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Zusammenfassung

Zusammenfassung

Das Kunststoffspritzgiefien ist das wichtigste Verfahren in der Kunststoffverarbeitung und ist
geprdgt von kurzen Zykluszeiten und einer hohen Wirtschaftlichkeit. Die Produktivitat des
Verfahrens wird insbesondere tiber kalt temperierte Formwerkzeuge fiir eine rasche Erstarrung
der eingespritzten Formmasse erreicht. Ein zu hoher Temperaturgradient kann jedoch zu einer
frithzeitigen Erstarrung der Formmasse und damit zur verminderten Formteilqualitét fithren.
Durch variotherme Temperierung des Werkzeugs wird diesem Effekt entgegengewirkt.
Wihrend interne Systeme jederzeit steuerbar sind, sind diese aufgrund der thermischen Masse
des Werkzeugs trage. Mit externen Systemen lédsst sich eine hohere Dynamik erreichen, da
lediglich die Werkzeugoberflache erhitzt wird, jedoch kann dies lediglich im gedffneten Werk-
zeug stattfinden. Durch die Applikation eines wenige hundert Mikrometer dicken Heiz-
elements direkt auf der Werkzeugoberfliche kann die Warme genau dort eingebracht werden,

wo und wann sie bendtigt wird.

Ein solches Heizelement wurde mit dem Atmosphirischen Plasmaspritzen (APS), einer
Verfahrensvariante des Thermischen Spritzens, entwickelt. Das Schichtsystem besteht aus einer
TiO4/Cr,Os-Heizschicht, die von zwei AlLOs-Isolationsschichten umschlossen ist. Die
Entwicklung erfolgte in drei unterschiedlichen Technologie-Reifegraden. In der ersten Stufe
wurde der Zusammenhang zwischen den APS-Prozessparametern und der Durchschlag-
festigkeit der Isolationsschichten sowie des spezifischen Widerstands der Heizschicht mit Hilfe
einer statistischen Versuchsplanung identifiziert und quantifiziert. Dabei zeigte die
Durchschlagsfestigkeit eine gewisse Unabhingigkeit von den Prozessparametern, wohingegen
der spezifische Widerstand signifikant von der Stromstirke, dem H,-Sekundirgasfluss sowie
dem Spritzabstand bestimmt wird. Fiir die zweite Stufe wurde ein Priifstand zur Nachbildung
der thermischen Beanspruchung des Kunststoffspritzgief3ens entwickelt. Darin wurden die
Heizschichtsysteme mit Thermozyklen beaufschlagt. Mit dem Heizschichtsystem wurden
hochdynamische Temperaturwechsel auf der Oberflache realisiert und iiber 20.000 Thermo-
zyklen ohne Beschddigung durchfahren. Um die Heizschicht innerhalb eines geschlossenen
Werkzeugs ansteuern zu konnen, wurde eine Kontaktierung entwickelt, die eine riickseitige
Energieeinspeisung ermdglicht. Damit wurden in der dritten Stufe Heizschichtsysteme auf
Werkzeugeinsdtzen appliziert und im Kunststoffspritzgieflen erprobt. Abschlieflende
Untersuchungen der hergestellten Formteile zeigten die positive Einflussnahme auf den Verzug

und die Schwindung.
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Abstract

Abstract

Plastic injection molding is the most important process in plastics processing and is
characterized by short cycle times and high cost-effectiveness. The productivity of the process
is achieved in particular by cold-temperature molds for rapid solidification of the injected
polymer melt. However, an excessively high temperature gradient can lead to premature
solidification of the polymer melt and thus to reduced part quality. This effect is counteracted
by variothermal temperature control of the mold. While internal systems can be controlled at
any time, they are slow due to the thermal mass of the mold. External systems can achieve a
higher level of dynamics by heating only the mold surface, but this requires the mold to be open.
By applying a heating element of a few micrometers thickness directly to the mold surface, the

heat can be generated precisely where and when it is necessary.

Such a heating element was developed using atmospheric plasma spraying (APS), a process
variation of thermal spraying. The coating system consists of a TiO./Cr,O; heating coating
embedded in two AL,O; insulation coatings. The development was carried out in three different
technology readiness levels. In the first stage, the relationship between the APS process
parameters and the dielectric strength of the insulation coatings as well as the resistivity of the
heating coating was identified and quantified using a design of experiments. Thereby, the
dielectric strength showed certain independence from the process parameters, whereas the
resistivity is significantly determined by the electric current, the H, secondary gas flow as well
as the spray distance. For the second stage, a test rig was developed to emulate the thermal stress
of plastic injection molding. Thermal cycles were applied to the heating coating systems. The
heating coating system was capable of highly dynamic temperature changes on the surface and
was subjected to over 20,000 thermal cycles without damage. In order to be able to control the
heating coating within a closed mold, a contacting solution was designed which allows a power
supply from the back. In the third stage, heating coating systems were applied on mold inserts
and tested in plastic injection molding. Final investigations of the molded parts showed the

positive influence on warpage and shrinkage.
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1 Einleitung und Zielsetzung

1 Einleitung und Zielsetzung
Im Jahr 2018 fithrte die Kunststoffverarbeitung weltweit zu einem Umsatz von 65,95 Mrd. Euro

und verzeichnete ein stetiges jahrliches Wachstum von 4,3 % zwischen 2009 und 2018 gemaf
einer Branchenanalyse der Hans Bockler Stiftung [JL20]. Dabei ist das Kunststoffspritzgief3en
die etablierteste Verfahrensvariante zur Herstellung von Kunststoffprodukten [Bonl4].
Abbildung 1 zeigt den grundlegenden Aufbau einer Kunststoffspritzgieffmaschine. Gegeniiber
der Kunststoffextrusion besteht der entscheidende Vorteil in der Moglichkeit zur Formgebung

dreidimensionaler Geometrien anstelle von lang gezogenen, zweidimensionalen Profilen.

Schlief3einheit

Plastifizieraggregat

Maschinenbett Werkzeugaufspannplatten Steuerung
Abbildung 1:  Aufbau einer Kunststoffspritzgieffmaschine [NN20]

Beim Kunststoffspritzgiefien wird eine Kunststoffschmelze in ein Formwerkzeug eingespritzt.
Die Warme der Kunststoffschmelze wird iiber eine konstante Temperierung des Form-
werkzeugs abgefithrt, bis das Formteil erstarrt und ausgeworfen wird. Fiir einen
wirtschaftlichen Prozess ist eine geringe Werkzeugtemperatur von Vorteil, um kurze Zyklus-
zeiten zu erreichen. Gleichzeitig birgt eine zu geringe Werkzeugtemperatur die Gefahr, dass die
Kunststoffschmelze frithzeitig erstarrt und so die Form nicht vollstindig austfiillen kann. Mit
einer variothermen Temperierung wird der vorzeitigen Erstarrung durch den Einsatz von
Wirme vor oder wahrend der Einspritzphase entgegengewirkt. Bei Gewichten der Form-
werkzeuge von mehreren hundert Kilogramm bis hin zu einigen Tonnen [HM15] sind hohe
Wiérmemengen notwendig, um das Formwerkzeug mit einer fluidbasierten Temperierung zu

erwarmen.
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Einleitung und Zielsetzung

Wie einem Bericht des Bundesministeriums fiir Wirtschaft und Klimaschutz (BMWK) und
Abbildung 2 zu entnehmen ist, entspricht die Prozesswiarme in der deutschen Industrie etwa
zwei Drittel des gesamten Energieverbrauchs. Demnach werden neben den fluidbasierten
Systemen auch andere Systeme genutzt, um die Oberfliche, also eine kleinere thermische
Masse, gezielt zu erwdrmen. Am haufigsten sind Induktionsspulen vertreten, die tiber einen
zusitzlichen Prozessschritt in das gedffnete Werkzeug eingebracht werden. Aufgrund der
induktiven Erwdrmung werden hohe Temperaturen auf der Oberfliche mit geringerem
Energieeintrag erreicht. Der zusitzliche Schritt erfordert jedoch mechanische Energie, welche
nach der Prozesswirme den zweitgrofiten Energieverbrauch darstellt. In der Forschung sind
weitere Systeme vertreten, um oberflichennah Wiarme einzubringen. Eine Methode ist die
Nutzung von thermisch gespritzten Beschichtungen. Diese werden direkt auf der Kavitdts-
oberfliche mit einer Schichtdicke von wenigen hundert Mikrometern aufgetragen. So werden
lediglich kleine thermische Massen an der Oberfldche erhitzt und das Werkzeug kann konstant

auf einer fiir kurze Zykluszeiten erforderlichen niedrigen Temperatur temperiert werden.

% 07%
[ 07%

0,6%_ 6'11 Bl 66.4 % Prozesswarme

I 0,6 % Warmwasser
22,9 % ] 6,1 % Raumwarme

0,7 % Klimakalte

L | 0,7% Prozesskalte

13% 22,9 % Mechanische Energie

13 % 1,3 % Informations-/Kommunikationstechnik

1,3 % Beleuchtung

Abbildung 2:  Endenergieverbrauch der deutschen Industrie nach Anwendungsbereichen in

2019 [Bun21]

Mit dem Thermischen Spritzen (TS) werden iiblicherweise Schutzschichten fiir den Verschleif3-
und Korrosionsschutz appliziert. In der Forschung werden dariiber hinaus zunehmend
sogenannte ,smart coatings“ oder ,,functional coatings®, deren Aufgaben iiber die einer reinen
Schutzschicht hinausgehen, betrachtet. Dabei stehen elektrische Eigenschaften und katalytische
Effekte von Werkstoffen, aber auch die Herstellung von Sensoren im Vordergrund. Ein
wesentlicher Vorteil des TS ist die hohe Werkstoffvielfalt und die Moglichkeit unterschiedliche
Werkstoffe in einem Schichtsystem zu kombinieren. Funktionalen TS-Beschichtungen wurde

bereits 2010 von Sampath [Sam10] ein hohes Potential zugesprochen und spiter in einem
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1 Einleitung und Zielsetzung

ausfiihrlichen Ubersichtsartikel von Tejero-Martin et al. [TRM+19] im Jahr 2019 bestitigt. Von
fithrenden internationalen Experten werden funktionalen TS-Beschichtungen die folgenden
Vorteile zugesprochen [VMA+16]:

*  Hohe Werkstoffvielfalt

* Kostengiinstiges Verfahren

*  Geringe thermische Belastung des Substrats

*  Beschichtung dreidimensionaler Geometrien

Heizschichten, die mit TS hergestellt werden, werden bereits in Anwendungen wie der
Temperierung eines HeifSkanals in der Kunststoffverarbeitung [Pru08], der Enteisung von
Windturbinen [PI11] oder Wasserrohren [RNL+21] eingesetzt. Die bisherigen Anwendungen
haben gemeinsam, dass eine Zieltemperatur erreicht und gehalten werden muss, jedoch keine
dynamischen Temperaturwechsel erforderlich sind. Daher besteht auf dem Gebiet der
thermisch gespritzten Heizschichten Forschungsbedarf, um die bisherigen Erkenntnisse in die

Formwerkzeugtemperierung im Kunststoffspritzgieflen zu tibertragen.

Diese Arbeit umfasst die Entwicklung eines thermisch gespritzten Mehrlagenschichtsystems fiir
den Einsatz zur dynamischen, variothermen Temperierung von Formwerkzeugen im
Kunststoffspritzgiefien. Im Fokus der Entwicklung steht die Mischkeramik TiO,/Cr,O53, die die
elektrischen Charakteristiken eines Halbleiters aufweist, und durch Joulesche Erwdrmung als
Widerstandsheizschicht verwendet wird. Die Heizschicht wird in zwei elektrisch isolierende
Beschichtungen aus ALO; eingebettet. Das Mehrlagenschichtsystem wird mit dem

Atmosphirischen Plasmaspritzen (APS), einer Verfahrensvariante des TS, appliziert.

Die Entwicklung erfolgt dabei in drei unterschiedlichen Technologie-Reifegraden. Zunichst
wird der Einfluss der Prozessparameter des APS auf die fiir den Einsatz als Heizschicht
relevanten Eigenschaften untersucht. Im zweiten Teil wird ein Modellpriifstand zur Nach-
bildung des thermischen Beanspruchungskollektivs des Kunststoffspritzgiefiens aufgebaut und
Aufheiz- und Thermozyklusuntersuchungen an beschichteten Probekérpern durchgefiihrt. Im
dritten Teil werden die entwickelten Heizschichtsysteme auf Formwerkzeuge appliziert und im
Kunststoffspritzgieflen erprobt. Der erzielte Einfluss der Heizschicht auf die abgeformten
Formteile wird zur finalen Qualifizierung analysiert, indem die Oberflaichenbeschaffenheit

sowie der Formteilverzug bestimmt werden.
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Stand der Technik und Forschung

2 Stand der Technik und Forschung

In diesem Kapitel werden nach einer kurzen Erklirung des Kunststoffspritzgieflens die
konventionellen Methoden zur variothermen Temperierung eingefiihrt. Folgend werden
elektrische Heizschichten als aussichtsreiche Alternative zur konventionellen Temperierung
vorgestellt. Dies beinhaltet ebenfalls den aktuellen Stand der Technik und Forschung beziiglich
einsetzbarer Werkstoffe fiir solche Schichtheizelemente. Dabei wird ein Fokus auf das TS als
Herstellungsverfahren gelegt, da dieses zur Applikation des entwickelten Heizschichtsystem

verwendet worden ist.

2.1 Temperaturhaushalt beim Kunststoffspritzgief3en

Mit Hilfe des Kunststoffspritzgieflens konnen alle drei Hauptsorten von Kunststoffen
verarbeitet werden. Zur Verarbeitung von Duroplasten und Elastomeren werden heifle
Werkzeuge mit Werkzeugtemperaturen von bis zu Tw;z = 220 °C benétigt, um ein Aushérten
durch Vernetzung zu ermdglichen [JM04]. Bei Thermoplasten erfolgt die Verfestigung durch
Wirmeabfuhr tiber ein kaltes Werkzeug. Dabei werden Werkzeugtemperaturen unterhalb der
Kristallisationstemperatur Ty bendtigt. Die konkrete Werkzeugtemperatur ist vom jeweiligen
Kunststoff abhidngig, betrégt tiblicherweise jedoch mindestens Twz = 10 °C [JM04]. Dabei gilt,
dass durch eine niedrigere Werkzeugtemperatur die Abkiihlzeit des Formteils reduziert wird,

sodass der Gief3prozess tendenziell wirtschaftlicher wird.

Der Verfahrensablauf beim KunststoffspritzgiefSen ist in Abbildung 3 schematisch dargestellt.
Grundsitzlich beginnt ein Kunststoffspritzgief3zyklus mit dem Schlieflen des leeren Form-
werkzeugs. Sobald das Werkzeug geschlossen ist, wird die Kunststoffschmelze, auch
Formmasse genannt, in die Kavitdt eingespritzt. Dabei entstehen je nach verwendeter
Kunststoffsorte Driicke im Werkzeug bis zu pwz = 250 MPa [JM04] und in Sonderfillen bis zu
pwz = 300 MPa [Bonl4]. Nach der initialen Formfiillung beginnt die Nachdruck- und
Kiihlphase. Die beim Abkiihlen auftretende Volumenschwindung wird durch zusitzlich
eingespritzte Formmasse weitestgehend ausgeglichen. Das Werkzeug bleibt solange
geschlossen, bis das Formteil eine Temperatur unterhalb der Kristallisationstemperatur Ti.
erreicht und erstarrt. Im letzten Schritt wird das Werkzeug gedffnet und das Formteil

ausgeworfen [HM15]. Danach beginnt der Zyklus wieder von vorne.
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2 Stand der Technik und Forschung

Start: Werkzeug geschlossen

Ende: Werkzeug offen, \
Formteil auswerfen Einspritzen

| S

Restktihlzeit

-

P -
Nachdruckphase

\_’

Abbildung 3:  Ablauf eines Kunststoffspritzgiefizyklus [Bon14]

Die Temperaturfithrung hat einen wesentlichen Einfluss auf die Formteilqualitit sowie die
Wirtschaftlichkeit des KunststoffspritzgiefSprozesses. In Abbildung 4 ist die Ausbreitung einer
Kunststoffschmelze innerhalb eines Spritzgiefiwerkzeugs schematisch dargestellt. Die Flief3-
front breitet sich im Werkzeug aus und weist im Zentrum der Kunststoffschmelze die hochste
Ausbreitungsgeschwindigkeit auf. Im Kontakt mit den Werkzeugwanden wird Wirme
abgegeben, da die Werkzeugwinde iiblicherweise niedrigere Temperaturen als die Schmelze

besitzen.

Erstarrte Randschicht Warmeabfuhr 1. pfront

f———
FlieBrichtung

Kunststoffschmelze Wiarmeabfuhr

Abbildung 4:  Ausbreitung der Kunststoffschmelze im Werkzeug in Anlehnung an [JM04]
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Stand der Technik und Forschung

Eine niedrige Werkzeugtemperatur wird angestrebt, um die Maschinen- und Personalkosten
aufgrund einer reduzierten Prozesszeit zu senken [Chal5]. Bei einer fiir wirtschaftliche
Prozesse vorteilhaften kalten Werkzeugtemperatur kann die Kunststoffschmelze jedoch bereits
vor finaler Formfiillung erstarren. Wéahrend eine niedrige Werkzeugtemperatur bei Thermo-
plasten einer schnelleren Erstarrung und somit insgesamt kiirzeren Zykluszeit dient, konnen
durch frithzeitige Erstarrung Fehler beim Fiillen der Kavitét entstehen. Beispielsweise konnen
sogenannte Kurzschiisse aber auch Schweifindhte auftreten. Bei einem Kurzschuss erstarrt die
Flie3front, bevor die Kavitit gefiillt worden ist. SchweifSndhte treten auf, wenn sich innerhalb
einer Kavitdt zwei separate Fliefronten vereinen und dabei eine nicht ausreichend hohe
Temperatur aufweisen, um vollstindig ineinander zu verschmelzen. Neben offensichtlichen,
optischen Defiziten konnen solche Fehler auch mechanische Schwachstellen im Formteil
darstellen. Unter Verwendung einer hoheren Werkzeugtemperatur wird Formfiillungsfehlern
entgegengewirkt [HLZ17]. Demnach sind wéahrend der Fiillung der Kavitit eine hohere und
wiahrend der Kiithlphase eine niedrigere Werkzeugwandtemperatur von Vorteil. Eine geregelte
Temperaturfithrung im Prozess erlaubt zusitzlich eine Einflussnahme auf die Erstarrungs-
vorginge im Kunststoft. Dies beinhaltet makroskopische Strukturanderungen wie Verzug, aber
auch mikroskopische wie z. B. den Kristallisationsgrad und die Ausrichtung von Fasern in
faserverstarkten Kunststoffen. Um die Temperatur im Spritzgiel3prozess zu steuern, werden
variotherme Temperierungssysteme eingesetzt. Diese Systeme werden nachfolgend genauer

beschrieben.

2.1.1 Variotherme Temperiersysteme

Die variotherme Werkzeugtemperierung ist ein Sonderverfahren des Kunststoffspritzgief3ens,
bei dem das Werkzeug wihrend des Einspritzens des Kunststoffs auf erhohter Temperatur
gehalten und nach der Formfiillung wieder abgekiihlt wird. Die notwendige Kiihlzeit wird
aufgrund des vorherigen Wiarmeeintrags erhoht, aber bleibt unterhalb der Kiihlzeit bei einer
konstant hoheren Werkzeugtemperatur [RSH+09]. Dadurch werden die beschriebenen Fehler
reduziert und die Oberflichenqualitit der Formteile erhoht [Bonl4]. Die Temperierungs-
verfahren konnen grundsitzlich in zwei Kategorien unterteilt werden [Chel9]. Einerseits sind
dies Systeme, die auflerhalb des Formwerkzeugs eingebaut sind, und andererseits Systeme, bei
denen die Wirmequelle innerhalb des Formwerkzeugs positioniert ist. Zu den externen
Temperierungen im Kunststoffspritzgieflen zahlen Systeme, die auf Strahlung, Induktion,

heiflen Gasen oder externen, elektrischen Heizelementen basieren. Die internen
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Temperierungen enthalten im Wesentlichen fluidbasierte Systeme und im Werkzeuginneren

integrierte, elektrische Heizelemente.

Die fluidbasierte Temperierung ist das am haufigsten verwendete System fiir variotherme
Prozessfithrung im Kunststoffspritzgielen [GPS08]. Da Formwerkzeuge bereits iiber
Temperierkanile verfligen, ist die Nutzung der bereits vorhandenen Kiihlkanile mit zwei
unterschiedlich temperierten Medien zur variothermen Temperierung naheliegend, wie in
Abbildung 5 gezeigt ist. Als Temperierfluide werden abhidngig von der notwendigen
Temperatur Wasser oder Ol verwendet. Dabei wird Wasser bei Temperaturen bis zu T = 200 °C
und Ol bei Temperaturen bis zu T =300 °C verwendet. Bis zu T = 150 °C wird ebenfalls
Wasserdampf eingesetzt, mit dem im Bereich bis T = 135 °C hohere Heizraten von bis zu
Toampt = 9 K/s statt Twasser = 6 K/s moglich sind [Chel9]. Die Temperatur des Temperierfluids
hat einen deutlich gréfleren Einfluss als dessen Durchflussmenge auf die final erreichbare
Werkzeugtemperatur [HM15]. Typische Formwerkzeuge besitzen ein Gewicht im Bereich
100 kg < mwz < 10 t. Dadurch ergibt sich eine grof3e, thermische Masse des Werkzeugs, sodass
Temperaturdnderungen des gesamten Werkzeugs zum einen trage ablaufen und zum anderen

grof3e Energiemengen erfordern.

Formwerkzeug Ventilstation Temperiergerat
e N A\

Abbildung 5:  Verfahrensprinzip fluidbasierter Temperiersysteme [Bon14]
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Integrierte, elektrische Heizelemente in Form von Heizpatronen kommen dahingegen bei der
variothermen Verarbeitung von Duroplasten oder Elastomeren zum Einsatz [HM15]. Durch
die Installation von Heizpatronen ldsst sich lokal Warme einbringen, sodass der Wéarmeeintrag
zur Vernetzung komplizierterer Geometrien gezielter eingestellt werden kann. Da diese
Heizelemente jedoch im Inneren des Werkzeugs eingebaut werden, leidet die grundsétzlich
hohe Dynamik der elektrischen Heizung unter der thermischen Masse des Werkzeugstahls. Die
Dynamik kann einerseits durch eine moglichst oberflichennahe Positionierung der Heiz-
elemente, aber auch durch schnell heizende, keramische Heizelemente erhoht werden. Ein
solches Konzept wird in [HFN+16] vorgestellt. Darin werden keramische Hochleistungsheiz-
keramiken hinter einem Werkzeugeinsatz verbaut, wie in Abbildung 6 gezeigt ist. Die Kiihlung
erfolgt mit CO,, um bei geringem Bauraum hohe Abkiihlraten zu erzeugen. Bei einer
Beaufschlagung mit P =750 W auf die einzelnen Heizelemente mit der Fliche von knapp
A =2.000 mm? wurden auf der Kavititsoberfliche maximale Heizraten von T keramik = 6 K/s
verzeichnet [HST+17]. Die Heizrate nimmt jedoch mit steigender Temperatur der Oberfldche
ab, sodass sich im Bereich von T = 50 °C bis T = 160 °C eine mittlere Heizrate von Tn < 4 K/s
einstellt [HSD18]. In einem SpritzgieBwerkzeug wurden anschlieflend neun Heizkeramiken in
einer Rasteranordnung verbaut, um eine segmentierte Heizfldche zu erhalten. Dadurch wurde

eine lokale Anderung der Temperatur erméglicht.

= Sensorpositionen

Austauschbarer

Schmelzeverteiler | CO,-Verdampfbereich

Austauschbarer Abdichtung

Werkzeugeinsatz
CO,-Auslass

Heizkeramik

Abbildung 6:  Modulares Werkzeug mit oberflichennahen Heizkeramiken [HSD18]

Mit externer Temperierung wird die Herausforderung der groflen, thermischen Masse des

Werkzeugs umgangen, indem lediglich die oberste Randzone der Kavitit im Formwerkzeug
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erhitzt wird. Dabei wird die Warmequelle bei gedffnetem Werkzeug in die Kavitét eingebracht,
um diese zu erwdrmen. Sobald die benétigte Temperatur erreicht ist, wird die Warmequelle
entfernt und der Spritzgief3prozess fahrt wie bereits beschrieben fort. Diese Temperiersysteme
erlauben eine héhere Dynamik bei den Temperaturwechseln als fluidbasierte Systeme. Aber sie
fithren zwei weitere Charakteristiken mit sich. Das Werkzeug muss wihrend des Warme-
eintrags geoffnet sein, sodass ein zusdtzlicher Handhabungsschritt im SpritzgiefSprozess
benotigt wird. Auflerdem lésst sich die Temperatur im geschlossenen Zustand des Werkzeugs
nicht regeln. Sobald die Warmequelle entfernt wird, kiihlt die Kavitat kontinuierlich aus. Damit
wihrend der Einspritzphase die gewiinschte Temperatur vorherrscht, ist eine Uberhitzung der
Kavitit notwendig, um den Vorteil der erhohten Werkzeugtemperatur bis zur vollstindigen
Formfiillung zu erhalten. Diese Uberhitzung liegt bei etwa AT = 100 K, um die Abkiihlung im
Formwerkzeug zu kompensieren [RSH+09]. Dadurch werden der Energiebedarf und die
Zykluszeit negativ beeinflusst. Unter den externen Temperierungen finden sich im
Wesentlichen Induktoren, strahlbasierte Heizverfahren und konvektive Erwdrmung durch

heifle Gase. [Chel9, YCKO08]

Die Erwarmung durch Induktion kann sowohl durch externe Induktionsspulen, die in das
offene Formwerkzeug eingefithrt werden, als auch durch im Formwerkzeug verbaute
Induktionsspulen erfolgen. Im Formwerkzeug integrierte Induktoren weisen iiblicherweise
geringere Heizraten an der Kavitdtsoberfliche auf, wihrend der Aufwand in der Fertigung des
jeweiligen Formwerkzeugs im Vergleich zu einem externen Induktor hoher ist. Die geringere
Heizrate ist damit verbunden, dass die hochste Stromdichte nicht an der Oberflache der Kavitit,
sondern an der nachsten Grenzflache zum Induktor vorherrscht. Damit ist die Erwdrmung der

Kavitit von der Warmeleitung durch das Formwerkzeug abhingig. [RSH+09]

Externe Induktionsspulen werden wihrend eines zusdtzlichen Handhabungsschritts
vergleichbar zur Strahlquelle bei strahlbasierten Verfahren in das offene Formwerkzeug vor die
Kavitdtsoberfliche gefahren. Durch hochfrequenten Stromfluss durch die Spule wird ein
sogenannter Wirbelstrom in der Randzone der Kavitit induziert. Der Wirbelstrom fiihrt
schliefllich aufgrund Joulescher Erwdrmung zum Temperaturanstieg. Die geringe Eindringtiefe
des Wirbelstroms ist auf den Skin-Effekt zuriickzufiihren. Dieser kommt zu Stande, weil die
Intensitit des Wirbelstrom induzierenden Magnetfelds der Spule exponentiell mit der

Eindringtiefe abnimmt, sodass iiblicherweise nur eine Erwdrmung der obersten hundert
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Mikrometer der Kavitét stattfindet [Chel9]. Durch diese rdumliche Begrenzung wird eine
lediglich geringe, thermische Masse aufgeheizt, sodass hohe Heizraten erzielt werden kénnen.
Fir die Anwendung im Mikrospritzguss zur Abformung von Formelementen im Bereich
weniger hundert Mikrometer untersuchten Chen et al. in [CJC+06] die Induktionserwdarmung
der Kavitdt. Auf einer wassertemperierten Werkzeugoberfliche wurde die Temperatur mit
einer Heizrate von Tingukion = 22,5 K/s von T = 60 °C auf T = 140 °C erhoht. Generell wird der
Erwarmung durch extern zugefiithrte Induktionsspulen eine hohe Heizrate zugesprochen. Diese
hohe Heizrate fithrt zunéchst zu einer kurzen Heizdauer, jedoch muss die Kavitat tiber die
Zieltemperatur, die beim Einspritzen des Kunststoffs benétigt wird, hinaus iiberhitzt werden,
um die Abkiithlung wihrend des Schlieflens des Werkzeugs zu kompensieren. Die hohen
Heizraten der Induktionserwdrmung miissen daher zusammen mit der zusitzlich
erforderlichen Verarbeitungszeit betrachtet werden. Da die Heizleistung mit wachsendem
Abstand der Induktionsspule zur Kavitdtsoberflache sinkt, ist die Erwdrmung unregelmafiiger
Geometrien eine Herausforderung fiir die Designauslegung von Induktoren. Zusétzlich zeigen
Tavakoli et al. in [TKS09], dass die Stromdichte in Kanten hoher ist. Dadurch ist ebenfalls der
erzeugte Warmestrom in diesen Bereichen hoher. Der Effekt wird auch Kanteneffekt genannt.
Um eine homogene Temperaturverteilung zu erreichen, muss die Geometrie der Induktions-

spule an die Geometrie des zu erwdrmenden Bereichs angepasst werden.

Bei den strahlbasierten Heizverfahren wird iiblicherweise Infrarotstrahlung, aber auch Laser-
strahlung eingesetzt, um die Oberfliche der Kavitit zu erwdrmen. Dazu muss das Werkzeug
wie in Abbildung 7 gedftnet sein. Die Energieeinwirkung ist zwar direkt an der Oberfliche,
héingt jedoch direkt vom Absorptionsgrad der Werkzeugoberfldche fiir die Wellenlinge der
verwendeten Strahlquelle ab. Bei Metallen liegt dieser relativ gering und wird zusitzlich durch
die iiblicherweise polierte Werkzeugoberfldche sowie einen von der Senkrechten abweichenden
Einstrahlwinkel vermindert. Durch den Einsatz von Beschichtungen kann der Absorptionsgrad
der Oberfliche erhéht werden. Wiahrend im metallisch blanken Zustand Heizraten von
T unbeschicier = 6 K/serreicht werden, sind mit den passenden Beschichtungen Werte von

Theschicher > 10 K/s realisierbar. [RSH+09]
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Positioniereinrichtung

)

3

Werkzeug  Strahlquelle  Werkzeug

Abbildung 7:  Verfahrensprinzip strahlbasierter Heizverfahren nach [RSH+09]

Die Erwdarmung der Kavitit durch heife Gase erfolgt iiblicherweise mit aufgeheizter Luft. Diese
besitzt, um hohe Heizraten erzielen zu konnen, Temperaturen von T > 500 °C [Chel9]. Das
heifle Gas wird bei einem fast geschlossenen Werkzeug iiber spezielle Gasein- und -ausldsse
durch die Kavitit getrieben. Aufgrund von Konvektion wird die Kavitat erwdrmt. Abbildung 8
zeigt das Verfahrensprinzip. Durch eine geeignete Einstellung von Gastemperatur und
Volumenstrom lassen sich Heizraten von etwa Tieisgs = 25 K/s erreichen, wobei die Heizrate
mit sinkender Temperaturdifferenz zwischen dem Gas und der Werkzeugoberfliche

abnimmt [CCH+11].

Gaseinlass

h 4

Geoffnetes Werkzeug Gasauslass Geschlossenes Werkzeug

k J

Abbildung 8:  Verfahrensprinzip der Erwdarmung durch heifle Gase nach [CCH+11]
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2.1.2 Oberflachennahe, elektrische Temperiersysteme

Neben den vorgestellten, konventionellen Temperiersystemen werden oberflaichennahe,
elektrische Systeme erforscht. Ubergeordnet wird mit oberflichennahen Temperiersystemen
das Ziel verfolgt, die Dynamik der Temperierung zu erhdhen, indem die zu erwarmende,
thermische Masse geringgehalten wird. Die thermische Masse M ist dabei gemif} Formel 1

definiert.

Formel 1: Thermische Masse

M=p, -V-c

M: Thermische Masse
Pp: Dichte [kg/m’]
V: Volumen

Cpt Spezifische Warmekapazitat

Da das Produkt aus Dichte und spezifischer Warmekapazitit fiir die meisten Werkstoffe,
einschlief$lich Metallen, Keramiken und Kunststoffen, etwa bei pp-c,=3-10°] m? K" liegt,
kann die thermische Masse hauptsichlich durch das zu erwdarmende Volumen beeinflusst
werden [YCKO8]. So werden Beschichtungen auf der Kavitit aufgebracht, deren Schichtdicken
sich im Nano- bis Millimeterbereich befinden. Verschiedene Beschichtungen und
Beschichtungstechnologien, die fiir die variotherme Prozessfithrung im Kunststoffspritzgiefen

erforscht werden, werden nachfolgend beschrieben.

Von Yang et al. wurde in [YYH+20] die chemische Gasphasenabscheidung (engl. chemical
vapor deposition, CVD) angewendet, um Beschichtungen aus Graphen auf Siliziumwafern
abzuscheiden. Die in dieser Untersuchung optimale Schichtdicke wurde nach einer
Beschichtungszeit von t = 6 h erreicht. Diese Diinnschichtheizelemente wurden anschlieflend
in ein Formwerkzeug fiir das Kunststoffspritzgieflen eingebaut und getestet. Die
Graphenbeschichtungen wurden mit einer Leistung von P = 360 W und einer resultierenden
Heizrate von T cyp = 11,6 K/s betrieben. Dabei wurden maximale Temperaturen von iiber
T =300°C erreicht. Mit diesem oberflichennahen Heizelement wurden Defekte wie

Schweifillinien reduziert und die Oberflichenqualitit der Formteile erhoht. Allerdings wird
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keine Angabe zur Anzahl hergestellter Formteile oder durchlaufener Temperaturzyklen

gemacht.

Eine weitere Variante der Diinnschichttechnologie, welche in der Entwicklung von Heiz-
schichten verwendet wird, stellt die physikalische Gasphasenabscheidung (engl. physical
vapour deposition, PVD) dar. So wurde von Hattori et al. in [HNH+10] eine Cr-Beschichtung
der Schichtstirke d = 500 nm als Heizschicht auf ein Substrat aus AIN aufgesputtert. Die Cr-
Heizschicht wurde mit einer SiO,-Deckisolation sowie einer zusétzlichen Polyimidfolie
elektrisch von einem darauf liegenden Stempel aus Nickel isoliert. Der Stempel wies eine Dicke
von d = 300 pm auf. Dieser Verbund wurde mit Schrauben an einem Formwerkzeug fiir das
KunststoffspritzgiefSen montiert. Aufgrund der geringen, thermischen Masse der Beschichtung
und des Stempels wurden Heizraten von etwa Teyp = 20 K/s beim Autheizen von T = 30 °C auf
T =90 °C erzielt. Die aufgeheizte Fliche umfasste A = 1.254 mm®. Die Formteile wurden aus
Polystyrol gespritzt, wobei durch die Temperaturfithrung Nanostrukturen mit 800 um-Rastern

und 200 um-Rastern mit einem Aspektverhaltnis von 1:2 abgeformt werden konnten.

Eine weitere Entwicklung, die mit PVD stattfand, sind Reinkupferbeschichtungen von Jacob
in [Jac18], die fiir die Anwendung im Mikrospritzgieflen adressiert werden. Ein Heizleiter aus
Cu und einer Schichtdicke von d = 6 um wurde mit einem Haftvermittler aus Cr und einer
Isolationsschicht aus ALOs; auf ein Stahlsubstrat abgeschieden. Darauf wurde eine
Deckisolation aus SICON?®, einer Kohlenwasserstoffschicht, die mit Silizium und Sauerstoff
modifiziert ist [NN23], zum Schutz des Heizleiters appliziert. Die geometrische Strukturierung
des Heizleiters erfolgte in einer Kombination aus Fotolithografie, Laserablation und
nasschemischer Atzung. Wiahrend auf einer Fliche von A =72 mm?® mit einer elektrischen
Leistungsdichte von P, =41,7 W/cm® hohe Heizraten jenseits T pvp =50 K/s verzeichnet
wurden, ist die SICON®-Deckisolation aufgrund thermischer Spannungen abgeplatzt. Dies
beeinflusst die Heizfunktion zwar nicht, jedoch wird die Lebensdauer des Heizleiters im
Spritzgiefien reduziert. Als Fehlermechanismus wurde nach N = 2.300 Schuss beobachtet, dass
die ungeschiitzten Heizleitermdander von der Oberfliche abgezogen werden. Dariiber hinaus

ist der PVD-Heizleiter erhaben und wird in der Formteiloberfldche exakt abgeformt.

Gegeniiber den vorgestellten Varianten der Diinnschichttechnologie fiihrt das Thermische

Spritzen, welches im Abschnitt 2.2.1 detaillierter vorgestellt wird, einige Vorteile wie eine
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hohere Auftragsrate oder eine einfachere Prozesstechnik mit sich. Daher wird auch diese
Technologie zur Entwicklung von Heizschichten herangezogen. Simulativ gestiitzte
Untersuchungen zu einem metallischen Heizschichtsystem wurden von Yao und Kim
in [YKO02] durchgefithrt. Dabei wurde ein Schichtsystem bestehend aus einer isolierenden
Beschichtung aus einer Oxidkeramik und einer metallischen Heizschicht auf einem Werkzeug-
stahl zunéchst simuliert und anschlieflend experimentell validiert. Dabei wurden thermische
Zyklen mit dem Schichtsystem durchlaufen, aber keine Formteile aus Kunststoff geformt. Die
Werkstoffauswahl wird nicht weiter ausgefithrt. Die Autoren berichten bei einzelnen
Autheizungen von T =50°C auf T =250°C mit einer elektrischen Leistungsdichte von
P, =70 W/cm? eine Heizrate von T rs=100 K/s. Forderlich zur Erreichung einer hohen
Heizrate war die verwendete Schichtdicke der Oxidkeramik mit di, = 500 pum. Dadurch wirkt
die elektrisch isolierende Beschichtung gleichzeitig als Warmedammschicht zum gekiihlten
Werkzeugstahl und behindert im Folgeschluss die notwendige Abkithlung nach dem
Autheizen. Die Heizschicht entspricht der obersten Lage des Schichtsystems, sodass der
Temperaturanstieg ohne trige Wirmeleitung an der Oberfliche verzeichnet wurde. Die
ungeschiitzte Heizschicht birgt jedoch das Risiko, aufgrund von Verschleify oder Kratzern in
der Oberfldche zu versagen. Um das Risiko eines Totalausfalls der Heizfunktion zu reduzieren,

wurde eine Schichtdicke von duei, = 250 pm fiir die metallische Heizschicht gewdhlt.

Weitere Forschung zur Oberflichenbeheizung mittels TS-Beschichtungen wurden an der
Technischen Universitit Chemnitz durchgefithrt. Sowohl Deckert als auch Bleesen
verwendeten in ihren Untersuchungen in [Decl2] und [Blel6] flammgespritzte NiCr-
Legierungen als Heizschicht in einem Schichtverbund mit zwei umschlieflenden Al,Os-
Isolationsschichten und einer metallischen Deckschicht. Der Aufbau des Temperiermoduls ist
in Abbildung 9 gegeben. Die Heizschicht wurde zunéchst vollflichig mit einer Schichtdicke von
dueiz = 25 pm aufgetragen und anschlieffend mit Laserablation zu einem méanderformigen
Heizleiter strukturiert. Um die Stromdichtereduzierung in den Umkehrpunkten der
Heizméander zu erzielen, wurde eine Kompensationsschicht aus NiCr mit einer Schichtdicke
von dkomp = 150 pm aufgetragen. Die Isolationsschichten zum Werkzeugstahl hin wiesen
diso = 250 um und auf der Heizschicht di., = 150 um auf. Die metallische Decklage aus X6Cr17
diente dabei zur vereinfachten mechanischen Nachbearbeitung des Schichtsystems, um
gewiinschte Oberflichengiiten zu erreichen. Im Einsatz wurde bei fluidgekiihltem

Werkzeugstahl mit einer Flichenleistung von P =50 W/cm® eine Heizrate von bis zu
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Trs = 15 K/s verzeichnet. Deckert berichtet bei der Verarbeitung von Polypropylen von 10.000
durchlaufenen Thermozyklen von 70 °C bis 120 °C mit einer Zykluszeit t; von 42,2 s. Bleesen
fokussierte seine Arbeiten dagegen hauptsidchlich auf die Abformung verschiedener

Oberflachenbeschaffenheiten des Formwerkzeugs auf hergestellte Formteile.

X6Cr17-Decklage

Al,O;-lIsolation

NiCr-Kompensations-
schicht

NiCr-Heizleiter

Al,O;-lIsolation

Abbildung 9:  Aufbau des auswerferseitigen Temperiermoduls von Bleesen [Ble16]

2.2 Thermisch gespritzte Heizschichten

Thermisch gespritzte Heizschichten konnen gemafl der Werkstoffwahl kategorisiert werden.
Diese sind metallische Heizschichten und keramische Heizschichten. Bevor die in der
Forschung und in Patenten vertretenen Schichtsysteme und ihre Charakteristiken prisentiert

werden, werden zundchst die Grundlagen des TS erldutert.

2.2.1 Thermisches Spritzen
Das Thermische Spritzen wird in der DIN EN ISO 14917 definierten als ,,Verfahren, bei dem

Spritzzusitze innerhalb oder auflerhalb der Spritzpistole/des Brenners bis zum plastischen oder
geschmolzenen Zustand aufgeheizt und dann auf eine vorbereitete Oberfliche geschleudert
werden® [DIN17]. Dabei werden, wie in Abbildung 10 dargestellt, thermische und kinetische
Energie einem Spritzbrenner zugefiihrt. Die Quelle der thermischen Energie ist dabei spezifisch
tir die jeweilige Verfahrensvariante. Der Spritzzusatzwerkstoff wird typischerweise in Pulver-

oder Drahtform, aber auch als Stab oder Suspension, entweder radial oder axial in den
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erwarmten Gasstrom eingefiihrt. Die einzelnen Partikel werden darin durch Erwdrmung in
einen teigigen bis fliissigen Zustand iiberfithrt und auf die zu beschichtende Oberfliche
beschleunigt. Beim Aufprall flachen die Partikel zu sogenannten Splats ab und erstarren auf der
Oberfliche. Durch mechanische Verklammerung mit dem Substrat entsteht folglich eine

Beschichtung. [LB02]

Spritzzusatzwerkstoff

Thermische Energie Beschichtung .|

v =

= ; E

Kinetische Energie Gasstrom <
Partikel

Abbildung 10: Schematische Darstellung des TS in Anlehnung an [Bob13]

Im Gasstrom werden die Partikel beschleunigt und erhitzt. Ein vollstindiges Aufschmelzen der
Spritzpartikel ist nur gegeben, wenn die Schmelztemperatur des Werkstoffs geringer ist als 70 %
der Flammtemperatur [FHB14]. Je nach Verfahrensvariation des TS und des verwendeten
Werkstoffs kommen unterschiedliche Aufschmelzgrade der Spritzpartikel vor dem Aufprall
vor. In Abhingigkeit des Aufschmelzgrads kombiniert mit der kinetischen Energie der
Spritzpartikel unterscheidet sich die Ausbildung der Splats. Mogliche Splatformen
nach [Vog96] sind in Abbildung 11 dargestellt. Aufgrund der verschiedenen Abflachungen von
Partikeln wird die Mikrostruktur von TS-Beschichtungen deutlich beeinflusst.
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Abbildung 11: Partikelabflachung in Abhédngigkeit von ihrer thermischen und kinetischen
Energie [Vog96]

Im Gasstrom erfahren die Partikel neben den genannten Energieformen auch chemische
Reaktionen. Dabei kann der Spritzzusatzwerkstoft mit dem Prozessgas und der umgebenden
Luft reagieren. So kann eine Reaktionsschicht wie z. B. Oxide auf der Oberfliche der Partikel
gebildet werden. Durch den Aufbau der Beschichtung aus aufeinander folgend auftreffenden
Splats entsteht ein gewisser Grad an Inhomogenititen innerhalb der Beschichtung. Dazu
gehoren, wie in Abbildung 12 gezeigt, Splatgrenzen, eingeschlossene, nicht aufgeschmolzene
Partikel sowie Oxidlamellen und Poren [FHB14]. Allesamt leisten diese einen erheblichen

Beitrag zur Ausbildung der Schichteigenschaften. [Dav04]
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Substrat UngeschmolzenerPartikel Pore Oxid

Abbildung 12: Schematischer Querschnitt einer TS-Beschichtung [FHB14]

Aufgrund der unterschiedlichen Wérmequellen werden in den Verfahrensvarianten des TS
unterschiedlich hohe Partikeltemperaturen Tr und Partikelgeschwindigkeiten vp erreicht.
Dadurch kann mit geeigneter Wahl der Verfahrensvarianten eine breite Palette an Spritzzusatz-
werkstoffen verarbeitet werden. Eine qualitative Einordnung der gingigsten TS-Verfahren ist
in Abbildung 13 gegeben. Die Werkstoffvielfalt wird aufgrund des vorliegenden Haftungs-
mechanismus weiter gefordert, sodass neben Metallen auch Keramiken und Kunststoffe mit
dieser Technologie beschichtet werden kénnen. Der typische Schichtdickenbereich, der mit TS-
Beschichtungen erzielt wird, liegt bei 50 pm < d < 400 um. [Bob13]

Partikeltemperatur Tp

Partikelgeschwindigkeitvp

Abbildung 13: Qualitative Einordnung der TS-Verfahren entsprechend der Temperatur und
der Geschwindigkeit der Spritzpartikel nach [Bob13]
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2.2.2 Werkstoffe fiir thermisch gespritzte Heizschichten

Fir den Einsatz als elektrisches Widerstandsheizelement ist eine gewisse, elektrische
Leitfahigkeit der Heizschicht erforderlich. Hinsichtlich der elektrischen Leitfdhigkeit lassen sich
Werkstoffe in die drei Kategorien Leiter, Halbleiter und Isolator einteilen. Die elektrische
Leitung wird in erster Linie durch Bewegung von Ladungstridgern von einem Energieband in
das ndchste bestimmt. Zur Erlduterung wird das Energiebandermodell in Abbildung 14
herangezogen. Energiebander sind dabei die Energieniveaus, auf denen sich Elektronen um ein
Atom herum authalten. Bei metallischen Leitern 1. Art ist das Leitungsband teilweise mit
Elektronen gefiillt. Bei metallischen Leitern 2. Art {iberlappen das Leitungs- und das Valenz-
band, vgl. Abbildung 14a. und b. Dadurch ist eine gute elektrische Leitfdhigkeit gegeben.
Besteht zwischen beiden Energiebandern eine Liicke, die sogenannte Bandliicke Egs, und ist
Eg < 3 eV, so konnen Elektronen und Defektelektronen durch Energiezufuhr in den Bandern
entstehen. Diese ermoglichen die elektrische Leitfdhigkeit in Halbleitern, vgl. Abbildung 14c.
Ist die Bandliicke grofler als Ez = 3 eV, wird von einem elektrischen Isolator gesprochen. Die
Elektronen im Valenzband haben keine Moglichkeit ins Leitungsband zu springen. Der
Ubergang von elektrischen Leitern iiber Halbleiter zu Isolatoren ist stetig. Wihrend die Bildung
von Defektelektronen in Halbleitern durch Energiezufuhr, also bei steigender Temperatur,
begiinstigt wird, wird die Bewegung von Elektronen durch intensivere Schwingung der
positiven Atomriimpfe behindert. Diese Erlduterung stellt die Grundziige der elektrischen
Leitung sowie des Bandermodells dar. Fiir eine dariiber hinausgehende Darstellung wird auf

Standardwerken fiir Physik und Elektrotechnik wie [AM12, Mes10, HSF13] verwiesen.
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Valenzband O Defektelektron

Abbildung 14: Energiebandermodell in Anlehnung an Hofmann et al. [HSF13] fiir
metallische Leiter 1. Art (a.) und 2. Art (b.), Halbleiter (c.) und Isolatoren (d.)
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TS-Heizschichtsysteme folgen im Wesentlichen dem in Abbildung 15 dargestellten Aufbau
eines Mehrlagensystems. Der Kern des Schichtsystems ist die elektrisch leitende Heizschicht.
Diese muss zwingend von dem iiblicherweise ebenfalls elektrisch leitenden Substrat isoliert
werden, mit der Ausnahme von elektrisch isolierenden Substraten aus Keramiken oder
Kunststoffen. Die Grundisolation wird in den meisten Féllen mit einer Al,Os-Beschichtung
realisiert. Auch werkstoffliche Alternativen wie z. B. Spinell in der Form MgAL,O4 in [YZL+20]
werden betrachtet, da thermisch gespritztes ALLO; iiblicherweise in der y-Phase vorliegt und bei
hohen Temperaturen eine Phasenumwandlung durchlduft. Zusétzlich zur Grundisolation ist in
vielen Fillen eine Deckisolation erforderlich, um auch nach auflen elektrisch isoliert zu sein.
Dariiber hinaus kann durch eine geeignete Deckisolation die VerschleifSbestandigkeit des
Schichtsystems erhoht werden. Je nach Anwendungsfall ist diese Deckisolation ebenso wie ein

Haftvermittler fiir die grundlegende Funktion des Heizschichtsystems nicht notwendig.

Deckisolation (optional)
Heizschicht
Grundisolation
Haftvermittler (optional)
Substrat/Werkzeug

Abbildung 15: Schematischer Aufbau eines thermisch gespritzten Heizschichtsystems mit

einer exemplarischen, lichtmikroskopischen Aufnahme [BWH+20]

Die Durchschlagfestigkeit Eq der Isolationsschichten wird gemafS der Formel 2 berechnet und
ist essentiell fiir die Funktionstahigkeit des gesamten Heizschichtsystems. Bei der Anwendung
des Schichtsystems fiir das Kunststoffspritzgieflen erfiillen die Isolationsschichten im
Wesentlichen die Aufgabe, dass der in die Heizschicht eingeleitete, elektrische Strom
ausschliefflich durch diese flief3t. Dabei wird dieser weder in das beschichtete Werkzeug noch
in ein eventuell leitfahiges Formteil geleitet. Grundsatzlich gilt, dass die Durchschlagspannung
Uy, also die elektrische Spannung bei der ein elektrischer Durchschlag durch die Isolations-
schicht erfolgt, mit steigender Schichtdicke der Isolation erhoht werden kann. Zusitzlich zur

elektrischen Isolation fithrt eine Zwischenschicht auch zu einer thermischen Isolation. Daraus

Seite 20 von 139



2 Stand der Technik und Forschung

ergibt sich fiir die Entwicklung der Isolationsschichten das Ziel einer ausreichenden

elektrischen Isolation bei gleichzeitig mdglichst geringer Beeintrachtigung der Warmeleitung.

Formel 2: Durchschlagfestigkeit

Es:  Durchschlagfestigkeit [V/m]
Uqs: Durchschlagspannung [V]
d: Schichtdicke [m]

Folgend wird ndher auf die Werkstoffauswahl fiir die Heizschicht eingegangen. Entsprechend
der erlduterten Kategorisierung elektrisch leitender Werkstoffe wird zundchst auf metallische
Heizschichten, die elektrische Leiter sind, und anschlieflend auf keramische Heizschichten, die

Halbleiter sind, eingegangen.

Metallische Heizschichten

Fasching et al. berichten in [FPW95] von einem thermisch gespritzten Feuchtigkeitssensor, der
in einem Mehrlagenschichtsystem inklusive einer Heizschicht aus Zink eingebettet ist. Die
Heizschicht wurde mianderformig auf ein mit ALO; beschichtetes Stahlsubstrat mit dem
Lichtbogendrahtspritzen (LDS) aufgebracht. Zur Erreichung eines ausreichend hohen
Widerstands des Heizleiters hatte die Zn-Beschichtung eine Schichtdicke von dei, = 50 um und
eine Maanderspurbreite von Bz, = 1,5 mm. Die Grund- und Deckisolationen aus ALOs fallen
mit dio.¢ =750 pm und die, b = 500 um vergleichsweise dick aus. Diese Schichtdicken waren
notwendig, um eine ausreichende, elektrische Isolation zu gewéhrleisten. In Querschliffen ist
ersichtlich, dass die Schichtdicken der einzelnen Lagen zum Teil stark schwanken, und so die
effektive Schichtdicke der Isolationsschicht lokal erheblich reduziert war. Die Funktions-

tiichtigkeit der Heizschicht wird nicht konkretisiert.

Lamarre et al. entwickelten in [LMP+13] ein mit TS-Heizschichten beheiztes Rohr aus Titan
mit einem Durchmesser von @ = 12,7 mm. Das Rohr wurde vollflichig mit einer plasma-
gespritzten AlLO;-Beschichtung der Schichtdicke di. =250...300 pm versehen. Auf diese

Isolationsschicht wurden geméafS Abbildung 16a sechs radialverteilte Streifen entlang des Rohrs
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aus FeCrAl mit der Schichtdicke duei, = 75...100 um appliziert. Die Heizschicht wurde mittels
Flammspritzen hergestellt. Mit einem spezifischen elektrischen Widerstand von
precral = 0,5...1,0 - 10° Om wies die Beschichtung einen hoheren Widerstand auf als in einem
FeCrAl-Vollmaterial. Dies wird mit der charakteristischen Struktur thermisch gespritzter
Beschichtungen erklirt, da Poren, Splatgrenzen und Defekte den spezifischen Widerstand
erhohen. Bei einer elektrischen Flichenleistung von P, = 5 W/cm? wurde die Beschichtung bei
einem Dauerversuch iiber eine Zeit von t = 120 d auf T =425 °C temperiert. Anschlielende
Untersuchungen ergaben, dass sich Risse in der Isolationsschicht ausgebildet haben. Eine
entsprechende Aufnahme im Rasterelektronenmikroskop (REM) ist in Abbildung 16b gegeben.
Der Rissursprung entstammte aus der Flichengrenze zwischen der Isolationsschicht, der
Heizschicht und der Umgebung. Dieser Rissursprung bestitigt die maximalen, mechanischen
Spannungen in ebendiesem Punkt, der in unterstiitzenden Simulationen der vorherrschenden
Spannungen entdeckt worden ist. Abschlieflend fanden Lamarre et al. [LMP+13] heraus, dass
eine AL,Os-Isolationsschicht von halber Schichtdicke zwar zu héheren, mittleren Spannungen
in der gesamten Beschichtung, jedoch gleichzeitig zu geringeren Spannungsspitzen fiihrt. Dies
ist darin begriindet, dass der Ursprung der mechanischen Spannungen im Interface zwischen
den Beschichtungen liegt und diese durch unterschiedliche thermische Ausdehnung

hervorgerufen werden.

Heizschicht

Isolationsschicht

Substrat

Abbildung 16: a. Schematischer Aufbau des beschichteten Rohrs; b. REM-Aufnahmen nach
Heizversuchen mit Rissursprung in der Flachengrenze zwischen

Isolationsschicht, Heizschicht und Umgebung [LMP+13]
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In dem ausgelaufenen Patent von Tsukuda und Hara in [TH89] wird von einer plasma-
gespritzten Heizschicht aus einem homogen gemischten Pulver aus NiCr und AL O; - MgO im
Gewichtsverhiltnis von ¢ = 8/92 berichtet. Die jeweilige, chemische Zusammensetzung wurde
nicht weiter spezifiziert. Die Schichtdicke der Heizschicht betrug duei. = 50 um. ALOs - MgO
wurde ebenfalls als Isolationsschicht mit di, = 300 pm verwendet. Das Schichtsystem wurde
mit einem zusétzlichen Haftvermittler auf einem Stahlsubstrat appliziert. Der hohe Anteil an
ALOs - MgO in der Heizschicht wurde mit einer gesteigerten Kompatibilitdt zwischen Heiz-
schicht und Isolationsschicht begriindet. Bei der Elektrifizierung tiber zwei geklemmte Kupfer-
bronzeelektroden mit einer Spannung von U = 100 V und einer Stromstérke von I = 4 A stellte
sich eine Temperatur von T = 200 °C ein. Dabei entspricht die Flaichenleistung P, = 1,6 W/cm?
und rechnerisch ergibt sich ein spezifischer, elektrischer Widerstand von pxic; =5 - 10° Qm.

Dieser wurde im Patent jedoch nicht explizit ausgewiesen.

Im Patent von Cirri und Denziati in [CDO08] dient Nickel als Heizschichtwerkstoff, der mit APS
appliziert wird. Zur elektrischen Isolation sowohl zum Substrat als auch zur Umgebung wird
jeweils eine di, = 100 um dicke ALOs-Beschichtung aufgetragen. Die Ni-Heizschicht wird als
eine Leiterbahn gestaltet, dessen elektrischer Widerstand iiber die Schichtdicke eingestellt
werden kann. Haushaltsiibliche Kochfelder werden als Anwendung fiir die patentierten Heiz-
schichtsysteme aufgefiihrt, jedoch wird keine Angabe zu den mit diesem System konkret

erreichbaren Temperaturen gegeben.

Michels et al. applizierten in [MHL98] Heizschichten aus NiCr20 mit Hochgeschwindigkeits-
flammspritzen (HVOF) und Vakuumplasmaspritzen (VPS). Der Heizleiter wurde dabei
vollflichig auf einer Fliche der Breite w=50,8 mm und der Linge 1=20,0 mm mit
Schichtdicken im Bereich von dgei, = 50...280 pm aufgebracht. Die elektrische Kontaktierung
erfolgte durch geklemmte Kupferkontakte iiber die gesamte Breite der Flidche. Bei
Untersuchungen der maximalen Belastbarkeit der Heizschichten wurde beobachtet, dass die
VPS-gespritzte NiCr-Beschichtung mit due, = 150 um erst bei einer Flichenleistung von
P,=1,72kW/cm? versagte. Die HVOF-gespritzte NiCr-Beschichtung mit due, =280 pm
versagte bereits bei P4 = 1,06 kW/cm?. Dabei betrugen die maximal erreichten Temperaturen
Tmax, ves,Nicr = 567 °C und Tmax 5vor, nicr = 564 °C [MHL98]. Damit erreichten Michels et al. durch
die Wahl anderer Beschichtungsverfahren und Werkstoffe hohere, maximale Flichen-

leistungen, jedoch geringere maximale Temperaturen als Younis et al. Sie fithrten in [YDL97]
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vergleichbare Untersuchungen an APS-gespritzten Ni- und Mo-Heizschichten durch. Dabei
wurden hohere Temperaturen der Heizschicht aus APS-gespritztem Mo von bis zu
Tmax, aps, Mo = 725 °C verzeichnet. Wie in Abbildung 17 zu sehen ist, war der beobachtete
Versagensmechanismus bei allen Proben eine Delamination des metallischen Heizleiters von
der darunterliegenden keramischen Isolationsschicht aus ALLOs; oder MgO. Dies wird auf hohe,
thermisch induzierte Spannungen im Interface sowie eine grundlegend schwache Haftung

metallischer Beschichtungen auf Keramik zuriickgefiihrt.

——Silberpaste auf Kontaktflache

——=Heizschicht

— -
~Riss

- Delamination der Heizschicht

= |solationsschicht

Abbildung 17:  Draufsicht auf HVOF-gespritzte, defekte Heizschicht aus NiCr20 mit Rissen
und Delamination der Heizschicht von der ALLO;-Isolationsschicht [MHL98]

Weitere Untersuchungen mit Nickel und seinen Legierungen NiAl5 sowie NiCr20 als Heiz-
schichtwerkstoff wurden von Prudenziati et al. in [PCB06] durchgefiihrt. Fiir die Temperierung
von HeifSkanaldiisen fiir das Kunststoffspritzgieflen wurden Heizméander auf rohrformigen
Substraten appliziert. Als elektrische Isolation kam ALO; zum Einsatz und das gesamte
Schichtsystem wurde mit APS hergestellt. Unter den drei untersuchten Metallen wurde Ni als
die beste Werkstoftvariante ernannt, da damit homogenere Beschichtungen hergestellt werden
konnten. Bei NiCr20 und NiAl5 wurden demgegeniiber eine inhomogene Phasenverteilung
zugesprochen. Auf die tatsichliche Phasenverteilung und die Phasen, die in der Beschichtung
oder bereits in dem Spritzzusatzwerkstoff vorhanden waren, wird nicht nidher eingegangen. Die
Heizmédander wurden mit einer Schichtdicke von duei, = 30 um aufgetragen und wiesen im Fall
von Ni einen spezifischen Widerstand von pxi = 2,25 - 107 Om auf [Pru08]. Beim Aufheizen

von Raumtemperatur bis T, = 300 °C wurde eine Heizrate von T, = 10 K/s und bis T, = 600 °C
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von T,=4K/s verzeichnet [PCB06]. Fiir die NiCr20-Beschichtung wird in [PGO08] ein
spezifischer Widerstand in der Gréflenordnung von pyic; = 4 - 10° Qm berichtet. Uber den
temperaturabhdngigen Widerstand des metallischen Heizleiters wurde die Temperatur anhand
von Widerstandsberechnungen aus angelegter Spannung U und flief}endem Strom I bestimmt.
Die elektrische Kontaktierung erfolgte tiber zwei aufgepresste Kupferspitzen mit einem
punktformigen Kontakt. Die gespritzten Heizleiter zeigten ein dominantes Fehlerbild:
Kurzschliisse durch die Isolationsschicht, und wurden von Prudenziati in [Pru08] detaillierter
beschrieben. Die Kurzschliisse entstammen von Hotspots, die durch eine ungleichmafiige
Beschichtung hervorgerufen werden. Dabei weichen die tatsichliche, chemische Zusammen-
setzung oder die Schichtdicke lokal ab. Dadurch entsteht lokal ein abweichender, elektrischer
Widerstand in der Beschichtung und durch Joulsche Erwidrmung wird eine Uberhitzung an den
Stellen hervorgerufen. Die Uberhitzung fiihrt zu einer Reaktion zwischen der AlLO;-
Beschichtung und der NiCr-Beschichtung, sodass eine Reaktionsschicht aus Al, Cr und O auf
der ALLO;-Beschichtung sowie darauf liegende NiCr-Tropfen beobachtet wurden. Folglich wird
die Isolationsschichtdicke reduziert, bis ein Kurzschluss durch die geschwichte Isolations-

schicht vorkommt.

Um Ungleichméfligkeiten in der relativ diinnen TS-Beschichtung zu reduzieren, variierten
Killinger et al. in [KGO06] bei der Applikation einer NiCr20-Beschichtung die Bahnfithrung des
HVOE- oder APS-Brenners. Da die Schichteigenschaften von den einzelnen Splats innerhalb
der Beschichtung abhdngen und die Ausbildung der Splats neben den Prozessparametern der
Spritzanlage auch von der Substrattemperatur abhingt, wurde ebendiese gedndert. Durch eine
angepasste Bahnfiihrung wurde die maximale Temperaturdifferenz auf der Substratoberfliche
im Vergleich zu einer herkdémmlichen Bahnfithrung von AT =200 K auf AT =90K
reduziert. Dadurch wurde die Streuung bei der Ausbildung der Splats reduziert und in einer
Thermografieaufnahme der elektrifizierten Heizschicht ergab sich eine deutlich gleichméf3igere
Temperaturverteilung ohne Hotspots. Die Schichtdicke der applizierten NiCr20-Heizméander
betrug dabei duei, = 30...50 um und wurde sowohl mit einer groben Pulverfraktion von
Dgob = -45 + 22,5 um als auch mit einer feinen Pulverfraktion von Dgin = -25 + 5 pm hergestellt.
Dabei wurden die elektrischen, spezifischen Widerstinde pgo=2,6-10°QOm und
Prein = 3,15 - 10° Om gemessen. Der hohere, spezifische Widerstand der Beschichtung aus

feinem Pulver wird durch einen hoheren Volumenanteil an Oxiden mit @gin = 25 % gegeniiber
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Qerob =9 % erreicht. Die verstiarkte Oxidation findet bei dem feinen Pulver aufgrund der

hoheren, spezifischen Oberfliche des Pulvers statt.

Wihrend die Geometrie der bisher genannten Heizmdander mit Hilfe von Maskierungen im
TS-Prozess hergestellt worden sind, verwenden Tongetal. in [TLC+04] einen ultrakurz
gepulsten Laser zur Strukturierung vollflichig applizierter Heizschichten. Dadurch werden
Maianderspurbreiten von B =100 um mit einem Abstand zueinander von Bausuna = 50 pm
ermoglicht. Bei einer feineren Laserstrukturierung delaminiert die Beschichtung. Die mit APS
hergestellten ~ NiCr20-Heizschichten wiesen einen spezifischen Widerstand von
pric2o0 = 4,1 - 10° Om und eine Schichtdicke von dmuei, = 25...50 um auf. Bei Heizversuchen
wurden maximale Temperaturen von T = 500 °C verzeichnet, bevor sich Risse innerhalb der
Al Os-Isolationsschicht bildeten. Diese Risse entstammten der Grenzfliche zwischen der
Heizschicht, der Isolationsschicht und der Umgebung. Diese Beobachtungen decken sich mit
den von Lamarreetal. in [LMP+13] und werden ebenfalls auf thermische Spannungen
zuriickgefiihrt. Die Warmeausdehnungskoeftizienten von NiCr20 und ALOs; in diesen
Untersuchungen betrugen a,=14-10°K" und a, =8-10° K. Aufgrund der geschilderten
Beobachtungen widerstehen die Werkstoffe diesem Unterschied der Wiarmeausdehnung bei

Temperaturen unterhalb T = 500 °C.

Zusitzlich zur Entwicklung von Heizschichten unter Betrachtung der maximal mdglichen
Einsatztemperatur wird auch die Anwendung zur Enteisung von Komponenten, die in kalten
und feuchten Umgebungen eingesetzt werden, erforscht. Darunter zdhlen Pipelines und
Rotorblatter von Helikoptern oder Windenergieanlagen. Letztere werden von Lopera-Valle
und McDonald in [LM15] adressiert und die Anwendungstemperaturen befinden sich dabei im
Bereich von -25°C < T <+23 °C. In diesem Temperaturbereich werden keine signifikanten
thermischen Spannungen aufgrund unterschiedlicher Wairmeausdehnungskoeftizienten
einzelner Lagen innerhalb der Schichtsysteme aufgebaut. Die Herausforderung bei der Schicht-
entwicklung liegt darin, dass faserverstirkter Kunststoff als Strukturwerkstoff eingesetzt wird

und durch den TS-Prozess nicht beschadigt werden darf.

Keramische Heizschichten
Thermisch gespritzte Heizschichten auf keramischer Basis wurden bereits in den 70er Jahren

patentiert. Zum einen ist das Patent von Button in [But71] zu nennen. Darin werden Keramiken
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mit Perovskit-dhnlicher Kristallstruktur als APS-gespritzte Heizschicht eingesetzt. Eine
Perovskit-dhnliche Struktur wird in der Form ABO; angegeben. Dabei entspricht ,A“ den
Ionen in den Ecken der Einheitszelle und sind entweder seltene Erden oder Alkalimetalle. ,,B*
sind Ionen von Ubergangsmetallen im Zentrum der Einheitszelle und ,,O“ steht fiir Sauerstoff,
der auf den Flachen der Einheitszelle angesiedelt ist [HSF13]. Button mischte zwei derartige
Oxide und erhielt Werkstoffe, deren spezifischer Widerstand iiber den betrachteten
Temperaturbereich von 25°C < T <600°C nahezu konstant war. Beispielhaft wird das
Mischoxid LayeSro4CoOs aufgefithrt, welches fiir die Anwendung in Elektrokochfeldern
entwickelt wurde. Die Heizschichten wurden mit einer Schichtdicke von due, = 10 um auf

Substraten aus Yttriumoxid stabilisiertem Zirkonoxid (YSZ) appliziert.

Im Patent von Quirk in [Qui74] werden flammgespritzte Ferritkeramiken auf Basis von Fe,Os
als Heizschichten eingesetzt. Dabei besitzt die Heizschicht eine bevorzugte Schichtdicke von
dhei = 150 pm und die darunterliegende Al,Os-Isolationsschicht mindestens di, = 250 pm. Die
elektrische Kontaktierung erfolgt tiber eine Klemmung auf ebenfalls flammgespritzten
Kontaktstreifen aus Kupfer. Quirk nennt insbesondere den negativen Temperaturkoeffizienten
(NTC) des spezifischen Widerstands der Ferritkeramik als Vorteil dieser Werkstoffgruppe.
Dies bedeutet, dass der Widerstand mit steigender Temperatur sinkt. Wenn also die
Temperatur der Heizschicht steigt, steigt bei konstant anliegender Spannung die flieflende
Stromstirke. Durch eine im Stromkreis eingebaute Sicherung dient das NTC-Verhalten als
eigener Schutzmechanismus vor Uberhitzung. Als weiterer Vorteil des NTC-Verhaltens wird
eine Selbstregulierung der Temperaturverteilung genannt. Da der Widerstand bei geringer
Temperatur hoher ist und in der gesamten Beschichtung die gleiche Stromstarke flief3t, erfahren
die kilteren Bereiche der Beschichtung gemdfl des Leistungsgesetzes eine hohere, elektrische
Leistung. Dadurch werden kaltere Bereich stirker aufgeheizt, sodass folglich eine homogenere

Temperaturverteilung erreicht wird.

Ein Patent von Abbottetal. in [AMC+04] handelt von APS-gespritzten Heizschichten aus
unterschiedlichen Werkstoffen aus den Gruppen der Karbide, Boride, Silizide und Oxide,
insofern der Werkstoff elektrisch leitend ist. Konkret werden SiC, MoSi,, LaCrO4, ZrB, und TiB,
als bevorzugte Wahl genannt. Um den elektrischen Widerstand der Heizschicht einzustellen,

wird dem elektrisch leitenden Werkstoff vor dem Beschichtungsprozess Al,O; zugemischt. Als

Seite 27 von 139



Stand der Technik und Forschung

Isolationswerkstoffe werden Al,O; oder ZrO, aufgefiihrt. Aufgrund der Grofie der genannten

Werkstoffpalette werden jedoch keine Angaben zu Details einzelner Schichtsystemen gemacht.

Der Werkstoff MoSi, wurde in [YZL+20] als Basis fiir ihre Heizschichtsysteme aufgegriffen.
Wie auch in [AMC+04] wurde ALOs; zugemischt, um den elektrischen Widerstand der
resultierenden Beschichtung einstellen zu konnen. Zusitzlich wurde dem keramischen
Mischpulver in geringen Mengen NiCr20 zugegeben. Dadurch wurde eine signifikante
Reduzierung der Oxidationsgeschwindigkeit im Einsatz oberhalb von T =370 °C erreicht.
Ebenfalls wurde der irreversible Anstieg des elektrischen Widerstands der Beschichtung nach
Heizversuchen bis T = 320 °C reduziert. Die Heizversuche wurden zyklisch mit einer Heizzeit
von tuy = 10 h je Zyklus durchgefiihrt. Der Widerstandsanstieg wird auf eine Mikrorissbildung
innerhalb der Heizschicht, die auf thermisch induzierte Spannungen beruht, zuriickgefiihrt.
Diese Spannungen werden durch die Zugabe des duktileren NiCr von der Beschichtung besser
aufgenommen, sodass die Mikrorissbildung durch NiCr-Zugabe abnimmt. Wihrend der
spezifische, elektrische Widerstand im gespritzten Zustand preir,1 = 1,75 -10° Qm betrug, stieg

dieser nach vier Thermozyklen auf prei, > = 2,75 -10° Qm an.

Das Mischpulver mit AL,Os und einem elektrisch leitfadhigen Werkstoff wurden verwendet, um
den elektrischen Widerstand von Heizschichten einzustellen. So nutze auch Hyllberg in seinen
Patenten in [Hyl95, Hyl99] ein Mischpulver aus Al;Os und TiO, fiir seine plasmagespritzten
Heizschichten, die auf Heizrollen appliziert worden sind. Dabei wurden mit ¢, = 87/13 und
2 = 60/40 zwei verschiedene Gewichtsverhiltnisse der beiden Keramiken verwendet und eine
Schichtdicke von due, = 125...250 um eingestellt. Hyllberg berichtet, dass lokale Unterschiede
in der Schichtdicke der Heizschicht einen signifikanten Einfluss auf die Temperaturverteilung
haben. Demgegeniiber seien lokale Schwankungen der chemischen Zusammensetzung dieser
Mischkeramik in ihrem Einfluss vernachlédssigbar. Wie bereits in [Qui74] erwédhnt, wird auch
hier der Vorteil einer Selbstregulierung der Temperaturverteilung aufgrund des NTC-

Verhaltens des Titanoxids aufgefiihrt.

Auch aktuellere Untersuchungen, die thermisch gespritzte Heizschichten adressieren,
betrachten TiO, als potentiellen Werkstoffkandidaten. Demnach untersuchten Floristan et al.
in [FFK+10] mit APS gespritzte Beschichtungen aus TiO, auf einem Glaskeramiksubstrat und
verglichen diese mit einer NiCrAlY-Beschichtung. Fiir die NiCrAlY-Beschichtung wurde eine
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Zwischenschicht aus ALOs; verwendet. Der spezifische, elektrische Widerstand der TiO,-
Beschichtungen erreichte 107 Qm < prio; <102 Qm, wihrend der von NiCrAlY mit
pricraty = 2 - 10° Qm deutlich geringer ausfiel. Dabei decken sich die Angaben zum Widerstand
der TiO,-Beschichtung mit denen von gesintertem Titansuboxid in [GK83]. Die APS-Prozess-
parameter H,-Fluss Vi, im Plasmagas und Spritzabstand s wiesen einen signifikanten Einfluss
auf den in der TiO,-Beschichtung erzielten Widerstand auf. Dabei fiihrt ein hoherer H,- Anteil
im Plasmagas zu verstarkter Reduktion des Titanoxids. Mit steigendem Spritzabstand nimmt
jedoch die Oxidation der Spritzpartikel zu, sodass weniger substochiometrische Titanoxide, die
die elektrische Leitfahigkeit begriinden, entstehen. Nicht betrachtet wurde der gesamte

Energieeintrag im Plasmagenerator, der zusitzlich durch die Stromstarke I beeinflusst wird.

Ein weiterer Aspekt der Untersuchungen in [FFK+10] war die thermomechanische
Kompatibilitit der beiden Beschichtungen mit dem Glaskeramiksubstrat. Dabei wurde die
Bohrlochmethode eingesetzt, um die Eigenspannungen in Dickenrichtung der Beschichtung zu
bestimmen. Bei der Bohrlochmethode wird in vordefinierten Inkrementen von wenigen
Mikrometern eine Bohrung durchgefithrt. Die aus Relaxation der Eigenspannungen
resultierende Verformung wird tiber Bildkorrelation bestimmt. Die Eigenspannungen im TiO,
waren deutlich geringer als die in der metallischen Beschichtung. Insbesondere im Interface
zwischen der thermisch gespritzten, keramischen Beschichtung und dem Substrat waren die
mechanischen Spannungen nahezu orio, = 0 MPa, wohingegen die im Fall der metallischen
Beschichtung auf ALOs bei rund oiciaiy = 35 MPa lagen. Dies wird auf die unterschiedlichen
Wirmeausdehnungskoeffizienten (WAK) zuriickgefithrt. Der WAK der metallischen
Beschichtung lag etwa eine Grofienordnung iiber dem des Glaskeramiksubstrats und war
doppelt so hoch wie der von ALOs. Die TiO,-Beschichtung zeigte einen WAK, der sehr dhnlich

zu dem des AL,O; war.

Die elektrische Leitfahigkeit von TiO,beruht auf Sauerstoffvakanzen, die in der Herstellung des
Ausgangspulvers oder im TS-Prozess ausgebildet werden. Die Sauerstoffvakanzen im TiO,
heilen durch Oxidation aus, sodass der Widerstand der Beschichtung ansteigt. An Luft beginnt
die Oxidation von thermisch gespritzten TiO,-Beschichtungen bereits ab T =300 °C wie in
[STB+11] mit Thermogravimetrie und Differentialthermoanalysen berichtet wird. Um die

Riickoxidation zu reduzieren, wurde erfolgreich Cr,O; zum TiO,-Pulver gemischt. Durch die
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Erganzung von bis zu 20 Gew.-% Cr,Os; wurde die Riickoxidation der Suboxide signifikant

reduziert, sodass von einer laingeren Lebensdauer als Heizschicht ausgegangen werden kann.

In [STB+11] wurden ebenfalls Heizversuche mit APS-gespritzten TiO,/Cr,Os-Beschichtungen
durchgefithrt. Dabei kamen eine Stahlwalze, eine Spinell-Isolationsschicht mit di, = 200 um
und eine Heizschichtdicke von duei, = 200 um zum Einsatz. Die Stromeinspeisung erfolgte iiber
geklemmte Kupferringe an den Enden der Walze mit Gleichstrom. Die Walze wurde in
100 Zyklen 4 10 h von Raumtemperatur auf Tp. = 300 °C aufgeheizt. Der Fokus lag hier nicht
auf schnellen Temperaturwechseln, sodass eine Heizrate von wenigen Kelvin pro Minute
ablesbar ist. Durch die Ergidnzung von Cr,Os; wurde der spezifische Widerstand der TiO,-
Beschichtung (Index T) von pr=4-10*QOm auf prc=4-10°Qm fir die TiO,/Cr,0:s-
Beschichtung (Index TC) erhoht. Der erhohte Widerstand wird vorteilhaft gesehen, da
komplizierte Geometrien der Heizschicht wie z.B. Heizmdander nicht notwendig sind, um
einen fiir die Anwendung notwendigen Gesamtwiderstand der Heizschicht zu erreichen.

Bobzin et al. forschten in [BOK+19] an der Temperaturverteilung von APS-Beschichtungen
aus TiO,/Cr,0s. Dabei entdeckten sie die in Abbildung 18 gezeigten, sogenannte Hotspots, die
in Form von Linien senkrecht zur Stromflussrichtung erkennbar sind. Durch Simulationen der
sich einstellenden Temperaturverteilung in elektrifizierten Beschichtungen mit der Schicht-
dicke duei, = 400 pm, fithrten sie dieses Phdnomen auf Risse in der Beschichtung zuriick. Dabei
wird vermutet, dass Eigenspannungen, die sich beim Schichtaufbau wiahrend des TS-Prozesses
bilden, Ursprung fiir die beobachteten Risse sind. Da die Eigenspannungen mit steigender
Schichtdicke zunehmen [Dav04], wird vermutet, dass die Temperaturverteilung bei einer

diinneren Beschichtung aufgrund einer geringeren Zahl an Rissen gleichmafliiger ausfillt.
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<«— Stromrichtung

Abbildung 18: Hotspots senkrecht zur Stromrichtung [BOK+19]

In Tabelle 1 ist die genannte Literatur zusammengefasst. Obwohl thermisch gespritzte Heiz-
schichten in der Forschung keine Neuheit darstellen, ist deren Einsatzmoglichkeit im
Kunststoffspritzgieflen noch wenig erforscht. Lediglich in [Decl2] und [Blel6] wurden
thermisch gespritzte Heizschichten in einer KunststoffspritzgieBmaschine bis zu einer
Temperatur von T = 120 °C zur Abformung von Formteilen eingesetzt. Die darin verwendete
Heizschicht war metallisch, sodass das konkrete Potential eines Schichtsystems mit einer

keramischen Heizschicht fiir das Kunststoffspritzgieflen noch ungeklart ist.
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Da sich TiO; und Cr,Os unter den meist verwendeten Werkstoffen im TS befinden und in der
Literatur bereits das grundlegende Potential fiir TS-Heizschichten aus diesen Werkstoffen
herausgestellt wurde, wird folgend ndher auf diese Werkstoffe und deren Eigenschaften
eingegangen. Die Bandliicke fiir Titanoxid in der Form TiO, wird in der Literatur mit in einem
Bereich von Eg=3,0eV [PCM77] bis Eg =3,4eV [DSP06] angegeben. Somit gilt TiO, als
elektrischer Isolator. Durch Sauerstoffvakanzen, die bei Titanoxid in der Form von TiOx mit
1,55 < x < 1,95 dargestellt werden, wird aus dem elektrischen Isolator ein Halbleiter. Innerhalb
dieser Spanne fiir den Sauerstoffanteil wird in [Hay81] von Anderungen des spezifischen,
elektrischen Widerstands von tiber drei Grof3enordnungen berichtet. Bei Untersuchungen an
gesinterten Titansuboxiden in [LW13] wird von einer verringerten Bandliicke im Bereich
0,01 eV < Ep< 1,67 eV berichtet. Dabei wurde ebenfalls bestitigt, dass sich der elektrische
Widerstand bei steigender Temperatur gemaf} der Arrhenius-Gleichung verringert. Das NTC-
Verhalten von TiOx beruht dabei auf einer sich mit steigender Temperatur schrumpfenden

Bandliicke, wie sie in [Var67] fiir Halbleiter berichtet wird.

Die Darstellungsform von Titansuboxiden mit der chemischen Formel TiOx wird in der
Literatur, insbesondere bei thermisch gespritzten Beschichtungen, nicht konsequent umgesetzt.
In den meisten Fillen wird von TiO,-Beschichtungen gesprochen, jedoch wird im Bericht
erwahnt, dass eine Reduktion des Spritzzusatzwerkstoffs im TS-Prozess ablduft. Aufgrund der
starken Temperatureinwirkung auf die Spritzzusatzwerkstoffe kann davon ausgegangen
werden, dass bei thermisch gespritzten Titanoxidbeschichtungen immer Suboxide in dem
System entstehen. Ein simpler Indikator fiir das Vorhandensein von Titansuboxiden ist die
Farbe der Beschichtung. Stochiometrisches TiO, ist weif3, wihrend substéchiometrisches TiOx

mit sinkendem Sauerstoffanteil stetig dunkler bis hin zu schwarz wird [BMF+03, BMF+06].

Die Kombination von TiO, und Cr,Os als thermisch gespritzte, elektrisch leitende Beschichtung
wurde von Dresdener Forschern um Berger in [BSS+09, BTS+14, Ber04, TBT+11, TBT+10]
ausgiebig untersucht. Dabei beziehen sie sich auf eine in [ASM59] entdeckte homologe Reihe
im System Ti-Cr-O. Die Phasen der homologen Reihe des terndren Systems werden als
Andersson-Phasen bezeichnet und in der Form Cr,Ti,,0:n.1 dargestellt. Die Andersson-Phasen
sind isomorph zu den Titansuboxiden der Form Ti,Oa..1, die als Magnéli-Phasen bezeichnet
werden. In beiden Fillen ist n eine ganze, natiirliche Zahl im Bereich 4 <n <10. Die

Untersuchungen der Dresdener sind auf vorlegierte Mischungen aus TiO, und Cr,O; mit den
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Gewichtsverhiltnissen von ¢; = 90/10 bzw. ¢, = 80/20 fokussiert, da diese Mischungen gemaf3
des bindren Phasendiagramms nach [SHK78] einen homogenen Mischkristall aus TiO, und
Cr,Ti;0; ausbilden. Bei sinkender Temperatur entmischt sich dieser in die verschiedenen
Phasen der homologen Reihe Cr,Tin2Oz..1 in Abhéngigkeit des konkreten, lokalen Mischungs-

verhaltnisses.

In [TBT+11, TBT+10] wurden Einflussgrofien des TS-Prozesses auf den spezifischen
Widerstand von TiO,/Cr,Os-Beschichtungen betrachtet. Dabei wurde qualitativ heraus-
gefunden, dass beim APS der H,-Fluss Vi, als sekundire Komponente im Plasmagas neben
Argon den vermutlich gréfiten Einfluss aufweist. Dies wurde auf die reduzierende Wirkung von
H, zuriickgefiihrt. Die Angaben zum spezifischen Widerstand sind in der Gréfienordnung von
prioz =2 Om und sind damit deutlich hoher als bei vergleichbaren Beschichtungen in der
Literatur. Dies ist jedoch in der Anisotropie des spezifischen Widerstands innerhalb einer TS-
Beschichtung begriindet, da Trache etal. den Widerstand in Dickenrichtung und nicht
innerhalb der Schichtebene bestimmt haben. Die Anisotropie kann gemdfl den
Untersuchungen von Sharma et al. bei TiO,-Beschichtungen einen Faktor von bis zu 10°
erreichen [SGS05, SGS+06]. Dies hiangt damit zusammen, dass in Dickenrichtung relativ
gesehen mehr Splatgrenzen, die einen Widerstand fiir die Elektronenbewegung darstellen,
vorherrschen. Zusitzlich wirkt die Reduktion des TiO, im Plasmastrahl von auflen auf die
Partikel ein, sodass eine ungleichmif3ige Ausbildung von Suboxiden innerhalb einzelner Splats

auftritt.

2.3 Fazit zum Stand der Technik und Forschungsziel

Die Temperaturfithrung in der Kunststoffverarbeitung ist ein wesentlicher Faktor fiir die
Formteilqualitdt sowie die Wirtschaftlichkeit des Prozesses. Daraus ergibt sich die Motivation
immer bessere und effizientere Systeme zur Temperierung zu entwickeln. Nach aktuellem
Stand der Technik existieren bereits mehrere Temperiersysteme fiir das Kunststoffspritzgiefen.
Diese sind im Wesentlichen fluidbasierte Systeme oder oberflichenerwarmende Systeme
mittels Induktion oder Laserstrahl. Wihrend fluidbasierte Systeme aufgrund der hohen
thermischen Masse der Formwerkzeuge verhéltnismaflig trige sind, ist eine Temperatur-
dnderung auch im geschlossenen Werkzeug moglich. Bei der Induktions- oder der Laserstrahl-

erwarmung werden an der Kavitdtsoberfliche schnelle Temperaturanstiege erreicht, jedoch ist
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dies nur im geoffneten Werkzeug mit Hilfe eines zusdtzlichen Handling-Schritts im Prozess-
zyklus moglich. Daraus ergibt sich der Forschungsbedarf fiir ein variothermes Temperier-
system, das hochdynamische Temperaturinderungen ermoglicht, und dabei zu jeder Zeit

wiahrend des bestehenden Prozesszyklus‘ angesteuert werden kann.

Als mogliche Losung werden Schichtheizelemente betrachtet. Diese werden direkt auf die
Kavitatsoberfliche aufgebracht. Aufgrund einer deutlich geringeren thermischen Masse als das
Formwerkzeug sind hochdynamische Temperaturwechsel moglich. Dabei kommen
Diinnschichttechnologien wie CVD und PVD zum Einsatz. Diese Beschichtungstechnologien
erfolgen in Kammerprozessen und sind daher fiir Einzelteilanfertigungen, wie dies bei
Formwerkzeugen fiir das Kunststoffspritzgief3en der Fall ist, eher kostenintensiv. TS bietet eine
kostengiinstigere Beschichtungsalternative. Metallische TS-Heizschichten wurden bereits fiir
die Verwendung im Kunststoffspritzgielen in [Decl2] fiir Temperaturen bis T =120 °C
untersucht. Beim Einsatz von Mehrlagenschichtsystemen zur Oberflichentemperierung ist die
gewihlte Werkstoftkombination fiir Heizschicht und Isolationsschichten von grof3er
Bedeutung. Durch unterschiedliche WAK werden bei den in der Anwendung auftretenden
Temperaturwechseln mechanische Spannungen induziert, die zu einem Thermoschock fithren
konnen. Keramische Heizschichten weisen einen WAK auf, der ndher an dem der keramischen
Isolationsschichten liegt, sodass die resultierenden, mechanischen Spannungen geringer

ausfallen.

Unter den keramischen Werkstoffen finden Titansuboxide wiederholt Anwendung als
elektrisch leitfahige Beschichtung. Dies hangt damit zusammen, dass sich der Widerstand von
TiO, in Abhidngigkeit des Sauerstoffanteils in einem grofien Spektrum befindet. In TiOx heilen
die Sauerstoffvakanzen im Einsatz an Luft ab etwa T =300 °C aus, sodass der Widerstand
irreversibel ansteigt. Wenn das TiOx vollstindig zu TiO, oxidiert, ist es ein elektrischer Isolator.
Durch Zugabe von Cr,O; werden Andersson-Phasen Cr,Ti,..O2..1 gebildet. Diese verhindern
eine weitere Sauerstoffaufnahme und halten gleichzeitig die elektrische Leitfdhigkeit des
keramischen Halbleiters aufrecht. Damit stellt die Mischkeramik TiO,/Cr,O; einen potentiellen
Heizschichtwerkstoff fiir den Einsatz im Kunststoffspritzgieflen dar. TiO,/Cr,Os wurde bisher
jedoch nicht ausreichend im Hinblick auf diese Anwendung qualifiziert. Daraus ergeben sich

die folgenden Fragestellungen:
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Wie kann prozesstechnisch der elektrische Widerstand einer TiO,/Cr,Os-Heizschicht in
akzeptablen Grenzen reproduzierbar eingestellt werden?

Sind mit einer TiO,/Cr,Os-Heizschicht eine homogene Temperaturverteilung und
dauerhaft hohe Heizraten erzielbar?

Besitzt ein TS-Schichtsystem auf Basis einer TiO,/Cr,Os-Heizschicht eine ausreichende

Bestandigkeit gegeniiber dem Belastungskollektiv des Kunststoffspritzgief3ens?
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3 Losungsweg

Diese Arbeit orientiert sich am methodischen Ansatz zur Entwicklung in der Oberfldchen-
technik nach [Bob13], der in Abbildung 19 dargestellt ist. In den vorangegangenen Kapiteln
wurde die Anwendung fiir die zu entwickelnde Beschichtung identifiziert. Ein Schichtsystem
zur variothermen Temperierung der Formwerkzeugkavitit soll entwickelt werden, um hoch-
dynamische Temperaturwechsel unabhingig vom Offnungsstatus des Formwerkzeugs zu

ermoglichen.

7~ N\

Anwendung Funktionstest

Werkstofftechnik

I I
Belastungskollektiv | | ileati
9 : Tribologie / Korrosion : Applikation
: Oberflachentechnik :
: Prozessdiagnostik i
: Modellierung / Simulation !
d e e e e T I
Werkstoffauswahl Werkstoffprifung

N

Abbildung 19: Methodischer Entwicklungsansatz in der Oberflichentechnik [Bob13]

Prozesstechnik

Um insbesondere der thermischen Wechselbeanspruchung des Formwerkzeugs im Kunststoft-
spritzgiefprozess widerstehen zu koénnen, wird ein thermisch gespritztes Mehrlagen-
schichtsystem auf keramischer Basis verwendet. Da notwendige Isolationsschichten fiir die
elektrische Isolation der Heizschicht vom Formwerkzeug sowie von der Formmasse
keramischer Natur sind, wird eine keramische Heizschicht gewihlt, um thermische
Missverhiltnisse innerhalb des Schichtsystems gering zu halten. In dieser Arbeit werden Al,O;
als Isolationswerkstoftf und TiO./Cr,Os im Gewichtsverhdltnis ¢ =80/20 als Heizschicht-

werkstoff verwendet. Das Schichtsystem wird mittels TS appliziert.
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Der Einfluss der Prozessparameter des TS auf die fiir die Anwendung als Schichtheizelement
wesentlichen Eigenschaften wird mit Hilfe einer statistischen Versuchsplanung untersucht.
Dabei werden die Durchschlagfestigkeit Eq der Isolationsschicht und der spezifische elektrische
Widerstand p der Heizschicht betrachtet. Dadurch wird gepriift, welche Prozessparameter
jeweils signifikant sind. Mit den signifikanten Groflen werden Modelle erstellt, mit denen die

jeweils zu erwartende Eigenschaft vorhergesagt werden kann.

Im Anschluss werden Funktionstests in zwei unterschiedlichen Stadien durchgefiihrt. Zunachst
wird dafiir ein spezieller Priifstand entwickelt, um hochdynamische Temperaturwechsel wie bei
einer KunststoffspritzgieBanlage nachzubilden. Darin werden im ersten Stadium die
Heizschichtsysteme, die auf Flachproben appliziert werden, thermischen Lastwechseln
unterzogen. Im zweiten Stadium wird das Heizschichtsystem auf Werkzeugeinsitze fiir das
Kunststoffspritzgiefien appliziert. Dabei wird ein Kontaktierungskonzept fiir die Zuleitung des
elektrischen Stroms entwickelt, die die Stromeinspeisung im geschlossenen Formwerkzeug
ermoglicht. Die beschichteten Werkzeugeinsatze werden anschlieflend in Kooperation mit dem
Institut fiir Kunststoffverarbeitung (IKV) in Industrie und Handwerk an der RWTH Aachen
University in Industrieanlagen getestet. Abschliefend werden die erstellten Formteile auf ihre
Oberflichenbeschaffenheit sowie den Verzug untersucht. Auf diese Weise wird das entwickelte,
thermisch gespritzte Schichtsystem nicht nur im Labormaf3stab, sondern auch unter realen

Bedingungen in einer Industrieanlage fiir den Einsatz qualifiziert.
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4 Prozesstechnischer Einfluss auf die eingesetzten Spritzzusatzwerkstoffe

Durch die Prozessfithrung beim APS werden die Schichteigenschaften sowohl der Isolations-
schichten als auch der Heizschicht beeinflusst. Um die Schichteigenschaften den Wiinschen des
Anwenders entsprechend zu gestalten, muss zunichst verstanden werden, wie der Zusammen-
hang zwischen den Prozessparametern und den erzielbaren Schichteigenschaften ist. Eine
Moglichkeit zur effizienten Bestimmung solcher Zusammenhéinge ist die Erstellung
statistischer Versuchspline. Diese erlauben durch geschickte Variation von Eingangs-
parametern die Aufdeckung von Einfliissen einzelner Parameter sowie deren Wechsel-
wirkungen mit einer relativ geringen Anzahl an tatsichlichen Versuchsdurchldufen. Die zu
untersuchenden Schichteigenschaften belaufen sich dabei auf die Durchschlagsfestigkeit Eq der
Isolationsschichten sowie den spezifischen elektrischen Widerstand p der Heizschicht. Diese
beiden Eigenschaften wurden gewdhlt, da diese fiir die Funktion als Widerstandsheizelement
die zwei bestimmenden Eigenschaften des Schichtsystems darstellen. Die Untersuchungen zum

spezifischen elektrischen Widerstand p der Heizschicht wurden in [BWH+21b] verdoffentlicht.

Alle Lagen des Mehrschichtsystems wurden mit APS unter Verwendung des Drei-Kathoden-
Plasmagenerators TriplexPro-210™ der Firma Oerlikon Metco, Pfiffikon, Schweiz, gefertigt.
Diese Verfahrensvariante des TS eignet sich besonders gut fiir die Verarbeitung
hochschmelzender Keramiken aufgrund der hohen Plasmagastemperatur. Von Bobzin et al.
wurden in [BBP11] Plasmatemperaturen von Tpisms > 14.000 K an einem Drei-Kathoden-
Plasmagenerator gemessen. Dariiber hinaus wird der Aufwand zur Fertigung des Mehrlagen-
schichtsystems begrenzt, indem fiir alle Lagen der gleiche Beschichtungsprozess eingesetzt

wird.

4.1 Experimentelle Vorgehensweise

Im ersten Schritt werden die statistische Versuchsplanung zur Auswahl der Beschichtungs-
parameter sowie die experimentelle Vorgehensweise zur Bestimmung der Durchschlags-
festigkeit Eq und des spezifischen elektrischen Widerstands p vorgestellt. Zusdtzlich werden die

jeweils verwendeten Messmethoden, die fiir die Auswertung eingesetzt werden, préasentiert.

4.1.1 Statistische Versuchsplanung

Die Einfliisse beim TS auf die Eigenschaften der Beschichtungen sind vielfiltig. Um eine

Vielzahl von Einfliissen in einem Prozess zu untersuchen, ist die statistische Versuchsplanung
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(engl. Design of Experiment, DoE) ein hdufig verwendetes Werkzeug. Dabei sind sogenannte
vollfaktorielle Versuchspldne der Form 2* mit k Einflussfaktoren und zwei Einstellungen pro
Faktor am héufigsten vertreten. Im Folgenden werden die Grundlagen der DoE fiir die in dieser
Arbeit verwendeten Methoden zusammengefasst. Dabei wird im Wesentlichen Bezug zu den
zwei Sammelwerken zur statistischen Versuchsplanung [SvH17] und [Mon13] genommen. Auf
diese Werke wird auch verwiesen, um einen detaillierteren Einblick in die DoE zu erlangen,

welcher in diesem Rahmen nicht behandelt werden kann.

Aus der in Kapitel 2 gesichteten Literatur wurden die drei Prozessparameter Stromstérke I, H,-
Sekundirgasfluss Vi, und Spritzabstand s als die voraussichtlich gréfiten Einfliisse auf die in
den folgenden Unterkapiteln untersuchten Schichteigenschaften identifiziert. Daraus ergibt
sich ein Versuchsplan mit k = 3. Um die Versuchspunkte sinnvoll in einem maglichst grof3en
Parameterfenster zu platzieren, wurde das Central Composite Design (CCD), welches in
Abbildung 20 dargestellt ist, verwendet. Der vollfaktorielle 2-Aufbau wird dazu um 2k
zusitzliche Versuchspunkte, die sogenannten Sternpunkte, sowie n. zentrale Punkte erginzt.
Die Versuche im zentralen Punkt, auch center point genannt, dienen der Beurteilung der
Wiederholgenauigkeit des gesamten Systems und die Anzahl liegt iiblicherweise im Bereich
3 < n. < 5. Dadurch ergeben sich bei einem Versuchsplan mit k = 3 Einflussfaktoren 15
individuelle Versuchsparameter mit dem jeweiligen Ergebnis yi. Diese 15 Versuchsparameter

werden in 14 + n. Versuchsdurchldufen mit fiinf Einstellungen je Faktor getestet.

N
. P / .
S Za 7

Abbildung 20: Central Composite Design fiir k = 3 mit den Einflussfaktoren xi, x, X3
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Die einzelnen Versuchspunkte sind mit festdefinierten Distanzen zueinander verbunden,
sodass eine rotationssymmetrische Verteilung der Punkte im Versuchsfeld realisiert wird.
Ausgehend vom zentralen Punkt der bei (xi|x:|xs) =(0|0|0) positioniert ist, sind die 2*
Eckpunkte des Wiirfels jeweils um + 1 versetzt. Die 2k Sternpunkte sind entlang der Achsen
mit einem Verlingerungsfaktor a.. gegeniiber dem zentralen Punkt angeordnet. Der
Verldngerungsfaktor ist dabei abhingig von k. Bei k=3 gilt a..=1,68. Die jeweiligen

Positionen sind in Tabelle 2 zusammengefasst.

Tabelle 2: Einstellungen der Parameter x; eines CCD mit k = 3 fiir die Ergebnisse y;
X1 X2 X3 Vi
-1 -1 -1 Y1

1 -1 -1 V2
-1 1 -1 Y3
1 1 -1 Va
-1 -1 1 Ys
1 -1 1 Ys
-1 1 1 Y7
1 1 1 Vs
1,68 0 0 ¥o
1,68 0 0 Yio
0 -1,68 0 yu
0 1,68 0 iz
0 0 1,68 Vis
0 0 1,68 Yi4
0 0 0 Yis

Zur Veranschaulichung der Korrelation zwischen den drei Einflussfaktoren auf die
Schichteigenschaften wurde die Software MATLAB R2017b der Firma Mathworks, Natick,
Massachusetts, USA, angewendet. Dazu wurden die softwareeigenen Auswertungswerkzeuge
fiir DoE eingesetzt. Das CCD wurde mit der Response-Surface-Methode (RSM) gemaf3
Formel 3 ausgewertet. Die RSM ist ein Regressionsmodell zweiter Ordnung fiir das Ergebnis y
Dadurch besitzt sie den Vorteil nicht nur die linearen Effekte, sondern auch nichtlineare und
wechselwirkende Effekte der Eingangsparameter zu beriicksichtigen. Die Koeffizienten i, B;;

und [ sind sogenannte Schitzer und werden iiber eine Regression angenidhert.
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Formel 3: Regressionsmodell zweiter Ordnung

y= [30 + [31X1 + BZXZ + [33X3 + B12X1X2 + [313X1X3 + B23X2X3 + BIIX% + BZZX% + [333X§

y: Ergebnis

B, Bij> Pii: Schitzer

Xj: Faktor - Linearer Effekt

XiXj: Faktor - Wechselwirkung

X3 Faktor - Quadratischer Effekt

Die numerischen Werte der realen Prozessparameter unterscheiden sich erheblich
voneinander, sodass die Werte zu Beginn der Auswertung auf jhre jeweiligen Minimal- und
Maximalwerte normiert wurden. Nach der Auswertung wurde die Normierung der Ergebnisse
y wieder riickgingig gemacht. Die Qualitat der Schiatzungen wurde mit einem auf die Anzahl
der Schitzer adjustierten Bestimmtheitsmaf3 Rﬁdj beschrieben. Mit einer inkludierten Varianz-
analyse wurde die Signifikanz des Einflusses jedes einzelnen Faktors und seiner Wechsel-
wirkungen ermittelt. Dabei wird der sogenannte p-Wert bestimmt. Der p-Wert ist die Irrtums-
wahrscheinlichkeit, dass das Regressionsmodell mit den ermittelten Schitzern f; eine falsche
Vorhersage trifft. Sobald der p-Wert eines Terms unterhalb eines Schwellenwerts liegt, wird der
Einfluss, der durch diesen Term entsteht, als signifikant eingestuft. Der Schwellenwert kann
dabei beliebig festgelegt werden, jedoch wird in der Praxis haufig p = 0,05 angewendet und
entspricht einer Fehlerwahrscheinlichkeit von 5 %. Dies wurde fiir die folgenden Analysen

ubernommen.

AbschliefSend sei angemerkt, dass zur Auswertung von Versuchsreihen immer entsprechendes
Fachwissen bendtigt wird. Die statistische Analyse ist ein Hilfsmittel, jedoch miissen die
beobachteten Effekte auch physikalisch erkldrt werden. Nur so kann ein vollumfingliches

Verstiandnis fiir den Einfluss der Faktoren auf das Ergebnis erzielt werden.

4.1.2 Messung der Durchschlagfestigkeit
Die Durchschlagspannung der AlL,Os-Isolationsschicht wird mit Hilfe des in Abbildung 21

dargestellten Aufbaus gemessen. Dazu wird das Hochspannungspriifgerat ST9201BX der Firma
Sourcetronic GmbH, Bremen, Deutschland, verwendet. Die vergoldeten Priifspitzen sind

gefedert, sodass die Reproduzierbarkeit der Messungen gegeben ist. Die aufgegebene elektrische
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Spannung besitzt eine Frequenz von f=50Hz. Eine Messung mit Wechselstrom wurde
gewdhlt, da auch die Heizschicht mit Wechselstrom betrieben wird. Wahrend der Aufprigung
der Spannung in Form einer aufsteigenden Rampe mit der Steigung von U =250 V/s wird
kontinuierlich der Strom I gemessen. Sobald ein Kurzschluss verzeichnet wird, wird die
erreichte, maximale Spannung aufgezeichnet. Dieser Wert entspricht der Durchschlag-
spannung der gepriiften Beschichtung. Die Durchschlagfestigkeit wird anschlieflend durch die
Bildung des Quotienten der Durchschlagspannung und der Schichtdicke gemafi Formel 2
errechnet. Die Messung der Durchschlagfestigkeit erfolgt in einer Versuchskammer mit einer
relativen Luftfeuchtigkeit von 30 % < rF < 35% und einer Temperatur von T =22°C

durchgefiihrt,

| + Gefederte
| | Prifspitzen

Beschichtung

Substrat

Abbildung 21: Messung der Durchschlagspannung thermisch gespritzter Beschichtungen

Fir diese Messungen wurden quadratische Flachproben aus C45W mit der Kantenlinge
1 =b =50 mm und einer Héhe von h = 5 mm verwendet. Nach dem Aufrauen des Substrats
durch Sandstrahlen mit F24-Edelkorund und der Reinigung der Oberfliche mit Ethanol wurde
eine Al,O;s-Isolationsschicht mit APS aufgebracht. Die verwendeten Prozessparameter werden

zusammen mit den Messergebnissen im Unterkapitel 4.1.4 aufgefiihrt.

4.1.3 Messung des spezifischen elektrischen Widerstands
Der elektrische Widerstand R ist der Widerstand, den Elektronen beim Durchlaufen eines

elektrischen Leiters bewdltigen miissen. Dieser ist fiir elektrische Systeme tiber den Zusammen-
hang zwischen der Spannung U und der Stromstérke I, der im Ohm’schen Gesetz in Formel 4

definiert ist, bestimmt.
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Formel 4: Ohm’sches Gesetz

U: Spannung [V]
R: Widerstand [Q]
I: Stromstarke [A]

Fir einen Vergleich zwischen verschiedenen Werkstoffen oder verschiedenen prozess-
technischen Einfliissen auf einen Werkstoff ist der Widerstand jedoch nicht geeignet. Der
Widerstand ist eine extrinsische Werkstoffeigenschaft und wird daher von weiteren Quellen
beeinflusst. So kann der Widerstand eines Leiters {iber die Geometrie verandert werden, ohne
dass der Werkstoff oder seine prozesstechnische Historie variiert werden. Fiir einen sinnvollen
Vergleich wird eine intrinsische Werkstoffeigenschaft bendtigt. Diese ist im spezifischen
Widerstand p gegeben. Der mathematische Zusammenhang zwischen dem Widerstand und des

spezifischen Widerstands ist in Formel 5 gegeben.

Formel 5: Spezifischer Widerstand
d-w
p=R- I
p: Spezifischer Widerstand [Qm]
R: Widerstand [Q]
d: Schichtdicke/Hohe [m]
w: Breite [m]
I: Lange in Stromflussrichtung [m]

Zur Bestimmung des spezifischen, elektrischen Widerstands wurde der elektrische Widerstand
der Beschichtungen mit Hilfe der Vierleitermessung mit dem Gerdt TM-508A der Firma
Isothermal Technology, Southport, Grofibritannien, gemessen. Die Vierleitermessung besitzt
den Vorteil, dass der Einfluss durch die Kontakt- und Leitungswiderstande nicht beriicksichtigt
werden muss und somit wesentliche Storgrofien bei der Bestimmung des elektrischen
Widerstands eliminiert werden [Buc17]. Dies ist moglich, indem ein Strom eines vordefinierten
Betrags tiber zwei Messspitzen in die Beschichtung geleitet wird und die abfallende Spannung

tiber zwei weitere Messspitzen gemessen wird. Bei der Spannungsmessung wird ausschliefdlich
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der Widerstand der Beschichtung gemessen. Die Messungen wurden, wie in Abbildung 22
dargestellt ist, jeweils mit einem Abstand der Messspitzen von 1 =75 mm durchgefiihrt. Die
Breite der TiO./Cr,Os-Heizschicht wurde durch eine entsprechende Maskierung auf
w =40 mm eingestellt und die Hohe des durchflossenen Leiters entsprach der Schichtdicke d.
Nach dem Aufrauen des Substrats durch Sandstrahlen mit F24-Edelkorund und der Reinigung
der Oberfliche mit Ethanol wurde eine Al,Os-Isolationsschicht und anschlieffend die
Ti04/Cr,Os-Heizschicht mit APS aufgebracht. Die verwendeten Prozessparameter werden

zusammen mit den Messergebnissen im Unterkapitel 4.3 aufgefiihrt.

TiO,/Cr,05-Heizschicht @

Al,O;-lIsolation

Substrat

Abbildung 22: Schematischer Versuchsaufbau der Vierleitermessung einer TiO,/Cr,Os-
Heizschicht

4.1.4 Schichtdickenmessung
Die Schichtdicke d der AlL,Os- und der TiO./Cr,Os-Beschichtungen fiir die Messungen in

Abschnitt 4.1.2 und 4.1.3 wurde mit dem Magnetverfahren zur Schichtdickenbestimmung
nichtmagnetischer Beschichtungen auf magnetischen Grundkorpern gemaf§ DIN EN ISO 2178
[DIN16] bestimmt. Fiir eine statistisch signifikante Aussage wurde die Schichtdicke fiir jede
Beschichtung als arithmetisches Mittel aus zehn individuellen Einzelmessungen berechnet. Die
Schichtdickenmessung erfolgte mit dem Dualscope® MP 40 der Firma Helmut Fischer GmbH,
Sindelfingen, Deutschland, mit der Messsonde des Typs EGABW1.3. Um stérende Einfliisse
auf das Magnetfeld zu reduzieren, wurde bei den Untersuchungen auf eine Haftvermittler-
beschichtung aus NiCr20 verzichtet. Dariiber hinaus wurde die Messsonde auf einem nicht

beschichteten, sandgestrahlten Substrat kalibriert.

Seite 46 von 139



4 Prozesstechnischer Einfluss auf die eingesetzten Spritzzusatzwerkstoffe

4.1.5 Partikeltemperatur

Um die prozesstechnischen Einfliisse auf die Spritzzusatzwerkstoffe physikalisch zu verstehen,
wurde die Partikeltemperatur Tr bei den jeweiligen Prozessparametern des APS mit dem
Partikelanalysesystem SprayWatch 4s der Firma Oseir, Tampere, Finnland, gemessen. Das
SprayWatch-System basiert auf einer Charged Coupled Device (CCD-)Kamera und einer Bild-
verarbeitungssoftware. Die Kamera wird senkrecht zum Partikelstrahl im gewtinschten Spritz-
abstand positioniert. Dabei erfolgen die Messungen am Partikelstrahl ohne Anwesenheit eines
zu beschichtenden Substrats. Mit einem integrierten Zweiwellenlingen-Pyrometer wird die
Partikeltemperatur anhand des Verhiltnisses der emittierten Strahlung bei zwei Wellenlingen
bestimmt. Als Messergebnis wird die durchschnittliche Temperatur an der Oberfliche der
Spritzpartikel herausgegeben. Bei der Verwendung der gemessenen Temperaturen muss daher
berticksichtigt werden, dass die Partikelkerntemperatur deutlich geringer sein kann. Fiir eine

detailliertere Beschreibung des Messverfahrens wird auf [VHH+01] verwiesen.

4.1.6 Rontgendiffraktometrie
Die Rontgendiffraktometrie (XRD) ist eine Methode zur Strukturanalyse Kkristalliner

Werkstoffe. Die am Kristallgitter gebeugte Strahlung wird von einem Detektor aufgenommen.
Dabei ist das aufgenommene Beugungsspektrum charakteristisch fiir die jeweils vorliegende
Kristallstruktur. Fiir die XRD-Analyse wurde das XRD 3000 der Firma GE Inspection
Technologies, Hiirth, Deutschland, verwendet. Dabei wurde die Strahlung mit einer Cu-Réhre
mitI =40 mA und U = 40 kV erzeugt. Der Einfallwinkel wurde auf w = 10°, die Schrittweite auf
A20 =0,05° und die Messzeit pro Schritt auf t =5 s eingestellt. Die XRD-Spektren wurden
anschlieflend durch Abgleich mit unterschiedlichen Kristalldaten ausgewertet. Die

verwendeten JCPDS-Nummern werden jeweils bei der Auswertung angegeben.

4.1.7 Temperaturabhdngigkeit des spezifischen Widerstands
Die Temperaturabhingigkeit des spezifischen Widerstands der TiO./Cr,Os-Beschichtungen

wurde gemifs dem Aufbau in Abbildung 23 quantifiziert. Der beschichtete Probenkérper
wurde mit einer Heizplatte auf T = 320 °C aufgeheizt. Dabei diente die Thermografiekamera
ThermaCam SC 500 der Firma FLIR, Oregon, USA, zur Kontrolle der Temperatur der
Beschichtung. Wahrend des Abkiihlvorgangs wurde in regelmifligen Abstinden mit einer

Vierleitermessung der Widerstand der Beschichtung gemessen. Der Widerstand wurde
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anschlieflend tiber die jeweilige Geometrie der Beschichtung in den spezifischen Widerstand

umgerechnet.

Thermografiekamera

Heizschichtsystem

Vierleitermessung

Abbildung 23: Schematischer Messaufbau zur Temperaturabhingigkeit des spezifischen
Widerstands

4.2 Durchschlagfestigkeit der Al,Os-Isolationsschicht

Der Einfluss der drei Prozessparameter Stromstirke I, H,-Sekundirgasfluss Vi, und Spritz-
abstand s auf die Durchschlagfestigkeit E« wurde entsprechend eines CCD wie in Abschnitt
4.1.1 vorgestellt, untersucht. Die Prozessparameter I, VH2> s entsprechen den Einflussfaktoren
X1, X2, X3 und die Schichteigenschaft Eq dem Ergebnis y gemif3 Tabelle 2. Eine Ubersicht der
Prozessparameter sowie der resultierenden Durchschlagfestigkeit ist in Tabelle 3 gegeben. Die
Eckpunkte des 2°-Versuchsplans werden von A1 bis A8 besetzt, die Sternpunkte von A9 bis A14
und A15 entspricht dem zentralen Punkt mit sechs unabhingigen Wiederholungen. Bei den
Versuchen wurden das ALOs-Pulver Amdry6062 der Firma Oerlikon Metco, Pfiffikon,
Schweiz, mit der Fraktion D = -45+22 pum sowie das APS-System TriplexPro-210 der gleichen
Firma verwendet. Die Prozessparameter wurden ausgehend vom Standardparameter im
zentralen Punkt gemaf den Prinzipien des CCD so eingestellt, dass ein moglichst grofles

Parameterfenster untersucht werden konnte. Gleichzeitig wurde darauf geachtet, dass alle
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Versuchspunkte mit dem verwendeten APS-System TriplexPro-210 technisch umgesetzt

werden konnen. Alle Versuche wurden in einer zufilligen Reihenfolge durchgefiihrt.

Tabelle 3: Ubersicht der Prozessparameter und Ergebnisse der DoE entsprechend
Tabelle 2 fiir die ALLOs-Isolationsschicht mit dem APS-System TriplexPro-210
Plasmagasfluss Ar [SLPM] 60 Drehscheibenrate [%] 20
Diisendurchmesser [mm] 9 Robotergeschwindigkeit [mm/s] 1.000
Tréagergasfluss Ar [SLPM] 5,5 Meanderbreite [mm)] 5
Injektordurchmesser [mm] 2 Uberginge [-] 10
Probe I[A] Vi [SLPM] s [mm] Eq [V/pm] d [pm]
Al 400 3,6 105 11,8 56
A2 500 3,6 105 14,3 129
A3 400 8,4 105 15,0 106
A4 500 8,4 105 13,2 160
A5 400 3,6 135 13,9 26
A6 500 3,6 135 14,6 112
A7 400 8,4 135 13,1 102
A8 500 8,4 135 17,5 137
A9 366 6,0 120 13,7 68
Al0 534 6,0 120 13,8 137
All 450 2,0 120 5,6 124
Al2 450 10,0 120 19,7 114
Al3 450 6,0 95 19,2 68
Al4 450 6,0 145 12,5 143
Al5-1 450 6,0 120 16,1 119
Al5-2 450 6,0 120 17,0 117
Al5-3 450 6,0 120 16,1 124
Al5-4 450 6,0 120 13,4 116
Al5-5 450 6,0 120 15,0 117
Al5-6 450 6,0 120 11,1 129

Die in Abschnitt 4.1.1 prasentierte RSM konnte die experimentellen Daten aus Tabelle 3 weder
an die quadratische Gleichung in Formel 3 noch an eine lineare Gleichung ohne die Terme x?
anndhern. Ein Ridj = 0,19 zeigt deutlich, dass keine sinnvolle Anpassung moglich ist. Unter
Beriicksichtigung der Streuung AEs=59 V/pm im zentralen Punkt A15-1 bis A15-6 im
Vergleich zur Differenz zwischen dem Maximum und Minimum im Versuchsfeld

AEimex = 14,1 V/pm kann festgestellt werden, dass die Streuung der Eigenschaft Eq zu grofd ist.
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Innerhalb der variierten Prozessparameter kann mit dieser Messmethode kein signifikanter

Einfluss einzelner Prozessparameter oder deren Wechselwirkungen detektiert werden.

Die Durchschlagfestigkeit wird grundsétzlich von vielen Faktoren beeinflusst [HSF13]. Dazu
zéhlen nicht nur die Dicke und Homogenitit der Beschichtung, sondern auch die
vorhergehende Konditionierung und die Anwesenheit von Feuchte konnen das Messergebnis
deutlich beeinflussen [DIN14]. Der Feuchtegehalt der Beschichtung wurde nicht explizit
kontrolliert. Darauf wurde verzichtet, da auch im Anwendungsfall der Feuchtegehalt der
Beschichtung im KunststoffspritzgieBwerkzeug nicht kontrolliert werden kann. Die Amplitude
der Abweichung von E4 bei konstanten Prozessparametern beruht daher zum Teil auf dem
natiirlich variierenden Feuchtegehalt der ALOs-Beschichtungen. Dariiber hinaus berichtet
Pawlowski [Paw88] bei Messungen der Durchschlagfestigkeit von plasmagespritzten ALOs-
Beschichtungen von Durchschlagfestigkeiten im Bereich von 9 V/pm < Eq < 18 V/um. Dieser
Bereich stimmt mit den Ergebnissen in Tabelle 3 iiberein. Die Durchschlagfestigkeit korreliert

dabei negativ mit der Anzahl an strukturellen Defekten wie Poren und Risse.

Bei Betrachtung von Abbildung 24a wird beobachtet, dass die Durchschlagfestigkeit im
untersuchten Bereich bis d = 160 pm unabhingig von der Schichtdicke ist. Mit Ausnahme des
Versuchspunktes A1l betrdgt Es > 10 V/um. In Abbildung 24b ist ein linearer Zusammenhang
zwischen der Durchschlagspannung und der Schichtdicke zu beobachten. Die minimale
Durchschlagspannung Ugmin der Isolationsschicht muss so ausgelegt werden, dass kein Kurz-
schluss zwischen der Heizschicht und dem Werkzeugstahl oder dem Formteil, falls dieses aus
einem elektrisch leitfdhigen Kunststoff gefertigt wird, auftreten kann. Da die Heizschicht, wie
in den folgenden Kapiteln présentiert wird, mit Spannungen von U <200 V betrieben wird,
wird fiir den weiteren Verlauf der Untersuchungen eine Schichtdicke von d = 100 um fiir die
Isolationsschicht definiert. Damit ist ein Sicherheitsfaktor von mindestens fiinf zu jedem
Zeitpunkt im Betrieb der Heizschicht gegeben. Gleichzeitig wird verhindert, dass eine

tibermiflig dicke Isolationsschicht den Warmefluss behindert.
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Abbildung 24: Durchschlagfestigkeit Eq (a.) und Durchschlagspannung U, (b.) von
plasmagespritztem ALOs{iber der Schichtdicke d

4.3 Spezifischer elektrischer Widerstand der TiO,/Cr.O;-Heizschicht
Der spezifische elektrische Widerstand p der TiO./Cr,Os-Heizschicht ist eine wichtige

Werkstoffeigenschaft fiir dessen Anwendung als Heizelement. Um ein besseres Verstandnis fiir
diese Kenngroéf3e zu erhalten, wurde zum einen die vorangehend erlduterte DoE verwendet. Mit
der DoE wurde ein Regressionsmodell zweiter Ordnung aufgestellt und die physikalischen
Hintergriinde der enthaltenen Zusammenhdnge evaluiert. Zum anderen wurde die
Abhiéngigkeit des Widerstands von der Temperatur gepriift und quantifiziert. Diese Beziehung
wurde ebenfalls mit einem mathematischen Modell angendhert. In den folgenden zwei

Abschnitten werden diese Modelle présentiert.

4.3.1 Regressionsmodell

Der Einfluss der drei Prozessparameter Stromstirke I, H,-Sekundirgasfluss Vi, und Spritz-
abstand s auf den spezifischen elektrischen Widerstand p wurde entsprechend eines CCD wie
in Abschnitt 4.1.1 vorgestellt, untersucht. Dabei entsprechen in Ubereinstimmung mit
Tabelle 2 die Prozessparameter I, VH2 , s den Einflussfaktoren x;, x, x; und die
Schichteigenschaft p dem Ergebnis y. Die konstanten Prozessparameter, die jeweiligen
Einstellungen der variierten Prozessparameter sowie der finale gemessene Wert fiir p sind in
Tabelle 4 zusammengefasst. Die Proben S1 bis S8 entsprechen den Eckpunkten des 2°-
Versuchsplans, die Proben S9 bis S14 den dazugehdrigen Sternpunkten und die Proben S15-1

bis S15-6 den Wiederholungen am zentralen Punkt. Die Prozessparameter wurden analog zur
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DoE mit ALOs; in Unterkapitel 4.1.4 ausgewihlt, sodass ebenfalls ein moglichst grof3es
Parameterfenster untersucht werden konnte. Fiir die Heizschicht wurde ein geschmolzen und
anschlieflend gebrochenes Pulver der Firma Ceram GmbH, Albbruck-Birndorf, Deutschland,
verwendet. Das Pulver bestand aus TiOx und Cr,Os im Gewichtsverhdltnis von ¢ = 80/20 mit
der Fraktion D = +25-5 pym. Fiir diesen Werkstoff der Heizschicht wird in dieser Arbeit die

vereinfachte Bezeichnung TiO,/Cr,Os verwendet.

Tabelle 4: Ubersicht der Prozessparameter und Ergebnisse der DoE entsprechend
Tabelle 2 fiir die TiOx/Cr,Os-Heizschicht mit dem APS-System
TriplexPro-210 [BWH+21b]

Plasmagasfluss Ar [SLPM] 60 Drehscheibenrate [%] 20
Diisendurchmesser [mm)] 9 Robotergeschwindigkeit [mm/s] 1.000
Tragergasfluss Ar [SLPM] 7,5 Meanderbreite [mm)] 5
Injektordurchmesser [mm] 2 Uberginge [-] 10
Probe I[A] Vi, [SLPM] s [mm] p [Qmm] d [um]
S1 400 3,6 105 0,862 45
S2 500 3,6 105 0,395 55
S3 400 8,4 105 0,354 57
NY! 500 8,4 105 0,639 64
S5 400 3,6 135 1,592 48
S6 500 3,6 135 0,549 50
S7 400 8,4 135 0,599 48
S8 500 8,4 135 0,312 36
S9 366 6,0 120 0,993 52
S10 534 6,0 120 0,390 60
S11 450 2,0 120 1,303 51
S12 450 10,0 120 0,363 60
S13 450 6,0 95 0,508 80
S14 450 6,0 145 0,657 44
S15-1 450 6,0 120 0,397 51
S15-2 450 6,0 120 0,482 56
S$15-3 450 6,0 120 0,382 50
S15-4 450 6,0 120 0,424 53
S15-5 450 6,0 120 0,427 53
S15-6 450 6,0 120 0,411 50

Die ermittelten Schétzer B; gemafd Formel 3 sowie die Signifikanzniveaus p der jeweiligen

Effekte sind in Tabelle 5 gegeben. Da alle p-Werte unter dem gewdhlten Schwellenwert von
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p = 0,05 liegen, zeigen alle drei variierten Prozessparameter einen signifikanten Einfluss auf p.
Dies inkludiert nicht nur die linearen Effekte, sondern auch die Wechselwirkungen und die
quadratischen Effekte dieser drei Prozessparameter. Bei genauer Betrachtung der p-Werte wird
sichtbar, dass der Spritzabstand den geringsten Einfluss auf p ausiibt, da die entsprechenden
p-Werte die grofiten sind. Das adjustierte Bestimmtheitsmaf3 betragt Ridj = 0,95 und zeigt
somit eine ausgezeichnete Ubereinstimmung des gewihlten Regressionsmodells zweiter

Ordnung mit den experimentellen Daten.

Tabelle 5: Schitzer B; geméf3 Formel 3 und die entsprechenden Signifikanzniveaus p fiir
p der TiO,/Cr,0;-Heizschicht [BWH+21b]

Effekt i Bi p

Sonstige 0 0,930 0,00003
Stromstirke 1 -1,413 0,00021
H,-Sekundargasfluss 2 -2,062 0,00001
Spritzabstand 3 0,971 0,00302
Stromstirke & H,-Sekundérgasfluss 12 1,652 0,00004
Stromstérke & Spritzabstand 13 -1,269 0,00033
H,-Sekundargasfluss & Spritzabstand 23 -1,058 0,00116
Stromstarke 11 0,736 0,00197
H,-Sekundargasfluss 22 1,177 0,00006
Spritzabstand 33 0,396 0,04949

Abbildung 25 zeigt den Konturplot von p in Abhingigkeit der Prozessparameter I und Vy,. Da
der Spritzabstand unter den drei untersuchten Prozessparametern den geringsten Einfluss
besitzt, wurde dieser konstant auf der mittleren Einstellung s = 120 mm belassen. Ein relativ
grofler Bereich mit einem nahezu konstanten p ist zu beobachten. Das Regressionsmodell
prognostiziert ein Minimum von pmn = 0,312 Qmm bei =503 A, Vy, =6,2 SLPM und
s=121 mm. Dieser Parametersatz liegt nahe am Versuchspunkt S10, welcher in
psio = 0,390 Omm resultierte. Der hohere Wert bei S10 ist dabei gekoppelt an eine hohere
Stromstérke. Im Versuchspunkt S8 wurde pss = pmin = 0,312 QOmm gemessen. Dabei sind sowohl
Vi als auch s hoher als beim prognostizierten Minimum. Da die Effekte von Vi, und s
gegenldufig sind, resultiert in S8 ebenfalls ein minimaler spezifischer Widerstand. An den
Rédndern des untersuchten Parameterfeldes steigt p an. Dies ist besonders stark bei gleichzeitig
geringer Stromstdrke und geringem H,-Sekundérgasfluss ausgeprégt. In diesem Fall erfahren

die Partikel im Freistrahl einen geringeren Energieeintrag durch das Plasma, aufgrund der
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reduzierten elektrischen Energie und der reduzierten Enthalpie [FNP+01]. Ein geringerer
Energieeintrag kann tendenziell zu einer hoheren Porositdt der Beschichtung fithren, da die
Partikel nicht ausreichend aufgeschmolzen werden. Eine hohere Porositit fithrt bei gleich-

bleibendem Werkstoff zu einem hoheren p.
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Abbildung 25: Konturplot des spezifischen Widerstands in Abhangigkeit von der Stromstérke
und des H,-Sekundirgasflusses bei s = 120 mm [BWH+21b]

Um die Beobachtungen physikalisch verstehen zu konnen, wurde die Partikeltemperatur T bei
den unterschiedlichen Prozessparametern des CCD nach Tabelle 4 mit dem Partikelanalyse-
system SprayWatch 4s gemessen. Die Korrelation mit den bei diesen Prozessparametern
resultierenden spezifischen Widerstinden der Heizschicht ist in Abbildung 26 dargestellt. Die
geringen Partikeltemperaturen, die bei geringen Werten fiir I und Vi, vorkommen, fiihren zu
den hochsten Widerstinden. Daraus wird abgeleitet, dass diese Temperaturen zu gering sind,
um einen ausreichenden Aufschmelzgrad der Partikel zu erreichen, um eine homogene,
porenarme Beschichtung herzustellen. Exemplarisch sind die lichtmikroskopischen

Querschliffe von S5, der Beschichtung mit dem hochsten Widerstand, und S8, der Beschichtung
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mit dem geringsten Widerstand, in Abbildung 27 gegeben. Bei hohen Partikeltemperaturen, die
bei hohem I und hohem Vy, vorkommen, ist ein Anstieg des spezifischen Widerstands zu
verzeichnen. Dies konnte eine verstarkte Riickoxidation des substochiometrischen TiOy zur
Ursache haben, wodurch p der Beschichtung ebenfalls erhoht wird. Die Reduktion und
Oxidation der Beschichtung innerhalb des beobachteten Versuchsraums ist durch
Rontgendiffraktometrie (engl. X-ray diffraction, XRD) nicht nachweisbar. Dennoch sind die
elektrischen Eigenschaften von Titansuboxiden sehr anfillig fiir Anderungen der
Substochiometrie. Eine dhnliche Beobachtung machten bereits Liu und West in ihrer Studie in

[LW13] tiber die elektrischen Eigenschaften von gesinterten Titansuboxiden.
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Abbildung 26: Spezifischer Widerstand in Abhangigkeit der Partikeltemperatur

Abbildung 27 zeigt exemplarisch die Querschliffe der Beschichtungen der Proben S5 und S8,
die innerhalb des CCD jeweils im maximalen und im minimalen spezifischen Widerstand
resultierten. Die TiOx/Cr,Os-Beschichtung von S5 weist eine qualitativ porosere Struktur auf
als die von S8. Wihrend beide Beschichtungen bei gleichem Spritzabstand von s = 135 mm
hergestellt wurden, ist der Unterschied im Widerstand auf den geringeren Energieeintrag in S5
durch das Plasma aufgrund eines geringeren Stroms und eines geringeren H,-Sekundirgas-

flusses zuriickzufiithren.
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1i0,/Cr03 TiO)/Cr,05

Abbildung 27:  Querschliffe von S5 mit dem hochsten spezifischen Widerstand und S8 mit
dem geringsten spezifischen Widerstand der TiO,/Cr,O;-Beschichtung
[BWH+21b]

Die XRD-Spektren der TiO./Cr,Os-Beschichtungen S5 und S8 aus Abbildung 27 sind in
Abbildung 28 dargestellt, wihrend die verwendeten JCPDS-Nummern in Tabelle 6 zusammen-
gefasst sind. Generell ist die Phasenzusammensetzung vergleichbar mit Ergebnissen von Berger
et al. [BSS+09] zur Phasenuntersuchung von plasmagespritztem TiO,/Cr,Os. Im Ausgangs-
pulver sind deutliche Anzeichen fiir das Vorhandensein der Magnéli-Phase Ti,O; und der
Andersson-Phase CrTi,0Os neben einer Vielzahl weiterer Magnéli- und Andersson-Phasen und
geringen Mengen an Cr,Os; zu erkennen. Die Reduktion und Oxidation dieser
substochiometrischen Phasen wéhrend des Plasmaspritzens fithrt jedoch zu einer Vielzahl
unterschiedlicher Sauerstoffgehalte und damit zu einem unterschiedlichen Wertebereich von n
in der homologen Reihe der Andersson- und Magnéli-Phasen. Ti,O; ist in der Beschichtung
jedoch nicht mehr vorhanden. Die unterschiedlichen Reduktions- und Oxidationsgrade
kénnen durch eine Kombination verschiedener Faktoren entstehen. Zu diesen Faktoren zéhlen
z. B. tatsichlicher Partikeldurchmesser, Korngrofle, Schmelzgrad der Partikel, Energie-
verteilung und Partikelflugbahn in der Plasmaflamme. Da die XRD-Spektren innerhalb dieser
homologen Reihen nahe beieinander liegen und sich teilweise {iberschneiden, wie in [SHK78]
und in [LHC+16] berichtet wurde, werden diese Phasen in Bereichen angegeben, um eine klare

Darstellung der XRD-Spektren zu ermdglichen.
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Tabelle 6: Ubersicht verwendeter JCPDS-Nummern [BWH+21b]

Phase JCPDS-Nummer

Ti,O7 01-072-1724

TinOzn1 (n =4...9) 00-050-0787, 00-051-0641, 00-050-0788, 00-050-0789,

00-050-0790, 00-050-0791

CrTi,Os 01-079-0302

Cr2T15-200n1 00-035-0098, 00-035-0099, 00-035-0100, 00-030-0420
TiO, 01-076-1938

Cr,03 01-084-0313

Intensitat [-]

20 30 40 50 60
26[°]
——S8 - Spritzzustand A Tiy0,
——55 - Spritzzustand o CrTi, O,
Auslgahgspulver TiO,/Cr,0, ~~ Andersson-Phasen
¥ Rutil TiO, CrTi 50,4
O Eskolait Cr,0O, Magnéli-Phasen Ti O, ,

Abbildung 28: XRD-Spektren des TiOx/Cr,Os-Pulvers sowie der Beschichtungen S5 und S8.
Andersson-Phasen und Magnéli-Phasen sind als Bereiche gekennzeichnet, da

die jeweiligen Spektren durch variierende n-Werte verschoben werden.

[BWH+21b]

Die Beschichtungen weisen geringe Anteile an Rutil und Eskolait auf, wihrend die Menge an
Rutil im Ausgangspulver fast vernachldssigbar ist. Zwischen den Beschichtungen S5 und S8 ist

kein signifikanter Unterschied festzustellen. Die Peakhohen der verschiedenen iiberlappenden
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Andersson-Phasen und Magnéli-Phasen weisen geringfiigig unterschiedliche Werte auf, wobei
jedoch keine bestimmte Phase hervorsticht. Dies deckt sich mit weiteren XRD-Spektren in
Abbildung 29 von Beschichtungen, die in den Zyklusversuchen in Unterkapitel 5.2 verwendet
wurden. Dies ist besonders bemerkenswert, da sich die konkrete Phasenzusammensetzung des
TiO,/Cr,O;s-Pulvers von der vorherigen Charge unterscheidet. Da das Pulver aus Suboxiden
von TiO; besteht, die sich wiahrend der Herstellung bilden, variiert der Anteil der verschiedenen
Suboxide je nach geringfiigigen Anderungen oder méglichen Stérungen im Prozess. Dies kann
zu den beobachteten Unterschieden der Phasenzusammensetzung der verschiedenen Pulver-
chargen fithren. Die Phasenzusammensetzung der Beschichtungen blieb unabhéngig von der
tatsdchlichen Phasenzusammensetzung der Ausgangspulver gleich. Dies legt die Vermutung
nahe, dass die Reduktion und Oxidation des Ausgangspulvers wihrend des Plasmaspritzens ein

relativ stabiles Gleichgewicht erreichen.

Intensitat [-]

v Rutil TiO,
—— 515 - Spritzzustand O Eskolait Cr.O
23

Ausgangspulver TiO,/Cr,0 /
JangIsp X % Andersson-Phasen Cr,Ti_,0,

Magnéli-Phasen Ti O, ,

Abbildung 29: XRD-Spektren des TiO./Cr,Os-Pulvers und entsprechender
plasmagespritzten Beschichtung einer anderen Charge [BWK+20]

Der ermittelte Bereich von p reicht von pmin = 0,312 Omm bis pmax = 1,592 Omm. Damit sind

die Ergebnisse vergleichbar mit dem in [FFK+10] und [CCL+09] berichteten, minimalen
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spezifischen Widerstand fiir TiO,-Beschichtungen von p = 0,5 Qmm. Fiir eine plasmagespritzte
Schicht aus TiO, mit einem Gewichtsanteil von 20 % Cr,Os wird in [TBT+11] p =2.000 Qmm
angegeben. Dies entspricht einem Unterschied von tiber drei Groéflenordnungen. In der
genannten Studie wurde p jedoch in Dickenrichtung gemessen, wihrend die hier vorgestellten
Messungen innerhalb der Schichtebene durchgefithrt wurden. Dies ist darin begriindet, dass
plasmagespritzte TiO,/Cr,Os-Beschichtungen ein anisotropes Verhalten des spezifischen
elektrischen Widerstands aufweisen. Dies wird darauf zuriickgefiihrt, dass in der Schichtebene
weniger Splatgrenzen vorhanden sind als in Dickenrichtung. Eine dhnliche Anisotropie von
etwa vier Groflenordnungen wurde fiir plasmagespritzte TiO,-Beschichtungen in [CCL+09]

festgestellt und ebenfalls auf die Verteilung der Splatgrenzen zuriickgefiihrt.

Die einzelnen Auswirkungen der jeweiligen Prozessparameter sind in Abbildung 30 dargestellt.
Zusitzlich ist zum Vergleich die Korrelation zwischen dem spezifischen Widerstand der
Beschichtung und der Nettoleistung des Plasmas hinzugefiigt. Die Nettoleistung entspricht
dem Produkt aus Stromstérke und Spannung des Plasmabrenners abziiglich der eingebrachten
Kiihlleistung. Eine Erhohung des H,-Sekundirgasflusses fithrt zu einer Abnahme des
spezifischen Widerstandes. Diese Korrelation wird auf eine verringerte Porositit und die
reduzierende Wirkung von H, auf die Partikel zuriickgefiihrt, was zu einem leicht erhohten
Anteil an Sauerstoffvakanzen in den Suboxidphasen fiihrt. Eine Erhéhung der Stromstirke
fithrt ebenfalls zu einer Verringerung des spezifischen Widerstandes. Dies ldsst sich mit besser
aufgeschmolzenen Partikeln bei hoheren Stromstdrken und folglich einer weniger pordsen
Beschichtung erklaren. Der Uberlagerungseffekt aus Stromstirke und H,-Sekundirgasfluss
zeigt sich auch in der Grafik der Nettoleistung. Ein steigender Spritzabstand fithrt zu einem
Anstieg des spezifischen Widerstands. Die Durchmischung des Plasmastrahls mit der
umgebenden Atmosphdre nimmt proportional zum Spritzabstand zu. Die Partikel erfahren
daher eine stirkere Oxidation und weniger Reduktion durch das H, im Plasmagasgemisch.
Auflerdem ist die kinetische Energie der Partikel geringer, sodass tendenziell eine weniger

dichte Beschichtung entsteht und damit zu einem hoheren spezifischen Widerstand fiihrt.
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Abbildung 30: Lineare Korrelation des spezifischen Widerstands jeweils zu den Prozess-
parametern Stromstdrke, H,-Sekundargasfluss, Spritzabstand und der

Plasmaleistung [BWH+21b]

Innerhalb der Variation des Abstands ist die Schichtdicke d der TiO./Cr.Os-Beschichtung
negativ proportional, wie in Abbildung 31a zu sehen ist. Da bei jeder Beschichtung exakt zehn
Ubergiénge gefahren wurden, konnen ausgehend von der Schichtdicke Aussagen iiber den
Auftragswirkungsgrad (engl. deposition efficiency, DE) getroffen werden. Die DE nimmt mit
zunehmendem Spritzabstand ab. Erwartungsgemafd steigt die DE abhidngig vom Prozess-
parameter mit steigendem Spritzabstand bis auf ein Maximum und sinkt erst dann ab. Die
dargestellte Streuung der Schichtdicke bei konstanten Spritzabstinden resultiert aus
zusdtzlichen Einfliissen auf die DE durch den variierten Strom und H,-Sekundérgasfluss. In
Abbildung 31b ist die Korrelation zwischen dem spezifischen Widerstand und der Schichtdicke
von TiO,/Cr,O; aufgetragen. Bei Schichtdicken von etwa d < 50 pm ist eine erhohte Streuung
des spezifischen Widerstands zu beobachten. Dies kann in einem grofleren Anteil der

Schichtrauheit an der Schichtdicke begriindet sein. Bei grofien Schichtrauheiten in einer
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diinnen Beschichtung konnen lokal Engstellen vorkommen, die wiederum den spezifischen
Widerstand der Beschichtung deutlich erh6hen. Auch der volumetrische Anteil von Fehlstellen

wie Poren kann bei einer diinnen Beschichtung ansteigen und somit die gleiche Folge mit sich

ziehen.
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Abbildung 31: a. Schichtdicke d der TiO/Cr,Os-Beschichtung in Abhidngigkeit des
Spritzabstands s; b. Spezifischer Widerstand p iiber der Schichtdicke d
[BWH+21b]

4.3.2 Temperaturabhdngigkeit des spezifischen Widerstands
Die Ergebnisse der Messungen des temperaturabhdngigen Widerstands sind in Abbildung 32

dargestellt. Die Messungen wurden an derselben TiO,/Cr.O;-Beschichtung, die mit dem
Parameter S15 hergestellt worden ist, in chronologischer Reihenfolge durchgefithrt. Der
Widerstand R sinkt mit steigender Temperatur T. Dieses Verhalten entspricht einem HeifSleiter
bzw. einem Negative Temperature Coefficient (NTC)-Widerstand. Allerdings ist bei den ersten
drei Messungen ein allgemeiner, irreversibler Anstieg des Widerstands gegeniiber dem Spritz-
zustand zu verzeichnen. Daraufhin wurde die Beschichtung fiir t =24 h in einem Ofen bei
T =300 °C an Atmosphdre wiarmebehandelt. Die vierte Messung der Beschichtung, die nach
der Wirmebehandlung erfolgte, ergab einen weiteren Anstieg des Widerstands. Darauf-
folgende Messungen resultierten in konstanten Messwerten. Demnach wurde eine Séttigung
des Anstiegs des Widerstands erreicht. Dieser Widerstandsanstieg wird vermutlich durch eine

Uberlagerung von Riickoxidation der Suboxidphasen sowie der Entstehung von Mikrorissen in
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der Beschichtung, die zu einer Relaxation fiihren, hervorgerufen. Die Anderung der
Zusammensetzung der Suboxidphasen kann, dhnlich wie in Abschnitt 4.3.1 beschrieben, jedoch
nicht quantifiziert werden. Die Beobachtung von Mikrorissen durch Aufgabe von Wérme in

die TiO,/Cr,Os-Beschichtung wird in Unterkapitel 5.2 naher erldutert.
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Abbildung 32: Temperaturabhingigkeit der TiO,/Cr,Os-Beschichtung im Spritzzustand und
nach Warmauslagerung fiir t = 24 h bei T = 300 °C. Symbole entsprechen den

Messwerten und die Linien einer Arrhenius-Anpassung. [BWK+20]

Das NTC-Verhalten der thermisch gespritzten TiOx/Cr,Os-Beschichtung ldsst sich mit hoher
Ubereinstimmung mit der Arrhenius-Gleichung abbilden. Diese Beobachtung deckt sich mit
dem NTC-Verhalten, welches in gesintertem TiOx in [LWI13] sowie in halbleitenden
Werkstoffen in [Var67] entdeckt worden ist. Die Anpassung wurde mit der Methode der
kleinsten Fehlerquadrate durchgefiihrt, wobei sich fiir alle Messungen ein R? > 0,99 einstellte.
Der spezifische Widerstand von Halbleitern, wie in Abschnitt 2.2.2 erkldrt, hdngt von der
Mobilitdt der Ladungstridger im Bandermodell ab, die bei hoheren Temperaturen verbessert
wird. Die mathematische Korrelation von Temperatur T und Widerstand R ist angelehnt an die

Arrhenius-Gleichung wie folgt definiert:
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Formel 6: Arrhenius-Gleichung fiir den temperaturabhangigen Widerstand

'Ea
R(T) = Ry eRnT

R(T): Temperaturabhdngiger Widerstand [Q]
Ro: Priaexponentieller Koeffizient [Q]

E.: Aktivierungsenergie [J/mol]

Rm:  Universelle Gaskonstante [J/(mol - K)]

T: Temperatur [K]

Unter Verwendung des in Formel 6 beschriebenen NTC-Verhaltens ist die Anwendung von
TiO4/Cr,O; zur Temperaturmessung moglich. Dies erlaubt im Fall eines Heizschichtsystems
eine integrierte Prozesssteuerung, ohne die Notwendigkeit eines zusdtzlichen Temperatur-
sensors. Diesbeziiglich wurden bereits erste Unternehmungen zur lasergestiitzten
Strukturierung von TiO,/Cr,Os-basierten Heizschichtsystemen in [BWK+21] unternommen,

auf die an dieser Stelle lediglich verwiesen werden kann.

4.4 Fazit zum prozesstechnischen Einfluss auf die eingesetzten
Spritzzusatzwerkstoffe
Durch Anwendung der DoE-Methode CCD wurden sowohl fiir die AL,Os-Isolationsschicht als

auch die TiO,/Cr,O;-Heizschicht ein innerhalb der APS-Prozessparameter grofler Bereich
untersucht. Dabei wurde festgestellt, dass die Durchschlagfestigkeit Eq der AL,Os-Beschichtung
durch Variation der Prozessparameter nicht signifikant beeinflusst werden kann. Lediglich
tiber die Schichtdicke d ldsst sich die maximale Durchschlagspannung Uq konsistent erhéhen.
Da fiir den Betrieb und die im Folgenden beschriebenen Untersuchungen der Heizschicht eine
Spannung von U < 200 V ausreicht, wurde eine Zielschichtdicke fiir die Al,Os-Isolationsschicht
daros = 100 um definiert. Daraus ergeben sich unter Beriicksichtigung der ermittelten Streuung
der Durchschlagfestigkeit eine Durchschlagspannung von Uq>1.000V und somit ein

Sicherheitsfaktor von mindestens funf.

Der spezifische Widerstand p der TiO,/Cr,Os-Heizschicht zeigte signifikante Beeinflussungen
durch die drei Prozessparameter Stromstirke I, H,-Sekundirgasfluss Vi, und Spritzabstand s.
Mit den experimentellen Ergebnissen des CCD konnte erfolgreich ein quadratisches

Regressionsmodell entsprechend Formel 3 mit den Schitzern ; aus Tabelle 5 erstellt werden.
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Die herausragende Prazision des Regressionsmodells wurde mit einem Ridj = 0,95 quantifiziert.
Wihrend alle drei Prozessparameter signifikant sind, ist der Effekt des Spritzabstands am
geringsten. Gemafl des erstellten Regressionsmodells betragt der minimale, spezifische
Widerstand von TiO,/Cr,Os-Beschichtungen pmin= 0,312 Qmm. Dariiber hinaus wurde
beobachtet, dass der Plasmaspritzprozess die Phasenzusammensetzung des TiO./Cr,Os-
Ausgangspulvers erheblich verdndert. Der Vergleich von Beschichtungen mit verschiedenen
Pulverchargen zeigte, dass die resultierende Phasenzusammensetzung der Beschichtung kaum

von der konkreten Phasenzusammensetzung des TiO,/Cr,O;-Pulvers beeinflusst wird.

Mit dem erlangten Verstindnis fiir den prozesstechnischen Einfluss auf die Heizschicht kann
fir zukiinftige Anwendungen der elektrische Widerstand der Beschichtung nicht nur
herkémmlich iiber die Geometrie der Beschichtung, sondern auch tiber die Prozessparameter
des APS eingestellt werden. Dabei ist fir die Anwendung der Gesamtwiderstand der
Beschichtung relevant, sodass ein Prozess mit konstantem Ergebnis fiir den spezifischen
Widerstand zu vorzuziehen ist. Insbesondere die Prozesse, die in dem in Abbildung 33
dargestellten Prozessfenster fiir die Stromstdrke und den H,-Sekundirgasfluss bei einem
Spritzabstand von s = 120 mm liegen, resultiert ein nahezu konstanter spezifischer Widerstand.
Daraus ergibt sich, dass eventuelle Prozessschwankungen in diesem Prozessfenster keinen oder
nur einen marginalen Einfluss auf das Resultat haben, und sind daher in der Fertigung zu
bevorzugen. Der Parametersatz S15 wird als Kompromiss zwischen einer moglichst geringen
Stromstdrke und einem moglichst niedrigen H,-Sekundirgasfluss fiir die Heizschicht

ausgewdhlt, um einen wirtschaftlicheren Beschichtungsprozess zu erlangen.
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Abbildung 33: Bevorzugtes Prozessfenster fiir APS-gespritzte TiO./Cr,Os-Heizschicht

Fiir die Anwendung als Heizschicht spielt die Abhidngigkeit des Widerstands von TiO,/Cr,O;
von der Temperatur eine wichtige Rolle. Ein Heiflleiter- bzw. NTC-Verhalten wurde im Bereich
von 20 °C < T < 320 °C bestidtigt. Die Abhédngigkeit folgt der Arrhenius-Gleichung (Formel 6).
Uber die Kalibrierung gespritzter TiO./Cr,Os-Beschichtungen mit dieser Gleichung ist der
Einsatz der Heizschicht als gleichzeitige Temperatursensorschicht denkbar. Dies ermdglicht
eine integrierte Prozesssteuerung der variothermen Temperierung im KunststoffspritzgiefSen

ohne die Notwendigkeit eines zusétzlichen Temperatursensors.
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5 Modelluntersuchungen beschichteter Probekorper

Die Modelluntersuchungen der mit Heizschichtsystemen beschichteten Probekorper erfordern
einen Priifstand, der eine anwendungsnahe Replikation der Beanspruchung widerspiegelt. Da
im Kunststoffspritzgief3en bevorzugt kurze Zykluszeiten und bei variothermer Prozessfithrung
vorzugsweise rapide Temperaturwechsel vorherrschen, miissen solche Temperaturprofile mit
einem Modellpriifstand abbildbar sein. Untersuchungen an Heizschichten in der Literatur
beschrinken sich entweder auf Dauerheizversuche oder zyklische Tests mit einer geringen
Zykluszahl im zwei- bis dreistelligen Bereich. Daher musste im ersten Schritt ein
entsprechender Modellpriifstand fiir die automatisierte Durchfithrung hochdynamischer
Thermozyklen aufgebaut werden. Im néchsten Schritt wurden beschichtete Probekorper
thermozyklisch beansprucht. Im Anschluss erfolgte eine erneute Untersuchung ausgewiahlter
Schichteigenschaften, um den Einfluss der thermischen Wechselbeanspruchung zu analysieren.
Der Modellpriifstand fiir Thermozyklusversuche sowie die in den folgenden Abschnitten
prasentierten Thermozyklusversuche wurden bereits in [BWK+20] und [BWH+21a]

veroffentlicht.

Die elektrische Kontaktierung der Heizschicht in einem Modellpriifstand ist deutlich einfacher
zu gestalten, als eine Kontaktierung, die im KunststoffspritzgieSprozess eingesetzt werden
kann. Um eine Implementierung in einen solchen Prozess zu gewéhrleisten, wurde ein Konzept
entwickelt und erprobt, mit dessen Hilfe die elektrische Kontaktierung der in Isolations-
schichten eingebetteten Heizschicht an der Riickseite des beschichteten Korpers ermoglicht

wird.

5.1 Aufbau und Funktion des Thermozykluspriifstands

Das Heizschichtsystem soll im Kunststoffspritzgieflen hohe Autheizraten wéhrend einer
moglichst kurzen Autheizphase bis zur gewiinschten Temperatur aufweisen und anschlieflend
soll die Warme iiber eine konstante Temperierung des Werkzeugs wieder abgefiihrt werden.
Dieser Autheiz- und Abkiihlzyklus spiegelt die zu erwartende, thermische Belastung des
Heizschichtsystems wider. Um ein schnelles, reproduzierbares und automatisiertes Umschalten
zwischen den Autheiz- und den Abkiithlmodi zu gewéhrleisten, wurde zunéchst ein spezieller
Thermozykluspriifstand entwickelt und zusammengestellt. Dabei wurde der Versuchsautbau
von Bobzin et al. in [BOK+19] um einen Infrarot-(IR-)Temperatursensor, eine automatisierte,

geregelte Steuerung sowie eine fluidbasierte Kithlung des Substrats erweitert. Eine vereinfachte
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5 Modelluntersuchungen beschichteter Probekorper

Darstellung des Aufbaus ist in Abbildung 34 und der tatsdchliche Aufbau am Institut fiir
Oberflachentechnik ist in Abbildung 35 dargestellt.

' Thermografiekamera

PID-Reglerin

LabVIEW
€«--d-———-——- = +* Kiihlung

s

Spannungsquelle
Abbildung 34: Vereinfachte Darstellung des Aufbaus des entwickelten

Thermozykluspriifstands

Der Thermozykluspriifstand nutzt die Software LabVIEW der Firma National Instruments,
Texas, USA, um eine Spannungsquelle, die als Energiezufuhr fiir das Heizschichtsystem dient,
zu steuern. Dabei werden die IST-Werte der Oberflichentemperatur Tisr und der Spannung
Uisr mit jeweils einer Messfrequenz von f=8 Hz sowie der Stromstirke Iisr mit f=5Hz
aufgezeichnet. Die Spannung wurde direkt aus der verwendeten Spannungsquelle
Chroma 61604 der Firma Datatec, Reutlingen, Deutschland, ausgelesen. Die Temperatur der
Oberfliche wurde mit dem Infrarottemperatursensor CT Laser 3ML der Firma Optris, Berlin,
Deutschland, iiberwacht. Mit dem Oszilloskop MSOX3024A der Firma Keysight Technologies,
California, USA, wurde die Stromstirke gemessen. Dazu wurden die Strommesszange
TCP404XL der Firma Textronix, Beaverton, USA, sowie der Messverstirker TCPA400
derselben Firma genutzt. Nicht in den Regelkreis integriert wurde die Thermografiekamera
ThermaCam SC 500 der Firma FLIR, Oregon, USA, zusitzlich eingesetzt, um die Temperatur-

verteilung auf der Probenoberfliche wihrend der Thermozyklen aufzuzeichnen.
Da beide Temperaturmesssysteme — der Infrarottemperatursensor und die Thermografie-

kamera - auf Basis von Infrarotstrahlung (IR-Strahlung) funktionieren, musste zur korrekten

Darstellung der Temperaturen der Emissionskoeffizient € bestimmt werden. Dies erfolgte mit
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einem Emissionsklebeband der Firma Testo, Titisee-Neustadt, Deutschland. Das Emissions-
klebeband wurde auf die beschichtete Probenoberfliche aufgeklebt und die Probe mit einer
Heizplatte auf einer konstanten Temperatur gehalten. Da das Emissionsklebeband sowohl im
Wellenlangenbereich des Sensors als auch der Kamera einen konstanten Emissions-
koeffizienten von eg.a = 0,95 besitzt, konnten die Emissionskoeffizienten €sensor Und €xamera fiir
die untersuchten Probenoberflichen jeweils berechnet werden. Die Emissionskoeffizienten fiir
den Sensor sowie die Thermografiekamera miissen separat betrachtet werden, da die beiden
Gerite in zwei unterschiedlichen Wellenlangenbereichen arbeiten. Der IR-Sensor misst bei

einer Wellenldnge von Asensor = 2,3 pm und die Thermokamera bei Akumera = 7,5...13 pm.

Thermografiekamera

IR-Temperatursensor

Spannungsquellefill ==

-

Abbildung 35: Thermozykluspriifstand am Institut fiir Oberflachentechnik

Die beschichteten Probekorper wurden auf einer Warmetauscherplatte aus Aluminium mit
einer wiarmeleitenden Paste auf der Kontaktfliche aufgebracht, um einen méglichen Werkzeug-
autbau fiir zukiinftige Anwendungen beim Kunststoffspritzgief}en nachzubilden. Der Warme-

tauscher wurde mit konstant temperiertem Wasser durchstromt. Die Wassertemperatur zur
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Kiihlung betrug bei allen Versuchen Tk = 18 °C. Diese Temperatur wurde so gewahlt, dass ein
moglichst grofler Temperaturgradient zwischen dem Probekérper und dem Wéarmetauscher

erreicht werden konnte, ohne dass sich auf den wasserleitenden Komponenten Tau bildet.

Die elektrische Kontaktierung der Heizschicht im Thermozykluspriifstand erfolgte iiber
Kontaktplatten aus Aluminium, die mit elektrisch isolierten Klemmen auf die Heizschicht
gepresst wurden. Auf die Kontaktflache wurde eine elektrisch leitende Silberpaste aufgetragen,
um eine ungleichmiflige Kontaktierung aufgrund der Oberflichenrauheit auszugleichen. Bei
Schichtsystemen, die mit der elektrisch isolierenden Al,Os-Decklage versehen waren, wurde
diese durch Maskierung der Proben so aufgebracht, dass auf den kurzen Probenseiten jeweils
ein Streifen der Fliche A =5 x40 mm® der TiO/Cr,Os-Heizschicht zur Kontaktierung offen
lag.

Vor Beginn eines Thermozyklustests miissen die Priifparameter im Priifprogramm festgelegt
werden. Die Priifparameter sind:
*  SOLL-Temperatur Tsor.
* Maximale SOLL-Spannung Usor
*  Gesamte Zykluszeit t;
*  Heizzeit ty
*  Anzahl der Zyklen N
*  PID-Reglerkonstanten:
*  Proportionalanteil K.
*  Nachstellzeit t;
*  Vorhaltezeit tq

Zur anschaulichen Erklirung der einstellbaren Parameter ist in Abbildung 36 eine
Aufzeichnung eines beispielhaften Thermozyklus® dargestellt. Die Spannung wird zu Beginn
des Zyklus® bei t = 0 s auf U = Usow. eingestellt. Mit dem elektrischen Widerstand R der Heiz-
schicht und dem Ohm’schen Gesetz Formel 4 ergibt sich die Stromstérke Iisr. Die Spannung
bleibt konstant auf dem maximalen Niveau bis die Oberfliche die vordefinierte SOLL-
Temperatur erreicht. Danach wird die Spannungszufuhr reduziert, um eine konstante
Arbeitstemperatur zu erhalten. Das Uberschwingen iiber die SOLL-Temperatur kann durch

Einstellung der Reglerkonstanten des PID-Reglers (Proportional-Integral-Differenzialregler)
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verringert werden. Nach Ablauf der Heizzeit ty wird die Spannung auf U = 0 V gesetzt und die
Kiihlphase beginnt. Da die Riickseite des Probekdrpers durch einen Wéarmetauscher gekiihlt
wird, wird die Warme der Beschichtung nach Beendigung der Erwarmung ziigig abgefiihrt. Die
Gesamtzeit des Zyklus wird so gewdhlt, dass die Oberfliche eine gewiinschte, minimale
Temperatur Tmin unterschreitet, bevor der nichste Zyklus beginnt. Die minimale Temperatur
muss im Einsatz im Kunststoffspritzgief3en unterhalb der Kristallisationstemperatur Ti. des zu
verarbeitenden Kunststoffs liegen. Durch die Wahl einer Temperatur im Bereich
60 °C < T <80 °C kann die Beanspruchung, die bei den meisten Kunststoffen entsteht, mit
ausreichender Prazision nachgebildet werden. Die aufgezeichnete Stromkurve zeigt, dass die
Stromstédrke wéihrend des Autheizens bis zum Erreichen der SOLL-Temperatur ansteigt. Dies
ist auf den mit steigender Temperatur abnehmenden, elektrischen Widerstand der TiO./Cr,O:s-
Heizschicht zuriickzufiihren. Das NTC-Verhalten der Heizschicht wurde in Abschnitt 4.3.2
ndher erldutert. Da der Widerstand der Beschichtung bei konstanter Arbeitstemperatur

konstant ist, sinkt die Stromstdrke mit der Spannung ab.
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Abbildung 36: Aufgezeichnete Temperatur, Spannung und Stromstérke wihrend eines

Thermozyklus’ [BWK+20]
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Nach der Heizperiode ist zu beobachten, dass die Spannung sprungartig auf U =0V fillt,
wihrend die Stromstirke allmédhlich abnimmt. Diese Diskrepanz kommt dadurch zustande,
dass nicht der tatsichliche Wert, sondern der im Gerit gespeicherte aktuelle Sollwert der
Spannung aufgezeichnet wird. Auflerdem erreicht die Stromstidrke am Ende der Heizphase
aufgrund von Hintergrundrauschen nicht genau den Wert I = 0 A. Dies hangt mit dem Rausch-
signal der verwendeten Strommesszange zusammen. Die Herstellerspezifikation gibt ein

Rauschen von Ieise < 250 mA an. Dies stimmt mit den Beobachtungen iiberein.

Die PID-Reglerkonstanten wurden bei den Untersuchungen an Heizschichten empirisch
ermittelt. Das Ziel bei der Einstellung der PID-Reglerkonstanten lag dabei in einer mdglichst
schnellen Reaktion der Steuerung, um die SOLL-Temperatur in kiirzester Zeit zu erreichen.
Dabei darf jedoch nach dem Erreichen dieser Temperatur kein zu starkes Uberschwingen der
Temperatur auftreten, um eine prézise Steuerung der Temperatur zu erreichen. Die
Temperaturschwankung, die durch den PID-Regler verursacht werden kann, besitzt fiir die
Untersuchungen zur Temperaturwechselbestindigkeit keinen groflen Stellenwert, sodass
lediglich ein stabiler Regler angestrebt wurde. Die konkrete Einstellung der PID-Regler-
konstanten bleibt jedoch fiir den zukiinftigen Betrieb als Heizelement im Kunststoff-

spritzgiefien von hoher Relevanz.

5.2 Thermozyklusversuche im Modellpriifstand

Mit dem beschriebenen Thermozykluspriifstand wurde eine realititsnahe Beanspruchung des
Heizschichtsystems auflerhalb von Kunststoffspritzgieflanlagen ermdoglicht. Die Proben sind
aufgrund ihrer deutlich geringeren Gréfle und weniger komplizierten Geometrie wesentlich
effizienter zu fertigen und zu untersuchen als tatsichliche Formwerkzeuge. In den folgenden
Abschnitten werden die Herstellung der Proben mit dem APS-Verfahren sowie die erzielten

Ergebnisse und Erkenntnisse aus den Thermozyklusversuchen prasentiert.

5.2.1 Herstellung der Proben

Die Priiflinge fiir die Untersuchungen im Thermozykluspriifstand wurden so ausgelegt, dass
ein einfacher Einbau in den Thermozykluspriifstand moglich ist. Als Substratwerkstoffe
wurden der Warmarbeitsstahl X38CrMoV5-1 der Firma MARKS GmbH, Eisenberg,
Deutschland, sowie der Werkzeugstahl C45W der Firma WERTZ, Aachen, Deutschland,

verwendet. Diese beiden Stahlsorten finden hédufig Anwendung im Formwerkzeugbau des
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KunststoffspritzgiefSens. Die Substrate wiesen eine einheitliche Linge von 1= 100 mm, eine
Breite von b = 60 mm bzw. b = 50 mm und eine Hohe von h = 8 mm bzw. h = 5 mm auf. Die
Wahl zwischen diesen beiden Substratwerkstoffen zeigte keinen signifikanten Einfluss auf die
Funktion des Heizschichtsystems. Fiir das Schichtsystem wurden die in den vorangegangenen
Unterkapiteln 4.1.4 und 4.3 untersuchten Pulverwerkstoffe verwendet. Wahrend die erste
ALO:;-Beschichtung vollflichig auf dem Substrat aufgespritzt wurde, wurden die TiO./Cr,Os-
und die zweite Al,Os-Beschichtung unter Verwendung von Maskierungen aufgetragen, um die

in Abbildung 37 dargestellten Kontaktfldchen fiir eine Klemmkontaktierung zu erhalten.

Al,O,

Kontaktflachen

TiO,/Cr,0,

Substrat

Abbildung 37: Beschichtete Probe (links), CAD-Explosionszeichnung (rechts) [BWK+20]

Als Verfahrensvariante des TS wurde APS mit dem Plasmabrenner TriplexPro-210 der Firma
Oerlikon Metco, Pfaftikon, Schweiz, fiir alle Lagen des Schichtsystems verwendet. Dies besitzt
den Vorteil, dass das gesamte Schichtsystem mit einer einzigen Produktionsanlage hergestellt
werden kann. Die Prozessparameter sind in Tabelle 7 aufgelistet. An dieser Stelle werden
ebenfalls Prozessparameter fiir den Werkstoff NiCr20 der Firma GTV Verschleif3-
schutz GmbH, Luckenbach, Deutschland, aufgefiihrt. Zuniachst wurde auf die Verwendung
einer Haftvermittlerbeschichtung verzichtet, da eine zusétzliche Lage zwischen dem Werkzeug
und der Oberfliche einen zusitzlichen thermischen Widerstand dar, der die Warmeabfuhr
beeintrachtigt. Um die Bestandigkeit des Heizschichtsystems im KunststoffspritzgieSprozess zu
erhohen, wurde im spéteren Verlauf NiCr20 als Haftvermittler zwischen Substrat und der
AL Os-Grundisolation eingesetzt. Dabei dient die NiCr20-Beschichtung dariiber hinaus dem
Korrosionsschutz des Werkzeugstahls [Pru08].
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Tabelle 7: Prozessparameter mit dem Plasmabrenner TriplexPro-210
Werkstoff ALO; TiO4/Cr,0s NiCr20
Hersteller Oerlikon Ceram GmbH GTV Verschleif3-

Metco schutz
Produktbezeichnung Amdry 6062 TiO/Cr,0O5 80/20  80.20.1
Morphologie kantig kantig spharisch
Fraktion [um] -45 +22 -25 +5 -53 +20
Diisendurchmesser [mm)] 9 9 9
Prozessgase [SLPM] 60 Ar 60 Ar 70 Ar

6 H, 6 H,
Stromstarke [A] 450 450 400
Spritzabstand [mm)] 120...130 120...130 120
Maidanderbreite [mm] 5 5 5
Robotergeschwindigkeit [mm/s] ~ 600...1.000  600...1.000 1.000
Injektordiise [mm)] 2 2 2
Trigergas [SLPM] 5,5 Ar 7,5 Ar 45 Ar
Drehscheibenrate [%] 20 20 15
Schichtdicke [um] 100 50...100 40...80

Der Spritzabstand fiir die Isolations- und Heizschichten wurde im Laufe der Untersuchungen
von s = 130 mm auf's = 120 mm reduziert, sodass jeweils die Parametersatze A15 fiir ALLO; und
§15 fiir TiO,/Cr,O; verwendet werden konnen. Dies ermdglichte aulerdem das Beibehalten der
Robotereinstellung fiir alle Einzellagen. Um die resultierende Substraterwdrmung zu
reduzieren, wurde die Robotergeschwindigkeit von vr = 600 mm/s bis auf vz = 1.000 mm/s

erhoht. Das Heizverhalten des Schichtsystems wurde dadurch nicht beeintrichtigt.

In Abbildung 38 ist ein exemplarischer Querschliff unter einem Lichtmikroskop der im
Folgenden untersuchten Heizschichtsysteme abgebildet. Die TiO,/Cr,Os-Beschichtung weist
eine relativ dichte Struktur auf, wohingegen die Al,Os-Beschichtungen tendenziell eine hohere
Porositdt besitzen. Charakteristisch fiir TiO,/Cr,Os sind farblich unterschiedlich ausgepragte
Lamellen erkennbar. Dies deckt sich mit Beobachtungen in der eingangs gesichteten Literatur,

wie z.B. [FFK+10, BMF+03, BMF+06]. Die Farbvariation der Lamellen innerhalb einer
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Grauskala sind in unterschiedlichen Anteilen von Sauerstoffvakanzen in den einzelnen Splats

begriindet.

Al,O,

TiO,/Cr,0,
Al,O,

Substrat " | | 200 pm
—1

Abbildung 38: Lichtmikroskopischer Querschlift des Heizschichtsystems mit dem Parameter
S15 [BWK+20]

5.2.2 Ergebnisse der Thermozyklusversuche
Zunichst wurde, wie in [BWK+20] publiziert ist, die Temperaturwechselbestindigkeit des

Heizschichtsystems in einem fiir die konventionelle, variotherme Werkzeugtemperierung
tiblichen Temperaturbereich zwischen Tmin=60°C und Tmw=150°C erprobt. Die

verwendeten Priifparameter am Thermozykluspriifstand sind der Tabelle 8 zu entnehmen.

Tabelle 8: Priifparameter fiir Thermozykluspriifung und Emissionskoeffizienten
in [BWK+20]
Tsow [°C] Usou [V]  tz [s] tu [s] N [-] Tc[°C]  esensor [-]  Examena [-]
150 90 40 12 10.000 18 0,33 0,74

Die Thermozykluspriifung wurde sowohl mit einem vollstindigen Schichtsystem, wie in
Abbildung 38 dargestellt, als auch mit einem Schichtsystem ohne die finale ALLOs-Deckisolation
durchgefithrt. Dies ermdéglichte die Durchfithrung zusitzlicher Untersuchungen der Heiz-
schicht nach erfolgter Thermozykluspriifung. Beide Schichtsysteme zeigen jedoch ein dhnliches
Temperaturprofil und tberstehen die beaufschlagte Beanspruchung ohne offensichtliche
Schidigungen. Der Temperaturverlauf der Oberfliche des vollstandigen Schichtsystems ist in
Abbildung 39 aufgetragen. Bei den ersten fiinf Zyklen ist ein stetiger Anstieg der minimalen

Temperatur nach der Abkiihlphase zu erkennen. Ab dem fiinften Zyklus stellt sich eine
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konstante, minimale Temperatur ein und der Versuch lauft ab diesem Zeitpunkt gleichmaflig
ab. Diese Anlaufphase ist in der stetigen Kiithlung der Probenriickseite begriindet. Die
Wirmezufuhr durch die Heizschicht und die Warmeabfuhr miissen zu Beginn der Priifung

einen stabilen Zustand erreichen.
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Abbildung 39: Temperaturverlauf der Probenoberfliche mit vollstindigem Schichtsystem
wihrend eines Thermozyklustests mit t; = 40 s [BWK+20]

Im direkten Vergleich der akuten Heizraten der beiden Schichtsysteme in Abbildung 40 ist der
praktische Unterschied ersichtlich. Die akute Heizrate ergibt sich dabei aus der Abtastrate des
IR-Temperatursensors von f = 8 Hz. Die gemittelte Heizrate des Systems ohne Deckisolation
ist mit einem Durchschnitt von Tome = 18 K/s bis zum Erreichen von Tsoi. = 150 erwartungs-
gemif hoher als die des Schichtsystems mit Deckisolation mit Ty = 16 K/s. Dies hat zur Folge,
dass die SOLL-Temperatur mit Deckisolation etwa eine halbe Sekunde spiter erreicht wird. Die
reduzierte Heizrate ist darin begriindet, dass die in der Heizschicht generierte Warme durch
die Deckisolation geleitet werden muss. Bei Betrachtung des konstanten Bereichs nach der
initialen Sprungantwort ist auffillig, dass die Heiz- und Kiihlrate jeweils einen stationdren
Zustand erreichen, der in beiden Fillen gleich ausgeprégt ist. Dies war zu erwarten, da die
Heizschichten aufgrund der gleichen, elektrischen Leistung auch die gleiche Heizleistung

aufweisen.
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Abbildung 40: Akute Heizraten innerhalb eines Thermozyklus® mit und ohne Deckisolation

Durch die Berechnung der durchschnittlichen Heizrate von 60 °C bis 150 °C lasst sich die
Entwicklung der Heizrate iiber die Zeit beobachten. In Abbildung 41 ist zu erkennen, dass die
mittlere Heizrate von Ty, = 16 K/s iiber die N = 10.000 Zyklen relativ konstant blieb. Daraus
ergeben sich konstant kurze Aufheizzeiten zum Erreichen der gewiinschten Arbeitstemperatur,
was eine hochdynamische Temperierung der Kavitdtsoberfliche beim Kunststoffspritzgiefen
verspricht. Die erreichbare Aufheizrate hingt mit der tatsdchlichen Leistungseinbringung in die
Heizschicht zusammen. Diese war jedoch durch die verwendete Spannungsquelle im Thermo-
zykluspriifstand begrenzt. Im Laufe der 10.000 Zyklen war eine geringfiigige Abnahme von im
Durchschnitt AT =2 % zu verzeichnen. Dies ist auf einen gleichzeitigen Anstieg des
Widerstands der Heizschicht in dhnlicher Groéflenordnung zuriickzufithren. Der in
Abbildung 41 dargestellte Widerstand wurde aus den aufgezeichneten Leistungsdaten mit Hilfe
des Ohmschen Gesetzes (Formel 4) berechnet. Da die maximale Spannung durch einen SOLL-
Wert konstant vorgegeben wurde, sank im Folgeschluss die Stromstirke, die durch die
Heizschicht geflossen ist. Die reduzierte Stromstérke fiihrte zu einer schwicheren Joule’schen
Erwdrmung der Heizschicht. Durch Anpassung der maximalen Spannung wihrend der
Heizzeit bei hoheren Zykluszahlen ist der Betrieb mit einer konstanten Heizrate moglich. Der
Anstieg des Schichtwiderstands ist irreversibel und &hnelt den Untersuchungen zur

Temperaturabhingigkeit des Widerstands von TiO,/Cr,Os aus Abschnitt 4.3.2. Gegentiber der
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Beanspruchung durch die Warmauslagerung erfuhr die Beschichtung bei der Thermozyklus-
priifung geringere Temperaturen, wodurch sich der Effekt auf den elektrischen Widerstand

weniger stark ausprégte.
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Abbildung 41: Mittlere Heizrate von 60 °C bis 150 °C auf der Probenoberfliche mit
vollstindigem Schichtsystem (links) und des aus Leistungsdaten errechneten

Schichtwiderstands bei T = 150 °C (rechts) [BWK+20]

Die Thermografie-Aufnahmen in Abbildung 42 zeigen die Draufsicht auf das Heizschicht-
system wihrend der Heizphase. Die elektrischen Kontaktbereiche befinden sich jeweils am
oberen und unteren Rand des Aufnahmerahmens, sind aber nicht abgebildet, da der
Aufnahmebereich begrenzt ist. Die Temperaturverteilung auf der Probenoberfliche in
Richtung des Stromflusses ist homogen. Die verringerte Temperatur an den Ridndern der
Beschichtung ist auf eine erhohte Warmeableitung zuriickzufiihren und ist unvermeidlich.
Inhomogenititen der Temperaturverteilung, wie sie in fritheren Arbeiten in [BOK+19]
beobachtet worden sind, wurden nicht festgestellt. Dies kann einerseits mit einer geringeren
Schichtdicke und die damit verbundenen, vermutlich geringeren Eigenspannung innerhalb der
Beschichtung begriindet sein. Andererseits wurde ein Drei-Kathoden-Plasmabrenner anstelle
eines Ein-Kathoden-Plasmabrenners verwendet, dessen Prozessstabilitit tendenziell besser ist.
Dariiber hinaus wurden beim Vergleich der Aufzeichnungen von den ersten bis zu den letzten
Thermozyklen trotz nachgewiesenem, geringfiigigem Anstieg des Schichtwiderstands keine

Verdnderungen der Temperaturverteilung und des Erwarmungsverhaltens festgestellt.
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Abbildung 42: Temperaturverteilung wiahrend der Heizphase mit konstanter Temperatur

nach der Anlaufzeit (links) und nach 10.000 Zyklen (rechts) [BWK+20]

Am Priifling ohne Deckisolation wurden Phasenanalysen der Heizschicht sowohl vor als auch
nach den 10.000 Thermozyklen durchgefithrt. Diese Spektren sowie das des TiO./Cr,Os-
Pulvers sind in Abbildung 43 dargestellt. Wie bei den Untersuchungen in Abschnitt 4.3.1
bereits gezeigt, ist die gleiche Phasenzusammensetzung in der Heizschicht zu sehen. Diese sind
geringe Mengen an TiO, in Form von Rutil und Cr,O; sowie im Wesentlichen verschiedene
Andersson-Phasen und Magnéli-Phasen. Da diese Phasen durch mehrere, teilweise kleine
Peaks gekennzeichnet sind, die sich in Abhangigkeit vom Wert von n verschieben, wurden sie
zur besseren Darstellung flichig eingezeichnet. Wihrend im TiO,/Cr,Os-Pulver deutlichere
Peaks fiir Andersson-Phasen und Magnéli-Phasen zu sehen sind, sind die Peaks in der
Beschichtung weniger signifikant. Der Unterschied zwischen den Spektren der Beschichtung
und des Pulvers ist auf den Spritzprozess zuriickzufithren. Aufgrund von Oxidations- und
Reduktionsreaktionen dandert sich die Substochiometrie. Eine quantitative Veranderung
einzelner Andersson-Phasen und Magnéli-Phasen kann jedoch nicht eindeutig festgestellt
werden. Auflerdem ist das Vorhandensein von leicht defekten Suboxiden, die die Peaks
verbreitern oder verschieben konnten, nicht ausgeschlossen. Auffillig ist, dass kein
quantitativer Unterschied zwischen den beiden Zustinden vor und nach den Thermozyklen zu
verzeichnen ist. Dies festigt die Annahme, dass keine Anderung der Phasenzusammensetzung
durch den Betrieb der Heizschicht auftritt. Nach Angaben in der Literatur in [BSS+09, LW13,
Hay81] konnten Anderungen der Substochiometrie von TiOx bzw. TiO4/Cr.Os jedoch zu gering
sein, um mit XRD detektiert zu werden, und dennoch zu einer geringfiigigen Anderung des

elektrischen Widerstands fithren.
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Abbildung 43: XRD-Spektren des TiOx/Cr,Os-Pulvers sowie der Heizschicht vor und nach
10.000 Thermozyklen bei 50 °C < T < 150 °C mit den JCPDS-Nummern aus
Tabelle 6 [BWK+20]

Das Heizschichtsystem hat die Untersuchungen im Temperaturbereich bis T = 150 °C ohne
Beschddigung bestanden. Um jedoch die eventuellen Grenzen des Heizschichtsystems zu
erforschen, wurde ein grof3erer Temperaturbereich bis T = 220 °C erprobt und in [BWH+21a]
publiziert. Dieser Temperaturbereich ist fiir die Kunststoffverarbeitung von Relevanz, da
beispielsweise der hdufig verwendete Kunststoff Polyamid 6 (PA6) in diesem Bereich
verarbeitet wird. Die verwendeten Priifparameter fiir die Thermozykluspriifung sind in
Tabelle 9 gelistet. Die Priiflinge wurden bei diesen Untersuchungen ausschliefSlich ohne

Deckisolation getestet, um die Vorgédnge in der Heizschicht analysieren zu konnen.

Tabelle 9: Priifparameter fiir Thermozykluspriifung und Emissionskoeffizienten
in [BWH+21a]
Tsou [°C] Usow [V]  tz [s] tir [s] N [-] Tx[°Cl  &sensor [[]  &xamera [-]
220 95 45 14 5.000 18 0,48 0,64
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Wie in Abbildung 44 aufgetragen, steigt die IST-Temperatur rasch an, bis sie die SOLL-
Temperatur erreicht. Nach der Aufheizphase leitet ein deutlicher Temperaturabfall die
Kiihlphase ein. Wie erwartet verlduft die Abkithlung nicht linear, da die Kithlrate mit sinkender
Temperaturdifferenz AT = Tisr — Tk abnimmt. Wéhrend des gesamten Thermozyklus® wurde
eine schnelle Erwdarmung von Tmin = 70 °C auf T = 220 °C beobachtet. Die anfangliche Heiz-
rate von iiber T = 13 K/s fiel jedoch im Laufe der 5.000 Thermozyklen allmihlich auf T = 11 K/s

ab. Dennoch konnte die Zieltemperatur wahrend der festgelegten Heizzeit ty erreicht werden.
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Abbildung 44: Temperaturverlauf der Oberfliche zu Beginn und zum Ende der
Thermozykluspriifung [BWH+21a]

Die Temperaturverteilung auf der Oberfliche des zehnten Zyklus nach der Anlaufphase sowie
des 5.000sten Zyklus ist in Abbildung 45 dargestellt. Aufgrund der verbesserten Warmeabfuhr
an den Randern der Heizschicht fillt die Temperatur an diesen Stellen — wie auch bei den
vorherigen Untersuchungen - ab. Nichtsdestotrotz wird eine dhnlich homogene Temperatur-

verteilung sowohl zu Beginn als auch zum Ende der Thermozykluspriifung beobachtet.
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Abbildung 45: Temperaturverteilung auf der Oberfldche wahrend der Heizphase im
10. Zyklus und im 5.000. Zyklus [BWH+21a]

Vor und nach der Thermozykluspriifung wurden REM-Aufnahmen der TiO./Cr,Os-Heiz-
schicht in der Draufsicht aufgenommen, um etwaige Verdnderungen in der Struktur zu
detektieren. Wie in Abbildung 46 zu sehen ist, bilden sich innerhalb der Splats Mikrorisse.
Diese Mikrorisse konnen moglicherweise durch Relaxation von Eigenspannungen, die nach
dem Beschichtungsprozess in der Beschichtung verbleiben, auftreten. Da Risse jeglicher Form
den effektiven Querschnitt, der fiir den Stromfluss verfiigbar ist, reduzieren, spielen sie eine
wesentliche Rolle bei den vorhergehend beschriebenen Anstiegen des Widerstands der Heiz-
schichten. Bei Auslagerungsversuchen, die im Abschnitt 4.3.2 beschrieben wurden, erfuhr der
Anstieg des elektrischen Widerstands eine Sattigung, sodass vermutet wird, dass die Mikroriss-
bildung nach einer Relaxation von initial vorhandenen Eigenspannungen ebenfalls stoppt. In
Anbetracht der in Abbildung 45 gezeigten, unveranderten Temperaturverteilung wird davon
ausgegangen, dass diese zusdtzlichen Mikrorisse die Heizleistung des Schichtsystem nicht
signifikant beeintrachtigen. Damit unterscheiden sich diese Mikrorisse von den Rissen, die von

Bobzin et al. [BOK+19] beobachtet wurden und zu lokalen Hotspots in der Heizschicht fithrten.
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Abbildung 46: Draufsicht auf die TiOx/Cr,O;-Heizschicht im REM vor (links) und
nach (rechts) erfolgter Thermozykluspriifung bei 70 °C < T <220 °C
[BWH+21a]

Der temperaturabhiangige Widerstand dieser Heizschicht wurde ebenfalls vor und nach der
Thermozykluspriifung mit dem Versuchsaufbau, der in Abbildung 23 beschrieben ist,
gemessen. Die Messungen erfolgten im Temperaturbereich von 80 °C < T <320 °C. Der
gemessene Widerstand wurde anschlieflend mit den Abmessungen der Heizschicht verrechnet,
um den spezifischen Widerstand zu erhalten. Die Ergebnisse der Messungen sind im
Arrhenius-Plot in Abbildung 47 dargestellt. Der spezifische Widerstand vor und nach der
Thermozykluspriifung ist vergleichbar und zeigt keine signifikanten Unterschiede. Die
Anniherung, die mit einer auf den spezifischen Widerstand angepassten Arrhenius-Gleichung
gemifl Formel 7 bestimmt wurde, stimmt mit den gemessenen Daten mit einem R* = 0,99
tiberein. Die Anpassung der Arrhenius-Gleichung (Formel 6) erfolgt tiber die Umrechnung des

Widerstands zum spezifischen Widerstand geméf8 Formel 5. Daraus ergibt sich:
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Formel 7: Arrhenius-Gleichung fiir den spezifischen Widerstand

-E,
p(T) = p() eRmT

p(T): Temperaturabhingiger, spezifischer Widerstand [(Qm]
Po: Priaexponentieller Koeffizient [(Qm]

E.: Aktivierungsenergie [J/mol]

Rm:  Universelle Gaskonstante [J/(mol - K)]

T: Temperatur [K]

Der berechnete Wert der Aktivierungsenergie |E.| = 6.202 J/mol = 0,064 eV fiir die untersuchte
TiO,/Cr,0;s-Heizschicht liegt innerhalb des Bereichs von 0,01 eV bis 1,67 eV, der von [LW13]
tiir die Bandliicke von Titansuboxiden angegeben wird. Der vorexponentielle Koeffizient p,
stieg marginal von po;=3,86-10°Qm auf po>=3,88-10° Qm. Bei Betrachtung der
angendherten Funktion ergibt sich fiir den spezifischen Widerstand der Heizschicht bei
Raumtemperatur ein Wert von p(T = 20 °C) = 4,94 - 10* Om. Dies entspricht dem Erwartungs-
wert gemaf3 des Regressionsmodells im Konturplot in Abbildung 25. Der tatsachliche Messwert
mit der Vierleitermethode betrigt p(T =20°C)=5,02-10* Qm, wodurch sich eine
Abweichung des Modells von 1,6 % ergibt.
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Abbildung 47: Arrhenius-Plot des spezifischen Widerstands der Heizschicht tiber der
Temperatur vor und nach der Thermozykluspriifung mit 5.000 Zyklen bei
70 °C < T < 220 °C [BWH+21a]

Um nun die Betriebsgrenzen des Heizsystems zu erproben, wurden Heizraten von T > 25 K/s
eingestellt. Dies war unter Verwendung einer hdheren Spannung von U =110 V im Vergleich
zu der zuvor verwendeten Spannung Usowr = 95 V moglich. In Verbindung mit dem eher tragen
PID-Regler schwang die IST-Temperatur deutlich iiber die SOLL-Temperatur auf
Tistmax = 240 °C. Diese Temperatur lag auflerhalb des Anwendungsbereichs der eingesetzten
Silberleitpaste in den elektrischen Kontaktflichen. Wie in den in Abbildung 48 gezeigten
thermografischen Aufnahmen zu erkennen ist, traten bereits nach wenigen hundert
Thermozyklen lokale Hotspots an den Kontaktflichen auf. Nach weitergefiihrter Priifung mit
kontinuijerlichen Thermozyklen fiithrt die lokal erhohte Temperatur zu einem vollstindigen
Versagen der Leitpaste, wodurch sich die effektive Kontaktfliche reduziert. Durch die
resultierende, ungleichméflige Stromeinspeisung stellt sich eine ebenfalls ungleichméflige

Temperaturverteilung auf der Oberfliche ein, wie in Abbildung 48 rechts zu sehen ist.
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Abbildung 48: Temperaturverteilung auf der Oberfliache bei defekten, elektrischen
Kontakten aufgrund von degenerierter Silberleitpaste [BWH+21a]

Die Klemmkontaktierung wurde eingangs gewdéhlt, da diese fiir Thermozykluspriifungen im
Modellpriifstand mit geringem Aufwand umsetzbar war. Da die Kontaktierung jedoch bei
starkerer, thermischer Beanspruchung versagt, wihrend die Heizschicht selbst unbeschadigt
bleibt, war die Entwicklung eines bestindigeren Konzepts zur elektrischen Kontaktierung der
Heizschicht unumganglich. Daher wurde das in Abbildung 49 gezeigte Konzept erprobt. Die
elektrische Kontaktierung der Heizschicht erfolgt dabei {iber Schrauben, die mit der
Heizschicht verbunden sind und auf der Riickseite des Substrates herausragen. Kommerziell
verfiigbare Schrauben besitzen normgemaf eine Phase am Schraubenkopf. Diese fiithrt jedoch
dazu, dass die Beschichtung nicht ebenflichig erfolgen kann. Aus diesem Grund wurden die
Substrate inklusive eingesetzter Senkkopfschrauben soweit abgefrist, dass keine Phase am
Schraubenkopf existiert und ein ebener, liickenloser Ubergang vom Schraubenkopf zum

Substrat entsteht.
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Abbildung 49: Konzeptskizze der entwickelten, elektrischen Kontaktierung des
Heizschichtsystems (nicht mafistéblich)

Bei der Fertigung von Heizschichtsystemen mit dieser Kontaktierungsart ist darauf zu achten,
dass die Schraube, die als elektrische Kontaktierung dient, keinen Kontakt zum Substrat hat.
Dies wird innerhalb der Durchgangsbohrung im Substrat mit Isolierhiilsen erreicht. Die
Isolierhiilsen wurden aus Polyetheretherketon (PEEK) gefertigt. Dessen Temperatur-
bestandigkeit war fiir die durchgefiihrten Untersuchungen ausreichend. Auflerdem besitzen die
Isolierhiilsen einen Flansch, sodass eine Schraubenmutter, die zur Fixierung der Schraube
notwendig ist, ebenfalls keinen Kontakt zum Substrat aufweisen kann. Zur elektrischen
Isolierung der Flanken, die mit dem Senkkopf der Schraube in Kontakt kommen, werden der
Haftgrund sowie die Grundisolation aufgespritzt, bevor die Schrauben eingesetzt werden.
Damit die Heizschicht gut auf dem Schraubenkopf haftet, wird auf den Schraubenkopf erneut
NiCr20 mit einer Schichtdicke von d =40 um als Haftgrund aufgetragen. Eine zusitzliche
Funktion dieser Lage des NiCr20 ist, den Ubergang vom Schraubenkopf zur Heizschicht weiter
zu glatten. Abschlief}end konnen die Heizschicht wie bekannt und die Deckisolation vollflichig
aufgespritzt werden. Durch diese Art der elektrischen Kontaktierung bleibt die Oberfliche eben
und das Anschliefen von Kabeln einer Spannungsversorgung ist mit herkémmlichen
Kabelschuhen moglich. Dieses Kontaktierungskonzept wurde in Modellversuchen gepriift und
nachfolgend im Unterkapitel 6.2 in einem Werkzeugeinsatz im Kunststoffspritzgiefien

eingesetzt.
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Im Folgenden wird die Thermozyklusprifung mit der entwickelten, elektrischen
Kontaktierung beschrieben. Die untersuchte Probe ist in Abbildung 50 abgebildet. Je
Kontaktierungsseite wurden zwei Schrauben verwendet, die {iber einen Kontaktstreifen aus
NiCr20 mit der Schichtdicke von d =40 pm verbunden worden sind, bevor die Heizschicht
appliziert wurde. Dadurch wurde die elektrische Belastung pro Schraube reduziert. Aufgrund
der Unebenheit, die sich durch den NiCr20-Kontaktstreifen ergibt, wurde die Schichtdicke der
Heizschicht auf duei, = 100 pm erhoht.

Abbildung 50: Draufsicht auf Probe mit elektrischer Kontaktierung tiber Schrauben

Die Temperaturwechselbestindigkeit wurde in einem modifizierten Priifstand mit leistungs-
fahigeren Komponenten getestet. Dieser Priifstand wurde von der Firma RST Rostock System-
Technik GmbH, Rostock, Deutschland, nach dem im Unterkapitel 5.1 beschriebenen Vorbild

zusammengestellt. Die eingestellten Priifparameter sind in Tabelle 10 zusammengefasst.

Tabelle 10: Priifparameter fiir Thermozykluspriifung und Emissionskoeffizienten
TSOLL [OC] USOLL [V] tZ [S] tH [S] N ['] TK [OC] €Sensor [’] E€Kamera [’]
195 59,5 31 15 20.500 18 0,97 0,95

In Abbildung 51 sind Ausschnitte des Temperaturverlaufs dargestellt. Auffallend ist ein rascher
Temperaturanstieg mit T > 25 K/s, der in der Nihe der SOLL-Temperatur deutlich abflacht.
Dies ist in der Einstellung des PID-Reglers begriindet. Dieser verhindert das Uberschwingen

der Temperatur auf Kosten einer reduzierten Heizrate zum Ende der Heizphase. Um die hohen
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Heizraten zu erreichen wurden durchschnittliche, auf die Heizfliche A bezogene Leistungs-
dichten von P, =40 W/cm? eingebracht. Insgesamt verlief die Thermozyklusprifung ohne

jegliche Verdnderungen des Heizverhaltens.
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Abbildung 51: Temperaturverlauf der Oberfliche nach Anlaufphase und weitere Ausschnitte

wiéhrend der Thermozykluspriifung

Auch die Temperaturverteilung auf der Probenoberfliche nach iiber N = 20.000 Thermozyklen
in Abbildung 52 bestitigt, dass keine lokalen Hotspots auftreten. Ersichtlich ist, dass sich die
Heizschicht im Wesentlichen zwischen den Kontaktstreifen aus NiCr20 autheizt, obwohl das
TiO/Cr,0O; ebenfalls auf den Kontaktstreifen appliziert worden ist. Dies hdngt damit
zusammen, dass der elektrische Widerstand von NiCr20 um mehrere Gréflenordnungen
geringer ist als der von TiO./Cr,Os. Dadurch flieit der elektrische Strom bevorzugt durch
NiCr20 als durch TiO,/Cr,Os, sodass in der Heizschicht effektiv nur Strom zwischen den
Kontaktstreifen flief3t.
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Abbildung 52: Temperaturverteilung wihrend der Heizphase bei Tsow. = 190 °C nach
N > 20.000 Thermozyklen

Die Betrachtung des elektrischen Widerstands der Heizschicht in Abbildung 53 zeigt einen
marginalen Anstieg tiber die Priifdauer von R = 8,89 Q) auf R = 9,13 Q. Dieser Widerstands-
anstieg ist vergleichbar mit den Beobachtungen in vorherigen, beschriebenen Untersuchungen,
sodass daraus geschlossen wird, dass keine Defekte in dem neuen Kontaktierungskonzept
auftraten. Dies ldsst auf eine hohe Lebensdauer des Schichtsystems sowie der Kontaktierung

schlieen.
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Abbildung 53: Widerstand R(T = 25 °C) der Heizschicht tiber Anzahl der Thermozyklen
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5.3 Fazit zu den Modelluntersuchungen beschichteter Probekorper

Das Kunststoffspritzgiefien erfordert hochdynamische Temperaturwechsel, um Zykluszeiten
minimal und den gesamten Prozess dadurch wirtschaftlich zu halten. Durch lange Heizzeiten
und Haltezeiten bei erhohter Temperatur, wie sie hdufig in der Literatur verwendet worden
sind, kann ein Heizschichtsystem in diesem Fall nicht anwendungsnah charakterisiert werden.
Infolge der Entwicklung eines speziellen Thermozykluspriifstands wurden anwendungsnahe
Modelluntersuchungen an Heizschichtsystemen ermoglicht. Der entwickelte Thermozyklus-
priifstand erlaubte die reproduzierbare und automatische Durchfithrung von vordefinierten,

thermischen Beanspruchungen.

Wihrend der durchgefiihrten Thermozykluspriifungen wurde eine homogene Temperatur-
verteilung innerhalb der Heizfliche zwischen den elektrischen Kontakten beobachtet. Durch
Analysen der Heizschichten jeweils vor und nach den Thermozykluspriifungen wurden
auflerdem die Einfliisse der spezifischen, thermischen Beanspruchung auf die Struktur, die
Phasenzusammensetzung sowie den elektrischen Widerstand identifiziert.

Die Phasenzusammensetzung bleibt durch die Thermozyklen im fiir das Kunststoffspritzgiefien
relevanten Temperaturbereich unverdndert. Dennoch wird ein irreversibler Anstieg des
elektrischen Widerstands der Heizschicht verzeichnet. Dieser ist mit AR =2 % nach iiber
100 Betriebsstunden im Thermozykluspriifstand deutlich geringer ausgeprédgt als bei der
Warmauslagerung bei T =300°C. Mittels REM-Aufnahmen der Heizschicht wurde
beobachtet, dass Mikrorisse in der Heizschicht aufgrund der aufgegebenen Thermozyklen
entstehen. Da Risse jeglicher Form den effektiven Querschnitt fiir den flieflenden Strom
reduzieren, wird der beobachtete Widerstandsanstieg damit erkldrt. Da der Betrag des
Widerstands jedoch in eine Sittigung hineinlduft, wird darauf geschlossen, dass auch die
Mikrorissbildung iiber die Zeit abnimmt. Dies legt nahe, dass die Mikrorissbildung als Folge
der Uberlagerung von Eigenspannungen ogs aus dem Beschichtungsprozess und thermisch
induzierten Spannungen Ginerm durch den Betrieb als Heizschicht hervorgerufen wird. Wenn die
Summe aus den beiden Spannungskomponenten iiber einen Grenzwert, die Festigkeit der
Beschichtung, hinausgeht, fithrt die Mikrorissbildung zu einer Relaxation der Eigen-
spannungen. Folglich wird die Gesamtspannung in der Beschichtung reduziert und die Mikro-

rissbildung gestoppt.
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Mit dem Heizschichtsystem sind grundsitzlich hohe Heizraten jenseits von T =25K/s
realisierbar. In den Modellversuchen waren dafiir flichenbezogenen Heizleistungen von
mindestens P, =40 W/cm?® notwendig. Aufgrund der verfiigbaren Apparaturen waren an
dieser Stelle Grenzen gesetzt. Auch die zunidchst verwendete Klemmkontaktierung mit
elektrisch leitender Paste stellte eine Begrenzung des Systems dar. Durch ein neues, in den
Herstellungsprozess des Heizschichtsystems integrierten Konzepts zur elektrischen
Kontaktierung wurde eine riickseitige Kontaktierung des beschichteten Substrats gewéhrleistet
werden. Mit diesen Erkenntnissen wurde das Heizschichtsystem im folgenden Kapitel 6 in das

Kunststoffspritzgiefen integriert.
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6 Integration in das Kunststoffspritzgieen

Jeglicher Detaillierungsgrad von Modellversuchen ist nicht in der Lage, die tatsdchlichen
Beanspruchungen einer Anwendung zu replizieren. Daher wurden Schichtsysteme auf Einsétze
fir ein Formwerkzeug appliziert. Die beschichteten Einsdtze wurden am Institut fiir
Kunststoffverarbeitung (IKV) in Kunststoffspritzgiefanlagen eingebaut und mit
unterschiedlichen Kunststoffsorten Probe gefahren. Das Schichtsystem wurde zundchst als
sogenanntes ,passives Schichtsystem® getestet, indem die unterschiedlichen Lagen appliziert
worden sind, jedoch keine elektrische Kontaktierung der Heizschicht vorliegt. Dadurch konnte
unter Einsparung von Ressourcen in der Herstellung die grundlegende Bestidndigkeit des
Schichtsystems gegeniiber den auftretenden Beanspruchungen untersucht werden. Diese
Untersuchungen wurden in [BWH+20] veroffentlicht. Sobald diese Bestidndigkeit gegeben war,
konnte mit Hilfe des in Abbildung 49 prasentierten Kontaktierungskonzepts ein ,aktives
Schichtsystem® appliziert werden. Dessen Einsatz wurde in [FHK+21] prisentiert. Zur finalen
Qualifizierung des Heizschichtsystems im Kunststoffspritzgieffen wurden die erstellten
Formteile auf deren Oberflichenbeschaffenheit sowie deren Verzug untersucht. Dabei wurden
die Untersuchungen der Oberflichenbeschaffenheit in [BWH+20] und der Einfluss auf den
Formteilverzug in [FHK+21] publiziert.

6.1 Formwerkzeug mit passivem Schichtsystem
Das Heizschichtsystem bestehend aus einer TiO./Cr,Os-Heizschicht, die in zwei ALOs-

Isolationsschichten eingebettet ist, wurde analog zu den Beschichtungen in Kapitel 5 auf
Werkzeugeinsitze eines Formwerkzeugs fiir das Kunststoffspritzgieflen aufgetragen. Dabei
wurde auf eine elektrische Kontaktierung der Heizschicht zunichst verzichtet, weil die
Untersuchungen explizit auf die allgemeine Bestdndigkeit des Schichtsystems gegeniiber des
realen Beanspruchungskollektivs im Kunststoffspritzgieflfen fokussiert waren. Die
beschichteten Werkzeugeinsitze sind in Abbildung 54 dargestellt. Um neben der Bestdndigkeit
des Schichtsystems im Kunststoffspritzgieflen zusitzlich den Einfluss der Oberfldchen-
beschaffenheit auf die Abformung der Formteile zu untersuchen, wurden die beschichteten
Werkzeugeinsitze unterschiedlich mechanisch nachbearbeitet. Die Deckisolation auf einem
beschichteten Werkzeugeinsatzes wurde mit einem Diamantschleiftopf geschliffen, wahrend
die andere mit Biirsten aus einem Diamant/Keramik-Filament der Firma Hilzinger-Thum,
Tuttlingen, Deutschland, gebiirstet wurde. Weitere Erlduterungen zur Oberflichen-

beschaffenheit der Werkzeugeinsitze und der damit hergestellten Formteile finden sich im
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Abschnitt 6.1.3. Das hergestellte Formteil und damit auch die Geometrie der Kavitit entspricht
einer Platte mit den Abmessungen vonl =130 mm, b = 120 mm und h = 3 mm. Da der Anguss-
verteiler nicht im Werkzeugeinsatz integriert ist, blieb dieser unbeschichtet. Bei den Versuchen
wurde ausschliefSlich eine Wassertemperierung des Formwerkzeugs verwendet, weil die

Heizschicht nicht elektrisch kontaktiert war und somit nicht angesteuert werden konnte.

Gebiirstete Beschichtung Geschliffene Beschichtung

i — ) ) I

Abbildung 54: Beschichtete Spritzgieffwerkzeugeinsitze mit gebiirsteter Oberflache und
Kavitdt (links) sowie geschliffener, ebener Oberflache (rechts) [BWH+20]

Im Folgenden werden die Versuchsdurchfiihrung in einer Kunststoffspritzgief3anlage des IKV
sowie die Beobachtungen an der Beschichtung beschrieben. Anschlieffend werden die

Bestidndigkeit des Schichtsystems evaluiert und notwendige Anpassungen erlautert.

6.1.1 Durchfiihrung der Praxisversuche mit passivem Schichtsystem

Die beschichteten Werkzeugeinsitze wurden am IKV in einer Kunststoffspritzgiefianlage
installiert. Die angussseitige Werkzeughalfte ist in Abbildung 55 gezeigt. In den Praxis-
versuchen wurden zwei verschiedene Kunststoffsorten eingesetzt. Der erste Kunststoff war ein
Polypropylen (PP) vom Typ 579s der Firma Sabic, Riad, Saudi-Arabien und der zweite
Kunststoft ein Polyamid 66 mit 30 % Glasfaseranteil (PA66-GF30) vom Typ A3WG6 der Firma
BASF, Ludwigshafen, Deutschland. Aufgrund der Verwendung zweier unterschiedlicher

Kunststoffe standen zwei voneinander verschiedene Beanspruchungskollektive zur Verfiigung.
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Wihrend das PP aufgrund seiner geringen Viskositit und der Abwesenheit von abrasiven
Filllstoffen eine insgesamt schwéchere Beanspruchung aufweist, ist die Verarbeitung von PA66-
GF30 durch die hohere Viskositit und die enthaltenen, abrasiven Fiillstoffe deutlich

anspruchsvoller.

Angussverteiler

TS-Beschichtung

Abbildung 55: Eingebauter Werkzeugeinsatz mit passivem Heizschichtsystem

Bei der Verarbeitung von PP wurde eine langsame Fiillgeschwindigkeit von Vpp = 50 cm®/s
eingestellt. Die Temperatur des Formwerkzeugs wurde dabei mit einer Wassertemperierung in
der ersten Versuchsreihe auf Twz =30 °C und in der zweiten Versuchsreihe auf Twz =70 °C
gehalten. Wiahrend des Spritzgiefizyklus® lag der maximale Filldruck pwz = 18,2 MPa vor. In
beiden Versuchsreihen wurden jeweils 40 Formteile abgeformt. Anschlieffend wurde mit
denselben, beschichteten Werkzeugeinséitzen das PA66-GF30 verarbeitet. Fiir dieses Material
wurde die niedrigste, empfohlene Werkzeugtemperatur von Twz = 80 °C eingestellt. Um die
mechanische Beanspruchung auf die Beschichtung weiter zu erhéhen wurde die
Fiillgeschwindigkeit um den Faktor zwei auf Veass.crs0 = 50 cm?®/s erhoht, sodass sich insgesamt
ein maximaler Fiilldruck von pwz = 68,2 MPa einstellte. Auch mit diesem Material wurden 40
Formteile abgeformt. Aufgrund der vollflichigen Beschichtung und daraus resultierend
fehlender Auswerfer im Formwerkzeug wurden die gespritzten Formteile nach jedem

Spritzzyklus manuell entformt.
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6.1.2 Beanspruchung des passiven Schichtsystems

Bei der Verwendung von PP als Material wurde sowohl bei der geringen Einstellung der
Werkzeugtemperatur als auch bei der hohen Einstellung keine Beeintrichtigung des
Schichtsystems detektiert. Zufolge der héheren, mechanischen Beanspruchung wihrend der
Verarbeitung von PA66-GF30 konnten am Werkzeugeinsatz mit der Kavitit Ausbriiche der
Beschichtung am FlieBwegende, vgl. Abbildung 56a, beobachtet werden. Die Ausbriiche traten
ausschliefllich am Rand der Beschichtung auf, sodass dieser Bereich genauer untersucht wurde.
Wie in der Detailaufnahme in Abbildung 56b zu sehen ist, besteht fertigungsbedingt ein Spalt
mit ungeféhrer Breite von b = 120 um zwischen der Beschichtung und der Werkzeugwand. Dies
legt die Vermutung nahe, dass die Kunststoffschmelze bei hohem Fiilldruck in diesen Spalt
gepresst wurde. Dort umklammerte die Kunststoffschmelze die Beschichtung, sodass beim
darauffolgenden Auswerfen aufgrund des Formschlusses eine erhohte Zugkraft auf die
Beschichtung wirkte und den beobachteten Schaden hervorrief. Dabei war an den Stellen der
Ausbriiche die gestrahlte Stahloberfliche zu sehen, sodass ein Versagen in der Haftung
zwischen Substrat und Beschichtung und kein kohisives Versagen innerhalb des Mehrlagen-

schichtsystems aufgetreten ist.

b.
Deckisolation Al,O;

Ausbriiche durch Kunststoffpenetration

Abbildung 56: a. Beschichteter SpritzgieSwerkzeugeinsatz mit Kavitit nach Spritzgief3-
versuchen mit insgesamt 120 Zyklen (80 Zyklen mit PP und 40 Zyklen mit
PA66-GF30) mit sichtbaren Ausbriichen am Fliefwegende;
b. Detailaufnahme des Spalts zwischen Beschichtung und

Werkzeugwand [BWH+20]
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Demgegeniiber iiberstand der ebene Werkzeugeinsatz die Beanspruchung der Praxisversuche
ohne jegliche, funktionelle Beeintrdchtigung. In der Schlieifliche entstand eine dunkle
Einfirbung der vorher weiflen AlLOs-Deckschicht. Dies wurde mit einem Abrieb der
metallischen Gegenseite verbunden und hatte keinen Effekt auf den Spritzgiefiprozess. Die
Kunststoffschmelze hatte bei dieser Werkzeuggeometrie nicht die Moglichkeit, die thermisch
gespritzte Beschichtung zu umschlieffen. Dadurch konnte der Kunststoff keinen &hnlich
starken Formschluss wie bei dem gegenseitigen Werkzeugeinsatz bilden, sodass die
Beschichtung unversehrt geblieben ist und somit die vorher getdtigten Schlussfolgerungen

stutzt.

Um dieses Phinomen zu beseitigen, muss entweder der Spalt eliminiert oder die Haftzug-
festigkeit der Beschichtung auf dem Werkzeugstahl erhoht werden. In Abbildung 57 ist die
Haftzugfestigkeit aus fritheren Untersuchungen, die ebenfalls in [BWH+20] verdffentlicht sind,
von zwei Heizschichtsystemen ohne und mit einem Haftvermittler (HV) aus NiCr20
dargestellt. Dabei wurden vergleichbare Schichtsysteme, welche jedoch mit einem Ein-
Kathoden-Plasmabrenner auf einem Substrat aus X38CrMoV5-1 appliziert worden sind,
verwendet. In den fritheren Untersuchungen wurde ein Anstieg der Haftzugfestigkeit um im
Mittel tiber 50 % verzeichnet. Obwohl dieses Wissen iiber die erhohte Haftzugfestigkeit bereits
vorhanden war, wurde zundchst auf den HV aus den folgenden zwei Griinden verzichtet.
Erstens stellt ein HV als zusidtzliche Lage zwischen dem Werkzeug und der Oberfliche einen
zusitzlichen thermischen Widerstand dar, der die Wéarmeabfuhr beeintrachtigt. Zweitens ist
die adhésive Beanspruchung bei der tiblichen Entformung von Formteilen nach [HD15] relativ
niedrig. Daher wurde zundchst davon ausgegangen, dass ein Schichtsystem ohne HV, bei dem
die ALLOs-Grundisolation direkt auf dem Werkzeugstahl appliziert wird, der Beanspruchung

im Kunststoffspritzgiefen standhalten konnte.
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Abbildung 57: Box-Plot der Haftzugfestigkeit o ohne und mit Haftvermittler [BWH+20]

Die Praxisversuche mit einem passiven Schichtsystem haben identifiziert, dass ein Spalt
zwischen der Beschichtung und der Werkzeugwand aufgrund von Verklammerung der
Kunststoffschmelze zu einer erhohten Zugbeanspruchung der Beschichtung bei der
Entformung fithrte. Auf dieser Beobachtung aufbauend wurde das Heizschichtsystem
bestehend aus der von zwei Isolationsschichten eingebetteten TiO./Cr,Os-Heizschicht um
einen Haftvermittler aus NiCr20 erweitert. Dieses erweiterte Schichtsystem hat sich in
folgenden Praxisversuchen am IKV bewiéhrt und zeigte nach einem vergleichbaren Testlauf wie

bei den zuvor beschriebenen, beschichteten Werkzeugeinsétzen keine Beschadigungen auf.

6.1.3 Oberflachenbeschaffenheit der Formteile

Mit den beschriebenen, beschichteten Werkzeugeinsitzen erfolgte die Versuchsreihe zur
Oberflichenbeschaffenheit. Durch die unterschiedlichen, mechanischen Nachbearbeitungen
der gespritzten Beschichtungen wurde auf dem Werkzeugeinsatz mit der gebiirsteten Kavitét
eine genarbte Oberfldche erzeugt. Durch das Schleifen des ebenen Werkzeugeinsatzes waren
Schleifriefen erkennbar. Diese Oberflichenstrukturen waren ebenfalls auf den mit diesen
Werkzeugen abgeformten Formteilen sichtbar. Lichtbildaufnahmen der Formteiloberfliachen,

die mit einem Makroobjektiv angefertigt worden sind, sind in Abbildung 58 dargestellt.
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Abbildung 58: Makroaufnahmen der Formteiloberflaichen mit genarbter Struktur (links) und
gerichteten Schleifspuren (rechts)

Die Rauheit des beschichteten Werkzeugeinsatzes und der Formteile ist in Abbildung 59
gegeben. Die Messungen erfolgten mit dem konfokalen Lasermikroskop VK-X210 der Firma
Keyence Corporation, Osaka, Japan. Im gespritzten Zustand und ohne mechanische Nach-
bearbeitung weist die mit der Al,Os-Decklage beschichtete Werkzeugoberfliche eine Rauheit
von Ra = 14,4 ym auf. Aufgrund der mechanischen Nachbearbeitung mit Diamant/Keramik-
besetzten Borsten (Index B) bzw. mit einem Diamantschleiftopf (Index S) wurden Werte von
Rag=4,7 pm bzw. Ras=1,3 um auf dem Werkzeug erreicht. Die hergestellten Formteile
reproduzieren, wie durch die optischen Beobachtungen vermutet, die Rauheit der
entsprechenden Werkzeugoberfliche mit geringfligiger Abweichung. Dabei ist die Rauheit der
Formteile hoher als die des Werkzeugs. Insbesondere auf der Seite des geschliffenen
Werkzeugeinsatzes konnte festgestellt werden, dass das viskosere PA66-GF30 die geringe
Rauheit von Ras weniger gut abformen konnte als das PP. Bei den Untersuchungen wurde
ebenfalls festgestellt, dass die Rauheit der Werkzeugeinsdtze durch das Kunststoffspritzgiefien

nicht verandert wurde.
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Abbildung 59: Rauheit Ra der beschichteten Spritzgiefiwerkzeugeinsitze ohne
Nachbearbeitung und nach den Spritzgief3versuchen sowie der Formteile aus

PP und PA66-GF30 [BWH+20]

Fir das Abformen von Formteilen mit Hochglanzoberflichen werden Formwerkzeuge
entsprechend poliert. Auch bei thermisch gespritzten ALOs-Beschichtungen ist das
mechanische Nachbearbeiten bis auf Polierqualitdit machbar. Dies geht jedoch mit einem
erhohten Fertigungsaufwand einher. An dieser Stelle ist der erhdhte Verschleiflschutz durch
ALO; im Vergleich zu einem unbeschichteten Werkzeugstahl zu beriicksichtigen. In
[BWH+20] wurde anhand von tribologischen Untersuchungen in einem Pin-on-Disk-
Tribometer die Verschleifibestindigkeit gegeniiber einem Gegenkdrpers aus PA66-GF30
nachgewiesen. Wihrend erheblicher Verschleifl am unbeschichteten X38CrMoV5-1 auftrat,
wurde kein messbarer Verschleif$ auf der Al,Os-Beschichtung verzeichnet. Dies bedeutet, dass
ein unbeschichtetes Formwerkzeug zwar giinstiger poliert werden kann, jedoch verschleifst
dieses bei der Verarbeitung abrasiv gefiillter Kunststoffe, sodass die Rauheit ansteigt. Bei einem
mit ALO; beschichteten Formwerkzeug ist die mechanische Nachbearbeitung aufwendiger,
jedoch bleibt die Polierqualitit auch bei der Verarbeitung abrasiv gefiillter Kunststoffe
langfristig erhalten.

6.2 Formwerkzeug mit aktivem Schichtsystem

Aufbauend auf den gesammelten Erkenntnissen iiber das Heizschichtsystem, der elektrischen

Kontaktierung und die mechanische Beanspruchung im KunststoffspritzgiefSprozess wurde ein
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Formwerkzeug mit aktivem Schichtsystem untersucht. Aktiv bedeutet in diesem Fall, dass mit
der Beschichtung durch Aufgabe von Strom aktiv geheizt werden kann. Dadurch wurden die
bisherigen Ergebnisse gebiindelt und die Umsetzbarkeit einer thermisch gespritzten Heiz-

schicht fiir das Kunststoffspritzgiefien validiert.

Fiir diese Untersuchungen wurde eine dhnliche Grundgeometrie der Werkzeuge gewdhlt. Die
gefertigten Formteile waren ebenfalls Platten mit den Abmessungen von 1=120 mm,
b =120 mm und h = 2,5 mm. Diese waren jedoch, wie in mit zwei Rippen (Index R) der Lange
lr=85mm und einer Dicke von sg=2mm versehen. Die Rippengeometrie war im
schlief3seitigen Werkzeugeinsatz, welches eine 2,5 mm tiefe Kavitit beinhielt, eingebracht und
wurde nicht beschichtet. Der gegeniiberliegende, ebene Werkzeugeinsatz wurde mit dem
Heizschichtsystem inklusive des entwickelten Kontaktierungskonzepts beschichtet und
anschlieflend geschliffen, um wie in den vorangegangenen Untersuchungen eine geringe
Rauheit und planparallele Flache zu gewéhrleisten. Die Beschichtung ist vollflachig und damit
auch in der Schlief3fliche der beiden Werkzeughilften aufgebracht worden. Durch planparallele
Flichen im Werkzeugeinsatz wurde sichergestellt, dass sich der Schliefldruck gleichmif3ig auf
der Oberflache verteilt, ohne lokal Spannungsspitzen zu erzeugen. Die verwendeten Werkzeug-

einsdtze sind zur Veranschaulichung als CAD-Modelle in Abbildung 60 gegeben.

Abbildung 60: CAD-Modelle der Werkzeugeinsitze: Kavitat mit Rippen (links); Ebene mit

Geometrieelementen zur spéteren, elektrischen Kontaktierung (rechts)
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Bei der Herstellung des Heizschichtsystems auf dem Werkzeugeinsatz wurde die Applikation
des NiCr auf den Schraubenképfen nicht als Streifen, sondern kreisformig mit grofierem Radius
als die Schraubenkopfe ausgelegt. Dies ist darin begriindet, dass ein langer, schmaler Streifen
aus NiCr keine ausreichende Haftung auf der AL,Os-Grundisolation ausbilden kann. Aufgrund
des hohen Aspekt-Verhéltnisses zwischen Lange 1 und Breite b des notigen Kontaktstreifens
von 1/b=9 liegt die Vermutung nahe, dass thermisch induzierte Eigenspannungen in
Langsrichtung durch den Beschichtungsprozess iibermiflig ansteigen konnen. Die
Schichtdicken der einzelnen Lagen wurden analog zu den Modellversuchen gewihlt und sind
in Tabelle 11 aufgefithrt. Die Deckisolation wurde zunichst auf eine Zielschichtdicke von
d =350 um beschichtet, um ausreichend Ubermaf§ fiir den nachfolgenden Schleifprozess zu

erhalten. Durch das Schleifen wurde eine Schichtdicke von d = 100 um erreicht.

Tabelle 11: Nennschichtdicken des aktiven Heizschichtsystems
Beschichtungslage Werkstoff Nennschichtdicke [pum]
Haftvermittler NiCr20 80
Grundisolation ALO; 100
Kontaktstreifen NiCr20 40
Heizschicht TiO/Cr,0; 100
Deckisolation ALO:; 350 (Spritzzustand)

100 (nach Schleifen)

In den folgenden Abschnitten wird zunachst die Durchfiihrung der Untersuchungen erldutert.
Anschlief}end werden die Versuche ausgewertet und der Effekt auf den Verzug der hergestellten

Formteile beurteilt. Diese Ergebnisse wurden bereits in [FHK+21] publiziert.

6.2.1 Durchfiihrung der Praxisversuche mit aktivem Schichtsystem

Der mit dem aktiven Schichtsystem beschichtete Werkzeugeinsatz wurde vor dem finalen
Einbau in die Kunststoffspritzgieflanlage in mehreren Stufen getestet. Zunédchst wurde die
Heizschicht im Thermozykluspriifstand, der fiir die Modelluntersuchungen aufgebaut worden
ist, auf seine Funktionsfahigkeit gepriift sowie die Temperaturverteilung vor jeglicher dufleren

Beanspruchung aufgezeichnet.
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Im ndchsten Schritt wurde der Werkzeugeinsatz wie in Abbildung 61 in die Aufnahme des
KunststoffspritzgieSwerkzeugs eingebaut und darin elektrifiziert. Dabei wurde das Werkzeug
durch eine wasserbasierte Temperierung auf Werkzeugtemperaturen von jeweils Twz, = 30 °C,
Twz2=50°C und Twzs;=80°C temperiert. Die Temperierkanile lagen innerhalb der
Aufnahme des Werkzeugeinsatzes, sodass der Werkzeugeinsatz selbst nicht direkt temperiert
wurde. Die elektrische Zuleitung zur Heizschicht wurde auflerhalb des Werkzeugs mit
derselben  Spannungsquelle = Chroma 61604 verbunden, die bereits bei den
Modelluntersuchungen eingesetzt worden ist. Damit ergab sich eine obere Begrenzung fiir die
maximal aufgebbare Stromstérke von In. = 16 A. Wie bereits in Abschnitt 4.3.2 gezeigt worden
ist, sinkt der elektrische Widerstand der TiO,/Cr,Os-Beschichtung mit steigender Temperatur.
Bei vorgegebener, konstanter Spannung durch die Spannungsquelle und unter
Beriicksichtigung des Ohm’schen Gesetzes (Formel 4) steigt die Stromstédrke bei steigender
Temperatur im Betrieb. Um jedoch die mit der verfiigbaren Anlagentechnik maximale Heizrate
und Temperatur zu erproben, wurde mit der Programmiersoftware LabVIEW eine
automatische Steuerung erstellt. Dadurch wurde die vorgegebene SOLL-Spannung jeweils um
AU =10V reduziert, wenn die IST-Stromstarke den Grenzwert von Iisr = 15,5 A erreichte.
Diese automatische Steuerung erlaubte einen wiederholbaren, stufenformigen Abfall der
Spannung, um {iber einen moglichst groflen Temperaturbereich nahe an der maximal
moglichen Stromstdrke zu arbeiten. Bei den Versuchen wurde mit einer SOLL-Spannung von
Usow, = 90 V gestartet. Die Oberflichentemperatur und Temperaturverteilung wurden dabei
mit der Thermografiekamera FLIR A 600 Series der Firma FLIR Systems Inc., Oregon, USA,

aufgezeichnet.
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Spannungsquelle

Werkzeugaufnahme
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Abbildung 61: Messaufbau der Temperaturverteilung auf beschichtetem Werkzeugeinsatz

innerhalb temperierter Werkzeugaufnahme

Nach erfolgter Charakterisierung des beschichteten Werkzeugeinsatzes wurden die Werkzeug-
einsdtze in der Kunststoffspritzgieflanlage e-motion 160 des Herstellers ENGEL AUSTRIA
GmbH, Schwertberg, Osterreich, installiert. Durch die Positionierung der Werkzeugeinsitze
am unteren Ende der Aufnahme, wie sie in Abbildung 62 zu sehen ist, beeintrachtigt die
elektrische Zuleitung den Gief8prozess nicht. Auch bei dieser Untersuchungsreihe wurden zwei
verschiedene Kunststoffe verwendet. Einerseits wurde das PP 579S, wie in den vorherigen
Untersuchungen, verwendet. Andererseits kam ein Polycarbonat/Acrylnitril-Butadien-Styrol
(PC/ABS) Bayblend T65 XF der Firma Covestro AG, Leverkusen, Deutschland, zum Einsatz.
Die Oberfliche des PC/ABS kann einen hohen Glanzgrad erreichen, weshalb diese
Kunststoffsorte gewidhlt worden ist, um den Einfluss der aktiven Temperierung durch das

Heizschichtsystem auf die Oberflichengiite zu beobachten.
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Abbildung 62: Versuchsaufbau innerhalb der Kunststoffspritzgiefianlage

Fir einen direkten Vergleich wurden Formteile sowohl mit aktiver als auch inaktiver
Heizschicht hergestellt. Im Fall der aktiven Heizschicht wurde die Oberfliche bis kurz vor dem
Schliefien des Werkzeugs elektrifiziert, um die maximale, mittlere Oberflichentemperatur von
Tum =120 °C im Moment des Einspritzens zu erhalten. Bei der Durchfithrung wurden die
Prozessparameter der Spritzgief8anlage je Kunststoffsorte konstant gehalten, um den Effekt der
Heizschicht auf die Formteile isoliert betrachten zu konnen. Die Einstellungen der

Prozessparameter sind in Tabelle 12 aufgefiihrt.

Tabelle 12: Prozessparameter fiir Kunststoffspritzgieflen mit PP und PC/ABS

Material PP PC/ABS
Dosiervolumen [cm?] 79,91 79,91
Fillzeit [s] 1,1 1,5
Nachdruck [MPa] 20 60
Nachdruckzeit [s] 12 15
Restkiihlzeit[s] 21,5 24,9
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Nach erfolgter Abformung von insgesamt 400 Formteilen wurde der Werkzeugeinsatz aus-
gebaut und erneut im Thermozykluspriifstand untersucht. Dadurch sollten moglicherweise
aufgetretene Verdnderungen des Heizschichtsystems identifiziert werden. Dabei lag der Fokus
auf der Temperaturverteilung, der maximal erreichbaren Temperatur bei konstanter Spannung
sowie dem Widerstand der Heizschicht. Der Widerstand wurde wie bereits vorher beschrieben

mit der Vierleitermessung bestimmt.

Die hergestellten Formteile wurden am IKV mit dem taktilen Messgerdt O-Inspect 442 der
Firma Carl Zeiss AG, Oberkochen, Deutschland vermessen. Mit den erfassten Geometrie-
abweichungen konnte der Einfluss der zusdtzlichen Warmeeinbringung durch die Heizschicht

auf den Verzug der Formteile quantifiziert werden.

6.2.2 Beanspruchung des aktiven Schichtsystems

Die ersten Funktionstests im Priifstand am IOT waren erfolgreich, sodass der beschichtete
Werkzeugeinsatz am IKV in eine Werkzeugaufnahme fiir das Kunststoffspritzgief3en eingebaut
wurde. Bei den Aufheizversuchen auflerhalb der Spritzgieflanlage wurden Temperatur-
verteilungen gemaf$ der in Abbildung 63 aufgezeichneten Thermografieaufnahmen wihrend
der Heizphase und der anschlieffenden Kiihlphase verzeichnet. Wahrend der Heizphase ist
auffillig, dass die Temperaturverteilung sehr stark von der Position der Schrauben als
elektrische Kontaktierung abhiangt. Dadurch weicht die tatséchlich aufgeheizte Flache von der
eigentlich mit der Heizschicht beschichteten Flache ab. Dies ist darin begriindet, dass sich die
Feldlinien des elektrischen Stroms von den Einspeisungsorten aus durch die Heizschicht
verteilen. Lediglich eine geringe Ausbreitung der Stromfeldlinien senkrecht zum Abstand der
gegenseitigen, elektrischen Pole findet statt, weil Strom sich bevorzugt auf dem Weg des
geringsten Widerstands ausbreitet. Dieser ist innerhalb eines homogenen, elektrischen Leiters
jeweils der kiirzeste Weg durch ihn. Da der elektrische Widerstand der Heizschicht um ein
Vielfaches hoher ist als der Widerstand der Schrauben sowie der Kontaktstreifen, fungiert die
Heizschicht als ebensolcher, homogener, elektrischer Leiter zwischen den Schrauben.
Zusétzlich auffillig ist, dass die Oberfliche lediglich lokal dort aufgeheizt wird, wo die
Heizschicht aufgebracht worden ist. Die Heizrate ist zu schnell, als dass die durch die Heiz-
schicht generierte Warme durch Wiérmeleitung in die Peripherie abgeleitet werden kann. Die
Werkzeugoberfliche, die auflerhalb der Heizschicht liegt, wird nicht signifikant tber die
eingestellte Werkzeugtemperatur von Twz = 70 °C erhitzt. Wahrend die Temperatur innerhalb
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der Heizfldche nahezu konstant ist, werden am Rand grofle Temperaturgradienten beobachtet.
Daraus lésst sich schlieflen, dass durch die geometrische Gestaltung der Heizschicht eine lokale

Begrenzung der eingebrachten Warme moglich ist.

Kurz vor Ende der Heizphase Nach der Heizphase 140

Temperatur [°C]

30 mm

Abbildung 63: Temperaturverteilung des beschichteten Werkzeugeinsatzes im auf

Twz =70 °C temperierten Werkzeug [FHK+21]

Die mit der verfiigbaren Anlagentechnik maximal erreichbare, mittlere Oberflachentemperatur
betrug Tm = 120 °C und war, wie in Abbildung 64b ersichtlich, unabhingig von der eingestellten
Werkzeugtemperatur. Wie erwartet wurde bei einer hoheren Werkzeugtemperatur die
maximale, mittlere Oberflichentemperatur frither erreicht. Als Maf3 fiir die Temperatur-
verteilung im beheizten Bereich wurde die Standardabweichung in c) absolut und d) relativ
dargestellt. Die Standardabweichung fallt sowohl absolut als auch relativ bei einer hoheren
Werkzeugtemperatur geringer aus. Bei einer mittleren Oberflichentemperatur von Ty = 120 °C
stellt sich eine maximale, absolute Standardabweichung im untemperierten sowie auf
Twz =30 °C temperierten Fall von S.s = 16 K ein. Bei der Betrachtung der relativen Standard-
abweichung wird beobachtet, dass sich bereits nach kurzer Zeit ein nahezu konstanter Wert von
Sra(Twz = 30 °C) = 16 % einstellt. Aus dem prozentual konstanten Wert wird geschlossen, dass
der Wirmeaustausch zwischen Heizschicht und Umgebung einen Gleichgewichtszustand

eingenommen hat.
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Abbildung 64: Entwicklung der mittleren Oberfldchentemperatur (b) des beschichteten
Werkzeugeinsatzes im temperierten Werkzeug (a) mit der absoluten (c) und
relativen (d) Standardabweichung der Temperatur zur Bewertung der

Temperaturverteilung [FHK+21]

Im Fall des auf Twz=50°C temperierten Werkzeugs ist in Abbildung 64 ebenfalls die
Abkiihlung der Oberfliche dargestellt. Bei der Abkiithlung von T =120°C auf T =60 °C
verstreichen t=140s. Folglich wird eine durchschnittliche Abkiihlrate von T =0,38K/s
erreicht. Dieser eher geringe Wert ist darin begriindet, dass einerseits die von Wasser
durchstromten Kiihlkanile in der verwendeten Ausfithrung nicht im beschichteten Werkzeug-
einsatz, sondern ausschliefllich in dessen Aufnahme vorhanden waren. Dadurch war der

Abstand der Kiihlkandle zur Oberfliche hoch und die Wiarmeleitung wurde durch das
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zusétzliche Interface zwischen dem Einsatz und der Aufnahme behindert. Andererseits lie3e
sich aufgrund der oberflichennahen Aufheizung eine generell niedrigere Werkzeugtemperatur
einstellen, sodass ein grofierer Temperaturgradient zur Verstirkung der Abkiithlung erreicht
werden wiirde. Fiir den tatsdchlichen Einsatz im Kunststoffspritzgieflen war die beobachtete
Abkiihlrate noch zu niedrig. Anpassungen der Kiihlkanile sowie der Vorlauftemperatur des
Temperierfluids lassen jedoch hohere Abkiihlraten erwarten, sodass eine Kiihlzeit in Sekunden
erzielt werden kann, die 2,5 bis 3 Mal dem Quadrat der Formteilwandstarke in Millimetern

entspricht.

Auch die Betrachtung der Steigung der Oberflichentemperaturen deuten niedrigere Heizraten
an, als sie in den Modelluntersuchungen bereits erprobt worden sind. In Abbildung 65 sind die
mittleren Heizraten in den ersten fiinf Sekunden der Heizphase im vergrof3erten Ausschnitt
sowie deren weiterer Verlauf bei der stufenweise absinkenden Eingangsspannung dargestellt.
Hohe, fiir das Kunststoffspritzgiefien relevante Heizraten von {iber 5 K/s wurden lediglich in
der ersten halben Sekunde nach Einschalten der Heizschicht realisiert. Die durch die
Wassertemperierung eingestellte Werkzeugtemperatur zeigte keinen signifikanten Einfluss auf
die Heizrate. Durch die notwendige Abstufung der Eingangsspannung, um nicht in die
Strombegrenzung der Spannungsquelle zu geraten, wurden zwar hohere Temperaturen
erreicht, jedoch sank die mittlere Heizrate wie erwartet mit sinkender Spannung. Anzumerken
ist, dass sich die Heizrate nach jedem Schaltvorgang zu einer neuen Spannungsstufe zunéchst
stabilisierte. Sobald dies der Fall war, stellte sich eine konstante Heizrate in der jeweiligen
Spannungsstufe ein. Die insgesamt niedrigere Heizrate als bei den Modellversuchen in Kapitel 5
ist in der reduzierten Flichenleistung begriindet. Da die Heizschicht des beschichteten
Werkzeugeinsatzes eine grofiere Fliche einnimmt, jedoch mit der gleichen Spannungsquelle
betrieben wird, ist die eingehende Flidchenleistung geringer. Bei der Verwendung einer

leistungsstirkeren Spannungsquelle sind héhere Heizraten méoglich.
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Abbildung 65: Mittlere Heizraten zu Beginn der Heizphase mit verschiedenen
Werkzeugtemperaturen und im weiteren Verlauf bei abgestufter

Eingangsspannung nach [FHK+21]

Der Unterschied der Heizraten des beschichteten Werkzeugeinsatzes gegeniiber den Modell-
untersuchungen ist in den Heizflichen und der maximal aufgebbaren, elektrischen Leistung
durch die Spannungsquelle begriindet. Wéhrend die beheizte Fliche des Werkzeugeinsatzes
(Index WE) Awe = 140 cm? aufwies, war die beheizte Fliche der Proben in den Modell-
untersuchungen (Index M) mit Ay =28 cm® um einen Faktor 5 kleiner. Aufgrund der
vorhandenen Spannungsquelle war jedoch kein Anstieg der Leistung um den gleichen Faktor
moglich, sodass die Heizraten der Modelluntersuchungen nicht erreicht wurden. Die
Modelluntersuchungen bestdtigten, dass die Heizschicht mit hoheren Leistungsdichten {iber
mehrere tausend Thermozyklen betrieben werden konnen. Daher wird davon ausgegangen,
dass die fir das Kunststoffspritzgieflen relevanten Heizraten ebenfalls in beschichteten
Werkzeugen erreicht werden konnen, insofern eine entsprechend leistungsstarke

Spannungsquelle zur Verfiigung steht.
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Nach der erfolgten Charakterisierung der erreichbaren Oberflichentemperaturen und dessen
Verteilung, wurden insgesamt 400 Formteile mit dem beschichteten Werkzeugeinsatz erstellt.
Dazu wurden zunéchst 200 Formteile aus PP und anschlielend 200 Formteile aus PC/ABS
gefertigt. Dabei wurde die Heizschicht wie beschrieben aktiv verwendet. Bei der optischen
Untersuchung der Beschichtung wurden leichte Verfirbungen insbesondere in der Schlief3-
fliche beobachtet, vgl. Abbildung 66. Die Verfirbungen in der Schlief3fliche werden wie bereits
bei den Versuchen in Unterkapitel 6.1 auf Abrieb der gegentiberliegenden Werkzeughalfte aus
Stahl zuriickgefiithrt. Funktionell wurde durch die Spritzversuche mit PP und PC/ABS keine
Veranderung der Beschichtung beobachtet. Obwohl die Schrauben zur elektrischen
Kontaktierung innerhalb der Schlief¥fliche lagen, hielten sie der SchlieSkraft im Spritzgief3-

prozess stand.

Elektrische Kontakte ~ Geschliffene Deckisolation Metallische Verfarbung

Abbildung 66: Beschichteter, ebener Werkzeugeinsatz vor (a.) und nach (b.) 400 Formteilen

Letztlich wurde der beschichtete Werkzeugeinsatz sowohl vor als auch nach den voran-
gehenden Spritzversuchen im Thermozykluspriifstand auf Verdnderungen untersucht. Dabei
wurde der Werkzeugeinsatz nicht gekiihlt, sondern jeweils einmalig ab Raumtemperatur
aufgeheizt und in Abbildung 67 dargestellt. Da der Werkzeugeinsatz nicht gekiihlt wurde, ist
kein quantitativer Vergleich der Temperaturen mdoglich. Qualitativ ist die Temperatur-
verteilung vergleichbar geblieben. Die durch die Position der Schrauben vorgegebene
Geometrie blieb weiterhin vorherrschend. Auch der elektrische Widerstand der Heizschicht
zeigte kaum eine Anderung. Vor den Spritzgieversuchen betrug der mit Vierleitermessung
bestimmte Widerstand Rior=9,01 Q und nachher Rp.=9,02Q. Dieser vermeintliche

Widerstandsanstieg liegt im Genauigkeitsbereich der Messung und wird daher vernachlassigt.
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Abbildung 67: Temperaturverteilung auf Werkzeugeinsatz vor und nach den

Spritzgiefiversuchen [FHK+21]

6.2.3 Untersuchung der Formteile

Die Untersuchungen an den Formteilen, die wahrend der vorangegangen beschriebenen
Werkzeugeinsitzen hergestellt wurden, unterteilen sich in optisch makroskopische
Beobachtungen und in taktile Wegmessungen. Dabei wurden jeweils Formteile verglichen, die
zwar mit den gleichen Prozessparametern der SpritzgiefSanlage, jedoch entweder mit passiver
oder aktiver Heizschicht hergestellt worden sind. So wurde der direkte Einfluss auf das Formteil

durch die Elektrifizierung der Heizschicht bestimmt.

In Abbildung 68 sind zwei Formteile aus PC/ABS dargestellt. PC/ABS wurde als Werkstoff
ausgewdhlt, da mit diesem grundsatzlich ein hoher Glanzgrad erzielt werden kann, und somit
tiir die optisch makroskopische Auswertung geeignet ist. Die abgebildete Seite war jeweils mit
dem beschichteten Werkzeugeinsatz in Kontakt. Bei beiden Prozessen war die Werkzeug-
temperatur auf Twz = 70 °C eingestellt. Wahrend das rechte Formteil keine optischen Makel
aufweist, sind auf dem linken Formteil Schlieren zu erkennen. Dieses Phdnomen wird auch
»Schallplatteneffekt® genannt. Dieser entsteht, wenn die Kunststoffschmelze oder die
Werkzeugoberflache eine zu niedrige Temperatur besitzen und so eine teilweise Erstarrung
bereits vor vollendeter Formfiillung stattfindet. Durch die zusitzlich eingebrachte Warme

durch die aktive Heizschicht, wird diesem Makel entgegengewirkt.

Seite 111 von 139



Integration in das Kunststoffspritzgiel3en

C/A88  WRIoopwe oy Pc /ABS We zo/ ¢ 7

; | 25
7 e A4:00

L\

\!
Schallplatteneffekt

Abbildung 68: Hergestellte Formteile aus PC/ABS mit passivem und aktivem

Heizschichtsystem

Mit taktiler Wegmessung wurden die Geradheit der Formteile an zwei Stellen und die
Einfalltiefe gegeniiber den Rippen senkrecht zur Plattenebene gemifd Abbildung 69a
vermessen. Negative z-Werte entsprechen dabei Einfallstellen im Formteil. Durch die einseitige
Wirmezufuhr mit dem beschichteten Werkzeugeinsatz wurde die Formteilabkiihlung
asymmetrisch manipuliert. Dies hatte zur Folge, dass Schwindung und Verzug besonders stark
beeinflusst werden konnten, um quantitative Vergleiche auszufiihren. In Abbildung 69b ist das
Messergebnis an der Einfallstelle an PP-Formteilen dargestellt. Wahrend bei dem Formteil, das
mit der aktiven Heizschicht hergestellt worden ist, eine maximale Einfalltiefe von
z=-0,037 mm gemessen wurden, wurde bei dem Formteil, das mit der passiven Heizschicht
hergestellt worden ist, eine maximale Einfalltiefe von z = -0,106 mm gemessen. Dies entspricht
einer Reduzierung der Schwindung um rund 65 %. Dieser Unterschied bei der Schwindung war
jedoch nur bei dem PP und Twz =70 °C in dieser Deutlichkeit messbar. Bei einem kélteren
Werkzeug sowie auch dem weniger schwindungsanfilligen PC/ABS wurde kein messbarer
Effekt beobachtet. Dies konnte in einer langeren Nachdruckwirkung - verursacht durch einen

spateren Erstarrungszeitpunkt — begriindet sein.
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Abbildung 69: a. Schematische Darstellung der Messstellen; b. Einfalltiefe an Messstelle 1 bei
Formteilen aus PP mit Twz = 70 °C [FHK+21]

Ahnliche Beobachtungen wurden bei den Messungen der Geradheit an PC/ABS-Formteilen
entlang der angussfernen Linie und angussnahen Linie gemacht. Wie in Abbildung 70 zu
erkennen ist, wurde der betragsméfliige Verzug an beiden Messstellen um je iiber 70 % reduziert.
Dabei ist auffillig, dass das Vorzeichen des Verzugs angussfern umgekehrt worden ist. Das liegt
daran, dass bei aktiver Heizschicht, die Abkiihlung auf der beheizten Seite verlangsamt wurde.
Dies fiihrte zu einer erhohten Schwindung und folglich zu einem symmetrischeren
Eigenspannungsprofil in Richtung der Plattendicke. Auch bei den Formteilen aus PP wurden
diese Beobachtungen des Verzugs gemacht. Da PP jedoch ein erhohtes Schwindungspotenzial

gegeniiber dem PC/ABS aufweist, waren die Kriimmungen wesentlich starker ausgeprigt.
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Abbildung 70: Vergleich des Verzugs angussfern (a) und angussnah (b) bei Formteilen aus
PC/ABS [FHK+21]

6.3 Fazit zur Integration in das Kunststoffspritzgie3en

In Zusammenarbeit mit dem IKV wurde die praxisnahe Qualifizierung des Heizschichtsystems
realisiert. Bei der Integration des Heizschichtsystems in das KunststoffspritzgieSen wurde
dieses erfolgreich in wenigen Iterationsschritten konkret auf das Beanspruchungskollektiv der
realen Anwendung angepasst. Dabei wurden Werkzeugeinsitze beschichtet und in einer fluid-
temperierten Formwerkzeugaufnahme in KunststoffspritzgieSanlagen erprobt. Zu dessen
Charakterisierung fiir den SpritzgiefSprozess wurden einerseits das Verhalten der Beschichtung
wiahrend des SpritzgiefSprozesses beobachtet und andererseits die hergestellten Formteile

untersucht.

Im ersten Schritt wurde ein passives — also nicht elektrifiziertes - Heizschichtsystem appliziert.
Anhand auftretender Ausbriiche der Beschichtung am FlieSwegende der Kavitit wurde dem
urspriinglich keramischen Schichtsystem eine Haftvermittlerschicht aus NiCr20 hinzugefiigt.
Dadurch wurden die Haftfestigkeit signifikant gesteigert und diese Versagensart beseitigt.
Weiterhin wurde bestdtigt, dass das Schichtsystem mit dem ergdnzten Haftvermittler den
Beanspruchungen im Kunststoffspritzgief3prozess standhélt. Hervorzuheben ist an dieser Stelle,
dass die Beschichtung auch in der Schlieffliche der beiden Werkzeughalften appliziert worden

war und dort keine funktionellen Beeintrachtigungen detektiert wurden.
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Durch die in den Modellversuchen entwickelte, elektrische Kontaktierung wurde eine riick-
seitige Energieeinspeisung in die Heizschicht innerhalb des Formwerkzeugs erméglicht.
Dadurch wurde im zweiten Schritt ein aktives — also elektrifizierbares — Heizschichtsystem
appliziert. Die Heizschicht zeichnete sich bei den Praxisversuchen durch ein reproduzierbares
Verhalten und eine grundsitzliche Eignung im SpritzgiefSprozess aus. Hohe Heizraten, die fiir
den Spritzgiefprozess von hoher Relevanz sind und in den Modellversuchen bereits bestatigt
worden sind, konnten mit dem beschichteten Werkzeugeinsatz nicht direkt verifiziert werden.
Bei der Elektrifizierung der flichig grofieren Heizschicht war die verfiigbare, elektrische
Leistung der Spannungsquelle nicht ausreichend, um vergleichbare Heizraten zu erzielen. Die
Temperatur der Heizschicht im temperierten Werkzeug war homogen verteilt. Dabei wurde
der beheizte Bereich in erster Linie von der beschichteten Fliche, jedoch besonders durch die
Positionierung und Polung der Schrauben, durch die der Strom eingespeist worden ist,
vorgeschrieben. Daraus wurde geschlossen, dass die Oberfldchenbeheizung durch eine gezielte,
geometrische Auslegung und entsprechende Anordnung der elektrischen Kontakte lokal und
diskret einstellbar ist. Damit wurde der Nutzen von thermisch gespritzten Heizschichtsystemen
im Kunststoftspritzgieflen hinsichtlich der individuell einstellbaren Temperaturverteilung

bewiesen.

Die Untersuchungen an den hergestellten Formteilen unterteilten sich in die Betrachtung der
Oberflichenbeschaffenheit sowie den Formteilverzug. Durch mechanische Nachbehandlung
mittels Schleifen oder Biirsten wurde der beschichteten Oberfliche eine definierte Struktur
gegeben. Diese Struktur wurden beim Spritzgieflen von den Formteilen mit vergleichbaren
Ra-Werten repliziert. Auch optische Defekte wie der Schallplatteneffekt, der durch teilweise
vorzeitiges Erstarren der Kunststoffschmelze hervorgerufen wird, konnten mit der zusitzlich
eingebrachten Warme durch die Heizschicht eliminiert werden. Hinsichtlich des Formteil-
verzugs wurden Geradheit und Schwindung an Formteilen bestimmt. Dabei wurde mithilfe der
Heizschicht eine Senkung des Verzugs um mindestens 70 % und der Schwindung von 65 %
erzielt. Dieser positive Effekt auf den Formteilverzug wurde bei einer willkiirlich eingestellten
Oberflachentemperatur von T = 120 °C identifiziert. Daraus ergibt sich das Potential zukiinftig
mit einer Temperatur, die vorab prézise berechneten wird, den Formteilverzug zielgerecht

einzustellen.

Seite 115 von 139



Zusammenfassung und Ausblick

7 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde ein thermisch gespritztes Heizschichtsystem zur variothermen
Temperierung der Kavitit im Kunststoffspritzgielen entwickelt. Eigenschaften von
Beschichtungen lassen sich durch die Variation der Prozessparameter des APS einstellen. Mit
einer statistischen Versuchsplanung wurde der Einfluss der Prozessparameter auf die
Durchschlagfestigkeit der AL, Os-Isolationsschichten sowie den spezifischen Widerstand der
TiO4/Cr,Os-Heizschicht untersucht. Im Fall der Durchschlagfestigkeit von ALO; wurde
festgestellt, dass diese unabhéngig von den Prozessparametern Stromstirke, H,-Sekundargas-
fluss und Spritzabstand ist. Um die fiir eine Anwendung notwendige maximale Durchschlag-

spannung konsistent einzustellen, muss die Schichtdicke angepasst werden.

Dahingegen wird der spezifische Widerstand durch die Variation der genannten Prozess-
parameter signifikant beeinflusst. Ein quadratisches Regressionsmodell mit einem Bestimmt-
heitsmaf3 von Ridj = 0,95 zeigt, dass eine prézise Vorhersage des spezifischen Widerstands des
Heizschichtwerkstofts TiO,/Cr,Os; moglich ist. TiO./Cr,O, liegt durch die Herstellung zum
Spritzzusatzwerkstoff substéchiometrisch vor und ist daher elektrisch leitfahig. Im APS-Prozess
findet sowohl Reduktion durch den im Plasmagas vorhandenen Wasserstoff als auch Oxidation
durch Sauerstoff in der Umgebung statt. Hier wurde gezeigt, dass die Phasenausbildung in der
Beschichtung unabhingig von der konkreten Stochiometrie des Spritzzusatzwerkstoffs ist. Bei
einer hoheren Stromstirke sowie einem hoheren H,-Sekundérgasfluss liegt eine hohere
Leistung vor, sodass die Partikeltemperatur erhoht wird. Dadurch wird die Oxidation der
Partikel verstirkt und der spezifische Widerstand sinkt. Bei einer zu geringen Leistung fillt die
Partikeltemperatur, sodass die Partikel nicht ausreichend aufgeschmolzen werden und somit
eine pordse Beschichtung aufbauen, die ebenfalls den spezifischen Widerstand erhdhen.
Demnach liegt das Minimum des spezifischen Widerstands in einem Kompromiss dazwischen.
Ab einem Umkehrpunkt gilt fiir die Partikeltemperatur, dass sie mit hoherem Spritzabstand
abnimmt. Der Spritzabstand weist insgesamt einen geringeren Einfluss auf den Widerstand als
die Stromstdrke und der H,-Sekundérgasfluss auf. Dariiber hinaus zeigt der Widerstand ein
NTC-Verhalten und sinkt demnach mit steigender Temperatur. Dadurch ist die Joule’sche
Erwdrmung in kalten Bereichen starker als in warmen Bereichen, sodass sich eine gewisse

Selbstregulierung einstellt.
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Fiir die Nachbildung der thermischen Belastungen auf das Heizschichtsystem im Kunststoff-
spritzgieffen wurde ein Priifstand entwickelt, in dem thermische Beanspruchungen
reproduzierbar und automatisiert aufgegeben werden konnen. Mit diesem Thermozyklus-
priifstand wurde das Potential der thermisch gespritzten Heizschichten fiir den spateren
Transfer untersucht. Das Heizschichtsystem widerstand iiber 20.000 Thermozyklen zwischen
55 °C und 195 °C ohne offensichtliche Beschddigungen. In tiefergehenden Untersuchungen
wurde eine Mikrorissbildung in der Heizschicht durch die zyklische, thermische
Beanspruchung identifiziert, die in Verbindung mit einem geringfiigigen Widerstandsanstieg
gesetzt wird. Da der Widerstandsanstieg jedoch nach einer anfinglichen Phase stoppt, wird
davon ausgegangen, dass ebenfalls keine weiteren Mikrorisse entstehen. Die Phasenzusammen-
setzung der Heizschicht bleibt durch die thermische Beanspruchung unverindert. Mit einer
flichenbezogenen Heizleistung von P, = 40 W/cm? sind Heizraten an der Oberfldche von tiber
25 K/s realisierbar, obwohl das beschichtete Substrat wahrend der gesamten Thermozyklus-

priifung riickseitig gekiihlt wird.

Der Transfer des Heizschichtsystems erfolgte in zwei Schritten. Zundchst wurde das
vollstaindige Schichtsystem auf Werkzeugeinsitze appliziert und ohne Elektrifizierung im
KunststoffspritzgieSen erprobt. Dabei wurde festgestellt, dass ein Haftvermittler zwingend
notwendig ist, um den tatsdchlich auftretenden Entformungskriften standzuhalten. Durch eine
in den Modellversuchen entwickelte Kontaktierung wurde im zweiten Schritt ein im Werkzeug
elektrifizierbares Heizschichtsystem appliziert. Die Dynamik der Temperaturwechsel aus den
Modelluntersuchungen konnten nicht exakt nachgebildet werden, da die notwendigen,
flachenbezogenen Heizleistungen mit der vorhandenen Anlagentechnik nicht erreichbar
waren. Nichtsdestotrotz wurden hunderte Formteile erfolgreich abgeformt. Durch
Nachbearbeitung der Beschichtung lassen sich unterschiedliche Beschaffenheiten der
Oberflichen vom beschichteten Formwerkzeug auf Formteile abbilden. Der Einsatz der
Heizschicht fithrte zu einer Senkung des Verzugs sowie der Schwindung. Dieser positive Effekt
wurde bereits bei einer willkiirlich gewdhlten Temperatur beobachtet. Mit einer vorab

definierten Oberflaichentemperatur besteht das Potential den Verzug zielgerichtet einzustellen.

Das Potential und die Funktionsfihigkeit einer thermisch gespritzten Heizschicht zur
variothermen Temperierung im Kunststoffspritzgieflen wurden nachgewiesen. Zwar konnten

im beschichteten Formwerkzeug keine hochdynamischen Temperaturwechsel umgesetzt
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werden, jedoch zeigen die Modellversuche, dass diese mit einer entsprechenden Leistungs-
versorgung moglich sind. Die Beschichtungen halten den fiir die hohen Heizraten notwendigen
Leistungsdichten statt. Dariiber hinaus bietet die Abhéngigkeit des Widerstands von der
Temperatur die Moglichkeit einer integrierten Temperaturmessung. Wenn dieses Temperatur-
signal in einen Regelkreis integriert wird, kann die Oberflichentemperatur ohne einen

zusitzlichen, externen Temperatursensor geregelt werden.

Die keramische Heizschicht bietet gegeniiber konventionellen, metallischen Heizleiter-
legierungen den Vorteil eines hoheren spezifischen Widerstands. Dieser gibt dem Anwender
mehr Freiheiten in der geometrischen Gestaltung des Heizschicht, da diese nicht als Heiz-
mdander aufgebracht werden muss. Trotzdem haben Metalle gegeniiber Keramiken den
Vorteil, dass sie in der Regel eine hohere Duktilitdit und Risszahigkeit mit sich bringen. Die
beobachteten Mikrorisse fiihrten im untersuchten Zeitraum zwar nicht zum Versagen des
Schichtsystems, jedoch befinden sich die Standzeiten konventioneller Formwerkzeuge bei
mehreren Hunderttausend oder Millionen Schuss. Eine hohere Risszéhigkeit konnte zu weniger
Mikrorissen und damit einer noch geringeren Beeinflussung der Heizschicht durch die
zyklische, thermische Belastung fithren. Hochentropie-Legierungen stellen eine relativ neue
Werkstoffgruppe dar, die in ihren Eigenschaften stark beeinflusst werden konnen. Dabei sind
eine hohere Risszahigkeit als bei Keramiken und ein hoéherer Widerstand als bei
konventionellen Metallen gewiinschte Zielgrofien fiir die Anwendung als Heizschicht. Dadurch
konnten Hochentropie-Legierungen zukiinftig einen Kompromiss zwischen den reguldren,

metallischen Heizschichten und den keramischen Heizschichten préisentieren
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