann auch ein bestimmter Fiillgrad fiir einen Parametersatz
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Abbildung 7.15: Drei voneinander abgrenzbare Bereiche der Volumenfiillung, in denen sich die
Dichte der additiv gefertigten Strukturen ps und deren Rauheit mit steigendem
Austrag unterschiedlich verdndern. Die Dichte der additiv gefertigten Strukturen
ist nach oben durch die Dichte des Kunststoffs px begrenzt. Die optimale Fiillung
liegt bei minimaler Rauheit.

berechnet werden®. Der Fiillgrad ist ein MaB dafiir, zu welchem Anteil ein vor-
gegebenes Volumen mit Material (Kunststoff) gefiillt ist (s. Gleichung 2.4). Ein
Fiillgrad unter 100 % impliziert das Vorhandensein von prozessbedingten Po-
ren im zu fiillenden Volumen. Je nach Hohe des Fiillgrads kénnen verschiede-
ne Bereiche unterschieden werden, die in Abbildung 7.15 anhand ihrer Dichte
und Rauheit voneinander abgegrenzt sind. So lassen sich anhand der Dichte der
Quader fiir einen beliebigen Parametersatz zwei Bereiche unterscheiden, in de-
nen sich der Verlauf der Dichte mit steigendem Austrag unterschiedlich verhélt
(s. Abbildungen 6.31 und 6.32). Im groB3eren Bereich ist die Dichte proportional
zum Austrag, wihrend im kleineren Bereich mit steigendem Austrag eine asym-
ptotische Anniherung an einen bestimmten Dichtewert zu beobachten ist. Bei
Betrachtung der Oberflichenrauheit in den Abbildungen 6.27 und 6.29 konnen
drei Bereiche unterschieden werden. In den beiden groeren Bereichen nimmt
die Rauheit mit steigendem Austrag zu bzw. ab, wihrend in einem dritten, klei-
neren Bereich eine Anderung des Austrags nur zu einer geringen Anderung der

6 Probekorper befinden sich iiber eine lingere Zeitspanne im beheizten Bauraum. Es wird daher an-
genommen, dass ein durch hohe Abkiihlgeschwindigkeiten der Tropfenketten vergroBertes freies
Volumen durch physikalische Alterung wieder abgebaut wird und sich ein freies Volumen ein-
stellt, das dem Zustand bei gleichgewichtsnaher Abkiihlung entspricht.
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Raubheit fiihrt. Diese drei Bereiche werden im Folgenden als Unterfiillung (1),
optimale Fiillung (IT) und Uberfiillung (IIT) bezeichnet und zunichst anhand von
nicht geschdaumten Strukturen ndher betrachtet, um anschliefend die Ubertrag—
barkeit auf geschdumte Strukturen zu iiberpriifen. Dabei sind Unterfiillung und
Uberfiillung aus dem FFF-Verfahren bekannte Bezeichnungen fiir den Fiillgrad
einer additiv gefertigten Struktur [160, 212].

Im ersten Bereich, der sogenannten Unterfiillung, kann die additiv gefertigte Mi-
krostruktur als eine Art Gitter aufgefasst werden, in dem die Tropfenketten in
gleichmiéBigen Abstinden angeordnet sind und sich iiber die Schichten hinweg
kreuzen. Dabei liegen die Tropfenketten auf den vorgesehenen Druckbahnen,
beriihren sich jedoch nur in Aufbaurichtung und nicht innerhalb einer Schicht.
Dies kann anhand der Mikrostruktur des Parametersatzes LT200DAR14 in Ab-
bildung 6.19 (a) nachvollzogen werden. Diese Mikrostruktur ist vergleichbar
mit einer additiv gefertigten Struktur, bei der die Fiillung einen Slicer-Fiillgrad
von weniger als 100 % und ein gradliniges Muster (engl.: Rectilinear Pattern)
aufweist [14, 213]. Im Bereich der Unterfiillung nimmt die Oberflichenrauheit
mit steigendem Austrag proportional ab (s. Abbildung 6.27). Dieser Zusammen-
hang lésst sich durch die gitterartige Mikrostruktur erkldren und wird in Abbil-
dung 7.16 anhand verschiedener Austrige veranschaulicht. Bei der Berechnung
der mittleren arithmetischen Hohe (S,) werden die einzelnen Hohenwerte iiber
die Flache gemittelt. Im idealisierten Fall sind dies die Hohenwerte der obersten
Tropfenketten und der Tropfenketten einer darunter liegenden Schicht. Durch
die Vergroferung des Austrags dehnen sich die Tropfenketten nur in die Liicken
zwischen den Tropfenketten aus, da die Schichthohe durch den Verfahrweg der
Anlage festgelegt ist. Dadurch verringert sich die Anzahl der Hohenwerte der
darunter liegenden Schicht, sodass sich die mittlere arithmetische Hohe zu klei-
neren Werten hin entwickelt. Wihrend die Oberflichenrauheit im Bereich der
Unterfiillung mit steigendem Austrag abnimmt, nimmt die Dichte mit steigen-
dem Austrag zu (s. Abbildung 6.31). Die Dichte eines Korpers ist das Verhiltnis
seiner Masse zum Gesamtvolumen. Das Gesamtvolumen eines additiv gefertig-
ten Probekorpers wird durch den Nutzer vorgegeben, woraufhin in der additiven
Fertigung entlang der Oberfliche dieses Gesamtvolumens eine Druckbahn als
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Abbildung 7.16: Idealisiertes Oberflichenprofil (rote Linie) einer additiv gefertigten Struktur im Be-
reich der Unterfiillung. In diesem Bereich beriihren sich die Tropfenketten inner-
halb der Schichten nicht. Das Oberflachenprofil wird mit einem konfokalen Weil3-
lichtmikroskop aufgenommen und die Rauheit idealisiert aus den Hohenwerten der
obersten (S1) und einer darunter liegenden Schicht (S2) berechnet. Mit steigendem
Austrag DR nimmt der Abstand zwischen den Tropfenketten ab und damit auch die
Anzahl der gemessenen Hohenwerte der darunter liegenden Schicht.

Rand platziert wird. Daher ist das Gesamtvolumen eines Probekorpers unverin-
derlich. Im Gegensatz dazu nimmt das Volumen der einzelnen Kunststofftropfen
mit steigendem Austrag proportional zu (s. Gleichung 7.1). Unter der Annah-
me, dass das spezifische Volumen der ausgetragenen Tropfen unabhingig vom
Austrag ist, nimmt die Masse der Kunststofftropfen mit steigendem Austrag pro-
portional zu und damit auch die Masse von Probekdrpern. Sowohl fiir die Dichte
als auch fiir die Oberflichenrauheit ist dieser lineare Zusammenhang gegeben,
solange sich der Kunststoff noch frei in die Liicken zwischen den Tropfenketten
ausdehnen kann.

Im zweiten Bereich, der sogenannten optimalen Fiillung, beriihren sich die Trop-
fenketten innerhalb einer Schicht und die gitterartige Mikrostruktur verschwin-
det. Abbildung 6.19 (b) zeigt eine Mikrostruktur aus diesem Bereich. Die einzel-
nen Druckbahnen bzw. Tropfenketten konnen noch voneinander unterschieden
werden, da sich zwischen den einzelnen Tropfenketten prozessbedingte Poren in
regelméBigen Abstinden befinden. In diesem Bereich dndert sich die Oberflé-
chenrauheit mit steigendem Austrag nur wenig (s. Abbildung 6.27). Die Ursa-
che hierfiir ist in Abbildung 7.17 veranschaulicht. Durch den anfinglichen Kon-
takt der Tropfenketten innerhalb einer Schicht entstehen prozessbedingte Poren
zwischen den Tropfenketten. In diese prozessbedingten Poren wird nun weiterer
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Abbildung 7.17: Idealisiertes Oberflachenprofil (rote Linie) einer additiv gefertigten Struktur im Be-
reich der optimalen Fiillung. In diesem Bereich beriihren sich die Tropfenketten
innerhalb der Schichten wodurch prozessbedingte Poren an den Grenzflichen ent-
stehen. Das Oberflichenprofil wird mit einem konfokalen WeiBlichtmikroskop auf-
genommen und die Rauheit aus den Hohenwerten der obersten Schicht (S1) be-
rechnet. Mit steigendem Austrag DR wird mehr Kunststoff in die Poren gepresst,
wodurch das Oberflichenprofil verflacht und die Rauheit etwas abnimmt.

Kunststoff gepresst, wodurch die Rauheit etwas verringert wird. Dadurch werden
die Kontaktflichen zwar etwas abgeflacht, der Einfluss auf die mittlere arithme-
tische Hohe ist jedoch gering, da diese Kontaktflichen nur einen geringen Anteil
an der Gesamtfliche ausmachen. Im Bereich der optimalen Fiillung, dem tiiber
die Rauheit ein Austragsbereich zugeordnet werden kann, nimmt die Dichte von
Probekorpern mit steigendem Austrag weiter zu. So liegt der Bereich der opti-
malen Fiillung beim Parametersatz LT200DAR14 in einem Austragsbereich von
etwa 74 % bis 78 % (s. Abbildung 6.28). In diesem Bereich ist jedoch keine Ab-
weichung der Proportionalitit zwischen Dichte und Austrag festzustellen (s. Ab-
bildung 6.31). Daher kann der Bereich der optimalen Fiillung nicht anhand der
Dichtednderung identifiziert werden. Daraus kann geschlossen werden, dass in
diesem Bereich hauptsichlich die prozessbedingten Poren verkleinert werden,
das Gesamtvolumen eines Probekorpers jedoch konstant bleibt. Folglich kann
die Dichteidnderung auch nicht zur Bestimmung des Beginns des dritten Bereichs
(Uberfiillung) herangezogen werden.

Im dritten Bereich, der sogenannten Uberfiillung, kann sich der Kunststoff weder
in freie Liicken ausdehnen, noch kann er ohne erheblichen duf3eren Druck in ver-
bliebene prozessbedingte Poren gepresst werden. Mit steigendem Austrag nimmt
dieser dufiere Druck zwar zu, wodurch die verbliebenen prozessbedingten Poren
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weiter verkleinert werden konnen, allerdings dehnt sich der Kunststoff dann auch
in Bereiche aus, die zu diesem Zeitpunkt nicht gefiillt werden sollen. Dies hat zur
Folge, dass sich wihrend des Prozesses der additiven Fertigung an verschiedenen
Stellen zu viel Kunststoff ansammelt und somit das Gesamtvolumen eines Pro-
bekorpers nicht mehr konstant bleibt. Spétestens an dem Punkt, an dem rechne-
risch so viel Kunststoff ausgetragen wird, wie in das Gesamtvolumen passt, kann
kein weiterer Kunststoff mehr in das vorgegebene Gesamtvolumen gefiillt wer-
den. Diese VergroBerung des Gesamtvolumens ist an dem in Abbildung 6.18 (c)
dargestellten Quader zu erkennen. Die Vergroerung erfolgt nicht gleichmiBig
und fiihrt im kleinen Maf3stab zu konkaven und konvexen Oberflachen. Dadurch
nimmt die Oberflichenrauheit mit zunehmenden Austrag zu (s. Abbildung 6.27).
Auch Butt et al. konnten fiir das FFF-Verfahren im Bereich der Uberfiillung ei-
ne Zunahme der Rauheit mit steigendem Volumenstrom feststellen und wiesen
darauf hin, dass die Herstellung solcher Strukturen nicht sinnvoll ist [160]. Da
die Dichte von additiv gefertigten Strukturen die Dichte des Kunststoffs nicht
iiberschreiten kann, muss die Proportionalitit zwischen Dichte und Austrag in
eine asymptotische Annédherung an die Dichte des Kunststoffs (ABS) iiberge-
hen. Im Bereich der Uberfiillung nehmen deshalb Masse und Gesamtvolumen
gleichermaBen zu. Trotz Uberfiillung kann in einer additiv gefertigten Struktur
noch Porositidt vorhanden sein (s. Abbildung 6.19 (c)). Dies liegt an der Funk-
tionsweise der kunststoffbasierten additiven Fertigung, bei der die abgerundeten
Kunststoffstringe bzw. Tropfenketten an den Grenzflachen zu prozessbedingten
Poren fiihren, die ohne erheblichen dufleren Druck nicht verkleinert werden kon-
nen [14, 31]. Obwohl der Fiillgrad im Bereich der Uberfiillung sehr hohe Werte
annehmen kann, ist dieser Bereich aufgrund der VergroB3erung des Gesamtvolu-
mens verfahrenstechnisch nicht relevant (s. Kapitel 7.3.2).

Die drei Bereiche Unterfiillung, optimale Fiillung und Uberfiillung finden sich
auch bei additiv gefertigten geschdumten Strukturen. Im Bereich der Unterfiil-
lung verhalten sich Dichte und Austrag weiterhin proportional zueinander (s. Ab-
bildung 6.32). Dabei weisen die additiv gefertigten geschdumten Strukturen bei
gleichem Austrag den gleichen Dichtewert auf wie die nicht geschdumten Struk-
turen. Dies ist nicht unerwartet, da das Tropfenvolumen nach Gleichung 7.1 pro-
portional mit steigendem Austrag zunimmt, keine Abweichung der geschiumten
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Tropfenvolumina von diesem Zusammenhang beobachtet werden kann (s. Ka-
pitel 7.2.2) und es fiir die Dichtebestimmung von Probekorpern unerheblich ist,
welches Volumen die Kunststofftropfen nach dem Austragen einnehmen, solan-
ge das Gesamtvolumen konstant bleibt. Es ist davon auszugehen, dass auch die
Oberflichenrauheit mit steigendem Austrag proportional abnimmt. Dies ist je-
doch aufgrund von Messfehlern nicht eindeutig nachweisbar (s. Abbildung 6.29).
Der Bereich der optimalen Fiillung kann auch bei additiv gefertigten geschaum-
ten Strukturen durch die minimale Oberflichenrauheit eingegrenzt werden. Im
Gegensatz zu den additiv gefertigten nicht geschdaumten Strukturen befindet sich
dieser Bereich jedoch bei geringeren Austrigen und erstreckt sich iiber einen gro-
Beren Austragsbereich. So betrigt dieser Austragsbereich je nach Parametersatz
etwa 6 %P bis 9 %P, wihrend er bei nicht geschiumten Strukturen bei etwa 3 %P
bis 4 %P liegt (s. Abbildung 6.30 und 6.28). Beim Vergleich dieser beiden unter-
schiedlich grolen Austragsbereiche zeigt sich, dass die prozessbedingten Poren
der additiv gefertigten geschdumten und nicht geschdumten Strukturen bei Er-
reichen der optimalen Fiillung (Anfangsbereich) in etwa gleich grof} sind. Dies
kann anhand der Mikrostrukturen in Abbildung 6.19 (b) und Abbildung 6.20 (b)
nachvollzogen werden. Wie bei den nicht geschdumten Strukturen kann der Be-
reich der optimalen Fiillung nicht anhand der Dichte bestimmt werden, da kei-
ne Abweichung von der Proportionalitit zwischen der Dichte und dem Austrag
auftritt. Die Erweiterung des Bereichs optimaler Fiillung iiber einen groferen
Austragsbereich und die proportionale Zunahme der Dichte mit steigendem Aus-
trag sind ein Hinweis darauf, dass im Bereich der optimalen Fiillung nicht nur
die Grofle der prozessbedingten Poren, sondern auch die der Schaumblasen re-
duziert wird. Hierfiir sind verschiedene Ursachen denkbar. So kénnen Schaum-
blasen in den Tropfenketten der unteren Schichten durch den destabilisierenden
Einfluss neu ausgetragener Kunststofftropfen komprimiert werden. Beim in situ
Schiaumen mit dem FFF-Verfahren konnte in einigen Untersuchungen die Bil-
dung einer kompakten Randschicht mit wenigen kleinen Schaumblasen um ein-
zelne Kunststoffstringe nachgewiesen werden [152, 153, 155, 157, 158]. Zhang
et al. begriindeten dies mit dem erneuten Aufschmelzen der Randschicht durch
neu abgelegte Kunststoffstrange [158]. Es ist aber auch denkbar, dass sich die
Schaumblasen gar nicht erst auf ihre volle Grofe ausdehnen, wenn der Raum
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Abbildung 7.18: Die drei voneinander abgrenzbaren Bereiche der Volumenfiillung fiir additiv ge-
fertigte geschdumte (G) und nicht geschdumte (nG) Strukturen. Die Bereiche der
Unterfiillung und der optimalen Fiillung sind so ineinander geschoben, dass die
Anfangsbereiche optimaler Fiillung iibereinstimmen. Je nach Bereich der Volumen-
fullung éndern sich die Dichte der additiv gefertigten Struktur ps bzw. der additiv
gefertigten geschdumten Struktur pas und deren Rauheit mit steigendem Austrag
unterschiedlich. Die Dichte der additiv gefertigten Struktur ist nach oben durch die
Dichte des Kunststoffs px begrenzt. Zwischen den beiden Strukturen lassen sich
Dichteunterschiede Ap; > Ap, ermitteln.

dafiir nicht mehr zur Verfiigung steht. Im Bereich der Uberfiillung verhilt sich
die Volumenfiillung von additiv gefertigten geschdumten und nicht geschdumten
Strukturen dhnlich. So nimmt die Oberflachenrauheit mit steigendem Austrag
zu (s. Abbildung 6.29), wihrend sich die Dichte asymptotisch einem Grenzwert
annihert (s. Abbildung 6.32). Diese asymptotische Annéherung erstreckt sich
tendenziell {iber einen groBeren Austragsbereich und fithrt nicht zur Dichte des
Kunststoffs ABS, da auch bei erheblicher Uberfﬁllung noch Schaumblasen in
der Mikrostruktur vorhanden sind (s. Abbildung 6.20 (c)). Dabei scheinen die
Asymptoten mit steigendem Austrag zu geringeren Dichten hin abzufallen. Ei-
ne denkbare Ursache hierfiir sind geschiitzte Bereiche im Inneren volumindser
Kunststofftropfen und damit auch geschiitzte Schaumblasen. So nimmt das Trop-
fenvolumen mit steigendem Austrag zu, wodurch sich das Verhiltnis zwischen
dem Volumen des Kunststofftropfens und dem durch die Diise beeinflussten Vo-
lumen beim Uberstreifen von iiberfiillten Bereichen verindert.

Die Gemeinsamkeiten und Unterschiede zwischen additiv gefertigten geschdum-
ten und nicht geschdumten Strukturen hinsichtlich der Auswirkungen der Volu-
mentfiillung sind in Abbildung 7.18 zusammengefasst. Dabei sind die Bereiche
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der Unterfiillung und der optimalen Fiillung so ineinander geschoben, dass die
Anfangsbereiche optimaler Fiillung {ibereinstimmen. Dies dient nur zur Darstel-
lung der unterschiedlichen Dichte bei optimaler Fiillung. Im Allgemeinen sind
die Austragsbereiche der optimalen Fiillung bei gleichem Parametersatz nicht
identisch. Die Bereiche der Unter- und Uberfiillung unterscheiden sich nicht we-
sentlich, wihrend sich der Bereich der optimalen Fiillung bei additiv gefertigten
geschdumten Strukturen iiber einen grofleren Austragsbereich erstreckt. Auch
der Verlauf der Dichte mit steigendem Austrag ist im Wesentlichen identisch,
wenngleich die additiv gefertigten geschdumten Strukturen nicht die Dichte des
Kunststoffs erreichen. Durch den grofleren Austragsbereich bei optimaler Fiil-
lung findet eine Verdichtung der Schaumstruktur mit steigendem Austrag statt.

7.3.2 Optimaler Flllgrad nicht geschaumter Strukturen

Viele Untersuchungen zur additiven Fertigung zielen auf eine Minimierung der
Porositit ab und beschiftigen sich mit deren GroBe sowie den Einflussgroflen auf
die Porositit bzw. den Fiillgrad [14-19, 23, 24, 35, 47]. So konnte beispielsweise
gezeigt werden, dass mechanische Eigenschaften wie Steifigkeit und Festigkeit
von einer geringen Porositit profitieren [22-24, 44-48]. Daraus lésst sich ein all-
gemeines Ziel formulieren: Der Fiillgrad soll einen Wert von 100 % erreichen.
Wie jedoch im Kapitel 7.3.1 gezeigt wird, ist ein Fiillgrad von 100 % selbst bei
einer Uberfiillung nicht erreichbar. Neben diesem Ziel kann die Einhaltung des
vorgegebenen Gesamtvolumens als Randbedingung angesehen werden. So ist es
ein Vorteil der additiven Fertigung gegeniiber anderen Fertigungsverfahren, end-
konturnahe Bauteile herzustellen [1]. Jede Abweichung von der vorgegebenen
Form oder dem Gesamtvolumen erfordert im Zweifelsfall eine Nachbearbeitung,
die den Vorteil der additiven Fertigung untergréibt. Daraus lisst sich ein optimaler
Fiillgrad fiir nicht geschdumte Strukturen definieren: Er weist den hochstmogli-
chen Fiillgrad auf, wobei die vorgegebene Form des Bauteils erhalten bleibt. Dass
dieser optimale Fiillgrad auch ohne explizite Benennung Ziel von Untersuchun-
gen ist, zeigt zum Beispiel die Untersuchung von Hentschel et al., die durch vi-
suelle Begutachtung von Oberflachen geeignete Parametersitze auswéhlten [60].
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Eine solche Vorgehensweise erfordert jedoch Erfahrung und fiihrt bei verschie-
denen Personen zu unterschiedlichen Ergebnissen.

Anhand der Oberflachenrauheit kann ein optimaler Fiillgrad reproduzierbar ein-
gegrenzt werden. Dabei handelt es sich jedoch nicht um einen scharf abgegrenz-
ten Punkt, sondern um einen (kleinen) Bereich (s. Kapitel 7.3.1). Bei konstan-
ter Schichthohe und konstantem Formfaktor kann der Bereich optimaler Fiillung
fiir den Kunststoff ABS als Austragsbereich von 3 %P bis 4 %P angegeben wer-
den. Ob der Anfangs- oder der Endbereich zu bevorzugen ist, kann anhand von
Aspekten wie maximaler Dichte oder Prozessstabilitit entschieden werden. So
kann bei der verwendeten Anlage eine Standardabweichung des Austrags in der
GroBenordnung von 0,7 %P beobachtet werden (s. Anhang A). Nimmt die Ober-
flachenrauheit innerhalb dieser Standardabweichung deutlich zu, ist es aus Sicht
der Prozessstabilitit nicht sinnvoll, den Endbereich zu bevorzugen. Unter Abwi-
gung der beiden genannten Aspekte wurde fiir alle Parametersitze ein optimaler
Fiillgrad ermittelt, der sich am hochstmoglichen Fiillgrad orientiert und eine Rau-
heit von 15 um nicht iiberschreitet (s. Abbildung 6.28). In Tabelle 7.2 sind diese
optimalen Fiillgrade durch einen kleinen Austragsbereich eingegrenzt und die je-
weils zugehorigen Dichten, Porosititen und Fiillgrade angegeben, die sich aus
der Dichtebestimmung von Quadern ergeben (s. Abbildung 6.31). Aus dem Ver-
gleich der einzelnen Parametersitze geht hervor, dass der optimale Fiillgrad nicht
immer den gleichen Wert annimmt. So weist der Parametersatz LT200DAR17 bei
optimalem Fiillgrad eine mittlere Dichte von 1,034 gcm™3 auf. Um diese Dich-
te beispielsweise mit dem Parametersatz LT200DAR14 zu erreichen, muss ein
Austrag von etwa 80 % eingestellt werden. Mit diesem Austrag befindet sich der
Parametersatz LT200DAR 14 jedoch deutlich im Bereich der Uberfiillung (s. Ab-
bildung 6.27). An diesem Beispiel wird deutlich, dass in Abhéngigkeit von den
Prozessparametern Schichthohe, Formfaktor und Austrag unterschiedlich hohe
optimale Fiillgrade erreicht werden konnen. Zudem zeigen diese optimalen Fiill-
grade auch, dass die Vorhersagen von Charlon und Soulestin [23] und Hentschel
et al. [19], wonach mit abnehmender Schichthohe bzw. abnehmendem Formfak-
tor eine maximale Dichte erreicht werden kann, nicht zutreffen. Die Ursache fiir
diese unterschiedlichen optimalen Fiillgrade ist nicht abschlieBend geklért. Es
lasst sich jedoch eine Korrelation zwischen der Groe des optimalen Fiillgrads
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Tabelle 7.2: Austragsbereich fiir jeden untersuchten Parametersatz, in dem der optimale Fiillgrad der
additiv gefertigten nicht geschdumten Strukturen liegt. Dariiber hinaus werden fiir jeden
Parametersatz die in diesem Austragsbereich messbaren Groflen Dichte, Porositidt und
Fiillgrad (Mittelwerte) angegeben.

Parametersatz Austrag  Dichte Porositiat  Fiillgrad
DRin% paingem™ ®pin%  @ain %

LTISODARI4 31-32  0,934-00953 102-84 89,8-91,6
LT200DARI1  44-45  0,955-0973 8,1-64 91,9-93.6
LT200DAR14  76-77  1,000-1,008 3,8-3,1  96,2-96,9
LT200DAR17  112-113 1,033-1,035 0,7-0,4  99.3-99.6
LT250DAR14  147-148 1,024-1,026 1,6-14 984-98.6

und der Verformung der Kunststofftropfen nach dem Austragen aus der Diise
feststellen [12], auf die im Folgenden kurz eingegangen wird.
Die dreidimensionale Verformung von Kunststofftropfen nach dem Austragen
aus der Diise und dem Ablegen auf die zuletzt gefertigte Schicht kann durch
einen einfachen Faktor, den Verformungsfaktor U, ausgedriickt werden. Dieser
Faktor gewichtet die Lingendnderung und die Breitendnderung von Kunststoff-
tropfen in Bezug auf die Schichthohe bzw. die Druckbahnbreite gleich. Der Ver-
formungsfaktor U ist dementsprechend definiert als

Lt B

40,5 — (7.26)

U=0,5-L
LT Br

mit der Lange der Kunststofftropfen Lt, der Breite bzw. dem Durchmesser der
Kunststofftropfen Bt sowie der Schichthohe LT und der Druckbahnbreite B. Fiir
die Berechnung des Verformungsfaktors werden die Linge und die Breite von
Kunststofftropfen in Abhédngigkeit vom Austrag benétigt. Eine solche Beziehung
fiir die Tropfenldnge kann aus HGK-Aufnahmen (s. Abbildungen 6.4 und 6.5)
ermittelt werden, woraus sich die empirische Gleichung

Lt =3,3-DR+100 (bei Tp =260°C) (7.27)
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Abbildung 7.19: Optimaler Fiillgrad aller untersuchten Parametersitze mit zugehorigem Verfor-
mungsfaktor. Der Verformungsfaktor berechnet sich aus der tatséchlichen Form der
Kunststofftropfen in einer frei extrudierten Tropfenkette bei einer bestimmten Dii-
sentemperatur 7p und der vorgesehenen Form eines Tropfens in der Mikrostruktur.
Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung an, die sich aus der Standardab-
weichung der Dichte der nicht geschdumter Quader ergibt (s. Abbildung 6.31).

fiir die Tropfenldnge Lt in um mit dem Austrag DR in % ergibt. Die mit die-
ser Gleichung berechenbaren Tropfenlingen entsprechen in guter Ubereinstim-
mung den Tropfenlidngen, die bei der Volumenbestimmung von Kunststofftrop-
fen (s. Kapitel 5.2) ermittelt wurden. Die Breite von Kunststofftropfen kann aus
der Léange und dem Volumen von Kunststofftropfen berechnet werden, wenn von
einer zylindrischen Form ausgegangen wird, woraus sich die empirische Glei-
chung

Br=0,3-DR+200 (bei Tp = 260°C) (7.28)

fiir die Breite von Kunststofftropfen Bt in um mit dem Austrag DR in % ergibt.
Durch Einsetzen der Gleichungen 7.27, 7.28 und 2.2 in Gleichung 7.26 kann der
Verformungsfaktor in Abhingigkeit von der Schichthohe, dem Formfaktor und
dem Austrag berechnet werden. Fiir alle untersuchten Parametersitze ist in Ab-
bildung 7.19 der optimale Fiillgrad mit zugehdrigem Verformungsfaktor darge-
stellt. Es ist zu erkennen, dass mit steigendem Verformungsfaktor die Grof3e des
optimalen Fiillgrads zunimmt. Dies deutet darauf hin, dass die Verformung von
Kunststofftropfen fiir eine hohe Volumenfiillung von Vorteil ist. Moglicherweise
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fiihrt eine starke Verformung dazu, dass sich der Kunststoff leichter ausdehnt und
auch in kleine Liicken gepresst werden kann, wodurch die GroBe der prozessbe-
dingten Poren reduziert wird.

7.3.3 Optimaler Flillgrad geschaumter Strukturen

Das Konzept des optimalen Fiillgrads lasst sich auch auf additiv gefertigte ge-
schaumte Strukturen tibertragen. Hierbei wird jedoch nicht die Minimierung der
Porositit unter der Beibehaltung der vorgegebenen Form angestrebt, sondern die
Fiillung eines vorgegebenen Gesamtvolumens ausschlielich mit einer homoge-
nen Schaumstruktur. Homogen bedeutet in diesem Zusammenhang, dass die Po-
rositit der Schaumstruktur auf moglichst viele einzelne Schaumblasen aufgeteilt
ist [95]. Da die prozessbedingten Poren in der Regel ein Netzwerk miteinander
verbundener Poren bilden [14, 30], entsprechen sie nicht den Anforderungen an
eine homogene Verteilung der Porositét und sollten moglichst klein werden bzw.
verschwinden. Auf dieses Detail weisen auch Nofar et al. in ihrem Uberblick
iber bisherige Ansitze zur Herstellung additiv gefertigter geschdumter Struktu-
ren hin [135]. Sie betrachten Schaumblasen als erwiinschte Poren und nennen
als Ziel einer geeigneten Volumenfiillung die Verringerung der prozessbedingten
Poren. Dementsprechend kann ein Fiillgrad von 100 % so verstanden werden,
dass in diesem Fall additiv gefertigte geschiumte Strukturen keine prozessbe-
dingten Poren, sondern nur Schaumblasen enthalten.

Viele der bisher durchgefiihrten Untersuchungen zu additiv gefertigten geschaum-
ten Strukturen verfolgten dieses Ziel und bezeichneten Mikrostrukturen, die qua-
litativ keine prozessbedingten Poren mehr enthalten, als optimal [143, 144, 146,
155, 156, 158]. In keiner dieser Untersuchungen wurde jedoch beriicksichtigt,
dass die Volumenfiillung in verschiedene Bereiche unterteilt werden kann. So
kann der Zustand, in dem die prozessbedingten Poren verschwinden, bereits ei-
ner Uberfiillung entsprechen. In den wenigen Untersuchungen, in denen Bauteile
bzw. Probekorper dargestellt sind, ist qualitativ eine deutliche Abweichung von
der vorgegebenen Form und dem Gesamtvolumen erkennbar [145-147, 153].
Nur in den Untersuchungen von Zarybnicka et al. [150] und Damanpack et al.
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[149] wurde intensiver der Frage nachgegangen, welcher Volumenstrom zu einer
geeigneten Volumenfiillung fiihrt. Dazu reduzierten Zarybnicka et al. den Volu-
menstrom solange, bis die vorgegebene Form des digitalen Modells qualitativ
erreicht wurde [150]. Entsprechend niherten sie sich einem optimalen Fiillgrad
aus dem Bereich der Uberfiillung an (s. Kapitel 7.3.1). Im Gegensatz dazu be-
trachteten Damanpack et al. die Liicken zwischen den Kunststoffstriangen in einer
additiv gefertigten geschdumten Struktur und erh6hten den Volumenstrom solan-
ge, bis diese Liicken verschwanden [149]. Dementsprechend naherten sich Da-
manpack et al. einem optimalen Fiillgrad aus dem Bereich der Unterfiillung an.
In beiden Untersuchungen wurde die Optimierung der Volumenfiillung jedoch
nur qualitativ durchgefiihrt. Im Folgenden wird stattdessen die Vorgehensweise
aus Kapitel 7.3.2 bzw. 7.3.1 verwendet, um einen optimalen Fiillgrad fiir additiv
gefertigte Schaumstrukturen zu bestimmen.

Wie in Kapitel 7.3.1 gezeigt wird, kann die Oberflichenrauheit auch bei addi-
tiv gefertigten geschaumten Strukturen verwendet werden, um den Bereich der
optimalen Fiillung einzugrenzen. Dieser Bereich erstreckt sich iiber einen gro-
Beren Austragsbereich als dies bei den nicht geschdumten Strukturen der Fall
ist. Es wird davon ausgegangen, dass die prozessbedingten Poren bei Erreichen
der optimalen Fiillung (Anfangsbereich) bei additiv gefertigten geschdumten und
nicht geschiumten Strukturen etwa gleich grof sind (s. Kapitel 7.3.1). Dement-
sprechend fiihrt ein steigender Austrag im Bereich der optimalen Fiillung zwar
zu einer weiteren Verkleinerung der prozessbedingten Poren, insbesondere je-
doch auch zu einer deutlichen Verdichtung der Schaumstruktur (s. Kapitel 7.3.1).
Somit wird der maximal mogliche Aufschdaumgrad der Kunststofftropfen nicht
ausgenutzt, wenn der Endbereich der optimalen Fiillung bevorzugt wird (s. Ab-
bildung 7.18). Abweichend von der Vorgehensweise bei additiv gefertigten nicht
geschaumten Strukturen wird daher bei geschiumten Strukturen der Anfangs-
bereich der optimalen Fiillung bevorzugt. Auf dieser Grundlage wurde fiir alle
Parametersitze ein optimaler Fiillgrad ermittelt, der mit einer Unterschreitung
der Rauheit von 20 um einhergeht (s. Abbildung 6.30). Die Bestimmung der
GroBe des optimalen Fiillgrads mit Hilfe der Dichtebestimmung von additiv
gefertigten geschdumten Quadern und deren Porositit ist prinzipbedingt nicht
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moglich, da eine Dichteabnahme durch prozessbedingte Poren von einer Dich-
teabnahme durch Schaumblasen iiberlagert wird. Es wird daher angenommen,
dass Unterschiede in der GroB3e des optimalen Fiillgrads zwischen dem Anfangs-
und Endbereich bei additiv gefertigten nicht geschdumten Strukturen vernach-
lassigt werden konnen, sodass fiir die GroBe des optimalen Fiillgrads von additiv
gefertigten geschdumten Strukturen @as die Werte aus Tabelle 7.2 tibernommen
werden konnen. In Tabelle 7.3 sind die optimalen Fiillgrade additiv gefertigter
geschiumter Strukturen durch einen kleinen Austragsbereich eingegrenzt und die
jeweils zugehorigen Dichten und Porositdten angegeben, die sich aus der Dich-
tebestimmung von geschiumten Quadern ergeben (s. Abbildung 6.32). Auch bei

Tabelle 7.3: Austragsbereich fiir die meisten untersuchten Parametersitze, in dem der optimale
Fillgrad der additiv gefertigten geschaumten Strukturen liegt. Fiir den Parametersatz
LT250DAR14 konnte ein Austragsbereich nicht bestimmt werden (N. b.), wihrend fiir
den Parametersatz LTISODAR14 der Austragsbereich nur eingegrenzt werden konnte.
Bei allen anderen Parametersidtzen werden die in diesem Austragsbereich messbaren
GroBen Dichte und Porositit (Mittelwerte) angegeben. Da @as = @ angenommen wird,
ist die GroBe des optimalen Fiillgrads von additiv gefertigten geschdumten Strukturen
identisch mit den Werten von nicht geschdumten (nG) Strukturen.

Parametersatz Austrag Dichte Porositat  Fiillgrad
DRin % pasin g(:m_3 Dps in % Pas in %

LTI5S0DARI4 <25 < 0,824 > 20,8 Wie nG
LT200DARI1  30-31  0,665-0,689 36,1-33,7 WienG
LT200DARI4  56-57  0,780-0,793 25,0-23,7 WienG
LT200DAR17  86-87  0,813-0,822 21,8-20,9 WienG
LT250DAR14  N.b. N. b. N. b. Wie nG

den additiv gefertigten geschdumten Strukturen zeigt der Vergleich der einzelnen
Parametersitze, dass diese nicht immer im gleichen Bereich der Volumenfiillung
liegen. So weist der Parametersatz LT200DAR17 bei optimalem Fiillgrad eine
mittlere Dichte von 0,818 gcm™ auf. Diese Dichte kann beispielsweise mit ei-
nem Austrag von etwa 37 % beim Parametersatz LT200DAR11 erreicht werden
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(s. Abbildung 6.32). Allerdings befindet sich dieser Parametersatz dann im End-
bereich der optimalen Fiillung und geht in den Bereich der Uberfiillung iiber
(s. Abbildung 6.30).

7.3.4 Aufschaumgrad additiv gefertigter Strukturen

Bedingt durch das Grundprinzip der additiven Fertigung und damit auch der
MEX-Verfahren, Bauteile aus einzelnen Schichten und Kunststoffstringen bzw.
Tropfenketten herzustellen, kann fiir eine additiv gefertigte geschdumte Struk-
tur ein beliebiger Fiillgrad bzw. eine beliebige Porositit und damit ein beliebi-
ger Aufschidumgrad eingestellt werden. Dementsprechend ist ein Vergleich von
Aufschdumgraden additiv gefertigter Strukturen nur dann sinnvoll, wenn diese
Strukturen in einem vergleichbaren Bereich der Volumenfiillung liegen. Dies ist
bei Strukturen mit optimalem Fiillgrad gegeben (s. Kapitel 7.3.1), weshalb im
Folgenden nur die Aufschdumgrade bei diesem Fiillgrad miteinander verglichen
werden. Mit Hilfe der Porosititen der additiv gefertigten geschidumten Struk-
turen aus Tabelle 7.3 ldsst sich mit Gleichung 2.22 der Aufschdumgrad einer
additiv gefertigten Struktur berechnen. Dieser liegt fiir die drei Parametersit-
ze LT200DAR11, LT200DAR14 und LT200DAR17 zwischen 27 % und 56 %,
wihrend der Aufschdumgrad von Kunststofftropfen zum Zeitpunkt #y (s. Abbil-
dung 7.13) bei gleicher Diisentemperatur von 240 °C und gleichem Masterbat-
chanteil des Masterbatchs CH815 von 6 % im Mittel etwa 45 % betrégt (s. Ab-
bildung 7.14). Demnach liegt der Aufschdumgrad der additiv gefertigten Struk-
turen teilweise iiber und teilweise unter dem Aufschdumgrad von Kunststoff-
tropfen. Fiir den hoheren Aufschaumgrad sind zwei mogliche Ursachen denkbar.
Zum einen konnte, wie in Kapitel 7.2.3 diskutiert, nicht der Aufschdumgrad eines
Kunststofftropfens zum Zeitpunkt #y fiir die Volumenfiillung einer additiv gefer-
tigten Struktur relevant sein, sondern der Aufschdumgrad zum Zeitpunkt #;g, der
bei gleicher Parameterkombination etwa 50 % bis 70 % betrigt. Hierbei bezieht
sich der Index U auf den Zeitpunkt nach der Abkiihlung der Kunststofftropfen
auf Umgebungstemperatur und der Index 1S auf den Zeitpunkt der maximalen
Volumenzunahme der Kunststofftropfen durch das Schiumen. Zum anderen ist
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jedoch auch zu beriicksichtigen, dass additiv gefertigte geschdumte Strukturen
nach wie vor prozessbedingte Poren enthalten. Mit der Annahme @55 = @4 kann
die Porositit bestimmt werden, die nur durch die Schaumblasen verursacht wird,
wobei je nach Parametersatz eine Porositit zwischen 21 % und 28 % verbleibt.
Daraus ergibt sich mit Gleichung 2.22 ein Aufschdumgrad von Tropfenketten
innerhalb einer additiv gefertigten Struktur zwischen 26 % und 39 %. Der Ver-
gleich dieses Bereichs mit dem Aufschdumgrad eines Kunststofftropfens zum
Zeitpunkt tyy zeigt insgesamt, dass der Aufschdumgrad durch die additive Ferti-
gung eher verringert als konstant gehalten wird.

Ein solcher Einfluss der additiven Fertigung auf den Prozess der Schiumens ist
auch in einigen der bisher durchgefiihrten Untersuchungen zu additiv gefertig-
ten geschiumten Strukturen zu beobachten. So konnten Li et al. feststellen, dass
die GroBle der offenen Schaumblasen an der Oberfliche von Kunststoffstrin-
gen in additiv gefertigten geschaumten Strukturen im Vergleich zu frei extru-
dierten Kunststoffstringen zunahm [153]. Sie vermuteten, dass durch den peri-
odischen Wirmeeintrag beim Ablegen neuer Kunststoffstringe Schaumblasen in
bereits abgelegten Kunststoffstringen kollabieren. Weiterhin wurde von Zhang
et al. vermutet, dass die Verformung der Kunststoffstringe die Wachstumsphase
der Schaumblasen beeinflusst [158]. Es ist naheliegend, dass eine solche Beein-
flussung der Wachstumsphase auch den maximalen Aufschiumgrad beeinflus-
sen kann. Anhand der Porosititen der additiv gefertigten geschdumten Struktu-
ren bei optimalem Fiillgrad ist ebenfalls zu erkennen, dass die Porositit und da-
mit auch der Aufschdumgrad ausgehend vom Parametersatz LT200DAR11 iiber
LT200DAR14 und LT200DAR17 kontinuierlich abnimmt (s. Tabelle 7.3). Dies
gilt auch, wenn die Porositit der prozessbedingten Poren beriicksichtigt wird.
Zwischen diesen drei Parametersidtzen nehmen der Formfaktor und der Austrag,
der den Volumenstrom der Anlage beeinflusst, zu. Fiir das in situ Schdumen mit
dem FFF-Verfahren konnte eine Abnahme des Aufschaumgrads additiv gefertig-
ter Strukturen mit steigendem Volumenstrom festgestellt werden [143, 146, 147].
Kalia und Ameli erkldrten diesen Einfluss damit, dass mit steigendem Volumen-
strom mehr Kunststoff in das Gesamtvolumen einer additiv gefertigten Struktur
gepresst wird [143]. Eine solche Ursache kann jedoch ausgeschlossen werden,
wenn Strukturen bei optimalem Fiillgrad miteinander verglichen werden. Alle

201



7 Diskussion

weiteren denkbaren Einfliisse des Volumenstroms auf den Aufschiumgrad ad-
ditiv gefertigter Strukturen konnen fiir das AKF-Verfahren eher ausgeschlossen
werden, da auch kein Einfluss des Austrags auf den Aufschiumgrad von Kunst-
stofftropfen festgestellt werden kann (s. Kapitel 7.2.3). Die Abnahme der Po-
rositdt und des Aufschdaumgrads ist daher eher auf die Erhohung des Formfak-
tors unter Beibehaltung des optimalen Fiillgrads zuriickzufiihren. Mit steigen-
dem Formfaktor nimmt die Breite der Druckbahnen zu, wodurch die abgelegten
Kunststofftropfen eine grofere Verformung erfahren (s. Abbildung 7.19). Unter
der Annahme, dass die Vermutung von Zhang et al. zutrifft, wonach die Ver-
formung von Kunststoffstrangen die Wachstumsphase von Schaumblasen beein-
flusst [158], iibt die additive Fertigung durch die Verformung von Kunststoft-
strangen bzw. Tropfenketten einen zusitzlichen destabilisierenden Einfluss auf
die Schaumstruktur aus. Somit kann sowohl fiir das AKF-Verfahren als auch fiir
das FFF-Verfahren eine wesentliche Schlussfolgerung fiir das in situ Schdumen
gezogen werden:

Dhg # DF (7.29)

7.4 Analytische Modellierung der
Volumenfiillung

Mit Hilfe eines analytischen Modells der Volumenfiillung fiir das AKF-Verfahren
konnen fiir bisher nicht untersuchte Parametersitze gewiinschte Fiillgrade ermit-
telt werden, auf deren Basis eine weitere Optimierung und Bestimmung des opti-
malen Fiillgrads erfolgen kann. Eine solches Modell steht fiir das AKF-Verfahren
bisher nicht zur Verfiigung. Dabei ermoglicht der lineare Zusammenhang zwi-
schen dem Austrag und der Dichte von additiv gefertigten Strukturen (s. Kapi-
tel 7.3.1) eine erste Modellbildung. Da es sich bei der additiven Fertigung um
einen kontinuierlichen Prozess handelt, basiert die Grundidee dieser Modell-
bildung auf der Gleichsetzung zweier Volumenstrome. Der eine Volumenstrom
entspricht dem vom Slicer vorgesehen Volumenstrom und der andere entspricht

202



7.4 Analytische Modellierung der Volumenfiillung

dem Volumenstrom, der von der Anlage wihrend der additiven Fertigung bereit-
gestellt wird. Diese beiden Volumenstrome werden im Folgenden hergeleitet und
fiir dieses analytische Modell der Volumenfiillung gleichgesetzt.

Das AKF-Verfahren sieht vor, dass innerhalb jeder Schicht Tropfenketten auf
Druckbahnen abgelegt werden. Diese Druckbahnen werden in einem vorge-
schalteten Slicing-Prozess erzeugt und innerhalb des vorgegebenen Gesamtvolu-
mens platziert, wobei jeder Druckbahn eine bestimmte Anzahl von auszutragen-
den Kunststofftropfen, eine Breite und eine Druckgeschwindigkeit zugeordnet
wird. Die Anzahl der Kunststofftropfen ergibt sich aus der Gesamtlinge einer
Druckbahn und der vom Slicer des AKF-Verfahrens idealisierten Annahme, dass
Kunststofftropfen eine quadratische Grundfliche besitzen, deren Kantenldnge
der Breite einer Druckbahn entspricht (s. Abbildung 2.2). Weiterhin wird an-
genommen, dass die Hohe der Kunststofftropfen der Schichththe entspricht,
woraus sich fiir jeden einzelnen Kunststofftropfen das vom Slicer vorgesehene
Tropfenvolumen Vr gjic nach

Vistic = LT - B> = LT? - DAR? (7.30)

durch Einsetzen der Gleichung 2.2 mit der Schichthéhe LT und dem Formfak-
tor DAR berechnen lésst. In Abbildung 7.20 (a) ist dieses vom Slicer vorgesehene
Tropfenvolumen schematisch dargestellt. Einzelne Kunststofftropfen werden auf
einer Druckbahn in einem Abstand voneinander platziert, der der Kantenlénge ei-
nes Tropfens bzw. der Breite einer Druckbahn entspricht. Daraus ergibt sich mit
der einer Druckbahn zugeordneten Druckgeschwindigkeit # und Breite B sowie
den Gleichungen 2.2 und 7.30 ein vom Slicer vorgesehener Volumenstrom VT,S]ic
gemif} Gleichung

u

B V1 stic = u -LT?*-DAR. (7.31)

Vr siic =
Wie in Kapitel 7.3.1 diskutiert, enthilt eine additiv gefertigte Struktur immer pro-
zessbedingte Poren. Je nachdem, wie dhnlich der Volumenstrom der Anlage dem
vom Slicer vorgesehenen Volumenstrom ist, konnen diese grofer oder kleiner
sein. Prozessbedingte Poren befinden sich um einzelne Kunststofftropfen herum
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Abbildung 7.20: Schematische Darstellung der Form zweier Kunststofftropfen, wie sie in einer addi-
tiv gefertigten Struktur auftreten konnte. In (a) fiillt der Kunststofftropfen das vom
Slicer vorgesehene Tropfenvolumen Vr gjic vollstindig aus (idealisiert), wihrend in
(b) an den Grenzflachen des Kunststofftropfens prozessbedingte Poren vorhanden
sind, woraus sich das korrigierte Tropfenvolumen Vr g;r ergibt. Das vom Slicer
vorgesehene Tropfenvolumen Vi gjic wird durch die Schichthohe LT und die Breite
einer Druckbahn B bestimmt. Der Pfeil gibt die Richtung der Bewegung entlang
einer Druckbahn mit der Druckgeschwindigkeit « an. Nach Eisele et al. [12].

an deren Grenzflichen (s. Abbildung 7.20 (b)) und miissen bei dem vom Sli-
cer vorgesehenen Volumenstrom beriicksichtigt werden. Dies kann durch einen
Fiillgrad ¢r auf der Ebene einzelner Kunststofftropfen geschehen, der als

~ Vrsiie
V1 stic

(7.32)

definiert werden kann (vgl. Definition des Fiillgrads in Kapitel 2.1.3). Daraus
ergibt sich ein korrigiertes vom Slicer vorgesehenes Tropfenvolumen Vr. gj;r bzw.
ein korrigierter vom Slicer vorgesehener Volumenstrom VT_VSHC/ nach

. u u
Vrstier = 3 V1 st = 3 Vrstc  @r =u-LT* DAR - r (7.33)
durch Einsetzen der Gleichungen 7.30 und 7.32. Dem gegentiber steht der Vo-
lumenstrom VT,Theo, den die Anlage wihrend der additiven Fertigung zur Ver-
fiigung stellt. Dieser kann mit dem theoretischen Tropfenvolumen Vr 1heo Nach
Gleichung 7.1 und der Verschlussfrequenz der Austragseinheit f nach
T

T D3z -Lo-DR (7.34)

Vi Theo = f * VI, Theo = f
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berechnet werden. Ebenso konnte der Volumenstrom der Anlage durch einen um
die Schwindung der Kunststofftropfen korrigierten Volumenstrom ersetzt wer-
den (s. Kapitel 7.1.1). Die Verformung eines einzelnen Tropfens und die Bil-
dung der prozessbedingten Poren um diesen Tropfen herum finden jedoch in ei-
ner Zeitspanne statt, in der eine Abkiithlung der Kunststofftropfen kaum stattge-
funden hat, weshalb die Schwindung im Folgenden vernachldssigt wird. Diese
beiden Volumenstrome, der vom Slicer vorgesehene korrigierte Volumenstrom
und der Volumenstrom der Anlage, miissen einander entsprechen. Da die Anlage
die Verschlussfrequenz so regelt, dass die Kunststofftropfen in Abhéngigkeit von
der Druckgeschwindigkeit in einem bestimmten Abstand zueinander platziert
werden (s. Kapitel 2.1.2), kiirzen sich Druckgeschwindigkeit und Verschlussfre-
quenz, wenn die beiden Volumenstrome gleichgesetzt werden und Gleichung 2.3
gilt. Entsprechend ergibt sich bei Gleichsetzung der Gleichungen 7.33 und 7.34
der Zusammenhang

LT®-DAR®- o7 — g D%, -Lo-DR. (1.35)

Dabei sind der Durchmesser des Massezylinders Dyiz und die durch das Maschi-
nenbauunternehmen ARBURG GmbH + Co KG definierte Konstante L festge-
legt, wihrend die Prozessparameter Schichthohe LT, Formfaktor DAR und Aus-
trag DR sowie der Fiillgrad auf der Ebene eines einzelnen Kunststofftropfens @r
frei wahlbar sind. Ausgehend von einem Slicer-Fiillgrad von 100 % werden die
Druckbahnen im Slicing-Prozess so platziert, dass der Abstand zwischen den
Druckbahnen gleich der Breite einer Druckbahn ist (s. Abbildung 2.2). Ideali-
siert betrachtet enthilt das Gesamtvolumen einer additiv gefertigten Struktur in
diesem Fall nur noch prozessbedingte Poren an den Grenzflachen der einzelnen
Kunststofftropfen, wie in Abbildung 7.20 (b) dargestellt ist. Dementsprechend
kann @1 = @ angenommen und Gleichung 7.35 auch als

T
LT3 -DAR? - @ = 1 D}z -Lo-DR. (7.36)

geschrieben werden, womit der Fiillgrad einer additiv gefertigten Struktur be-
rechnet werden kann.
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Abbildung 7.21: Vergleich zwischen dem analytischen Modell der Volumenfiillung und den expe-
rimentell ermittelten Dichten nicht geschdumter Quader fiir verschiedene Parame-
tersétze. Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung der experimentell ermit-
telten Dichten an (s. Abbildung 6.31). Fiir jeden Parametersatz sind die in Kapi-
tel 7.3.2 ermittelten optimalen Fiillgrade (opt. F.) markiert. Die Linien gleichen
Fiillgrads wurden mit der Gleichung 2.7 berechnet.

Dieses analytische Modell der Volumenfiillung kann mit der Dichte der nicht ge-
schiumten Quader (s. Kapitel 6.5.1) validiert werden. Dazu wird der Fiillgrad ei-
ner additiv gefertigten Struktur ¢ mit Gleichung 2.7 in die Dichte einer additiv
gefertigten Struktur pa tiberfiihrt, woraus sich mit Gleichung 7.36 der Zusam-
menhang

f”'Dlzvlz'LO'PK.

Pa= 213 pare PR (7.37)

zwischen der Dichte und dem Austrag ergibt. Durch Einsetzen der Prozesspa-
rameter Schichthohe LT, Formfaktor DAR entsprechend dem untersuchten Pa-
rametersatz und der Dichte von ABS (etwa 1,04 gcm™2) lisst sich die Dichte
einer additiv gefertigten Struktur in Abhéngigkeit vom Austrag DR berechnen
und mit der Dichte der nicht geschdumten Quader vergleichen. Dieser Vergleich
ist in Abbildung 7.21 fiir alle untersuchten Parametersitze dargestellt. Es zeigt
sich, dass die Vorhersage des Modells in guter Ubereinstimmung mit den gemes-
senen Dichten von nicht geschiumten Quadern liegt. Es sei darauf hingewiesen,
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7.4 Analytische Modellierung der Volumenfiillung

dass die geringe Abweichung bei hoheren Austrigen durch eine Anpassung des
theoretischen Tropfenvolumens verringert werden kann. So wird in Kapitel 7.1.1
gezeigt, dass experimentell ermittelte Tropfenvolumina eine Gesamtabweichung
von etwa 2,5 % gegeniiber dem theoretischen Tropfenvolumen aufweisen und
vermutet, dass die Ursache hierfiir auf Abweichungen der Anlagenkonstanten
gegeniiber den durch das Maschinenbauunternehmen ARBURG GmbH + Co
KG definierten Konstanten zuriickgefiihrt werden kann. Wird eine solche Abwei-
chung von etwa 2,5 % beriicksichtigt, verschwinden die Abweichungen zwischen
der Vorhersage des Modells und den gemessenen Dichten von nicht geschdumten
Quadern bei hoheren Austrigen. Insofern ldsst sich festhalten, dass mit Hilfe die-
ses analytischen Modells der Volumenfiillung fiir das AKF-Verfahren der Fiill-
grad bzw. die Dichte iiber einen groBen Bereich der Volumenfiillung berechnet
werden kann, sofern sich die additiv gefertigten Strukturen noch im Bereich der
Unterfiillung bzw. des optimalen Fiillgrads befinden. Ist fiir einen bestimmten Pa-
rametersatz die GroBe der prozessbedingten Poren oder der Fiillgrad im Bereich
der optimalen Fiillung bekannt, so kann mit diesem analytischen Modell auch der
optimale Fiillgrad berechnet werden. Eine Vorgehensweise zur Anpassung unbe-
kannter Parametersétze konnte beispielsweise wie folgt aussehen: Zunichst wird
der Fiillgrad @A = 95 % bei optimalem Fiillgrad angenommen (vgl. Kapitel 7.3.2)
und mit Hilfe des analytischen Modells der Volumenfiillung nach Gleichung 7.36
der fiir eine solche Struktur erforderliche Austrag bestimmt. Ausgehend von der
auf Basis des berechneten Austrags hergestellten Struktur kann dann eine weitere
Eingrenzung des optimalen Fiillgrads erfolgen.

Durch den Prozess des Schidumens vergrofert sich das Volumen der Kunststoff-
tropfen nach dem Austragen aus der Diise. Fiir die Dichte einer additiv gefertig-
ten geschdumten Struktur ist es jedoch zunéchst unerheblich, welches Volumen
die Kunststofftropfen nach dem Austragen einnehmen, solange das Gesamtvo-
lumen einer Struktur konstant bleibt (s. Kapitel 7.3.1). Dieser Sachverhalt kann
auch anhand der Kunststofftropfen in Abbildung 7.20 (b) nachvollzogen wer-
den. Fiir die beiden Groflen Porositit und Dichte ist es unerheblich, an wel-
chen Stellen sich die Poren innerhalb des vom Slicer vorgesehenen Tropfenvolu-
mens befinden. Lediglich der Fiillgrad additiv gefertigter geschdumter Struktu-
ren unterscheidet sich aufgrund der eingefiihrten Definition vom Fiillgrad additiv
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Abbildung 7.22: Vergleich zwischen dem analytischen Modell der Volumenfiillung und den expe-
rimentell ermittelten Dichten geschdumter Quader fiir verschiedene Parametersit-
ze. Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung der experimentell ermittelten
Dichten an (s. Abbildung 6.32). Fiir drei Parametersitze sind die in Kapitel 7.3.3
ermittelten optimalen Fiillgrade (opt. F.) markiert. Die Linien gleicher Porositit
wurden mit den Gleichungen 2.5 und 2.7 berechnet.

gefertigter nicht geschdumter Strukturen (s. Kapitel 7.3.3). Entsprechend kann
die Gleichung 7.37 auch zur Berechnung der Dichte von additiv gefertigten ge-
schdumten Strukturen herangezogen werden und diese Vorhersage mit der Dichte
von geschiumten Quadern (s. Kapitel 6.5.1) verglichen werden. Abbildung 7.22
zeigt diesen Vergleich fiir alle untersuchten Parametersitze. Auch hier zeigt sich,
dass die Vorhersage des Modells in guter Ubereinstimmung mit den gemessenen
Dichten der geschaumten Quader liegt. Anhand der markierten optimalen Fiill-
grade kann auch der in Kapitel 7.3.3 diskutierte deutliche Unterschied der Poro-
sitdt zwischen verschiedenen additiv gefertigten geschiumten Strukturen nach-
vollzogen werden. Dementsprechend muss fiir die Berechnung des notwendigen
Austrags fiir eine additiv gefertigte geschdumte Struktur mit optimalem Fiillgrad
nicht nur die GroBe des Fiillgrads im Bereich des optimalen Fiillgrads, sondern
auch der Aufschiaumgrad von Kunststofftropfen bekannt sein. Fiir geschiumte
Strukturen konnte eine Vorgehensweise zur Anpassung unbekannter Parameter-
sitze beispielsweise wie folgt aussehen: Es gilt @as = @a = 95 % bei optimalem
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7.4 Analytische Modellierung der Volumenfiillung

Fiillgrad und fiir den Aufschdumgrad von Kunststofftropfen wird ein Wert von et-
wa 30 % angenommen (s. Kapitel 7.3.4). Die VergroBerung des Volumenstroms
der Anlage durch das Schiumen wird durch eine Anpassung des theoretischen
Tropfenvolumens V1 theo mit dem Aufschdumgrad eines Kunststofftropfens <I>‘SA‘
und der Gleichung 7.25 beriicksichtigt, woraus der Volumenstrom der Anlage fiir
geschdumte Kunststofftropfen VTs,Theo nach

Vs Theo = f - VIS Theo = f * Vi Theo - (P§ + 1)

T (7.38)
Zf'Z'DIZ\/IZ'LO'DR'(q)g“f’l)
berechnet werden kann. Entsprechend ergibt sich bei Gleichsetzung der Glei-
chungen 7.33 und 7.38 unter Verwendung eines Fiillgrads ¢rs auf der Ebene
einzelner geschaumter Kunststofftropfen und der Annahme ¢rs = @as folgender
Zusammenhang

T
LT3 -DAR? - @ps = 1 -D¥; - Lo-DR- (P +1) (7.39)

fiir additiv gefertigte geschdaumte Strukturen. Entsprechend den getroffenen An-
nahmen {iber den optimalen Fiillgrad und den Aufschdumgrad von Kunststoff-
tropfen kann mit Hilfe des analytischen Modells der Volumenfiillung nach Glei-
chung 7.39 der fiir solche Strukturen erforderliche Austrag bestimmt werden. Fiir
die drei Parametersitze LT200DAR11, LT200DAR14 und LT200DAR17 kann
ein Austrag bei optimaler Fiillung von etwa 35 %, 56 % und 83 % berechnet wer-
den. Der Vergleich mit den experimentell ermittelten Austrigen bei optimaler
Fiillung (s. Tabelle 7.3) zeigt, dass diese berechneten Werte weitgehend iiber-
einstimmen. Es ist daher moglich, auf der Basis der berechneten Austrige ge-
schaumte Strukturen herzustellen und anschlieBend den optimalen Fiillgrad die-
ser Strukturen weiter einzugrenzen.
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7.5 AbschlieBende Betrachtung der
Demonstratorbauteile

Der Oberflachenbereich aller drei Arten von Lasthaken weist eine additiv ge-
fertigte nicht geschaumte Struktur auf, die so gefertigt wurde, dass sie sich im
Bereich der optimalen Fiillung befindet. Hierbei wurde fiir den Austrag ein Wert
gewihlt, der nach Auswertung von nicht geschdumten Quadern beim Parame-
tersatz LT250DAR14 zu einer optimalen Fiillung fiihrt (s. Tabelle 7.2). Unter
Betrachtung der Oberfliche der Lasthaken lassen sich qualitativ keine Liicken
zwischen den Tropfenketten erkennen und auch die Form des Lasthakens wird
korrekt wiedergegeben. Demnach fiihrt der selbe Parametersatz auch bei einer
anderen Form und einem anderen Gesamtvolumen als der von Quadern zu ei-
ner optimalen Fiillung der additiv gefertigte Struktur. Dies ldsst sich auch fiir die
additiv gefertigte geschdumte Struktur im Kernbereich feststellen. Insofern 14sst
sich festhalten, dass die Erkenntnisse iiber die unterschiedliche Volumenfiillung
und den optimalen Fiillgrad auch fiir andere Formen Giiltigkeit besitzt und das in
Kapitel 7.4 entwickelte analytische Modell der Volumenfiillung in allgemeiner
Natur eingesetzt werden kann. Demnach kann bei den beiden Arten von Lastha-
ken, die einen Kernbereich mit einer additiv gefertigten nicht geschiumten und
geschdumten Struktur bei dem Slicer-Fiillgrad von 100 % besitzen, von einem
hohen Fiillgrad und einer geringen Grofle der prozessbedingten Poren ausgegan-
gen werden. Die Porositit, die durch Schaumblasen bzw. durch die verbliebe-
nen prozessbedingten Poren gebildet wird, wird daher relativ homogen verteilt
in der Mikrostruktur vorliegen. Dagegen wird die Porositit in den Lasthaken mit
einem Kernbereich aus einer additiv gefertigten nicht geschdumten Struktur bei
dem Slicer-Fiillgrad von etwa 75 % inhomogen verteilt sein. Diese Mikrostruktur
kann als eine Art Gitter aufgefasst werden, in der sich die Tropfenketten inner-
halb einer Schicht nicht beriihren und die prozessbedingten Poren ein Netzwerk
miteinander verbundener Poren bilden. Fiir solche Mikrostrukturen ist bekannt,
dass die inhomogene Verteilung der Porositidt zu einer erhohten Kerbwirkung
fiihrt, da die Kraftiibertragung nur iiber kleine Kontaktbereiche, den Beriithrungs-
punkten der Kunststoffstringe bzw. Tropenketten, erfolgen kann [214-216]. Da
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sich die Tropfenketten in den Lasthaken mit den beiden anderen Kernbereichen
iber einen groBen Teil der Grenzfliche beriihren, ist bei diesen Mikrostrukturen
von einer geringeren Kerbwirkung auszugehen. Diese Uberlegung kann auch an-
hand der ermittelten spezifischen maximalen Tragkraft bestétigt werden (s. Ab-
bildung 6.34). Trotz gleicher Dichte der Lasthaken mit einem Kernbereich aus ei-
ner additiv gefertigten geschdumten Struktur und einer nicht geschaumten Struk-
tur bei verringertem Slicer-Fiillgrad, weist der Lasthaken mit der geschdumten
Struktur eine deutlich hohere maximale Tragkraft auf. Dieses Ergebnis stellt
ein gewisses Alleinstellungsmerkmal dar, da nur in der Untersuchung von An-
dersson et al. zum in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren ein Vergleich mit
additiv gefertigten nicht geschaumten Strukturen bei gleicher Dichte durchge-
fiihrt wurde [147]. Aufgrund der groBen Standardabweichung der Dichte und
der mechanischen Eigenschaften konnten Andersson et al. jedoch keine eindeu-
tige Aussage iiber mogliche Leistungsunterschiede treffen. Dass die Lasthaken
mit einem Kernbereich aus einer additiv gefertigten nicht geschiaumten Struktur
bei einem Slicer-Fiillgrad von 100 % die hochste spezifische maximale Tragkraft
aufweisen, kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass keiner der Lasthaken hin-
sichtlich des Leichtbaus optimiert wurde. Zusammenfassend kann festgehalten
werden, dass sich die Herstellung von additiv gefertigten geschiumten Struktu-
ren hinsichtlich der Maximierung spezifischer mechanischer Eigenschaften im
Vergleich zu additiv gefertigten nicht geschdumten Strukturen lohnt.
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8 Zusammenfassung

Im Rahmen der Arbeit wurde erstmals das in situ Schiumen mit dem ARBURG
Kunststoff-Freiform (AKF)-Verfahren zur Herstellung von additiv gefertigten
geschiumten Strukturen eingesetzt. Dazu wurde der thermoplastische Kunststoff
Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS) mit der Bezeichnung Terluran GP-35 und
der Masterbatch Hydrocerol ITP 815 (CH815) verwendet. Dieser Masterbatch
enthilt ein endothermes chemisches Treibmittel, das im Trigerpolymer Weich-
Polyethylen (LDPE) gebunden ist. Als Anlage fiir die additive Fertigung wurde
der Freeformer 200-3X eingesetzt. Neben additiv gefertigten geschdumten Struk-
turen wurden auch additiv gefertigte nicht geschdumte Strukturen hergestellt,
sodass der Einfluss des Schiumens vergleichend untersucht werden konnte. Dar-
iber hinaus wurden im Gegensatz zu vielen Untersuchungen auf dem Gebiet des
in situ Schiaumens mit dem Fused Filament Fabrication (FFF) Verfahren nicht
nur additiv gefertigte Strukturen, sondern auch frei extrudierte Kunststoffstrange
bzw. Tropfenketten (AKF-Verfahren) charakterisiert. Diese zusitzliche Priifkor-
perform ermoglichte es, den Einfluss der additiven Fertigung auf den Prozess des
Schiumens ohne Uberlagerung durch andere Einfliisse zu untersuchen. Insge-
samt wurden zur umfassenden Charakterisierung der mikro- und makrostruktu-
rellen Eigenschaften aller untersuchten Probekdrper verschiedene Charakterisie-
rungsmethoden eingesetzt. Dazu zihlen die Methode der Hochgeschwindigkeits-
Bildgebung und eine im Rahmen der Arbeit entwickelte Methode zur Volumen-
bestimmung kleinster Kunststoffmengen, die beide zur Prozesscharakterisierung
herangezogen wurden. Des Weiteren wurden die Methoden der Plastographie
und Rasterelektronenmikroskopie sowie Methoden zur Bestimmung der Oberfla-
chenrauheit und Dichte zur Prozess- und Werkstoffcharakterisierung eingesetzt.
Die vorliegende Arbeit erweitert den derzeitigen Stand der Forschung auf dem
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Gebiet des in situ Schdumens mit einem Materialextrusionsverfahren und stellt
einen neuen Ansatz zur Herstellung von additiv gefertigten geschiumten Struk-
turen durch das in situ Schaumen mit dem AKF-Verfahren vor. In Kapitel 2.6
sind die aus dem derzeitigen Stand der Forschung abgeleiteten Forschungsfra-
gen formuliert. Ausgehend von diesen Forschungsfragen wird im Folgenden die
vorliegende Arbeit zusammengefasst.

Prozessverstindnis fiir das in situ Schiumen mit dem AKF-Verfahren

Der derzeitige Stand der Forschung zeigt, dass bei allen Ansitzen des in situ
Schaumens mit dem FFF-Verfahren der Prozess des Schiaumens mit der Nu-
kleierung und dem Wachstum der Schaumblasen relativ sicher in dem Bereich
der Diise beginnt, in dem der Kunststoff aufgeschmolzen wird. Dies konnte fiir
das AKF-Verfahren anhand von Hochgeschwindigkeitsaufnahmen ausgeschlos-
sen werden. So findet der Prozess des Schiumens erst wenige Millisekunden
nach dem Austragen von Kunststofftropfen statt. Dies kann darauf zuriickgefiihrt
werden, dass die Polymerschmelze in der Diise unter hohem Druck steht und
somit Gase in der Polymerschmelze gelost bleiben konnen. Es konnte gezeigt
werden, dass die Loslichkeit von Kohlenstoffdioxid im Polymerblend aus ABS
und LDPE, der beim Mischen von ABS und Masterbatch entsteht, deutlich grofer
ist als die tatsdchlich durch die chemische Reaktion des Treibmittels abgespalte-
ne Gasmenge. So werden bei der hiufig untersuchten Parameterkombination von
6 % des Masterbatchs CH815, einem Austrag von 100 % und einer Diisentempe-
ratur von 240 °C nur etwa 4 % der Loslichkeit ausgenutzt. Es konnte auch gezeigt
werden, dass die Sattigungszeit von Kohlenstoffdioxid im Polymerblend hinrei-
chend klein ist, sodass zusammenfassend festgestellt werden kann, dass sich fiir
die allermeisten Parameterkombinationen ein Einphasengemisch aus Kunststoff
und Gas sicher ausbilden kann. Damit kann die Forschungsfrage 1, ob sich das
Gas innerhalb der Diise in der Polymerschmelze 16st, bejaht werden. Diese im-
mer gleichen Randbedingungen fiir die ausgetragenen Kunststofftropfen haben
zur Folge, dass es im Vergleich zum in situ Schdaumen mit dem FFF-Verfahren
keine Abhingigkeit des Aufschdumgrads vom Volumenstrom bzw. Austrag ge-
ben kann, was wiederum die Prozessfithrung erleichtert und daher als Vorteil zu
werten ist, wodurch auch Forschungsfrage 2 als geklirt angesehen werden kann.
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Fiir das in situ Schiumen mit dem FFF-Verfahren zeigt sich nach dem derzeiti-
gen Stand der Forschung eine Abhéngigkeit des Aufschiumgrads von der Diisen-
temperatur und dem Massenanteil des Treibmittels, die im Rahmen dieser Arbeit
auch fiir das AKF-Verfahren nachgewiesen werden konnte. So nimmt beim AKF-
Verfahren der Aufschdumgrad mit steigender Diisentemperatur ab, was beim
FFF-Verfahren bisher nicht hiufig beobachtet wurde. Ebenso nimmt der Auf-
schdumgrad mit steigendem Masterbatchanteil ab, was beim FFF-Verfahren bis-
her tiberhaupt nicht beobachtet werden konnte. Die Forschungsfrage 3 ist da-
mit beantwortet. Beide Abnahmen sind auf destabilisierende Einfliisse auf die
Schaumstruktur zuriickzufithren. Mit Hilfe von Hochgeschwindigkeitsaufnah-
men und der Berechnung von Desorptionszeiten fiir Kohlenstoffdioxid im Po-
lymerblend aus ABS und LDPE konnte gezeigt werden, dass der Prozess des
Schiaumens innerhalb weniger zehn Millisekunden abléduft, wihrend die Abkiih-
lung frei extrudierter Tropfenketten mehrere hundert Millisekunden dauern kann.
Dementsprechend verbleibt der Kunststoff wihrend der restlichen Abkiihlzeit auf
hoher Temperatur und damit bei niedriger Viskositit, was die Gefahr einer Desta-
bilisierung der Schaumstruktur deutlich erhoht. Anhand der Oberfldche der Trop-
fenketten konnte eine solche Destabilisierung durch kollabierte Schaumblasen
bestitigt werden. Vor diesem Hintergrund muss jede Kombination von Kunststoff
und Treibmittel bzw. Gas hinsichtlich des optimalen Temperaturbereichs fiir das
Schiumen unabhéngig betrachtet und mit dem optimalen Temperaturbereich fiir
die additive Fertigung verglichen werden. Fiir den Kunststoff ABS mit dem Gas
Kohlenstoffdioxid kann eine Divergenz zwischen den beiden Temperaturberei-
chen vermutet werden. Eine Abnahme des Aufschiumgrads mit steigendem Mas-
terbatchanteil kann als ungewohnlich bezeichnet werden und entspricht nicht der
Erwartung mehr Treibmittel gleich hoherer Aufschdumgrad. Die Ursache hier-
fiir wird in dem nicht mischbaren unvertréglichen Polymerblend aus ABS und
LDPE gesehen. So weisen die resultierenden Grenzflachen des Polymerblends
ABS und LDPE eine geringe physikalische Wechselwirkung auf und schwichen
somit die Polymerschmelze wihrend der Wachstumsphase von Schaumblasen,
was wiederum zu einem vermehrten Platzen und Kollabieren von Schaumblasen
fiihrt. Interessanterweise konnte dieser Einfluss nicht anhand der Scherviskositét
nachgewiesen werden, sodass bei Begriindungen, die sich auf diese Viskositit

215



8 Zusammenfassung

stiitzen, Vorsicht geboten ist. Zusitzlich wurde untersucht, ob die temperatur-
bedingte Schwindung des Kunststoffs ebenfalls als Erkldrung fiir die Abnahme
des Aufschiaumgrads mit steigender Diisentemperatur und steigendem Master-
batchanteil herangezogen werden kann. Obwohl ein Einfluss der Schwindung
festgestellt werden konnte, wurde gezeigt, dass dieser Einfluss zu gering ist, um
die beobachtete Abnahme des Aufschdumgrads hinreichend erklidren zu konnen.
Damit gilt auch die Forschungsfrage 4 als beantwortet.

Destabilisierender Einfluss der additive Fertigung auf Schaumstrukturen
Nach dem derzeitigen Stand der Forschung ist davon auszugehen, dass die addi-
tive Fertigung einen destabilisierenden Einfluss auf die Schaumstruktur ausiibt.
Im Rahmen dieser Arbeit konnte dies durch eine kombinierte Charakterisierung
des Aufschdumgrads von frei extrudierten Tropfenketten und additiv gefertigten
Schaumstrukturen bestitigt und die Ursache genauer eingegrenzt werden, wo-
durch die Forschungsfrage 5 entsprechend bejaht werden kann. So betrigt der
Aufschaumgrad von Kunststofftropfen bei der hdufig untersuchten Parameter-
kombination mit einer Diisentemperatur von 240 °C und einem Masterbatchanteil
des Masterbatchs CH815 von 6 % im Mittel etwa 45 %. Demgegeniiber kann der
Aufschdumgrad einer additiv gefertigten Struktur abziiglich der prozessbeding-
ten Porositét je nach weiteren Prozessparametern mit etwa 26 % bis 39 % angege-
ben werden. Die GroBe des destabilisierenden Einflusses korreliert dabei mit der
Stirke der Verformung der Kunststofftropfen im additiven Fertigungsprozess und
stellt somit eine wichtige Einflussgroe dar, womit auch die Forschungsfrage 6
hinreichend beantwortet ist. Dies ist bei der Anpassung der Prozessparameter des
in situ Schdumens zur Herstellung von additiv gefertigten geschdumten Struktu-
ren unbedingt zu beriicksichtigen.

Unterschiedliche Volumenfiillung und optimaler Fiillgrad

Anhand von additiv gefertigten geschdaumten und nicht geschdumten Strukturen
konnten drei Bereiche der Volumenfiillung unterschieden werden, die Unterfiil-
lung, die optimale Fiillung und die Uberfiillung. Dabei nimmt die optimale Fiil-
lung aus verfahrenstechnischer Sicht eine herausgehobene Stellung ein, da die
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Strukturen bei dieser Fiillung die vorgegebene Form und das Gesamtvolumen ei-
nes Bauteils erhalten, wihrend der Fiillgrad dieser Strukturen den dabei hochst-
moglichen Wert erreicht. Bei beiden Strukturen ist ein hoher Fiillgrad gleich-
bedeutend mit einer geringen Grofle der prozessbedingten Poren, wobei zu un-
terscheiden ist, dass bei additiv gefertigten nicht geschdumten Strukturen das
vorgegebene Gesamtvolumen nur mit Kunststoff gefiillt wird, wihrend bei addi-
tiv gefertigten geschaumten Strukturen der geschdumte Kunststoff als Fiillmasse
betrachtet wird. Der Bereich der optimalen Fiillung kann anhand der minimalen
Oberflichenrauheit bestimmt werden. Es zeigte sich, dass dieser Bereich bei ad-
ditiv gefertigten geschdumten Strukturen vergrofSert ist. Dies kann darauf zuriick-
gefiihrt werden, dass mit zunehmender Volumenfiillung neben der Verkleinerung
der prozessbedingten Poren auch die Schaumblasen verkleinert werden bzw. sich
gar nicht erst auf ihre volle Grofle ausdehnen konnen, da der Raum dafiir nicht
mehr zur Verfiigung steht. Unabhingig von der Ursache impliziert dies, dass ad-
ditiv gefertigte geschaumte Strukturen, die keinerlei prozessbedingte Poren mehr
enthalten, eher nicht als optimal bezeichnet werden konnen, wie dies nach dem
derzeitigen Stand der Forschung teilweise geschieht. Dies beantwortet insgesamt
die Forschungsfrage 7. Im Hinblick auf die Beantwortung der Forschungsfra-
ge 8 konnte gezeigt werden, dass eine zunehmende Verformung der Kunststoff-
tropfen einen hoheren Fiillgrad bei optimaler Fiillung ermoglicht. Die Grofle der
Verformung, die mit einem Verformungsfaktor ausgedriickt werden kann, ldsst
sich iiber die Schichthohe, den Formfaktor und die Form der Kunststofftropfen,
die durch den Austrag beeinflusst wird, einstellen. Ein hoher Verformungsfak-
tor ist bei additiv gefertigten nicht geschaumten Strukturen von Vorteil, wihrend
er bei geschaumten Strukturen zu einer Verringerung des Aufschaumgrads fiihrt
(s. 0. Abschnitt).

Analytische Modellierung der Volumenfiillung im AKF-Verfahren

Aufbauend auf den Erkenntnissen zur Volumenfiillung von additiv gefertigten
geschdumten und nicht geschdumten Strukturen wurde erstmals ein analytisches
Modell der Volumenfiillung fiir das AKF-Verfahren aufgestellt. Dabei basiert die
Grundidee dieser Modellierung auf der Gleichsetzung der Volumenstrome des
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8 Zusammenfassung

Slicers und der Anlage. Es konnte gezeigt werden, dass die Vorhersage des Mo-
dells in guter Ubereinstimmung mit den gemessenen Dichten der untersuchten
Probekorper liegt, wodurch auch die letzte Forschungsfrage 9 addquat aufgegrif-
fen und beantwortet werden konnte. Insgesamt ist es mit Hilfe dieses Modells
moglich, gewlinschte Fiillgrade fiir unbekannte Kombinationen von Prozesspara-
metern zu ermitteln und diese Fiillgrade zur weiteren Eingrenzung des optimalen
Fiillgrades zu verwenden.

Erhohung spezifisch mechanischer Eigenschaften

Anhand einer bauteilnahen mechanischen Priifung von additiv gefertigten Last-
haken konnte abschlieend gezeigt werden, dass sich die Herstellung von additiv
gefertigten geschiumten Strukturen hinsichtlich des Leichtbaus lohnt. So wiesen
Lasthaken mit einer geschdumten Innenstruktur eine hohere spezifische maxima-
le Tragkraft auf als Lasthaken mit einer Hohlraum-Struktur, die durch eine hiu-
fig angewandte Vergroerung der Abstinde zwischen den Druckbahnen erzeugt
wird. Dieser Unterschied kann auf die geringere Kerbwirkung von geschiaum-
ten Strukturen zuriickgefiihrt werden. So erfolgt die Kraftiibertragung bei additiv
gefertigten nicht geschdumten Strukturen nur iiber kleine Kontaktbereiche, den
Beriihrungspunkten der Kunststoffstringe bzw. der Tropfenketten, wodurch eine
hohere Kerbwirkung auftritt.
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Abkulrzungs- und Symbolverzeichnis

Abkiirzungen

ABS Acrylnitril-Butadien-Styrol

AKF Arburg Kunststoff Freiformen

ASTM American Society for Testing and Materials
CBA Chemical Blowing Agent

CHS810 Masterbatch Hydrocerol ITP 810

CHS15 Masterbatch Hydrocerol ITP 815

CHS815* Masterbatch CH815 mit zersetztem Treibmittel
CHS818 Masterbatch Hydrocerol ITP 818

DIC Differential Interference Contrast

DIN Deutsches Institut fiir Normung

DSC Differential Scanning Calorimetry

EN Europiische Norm

FDM Fused Deposition Modeling

FFF Fused Filament Fabrication

HGK Hochgeschwindigkeitskamera

HKR Hochdruck-Kapillarrheometer

ISO International Organization for Standardization
KG100 Kernbereich geschidumt u. Slicer-Fiillgrad 100 %
KIT Karlsruher Institut fiir Technologie
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Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

KnG100 Kernbereich nicht geschiaumt u. Slicer-Fiillgrad 100 %
KnG75 Kernbereich nicht geschdumt u. Slicer-Fiillgrad 75 %
LDPE Low-Density-Polyethylen

MEX Materialextrusion

MS Massenspektrometer

PBA Physical Blowing Agent

PEI Polyetherimid

PLA Polylactid

PMK Parameterkombination

REM Rasterelektronenmikroskopie

SAN Styrol-Acrylnitril

STL Standard Triangle Language

STP Standard Temperature and Pressure

TEM Thermally Expandable Microspheres

TGA Thermogravimetrische Analyse

TSG Thermoplast-SchaumspritzgieBen

uCT Mikro-Computertomographie

Summenformeln (Chemie)

CgHgOg Aconitsdure

CgHgO7 Citronensaure

CO, Kohlenstoffdioxid

H,O Wasser

NaHCO3 Natriumhydrogencarbonat

Formelzeichen - Themeniibergreifend

m Masse (allg.)
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Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

Volumen (allg.)

Volumen in einem Zustand (spezifiziert)

Volumen von Komponente X

Volumen von Komponente X in einem Zustand (spezifiziert)
Dichte (allg.)

Druck (allg.)

Temperatur (allg.)

Temperatur zu Zeitpunkt (spezifiziert)
Abkiihlgeschwindigkeit (allg.)

Zeitpunkt (allg.)

Formelzeichen - Polymerschmelzen

Q

S()-()
Ap

P

By

Pm

To

T

Tg

T

m

Quellungsfaktor (allg.)

Schwindungsfaktor (allg.)

Schwindungsfaktor zwischen zwei Zustidnden
Druckinderung (allg.)

Dimensionsloser Druck (Hartmann—-Haque Gleichung)
Druck-Konstante (Hartmann—Haque Gleichung)
Massedruck

Temperatur-Konstante (Hartmann—Haque Gleichung)
Dimensionslose Temperatur (Hartmann—-Haque Gleichung)
Temperatur bei Erstarrung der Polymerschmelze
Glasiibergang

Massetemperatur

Gequollenes Volumen

Spezifisches Volumen (allg.)

Spezifisches Volumen in einem Zustand (spezifiziert)
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Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

<t

Vo

Spezifisches Volumen von Komponente X

Spezifisches Volumen von Komponente X in einem Zustand
(spezifiziert)

Dimensionsloses spezifisches Volumen (Hartmann—Haque Glei-
chung)

Spezifische Volumen-Konstante (Hartmann—Haque Gleichung)

Formelzeichen - Physik des Schiiumens

AEp
AHg
D
Dy
hs
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Aktivierungsenergie Diffusion

Losungsenthalpie bei Losungsvorgang
Diffusionskoeffizient

Konstanter Diffusionskoeffizient

Dicke Volumenelement bei Diffusion
Henry-Loslichkeitskoeffizient

Konstanter Henry-Loslichkeitskoeffizient

Konzentration eines Stoffs (allg.)

Geloste Gasmenge von Komponente X in Komponente Y
Geloste Gasmenge bei Sittigung (experimentell bestimmt)
Geloste Gasmenge bei Sittigung

Molare Masse (allg.)

Molare Masse von Komponente X

Molares Volumen

Teilchenzahlanteil (allg.)

Teilchenzahlanteil von Komponente X

Stoffmenge des abgespaltenen Gases

Universelle Gaskonstante

Sittigungszeit



Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

Formelzeichen - Prozess des Schiumens

(N Porositit einer Schaumstruktur

o Aufschiumgrad

oJE Volumenexpansionsrate

PK Dichte des Kunststoffs

Ps Dichte einer Schaumstruktur

MGes Masse einer Mischung

mg Masse des abgespaltenen Gases

mg Masse des Kunststoffs

mm Masse des Masterbatchs

VGes,s Gesamtvolumen einer Schaumstruktur

Ve Volumen von gasgefiillten Hohlrdumen

Vk Volumen des Kunststoffs

w Massenanteil (allg.)

W(x) Massenanteil von Komponente X an Gesamtmischung

W(x)* Massenanteil von Komponente X an Gesamtmischung ohne Gas
W(X),(Y) Massenanteil von Komponente X an Komponente Y

W(X),(Y)* Massenanteil von Komponente X an Komponente Y ohne Gas
WM Massenanteil von Masterbatch

WT Massenanteil von Treibmittel

Formelzeichen - Additive Fertigung

Dp Porositit einer additiv gefertigten Struktur

Das Porositit einer additiv gefertigten geschdumten Struktur

CIDQS Aufschidumgrad einer additiv gefertigten geschdumten Struktur
PA Dichte einer additiv gefertigten Struktur

PAS Dichte einer additiv gefertigten geschaumten Struktur
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Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

(N
Pas

PA Slic
ot

Prs
VGes,A
VKkeM
Vp

Vr
Vru
Vrs

VT Theo
V1 stic
VT stie/
v

VI Theo
VIS Theo
Vi Slic
VI siie
Ip

17

Tz,

Ty

Tr

DR
DAR
LT
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Fiillgrad einer additiv gefertigten Struktur

Fiillgrad einer additiv gefertigten geschdumten Struktur
Slicer-Fiillgrad (Wert wird von Slicer vorgegeben)
Fiillgrad auf der Ebene einzelner Kunststofftropfen
Fiillgrad auf der Ebene einzelner geschaumter Kunststofftropfen
Gesamtvolumen einer additiv gefertigten Struktur
Volumen des Kalteinbettmittels

Porenvolumen einer additiv gefertigten Struktur
Tropfenvolumen

Tropfenvolumen in der Umgebung

Geschdumtes Tropfenvolumen

Theoretisches Tropfenvolumen

Vom Slicer vorgesehenes Tropfenvolumen

Vom Slicer vorgesehenes Tropfenvolumen (korrigiert)
Volumenstrom (allg.)

Volumenstrom der Anlage

Volumenstrom der Anlage (Geschidumtes Tropfenvolumen)
Vom Slicer vorgesehener Volumenstrom

Vom Slicer vorgesehener Volumenstrom (korrigiert)
Diisentemperatur

Massezylinder-Temperatur-1
Massezylinder-Temperatur-2

Lufttemperatur im Bauraum

Abkiihlgeschwindigkeit von Kunststofftropfen

Austrag

Formfaktor

Schichthohe



Abkiirzungs- und Symbolverzeichnis

=

nR
ALRp

Lpek
Lpos
pPs
At
Bt
L

Ufp
UR
Uy
UDek
Ata
Atr

i
Sa

Breite einer Druckbahn

Abstand zwischen zwei Druckbahnen

Anzahl Randdruckbahnen

Uberlappung Rand Fiillung

Orientierung der Druckbahnen in Fiillung
Verschlussfrequenz

Diisendurchmesser Austragseinheit

Durchmesser des Massezylinders

Weginkrement der Schneckenbewegung (AKF-Verfahren)
Definierte Konstante fiir Schneckenbewegung (AKF-Verfahren)
Dekompression Weg in Plastifiziereinheit

Dosierweg in Plastifiziereinheit

Staudruck in Plastifiziereinheit

Projizierte Flache eines Kunststofftropfens

Breite bzw. Durchmesser eines Kunststofftropfens
Liénge eines Kunststofftropfens

Verformungsfaktor

Druckgeschwindigkeit (allg.)

Druckgeschwindigkeit der Fiillung
Druckgeschwindigkeit des Rand
Umfangsgeschwindigkeit der Schnecke
Dekompression Geschwindigkeit der Schnecke
Zeitspanne des Kunststoffaustrags

Minimale Abkiihlzeit von Kunststofftropfen
Schergeschwindigkeit (allg.)

Schergeschwindigkeit an der Wand der Diisenbohrung

Mittlere arithmetische Hohe (Rauheitsparameter)
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A Anhang

Austrag uber Fertigungszeit

100

Standardabweichung: 0,65 %
Mittelwert: 69,98 %

e

Austrag DR in %

50 i i i

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
Zeit ¢ in min

Abbildung A.1: Austrag in Abhéngigkeit der Fertigungszeit. Zusitzlich sind die Standardabwei-

chung und der Mittelwert des Austrags in der Einheit % angegeben.

Abbildung A.1 zeigt den Verlauf des Austrags iiber die gesamte Fertigungszeit
eines Probekorpers. Es wurde ein additiv gefertigter Quader aus dem Parameter-
satz LT200DAR14DR70 hergestellt. Fiir die Herstellung des Quaders wurde eine
Diisentemperatur von 260 °C eingestellt.
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B Tabellen

B.1 Massedriicke - Austrag 50 %

Tabelle B.1: Mittlerer Massedruck fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wcpg s in Abhingigkeit
von der Diisentemperatur 7 bei der Herstellung von frei extrudierten Tropfenketten
und einem Austrag von 50 %. Da die Steuerung des Freeformers keine automatische
Protokollfunktion besitzt, wurde der Massedruck héndisch alle 30 s iiber mehrere Do-
siervorginge notiert. Jeder Mittelwert enthilt mindestens zehn einzelne Messpunkte

Massenanteil Massedruck in bar
WCHS15 in % TD =220°C TD =240°C TD =260°C

0 246 191 155
2 347 279 232
6 345 280 223
10 303 229 193
14 369 290 249
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B Tabellen

B.2 Massedrucke - Austrag 100 %

Tabelle B.2: Mittlerer Massedruck fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wy; des Masterbatchs

CHS810 und CH818 in Abhingigkeit von der Diisentemperatur 7p bei der Herstellung
von frei extrudierten Tropfenketten und einem Austrag von 100 %. Da die Steuerung
des Freeformers keine automatische Protokollfunktion besitzt, wurde der Massedruck
hindisch alle 30s iber mehrere Dosiervorginge notiert. Jeder Mittelwert enthélt min-
destens zehn einzelne Messpunkte

Massenanteil Massedruck in bar

wy in % Tp =220°C 1Tp =240°C Tp =260°C
48 (CH810) 303 253 214

3,7 (CH818) 454 344 286

10,3 (CH818) 440 321 260

B.3 Massedricke - Austrag 150 %

Tabelle B.3: Mittlerer Massedruck fiir unterschiedliche Masterbatchanteile wcpgis in Abhingigkeit

von der Diisentemperatur 7 bei der Herstellung von frei extrudierten Tropfenketten
und einem Austrag von 150 %. Da die Steuerung des Freeformers keine automatische
Protokollfunktion besitzt, wurde der Massedruck hindisch alle 30s iiber mehrere Do-
siervorgidnge notiert. Jeder Mittelwert enthélt mindestens zehn einzelne Messpunkte

Massenanteil Massedruck in bar
Wcnsls in % Tp =220°C Tp =240°C Tp =260°C

0 376 283 235
2 470 363 294
6 453 350 279
10 349 307 249
14 429 354 283
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