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Multifunktionale Werkstoffanalyse

Von der Schmelzrheologie bis zu den mechanischen Eigenschaften gedruckter Bauteile

Ein multifunktionales Messgerat kombiniert die rheologische Charakterisierung mit einer dynamisch-mecha-

nischen Analyse. Dadurch sind umfangreiche Materialcharakterisierungen mit nur einem Messgerat moglich.

Am Beispiel der additiven Verarbeitung von PEEK durch Schmelzschichtung wird damit die Werkstoffcharakte-

risierung von Filament, Schmelze und Bauteil demonstriert.

Platte-Platte-Aufbau mit
25 mm Durchmesser fiir
die rheologische Messung
einer Polymerschmelze am
MCR-702-MultiDrive-
Rheometer mit einem
Konvektionsofen (CTD 600
MultiDrive ready)

(© Anton Paar)

Ur die Prototypenherstellung in der

Forschung und Entwicklung sowie
die Serienproduktion spezieller Bauteile
gewinnt die additive Fertigung an Bedeu-
tung. Durch die flexiblen Verfahren kon-
nen Bauteile mit sehr komplexen Formen
einfach und schnell hergestellt werden.
Selbst in modernen Flugzeugmotoren
kommen mittlerweile 3D-gedruckte Bau-
teile zum Einsatz. Zukunftig werden die
oftmals auch als 3D-Druck bezeichneten
Verfahren in verschiedenen Branchen im-
mer haufiger eingesetzt werden und wei-
ter an Bedeutung gewinnen [1].

Es gibt verschiedene additive Ferti-
gungstechniken, die je nach Material und
Anwendung eingesetzt werden [2]. Ein
weit verbreitetes Verfahren flr Polymere

ist die Schmelzschichtung (Fused Deposi-
tion Modeling, FDM). Dabei wird ein ther-
moplastisches Filament aufgeschmolzen
und mittels Extruder das gewdlinschte
Bauteil schichtweise aufgebaut [2]. Durch
den schichtweisen Aufbau haben derar-
tig gefertigte Bauteile richtungsabhangi-
ge (anisotrope) mechanische Eigenschaf-
ten. Es ist daher von grof3er Bedeutung,
dass das verwendete Material hinsichtlich
seiner Eigenschaften charakterisiert wird.
So ist beispielsweise wichtig, wie der
Werkstoff auf eine Belastung auf Zug
oder Torsion reagiert. Ebenfalls spielen
die Eigenschaften des Materials bei Tem-
peraturdnderungen eine gro3e Rolle. Da
additiv gefertigte Bauteile teilweise her-
kdmmlich spritzgegossene Komponen-

ten ersetzen, sind Untersuchungen zu
richtungsabhangigen mechanischen Ei-
genschaften umso wichtiger.
Mechanische Eigenschaften wie die
Glastbergangstemperatur T, oder der
Speicher- und Verlustmodul in Dehnung
(E" bzw. E") werden malgeblich durch
den Herstellungsprozess und die Druck-
parameter beeinflusst [3]. Deshalb sind
Erkenntnisse zu den Auswirkungen sol-
cher Parameter und Prozesse auf die me-
chanischen Eigenschaften von Materia-
lein unerldsslich. Nur so kann der Produk-
tionsprozess moglichst genau auf das
verwendete Material bzw. die Anwen-
dung eingestellt werden.
Polyetheretherketon (PEEK) ist ein
Thermoplast, der als technischer Kunst-
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stoff flr verschiedene anspruchsvolle
Anwendungen eingesetzt wird. Dieser
hochtemperaturbestandige Kunststoff
weist hervorragende mechanische Ei-
genschaften sowie eine sehr gute chemi-
sche Bestandigkeit auf. Daher wird PEEK
vor allem in der chemischen Industrie, in
der Automobil- sowie in der Luft- und
Raumfahrtbranche angewendet.

Einsatz von Rheometern zur
Charakterisierung von PEEK

Mit den modularen und prazisen Rheo-
metern der MCR-Serie der Anton Paar
GmbH, Graz/Osterreich, sind dynamisch-
mechanische Analysen (DMA) von Fest-
korpern in Torsion, Biegung, Kompression
und Zug moglich. Dartber hinaus sind
auch alle Arten von rheologischen Mes-
sungen an Lésungen, Schmelzen, Fest-
korpern, Filmen, Folien, Fasern oder reak-
tiven Harzen mit ein und demselben Ge-
rat moglich. Es deckt einen Temperatur-
bereich zwischen —160 °C bis 1000 °C ab.
Hintergrund dafir ist die erstmalige Kom-
bination eines Linear- und Rotations-
messantriebs sowie einer grofSen Band-
breite an verfigbaren Messsystemen und
Temperierkammern.

Der Rotationsmotor basiert auf techni-
schen Highlights wie dem luftgelagerten
EC-Synchronmotor, dem im Luftlager inte-
grierten Normalkraftsensor, der proben-
adaptiven Motorregelung fur Rotations-
versuche TruRate sowie der Echtzeitpositi-
onsregelung fir Oszillationsversuche Tru-
Strain. Die schnelle Datenerfassung von
TruStrain erlaubt die prazise Verfolgung
von Reaktionskinetiken fir schnelle Ver-
netzungsprozesse. Der optionale Linear-
motor ist ebenfalls luftgelagert und ar-
beitet nach dem Moving-Magnet-Prinzip.
Dies verhindert auch bei gro3en Kraften,
dass sich der Motor erwdrmt und tempe-
raturinduzierte Signaldrifts entstehen. Zur
Bestimmung und Kontrolle von Position
und Auslenkung wird ein hochpraziser
optischer Wegaufnehmer verwendet.

Am Beispiel von PEEK kénnen durch
den Einsatz eines luftgelagerten MCR-702-
MultiDrive-Rheometers von Anton Paar in
Kombination mit einem Linearmotor die
Vorteile eines solchen Aufbaus gezeigt
werden. Das Gerdt erfasst sowohl die
rheologischen Eigenschaften des PEEK-
Filaments (Schmelze) als auch die dyna-
misch-mechanischen Eigenschaften der
daraus gedruckten PEEK-Stébe.
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Kreisfrequenz
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Bild 1. Frequenzsweep-Messungen einer PEEK-Schmelze. Bei +380 °C weist die

PEEK-Schmelze eine etwa 30% niedrigere Viskositat auf als bei +350 °C und ist

somit besser flir das FDM geeignet (Quelle: Anton Paar)

Rheologische Messung der
PEEK-Schmelze

Um die FlieBeigenschaften des Materials
wahrend der additiven Fertigung mittels
Schmelzschichtung besser beurteilen zu
kénnen, werden in der Regel rheologi-
sche Messungen an Polymerschmelzen
durchgefiihrt. Rheologische Messungen
an einer PEEK-Schmelze in einer Platte-
Platte-Konfiguration dienen somit einem
besseren Verstandnis des Materialverhal-
tens in der Dise wahrend des Druckpro-
zesses (Titelbild).
Frequenzsweep-Messungen  der
PEEK-Schmelze bei den maglichen Verar-
beitungstemperaturen von +350 °C und
+380 °C mit einer Deformation innerhalb
des linearviskoelastischen Bereichs (LVE)
der Probe zeigen, dass die Schmelze mit
zunehmender Kreisfrequenz niedervisko-
ser wird (Bild 1). Mit der fur Polymer-
schmelzen bekannten Cox-Merz-Bezie-
hung kénnen die mittels Oszillation ge-
wonnenen Daten umgerechnet werden:

In*(w)l=n(y)

Dadurch kann die im Frequenzsweep ge-
messene komplexe Viskositdt mit einer
scherratenabhdngigen Viskositat korre-
liert werden. Als relevante Scherrate wur-
de ein Wert von 105" berechnet, aus
dem Durchmesser von 0,4 mm der flr
den 3D-Druck verwendeten Duse und
der Durchsatzmenge an Filament. Bei
einer Temperatur von +380 °C und einer
Scherrate bzw. Kreisfrequenz von 10's”

weist die PEEK-Schmelze eine Viskositat
um die 2600 Pa-s auf; diese ist ca. 30%
niedriger als bei +350 °C und somit bes-
ser flr den FDM-Prozess geeignet.

DMA-Messung der additiv gefertigten
PEEK-Stdibe

Mittels einer Festkorpereinspannung (So-
lid Rectangular Fixture; SRF) kbnnen am
Rheometer MCR702 MultiDrive die DMA-
Analysen durchgefiihrt werden (Bild 2).
Somit kann das viskoelastische Ver-  »

Bild 2. Festkdrpereinspannvorrichtung (Solid

Rectangular Fixture; SRF) fiir die temperaturab-
hangige DMA von additiv gefertigten PEEK-Sta-
ben am MCR 702 MultiDrive Rheometer mit
einem Konvektionsofen (CTD 600 MultiDrive
ready) (@ Anton Paar)
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Bild 3. Temperaturabhdangige DMA Messungen eines FDM-gedruckten PEEK-Filaments. Dargestellt

sind Schubmodul G in Rot und Zugmodul E in Griin sowie Tension in durchgezogenen Linien und

Torsion in gestrichelten Linien (Quelle: Anton Paar)

halten der im FDM-Verfahren gefertigten
PEEK-Stdbe in Abhangigkeit von der Tem-
peratur untersucht werden. Vor allem die
Glastbergangstemperatur T, und die
Schmelztemperatur T,, eines Materials
sind wichtige Eigenschaften, die mit einer
temperaturabhangigen DMA-Messung
untersuchbar sind.

Mit den verarbeiteten PEEK-Filamen-
ten wurden DMA-Messungen sowohl in
Torsion als auch in Zug durchgefiihrt,
jeweils mit einer Spannung innerhalb
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des LVE-Bereichs der Festkorperprobe.
Die temperaturabhdangigen Messungen
der Schubmodule (G) und Zugmodule
(E) ergeben dabei dhnliche Kurvenver-
ldufe (ild 3). Beide GrolRen E und G wer-
den mit nur einem Gerdt gemessen.
Mittels dem in Torsion ermittelten Ver-
lustmodul G” kann eine Glastibergangs-
temperatur T, von etwa +148 °C aus
dem G”-Maximum berechnet werden.
Laut Datenblatt des verwendeten PEEK-
Filaments liegt die Glastbergangstem-
peratur bei ca. +146 °C. Diese wurde
vom Hersteller allerdings mittels dyna-
mischer Differenzkalorimetrie (DSC) er-
mittelt und ist somit nicht direkt mit
dem Uber DMA bestimmten Wert zu
vergleichen.

Zusatzlich kann der Glastbergangs-
bereich durch den in Tension bzw. Zug
bestimmten Speichermodul E' nach 1SO
11357 direkt in der Software ermittelt
werden (Bild 4). FUr das verwendete PEEK-
Filament ergibt sich eine T, Onset-Tempe-
ratur von +142,1 °C, ein Mittelpunkt von
+155,3 °C und eine T, Endset-Temperatur
von +168,3°C. Am Ende des Glastber-
gangs (T, Endset), und somit am Anfang
des gummielastischen Bereichs, konnte
ein relativ hoher E'-Wert von etwa
2424 MPa beobachtet werden. Dieser
resultiert aus der hohen Kristallinitat des
Polymers. Bei einer Temperatur um die
+300°C beginnt das gemessene PEEK zu
schmelzen, wobei der Speichermodul E'
deutlich abnimmt (Bild 4).

Fazit

Das multifunktionale Messgerat MCR702
MultiDrive kann PEEK rheologisch als
Schmelze sowie als Festkdrper mittels dy-
namisch-mechanischer Analyse charak-
terisieren. Es kombiniert damit ein Rheo-
meter mit einem dynamisch-mechani-
schen Analysegerat in einem einzigen
Messgerdt. Erkenntnisse rheologischer
Messungen der Kunststoffschmelze kon-
nen beispielsweise dafiir verwendet wer-
den, um geeignetere Verarbeitungstem-
peraturen im FDM-Prozess zu ermitteln.
Die dynamisch-mechanische Analyse lie-
fert hingegen wichtige Erkenntnisse be-
zUglich der Eigenschaften des Polymers
in Abhdngigkeit der Temperatur, wie z.B.
der Glasibergangstemperatur oder dem
Schmelzpunkt. m
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Bild 4. Glasiibergangstemperatur von PEEK nach ISO 11357, die mithilfe der Software direkt

errechnet werden kann (Quelle: Anton Paar)
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