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Abstract

Fur die Bestimmung der Haftfestigkeit organischer Uberziige — wie z.B. Lacken — nach
ASTM D 4541 [1] werden Prufkorper aus Aluminium oder Stahl mit einem Struktur-
klebstoff auf die zu prifende lackierte Oberflache geklebt. In einem Kopfzugversuch
wird anschlieBend die Festigkeit der Verbindung mechanisch charakterisiert. Beim
Ubertragen der Charakterisierungsmethode auf die Bestimmung der Haftfestigkeit eines
thermoplastischen Kunststoffs auf einer Glasoberflache existieren neben der zu prifen-
den Grenzflache zwischen organischem Uberzug und Werkstoffoberflache noch zwei
weitere Grenzflachen zwischen Thermoplast und Klebstoff und zwischen Aluminium-
Prufkorper und Klebstoff. Die Charakterisierung, die die prinzipielle Eignung von Haft-
vermittlerschichten fiir hybride Glas-Thermoplast-Verbunde angibt, gestaltet sich mit-
hilfe entsprechend der Norm geklebter Aluminiumprufkérper schwierig. Aufgrund von
Elastizitatsunterschieden ist bei einem Flgeverbund mit dem Aufbau Aluminiumprif-
korper-Klebstoff-Thermoplast-Haftvermittler-Glas grenzschichtnahes kohésives Versa-
gen im Klebstoff an der Aluminium-Klebstoff-Grenzflache oder im thermoplastischen
Werkstoff an der Klebstoff-Thermoplast-Grenzflache als schwachstes Glied der Flge-
kette zu erwarten.

Eine Mdoglichkeit diese Problematik zu umgehen bildet die Anwendung von additiven
Verfahren. Der Aufbau eines thermoplastischen Probekdrpers auf einer mit Haftvermitt-
ler versehenen Glasoberfldche kann durch Schmelzschichtung im FFF- bzw. FDM- und
FLM-Verfahren (Fused Filament Fabrication/ Fused Deposition Modeling/ Fused Layer
Modeling) erreicht werden. Probekdrper dieser Art verfugen ausschlieBlich Giber den zu
prifenden Materialibergang zwischen Glas und Kunststoff. Aufgrund der durch
Schmelzschichtung bedingten geringeren mechanischen Festigkeitseigenschaften set-
zen diese Probekdrper eine an die Lastlibertragung angepasste Probengeometrie voraus.

Haftvermittlerschichten sind in ihren Anwendungen vielfaltigen Umweltbeanspruchun-
gen ausgesetzt. Der Kontakt zu Olen oder Wasser sowie das Einwirken ultravioletten



Lichts kann die haftvermittelnde Wirkung an der Grenzflache beeintrdchtigen. Daher
eignet sich eine kleine Probengeometrie der Kopfzugproben fur die Auslagerung und
Prifung besonders vieler Proben. Weitere Schwerpunkte der vorliegenden Betrachtung
sind Reproduzierbarkeit und Validitdét sowie mdgliche Anwendungsfélle dieser
Prafmoglichkeit.

1 Einleitung

Versagensursachen und Druckfehler an den additiv gefertigten Prifkorpern erfordern
eine passende Prufvorschrift fir additiv gefertigte Prufkorper und die Definition einer
Prufkorpergeometrie, die eine fertigungsbedingte Anisotropie bertcksichtigt. Aktuell
gibt es keinerlei Normen, die explizit fir eine Bestimmung der Zugfestigkeitseigen-
schaften von 3D-gedruckten bzw. mittels FLM gefertigten Prifkdrpern entwickelt wor-
den sind. Ein entsprechender Vergleich von FRANKE et al. zeigt, dass sich von den ins-
gesamt 47 untersuchten Normen fir die mechanische Charakterisierung von Kunststoff-
und Metallwerkstoffen 27 mit Einschrankungen bzw. Anpassungen und 20 Normen
uberhaupt nicht auf additiv gefertigte Priifkorper bzw. Bauteile anwenden lassen. Haupt-
grinde fur die Nichtanwendbarkeit dieser Prifvorschriften sind die geometrischen Ab-
messungen der Proben, die erforderliche Nachbearbeitung sowie Anforderungen an die
Umgebungsbedingungen. [2]

In diesem Zusammenhang wird u.a. beschrieben, dass das Elastizitatsmodul senkrecht
zur Druckebene FDM-gedruckter PLA-Proben im Wesentlichen von der relativen Luft-
feuchtigkeit abhangig ist. Weiter relevant fur die Bewertung der mechanischen Festig-
keitseigenschaften additiv gefertigter Prifkorper sind das Alter des eingesetzten Fila-
ments und eine mogliche Verunreinigung des 3D-Druckers. AuRerdem ist bei der Ferti-
gung liegender flacher Probekdrper im FLM-Verfahren die Unterseite abgeflacht und
damit weniger defektbehaftet als die gegenuberliegende Seite. Zusatzlich kann das Ab-
I6sen vom Druckbett (Warping) zu einer Biegung des Probekorpers fihren. [3]

Die Bestimmung der Zugeigenschaften von im FDM-Verfahren genutzten Materialien
erfolgt in einigen Féllen an einer flachen Zugprobe in Anlehnung an DIN EN 1SO 527-
1. [2-6] Um die Anisotropie sowie Randeffekte aufgrund lokal unpassender Schichtung
und Versagen unmittelbar nach Erreichen des plastischen Verformungbereiches bei
Zugversuchen in Anlehnung an DIN 53504-53 auszuschliel3en, schlagt z.B. JIN vor,
Plattenmaterial, aus welchem die Proben ausgestanzt werden, zu drucken. [7]



Da fur die Prufung der Haftfestigkeitseigenschaften ebenfalls bisher keine Normen fiir
additiv gefertigte Strukturen festgelegt sind, werden entweder Versuche zur Bestim-
mung der Haftfestigkeit von Klebungen oder als Kopfzugversuche modifizierte Zugver-
suche fir die mechanische Charakterisierung der Verbindungsfestigkeit herangezogen.
GEIRLER et al. nutzen den Z-Zugversuch nach Tappi T541 fiir eine Untersuchung des
Haftverhaltens von PLA-Papier-Verbunden. [8] Der Verbund wird in diesem Fall durch
den direkten Auftrag von PLA auf die Papieroberflache im FDM-Verfahren erzeugt.
Der Versuch bendtigt allerdings einen Probenaufbau bestehend aus zwei Metallaufnah-
men, zwei doppelseitigen Klebebandern und dem mit PLA bedruckten Papierstiick mit
insgesamt funf Grenzflachen, sowie bendtigt er weitaus geringere lbertragbare Span-
nungen als bei einem Glas-Thermoplast-Verbund mit Haftvermittlereinsatz.

LEUTERITZ et al. stellen einen eigens entwickelten Prifaufbau fir die Charaterisierung
formschlissiger Flgeverbindungen vor. [4] Hierbei handelt sich um 3D-gedruckte
Rund- bzw. Bolzenproben mit einem M10-AulRengewinde zur Befestigung in entspre-
chenden Probenaufnahmen, die in der Priifmaschine befestigt werden. So wurden die
formschliissig durch hinterschnittene Kavitaten gefiigten Materialpaarungen PLA-PLA
(FDM) und PLA (FDM) -AlSi (Selective Laser Sintering — SLS) gepriift. Die senkrecht
zur Belastungsebene durchgefiihrte Schmelzschichtung bedingt bereits bei relativ gerin-
gen Kréaften Versagen in Form von Gewaltbriichen, die in unmittelbarer Umgebung der
formschlissigen Fligeverbindungen eintraten.

ZGHAIR et al. passen hingegen den in DIN 50125 geschilderten Kopfzugversuch fur
zwei aneindergedruckte AlISi-Bolzen (SLS) an. [9]

WATSCHKE et al. stellen einen angepassten Zugprufkorper mit kegelférmiger Verjin-
gung in Anlehnung an DIN EN 12814-2 vor, der als zweikomponentiger Prufkorper fur
Kopfzugversuche mittels FDM aneinander gedruckter PLA-ABS-Teile erzeugt wird.
[10]

2 Kopfzuguntersuchungen von Haftvermittlern auf Glas

Die Festigkeit eines Fuigeverbunds mit besonders starker Adhdsion an Grenzflachen zu
einem sproden Substrat richtet sich primar nach den Steifigkeits- und Festigkeitsunter-
schieden in der Grenzflachenumgebung. Die Differenzierung von adhésivem, kohési-
vem und grenzschichtnahem kohésiven Versagen lasst bei dem Beispiel eines Glas-
Thermoplast-Verbunds mit diinnem ungehérteten Glassubstrat fir eine Bestimmung der
Haftungseigenschaften Kopfzugversuche sinnvoll erscheinen. Ein entsprechender Ver-
such zur Prufung der Haftfestigkeit von Lackschichten auf einem Substrat ist in ASTM



D 4541-17, sog. Dollys, beschrieben. Bei diesem Versuch werden Aluminiumprifkor-
per auf die zu prifende kreisformig freigelegte Oberflache geklebt und mittels eines
automatischen hydraulischen Prufgerats im Versuch von der Oberflache abgezogen. So-
fern dieser Versuch fir die mechanische Charakterisierung der Hafteigenschaften her-
angezogen werden soll, liegen neben der zu priifenden Grenzflache zwischen Glassub-
strat und thermoplastischem Kunststoff zwei weitere Grenzflachen mit ebenfalls hohen
Steifigkeits- und Festigkeitsspriingen in den Grenzflachen Aluminium-Klebstoff und
Klebstoff-Thermoplast vor. An ihnen ist ein Versagen wahrscheinlich.

In Vorversuchen wurden Haftvermittler fur Glaser mittels ASTM D 4541-17 fur den
Verbund mit einem Thermoplast gepruft. In Umgebung der oben genannten zusétzli-
chen Grenzflachen stellte sich im Versuch grenzschichtnahes (UHU endfest, Betamate
1480 Dow) oder rein kohasives Versagen im Klebstoff ein (Cyanacrylat, UHU endfest).
Die zu prifende Haftvermittlerschicht zwischen Glas und Thermoplast versagte nicht.
Die hochste erreichbare Festigkeit trat als grenzschichtnahes kohdsives Versagen des
thermoplastischen Polyurethans bei der Klebung von Betamate 1480 auf und lag bei
1,9 MPa (siehe Abb. 1). Die kreisformige Freilegung der kreisférmigen Priifflache er-
folgte durch Eindriicken eines erwérmten Rohrstiicks.

Abb. 1: Grenzschichtnahes kohasives Versagen an der Thermoplast-Klebstoff-Grenzflache
(Betamate 1480)

Eine Moglichkeit, Informationen tber die Festigkeitseigenschaften in der Grenzflachen-
region zwischen Thermoplast und Glas zu erzielen, besteht in der additiven Fertigung
von Priifkorpern aus dem fir die Verbunde genutzten thermoplastischen Polyurethan
(TPU) gemél den in ASTM D 4541 beschriebenen Geometrien. Die Proben wurden im
FDM-Verfahren in einem Ultimaker 2 direkt auf eine mit Haftvermittler versehene Glas-
platte gedruckt und flhrten allgemein zu héheren Versagensspannungen von bis zu
3,7 MPa. Es stellte sich allerdings aufgrund der in Bezug auf den Fertigungsprozess
nicht lastpfadgerechten Konstruktion des Dollys rein kohé&sives Versagen im Prifkorper
ein. Eine weitere Schwierigkeit stellte die Kopfgeometrie in Bezug auf die Probenauf-
nahme dar. Da TPU eine deutlich geringere Festigkeit aufweist als der zuvor genutzte



Aluminiumprifkorper, rutschte der Kopf aus der Probenaufnahme. S&dmtliche Fehler
dieser Priifkorper sind in Abb. 2 nédher erlautert. Es ist zu beachten, dass die direkte
druckfreie additive Fertigung eines Prufkorpers hinsichtlich erreichbarer Verbindungs-
festigkeiten einem anderen Verfahren unterlegen bleibt und nicht direkt verglichen wer-
den kann. Fur diese Verfahren ware aber durch einen Kopfzugversuch grundsatzliche
Kompatibilitat feststellbar.

: ___— lufteinschlisse (3]
¥ ,fr::’(,‘/’
Schaben am Kopf (4) -

Abreilen des Kopfes () — / |

1 \
/ \

_— Abreil3en des Fulles (2)

Absacken des Uberhangs (5) ~_ =

7
7

Abb. 2: Dollyversagen bei nicht angepasster Geometrie. 1.) Abreilen des Kopfes, 2.) Abrei-
Ren des FuRes, 3.) Lufteinschlisse, 4.) Schaben der Probenaufnahme am Kopf und Durch-
rutschen des Kopfes und 5.) Absacken des Uberhang

Im Folgenden soll die Entwicklung eines additiv gefertigten Prifkorpers diskutiert wer-
den.

3 Experimentelles

Die Einordnung eines FDM-gefertigten Prifkorpers als defektbehafteten Korper mit
starken Einfluss des defektbehafteten Randes auf die Festigkeit des Prifkorper fihrt zur
Nutzung runder Prifkorperformen, bei denen geometrische Fehler wie Stufungen die
bestimmten Festigkeitswerte in geringerem Umfang beeinflussen. Eine entsprechend
ahnliche sanduhrformige Prufgeometrie wird in ASTM D 1623-17 bzw.
DIN EN 12814-2 fir die mechanische Charakterisierung von ebenfalls in der Regel
stark inhomogenen und damit defektbehafteten Schaumen beschrieben. [11]

3.1 Substrat und Beschichtung

Bei dem genutzten Glassubstrat handelte es sich um Kalk-Natron-Glas mit einer Dicke
von 1,1 mm und den AbmafRen von b x h = 84,5 mm x 64 mm. Die Proben wurden
beidseitig mit Aceton und Isopropanol gereinigt, bevor die Zinnseite mit Hilfe von UV-



C-Strahlung mittels Fluoreszenz bestimmt wurde. Hiernach fand die nasschemische Be-
schichtung mit einer 1%igen Haftvermittlerldsung aus 1 ml 3-Aminopropyltrimethoxy-
silan (APTMS), Fa. Sigma-Aldrich in 100 ml Isopropanol statt. Der pH-Wert wurde
mittels Essigsaure (40%ig) auf pH 6 eingestellt und die Polymerisationsreaktion mit
1 ml Wasser gestartet. Nach 30 Minuten erfolgte die Aufbringung des Gemischs als
Wischauftrag auf der Substratoberflache und im Anschluss die Trocknung im Ofen bei
80 °C fur weitere 5 min.

3.2 Fertigung der Probekdrper

Das beschichtete Glassubstrat wurde im FDM-Drucker (Typ Ultimaker 2) mittels Kle-
bestreifen fixiert und anschlieBend mit einer z-Achsenverschiebung um 1,11 mm mit
thermoplastischem Polyurethan (BASF, TPU Shore 58D) bedruckt. Um eine passende
Extrudertemperatur einzustellen, wurde vorab die Erweichungstemperatur des TPUs bei
177,8 °C mittels einer dynamischen Differenzkalorimetrie bestimmt. Die eingestellten
Extrudertemperaturen waren 228 und 240 °C. Bei der Erzeugung des Prifkorpers wurde
stets ein Fullgrad von 100% mit einer Wandstérke von 1,2 mm eingehalten und ein Li-
nien- bzw. ein Spiralmuster (siehe Abb. 3) gelegt. Um Abkuhlzeiten zu verkirzen, be-
trug die Fahrgeschwindigkeit 50 mm/s. Fir eine moglichst definierbare Kontaktflache
zwischen Glas und Prifkorper wurde auf eine Umrandung des gedruckten Korpers ver-
zichtet. Neben der angestrebten konkaven bzw. zylindrischen Form entsprechend einer
halben Zugversuchsform in ASTM D 1623 wurden ergénzend kegelige und konvexe
Geometrien getestet. Geometrien und Versuchsvarianten sind in Tab. 1 und Tab. 2 dar-
gestellt.

Tab. 1: Geprufte Probengeometrien fiir Kopfzugversuche in Anlehnung an ASTM D 4541
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Kegel Konvex Konkav Zylinder

FuRdurchmesser 10 mm 6 mm 10 mm 10 mm
Kopfdurchmesser 15 mm 15 mm 15 mm 15 mm
Gesamthohe 20 mm 20 mm 20 mm 20 mm
Belastete Kontaktflache 78,54 mm? 28,27 mm? 78,54 mm? 78,54 mm?




Tab. 2: Variation von Fullmuster, Extrudertemperatur und Schichtdicke

Variante Fullmuster/Infill | Extrudertemperatur Schichtdicke
1 Spirale 240 °C 0,2 mm
2 Linien 240 °C 0,2 mm
3 Spirale 228 °C 0,2 mm
4 Spirale 240 °C 0,1 mm

Abb. 3: Unterseite des Prufkorperfules mit sichtbarem Fullmuster mit
a.) Linienmuster und b.) Spiralmuster

3.3 Mechanische Charakterisierung

Die mechanische Charakterisierung des TPU-Werkstoffs erfolgte in Kopfzugversuchen
in Anlehnung an ASTM D 4541. Zur Versteifung des Glassubstrates wurde die Platte
rickseitig mit Cyanacrylat auf eine Stahltragerplatte geklebt, die an einer Universalzug-
prifmaschine (Typ Zwick Z1, 1 kN-Kraftmessdose) fixiert wurde. Gewéhlte Parameter
der Priifung waren eine Vorkraft von 5 N und eine Prifgeschwindigkeit von 10 mm/min.
Die Probenhalterung und der Versuchsaufbau sind Abb. 5 entnehmbar. Weiterhin wur-
den an jeweils 5 der insgesamt 13 Proben Klimawechseltests gemaR dem in Abb. 4 dar-
gestellten Verlaufs durchgefuhrt.

I
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Abb. 4: Klimatische Bedingungen der Probenalterung



Abb. 5: Aufbau der Prufvorrichtung in ASTM D 4541

4 Ergebnisse und Diskussion

Fur die in Abb. 6 visualisierten Spannungszustande wurden besonders niedrige Lasten
von maximal 0,001 MPa mit linear-elastischem Materialverhalten angenommen und die
Spannungszustande stark vereinfacht durch v. Mises angenahert. Bei den genutzten Fes-
tigkeits- und Steifigkeitswerten des thermoplastischen Polyurethans handelte es sich um
Herstellerangaben und bei denen des Kalk-Natron-Glases um allgemeine Kennwerte
dieser Materialgruppe. Fur aussagekréftigere Simulationen héherer mechanischer Span-
nungen waren hier viskoelastische bzw. viskoplastische Modelle notwendig, die den
nichtlinearen Charakter des Spannungs-Dehnungs-Verlaufes treffender abbilden kon-
nen, aber nicht Gegenstand dieser Betrachtung sind.

Die Spannungsvisualisierung zeigt fur die Probe in Form eines Zylinders einen homo-
genen Spannungsverlauf mit zwei Konzentrationen an den Zylinderenden unter dem
Prifkorperkopf und im Bereich des FuBes. Beim Aufbringen hoherer Zuglasten ist ein
AbreiRen des Kopfes maglich, was in einigen der anschlieRend durchgefiihrten Versu-
che tatsachlich eintrat

Die konkave Prifkorpergeometrie weist hingegen lediglich eine Spannungslokalisation
am FuR des Dollys auf, die alimahlich in Richtung des Kopfes auslauft. Im Belastungs-
fall sind hier aufgrund der geradlinigen Krafteinleitung in die Grenzflache vergleichs-
weise hohe Ubertragbare Spannungen zu erwarten.

Im Vergleich zur zylindrischen und konkaven Geometrie weisen der Kegel (vgl.
ASTM D 1623 und DIN EN 12814-2) und die konvexe Geometrie Kerben mit mehr-
achsigen Spannungszustdnden an der Grenzflache entsprechend kleine Ubertragbare



Kréaften auf, wobei im Falle der konvexen Geometrie zusatzlich ein kleinerer belasteter
Querschnitt vorliegt.

Abb. 6: Qualitative Darstellung von Spannungslokalisierungen fiir linear elastisches Mate-
rialverhalten. a.) Zylinder, Bildung von zwei kleinen Spannungskonzentrationen auf der F-
geflache und unmittelbar unter dem Kopf bei ansonsten relativ homogenen Verlauf, b.) ge-
ringe Spannungslokalisierung im Ful3bereich, c.) starkere Lokalisierung der Spannungen,
d.) starkste Spannungskonzentration bedingt durch Kontur und belasteten Querschnitt

Dem Diagramm in Abb. 7 ist das Ergebnis der Kopfzugversuche entnehmbar. Entspre-
chend der linear-elastischen Abschédtzung zeigt die konkave Prufgeometrie mit
7,73 MPa die hochsten Ubertragbaren Spannungswerte bei vergleichsweise geringer
Streuung der Ergebnisse. Weiterhin sind bezuglich der Extrudertemperaturen die gerin-
geren Haftfestigkeiten erkennbar, die aus der mangelnden Benetzung der beschichteten
Glasoberflache durch das TPU und damit einer nicht hinreichenden Haftung aufgrund
verringerter Beweglichkeit der Makromolekule resultieren.
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Parameter:

00 1: Muster: Kreise; Schichtdicke: 0,2 mm: Temperatur: 240°C
0 2: Muster: Kreise; Schichtdicke: 0,1 mm; Temperatur: 240 °C
[0 3: Muster: Linien; Schichtdicke: 0,2 mm; Temperatur: 240°C
I1 4: Muster: Kreise: Schichtdicke: 0,2 mm: Temperatur: 228°C

Abb. 7: Ergebnis der mechanischen Charakterisierung im Kopfzugversuch in Anlehnung an
ASTM D 4541



Die darauffolgende Alterung der Proben fihrt zu einer Verringerung der Festigkeits-
werte unter 7 MPa (siehe Abb. 8). Ein direkter Vergleich der Haftfestigkeiten ist nicht
sinnvoll, da die LosgroRen im Falle der gealterten Proben nur 5 im Gegensatz zur den
ungealterten 8 Proben betrugen, was eine groRere Streuung der Ergebnisse und eine kri-
tische Hinterfragung der Einzelergebnisse erforderlich macht. Vor diesem Hintergrund
erscheinen groRere LosgroRen von etwa 8 bis 10 Proben fiir die Bestimmung der Haft-
festigkeit von direkt mittels FDM angedruckten Probekorpern auf Oberflachen mit die-
ser Methode sinnvoll.

Spannung 7 [MPa)
\
;

Kegel Konvex Konkav Zylinder
Priifkdrpergeometrie

Parameter:

o 1: Muster: Kreise; Schichtdicke: 0,2 mm; Temperatur: 240°C
1 2: Muster: Kreise; Schichtdicke: 0,1 mm:; Temperatur: 240°C
lln 3: Muster: Linien; Schichtdicke: 0,2 mm; Temperatur: 240°C
o 4: Muster: Kreise; Schichtdicke: 0,2 mm; Temperatur: 228°C

Abb. 8: Ergebnis der mechanischen Charakterisierung im Kopfzugversuch in Anlehnung an
ASTM D 4541 nach vorangegangener Probenalterung

5 Ausblick

In folgenden Versuchen konnte der Anwendungsbereich des direkten Andruckens von
Prufkorpern auf Glas mittels Schmelzschichtung auf andere thermoplastische Grund-
korper als Alternative zu den von WATSCHKE et al. [10] beschriebenen Prifverfahren
flr Kopfzugversuche in Anlehnung an DIN EN 12814-2 erweitert werden. AuRerdem
konnte die Probengeometrie beim warmeunterstutzten Pressfiigen auf Glas oder glasier-
ten Oberflachen genutzt werden.

Der Erfolg beim Drucken von Ubergangen hangt im Wesentlichen von der Menge der
gedruckten Masse ab. So verringern diinnere Schichtdicken aufgrund der schnelleren
Abkuhlung und des geringen aufliegenden Gewichts das Risiko fiir ein Absacken der
Uberhinge. Im Rahmen der durchgefiihrten Versuche blieben Temperatur, Diisendurch-
messer und Druckgeschwindigkeit als Fertigungsparameter mit groRem Einfluss auf die
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Defektdichte, unbericksichtigt. Diese GroRen sind in folgenden Untersuchungen einge-
hender zu betrachten.

Die Fugeverbindung zwischen einem thermoplastischen Kunststoffteil und einer mit
Haftvermittler beschichteten anorganischen Oberflache ist moglicherweise im Anwen-
dungsfall polaren, unpolaren oder tensidhaltigen Medien ausgesetzt, die sich unter Um-
stdnden an der Grenzflache zwischen thermoplastischem Polyurethan und der Glasober-
flache anlagern und deren (bertragbare Lasten signifikant herabsetzen kénnen. Die
kompakte geometrische Form des Probekdrpers ermdglicht hier die einfache Durchfiih-
rung von Zeitstandversuchen bei gleichzeitiger Medieneinwirkung.
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