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Zusammenfassung

Storungsfreie und reproduzierbare Prozesse sind in der Kunststoffverarbeitung
von grofl3er wirtschaftlicher Bedeutung. Eine nach wie vor weit verbreitete
Ursache fiir Produktionsunterbrechungen und Ausschuss sind insbesondere
Stippen und Beldge auf Werkzeug- und Maschinenoberflachen. In friiheren
Projekten konnte gezeigt werden, dass neben topographischen Einflussgréf3en
auch die Eisendiffusion vom Stahl in die Schmelze eine wesentliche Rolle bei der
Belagbildung spielt, weil dadurch Vernetzungsreaktionen in der Schmelze in
grenzflachennahen Bereichen ausgelost werden, die das Belagwachstum
begiinstigen. Bereits durchgefiihrte Laborversuche lassen vermuten, dass
sorgfaltig applizierte und defektfreie Schichtsysteme die Eisendiffusion wirksam
verhindern kdnnen. Dem steht die Erfahrung der Verarbeiter entgegen, dass
damit die Belagbildung zwar manchmal, aber nicht immer sicher verhindert
werden kann. Darauf aufbauend wurde angenommen, dass in der Praxis, bedingt
durch thermomechanische Betriebsbeanspruchungen, oder auch durch die
Reinigung mit Drahtbirsten, Veranderungen der Oberflachentopographie
stattfinden und durch Mikrorisse in den Duinnschichtsystemen die
Diffusionsdichtheit der Schichten gegentber Eisenionen verloren geht. In dieser
Arbeit ist es gelungen, Diffusionspfade zu identifizieren und den Mechanismus
der Eisendiffusion auch im industriellen Umfeld nachzuweisen. Eine Laborprif-
methode wurde entwickelt und validiert. Die in den Betriebsversuchen
nachgewiesenen Belage und ihre Bestandteile, konnten mit der Laborprif-
methode nachgestellt und anschlieBend durch Analyse der Oberflachen
nachgewiesen werden. Die Nachstellung der Reinigung mittels Drahtbirste
ergab, dass Stahldrahtblrsten die Oberflachenbeschichtungen nachhaltig
schadigen. Generell entstanden bei der Reinigung kleinste Partikel, die sich in
Schicht- und Oberflachendefekten einlagern und anreichern kénnten.

Einleitung

Fir die mittelstandischen Kunststoffverarbeiter

sich um Fremdverunreinigungen in der Form-
masse handeln, aber auch um Belage, die sich
auf den Stahloberflachen bei Schmelzekontakt

sind stérungsfreie und reproduzierbare Prozesse
von grol3er Bedeutung fur deren Wirtschaftlichkeit.
Eine nach wie vor weit verbreitete Ursache fur
Produktionsunterbrechungen und Ausschuss sind
insbesondere Stippen und Belage auf Werkzeug-
und Maschinenoberflachen. Stippen bezeichnen
storende Einschliisse im Kunststoffmaterial, die
verschiedene Ursachen haben kénnen. Es kann

bilden und ablésen kdnnen. Strémungstechnisch
optimierte FlieRwege sowie die Additivierung der
Formmassen bilden zwar bereits wirksame
MaRnahmen, kodnnen die Beagbildung jedoch
nicht vollkommen vermeiden. Zusétzlich kommen
in der Praxis haufig auch Beschichtungen aus CrN
oder TiN zum Einsatz. Diese Schichtsysteme und
deren Applikationsparameter basieren meist auf
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der Erfahrung der beschichtenden Unternehmen.
Die Verarbeiter jedoch berichten davon, dass
diese Beschichtungen zwar manchmal wirksam
sind, teilweise aber auch keine oder nur eine
kurzzeitige Verbesserung der Situation erreicht
wird. In friheren Projekten konnte gezeigt werden,
dass neben topographischen Einflussgré3en auch
die Eisendiffusion vom Stahl in die Schmelze eine
wesentliche Rolle bei der Belagbildung spielt, weil
dadurch Vernetzungsreaktionen in der Polymer-
schmelze in den grenzflachennahen Bereichen
ausgelost werden, die das Belagwachstum be-
gunstigen. Bereits durchgefuhrte Laborversuche
lassen vermuten, dass sorgfaltig und defektfrei
applizierte Schichtsysteme die Eisendiffusion
wirksam verhindern kénnen.

Als Arbeitshypothese wurde von der Erkenntnis
ausgegangen, dass eine defektarm applizierte
Beschichtung einer Stahloberflache einerseits die
mechanische Anhaftung von Polymeren aus der
Schmelze reduziert und andererseits die
Eisendiffusion aus dem Stahl in die Polymer-
schmelze wirksam unterbinden kann, so dass eine
Belagbildung sicher verhindert wird.

Darauf aufbauend wurde angenommen, dass in
der Praxis, bedingt durch thermomechanische
Betriebsbeanspruchungen, Veranderungen der
Oberflachentopographie der Beschichtung statt-
finden und durch Mikrorisse in den Dinnschicht-
systemen die Diffusionsdichtheit der Schichten
gegenliber Eisenionen verloren geht, so dass sich
auf der Beschichtung Beldge bilden kénnen.
Wesentliche Schadigungsmechanismen waéren
beispielsweise hohe Torsions- und Biegewechsel-
beanspruchungen der Schnecken wahrend der
Plastifizierung und die thermomechanischen
Beanspruchungen beim Abstellen, Abkihlen,
Wiederaufheizen und Wiederanfahren einer
schmelzebeladenen Maschine. Dadurch kénnen
die sehr harten und wenig duktilen Beschichtungs-
systeme Mikrorisse und Ablésungen ausbilden,
welche Diffusionskanéle fur Eisenionen darstellen.

Darliber hinaus erscheinen Reinigungsprozeduren
wie die Reinigung mittels Drahtbirste fir solche
Maschinenkomponenten kritisch. Obschon
teilweise seitens der Maschinenhersteller von
solchen Reinigungsverfahren abgeraten wird, sind
sie in der Praxis doch verbreitet. Es wird die
Hypothese aufgestellt, dass durch die Reinigung
mittels Drahtbirste Oberflachendefekte generiert
werden, die Schmelzeanhaftungen begtnstigen.

Ziel des vorliegenden Projektes war es, die
formulierten Arbeitshypothesen zur Rolle der
thermomechanischen Beanspruchungen und der
Reinigung von schmelzeflhrenden Komponenten
zu uUberprifen und daraus geeignete Richtlinien
und Handlungsempfehlungen abzuleiten. Ein

wichtiges Teilziel des Projektes dabei war die
Bereitstellung und Validierung einer Laborprif-
methode, mit der die Auswirkungen thermo-
mechanischer Beanspruchungen auf die Belag-
bildung abgebildet werden kdnnen. Aufgrund der
hohen Komplexitat und limitierten Kontrollierbar-
keit von Betriebsversuchen ist eine geeignete und
validierte Laborprifmethode von hoher Bedeutung
fur die Entwicklung von neuen Ldsungen bzw. flr
einen objektiven Vergleich von Losungsstrategien.

Arbeitsprogramm und Vorgehensweise

In diesem Projekt wurden erstmals systematische
Grenzflachenuntersuchungen an realen schmelze-
beanspruchten = Maschinenoberflachen  durch-
gefuhrt. Die Vorgehensweise zur Erreichung der
zuvor beschriebenen Forschungsziele beinhaltet
drei Hauptarbeitsgebiete: Grundlagen, Betriebs-
versuche und Modellversuche. Der wichtigste
limitierende Faktor bei der Umsetzbarkeit von
Grenzflachenuntersuchungen unter realen
Prozessbedingungen wird durch den Umstand
bestimmt, dass die notwendigen Analyse-
methoden generell nicht in-situ, d.h. unmittelbar in
den kunststoffverarbeitenden Maschinen
eingesetzt werden koénnen. Im Rahmen dieses
Projekts wurden daher zwei verschiedene
experimentelle  Ansatze verfolgt, um den
Grenzflachen zwischen Werkzeug und Schmelze
im realen Prozess naher zu kommen.

Im Rahmen von Betriebsversuchen wurden
Maschinenenteile untersucht, die im realen
Verarbeitungsprozess Uber sehr lange Zeitraume
der Kunststoffschmelze und den thermo-
mechanischen Belastungen ausgesetzt waren.
Diese Maschinenteile wurden von Mitgliedern des
projektbegleitenden Ausschusses zur Verfligung
gestellt und hinsichtlich Schadigungen sowie
Belagen untersucht.

Fir den zweiten Ansatz zum Erfassen der
Grenzflachenphdnomene zwischen Schmelze und
Modelloberflache wurde ein Versuchswerkzeugs
konstruiert, in das sich Probekdrper aus Stahl
einbauen lassen. Die Probekorper wurden zum
Teil definiert vorgeschadigt und anschlieBend
unter kontrollierten Bedingungen der Polymer-
schmelze  ausgesetzt. Dafur wurden die
Probekdrper mit der gleichen kommerziellen
Beschichtung versehen, die auch auf den
Maschinenkomponenten appliziert ist. Aul3erdem
wurden weitere Beschichtungen entwickelt, die im
Versuchswerkzeug auf ihre Tauglichkeit zur
Verringerung der Belagbildung untersucht wurden.
Grundwerkstoff fur alle Probekdrper war der Kalt-
arbeitsstahl 1.2379. Das eingesetzte Polymer war
ein Polycarbonat der Type Makrolon 2408.
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Betriebsversuche

In den Betriebsversuchen wurden Plastifizier-
schnecken aus der Kunststoffverarbeitung, sowohl
im neuwertigen Zustand nach Beschichtung mit
Chromnitrid-Multilage, als auch nach 82 Wochen
bzw. mehr als 17 Jahren Einsatz in der Industrie
untersucht. Die Oberflache wurde hinsichtlich der
Belagbildung und Defekten aus der thermo-
mechanischen Beanspruchung wahrend des
industriellen Einsatzes untersucht.

Die kommerzielle Cr-CrN-Multilagenbeschichtung
haftet gut am Grundwerkstoff, es wurde nahezu
keine Schichtabplatzungen oder -abhebungen
beobachtet. Die Beschichtung weist im neuen
Zustand charakteristische Oberflachendefekte auf.
Sowohl am Schneckengrund als auch auf den
Stegen  existieren  Kohlenstoffablagerungen,
flachige Ausscheidungen mit Anteilen von Zink,
Kupfer, Silizium und erhdohtem Sauerstoffanteil
und Lécher mit Durchmessern im Bereich einiger
Mikrometer bis einiger zehn Mikrometer. FIB-
Schnitte zeigen, dass diese Lécher zum Teil bis in
den Grundwerkstoff reichen bzw. der Grundwerk-
stoff am Boden der Locher beeinflusst ist. Diese
Locher (Abb. 1) sind aufgrund des Kontakts
zwischen Polymerschmelze und Grundwerkstoff
mogliche Startpunkte fir die Belagbildung und
eroffnen Diffusionspfade fur die Eisendiffusion.
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Abb. 1: REM-Aufnahme eines FIB-Schnitts, in der Einzugs-
zone am Schneckengrund. Angegeben ist die geschdtzte
Schichtdicke, ohne Beriicksichtigung des Kippwinkels.

Auf der Oberflache der Schnecke, die mehr als 17
Jahre im Einsatz war, sind die Defekte der
Beschichtung wie Ldcher und Ausscheidungen
weiterhin auffindbar, die auch auf der Referenz-
schnecke im Neuzustand sichtbar waren. Auf der
gesamten Schneckenoberflache ist ein erhohter
Kohlenstoffanteil zu finden, der auf Belage
hindeutet. Beldge und Polymerrickstande sind in
der Kompressionszone am starksten aus-gepragt.
Starke Kohlenstoffablagerungen treten bevorzugt
an Lochern und den flachigen Aus-scheidungen

auf, die so bereits im Neuzustand vorhanden
waren. Diese Defekte scheinen einen grofR3en
Einfluss auf die Entstehung und das Wachstum
von Belagen zu haben. In allen Zonen gibt es
gro3e Bereiche in welchen geringe Mengen an
Eisen nachweisbar sind. Besonders in der
Kompressionszone, aber auch in der Ausstol3zone
finden sich vermehrt Ausscheidungen bzw.
Partikel mit Kupferanteil und groBem Zinkanteil
sowie stark eisenhaltige Partikel. Die Stegkanten
sind in der Einzugszone stark beschadigt, es
existieren abgeplatzte bzw. abgetragene Bereiche
in der Beschichtung. Beschadigungen gleicher Art
finden sich auch an den Stegkanten der
Kompressions- und Ausstof3zone, sind dort
allerdings seltener.

Im Fall einer mehr als 82 Wochen in der Industrie
eingesetzten Plastifizierschnecke bilden sich auf
der Oberflache flachendeckend kohlenstoffhaltige
Beldge nach dem Einsatz. In diesen Bereichen
sind meistens Spuren von Eisen zu finden. Dies
stutzt die Theorie der Eisendiffusion aus dem
Grundwerkstoff in die Schmelze. Nach dem
Einsatz sind volumindse Polymerriickstande
nachweisbar, die nahezu in jedem Fall an Lochern
oder Defekten, wie kupfer- und zinkreichen
Einlagerungen in der Beschichtung lokalisiert sind.
Die kohlenstoffreichen Beldge werden durch die
Ubliche Reinigung mit Messingbrste nur zu einem
geringen Anteil entfernt, die volumindsen
Polymerriickstande hingegen sind nach Reinigung
grol3tenteils von der Oberflache entfernt. An der
Oberflache sind eisenreiche Partikel zu finden. An
der Grenzflache zwischen Beschichtung und
Polymerriickstanden bzw. -beldgen wurde der
hdchste Sauerstoffanteil gemessen. Ein erhéhter
Sauerstoffanteil in diesem Bereich deutet darauf
hin, dass an der Grenzflache andere chemische
Verbindungen  vorherrschen,  madglicherweise
kommt es an der Grenzflache zur Umwandlung
von Chromnitrid in Chromoxide. Phosphor wurde
flachendeckend an der Oberflache nachgewiesen,
Natrium an vielen Stellen der Schnecken-
oberflache. In Léchern der Beschichtung sammeln
sich Elemente wie Phosphor, Natrium und weitere
nach dem Einsatz der Schnecke an. Die
Beschichtung ist bei dieser Plastifizierschnecke
durch den Einsatz nicht beschadigt.

Versuche an Modellsystemen

Die Schichtzusammensetzung und Oberflachen-
beschaffenheit der Probekérper mit kommerzieller
Cr-CrN-Multilagenbeschichtung sind sehr &hnlich
zur Plastifizierschnecke im Neuzustand. Auf den
Probekdrpern existiert eine grolere Anzahl an
Partikeln und einige grofRe Locher, die bis auf den
Grundwerkstoff reichen. An den Probekérpern, die
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einer  zyklischen  mechanischen Belastung
unterworfen wurden, konnten keine Schadigungen
in Form von Mikrorissen nachgewiesen werden.
Es konnte in den Betriebsversuchen jedoch
gezeigt werden, dass die in der Beschichtung
bereits vorhandenen Defekte die Belagbildung an
diesen Stellen fordern. Daher waren fur die
Untersuchung der Belagbildung im Modellversuch
keine Vorschadigungen notwendig.

Die selbst entwickelten Cr/CrN-Schichten auf den
Probekorpern weisen im Vergleich mit der
kommerziellen Beschichtung weniger Locher und
Partikel auf. Allerdings sind langliche Spalten
vorhanden, die im Fall der kommerziellen Cr-CrN-
Multilagenbeschichtung nicht aufgetreten sind.
Die Schichten weisen grol3ere Kupferverun-
reinigungen an ihrer Oberflache auf. Das Kupfer
kbnnte dabei aus dem Beschichtungsprozess
stammen. Das Beschichtungsunternehmen konnte
bestatigen, dass im Prozess ein Lichtbogen
entsteht, der in der Kupferelektrode einschlagt, auf
der der Targetwerkstoff aufgebracht ist. Dabei
verdampft Kupfer, welches sich dann im Prozess
auf der Beschichtung absetzen kénnte.

Das zweite hergestellte Schichtsystem besteht
aus einer Nickel-Haftvermittlerschicht und einer
dariiber liegenden Cr/CrN-Schicht. Wie beim
ersten Schichtsystem sind viele langliche Spalten
an der Oberflache vorhanden, die eine kornige
Struktur aufweisen. Die Anbindung zwischen
Nickelschicht und Grundwerkstoff ist gut, auRer im
Bereich der Spalten. Diese gehen haufig bis auf
den Grundwerkstoff und geben Diffusionspfade
zwischen Grundwerkstoff und Schmelze frei. An
der Oberflache sind grolRere Mengen an
Verunreinigungen aus Kupfer, Zink und Aluminium
vorhanden.

Die Probekérper wurden im eigens daflr
konstruierten Versuchswerkzeug mit Polycarbonat
Schmelze in Kontakt gebracht. Auf allen
Probekdrpern sind nach dem Schmelzekontakt
kohlenstoffreiche Beldge vorhanden. In fast allen
Versuchen wurden nach dem Schmelzekontakt
Eisenspuren nachgewiesen. Dieser Sachverhalt
starkt die Theorie des Einflusses der Eisen-
diffusion weiter. In allen Versuchen wurden
Phosphor, Natrium und Zinkspuren, zum Teil auch
Chlorspuren an den Oberflachen gefunden,
sowohl in den Modellversuchen, als auch in den
Betriebsversuchen. Nach Angaben des Material-
herstellers kdnnte das gefundene Natrium sowie
die Chlorspuren aus dem Herstellungs-prozess
stammen und im Polycarbonat im ein- bis
zweistelligen PPM Bereich enthalten sein.
Phosphor hingegen kénnte aus der Additivierung
des Polycarbonats stammen und im zweistelligen
PPM Bereich enthalten sein.

Die Nachstellung von Belagbildungsszenarien mit
Hilfe des Werkzeugs ist gelungen, sowohl die
Ausbildung von Belagen, als auch die
Anreicherung von Elementen wie Eisen, Phosphor
und Natrium, die bereits in den Betriebsversuchen
an Plastifizierschnecken nachgewiesen wurden,
konnte ebenfalls im Modellversuch anhand der
schmelzebeaufschlagten Probekdrper nachvoll-
zogen werden. Trotz dieser vielversprechenden
Ergebnisse sind hinsichtlich  Versuchsdauer,
Parametereingrenzung, Nachreinigung und
Schnitttechnik noch Verbesserungen notwendig.

Reinigung

Die Nachstellung der Birstenreinigung zeigt, dass
von der Reinigung mit einer Stahldrahtbirste
unbedingt abzuraten ist. Sowohl bei 200 °C als
auch bei 27 °C traten erhebliche Beschadigungen
der Oberflachenbeschichtung auf. Doch auch der
Einsatz von Messingdrahtbirsten kann bei
Temperaturen ab 200 °C aufgrund von
Ablagerungen auf der Oberflache ein Problem
darstellen. Generell entstanden bei der Reinigung
kleinste Partikel, die sich in Schicht- und
Oberflachendefekten einlagern und anreichern
konnten. Bei der Reinigung beschichteter
Oberflachen ist daher darauf zu achten, dass der
Einsatz von stark abrasiven Reinigungsbirsten
vermieden wird.

Fazit

Es ist gelungen Diffusionspfade zu identifizieren
und den Mechanismus der Eisendiffusion auch im
industriellen Umfeld nachzuweisen. Zuséatzlich
wurde die Anreicherung von Phosphor in Betriebs-
und Modellversuchen als mdoglicher weiterer
Einflussparameter der Belagbildung identifiziert.
Im direkten Vergleich mit den bereits vorhandenen
Schichtdefekten scheinen die in diesem Projekt
untersuchten Schadigungen, verursacht durch die
thermomechanische Betriebsbeanspruchung, eine
untergeordnete Rolle zu spielen.

Eine Laborprifmethode wurde entwickelt und
validiert. Die Validierung wurde dabei anhand der
Plastifizierschnecken aus den Betriebsversuchen
durchgefiihrt. Die in den Betriebsversuchen
nachgewiesenen Belage und ihre Bestandteile,
insbesondere Eisen und Phosphor konnten im
Werkzeug mit der Laborprifmethode nachgestellt
und anschlieRend durch Analyse der Oberflachen
nachgewiesen werden.

Die gesamten Forschungsergebnisse konnen
einem umfangreichen Forschungsbericht ent-
nommen werden. Dieser ist Uber den Kontakt zu
den beteiligten Instituten erhaltlich.
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