HYBRIDWERKSTOFFE Dichtheit
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Wie dicht sind Stecker wirklich?

Messmethode fiir die exakte Bestimmung von Leckagen an Kunststoff-Metall-Verbunden

Die Grenzflachendichtheit hybrider Kunststoff-Metall-Verbunde wie spritzgegossener Stecker stellt ein mal3-

gebliches Qualitatsmerkmal dar. Bislang fehlt es allerdings an einer geeigneten Messtechnik, mit der sich die

Mediendichtheit solcher Formteile exakt quantifizieren ldsst. Ein neues Verfahren liefert deutlich genauere

Ergebnisse als bisherige Priifmethoden.

Téglich werden weltweit hohe Stlck-
zahlen hybrider Kunststoff-Metall-Ver-
bunde, z.B. in Form von Steckern, durch
VerbundspritzgieBen hergestellt. Dabei
werden Einlegeteile aus elektrisch leitfahi-
gem Metall mit Kunststoffen umspritzt, die
nach der Erstarrung einerseits als elektri-
sche Isolierung und andererseits als Schutz
gegen Umwelteinflisse fungieren. Der
Kontaktbereich zwischen Kunststoff und
Metall stellt eine Grenzflache dar, die eine
gute Haftung zwischen den Verbundpart-
nern aufweisen muss, um eine ausreichen-
de Mediendichtheit sicherstellen zu koén-
nen. Ein Problem bei hybriden Kunststoff-
Metall-Verbunden ist deren mogliche Un-
dichtheit an der Grenzflache, wodurch
eine Migration von Medien oder Gasen
durch die Grenzflache erfolgen kann. Des-
halb wird in vielen Anwendungen von
Kunststoff-Metall-Verbunden hohe Medien-
dichtheit an der Grenzflache gefordert.
Ein messtechnischer Nachweis der
Grenzflachendichtheit ist jedoch schwer
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umsetzbar. Bisher wird ein hybrides Ver-
bundsystem als ,dicht” bezeichnet, wenn
die am Prufling gemessene Leckagerate
unter einem zuvor festgelegten, zuldssi-
gen Grenzwert liegt. Die Leckagerate be-
schreibt den moglichen Medientransfer,
also den Stoffstrom, durch ein Verbundteil.
Die definitiv zuldssige Leckagerate ist bei
vielen Applikationen allerdings oft nicht
bekannt. Das liegt u.a. auch an der man-
gelnden Kenntnis einer minimal erreich-
baren Leckagerate fUr das betreffende Ver-
bundsystem. Es bedarf folglich einer ge-
eigneten Messmethode zur Bestimmung
der moglichen Mediendichtheit verschie-
dener Werkstoffkombinationen und ent-
sprechender Herstellungsbedingungen
beim VerbundspritzgieRen. An der Hoch-
schule Aalen wurde deshalb ein entspre-
chendes Messverfahren entwickelt.

Um Undichtigkeiten an technischen
Formteilen zu detektieren, kommt meist
das Differenzdruckverfahren zum Einsatz.
Nachteilig dabei ist die beschrankte Auflo-
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sung im Bereich von 10” mbar-I-s" unter
Normbedingungen (1013,25 mbar bei 0 °C).
Deshalb wurde fur die im Folgenden vor-
gestellten Untersuchungen stattdessen ein
Testgasverfahren mit messtechnisch ho-
herer Auflésung zur Bestimmung der
Grenzflachenleckage verwendet. Es kam
der Helium-Vakuumtest zum Einsatz. Die
Dr. Wiesner Steuerungstechnik GmbH in
Remshalden hat einen speziellen Helium-
Leckage-Messplatz fir die Untersuchun-
gen konzipiert und gefertigt, welcher den
Nachweis duBerst geringer Leckageraten
von bis zu 10" mbar-1-s™ ermaglicht.

Ein Problem bei der Messung einer
moglichen Grenzflachenleckage mit ei-
nem Testgasverfahren besteht darin, dass
die Messgrol3e aufgrund simultaner Per-
meation des Testgases durch die Mess-
kammerdichtung und den Prufling selbst
sowie durch existierende Leckagestrome
entlang der Kontaktstellen zwischen Mess-
kammerdichtung und Prifling verfélscht
werden kann. Mégliche Schwachstellen
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Bild 1. Aufbau eines Prifkorpers mit Metalleinleger (links) und Messaufbau (rechts): Die Pfeile zeigen mogliche Permeationspfade (orange) und

Grenzflachen-Leckagepfade (rot) Quelle: HS Aalen; Grafik: © Hanser
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Bild 2. Leckagemessungen nach unterschiedlichen Messverfahren an jeweils denselben Priflingen

bei 23 °C (Mittelwerte aus fiinf Messungen): Im Gegensatz zum Differenzdruckverfahren sind bei

den Helium-Vakuumtests deutliche Unterschiede bei der Leckagerate zu erkennen

Quelle: HS Aalen; Grafik: © Hanser

fur eine unvorhergesehene Gaspermeati-
on sind das Polymer der zu prifenden Ver-
bundprobe selbst sowie alle Dichtungen
und Dichtkontakte, die notwendig sind,
um bei diesem Verfahren eine mit Testgas
beaufschlagte Druckkammer und eine va-
kuumierte Messkammer zu schaffen. Das
kann z.B. beim Leistungsvergleich von
Kunststoff-Metall-Verbunden dazu flhren,
dass eine Werkstoffkombination als unge-
eignet hinsichtlich ihrer Grenzflachen-
dichtheit deklariert wird, obwohl lediglich
die hohere Permeabilitat des Kunststoffs
fUr die vergleichsweise hohere Leckagerate
verantwortlich ist.

Die neue DDP-Methode

Aus diesem Grund wurde ein Lésungsan-
satz entwickelt und erprobt, der eine se-
parate Betrachtung der Permeationseffek-
te und der Grenzflichenleckagerate er-
moglicht: die sogenannte ,Differenzieren-
de Dichtheits- und Permeationsmessung”
(DDP-Methode). Fur die Erprobung wur-
den aus demselben Kunststoff geschlos-
sene Priiflinge und solche mit einer Kon-
taktdurchfiihrung spritzgegossen. Beide
Varianten wurden im Testgasverfahren auf
ihre Leckagerate untersucht. Die tatsachli-
che Grenzflachenleckagerate entspricht
der der Verbundprobe abzlglich der des
geschlossenen Pruflings. Es ergibt sich so-
mit folgende Gleichunag:

CIGrerszléiche = Qverbund — 9Permeation

Voraussetzungen fur eine geringe Mess-
unsicherheit sind dabei, dass die Messpa-
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rameter Druck und Temperatur einer
Messreihe gleich sind und bei den Mes-
sungen die gleichen Messkammerdich-
tungen verwendet werden.

Fur die Untersuchungen wurden schei-
benformige Priuflinge mit einem Durch-
messer von 30 mm und einer Wanddicke
von 1,2 mm mit und ohne metallischen
Einleger hergestellt und untersucht. Die
dulBeren AbmalSe der metallischen Einle-
geteile betrugen 25 mmx8 mmx0,8 mm.
Zur Abdichtung der Messkammer kam ein
O-Ring aus Nitril-Butadien-Kautschuk (NBR)
mit einer Shore-A-Harte von 72 als Mess-
kammerdichtung zum Einsatz, wobei der
Innendurchmesser des O-Rings 22 mm
und die Schnurstarke 2,5 mm betrugen.
Ein weiterer O-Ring aus demselben Werk-
stoff mit einem Innendurchmesser von
39 mm und einer Schnurstérke von 3 mm
wurde zur Abdichtung der Kammern ge-
gen die Umgebung verwendet.

Vergleich der Messverfahren

Bei der Helium-Leckage-Messung wird der
Prifling zwischen Mess- und Druckkam-
mer platziert und gegen die Messkam-
merdichtung verpresst (Bild 1). Um eine
vollstandige Befullung mit dem Testgas zu
gewahrleisten, wird die Druckkammer
ebenfalls evakuiert, bevor das Helium-Test-
gas bei einem Druck von 1 bar (+50 mbar)
eingeleitet wird. Die Messkammer ist mit
einem Massenspektrometer des Typs
ASM340 der Firma Pfeiffer Vacuum ver-
bunden, das die Helium-Leckagerate des
Priflings misst. Alle Messungen erfolgten
bei Raumtemperatur (23 °C £2 °C).

Dichtheit HYBRIDWERKSTOFFE

Fur die Differenzdruckmessungen bei
Raumtemperatur wurde ein Messgerat
des Typs Integra DD6 der Firma Dr. Wies-
ner Steuerungstechnik eingesetzt. Beim
Differenzdruckverfahren werden der zwi-
schen Mess- und Druckkammer platzier-
te Prifling und ein dichtes Referenzvolu-
men Uber eine Zeitspanne von 10 s mit
einem Uberdruck von 1 bar beaufschlagt.
Nach einer Beruhigungszeit von 10s er-
folgt die Messung des relativen Druckab-
falls bezogen auf das Referenzvolumen.

Fur die vorliegenden Untersuchungen
wurde ein kommerziell verfligbares, natur-
farbenes homopolymeres Polypropylen
(PP) mit einer SchmelzflieBrate von
12 g/10 min zur Herstellung der Priflinge
sowohl mit als auch ohne metallische Ein-
legeteile verwendet. Zur Erzeugung einer
verbesserten Haftung zwischen Kunststoff
und Metall wurden dem reinen PP ca.
0,2 Gew.-% Maleinsdureanhydrid (MAH) in
Form eines mit MAH gepfropften PP als
Haftvermittler zugegeben. Die metalli-
schen Einleger wurden aus Walzblech ge-
stanzt und anschlieBend mit Isopropanol
im Ultraschallbad gereinigt und entfettet.
Die Einlegermaterialien waren Reinalumi-
nium (EN AW-1050A) und desoxidiertes
Kupfer mit geringem Restphosphorgehalt
(Cu-PHQ). Beide Metalle zeichnen sich
durch eine sehr gute elektrische Leitfahig-
keit aus und werden daher bevorzugt als
Leitermaterialien verwendet.

Die Herstellung der Pruflinge erfolgte
in einem Einkavitatenwerkzeug auf einer
Spritzgiemaschine des Typs Arburg 220 S
Allrounder 150-30 mit einem Schnecken-
durchmesser von 15 mm. Das Spritzgief3-
werkzeug stammt von der Gindele GmbH
in Neuhausen und ermdglicht Uber dreh-
bare Formeinsatze sowohl die Herstellung
von scheibenférmigen Priflingen mit ein-
und zweiseitiger Anbindung sowie mit
und ohne Metalleinleger. Die Pruflinge mit
metallischem Einleger wurden teilweise
einer gezielten Warmenachbehandlung
unterzogen zur potenziellen Verbesse-
rung der Grenzfldachenhaftung zwischen
Metall und Kunststoff.

Das Differenzdruckverfahren liefert, bei
Berlcksichtigung der Messstreuung, keine
Unterschiede bei den untersuchten Pruf-
lingen hinsichtlich ihrer Mediendichtheit.
Die Ergebnisse des Helium-Vakuumtests
zeigen hingegen deutliche Unterschiede
zwischen den Werkstoffkombinationen
PP-Cu und PP-Al (Bild 2). Der Verbund aus
PP mit Aluminium (EN AW-1050A) »
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Bild 3. Ergebnisse der DDP-Messungen an PP-Cu-Verbunden: Die thermische Nachbehandlung

beeinflusst deutlich die Leckagerate und deren zeitlichen Verlauf quelle: HS Aalen; Grafik: © Hanser

weist gegeniber der Vergleichsprobe aus
Kupfer und PP eine um mehr als eine De-
kade grofere Leckagerate auf. Das Diffe-
renzdruckverfahren mit seinem begrenz-
ten Auflésungsvermogen eignet sich so-
mit nicht zur prazisen Ermittlung der Me-
diendichtheit von Verbunden.

Der spritzgegossene PP-Cu-Verbund
weist eine relativ grole Leckagerate auf,
die Uber die Messzeit praktisch konstant
ist (Bild 3). Bereits mit Beginn der Messung
liegt der Leckagewert bei 1,5-10" mbar-I-s .
Da der Leckagewert Uber die Messzeit
konstant bleibt, erfolgt der Gasdurchtritt
des Heliums ohne einen vorherigen L6-
sungs- und Diffusionsvorgang des Testga-
ses. Das weist auf eine Undichtheit an der
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Grenzflache hin. Nach der Warmenachbe-
handlung der Verbundprobe startet die
Kurve der Helium-Leckagerate hingegen
auf einem deutlich niedrigeren Niveau
und gleicht jetzt einer Permeationskurve.
Eine typische Permeationskurve zeigt zu
Beginn der Messung eine verschwindend
kleine Leckagerate die nach einiger Zeit
infolge des Gasdurchbruchs stark an-
steigt und schlielflich ein konstantes Ni-
veau Uber die Zeit erreicht. Durch die
Nachbehandlung entsteht offensicht-
lich eine stoffliche Barriere in der Grenz-
flache zwischen Kupfer und dem modifi-
zierten PP, was einen spontanen Gas-
durchtritt zu Beginn der Leckagemessung
verhindert.

Nachbehandlung verbessert Dichtheit

Die Permeationskurve (Messkurve) der rei-
nen PP-Probe liegt geringfigig niedriger
als die der nachbehandelten Verbundpro-
be und gibt das Permeationsverhalten des
untersuchten PP fUr Heliumgas bei einer
Wanddicke von 1,2 mm an. Die Kurve der
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Grenzflachenleckagerate wird nach obiger
Gleichung bestimmt. Durch die Nachbe-
handlung der spritzgegossenen Verbund-
probe wird ihre Grenzflachenleckage um
nahezu drei Dekaden reduziert und liegt
dann im Bereich 107 mbar-1-s™.

Bild 4 zeigt die mittels DDP-Methode
gemessenen Werte der Grenzflachenle-
ckage von PP-Cu- und PP-Al-Verbunden.
Beide wurden thermisch nachbehandelt
und wiesen danach eine Permeationscha-
rakteristik der ermittelten Leckage-Mess-
kurve auf. Die Grenzflachenleckagerate der
PP-Cu-Proben betragt 3-10" mbar-1-s”,
was einer Leckgrofe von ca. 3 um ent-
spricht. Lecks dieser GroBenordnung wer-
den als,virendicht” deklariert. Im Vergleich
dazu ist die Grenzflachenleckage des PP-
Al-Verbunds mit mehr als 10° mbar-1-s”
um etwa zwei Dekaden groier.

Die Untersuchungsergebnisse zeigen,
dass die Mediendichtheit von Kunststoff-
Metall-Verbunden mittels Helium-Vakuum-
prifung wesentlich empfindlicher ge-
prift werden kann als durch die Differenz-
druckprifung. Mittels der DDP-Methode
ldsst sich eine Grenzflachenleckage zwi-
schen Kunststoff und Metall prézise ermit-
teln. Mit dem vorgestellten scheibenfor-
migen Prufkdrper und unter Verwendung
der DDP-Methode ist es erstmals moglich,
Kunststoff-Metall-Werkstoffkombinationen
gezielt auf die Haftungseigenschaften an
der Grenzflache quantitativ zu untersuchen.
Dabei konnen die SpritzgielSherstellungs-
bedingungen, eventuell durchgefihrte
Vorbehandlungen bzw. die Reinigung des
metallischen Einlegers und die mdgliche
Nachbehandlung eines hergestellten Ver-
bunds bertcksichtigt werden. Die entwi-
ckelte Methode liefert zudem Informatio-
nen zum Permeationsverhalten eines
untersuchten Kunststoffs bei gegebener,
herstellungsbedingter Morphologie. m

Bild 4. Grenzflachen-
leckageraten abziig-
Priiftemperatur: 25 °C . .
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