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Vorwort von

Prof. Schmachtenberg
zur .Erlanger Kunststoff-
Schadensanalyse”

Hier wachst sie also: Die Erlangener Schadensanalyse, ein Kompendium aus 10
Biichern, in dem die Methoden und Erkenntnisse dokumentiert sind, die es erlau-
ben, Schadensbilder bei Bauteilen aus Kunststoffen zu verstehen.

Wie so oft in den Technikwissenschaften gelingt ein umfassendes Verstiandnis
erst, wenn die prazise Beschreibung von naturwissenschaftlichen Grundlagen,
hier insbesondere aus der Chemie und Physik mit dem Erfahrungswissen des
Technikschaffenden eine Verbindung eingeht. Denn das meiste, was die Technik
erschafft, funktioniert, ohne dass es umfassend, eindeutig und exakt beschrieben
ist. Dies mag verwundern, aber es ist der Kern dessen, was gerne als die Intuition
des Ingenieurs beschrieben wird.

Grundsatzlich gesehen, wird immer eine neue Technologie zuerst entwickelt und
dann, auf den Erfahrungen mit dieser Technologie aufbauend, werden die natur-
wissenschaftlichen Grundlagen, auf denen eine solche Technologie beruht, ver-
standen und wissenschaftlich préazise formuliert. Ein schones Beispiel hierfiir
liefert James Watt mit der Erfindung der Dampfmaschine, die er erfand bevor dann
die Thermodynamik ihre Hauptsitze zur Energiewandlung tiberhaupt erst formu-
lieren konnte.

Die Vielfaltigkeit von Schadensformen an Kunststoffbauteilen erschlieBt sich aus
der gelebten Anwendung: Wieso entstand der Schaden? War es ein Mangel in der
Konstruktion? Wurde die Gestalt des Bauteils ungiinstig gewahlt? Waren die Pflich-
tenhefte und die hier vermerkten Anforderungen an das Bauteil unzureichend?
War es ein ungeeigneter Werkstoff? Oder war es ein Mangel in der Produktion, der
die Bauteileigenschaften ungiinstig veranderte? Und schlieBlich: War der Gebrauch
bestimmungsgemaB?

Aus jeder dieser Fragen offnet sich ein Facher tiefergehender Fragestellungen,
etwa zu den thermischen, mechanischen und chemischen Einwirkungen auf das
Bauteil und das hieraus resultierende Alterungsverhalten. Die Schadensanalyse
erlaubt es, an einem singuldren Bauteil aus dem Feld das Alterungsgeschehen im
realen Betrieb zu verfolgen. Dabei geht es in der ersten Linie oft gar nicht um die
Aufklarung eines bereits eingetretenen Schadens sondern viel 6fter um die Frage,
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ob ein neues Produkt im laufenden Einsatz auch tatsachlich die geforderte Zuver-
lassigkeit bietet.

Es ist dem Autor, Professor Ehrenstein und den vielen Zuarbeitern hoch anzurech-
nen, sich der Miihsal unterworfen zu haben, die umfassenden Methoden und viel-
faltigen Erkenntnisse der Schadenanalyse der Kunststoffe in dieser Buchreihe
zusammengefasst zu haben. Dabei ist es ein Gliicksfall, dass gerade am Lehrstuhl
fiir Kunststofftechnik der Universitdt Erlangen iiber nun schon nahezu 40 Jahre
kontinuierlich an diesem Themenbereich gearbeitet wurde und nun diese Kennt-
nisse so umfassend zusammengetragen wurden. Ein unentbehrlicher Ratgeber,
nicht nur fiir den Schadenssachverstandigen, nein auch fiir alle, die sich mit der
Entwicklung hochwertiger Produkte aus Kunststoffen befassen.

Prof. Dr-Ing. E. Schmachtenberg, im Januar 2019
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Vorwort von
Prof. Ehrenstein
zur ,Praparation®

Die Schadensanalyse und Qualitatssicherung erfordern in der Kunststofftechnik
ungleich differenziertere Analyse-Verfahren als bei den Metallen. Zum einen ergibt
sich das aus dem komplizierten Aufbau der organischen Kunststoffe aus die Ani-
sotropie fordernden Makromolekiilen mit unterschiedlichen Bindungen, die che-
misch, physikalisch und mechanisch sein konnen, und eine starke Abhéngigkeit
von der Temperatur und der Hohe der Last haben. Im Gegensatz zu Metallen wei-
sen Kunststoffe zudem drei Zustandsbereiche auf, energie-elastisch, entropie-elas-
tisch und schmelze-/flieBformig statt nur der tiblichen Zustiande fest und fliissig.

Bauteile aus Kunststoffen werden formgenau hergestellt und integral als Gehause-,
Verbindungs- und Funktionselemente eingesetzt. Die mechanischen und thermi-
schen Eigenschaften konnen mit Additiven, Fiill- und Verstarkungsstoffen in einem
weiten Rahmen variiert werden. Einige werden fiir spezielle Anwendungen modi-
fiziert. Viele dieser Modifikationen sind dem Anwender nicht bekannt und auch
kaum analysierbar.

Fir die wichtigsten Kennwerte stehen eine Fiille von Tabellenwerten und Kunst-
stoffdatenbanken zur Verfiigung. Trotz dieser Hilfestellung ist fiir eine kunststoff-
gerechte Konstruktion eine intensive Auseinandersetzung mit den speziellen
Eigenschaften und vielfaltigen Erfahrungen im Umgang mit Kunststoffen notwen-
dig.

Inwieweit die Vorgaben durch die Kunststoffeigenschaften in den einzelnen Pro-
zessstufen den Anforderungen gentigen, ist haufig schwer zu beurteilen. Es be-
ginnt mit der Bereitstellung des Materials, der konstruktiven Auslegung, der Ferti-
gung von Werkzeugen unterschiedlicher Konstitution und damit im singuldren
Entwicklungszustand mit dem Ergebnis von Formteilen in unterschiedlichem pro-
totypischen Zustand. Zeitabhangige Strukturentwicklungen, aber auch Abbaure-
aktionen konnen einen erheblichen Einfluss haben.

Nicht iibersehen werden darf, dass viele Strukturmerkmale noch nicht ausrei-
chend bekannt sind. Selbst selbstverstandliche Annahmen wie eine FlieBtempe-
ratur bei amorphen Thermoplasten ist bis heute nicht definiert, obwohl fast alle
amorphen Thermoplaste liber die flieBfahige Phase verarbeitet werden.
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Andere Beispiele zeigen, dass die zur Charakterisierung des Temperatur-Steifig-
keits-Verhaltens von Kunststoffen {blicherweise herangezogenen Methoden
alleine nicht in der Lage sind, dem Konstrukteur zuverliassige Unterlagen fiir seine
Konstruktionsrechnung zu liefern. So stellt der fiihrende Kunststofftechniker,
Dr.-Ing. Karl Oberbach fest, dass fiir ein konditioniertes PA Formbestandigkeiten
zwischen 40 und 200 °C je nach angewandter genormter Priifmethode (Schub-
modul; Vicat B; ISO 75A; HDT) gemessen werden konnen. Besonders kritisch sieht
er den Biegeversuch.

Alle Schadensuntersuchungen beginnen mit der Praparation der Priifkorper und
so auch diese Reihe der Biicher der Erlanger Kunststoffschadensanalyse. Ihnen lie-
gen jahrzehntelange Erfahrungen in der GroBchemie, in zwei Universitatsinstitu-
ten und dem Siiddeutschen Kunststoffzentrum zugrunde, die zusammenfassend
im Lehrstuhl fiir Kunststofftechnik in Erlangen unter besonderer Mitwirkung von
Frau Dipl.-Ing. (FH) Gabriela, Riedel, der Leiterin der Analytik, und ihrer langjah-
rigen exzellenten Vertreterin Pia Trawiel erfolgten. Mein besonderer Dank gilt den
Laborleiterinnen Mikroskopie des LKT in Erlangen, Frau Birgit Kaiser, Frau Dipl.-
Ing. (FH) Helen Petukhov und Marion Untheim fir Ihre vielfaltige, fachkundige
Hilfe und Herrn Dr.-Ing. Jorg Trempler, Martin Luther Universitit, Halle, fir die
kritische Durchsicht und konstruktive Bemerkungen und Anregungen.

Gedankt sei besonders den liber lange Zeit helfenden sorgfiltigen Formatierern
der komplexen Texte und Bilder, den Studenten Stefan Michaloudis und Benjamin
Klevanski aus Erlangen, Engin Erginoglu aus Kassel und Tobias Mattner aus Bre-
men sowie der Kasseler Schriftstellerin Nicole Zaspel.

Die Zielgruppe dieser Buchreihe sind die Anwender und Praktiker. Hier tritt der
Aspekt des wissenschaftlichen Arbeitens zuriick hinter den Aspekt der sicheren
Beherrschung des aber oft liickenhaften Standes der Technik. Der Stand der Tech-
nik kann sich haufig nur auf einzelne Punkte konzentrieren, wobei auch haufig bei
der Schadensanalyse nur einzelne Betrachtungspunkte wichtig sind. Da diese
Betrachtungspunkte aber haufig nicht zusammengefasst werden konnen, unter
irgendeinen iibergeordneten Gesichtspunkt oder einer Sichtweise wie wissen-
schaftliche Themen; miissen diese anschaulich und leicht auffindbar dargestellt
werden.

In diesem komplexen Umfeld ist die sinnvolle Praparation der Priifkorper fiir die
einzelnen Kunststoffarten vielféltig und muss material- und schadensgerecht sorg-
faltig durchgefiihrt werden. Diesem Thema widmet sich der erste Band der ,Erlan-
ger Kunststoff-Schadensanalyse“ mit den Einzelthemen:

® Praparation: Unverstarkte Kunststoffe, Hochgefiillte Kunststoffe, Verstiarkte Kunst-
stoffe und Atzen fiir Strukturuntersuchungen

Prof. Gottfried W. Ehrenstein, im Januar 2019
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Kunststoffe

B 1.1 Einleitung

Neben den Praparationsverfahren klassischer metallischer Werkstoffe erfordern
polymere Materialien von dem Bearbeiter neue, bisher oft unbekannte Pripara-
tionsmethoden. Zuséatzlich zu An- und Diinnschliffen konnen z.B. noch diinne
Schnitte, Filme, Fasern und Korner als Praparate untersucht werden.

Die Beurteilung des Gefiiges von Kunststoffen in der Mikroskopie hat sich als Mit-
tel zur Qualitatskontrolle und Schadensanalyse etabliert. Voraussetzung fiir eine
richtige Interpretation eines mikroskopischen Bildes ist die artefaktfreie (= keine
durch das Mikroskopieverfahren selbst hervorgerufene Erscheinung) und je nach
Material und Untersuchungsziel geeignete Auswahl der Praparation. In diesem
Beitrag werden die Methoden zur Praparation unverstarkter Kunststoffe und deren
Vorgehen zur Erzielung eines aussagekraftigen Ergebnisses beschrieben.

Der hohe Transmissionsgrad der Kunststoffe erlaubt durch das Betrachten diinner
Schnitte im Durchlicht Aussagen tiber die morphologische Struktur. Da einzelne
Molekiile mikroskopisch nicht erkennbar sind, konnen nur iibergeordnete makro-
skopische Strukturen oder Beeinflussungen von groBeren Bereichen identifiziert
und beurteilt werden. Aufgrund des Aufbaus der Kunststoffe sind mehrphasige
Systeme, wie teilkristalline Thermoplaste, gefiillte und verstarkte Kunststoffe aller
Art, einer mikroskopischen Beurteilung im Durch- und Auflicht leichter zugdng-
lich als amorphe, ungefiillte Polymere.

Unter diesen Gesichtspunkten ermoglicht die Mikroskopie Aussagen zu:
® Struktur und Abweichungen von dem idealen Zustand durch Verarbeitungsun-
regelmaBigkeit und unsachgemaBe Verarbeitungsparameter

® Fremdeinschliisse und Verunreinigungen, nicht aufgeschmolzene Materialpar-
tikel

® Thermische Schadigung wahrend der Verarbeitung
® Verteilung von Fiillstoffen und Pigmenten

Praparation unverstarkter
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® Lunker, Fehlstellen, Bindendhte
® Molekiil- und Verstarkungsmaterialorientierungen

® Eigenspannungszustdnde durch innere und dufBere Kréafte (sowie Deformationen
durch den Schadensablauf)

® Schichtdicken bei Oberflichenveredelung
® Crazes, Sphérolithstrukturen

Die Problemstellungen reichen von der reinen Werkstoffbeurteilung iiber die
Sicherung der Qualitat einer Fertigung bis hin zur Beurteilung von Schadensursa-
chen. Die Aussagesicherheit hangt von vielen Faktoren ab, hdufig auch von parallel
durchgefiihrten Versuchen nach anderen Untersuchungsverfahren.

Tabelle 1.1 zeigt die wichtigsten Praparationsmethoden fiir lichtmikroskopische
Untersuchungen an Kunststoffen.

Tabelle 1.1 Ausgewahlte Préparationsmethoden fiir die Kunststoffmikroskopie (nach Trempler)

L __
Dick- und Dinn-

schliffpraparat

Diinnschnitt-

préparat

Bruch- oder

Oberflachen-
préparat

N --
Fasereinbet-
tungspraparat
e __

Bedingt durch die Vielzahl der Praparationsmethoden und der sehr unterschied-
lichen Probenmaterialien kommt der klaren Definition des Untersuchungszieles
und der Einschidtzung der gegebenen Moglichkeiten eine wesentliche Bedeutung
zu. Die gegeniiber den Metallen betrdachtlich gréBere Vielfalt der Strukturaus-
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bildungsmoglichkeiten der Kunststoffe erfordert fiir deren Darstellung eine be-
trachtlich groBere Vielfalt der mikroskopischen Gerdtetechnik. Einschrankungen
bei der Charakterisierung ergeben sich daher in geritetechnischer Begrenzung
und der stofflichen Vielfalt. Tabelle 1.2 soll helfen, fiir die gestellte Untersuchungs-
aufgabe an einer Kunststoffprobe ein optimales Mikroskopieverfahren auszuwah-
en.

[u—

Tabelle 1.2 Lichtmikroskopische Untersuchungsmaoglichkeiten an Kunststoffen (nach Trempler)

Werkstoff Untersuchungsmethode | Bewertungskriterien Untersuchungsziel
Fehlercharakterisierung

Homogene Kunststoffe

Heterogene Kunststoffe




Kunststoffe

B 2.1 Einleitung

Die Praparation hochgefiillter Kunststoffe ist im Prinzip immer identisch: Man
spricht von der Herstellung eines Anschliffs; geschliffen wird auf Siliziumkarbid-
Papier und anschlieBend mit Tiichern mit Diamantsuspension poliert. Die Kérnun-
gen der Schleifpapiere und die Tiicher und Suspensionen zum Polieren konnen auf
unterschiedlichste Weise kombiniert werden. Die Vielfaltigkeit der unterschiedli-
chen Kunststoffe, verbunden mit den unterschiedlichen Fiillstoffen (Glas, Mineral,
Metall usw.) lassen kein allgemeingiiltiges Rezept zu, da auch Fiillgrad sowie Form
und deren Haftung Einfluss auf die Praparation nehmen. Aus diesen Griinden wer-
den bei der Vielfalt der Proben keine Vollautomaten eingesetzt. Jede Probe wird
»nach Gefiihl“ bearbeitet. Leider ist die Praparation bei den hochgefiillten Kunst-
stoffen nicht so einfach wie bei den Metallen [perséonliche Mitteilung: B. Kaiser].

Die meisten Fiillstoffe sind lichtundurchlassig, so dass schon geringe Fiillstoffmen-
gen bei Untersuchungen mit der optischen Durchlichtmikroskopie zu wenig
brauchbaren Ergebnissen fithren. AuBBerdem ist es wegen der Harte der Fiillstoffe
und deren geometrisch geringen Verankerungen dhnlich wie bei den Glasfasern
kaum moglich, Diinnschnitte herzustellen. Einerseits werden die Fiillstoffe inner-
halb der Matrix verschoben, andererseits leiden die Messer.

Somit beschranken sich die mikroskopischen Untersuchungsmethoden vor allem
auf die Auflicht- und Rasterelektronenmikroskopie. Perspektiven bietet die Com-
putertomographie; allerdings noch nicht bei Fiillstoffen im einstelligen um-Bereich
als langster Dimension (die Kennzeichnung der GroBe von Fiillstoffen erfolgt meis-
tens nach der groBten Langenausdehnung).

Fiir die Praparation der Proben bieten sich daher die Anschliff- und im begrenzten
Rahmen bei weichen Fiillstoffen die Frastechnik mit einer Ultrafrase an. Ziel der
Praparation ist eine plane, reflektierende Oberflache der Proben. Beim Schleifen
und Polieren ist darauf zu achten, dass die Rander der Fillstoffe nicht gerundet
werden. Durch Harteunterschiede zwischen Fiillstoffen und Matrix erhalt man
auch bei sorgfaltiger Praparation einen geringen Hohenunterschied. Diesen kann

Praparation hochgeflllter
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man dann zur deutlichen Darstellung der Fiillstoffe im Differenzial-Interferenz-
Kontrast im Auflicht nutzen, (DIK)-Methode (Abschnitt 2.1.3 in Mikroskopie). Soll
neben den Fiillstoffen auch die Morphologie der Matrix dargestellt werden, kann
die Probe geitzt werden (Kapitel 4 ,Atzen fiir Strukturuntersuchungen®).

Das grundsatzliche Vorgehen bei der Praparation eines Anschliffes ist in Abschnitt
1.4.2 im Kapitel ,Praparation unverstarkter Kunststoffe“ und in diesem Kapitel im
Abschnitt 2.1.4 ,Probenpréaparation” dargestellt.

2.1.1 Besonderheiten bei Reaktionsharzen

Die Wortwahl ,Fiillstoffe“ tduscht. Die Zugabe von Fiillstoffen - in den meisten
Fallen mineralische Stoffe - zur Reaktionsharzmasse macht die Verarbeitung gro-
Berer, kompakter Ansdtze iiberhaupt erst moglich. Der Grund hierfiir liegt in der
Reaktion zwischen den organischen Komponenten - Harz und Hérter. Es handelt
sich um eine exotherme Reaktion, die unter Warmeentwicklung stattfindet. Ein
GroBteil der Warmeenergie wird von den mineralischen Bestandteilen aufgenom-
men und die Exothermie auf diese Weise gedampft.

Des Weiteren ermoglicht der gezielte Einsatz der Zusatzstoffe die Erreichung spe-
zieller Eigenschaften des Formstoffs.

Thermische Eigenschaften:

® Wirmedehnzahl (WDZ)
Mineralische Zuschlagstoffe weisen in der Regel niedrigere Warmedehnzahlen
auf als die organischen Bestandteile des Formstoffes. Bei der Abkiihlung des
Bauteils von Hartungstemperatur auf Einsatztemperatur werden Abkiihlungs-
spannungen verringert.

® Wirmeleitzahl (WLZ)
Organische Werkstoffe weisen in der Regel niedrige Warmeleitzahlen auf. Die
Erhohung der Warmeleitzahl durch die Zugabe von mineralischen Fiillstoffen
stellt eine deutliche, in vielen Faillen unverzichtbare Verbesserung des Form-
stoffs dar.

Warmedehnzahl und Warmeleitzahl stellen auBerdem wichtige Eigenschaften von
Isolierstoffen dar. Die WDZ verhindert Schrumpfspannungen z.B. bei der Umhiil-
lung metallischer Leiter. Die Verbesserung der WLZ ermoglicht bessere Abfiihrung
der Verlustwarme des Isolierstoffs und verringert so die Entstehung von Warme-
durchschlagen.

Einwirkung der Fiillstoffzugabe auf die mechanischen Eigenschaften der Form-
stoffe - siehe hierzu DIN 16945 GieBharzformstoffe Typen.



2.1 Einleitung

Einige Tipps zur Eingangspriifung an mineralischen Fiillstoffen:

In der Praxis findet die Anlieferung von zu verarbeitendem Material haufig unter
Zeitdruck statt. Die Lieferanten sind in der Regel nicht in der Lage, einen aufwen-
digen und langwierigen Priifprozess ihrer Waren abzuwarten. Ein Tanklaster mit
etlichen Tonnen Quarzmehl oder Kreidemehl oder Mikrodol soll moglichst bald
entladen werden. Eine Priifung zu unterlassen kann jedoch schwerwiegende und
teure Folgen haben. Unerlasslich ist es daher, die wichtigsten Eigenschaften der
Ware zu priifen:

® Die Korngrdflenverteilung
Diese Eigenschaft beeinflusst die Verarbeitungseigenschaften der Mischung unmit-
telbar. Es gibt natiirlich Messverfahren fiir diesen Wert. Sie erfordern Priifmuster in
der GroBenordnung von 0,5 g und Zeit. Hier ist der Praktiker gefragt. Eine schnelle
Maoglichkeit bietet die Messung der Viskositdt eines Gemischs von 1 kg Fiillstoff
und 1 kg Harz, welches unter definierten Bedingungen hergestellt wurde.
Als Gefahr bei zu hohem Anteil von Feinstpartikeln im Fillstoff kann bei der
spateren Reaktionsharzmasse Strukturviskositat auftreten; ein Puddingeffekt.
Dieser ist duBerst storend in der Verarbeitung und Erreichung gemischter End-
eigenschaften, weil der Entgasungsverlauf durch Blasenbildung gestort wird.

® Der Feuchtegehalt
Auch hier ist die Gefahr gegeben, dass in der gefiillten Reaktionsharzmasse
Strukturviskositat auftritt. Eine Menge von ca. 0,5 kg wird entnommen und im
Vakuumtrockner nach Ausbreitung einer diinnen Schicht getrocknet.

® Verunreinigung des Fiillstoffs mit ionogenen Bestandteilen
Werden ionogene Verunreinigungen in den spateren Formstoff eingeschleppt,
besteht die Gefahr, dass es nach Lagerung der Bauteile zu einem nicht akzeptab-
len Anstieg dielektrischer Verluste kommt. Der Schaden kann betrachtlich sein,
weil die Eigenschaftsdnderung erst nach einiger Zeit eintritt.

Zwei Verfahren haben sich bewahrt:

® Ermittlung des ph-Werts eines wassrigen Auszuges, der unter stets gleichblei-
benden Bedingungen hergestellt wurde.

m Elektrische Leitfahigkeit eines ebensolchen Auszuges.
Ein negatives Beispiel: Waschung von Quarzsand vor der Mahlung mit Meerwasser.

Die Erfahrung hat gezeigt, dass die genannten Methoden - einen vertrauenswiirdi-
gen Lieferanten vorausgesetzt - vor groeren Schaden bewahren.

2.1.2 Ultrafrase

Das Ultrafrasen erfolgt mit einer auf ein Schlittenmikrotom aufgesetzten Ultrafrise
(Bild 2.1). Die Priparation mittels der Ultrafrdse vermindert grundsitzlich das
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B 3.1 Einleitung

Die Praparation von Faserverbundkunststoffen erweist sich wegen der Kombina-
tion zweier Materialien unterschiedlicher Festigkeit und Steifigkeit als problema-
tisch. Es werden die unterschiedlichen Praparationsmethoden sowie die verschie-
denen mikroskopischen Methoden an glas-, kohlenstoff-und aramidfaserverstarkten
Kunststoffen dargestellt und verglichen. Zu den beschriebenen mikroskopischen
Methoden gehoren die Lichtmikroskopie im Auflicht und Durchlicht, die Raster-
elektronenmikroskopie sowie die Mikroradiographie, zu den Praparationsmetho-
den die Schliff-, Sdge- und Frastechnik sowie die Mikrotomie. Die Mikroradiogra-
phie wird zunehmend durch die Computer-Tomographie ersetzt. AuBerdem wird
auf mogliche Praparationsfehler an Faserverbundkunststoffen eingegangen.

Faserverstarkte Kunststoffe stellen einen Verbund aus einer polymeren Matrix
niedriger Festigkeit und Steifigkeit mit Fasern hoherer Steifigkeit dar. Aufgrund
der daraus resultierenden positiven Eigenschaftskombination, hohe Steifigkeit und
Festigkeit bei gleichzeitig geringer Dichte, finden Faserverbundkunststoffe (FVK)
viele Anwendungsmaoglichkeiten.

Um in der Verarbeitung die Qualitit der faserverstarkten Bauteile sicher zu stel-

len, findet neben mechanischen und thermischen Analysen eine mikroskopische

Bewertung der Faserverbundkunststoffe statt. Auch in der Werkstoffentwicklung

und in der Schadensanalyse hat die mikroskopische Analyse wegen ihrer zahlrei-

chen Aussagemoglichkeiten einen hohen Stellenwert. Typische Aufgabenfelder der

mikroskopischen Bewertung sind:

® die Werkstoffidentifizierung,

® die Kontrolle der Faserorientierung, der Faserverteilung und der Schichtung der
Fasern,

® die Bestimmung der Faserquerschnitte und Faserflachenanteile,

® die Detektion von Lunkern und Rissen sowie

® die Untersuchung der Faser-Matrix-Haftung und Grenzflachen.
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Zur optischen Analyse von faserverstirkten Kunststoffen stehen verschiedene
mikroskopische Methoden zur Verfiigung, die Lichtmikroskopie, die Rasterelektro-
nenmikroskopie sowie die Mikroradiographie bzw. Computer-Tomographie.

Als Grundlage der mikroskopischen Analyse von Faserverbundkunststoffen ist
eine ordentlich durchgefiihrte Praparation unabdingbar. Trotz der fiir die Prapara-
tion ungilinstigen Kombination einer weichen Matrix mit einer steiferen, harten
Faser (Tabelle 3.1) diirfen durch die Préparation keine Veranderungen und Sché-
digungen, d.h. Ausbriiche, Risse oder Delaminationen am Faserverbundkunststoff
entstehen. Diese wiirden eine Bewertung der tatsdchlichen Materialsituation
erschweren bzw. unmoglich machen.

Tabelle 3.1 Steifigkeit verschiedener Fasern im Vergleich zu Kunststoffen

Material Elastizitdtsmodul in N/mm?

Tabelle 3.2 Uberblick Préparations- und Mikroskopiemethoden an FVK

Praparation Lichtmikroskopie Rasterelektronen-
mikroskopie

Computer-
Tomographie

Prinzipiell konnen die Methoden in zwei Gruppen unterteilt werden. Mit Hilfe der
Préaparationen Bruch, Anschnitt und Anschliff werden Praparatoberflachen analy-
siert. Dagegen werden die Diinnschliffe bzw. Diinnschnitte {iber ihr gesamtes Pro-
benvolumen beobachtet, in dem die Praparate durchleuchtet bzw. durchstrahlt
werden.
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B 3.2 Praparationsmethoden

Vor der Praparation ist die Probenentnahmestelle sinnvoll zu wahlen. Um aussage-
kraftige Ergebnisse zu erhalten, ist eine Praparatherstellung sowohl in Langs- als
auch in Querrichtung zur Faser ratsam. ZweckméaBig ist auch, das Bauteil vor
Beginn der Priaparation in seiner Gesamtheit aufzunehmen. Proben sollten an fol-
genden Bauteilregionen entnommen werden:

® an einer reprasentativen Stelle, welche Aussagen iiber das gesamte Bauteil
zulasst,

® an Schwachstellen, duBerlich erkennbaren Fehlstellen und belastungsrelevanten
Stellen, wie z.B. Bindendhten, SchweiBndhten, Grenzflichen oder

® in der Schadensanalyse an der entsprechenden geschéadigten Stelle.

Bei der Praparation ist stets Sorge zu tragen, dass die Probe durch die Entnahme
aus dem Bauteil oder Halbzeug nicht geschadigt wird. So konnen zu starke mecha-
nische, thermische oder chemische Beanspruchungen zu Verdnderungen an der
Faserorientierung, an der Struktur des Kunststoffes oder der Faser-Matrix-Haftung
fihren. Zum schonenden Teilen von Kunststoffen haben sich kleine Bligel- oder
Laubsagen und zur weiteren Trennarbeit eine niedertourige, wenn moglich was-
sergekiihlte Sdge mit Diamanttrennscheibe bewahrt.

3.2.1 Probenentnahme und Einbettung

Fir mikroskopische Untersuchungen miissen Proben an belastungsrelevanten
Stellen, wie z.B. Bindenahten, SchweiBnahten, Grenzflachen, dauBerlich erkennba-
ren Fehlstellen oder, im Fall von Schadensuntersuchungen, an der beschadigten
Stelle des Bauteils entnommen werden. Um aussagekraftige Ergebnisse zu erhal-
ten, ist eine Préparatherstellung sowohl in Langs- als auch in Querrichtung zur
Hauptfaserorientierung ratsam. ZweckmaBig ist auch, das Bauteil vor Beginn der
Praparation in seiner Gesamtheit aufzunehmen und eine eindeutige Kennzeich-
nung der Praparate vorzunehmen.

Die zunéchst notwendigen Materialtrennungen zur Probenentnahme sollten zur
Vermeidung von Strukturveranderungen, verursacht durch thermische, chemi-
sche oder mechanische Einfliisse, vorsichtig mit einer kleinen Bligel- oder Laub-
sdge durchgefiihrt werden. Zum weiteren prazisen Trennen kleiner Teile eignet
sich besonders eine Niedertourensdge mit Diamantrennscheibe und einer speziel-
len Einspannvorrichtung. Gegebenenfalls kann wahrend der Entnahme Wasser als
KiihImittel und zum Niederschlagen des Schleifstaubs eingesetzt werden.

Mit wenigen Ausnahmen bei der Diinnschnittpraparation ist es bei allen Prapara-
tionsverfahren notwendig, die Proben zur weiteren Praparation in einem Zweikom-
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Atzen fiir Struktur-
untersuchungen

mit Dr.-Ing. Jurgen Hinrichsen/Technische Universitat
Braunschweig

Die Diinnschnitttechnik an Kunststoffen st6Bt in manchen Fallen an ihre Grenzen:

® bei sehr kleinen Sphéarolithen unter etwa 5 pm Durchmessern, die nicht mehr
scharf abgebildet werden,

® bei undeutlichen Sphéarolithgrenzen, wodurch eine exakte Bestimmung des
Spharolithdurchmessers nicht moglich ist,

= wenn die Lamellenanordnung (= Feinstruktur) in den Uberstrukturen (Sphiro-
lithe, Zylindrithe, transkristalline Front usw.) nicht zu erkennen ist,

= wenn Pigmente oder andere Fiillstoffe die Beurteilung des Werkstoffs im Durch-
licht behindern,

= wenn Sphirolithe bzw. andere Uberstrukturen in Bruchflichen durch die
Schnitt- und Schliffpraparation zerstort werden.

In diesen Fillen bieten das Atzen der Kunststoffoberfliche und die nachfolgende
Untersuchung mit dem Auflichtverfahren eine Alternative.

In der Literatur werden unterschiedliche Behandlungsverfahren unter dem Begriff
,Atzen“ beschrieben, die sich in der Wechselwirkung zwischen dem Medium und
dem Kunststoff und damit in den auf molekularer Ebene ablaufenden Prozessen
unterscheiden.

Eine zusammenfassende Darstellung enthalten die Literaturstellen [2] [3] [4] und [5].

B 4.1 Grundlagen

Unter Atzen versteht man Verfahren, bei denen eine Phase eines Materials mit
Hilfe von fliissigen oder gasférmigen Medien (= Atzmittel) selektiv stirker abge-
baut und entfernt wird, d. h. bei Kunststoffen eine Polymerphase. Im Allgemeinen
handelt es sich bei teilkristallinen Kunststoffen um die amorphe Phase und bei
Blends um ein Polymer. Amorphe Bereiche werden aufgrund der durch die weitere
Packung der Makromolekiile erleichterten Diffusion schneller abgebaut als kristal-
line Bereiche.
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Aufgrund des Aggregatzustandes des Atzmittels (fliissig bzw. plasmafdrmig) wird
zwischen nasschemischem Atzen und Plasmaitzen unterschieden. Ein Plasma
besteht aus Ionen, Elektronen und ggf. noch vorhandenen elektrisch neutralen
Atomen/Molekiilen.

Eine Uberitzung des Materials, d.h. dessen Degradation, ist eine groBe Artefakt-
quelle. Fiir die Praxis bedeutet dies eine schonende Verarbeitung bei geringen Abbau-
raten. Zudem ist eine Betrachtung des Polymers bzw. des daraus gefertigten Teils
insgesamt als Ganzes zu betrachten, um die richtige Struktur zu erforschen. Dabei
unterscheidet sich die Oberflachenstruktur durchaus von der inneren Struktur.

Dabei sind fiir das Atzen als Priparationsmethode fiir nachfolgende mikroskopi-
sche Untersuchungen nur solche Methoden geeignet, bei denen deutlich Abbau-
geschwindigkeiten zwischen z.B. amorpher und kristalliner Phase vorliegen. Da-
durch ergibt sich eine Phasenselektivitdt und bei Abbruch der Abbaureaktion nach
einer geeigneten Zeit ein fiir eine mikroskopische Untersuchung geeignetes
Hohenprofil, das:

® im Lichtmikroskop (DIK = Differentialinterferenzkontrast),

® im Rasterelektronenmikroskop (SE = Sekundéarelektronendetektor) oder mittels
® Transmissionselektronenmikroskop (TEM)

dargestellt werden kann (Tabelle 4.1).

Tabelle 4.1 Gegenuberstellung verschiedener Mikroskopieverfahren, nach [5]

LM Auflicht/ TEM
Durchlicht

chemische Analyse
moglich

Nachweis von
Molekiilorientierung

1) technisch méglich, die férderliche VergroBerung ist z. T. geringer
2) indirekt, z. B. nach Tempern
LM = Lichtmikroskop, REM = Rasterelektronenmikroskop, TEM = Transmissionselektronenmikroskop

Ziel einer Atzbehandlung von Kunststoffen ist nicht ausschlieBlich die Struktur-
darstellung. Haufig wird die Erzeugung einer Oberflichenrauigkeit oder chemi-
scher Modifikation (ungesattigter Stellen oder polarer Gruppen) auf der Kunststoff-
oberflache als Vorbehandlungsschritt fiir Folgeprozesse eingesetzt. Gangige



4.2 Nasschemisches Atzen und Plasmaitzen

Verfahren sind das Atzen zur Verbesserung der Bedruckbarkeit, Verklebbarkeit
und Haftfestigkeit, Erzeugung von Atzstrukturen zur Verbesserung der Haftung
galvanisch aufgebrachter Schichten, das Diinnen von Materialien fiir TEM - Unter-
suchungen sowie der Abtrag von Schutzschichten im Rahmen der photolithogra-
phischen Herstellung von elektronischen Schaltungen.

Die genannten Vor- und Nachteile des Plasmaitzens und des nasschemischen
Atzens fasst Tabelle 4.2 zusammen.

Tabelle 4.2 Gegenlberstellung der Vor- und Nachteile beim Plasma- und nasschemischen
Atzen

Anwendbarkeit o ~(oichtunversel)
N O [ R
Zeitaufwand mikroskopische

Untersuchung

+ = Vorteil gegeniiber dem anderen Atzverfahren,
- = Nachteil gegeniiber dem anderen Atzverfahren,
1) von der Kombination Polymer/Atzmittel abhéngig

B 4.2 Nasschemisches Atzen und Plasmaitzen

Nach dem Aggregatzustand des Atzmittels werden nasschemische Methoden und
Plasmaitzen unterschieden. Das nasschemische Atzen (Tabelle 4.3, links) stellt einen
Teilbereich des allgemeinen chemischen Angriffs dar (= ,selective degradation” [6]),
bei dem sowohl amorphe als auch kristalline Phasen abgebaut werden. Dabei ist aller-
dings die Abbaugeschwindigkeit in den beiden Phasen unterschiedlich.

4.2.1 Nasschemisches Atzen

Die einwirkenden Medien werden aufgrund ihrer Wechselwirkung mit dem Poly-
mer in zwei Gruppen eingeteilt

® physikalisch aktive Medien: keine Reaktion mit dem Polymer, aber Quellung bis
zur Auflosung
® chemisch aktive Medien: Reaktion mit dem Polymer.

Entsprechend gehoren die beim nasschemischen Atzen eingesetzten Losungsmit-
tel zu den physikalisch aktiven Medien, d.h. der Abbau erfolgt durch Losungspro-
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