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Kurzfassung

Additive Fertigungsverfahren wie das selektive Lasersintern (SLS) bieten die Moglichkeit,
Strukturen wie 3D-MIDs, werkzeuglos herzustellen [1, 2]. Seitens des geometrischen Designs
sind dabei kaum Grenzen gesetzt und auf Designanderungen kann kurzfristig reagiert werden
[1, 2]. Erste dreidimensionale Schaltungstrager werden bereits durch das selektive Lasersin-
tern hergestellt. Ein etabliertes Verfahren ist der LPKF-LDS-Prototyping Prozess [3]. Anders
als bei den herkdbmmlichen 3D-MIDs muss bei diesem Verfahren der additiv hergestellte
Schaltungstréger jedoch nachtraglich mit einer Metallverbindungen beinhaltenden Substanz
beschichtet werden, um laserdirektstrukturiert werden zu kénnen [3]. Kommerzielle Materia-
lien fur spritzgegossene 3D-MIDs beinhalten schon vorab ein spezielles Additiv zur Laserdi-
rektstrukturierung, welches lokal durch den Laser aktiviert werden kann [3, 4]. Daraus leitet
sich der Bedarf an funktionalisierten Pulver-Verbunden fir den selektiven Lasersinterprozess
zur Gestaltung dreidimensionaler Schaltungstrager ab.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es daher, notwendige wissenschaftliche Grundlagen fir die
Entwicklung laserdirektstrukturierbarer Pulver-Verbunde auf Basis von Polyamid 12 fir die
Fertigung dreidimensionaler elektronischer Schaltungstrager im selektiven Lasersinterprozess
zu schaffen. Dazu wird nicht nur ein kommerzielles SLS-Pulver betrachtet, sondern auch tber
den kryogenen Mahlprozess hergestellte Pulver. Als Additiv werden Kupferpulver in ver-
schiedenen KorngroRen und Fillstoffgehalten herangezogen. Diese Arbeit konzentriert sich
dabei vorwiegend auf die Struktur-Eigenschafts-Beziehungen der untersuchten Materialien.
Dazu werden im ersten Schritt dieser Arbeit zunéchst die Zusammenhénge zwischen Pro-
zesseinflussgrofien und Bauteileigenschaften an den ungefullten Materialien untersucht und
detaillierte Struktur-Eigenschafts-Beziehungen aufgestellt. Im zweiten Schritt werden diese
Ergebnisse auf die Polyamid 12-Kupfer-Verbunde angewendet und Korrelationen zwischen
Prozessparametern, Flllstoffgehalten und PartikelgroRen auf die Bauteileigenschaften identi-
fiziert. Abschlie3end erfolgte die Untersuchung schaltungstragerspezifischer Eigenschaften.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass durch kryogenes Mahlen hergestellte
Pulver erfolgreich im SLS-Prozess verarbeitet werden konnen. Die Pulvermorphologie war
durch eine scharfkantige Partikelgeometrie, eine geringe Schittdichte und eine breite Korn-
groRenverteilung gepréagt. Dies beeintrachtigte die Verarbeitung im SLS-Prozess hinsichtlich
Pulverzufiihrung und -auftrag sowie die Prozessstabilitat, sodass nicht alle Prufkorpertypen
hergestellt werden konnten. Die resultierenden Bauteile zeigten eine geringere Oberflachen-
gute und niedrigere mechanische Kennwerte im Vergleich zum kommerziellen SLS-Pulver
auf.

Es konnte zudem ein starker Einfluss der Bauraumorientierung auf die mechanischen Eigen-
schaften selektiv lasergesinterter Prifkorper aus dem kommerziellen SLS-Pulver unter stati-
scher Belastung identifiziert werden. Daraus resultierte, dass Bauteile mdglichst flach im
Bauraum platziert werden sollten. Der Einfluss der Bauraumorientierung reduzierte sich je-
doch mit Zunahme der eingebrachten VVolumenenergiedichte.

Des Weiteren wurde identifiziert, dass die Bauraumorientierung sowie die Kerborientierung
einen Einfluss auf die Risszéhigkeit selektiv lasergesinterter CT-Prufkdrper unter dynami-
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scher Belastung austiben. Dabei konnte fiur Prifkorper aus dem kommerziellen SLS-Pulver
eine Zahigkeitssteigerung aufgrund des Auftretens von Sekundérrissen beobachtet werden.

Die Polyamid 12-Kupfer-Verbunde wurden erfolgreich im SLS-Prozess verarbeitet. Es konn-
ten zwei Modelle beziiglich des Einflusses von Kupferpulver auf Polyamid 12 differenziert
werden. Fir groRe Kupferpartikel (32 um /63 um) sowie fir kleine Kupferpartikelgrofien
(5 um /10 pm) in geringen Fullstoffkonzentrationen (<10 Gew.%) konnte die Ausbildung
stark poroser Bauteilstrukturen mit vermehrten Zersetzungsporen in den Bruchflachen festge-
stellt werden. Es wurde aufgezeigt, dass die Zersetzungsporen bevorzugt in der Nahe einzel-
ner Kupferpartikel auftraten. Folglich flhrten vereinzelte Kupferpartikel im Polymer aufgrund
von Transmissions- und Reflexionseffekten mit der CO»-Laserstrahlung zu einem zusétzli-
chen Wérmeeintrag in die Polymerpartikel, die sich dadurch ggf. zersetzten. Die Folge war
eine Verschlechterung der mechanischen Kennwerte im Vergleich zum Reinmaterial.

Anders verhielt es sich bei Polyamid 12-Kupfer-Verbunden mit einer hohen Fillstoffkonzent-
ration (> 20 Gew.%) in kleiner KupferpartikelgroRe (5 pum /10 um). Hier wurde die Ausbil-
dung von Kupferleitpfaden und eine erhohte Wéarmeleitfahigkeit der Verbunde festgestellt.
Die durch die Kupferpartikel aufgrund von Transmissions- und Reflexionseffekten mit der
COq-Laserstrahlung zusatzlich in die Polymerpartikel eingebrachte Wéarme wurde verstarkt
gespreizt und in das Pulverbett weitergeleitet. Daraus resultierten im Bauprozess kompakte
Bauteilstrukturen mit geringer Porenanzahl in den Bruchflachen. Mit Erhéhung der Volumen-
energiedichte konnte eine Verbesserung der mechanischen Kennwerte im Vergleich zum
Reinmaterial erzielt werden.

Die Untersuchung der schaltungstrégerspezifischen Eigenschaften zeigte jedoch, dass nicht
alle untersuchten Polyamid 12-Kupfer-Verbunde laseraktivierbar waren und damit fir die
Herstellung von Schaltungstragern geeignet. Die Polyamid 12-Kupfer-Verbunde auf Basis des
kryogen gemahlenen Pulvers konnten aufgrund ihrer Oberflachenbeschaffenheit nicht erfolg-
reich metallisiert werden.

Aufgrund der guten Laseraktivierbarkeit und Metallisierung wurde der Pulver-Verbund auf
Basis des kommerziell erhaltlichen SLS-Pulvers mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikel-
groRe 5 um fir die Herstellung eines laserdirektstrukturierbaren, dreidimensionalen Schal-
tungstrédger-Demonstrators identifiziert und fir weitere schaltungstragerspezifische Untersu-
chungen herangezogen. Diese offenbarten das Potenzial des identifizierten Polyamid 12-
Kupfer-Verbundes. Das Substratmaterial des im selektiven Lasersinterprozess hergestellten
Schaltungstrégers zeigte zu herkdbmmlichen 3D-MIDs zwar nicht vergleichbare Eigenschaf-
ten, wies aber dennoch gute dielektrische Eigenschaften und eine sehr hohe Haftfestigkeit der
Leiterbahnen auf. GroRer Vorteil ist jedoch, dass aufgrund des werkzeuglosen Herstellungs-
prozesses sehr kurzfristig funktionsfahige Prototypen realisiert werden konnen. Sie stellen
somit eine Ergadnzung zu herkémmlichen 3D-MIDs dar.



Short Summary

Additive manufacturing, such as the selective laser sintering (SLS), provides the possibility to
manufacture structures as 3D-MIDs tool free [1, 2]. Regarding the geometrical designs no
limits are set and design changes can be realized short-termed [1, 2]. The first three-
dimensional circuit carriers are already manufactured by selective laser sintering. An estab-
lished method is the LPKF-LDS-prototyping process [3]. Different from conventional 3D-
MIDs this process requires an ensuing coating of the additive manufactured circuit carrier
with a metal compound containing substance to enable the direct structuring by laser [3].
Commercially available materials for injection molded 3D-MIDs already contain certain addi-
tives for laser direct structuring, that can be activated by laser [3, 4]. Thus, the demand for
functional powder compounds for the selective laser sintering process to design three-
dimensional circuit carriers is mandatory.

Therefore, the aim of the present thesis is to establish the required scientific and technical
fundamentals for the formulation of laser direct structurable powder compounds based on
Polyamide 12 for the manufacturing of three-dimensional electronic circuit carriers by selec-
tive laser sintering. Thus, not only a commercially available SLS-powder but also by cryogen-
ic milling produced powders are taken into consideration. Copper powders with different av-
erage particle sizes and in different filler contents are chosen as additives. The present thesis
focusses on essential structure-property relationships of the mixed powder compounds. As a
first step, the relationships between process variables and part properties of the non-filled ma-
terials are investigated in order to identify detailed structure-property relationships. As a sec-
ond step, these results are compared to the powder compounds to identify correlations be-
tween process variables, additive content, particle size and part properties. Finally, circuit
carrier specific investigations were performed.

In the context of the present thesis, it was found that by cryogenic milling produced powders
can successfully be processed by selective laser sintering. The powder morphology was char-
acterized by a sharp-edged particle geometry, low bulk density and a broad particle size dis-
tribution. This affected the processing by selective laser sintering regarding the powder sup-
ply and powder application as well as the process stability, so that not all types of specimens
could be processed. The resulting parts showed a lower surface quality and lower mechanical
properties compared to the commercially available SLS-powder.

It was found, that the orientation within the building chamber highly affects the mechanical
properties under static load of selective laser sintered specimens made from the commercially
available SLS-powder. Thus, parts should preferably be placed flat within the building cham-
ber. The influence of the orientation within the building chamber could be reduced by increas-
ing the volume energy density.

Further, it was identified, that the orientation within the building chamber as well as the orien-
tation of the notch affect the fracture toughness of selective laser sintered CT-specimens un-
der dynamic load. Thereby, an increase in toughness was observed due to the appearance of
secondary cracks.



Short Summary \Y

The Polyamide 12-copper-compounds could successfully be processed by selective laser sin-
tering. Two different principles regarding the influence of copper powder on Polyamide 12
could be observed. Large copper particles (32 um /63 pum) as well as small copper particles
(5 um /10 pm) in low filler concentrations (< 10 wt.%) led to highly porous part structures
with increased appearance of decomposition pores within the fracture surfaces. It could be
shown, that decomposition pores preferably appeared close to loosely spread copper particles.
Thus, it was assumed, that loosely spread copper particles within the polymer matrix led to an
additional heat input into the polymer particles due to transmission and reflection effects of
the copper with the CO»-laser beam. The polymer particles could therefore degradate more
easily. This resulted in decreased mechanical properties compared to the neat polymer.

A different behavior was identified for the Polyamide 12-copper-compounds with high filler
concentrations (> 20 wt.%) of copper powders in small particle sizes (5 um /10 pum). For
these compounds the formation of copper paths and thus an increased heat conductivity were
observed. The additional heat input of the copper particles, due to transmission and reflection
effects with the CO»-laser beam, into the polymer particles was found to be better spread and
conducted into the powder bed. This resulted in more solid part structures with low porosity
within the fracture surfaces. An improvement of the mechanical properties compared to the
neat polymer could be observed with increasing the volume energy density.

The circuit carrier specific investigations revealed, that not all investigated Polyamide 12-
copper-compounds could be activated by laser and were thus not suitable for the manufactur-
ing of circuit carriers. The Polyamide 12-copper-compounds based on the cryogenically
milled Polyamide 12-powders could not be metallized successfully due to their low surface
qualities.

Due to its laser activation and metallization, the powder compound based on the commercial-
ly available SLS-powder with 2 wt.% of copper powder with the average particle of 5 um was
identified for the manufacturing of a laser direct structurable, three-dimensional circuit carrier
demonstrator, as well as for further circuit carrier specific investigations. These showed the
potential of the chosen Polyamide 12-copper-compound. By selective laser sintering produced
circuit carrier substrates did not show to conventional 3D-MIDs comparable properties. Nev-
ertheless, they showed good dielectric properties and a high adhesive strength of the circuit
paths. Yet the greatest advantage is, that due to the tool free manufacturing process functional
prototypes can be realized in the short term. Therefore, they can be considered as an addition-
al option to conventional 3D-MIDs.
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Polyvinylchlorid

Rasterelektronenmikroskop
engl. rapid expansion of a supercritical solution-Verfahren

Sekunde

self-propagating high temperature synthesis (dt. selbstausbrei-
tende Hochtemperatursynthese)

selective laser melting (dt. selektives Laserschmelzen)
selektives Lasersintern

surface-mounted device (dt. oberflachenmontiertes Bauelement)

Transmissionselektronenmikroskop
thermogravimetrische Analyse
thermoplastisches Polyester-Elastomer
thermoplastisches Polyurethan
Ultraviolettstrahlung

vergleiche

zum Beispiel
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1 Einfuhrung und Motivation

Zentraler Bestandteil eines jeden elektronischen Produkts sind Leiterplatten. Diese sind das
funktionelle System aus dem Substratmaterial, den elektronischen Komponenten sowie den
Kupferleiterbahnen [5]. Den groBRten Anteil an Substratmaterialien fir Leiterplatten nehmen
die flammgeschitzten glasfaserverstarkten Epoxidharze (z. B. FR4) ein [6]. Diese bieten ei-
nen guten Kompromiss zwischen Preis und Leistung, werden jedoch ausschlielich als starr
planare Baugruppen eingesetzt [6]. Damit bieten sie dem Konstrukteur hinsichtlich der Bau-
raumausnutzung nur relativ geringe Gestaltungsmoglichkeiten. Eine erste Alternative zur bes-
seren Bauraumausnutzung sind starr-flexible Leiterplatten [5, 7, 8]. Bei der dreidimensionalen
Montage werden dabei mehrere starre Schaltungstrager tber flexible Elemente miteinander
verbunden [5]. Noch mehr Gestaltungsfreiheit bieten starr-dreidimensionale Schaltungstrager,
auch als 3D-MIDs (Molded Interconnect Devices) bezeichnet [4, 9, 10]. Dabei handelt es sich
um raumlich spritzgegossene Schaltungstrager, die zum einen als Gehduse bzw. Chassis und
zum anderen als Schaltungs- und Bauteiltrager dienen [4, 9]. Bei den zur Herstellung von 3D-
MIDs verwendeten Materialien handelt es sich um speziell additivierte Kunststoffe, welche
sich unter Einwirkung von Laserstrahlung direktstrukturieren und anschlielend selektiv me-
tallisieren lassen (Details vgl. Kapitel 2.2) [3]. 3D-MIDs bieten durch ihre Gestaltungsfreiheit
zwar gute Mdoglichkeiten zur Reduzierung der BaugrofRen elektronischer Produkte, sind je-
doch durch das benétigte kostenintensive SpritzgieBwerkzeug erst ab LosgroRen grofer
10.000 Stiick wirtschaftlich herstellbar [11]. Des Weiteren ergeben sich héaufig lange Warte-
zeiten fir die SpritzgieBwerkzeugherstellung. Zudem sind nachtragliche Anderungen des De-
signs der 3D-MIDs i. d. R. nur durch aufwendige Anderungen oder gar Neugestaltung des

SpritzgieBwerkzeuges moglich.

Diese Nachteile konnten durch den Einsatz der additiven Fertigung wie z. B. dem selektiven
Lasersinterprozess umgangen werden. Beim selektiven Lasersintern handelt es sich um den
schichtweisen und werkzeuglosen Aufbau dreidimensionaler Geometrien aus einem CAD-
Modell heraus [12]. Dieses Verfahren ermdéglicht wie auch die anderen additiven Fertigungs-
verfahren eine nahezu uneingeschrénkte geometrische Gestaltungsfreiheit bei der Bauteilge-
staltung [12]. Dadurch kénnen fir den Verbraucher unverwechselbare und hochindividuali-

sierte Produkte hergestellt werden. Durch die werkzeuglose Fertigung verringert sich zudem
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die Zeit von der Produktidee bis hin zum fertigen Produkt [1, 2]. Firmen kénnen durch die
additive Fertigung schneller auf Markttrends reagieren [1, 2]. Dies ist besonders bei Konsum-
gutern wie z. B. im Elektronikbereich entscheidend. Mit zunehmender Verbesserung der addi-
tiven Fertigungsverfahren hinsichtlich Druckleistung, Formgenauigkeit, Prozessstabilitét,
Fertigungskosten und mechanischer Eigenschaften vergrofert sich das Einsatzgebiet vom
Prototypenbau hin zur Fertigung von Funktionsbauteilen in Kleinst- und Kleinserien [13].
Dabei soll die additive Fertigung jedoch Verfahren wie das SpritzgieRen nicht ersetzen, son-
dern eine Alternative darstellen [14, 15]. Das selektive Lasersintern kénnte somit prozess-
technisch eine Ergénzung fir die Herstellung dreidimensionaler Schaltungstrager darstellen.
Voraussetzung ist jedoch die Bereitstellung geeigneter funktionalisierter Materialien, ver-
gleichbar zu denen zur Herstellung herkémmlicher 3D-MIDs. Ein bereits kommerziell etab-
lierter Prozess zur Herstellung dreidimensionaler Schaltungstrager im selektiven Lasersinter-
verfahren ist der LPKF-LDS®-Prototyping Prozess [3]. Dabei wird der dreidimensionale
Schaltungstrager mit herkémmlichen, kommerziell erhaltlichen SLS-Pulvermaterialien im
selektiven Lasersinterprozess gefertigt. Anschlieend wird der Schaltungstrager mit einem
speziellen Lack beschichtet und kann dann laserdirektstrukturiert und somit lokal metallisiert
werden. N&heres zum Verfahren ist dem Stand der Technik in Kapitel 2.2.1.1 zu entnehmen.
Dieses Verfahren ben6tigt den zusatzlichen Fertigungsschritt der Beschichtung, um laserdi-
rektstrukturiert werden zu kénnen. Daraus leitet sich der Bedarf an fur die Laserdirektstruktu-
rierung funktionalisierten Pulvern sowie an wissenschaftlichen Grundlagen hinsichtlich der

Verarbeitung und der Eigenschaften daraus resultierender Priifkérper ab.

Damit das selektive Lasersintern weiter etabliert werden kann, ist nicht nur eine breite Mate-
rialauswahl an technischen Thermoplasten notwendig, sondern auch eine deutliche Preisredu-
zierung der Materialien. Eine kostengunstige Pulverherstellung, die Funktionalisierung der

Materialien sowie die prozesssichere Verarbeitung sind daher von entscheidender Bedeutung.
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2.1 Leiterplatten allgemein

Elektronische Produkte sind im heutigen Alltag unerléasslich und werden auch in der Zukunft
einen sehr hohen Stellenwert einnehmen. Leiterplatten sind dabei zentraler Bestandteil eines
jeden elektronischen Gerates. Ein Beispiel ist in Abbildung 1 dargestellt. Darin zu sehen ist
ein Teil der Leiterplatte eines iPhone 7 [16].

Abbildung1  Teil der Leiterplatte eines iPhone 7 (Bildquelle: [16]).

Leiterplatten dienen als mechanische Tréger fir die elektronischen Bauelemente und die Kup-
ferleiterbahnen sowie als elektrischer Isolator zwischen den verschiedenen Kupferleiterbah-
nen und Bauelementen [5, 6]. Den groBten Anteil an Leiterplattenmaterialien nehmen die
Duroplaste ein [6]. So basieren die kommerziell am héaufigsten eingesetzten Leiterplattensub-
strate Uberwiegend auf glasfaserverstarktem Epoxidharz (auch als FR4 bezeichnet). Epoxid-
harze sind Reaktionsharze, welche mit einem Harter und gegebenenfalls Zusatzstoffen zu
einem duroplastischen Kunststoff ausharten [6]. FR4-Substratmaterialien (FR steht fur flame
retardant (dt. flammhemmend)) werden fur Standardelektronik hauptséchlich wegen ihrer
guten mechanischen, elektrischen und physikalischen Eigenschaften und der relativ geringen
Kosten verwendet [5, 6]. Sie bilden somit einen guten Kompromiss zwischen Preis und Leis-
tung [6]. Neben dem standardmaRigen FR4 werden noch weitere Duroplaste wie Polyimid,
Polyester und Polyethylennaphthalat eingesetzt [5, 6, 17, 18]. Daruber hinaus werden mitt-
lerweile auch Thermoplaste wie Polytetrafluorethylen [6, 17, 18], flussigkristalline Polymere
[19-21], Polyetheretherketone [7, 19, 21-23] als Substratmaterialien eingesetzt. Zudem gelang
es dem Lehrstuhl fur Polymere Werkstoffe an der Universitat Bayreuth umweltfreundliche
Hochfrequenz- [24] und Hochtemperatur-Leiterplattenmaterialien [11, 25] auf Basis von
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Hochtemperaturthermoplasten in einem kontinuierlichen Herstellungsverfahren zu entwi-
ckeln. Die Herstellung erfolgt dabei tber eine Einheit zur direkten Kupferkaschierung, welche
es ermdglicht, beidseitig kupferkaschierte thermoplastische Leiterplatten im kontinuierlichen
Extrusionsprozess zu fertigen [26]. Daruber hinaus sind diese Substrate inhdrent flammwid-
rig, recycelbar und durch thermische Umformung dreidimensional verformbar. Sie lassen sich

somit aus dem starr planaren Zustand in einen starr dreidimensionalen Zustand Uberfthren.

Prinzipiell lassen sich elektronische Baugruppen entsprechend der Geometrie ihrer Leiterplat-
ten in starr planar, starr flexibel, flexibel planar und starr dreidimensional unterteilen
(Abbildung 2) [5].

elektronische Baugruppen

l

v v v v

starr planar starr flexibel flexibel planar starr 3-dimensional

Abbildung 2 Einteilung elektronischer Baugruppen nach ihrer Leiterplattengeometrie nach [5]
(Bildquellen: [27-30]).

Starr planare Baugruppen werden im Grofteil aller elektronischen Anwendungen eingesetzt
[11, 31]. Sie bieten jedoch dem Konstrukteur hinsichtlich der Bauraumausnutzung nur relativ
geringe Gestaltungsmoglichkeiten. Eine erste Alternative zur besseren Bauraumausnutzung in
Verbindung mit der Reduktion von Kabel- und Steckverbindungen sind starr-flexible Leiter-
platten [5, 7, 8]. Bei der dreidimensionalen Montage werden dabei mehrere starre Schaltungs-
trager Uber flexible Elemente verbunden [5, 7, 8, 11]. Nachteil dieser Technologie sind die
geringe realisierbare Lagenanzahl, da mit Zunahme der Lagen die Steifigkeit zunimmt, und
die Ubergange zum flexiblen Bereich als Vias [6, 11]. Dadurch sind geschirmte Designs und
die durchgéangige Fuhrung hoher Strdme nur sehr schwierig oder gar nicht auszufiihren [11].
Noch mehr Gestaltungsmoglichkeiten bieten starr-dreidimensionale Schaltungstrager, auch
als 3D-MIDs (Molded Interconnect Devices) bezeichnet [4, 9, 10], die im folgenden Kapitel

erlautert werden.
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2.2 Spritzgegossene dreidimensionale Schaltungstrager

Bei 3D-MIDs handelt es sich um rdaumlich spritzgegossene Schaltungstrager auf Basis von
Thermoplasten (siehe Abbildung 3), die zum einen als Gehé&use bzw. Chassis und zum ande-

ren als Schaltungs- und Bauteiltrager dienen [4, 9].

Abbildung 3  3D-MID: Dreidimensionaler spritzgegossener Schaltungstrager mit laserdirektstruk-
turiertem Leiterbild (Bildquelle: [32]).

3D-MIDs weisen somit eine hohe Funktionsintegration auf. Darlber hinaus kdnnen durch
Hinzugabe von Additiven in den Thermoplasten optische, mechanische, thermische und rheo-
logische Funktionalitaten erzielt werden [4]. Mittlerweile wurde der Begriff ,,MID*, der ur-
spriinglich fiir ,,Molded Interconnect Device* stand, zum ,,Mechatronic Integrated Device*
erweitert [33]. Diese Bezeichnung bezieht weitere Herstellungsverfahren wie beispielsweise
additive Fertigungsverfahren und auch weitere Materialien mit ein. Zur Herstellung der Schal-
tungstréger existieren somit verschiedene Verfahren, welche in Abbildung 4 zusammenge-
fasst sind [34].

Die Herstellung des unbestiickten MIDs umfasst somit drei Prozessschritte: erstens die eigent-
liche Herstellung des Schaltungstrégers, zweitens die Strukturierung und drittens die Metalli-
sierung [4]. Die Bestiickung erfolgt anschlieBfend durch verschiedene Verbindungsverfahren
wie Loten, Leitkleben, Drahtbonden oder Einpresstechniken [35-37]. Die etabliertesten Ver-
fahren zur Herstellung dreidimensionaler Schaltungstréger sind das Einkomponentenspritz-
giellen, das ZweikomponentenspritzgieRen und das Insert-Molding [4]. Grundvoraussetzung
flr die Herstellung eines 3D-MID ist jedoch in der Regel ein speziell additiviertes Polymer
[4]. Das Additiv ist dabei beispielsweise wie beim LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4] ein Metall-
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komplex. Studien von Ratautas et al. [38] testeten jedoch erfolgreich die selektive Metallisie-

rung an spritzgegossenen Bauteilen aus mit mehrwandigen CNTSs dotiertem Polypropylen.

Zwei-
Herstellung Insert

Einkomponentenspritzguss komponenten-
der Schaltungstrager: PO SPrizg ) Molding
spritzguss

| |
Volfiachige Chemisch / Galvanisch PVD
Metalisierung: Laser- Primer: Form- im Spritzguss- konv.
] aktivierung S Tampondruck [ stempel werkzeug Flex-Folie (Pl

alternativ:

Chemisch / Galvanisch Folie (PC)

technologie
+ Primer

Metallisierung:

Abbildung4  Auswahl einiger Herstellungsverfahren fur 3D-MIDs nach [34].

Liegt der Schaltungstréger vor, so erfolgt im nachsten Prozessschritt die Strukturierung, d. h.
die Aufbringung der Leiterbahnen. Die fur 3D-MIDs angewendeten Verfahren lassen sich
dabei in additive, semi-additive und subtraktive Laserstrukturierungsverfahren unterteilen
(vgl. Abbildung 5) [4, 10].

additiv semi-additiv subtraktiv
Kunststoffkérper spritzen Kunststoftkérper spritzen Kunststoffkérper spritzen
’ Laserstrukturierung ‘ | Oberflachenaktivierung ‘ Oberflachenaktivierung

chemisch Kupfer chemisch Kupfer chemisch Kupfer

b
Al

Oberflachenveredelung Photoresist aufbringen elektrolytisch Kupfer

Laserstrukturierung Atzresist galvanisch
Photoresist aufbauen

ahtanisi:h Kupfer Laserstrukturierung
Oberflichenveredelung [zresist
Grﬁhng}%ggl ilcjerrﬁn Kupter wegétzen
wegﬁtzgn 9 plerweg

Oberflachenveredelung

Abbildung5  Prozessschritte der additiven, semi-additiven und subtraktiven Laserstrukturierungs-
verfahren nach [4, 10].
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Die gangigsten additiven Strukturierungsverfahren sind das LPKF-LDS®- [3, 4] und das
ADDIMID-Verfahren [39]. Des Weiteren kommt héufig das semi-additive MIPTEC-

Verfahren [4, 40], vorwiegend fur keramische Substratmaterialien, zum Einsatz.

2.2.1 Strukturierungsverfahren

2.2.1.1 Strukturierung mittels LPKF-LDS®-Verfahren

Das LPKF-LDS®-Verfahren erfolgt in vier Prozessschritten: 1. SpritzgieRen, 2. Laserstruktu-
rierung, 3. Metallisierung und 4. Oberflachenveredelung wie in Abbildung 6 dargestellt [3, 4,
41].

Abbildung 6 Prozessschritte beim LPKF-LDS®-Verfahren: 1. SpritzgieRen, 2. Laserstrukturie-
rung, 3. Metallisierung und 4. Oberflachenveredelung nach [3, 4, 41] (Bildquelle:

[3D).

Nach Franke [4] erweisen sich vor allem die hohe Flexibilitat, der Einsatz in Prototypen- und
Serienfertigung, die Mdoglichkeit feinste Strukturen zu erzeugen und die hohe dreidimensiona-
le Gestaltungsfreiheit als nennenswerteste Vorteile. Dartiber hinaus liegt mittlerweile eine
hohe Materialvielfalt vor, die sich von Standardkunststoffen wie ABS und PA bis hin zu
Hochtemperaturkunststoffen wie LCP und PEEK erstreckt [4]. Was jedoch alle Materialien
eint, ist ein zur Laserdirektstrukturierung notwendiges Additiv, das bereits wahrend der Mate-
rialherstellung im Compoundierprozess hinzugegeben wird [42]. Nach Heininger et al. [42]
sind die Thermoplaste mit einer metallorganischen Komplexverbindung additiviert, die geldst
oder feindispergiert im Material vorliegt. Dabei handelt es sich i.d. R. um eine Chelat-

Komplex-Verbindung eines Edelmetalls auf z. B. Palladium- oder Kupfer-Basis [42, 43].
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Beim LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4, 41, 44, 45] erfolgt die Aktivierung dieser speziellen LDS-
Kunststoffe mittels Laser. Der Prozessschritt der Laserdirektstrukturierung im LPKF-LDS®-
Prozess ist nach Lietz [41] und Naundorf et al. [44] in Abbildung 7 dargestellt. Durch die La-
serstrahlung wird eine physikalisch-chemische Reaktion [3, 41, 44] ausgelost, die auf dem
Prinzip der Ablation und der Keimaktivierung [4, 41, 44] beruht.

“gelaserte © - ungelaserte
Oberfliche - Oberflache

LDS-Spritzgussteil A
--;“ﬁlv _io_q;_z'i’ﬁ; b248_ 18-07-1988

freigelegtes und durch
Laserenergie aktiviertes
Additiv

-

. > ) N -
').*\" WSka 6 . 87V/m 8242 1Q-97 1999
N A a ¢ .

Abbildung 7 Prinzip der Laserdirektstrukturierung im LPKF-LDS-Prozess nach [3, 4, 41, 44, 45]
(Bildquelle: [41]).

Die Ablation erfolgt mittels Nd:YAG-Laser, der eine Schicht von circa 1 — 2 um abtrégt [46].
Durch Absorption der Strahlungsenergie werden die Polymermolekile in Schwingungen ver-
setzt und bei Erreichen einer Mindestenergie aufgebrochen [41, 42]. Dabei kommt es neben
einer photochemischen Ablation auch zum Verdampfen des Materials [41, 42]. Dadurch wer-
den die erzeugten metallischen Keime, die katalytisch aktiv sind, freigelegt [41, 42, 46]. Die
Wirkungsweise der Laserstrahlung auf den LDS-Kunststoff ist in Abbildung 8 schematisch
dargestellt. Dabei wird die metallorganische Komplexverbindung durch die auftreffende La-
serstrahlung in das Metallatom und organische Ligandenbruchstiicke aufgespalten, sodass in
den bestrahlten Bereichen an den Metallatomen eine selektive Metallabscheidung fiir nach-
folgende Metallisierungsprozesse ermaoglicht wird [41, 42, 44]. Zudem wird durch den Laser-
strahl eine mikroraue Oberflache des Kunststoffes erzeugt, die nachweislich Mikrokavitaten
aufweist, sodass sich das Kupfer wéhrend der Metallisierung mit der Oberflache haftfest ver-
ankern kann [3, 4, 41, 42, 44, 45].
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Laserstrahlen .
Kupfer- P ' organische Ligandenbruchstiicke
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Abbildung 8  Wirkungsweise der Laserstrahlung auf den LDS-Kunststoff [41, 42, 44] (Bildquelle:

[41]).

Willbrock et al. [45] ermittelten in ihrer Studie, die in Tabelle 1 aufgefiihrten Materialkenn-
werte fir ein spritzgegossenes 3D-MID aus PA 6/ 6T.

Tabelle 1 Zusammenfassung der Materialkennwerte des LDS-Kunststoffs PA 6 / 6T MID nach
[45] und des LDS-Kunststoffs Ultramid® T 4381 LDS nach [47].

Eigenschaft Einheit PA 6/6T MID [45] Ultramid® T 4381 LDS [47]

Bruchdehnung % > 10 2

Zugfestigkeit MPa 70 110

E-Modul (Zug) MPa 3400 9000

Dichte kg/m3 1158 1570

Haftfestigkeit N/mm >1,2 -

Permittivitatszahl - 3,55 4,44

Dielektrischer Verlustfaktor - 0,0127 (@ 100 Hz) 0,0150 (@ 1 MHz)

Schmelzpunkt °C 295 295

Leiterbahnbreite pm 200 -

Leiterbahnaufbau pm 4Cu/2Ni/01Au -

Daruber hinaus sind in Tabelle 1 die Materialkennwerte eines haufig fir 3D-MIDs eingesetz-
ten Spritzgussmaterials aufgefiihrt. Dabei handelt es sich um Ultramid® T 4381 LDS der
BASF SE in Ludwigshafen, Deutschland. Dieses ist ein fur den LDS-Prozess additiviertes
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PA 6 /6T, welches zusatzlich mit 10 Gew.% Glasfasern und 25 Gew.% mineralischen Full-

stoffen verstarkt wurde.

Nach Borges [46] sind derzeitig Bearbeitungsgeschwindigkeiten von 4000 mm/s mdglich,
wobei sich die Bearbeitungsgeschwindigkeit mit Zunahme der Komplexitat des 3D-MIDs
verringert. Des Weiteren gilt, dass je grolier der Winkel der zu bearbeitenden Flache ist, desto
schneller muss der Fokus in z-Richtung nachjustiert werden [46, 48]. Somit kann bei einem
Winkel von 45 ° nur noch eine maximale Bearbeitungsgeschwindigkeit von 1500 mm/s er-
reicht werden [46].

Mittels Laserdirektstrukturierung kénnen beim LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4] aktuell Leiter-
bahnenbreiten von 150 pm und Zwischenraume von 200 um problemlos realisiert werden.
Aber auch deutlich schmalere Leiterbahnen und Zwischenrdume von jeweils 75 um konnten
bereits seriell umgesetzt werden [3, 46]. Die technologische Grenze fur die Leiterbahnenbrei-

te liegt momentan jedoch bei 50 bis 55 pm [3, 46].

Damit das Potenzial der Laserdirektstrukturierung vollstdndig genutzt werden kann, miissen
diverse Designregeln bericksichtigt werden [4]. Diese beginnen bereits beim Design des
SpritzgieBwerkzeuges. Im Folgenden werden nur einige Punkte angefiihrt. So sollte das
Spritzgiellwerkzeug frei von Kratzern und anderen Fehlstellen sein [4, 49, 50]. Auswerfer und
Anspritzpunkte sollten so platziert werden, dass sie nicht unter Leiterbahnen verlaufen [4, 49,
50]. Des Weiteren sollten scharfkantige Ubergédnge (Kantenradius mindestens 150 um [4]),
Bindenahte, FlieRlinien und Schlieren unter Leiterbahnen vermieden werden [4, 49, 50]. Dar-
uber hinaus sollte die Oberflachengiite des Werkzeugs bei R; =5 pm liegen und eine homo-
gene Temperierung vorliegen [4, 49, 50]. Weitere Punkte die beim Bauteildesign greifen sind
beispielsweise diunne und gleichméalige Wandstéarken [4, 49, 50]. Bei den Leiterbahnen sollte
zudem ein Mindestabstand zu Wandungen von 150 pum bei einer Wandneigung von 45 ° und

250 um bei einer 70 °© Wandneigung berticksichtigt werden [4, 49, 50].

Die GrolRe des zu strukturierenden MID-Bauteils hangt stark vom Scanvolumen des einge-
setzten Lasersystems ab [50]. Beispielsweise ergibt sich fur das System LPKF MicroLine-3D
160 Industrial ein maximales Scanfeldvolumen in Form eines Kegelstumpfes mit einem
Grundflachendurchmesser von 160 mm, einer Hohe von 24 mm und einem Mantelflachennei-
gungswinkel zur Grundflache von 77,4 ° [48, 50]. Der Scanbereich des LPKF Fusion3D-



2 Grundlagen und Stand der Forschung 11

Lasersystems ist hingegen auf einen Quader von 160 x 80 mm? begrenzt [3]. Dariiber hinaus
wird das Potenzial der Laserdirektstrukturierung durch den Einfallswinkel, d. h. dem Winkel
zwischen der Senkrechten der zu aktivierenden Flache und dem Laserstrahl, beeinflusst [51].
Nach der LPKF Laser & Electronics AG [51] ist eine prozesssichere Strukturierung nur ge-
wahrleistet, wenn der maximal mogliche Einfallswinkel eingehalten wird. Nur so kann ein
ausreichender Energieeintrag erbracht werden, um den Kunststoff an der Bauteiloberflache
abzutragen und das LDS-Additiv zu aktivieren [3, 4, 50, 51]. Bei schrager Bestrahlung wiirde
sich der Energieeintrag auf eine groRere Flache verteilen und gegebenenfalls nicht mehr zur
Aktivierung ausreichen [3, 4, 50, 51]. Der Einfallswinkel sollte daher, wenn mdglich 70 °©
nicht Ubersteigen, ansonsten muss das Bauteil entsprechend rotiert werden [3, 4, 50, 51]. Des
Weiteren ist ein maximaler Einfallswinkel von 13 ° zwischen der Horizontalen und dem La-
serstrahl einzuhalten (vgl. Abbildung 9) [3, 4, 50, 51].

Einfallswinkel Mitte der
\ Bearbeitungsflache

Laserstrahil

Einfallswinkel

Laserstrahl \:\A

Lot zur Flache

Horizontale

Bauteil
Bauteiloberflache

Abbildung 9  Designregeln fur den Einfallswinkel der Laserstrahlung nach [3, 4, 50, 51] (Bild-
quelle: [4]).

Das LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4] erméglicht die Einbringung von Durchgangskontaktierun-
gen, um die Oberflachen des MID-Bauteils zu verbinden. Nach Franke [4] ist es jedoch nur
beim Kunststoff LCP mdglich die Bohrungen fiir Durchgangskontaktierungen mit dem Laser
einzubringen. Bei allen anderen LDS-Kunststoffen missen diese tber den Spritzguss oder
aber mechanisch realisiert werden [4]. Zudem sind fiir die Durchgangskontaktierungen eben-
falls Designregeln zu beachten. So betrdgt z. B. der minimale Bohrungsdurchmesser 300 um

und die Bohrungstiefe maximal 300 — 600 pm [4, 50]. Zudem muss bei der Bohrung ein mi-



2 Grundlagen und Stand der Forschung 12

nimaler Winkel von 30 ° berticksichtigt werden, damit die Bohrungsinnenflache erfolgreich

metallisiert werden kann [4, 50].

2.2.1.2 Strukturierung mittels ADDIMID-Technologie

Die ADDIMID-Technologie ist ein weiteres Verfahren zur Strukturierung von spritzgegosse-
nen als auch stereolithographisch hergestellten dreidimensionalen Schaltungstréagern [39, 52-
54]. Die Prozesskette dhnelt sehr der des LPKF-LDS®-Verfahrens [3, 4]. Der verarbeitete
Kunststoff ist jedoch mit einem Metallpulver additiviert, dessen Partikel in der Regel mit ei-
nem elektrisch isolierenden Hillmaterial umgeben sind [39, 52-54]. Als zu beschichtende
Partikel kommen bei dieser Technologie z. B. Feinstpulver aus Kupfer, Nickel oder Alumini-
um mit Partikeldurchmessern von 0,5 bis 1,2 um zum Einsatz [39, 52-54]. Im Compoundier-
prozess wird der Kunststoff mit dem behandelten Metallpulver additiviert und anschlieRend
im Spritzgiellprozess zu dreidimensionalen Schaltungstragern spritzgegossen [39, 52-54]. Die
Strukturierung erfolgt wie im LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4] mittels Nd:YAG-Lasersystem
mit einer Wellenldnge von 1064 nm oder aber alternativ mittels CO2-Lasersystem mit einer
Wellenlange von 10,6 um. Dabei wird der Kunststoff sowohl abgetragen als auch das Additiv
flr die spatere Metallabscheidung aktiviert [39, 52-54].

Die ADDIMID-Technologie ist sehr flexibel und kann sowohl in der Serien- als auch in der
Prototypenfertigung eingesetzt werden [39, 52-54]. Nach Amend et al. [39, 53-55] ist es dar-
uber hinaus auf Grund der geringen Materialkosten fiir das Additiv (z. B. 16 €/kg fur Alumi-
niumpulver) kostengiinstiger als das LPKF-LDS®-Verfahren.

2.2.1.3 Weitere Strukturierungsverfahren

Weitere Strukturierungsverfahren, auf die jedoch nicht naher eingegangen werden soll, sind
das semi-additive MIPTEC (Microscopic Integrated Processing Technology)-Verfahren [4,
40], subtraktive Laserstrukturierungsverfahren [4, 10], konventionelle Maskenbelichtungsver-
fahren [4, 10] sowie Drucktechniken wie das Aerosol-Jet®-Verfahren [4, 39, 56] und das In-

kjet-Verfahren [4].

Ein weiteres Verfahren, das einen direkten Ubergang zur selektiven Metallisierung bildet ist

die im Rahmen des europaischen Appolo Projektes entwickelte SSAIL-Methode (eng. ,,Selec-
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tive Surface Activation Induced by Laser®) [57, 58], welche die selektive Oberflachenaktivie-
rung induziert durch Laserstrahlung ermdglicht. GroRter Unterschied zu bisherigen Verfahren
ist, dass diese Methode auf das Additivieren des Polymers verzichtet und somit fir alle kon-
ventionellen Polymere Anwendung finden kann [57, 58]. Angewendet wurde sie zundchst auf
PC/ABS-Substraten [57, 58]. Das Verfahren umfasst dabei 4 Schritte: 1. Oberflachenbehand-
lung mit einem Picosekunden-Laser, 2. Chemische Aktivierung der behandelten Flachen in
einer gering konzentrierten palladiumfreien Losung, 3. Spilen des Substrats zur Entfernung
der Aktivierungsmolekiile von der unbehandelten Oberflache, 4. Beschichtung des Substrats
in einem stromlosen Kupferbad [57, 58], vergleichbar zum LPKF-LDS®-Verfahren [3, 4].

2.2.2 Metallisierungsverfahren

Im Anschluss an eine erfolgreiche Aktivierung erfolgt die Metallisierung des aktivierten
Schaltungstragers. Daflr wird der Schaltungstrager zunédchst gereinigt, um jegliche Ver-
schmutzungen zu entfernen, welche die Metallisierung behindern kénnten [4, 59]. Dazu kon-
nen von nasschemischen Verfahren lber Wasserstrahl- bis hin zu CO2-Schneestrahlverfahren
die verschiedensten Verfahren zur Reinigung eingesetzt werden [4, 59]. Dabei muss darauf
geachtet werden, die aktivierte Kunststoffoberflache durch die Reinigung nicht zu deaktivie-
ren [4, 59].

Das am hdufigsten eingesetzte Verfahren ist die nasschemische Reinigung [4, 59]. Dabei wird
das Bauteil in einem wassrigen, netzmittelhaltigen Reinigungsmedium unter Ultraschall- und

Temperatureinwirkung gereinigt [4, 59].

Bei der Wasserstrahlreinigung wird das Bauteil mit Wasserdruck von bis zu 150 bar gereinigt
[4, 59]. Es ist das kostengtinstigste Reinigungsverfahren, eignet sich jedoch nicht fir miniatu-

risierte Bauteile, da diese beschadigt werden kénnten [4, 59].

Die CO2-Schneestrahlreinigung eignet sich besonders gut fir 3D-Bauteile mit Pitches
<250 um [4, 59, 60]. Dabei wird flissiges Kohlendioxid durch eine Diise geleitet und ent-

spannt beim Austritt zu einem Schnee / Gas-Gemisch [4, 59, 60].

Im Anschluss an die Reinigung erfolgt die Metallisierung. Diese erfolgt hdufig chemisch -
galvanisch. Aufgrund der guten elektrischen Isolationseigenschaften von Kunststoffen wird

jedoch eine galvanische Metallisierung bei MIDs erschwert, sodass h&ufig aulenstromlose
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Metallisierungsbéder eingesetzt werden [61]. Diese ermdglichen in der Regel homogene
Schichtdicken und funktionieren unabhéngig von der Komplexitat des zu metallisierenden
Bauteils [61]. Die Badlésung zur auRenstromlosen Metallisierung besteht aus einer wassrigen
Metallsalzlosung, einem Reduktionsmittel und verschiedenen Additiven wie Komplexbild-
nern und Stabilisatoren [61]. Die zur Metallisierung notwendigen Elektronen werden dabei
durch das Reduktionsmittel des Bades bereitgestellt [61]. Die Badlésung muss zur erfolgrei-
chen Metallisierung so eingestellt werden, dass die Metallisierung nur an katalytisch aktiven
Bereichen wie den laseraktivierten Bereichen stattfindet [61]. Ein typischer Schichtaufbau fur
die Leiterbahnen ist eine Kupferschicht von 8 = 3 um, gefolgt von einer Nickel-Phosphor-
Trennschicht von 8 £ 3 um und einer Goldschicht von 0,1 + 0,01 um [49]. Fir héhere Strom-
tragfahigkeiten kann zudem eine galvanische Nachverstarkung der Kupferschicht erfolgen
[49].

Die angefuhrten Studien haben jedoch noch nicht ausreichend gezeigt wie viel Fillstoff in
welcher Partikelgrofie notwendig ist, um ausreichend leitféhige Pfade fur die Metallisierung
der Compounds zu schaffen. Hilarius [62] untersuchte in seiner Studie die elektrischen Eigen-
schaften kohlenstoffbasierter Fillstoffnetzwerke in Polycarbonat. Er zeigte darin auf, dass
anders als in der Perkolationstheorie in realen Systemen, welche eine endliche GroRRe aufwei-
sen, die GroRenverhéltnisse und die geometrischen Formen von Fullstoffen berlicksichtigt

werden mussen [62]. Dazu fuhrte er das in Abbildung 10 dargestellte Beispiel an.
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r=1/10a r=1/20a r=1/100a Partikelradius

Abbildung 10  Schematische Darstellung des Einflusses der Abnahme des Partikelradius (r) von
Kugeln auf die Partikeloberflache, den mittleren Abstand und die Anzahl der Parti-
kel in einem konstanten Volumen (1 cmq) bei einer Fillstoffkonzentration von 20 %
(Bildquelle: [62]).
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Darin wird deutlich gezeigt, dass sich mit Verédnderung des Partikelradius auch die Partikel-
anzahl, der Partikelabstand und die Gesamtoberflache aller Partikel bei einem konstanten Vo-
lumen von beispielsweise 1 cm® und einer konstanten Fillstoffkonzentration von beispiels-
weise 20 % veréndern [62]. Demnach erhoht sich bei geringer Partikelgro3e die Anzahl der
Partikel im betrachteten VVolumen, wodurch sich der mittlere Abstand zwischen den einzelnen
Partikeln verringert [62]. Dartiber hinaus erhéht sich die Gesamtoberflache aller Partikel und

damit die fir Wechselwirkungen zur Verfugung stehenden Grenzflachen [62].

Die Untersuchungen von Hilarius [62] legen somit nahe bei einer Fullstoffkonzentration von
20 % PartikelgrofRen <200 nm zu verwenden, um eine entsprechend hohe Anzahl von Parti-
kel im VVolumen vorliegen zu haben, die Leitpfade ausbilden kénnen. Dabei ist jedoch zu be-
ricksichtigen, dass die Untersuchungen an Prifkdrpern erfolgten, die durch Schmelzemischen
und HeiRpressen hergestellt wurden. Bei Ubertragung auf den selektiven Lasersinterprozess
mussen jedoch die Vermischung mit einem Polymerpulver sowie die Wechselwirkungen mit

der Laserstrahlung berticksichtigt werden.

2.2.3 Bestuckungsverfahren

An die Metallisierung schlief3t sich als nachster Prozessschritt die Bestlickung an. Das zur
Bestiickung gewahlte Verfahren ist dabei besonders von der Wéarmebestandigkeit des LDS-
Kunststoffes abhangig [3]. Die fir das LPKF-LDS®-Verfahren erhaltlichen Compounds ba-
sierend auf LCP, PA6/6T oder PBT/PET-Blends sind beispielsweise reflow-16tfahig bei
235 °C [3]. Die Bestuckung von MIDs ist prinzipiell mit den bekannten Technologien, darun-
ter besonders die SMD-Besttickung und das Bonden, der Leiterplattentechnik mdglich [3, 4].
Auch Verfahren wie Leitkleben, selektives Laserloten und Konvektionsléten kommen zum

Einsatz [49]. Weitere Informationen lassen sich [4] entnehmen.

2.3 Additiv gefertigte dreidimensionale Schaltungstrager

Die Einbindung additiver Fertigungsverfahren in die Herstellung dreidimensionaler Schal-
tungstrager ermoglicht eine hohe Designfreiheit und kurze Prozesszeiten [1]. In diesem Kapi-

tel werden erste Verfahren zur Herstellung additiv gefertigter Schaltungstrager aufgefihrt.
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Die ADDIMID-Technologie [39] (vgl. Kapitel 2.2.1.2) und das Aerosol-Jet®-Verfahren [4,
39, 56] zur Strukturierung wurden bereits erfolgreich auf additiv gefertigte dreidimensionale
Schaltungstrager Ubertragen. So konnten beide Strukturierungsverfahren auf stereolithogra-

phisch hergestellte Bauteile tibertragen werden [39, 53, 54].

In experimentelle Studien [39, 53-55, 63] zur Anwendung der ADDIMID-Technologie konn-
ten im Stereolithographieverfahren Schaltungstrager aus kommerziellen Hochleistungsharzen
(Somos NanoTool, Accura Bluestone) mit Flllstoffgehalten von 1, 2, 5 und 10 Gew.% Alu-
miniumpulver (AluminiumfeingrieR der Firma Ecka Granules GmbH) mit einem Partikel-
durchmesser von 1,5 um hergestellt werden. Dabei wurden die Schlussfolgerungen erzielt,
dass bereits 1 Gew.% des Aluminiumpulvers ausreichte, um eine durch Laserdirektstrukturie-
rung erzeugte Oberflache erfolgreich zu metallisieren [39, 53-55]. In Verbindung mit entspre-
chender Reinigung und Deaktivierung der Bauteiloberflache vor der Laserstrukturierung,
konnten Leiterbahnen mit hoher Leitfédhigkeit ohne Fremdabscheidungen erzeugt werden [39,
53-55]. Die Haftfestigkeit zwischen Substrat und Metallisierung, Leiterbahnwiderstande
(0,14 - 0,16 Q), sowie die zur Bauteilentfernung nétige Scherkraft (7,1 — 14,3 N) erfullten die
Anforderungen an 3D-MID-Applikationen [39, 53-55].

Amend et al. [39, 56] ibertrugen in experimentellen Studien erfolgreich das Aerosol-Jet®-
Verfahren auf stereolithographisch hergestellte Schaltungstrager. Beim Aerosol-Jet®-
Verfahren werden spezielle Tinten (Aerosole aus niederviskosen (0,7 cP) oder normalvisko-
sen (2500 cP) Schichtwerkstoffen generiert / PartikelgréRe circa 50 nm) direkt auf die Sub-
stratoberflache aufgebracht und anschliefend in thermischen Sinterprozessen in Ofen oder mit
selektiven Sintermethoden wie Licht- oder Laserldtsystemen ausgehértet [4, 64]. Hinsichtlich
Haftfestigkeit, Geometrie der Leiterbahnen und Zuverl&ssigkeit erreichten Amend et al. [39,
56] ebenfalls die Standards fir MID-Applikationen.

Die LPKF Laser & Electronics AG adaptierte das LPKF-LDS®-Verfahren auf selektiv laser-
gesinterte Bauteile und ermdglicht somit die schnelle und wirtschaftliche Herstellung von 3D-
Prototypen per Laserdirektstrukturierung [3, 41]. Der gedruckte Grundkdorper (z. B. aus Poly-
amid 12) wird nach dem Drucken mit einem LPKF Proto-Paint LDS-Lack tiberzogen. Dieser
Lack beinhaltet das zur Laseraktivierung notwendige LDS-Additiv [3, 41]. Dabei reicht be-
reits eine Lackierung fir eine gute Beschichtung aus [3, 41]. Die Schichtdicke der Lackierung

betrégt dabei nach Lietz [41] 25 — 40 um. Nach Aufbringung des Lackes muss das Bauteil fur
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circa drei Stunden bei 70 °C im Ofen getrocknet werden und kann dann mittels Laser wie
beim LPKF-LDS®-Verfahren an Spritzgusskorpern strukturiert werden (vgl. Kapitel 2.2.1.1)
[41]. Im Anschluss werden die Bauteile im LPKF ProtoPlate-System metallisiert [3, 41]. Da-
zu werden die Bauteile bei 42 °C in eine spezielle Badldsung gehéngt, in der Kupferschichten
zwischen 3 —15pum erzeugt werden konnen [3, 41, 65]. Die Prozesskette des LDS-

Prototyping ist in Abbildung 11 dargestellt.

Abbildung 11  LDS-Prototyping Prozess (Bildquelle: [3]).

Das in Prozessschritt 4 verwendete ProtoPlate LDS®-Verfahren wurde speziell fiir das LDS-
Prototyping entwickelt. Es handelt sich dabei um ein Metallisierungsbad zur Verkupferung
von LPKF-LDS®-strukturierten Bauteilen. Die Badlosung besteht aus drei Komponenten, die
auf Enthone LDS Cu 400 PC basieren [3, 66]. Nach Vermischen der Komponenten bleibt das
Bad fur circa drei Stunden aktiv. Es ermdglicht Kupferschichtdicken von bis zu 15 um [66].
Das LDS-Prototyping ermdglicht zudem Dank der additiven Fertigung schnellere Designzyk-
len und glnstigere Kleinserien [3, 67]. Mit der Technologie sind minimale Leiterbahnenbrei-

ten von 0,3 mm und minimale Leiterbahnabstande von 0,3 mm méglich [3, 41, 65].

Im AiF-Forschungsvorhaben ,,PROMID — Herstellung funktionaler Schaltungstrager mittels
Rapid Prototyping fir MID-Anwendungen‘ untersuchten Schmidt et al. [68] die Herstellung
von Polyamid- (PA), Polybutylenterephthalat- (PBT) und Polyphenylensulfid- (PPS) Verbun-
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den zur Herstellung dreidimensionaler Schaltungstrager im selektiven Lasersinterverfahren
sowie im Fused Deposition Modeling (FDM). Dabei wurde unter anderem das kommerzielle
Polyamid 12-Pulver PA 2200 der EOS GmbH in Krailling, Deutschland, mit Aluminium-
feinstpulver mit einer mittleren PartikelgroRe von 1,2 um (Granules ME 026 der Eckart
GmbH in Hartenstein, Deutschland) mittels Taumelmischer vermischt. Mit diesem Verfahren
wurden Pulver-Verbunde mit Fillstoffgehalten von 1, 5, 10 und 20 Gew.% Aluminiumfeinst-
pulver erstellt. Zudem wurden Pulver-Verbunde aus PA 2200 mit 5 Gew.% eines LDS-
Additivs der LPKF Laser & Electronics AG (Garbsen, Deutschland) beziehungsweise mit
5 Gew.% SiO,-beschichtetem Aluminiumfeinstpulver hergestellt und untersucht. Sowohl das
Additivieren mit Aluminiumpartikeln als auch mit LDS-Aktivatoren fiihrte zunéchst zu Ver-
arbeitungsproblemen im SLS-Prozess [68]. Erst durch SiO.-Verkapselung der Aluminiumpar-
tikel konnten die Pulver-Verbunde verarbeitet werden [68]. Die Prufkorper konnten erfolg-
reich laseraktiviert und metallisiert werden. Fir den Verbund aus PA 2200 mit 5 Gew.%
SiO2-beschichtetem Aluminiumfeinstpulver wurden im Schélversuch Haftfestigkeiten von
0,22 — 0,27 N/mm? fiir Leiterbahndicken von 30 pum erzielt [68].

Gath et al. [69-71] verfolgten die Herstellung von funktionellen LDS-Pulverwerkstoffen auf
Basis von PBT (Polybutylenterephthalat, Typ Pocan B1300, LANXESS AG) und PA 12 (Po-
lyamid 12, Typ PA 2200, EOS GmbH). In diese Pulver wurden die LDS-Additive Typ 2
(KorngréRe ~ 1500 nm) und Typ 4 (KorngrélRe ~ 700 nm) der LPKF Laser & Electronics AG
(Garbsen, Deutschland) in Fullstoffgehalten von 4, 6, 8 und 10 Gew.% eingemischt. Die Ein-
mischung der Additive in das kommerzielle PA 12-Pulver beziehungsweise in das kryogen
gemahlene PBT-Pulver erfolgte Uber das Trockenmischverfahren. Die verschiedenen Pulver-
Verbunde wurden anschliefend im selektiven Lasersinterprozess verarbeitet. Aufgrund der
schlechten FlieRfahigkeiten und Schuttdichten der Pulver konnten nur die Pulvermischungen
mit dem Additiv Typ 2 erfolgreich zu Zugprifkorpern verarbeitet werden [70]. Die ermittel-
ten Elastizitaitsmoduln lagen zwischen 1500 — 2000 N/mm?, die Bruchspannungen im Bereich
von 40 — 50 N/mm? und die Bruchdehnungen zwischen 10 — 15 % [70]. Mittels LPKF-LDS®-
Verfahren konnten nach [69] fur den Pulververbund aus PA 2200 mit 10 Gew.% Additiv Typ
4 Schichtdicken von ~ 8 um erreicht werden und fur Prifkorper auf Basis von PBT konnten
mit 8 Gew.% Additiv Typ 4 Schichtdicken von durchschnittlich 6 um [71] erzielt werden.
Dariiber hinaus wurden uberdurchschnittlich hohe Haftfestigkeiten von 1,0 — 1,6 N/mm? [71]

zwischen Metallisierung und Polymermatrix erzielt, die sich auf Hinterschneidungen an der
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Prifkorperoberflache zuruckfuhren lieRen [69]. Die Materialkennwerte der in den Studien
von Schmidt et al. [68] und Gath et al. [69-71] entwickelten Pulver-Verbunde sind zusam-

menfassend in Tabelle 2 aufgefihrt.

Tabelle 2 Zusammenfassung der Materialkennwerte von experimentellen SLS-Pulvern fir die
Laserdirektstrukturierung von lasergesinterten Bauteilen nach [68] und [69-71].
Eigenschaft PA 2200 PA 2200 PBT PA 2200
+4-8Gew.% | +10 Gew.% +8 Gew.% +5 Gew.%
LDS-Additiv LDS-Additiv LDS Additiv Al/SiO: [68]
Typ 2 [70] Typ 4 [69] Typ 4 [71]
Fertigungsprozess SLS SLS SLS SLS
Bruchdehnung [%] 10-15 - - -
Zugfestigkeit [MPa] 40 - 50 - - 41 - 44
Elastizitatsmodul (Zug) [MPa] 1500 - 2000 - - -
Dichte [kg/m?] 900 — 950 - - 930 - 950
Leiterbahndicke [um] - ~8 ~6 30
Haftfestigkeit [N/mm?] - 1-16 1-16 0,22 — 0,27

Zusammenfassend zeigt sich, dass das Additivieren von SLS-Pulvern zur Laserdirektstruktu-
rierung prinzipiell moglich ist. Es treten jedoch haufig Probleme wéhrend der Verarbeitung
im SLS-Prozess auf. Im Folgenden werden daher der selektive Lasersinterprozess, seine Pro-
zessparameter und deren Zusammenhédnge mit den resultierenden Bauteileigenschaften be-

trachtet.

2.4 Selektiver Lasersinterprozess

Generell werden im Deutschen die verschiedenen Fertigungsverfahren sehr detailliert in DIN
8580 [72] aufgeflihrt und untergliedert [12, 72, 73]. Die generativen Fertigungsverfahren las-
sen sich jedoch entsprechend der Erzeugung ihrer Geometrie nach Burns [74] in: subtraktive,
additive und formative Fertigungsprozesse einteilen. Im Fall der additiven Fertigungsverfah-
ren wird die gewinschte Geometrie durch Aneinanderfiigen von Volumenelementen erzeugt
und wird daher auch als Schichtbauverfahren bezeichnet [12, 75]. Die grundlegenden Pro-
zessschritte [76] sind in Abbildung 12 dargestellt.
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Das gewunschte Bauteil wird zunéchst als CAD-Modell (1) z. B. in der Software AutoCAD
generiert und als STL-Format abgespeichert [12, 76]. Danach erfolgt das Slicing (2) d. h. das
Uberfiihren des CAD-Modells in ein Schichtmodell z. B. mittels der Software Slic3r. Aus
dem Schichtmodell (3) erfolgt anschlielend der schichtweise Aufbau des eigentlichen Bau-
teils (4) [12, 76]. Schritt 4 ist detailliert in Abbildung 13 dargestellt.

1. CAD-Modell 2. Schichten-Modell 3. CAD-Schicht-Modell

4. Physikalische, schichtweise Generierung des 3D-Objekts (a)
und notwendiges Stiitzmaterial (b)

L 4
b

Abbildung 12  Schematische Darstellung der Prozessschritte beim selektiven Lasersintern (Bild-
quelle [76]).

Linsen

. (I/‘ ‘1 xy-Scannersystem mit Fokussierung
Laser/ "—-’—Iaserstrahl
/ gesintertes Bauteil

Pulverbett

Pulverauftragswalze

Pulver-Vorratsbehalter

Kolben der Pulverzufilhrung Kolben der Pulverzufiihrung

beheizter Bauraum Pulver-Vorratsbehalter

Kolben des Bauraumes

Abbildung 13  Schematische Darstellung des Prinzips des selektiven Lasersinterprozesses (Bild-
quelle: [77]).
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Der Lasersinterprozess lasst sich dabei in drei Phasen unterteilen: VVorheizphase, Bauphase
und Abkuhlphase [14, 78-81].

Vorheizphase: In der Vorheizphase wird das Pulver zunachst auf eine Temperatur knapp un-
terhalb der Kristallitschmelztemperatur bzw. bis zur Glasubergangstemperatur erwéarmt [12,
14, 82, 83]. Dieses Temperaturfenster variiert in Abhangigkeit von der Kristallinitat [84, 85].
Im Fall teilkristalliner Thermoplaste sind oberhalb der Glastibergangstemperatur die amor-
phen Anteile bereits erweicht und die kristallinen Anteile in fester Phase [75, 86]. Die Tempe-
raturregelung erfolgt durch in der Baukammer installierte Heizsysteme, welche die Warmezu-
fuhr und Warmeabfuhr wéhrend des Prozesses regulieren [14, 87]. Die Baukammer wird auf
die Prozesstemperatur erwdarmt und dann mit Stickstoff gespult, sodass der eigentliche Bau-
prozess unter Stickstoffatmosphare (je nach Material 0,1 bis 3,5 % Restsauerstoffgehalt) er-
folgt [12, 14, 76]. Dies dient nicht nur zur Vermeidung von Pulverexplosionen und Oxidati-
onsvorgéangen bzw. oxidativem Abbau des Polymers, sondern auch zur Reduzierung von Pro-
zesseinflissen durch inhomogenes Vorheizen [14, 87-89]. Bei teilkristallinen Thermoplasten
ist darauf zu achten, dass neu aufgetragenes Pulver schnell Uber die Kristallisationstemperatur
erwarmt wird, um ein Abkihlen und Kristallisieren bereits aufgeschmolzener Pulverpartikel

und damit ungleichmafigen Bauteilschwund zu verhindern [90, 91].

Bauphase: In der Bauphase erfolgt die dreidimensionale Generierung des Bauteils aus einem
Kunststoffpulver mit typischen Partikeldurchmessern von 20 — 100 um heraus [12, 92]. Der
Bauprozess erfolgt i. d. R. bei Umgebungsdruck [12, 14]. Die Bauphase beginnt mit der Ab-
senkung der Bauplattform um eine Schichtdicke von i. d. R. 60 — 180 um [14, 75]. Im né&chs-
ten Schritt wird mittels Walzen- bzw. Beschichtersystem Kunststoffpulver aus einem Pulver-
vorratsbehélter sukzessiv in diinnen Schichten (~ 100 um [92]) auf die Bauplattform aufge-
tragen [12, 14, 75]. AnschlieRend wird die aufgetragene Pulverschicht auf Prozesstemperatur
vorgeheizt, bis ein stabiles Solltemperaturniveau mit homogener Temperaturverteilung vor-
liegt [14, 82]. Nach Erreichen des stabilen Solltemperaturniveaus wird die aktuelle / oberste
Pulverpartikelschicht unter Warmeeintrag durch eine Laser-Scanner-Einheit zeilenweise ab-
gefahren [12, 14, 75]. Dabei werden die kristallinen Anteile [85, 93-95] der Kunststoffpulver-
partikel in Abhéngigkeit des Energieeintrages und der Materialeigenschaften durch den Tem-
peraturanstieg lokal versintert bzw. an- / aufgeschmolzen [12, 14, 95]. Wobei teilkristalline

Thermoplaste aufgrund ihrer Molekularstruktur nicht graduell mit Erhdhung der Temperatur
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erweichen, sondern fest bleiben bis der Schmelzpunkt erreicht ist und dann schlagartig in ei-
nen viskosen Flussigzustand tibergehen [96]. Aufgrund der geringen Viskositat teilkristalliner
Thermoplaste kommt es durch den Energieeintrag des Lasers zur Filmbildung und zum Zu-
sammenflieBen der einzelnen Partikel [75, 95, 96] sowie nach Kruth et al. [96] zur Ausbil-
dung von Sinterhdlsen. Ist der Warmeeintrag ausreichend, so schmilzt die gesamte Pulver-
schicht auf und Uberlappt bzw. verbindet sich mit der vorherigen Schicht [96]. Im Fall amor-
pher Thermoplaste wiirde es nur zur Ausbildung von Sinterhalsen kommen, wodurch selektiv
lasergesinterte Bauteile aus amorphen Thermoplasten niedrigere Bauteildichten und eine ho-
here Oberflachenrauigkeit aufweisen [75, 97-99].

Ein idealer Bauprozess fuhrt zu dem modellhaften Zustand des quasi-isothermen Lasersin-
terns, in dem Schmelze und festes Pulver gleichzeitig vorliegen [82, 85, 93, 94, 100]. Der
Bauprozess erfolgt in diesem Fall in einem Zweiphasenmischzustand [82, 85, 93, 94, 100].
Der Energieeintrag durch den Laser ermdglicht somit das Uberschreiten des Phaseniibergangs
[82, 85, 93, 94]. Als Folge schmilzt der bestrahlte Bereich auf ohne, dass sich das umliegende
Pulverbett in der Temperatur erhoht [93]. GemaR Schmachtenberg et al. [101] bleibt das Ma-
terial geschmolzen bis die Bauphase abgeschlossen ist und rekristallisiert dann homogen in
der Abkihlphase. Studien von Drummer et al. [100] an Polyamid 12 (PA 2200 der EOS
GmbH) zeigen, dass das bisherige Modell des quasi-isothermen Lasersinterns nur fir die
obersten Schichten gltig ist. Demnach beginnt die Kristallisation bei Bauraumtemperatur
(168 °C) unter quasi-isothermalen Bedingungen [100]. Der Phasenubergang von fliissig zu
fest erfolgte nach 10 Minuten, was dem Bau von 15 Lagen bzw. einer Bauhthe in z-Richtung
von 1,5 mm entsprach [100]. Nach ca. 22 Minuten, was bei einer Schichtzeit von 40 Sekun-
den dem Bau von 33 Schichten entsprach, wurde ein Kristallisationsgrad von 50 % erreicht
[100]. Drummer et al. [100] konnten zudem nachweisen, dass die Kristallisation in der Bau-
phase durch den Auftrag einer neuen Pulverschicht ausgeldst wird. Die nicht aufgeschmolze-
nen Pulverpartikel wirken dabei als Kristallisationskeime [100].

Nach dem Versintern einer Pulverschicht wird die Bauplattform um die Schichtdicke abge-
senkt und mit Pulver aus dem Vorratsbehélter eine neue Pulverschicht aufgetragen und mit
der vorherigen Schicht versintert [12, 14, 75]. Dabei muss sichergestellt werden, dass durch

den Energieeintrag des Lasers nicht nur die Partikel in der aktuell belichteten Schicht mitei-
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nander versintern, sondern auch die einzelnen Schichten untereinander [75]. Dieser Prozess

wird solang wiederholt bis das Bauteil vollstandig ist [12, 14, 76].

Die Bauphase wird im Wesentlichen durch den Energieeintrag des Lasers in das vorgeheizte
Pulverbett bestimmt [14]. Zur Beschreibung des Energieeintrages fuhrte Nelson [89] die fl&-
chig in eine Schicht eingebrachte Energie, die sogenannte Flachenenergiedichte (Ea) als Quo-
tient aus Laserleistung (PL) zu Scangeschwindigkeit (vs) und Scanlinienabstand (hs) ein (vgl.
Gleichung (1)).

Py (1)

Gleichung (1) wurde von Kaddar [102], Meiners [103] und Starr [104] unter Einbeziehung
der Schichtdicke (Ds) zur Berechnung der VVolumenenergie weiterentwickelt (vgl. Gleichung
(2)). Diese Gleichung wird haufig zur Beschreibung des Energieeintrages sowie zur Korrela-

tion von Prozesszusammenhéangen herangezogen [14, 102-107].

P (2)

Ey= ———
v Vs - hg - Dy

Rietzel [13] konnte aus seinen Studien ableiten, dass fiir die Schichtanbindung von PA 12
eine Volumenenergiedichte Ey von mindestens 0,106 JJ/mm? aber maximal 0,604 J/mm? not-

wendig ist.

Kruth et al. [83, 108, 109] definierten fur das Prinzip des Schmelzens und Verfestigens von

Pulvern vier Gruppen:

Festphasensintern [83, 108, 109]
Flussigphasensintern [83, 108, 109]
Vollstdndiges Schmelzen aller Partikel [83, 108, 109]

Schmelzen durch exotherme chemische Reaktion [83, 108, 109]

A W o

Festphasensintern: Beim Festphasensintern erfolgt die Verfestigung unterhalb der Schmelz-
temperatur des Materials [83]. Dabei entstehen Sinterhdlse zwischen nebeneinander liegenden
Pulverpartikeln durch Diffusion einzelner Atome im festen Zustand des Materials [83]. Die
Sinterhélse wachsen mit der Zeit an [110]. Bei der Diffusion der Atome wird zwischen Vo-
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lumendiffusion, Partikelgrenzendiffusion und Oberflachendiffusion unterschieden [111, 112].
Jedoch treten diese Prozesse nur unter materialspezifischen Sintertemperaturen sowie hohen
Driicken auf, sodass sie flir das selektive Lasersintern von Kunststoffpulvern nur von geringer
Bedeutung sind [83, 113].

Flussigphasensintern: Das Flussigphasensintern beinhaltet verschiedene Konsolidierungsvor-
gange, bei denen die Pulverpartikel ganz oder teilweise aufgeschmolzen werden [83]. Die
Konsolidierungsprozesse zweier naheliegender Pulverpartikel erfolgen nach der Theorie des
viskoelastischen FlieRens [83, 114, 115]. Aufgrund der im Vergleich zu Metallen héheren
Viskositat der Polymerschmelze wird dieser Vorgang auch als viskoses Sintern [116-119]
bezeichnet. Beim Flissigphasensintern treten die Bildung und das Wachstum von Kontaktfla-
chen und Sinterhalsen auf [83]. Bei mehrkomponentigen Pulverwerkstoffen werden die ge-
schmolzene Materialkomponente als Binder und die feste Materialkomponente als Struktur-
geber bezeichnet [108], wobei der Binder eine niedrigere Schmelztemperatur aufweist als der
Strukturgeber [108]. Bei einkomponentigen Pulverwerkstoffen kann es bei einer sehr schma-
len PartikelgroRenverteilung zum Aufschmelzen der dulReren Grenzschicht der Partikel kom-
men [120]. Das Partikelinnere verbleibt hingegen im festen Zustand und fungiert somit als
Strukturgeber [121]. Im Vergleich dazu kdnnen nach Kruth et al. [122] bei einer bimodalen
PartikelgroRenverteilung die Prozessparameter so gewahlt werden, dass vorwiegend die klei-

neren Partikeldurchmesser aufschmelzen und den Binder darstellen.

Vollstandiges Schmelzen aller Partikel: Nach Kruth et al. [109] ist es moglich sowohl Metall-
als auch Polymerpulver unter Lasereinwirkung vollstdndig aufzuschmelzen und so Bauteile
mit zum Vollmaterial vergleichbaren Dichten und mechanischen Eigenschaften zu generieren.
Diese Wirkungsweise kommt beim Selektiven Laser Schmelzen (SLM) zum Tragen [109]

und beschrénkt sich vorwiegend auf metallische Werkstoffe [83, 109].

Exotherme chemische Reaktion: Eine exotherme chemische Reaktion zur Konsolidierung von
Pulverpartikeln erfolgt bei Verfahren wie dem ,,Selective Laser Reaktive Sintering* bzw. der
»self-propagating high temperature synthesis* (SHS) [83, 123-126]. Bei diesen Verfahren
wird bei geringer Laserleistung ein exothermer Vorgang induziert, der zum Aufschmelzen

einer Werkstoffphase und damit zur Konsolidierung der Pulverpartikel fihrt [83, 123-126].
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Abkuhlphase: In der Abkuhlphase werden anschlielend die Heizelemente in der Baukammer
abgeschaltet und der Pulverkuchen inklusive lasergesintertem Bauteil erstarrt durch Abkiih-
lung infolge von Wérmeleitung [12]. Die Schichten versintern letztendlich miteinander zu
einem kompakten Bauteil (vgl. Abbildung 12 (a)) [12]. Die nicht versinterten / nicht aufge-
schmolzenen Pulverpartikel verbleiben als Stutzmaterial (vgl. Abbildung 12 (b)) und werden
am Ende des Fertigungsprozess wahrend der Bauteilentnahme entfernt [12, 14, 75, 81, 87, 88,
127]. Nach Abschluss der Bauphase ist das generierte Bauteil in einem Pulverbett einge-
schlossen, dessen Temperatur fiir die meisten Kunststoffpulver zwischen 170 und 210 °C be-
tragt [12]. Damit das Bauteil gleichmaRig abkuhlen kann, wird der Auftrag einer zusatzlichen
Pulverschicht von wenigen Zentimetern empfohlen [12, 14, 81, 105]. Aufgrund einer
Schichtbauzeit von 30 bis 40 Sekunden [92] kann ein einzelner Bauprozess Stunden bis Tage
in Anspruch nehmen. Nach Abkuhlung des Pulverkuchens, welche mehrere Stunden dauern
kann, wird das Bauteil vorsichtig vom losen Pulver befreit [12]. Dies geschieht in der Regel
unter Zuhilfenahme entsprechender Werkzeuge wie Pinsel sowie Druckluft [12]. Da Bauteil
und Restpulver identische Farben haben, ist besonders bei der Entfernung des bauteilnahen
Restpulvers darauf zu achten, dass nicht Material vom Bauteil abgetragen wird [12]. Restli-
ches unversintertes Pulver kann nach Einmischen mit 50 — 75 % Neupulver dem Prozess wie-
der zugefiihrt werden [14, 75, 81, 128, 129].

2.4.1 Prozessparameter beim selektiven Lasersintern

In diesem Kapitel werden relevante Einflussgréfien / Prozessparameter beim selektiven Laser-
sintern kurz erldutert. Abbildung 14 dient dabei zur Veranschaulichung einiger dieser Pro-

zessparameter [130].

Gesinterte Laserstrahl: Laserleistung (P,)

Schichten
Fokus- / Laserstrahldurchmesser (d,)

Schichtdicke (D)

Schicht n -
Schicht n-1 — = — — — — — — = %Scanlinienabstand (hy)
. -—
Ausgangsmaterial: Pulver Scangeschwindigket (v)
X X

Abbildung 14  Schematische Darstellung relevanter Prozessparameter beim selektiven Lasersinter-
prozess nach [130].
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Lasersystem: Im Rahmen dieser Arbeit wird ein Kohlenstoffdioxidlaser (CO»-Laser) zur Ver-
arbeitung der Kunststoffpulver verwendet. Die Wellenlange des CO; Lasers betragt 10,6 um
[131]. Dieser deckt ein Leistungsspektrum von wenigen Watt bis 15 kW ab und erreicht Wir-
kungsgrade von 15 bis 40 % [131]. Das Funktionsprinzip ist in Abbildung 15 dargestellt
[131].

+ ”

Spannungsquelle

Laserstrahl

Spiegel

Teildurchlassiger
Spiegel

El e Elektrode

Abbildung 15  Funktionsprinzip eines CO-Lasers (Bildquelle: [131]).

Nach [102, 131, 132] handelt es sich beim CO2-Laser um einen elektrisch angeregten Gasla-
ser. Das Lasermedium besteht aus einem Gasgemisch aus Kohlendioxid (COy), Stickstoff
(N2) und Helium (He). Die Stickstoffmolekile werden im Resonator durch eine Gleichstrom-
oder Hochfrequenz-Glimmentladung zur Molekilschwingung angeregt und bewegen sich
pausenlos, rasend schnell und ungeordnet durch den Resonator. Dabei kollidieren sie mit
CO2-Molekdlen. Durch diese ZusammenstolRe wird von den N2-Molekilen Energie auf die
CO2-Molekdle ubertragen, die dadurch ebenfalls zur Schwingung angeregt werden. Dieser
angeregte Schwingungszustand der CO2-Molekdile dauert jedoch weniger als 1 ms an, bis das
Molekdl von alleine aufhért zu schwingen. Dabei wird die Schwingungsenergie in Form eines
Lichtteilchens (Photons) wieder freigesetzt. Das Photon breitet sich geradlinig im Resonator
aus und entspricht einer definierten Lichtfarbe. Kollidiert dieses Photon mit einem weiteren
CO2-Molekiil, so entsteht ein weiteres Photon. Dieser Effekt wiederholt sich und wird durch
die Spiegel an den Enden des Resonators zusétzlich verstarkt. Durch diese Kettenreaktion

erhalt man hochst energetisches Laserlicht, welches ber den teildurchlassigen Spiegel des
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Resonators austritt und somit fir Anwendungen nutzbar wird. Die Heliummolekiile dienen

zur Stabilisierung der Reaktionen im Gasgemisch [102, 131, 132].

Als weiteres Lasersystem kam im Rahmen dieser Arbeit fiir die Laserdirektstrukturierung das
Nd:YAG-Lasersystem (Neodym-dotiertes Yttrium-Aluminium-Granat-Lasersystem) zum
Einsatz. Es handelt sich dabei um einen Festkdrperlaser, der eine Wellenlange von 1064 nm
emittiert. Durch die geringere Wellenlange kann eine deutlich héhere Auflésung als mit CO2-
Lasern erreicht werden, was fir die Lasermarkierung und Laserdirektstrukturierung von Vor-
teil ist [133-135]. Nd:YAG-Lasersysteme erreichen Wirkungsgrade von 3 bis 50 % [133-
135]. Anders als beim CO»-Laser ist das Lasermedium kein Gas, sondern Yttrium-
Aluminium-Granat. Dabei handelt es sich um einen Kristall mit einer regelméafiigen Struktur.
Dieser Kristall ist mit Neodym dotiert. Die Neodym-Atome werden durch Licht auf ein héhe-
res Energieniveau angeregt. Dieser VVorgang wird auch als Pumpen bezeichnet. Das Licht zur
Anregung kann beispielsweise (ber eine Gasentladungslampe oder aber einen Diodenlaser
erzeugt werden. Wenn die Neodym-Atome wieder zuriick auf das niedrigere Energieniveau
fallen, wird ein Photon frei [133-135].

Laserleistung: Die Laserleistung (PL) ist die Summe der optischen Leistung des Laserstrahls,
welche zum Aufschmelzen des Pulvermaterials verwendet wird [14, 89]. Die Laserleistung
kann in Abhéangigkeit des Lasersystems wenige Watt bis mehrere Kilowatt betragen [14, 89].
Nach Rietzel [13] hat die Laserleistung neben der Scangeschwindigkeit den grofiten Einfluss

auf die mechanischen Eigenschaften selektiv lasergesinterter Bauteile.

Wellenlange: Nach [136-138] bestimmt die Wellenléange (AL) nicht nur die Farbe des Lichts,
sondern auch damit verbunden dessen Energie. Dabei gilt: Je kiirzer die Wellenldnge, desto
energiereicher das Licht. Die Wellenldnge steht in engem Zusammenhang mit dem Absorpti-
onsverhalten des aufzuschmelzenden Materials und muss dementsprechend gewahlt werden.
So ist beispielsweise fir Metalle und organische Materialien eine Wellenlange zwischen 0,2
und 0,5 um optimal, da in diesem Bereich die Absorption zwischen 10 und 90 % betragt. Die-
ser Wellenlangenbereich wird durch das Nd:YAG-Lasersystem abgedeckt. Fiir Wellenldngen
im Bereich von 10,6 um werden hingegen flr Kunststoffe wie Polyamid die besten Absorpti-
onsverhalten von Uber 90 % erzielt. Dieser Wellenldngenbereich wird durch das COo-
Lasersystem abgedeckt [136-138].



2 Grundlagen und Stand der Forschung 28

Scangeschwindigkeit: Die Scangeschwindigkeit (vs) ist die Geschwindigkeit mit welcher der
Scanner den Laserstrahl Gber das Pulverbett fihrt (vgl. Abbildung 14) [12, 92, 102]. Dabei ist

eine hohe Scangeschwindigkeit wirtschaftlich erstrebenswert, da dies zur Reduzierung der

Bauzeit fuhrt [12, 92, 102]. Zudem beeinflusst sie das Aufschmelzverhalten, die Bauteilfes-
tigkeit und die Oberflachengute [12, 92, 102]. Beispielsweise zeigt Kaddar [102] in seiner
Studie eine deutliche Verschlechterung der mechanischen Kennwerte mit Zunahme der Scan-
geschwindigkeit auf. Rietzel [13] wies die Scangeschwindigkeit als eine der einflussreichsten

Prozessgrofien auf die mechanischen Bauteileigenschaften aus.

Scanlinienabstand: Der Scanlinienabstand (hs) ist der Versatz der Sinterlinien quer zur Sinter-
richtung (vgl. Abbildung 14) [12, 92, 102]. Er bestimmt die Uberlappung der nebeneinander

liegenden Spuren und beeinflusst damit malRgeblich die Verbindungsstarke der einzelnen Spu-
ren [12, 92, 102]. So folgt i. d. R. aus einem geringen Scanlinienabstand eine hohe Bauteilfes-
tigkeit, jedoch erhoht sich auch die Zeit des Bauprozesses [12, 92, 102]. Dabei sollte der
Scanlinienabstand geringer als der Laserstrahldurchmesser (d.) gewahlt werden [12, 92, 102].
Kaddar [102] wies in seiner Studie eine Schwéchung der Zugfestigkeit, des Elastizitatsmoduls

und der Bruchdehnung mit Erhéhung des Scanlinienabstandes nach.

Schichtdicke: Die Schichtdicke (Ds) beeinflusst im Wesentlichen die Oberflachengiite des
selektiv lasergesinterten Bauteils (vgl. Abbildung 14) [12, 92, 102]. Je geringer die Schichtdi-
cke, desto geringer fallt der sogenannte Treppenstufeneffekt aus [12, 92, 102]. Mit Zunahme
der Schichtdicke stellt sich ein geringerer Versinterungsgrad ein, wodurch es zu Abnahmen in

der Zugfestigkeit und des Elastizitatsmoduls kommt [102].

Vorwérmtemperatur / Bauraumtemperatur: Nach [12, 92, 102] ist die Vorwarmtemperatur des

Pulvers ca. 10 °C unterhalb des Schmelzpunktes des Materials anzusetzen, um thermische
Spannungen und Bauteilverzug wéhrend des Bauprozesses zu vermeiden. Die Temperaturdif-
ferenz bis zum Aufschmelzen des Pulvers erfolgt durch den Energieeintrag des Lasers [12,
92, 102].

Weitere EinflussgroRen sind beispielsweise die Platzierung im Bauraum, die Bauteilgeometrie
und -skalierung, das gewdhlte Prozessgas sowie die Temperaturfiihrung und die Belichtungs-
strategie [12, 92, 102].
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2.4.2 Kunststoffpulver flr das selektive Lasersintern

Prinzipiell lassen sich alle thermoplastischen Kunststoffe im selektiven Lasersinterprozess
verarbeiten. Erste Pulverentwicklungen erfolgten im Zusammenhang mit amorphen Thermo-
plasten wie Polyvinylchlorid (PVC), Polycarbonat (PC) und Acrylnitril-Butadien-Styrol
(ABS) [12, 89, 92, 139, 140]. Diese lieRen sich zwar weitestgehend verarbeiten, dennoch
wurden nur gering versinterte Bauteile mit stark pordsen Strukturen mit geringen mechani-
schen Eigenschaften erzielt [92]. Die amorphen Kunststoffpulver sind daher weitestgehend

vom Markt verschwunden [14].

Erfolge im selektiven Lasersintern wurden erst mit der Entwicklung von Pulvern aus teilkris-
tallinen Thermoplasten wie Polybutylenterephthalat (PBT) und besonders aus Polyamid 11
(PA 11) und Polyamid 12 (PA 12) erzielt [92, 105, 141, 142]. Deren Einsatz flihrte erstmalig
zu Bauteilen mit guten mechanischen Eigenschaften und hohen Dichten [14, 141, 143-145].
Polyamid entwickelte sich mit einem Marktanteil von 88 % zu den wichtigsten Materialien
des selektiven Lasersinterns [92]. Dabei handelt es sich sowohl um ungefillte Polyamide als
auch mit Glasfasern, -kugeln, Kohlenstofffasern, Aluminium und flammhemmenden Substan-
zen gefillte Varianten [105]. Neben den Polyamiden zahlen teilkristalline Kunststoffe wie
thermoplastische Polyester-Elastomere (TPE), Polyurethane (PUR), Polypropylen (PP), Po-
lyethylen (PE) und Polyetheretherketone (PEEK) zum Materialportfolio [92, 142].

Zudem finden sich einige wissenschaftliche Studien zur Modifizierung von kommerziellen
Polyamid-Pulvern mit verschiedensten Additiven wie Aluminiumkugeln [146-148], Rufie
(Carbon Black) [149-151], Kohlenstoffnanoréhrchen (CNTs) [152-155], Kohlenstoffnanofa-
sern (CNFs) [156], Aluminiumoxid Nanopartikel [157], Aluminium Nanopartikel [158]
Schichtsilikaten wie Montmorillonit [159-161], Yttrium stabilisiertes Zirkonoxid [162, 163],
Silikaten wie BENTON166 [162, 163], nanoskalige Graphitplattchen [164], Glaskugeln
[165], Zeolith-Mineralien [166], Hydroxylapatit [167, 168] und Kupfer [142].

Der Preis von Lasersinterpulvern ist gegenuber den Spritzgussgranulaten desselben Polymers
sehr hoch [105]. Der Preis fur das Lasersinterpulver PA 2210 FR liegt bei 63 €/kg. Im Ver-
gleich dazu kostet die Spritzgusstype Vestamid X7166 rund 16,50 €/kg. Hinzu kommt, dass
beim selektiven Lasersinterprozess nur ca. 10 % des eingesetzten Pulvers flr die Generierung

des Bauteils verwendet wird. Der Rest dient als Stiitzmaterial und Warmeisolation [105]. Der
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Rest kann zwar weiteren Lasersinterprozessen nach Aufbereitung / Zumischung von Neupul-
ver wieder zugeflhrt werden, dennoch ist die Entwicklung von Lasersinterpulvern aus Spritz-
gussgranulaten besonders preislich sehr attraktiv. Im folgenden Abschnitt werden daher eini-

ge der gangigsten Verfahren zur Herstellung von Lasersinterpulvern vorgestellt.

2.4.2.1 Verfahren zur Herstellung von selektiv lasersinterfahigen Polymerpul-

vern

In diesem Abschnitt werden einige Verfahren zur Herstellung von Pulvern flr das selektive
Lasersintern kurz erldutert. Dabei wird zwischen mechanischen und chemischen / elektro-
chemischen Verfahren unterschieden [13, 92]. Zu den mechanischen Verfahren zéhlen sowohl
das Dispergieren fester Stoffe z. B. durch Mahl- und Schneidverfahren als auch das Disper-
gieren geschmolzener Stoffe z. B. durch Zerstduben [13, 169]. Unter den chemischen / elekt-
rochemischen Verfahren fallen vorwiegend Fallungsreaktionen [13]. Eine Ubersicht zu den

gangigsten Pulverherstellungsverfahren ist nach Schmid [92] in Tabelle 3 aufgefiihrt.

Bei der Emulsions- bzw. Suspensionspolymerisation werden flussige (Emulsion) oder feste
(Suspension) Monomere in einer wassrigen Losung geldst [92]. Durch Zugabe geeigneter
Tenside wird das Gemisch zunéchst stabilisiert [92]. Anschlieend wird durch Hinzugabe
eines Initiators die Reaktion gestartet [92]. Abschliefend kénnen die Polymerkugeln abge-
trennt und aufgearbeitet werden [92]. Vorteile dieses Verfahrens sind eindeutig die nahezu
sphérischen Partikel, deren GroRe durch gezielte Einstellung der Prozessparameter wie Riihr-
geschwindigkeit oder dem Mischungsverhéltnis organischer zu wassriger Phase variiert wer-
den kann [13, 92]. Uber Einstellung des Verhaltnisses von Monomer zu Radikalstarter kann
zudem das Molekulargewicht des Polymers beeinflusst werden [92]. Das Verfahren eignet
sich besonders gut fur die Herstellung von Pulvern aus Polystyrol (PS), Polyvinylchlorid
(PVC) und Polyacrylate (z. B. PMMA) [92].
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Tabelle 3 Herstellungsverfahren fiir SLS-Pulver nach Schmid [92].

Verfahren Vor- / Nachteile Partikelgeometrie

Suspensionspolymerisation | + sehr gute sphérische Partikel
[13,92] + enge monomodale Verteilung

— aufwendiges Verfahren

Ausféllen / Umféllen [13, + ovale Partikel
92,170-173] + gute Rieselfahigkeit

— aufwendiges Verfahren

Kryogenes Mahlen [13, 71, | + einfaches Verfahren

83, 85, 92, 94, 95, 146, + fir nahezu alle Polymere
154, 174-185]

— schlechte Rieselfahigkeit, da stark
zerstorte Partikeloberflachen

Coextrusion [92, 186] + nahezu perfekt spharische Partikel
+ kontinuierliches Verfahren

— komplexes Verfahren, das nach-
tragliche Prozessschritte erfordert

— Recycling der Prozesshilfsmittel

Kommerzielle Pulver werden vorwiegend durch Ausfallung aus Polymerlésungen erzeugt
[12,92, 171, 172, 187]. Dabei wird ein Polymer in einem Nichtlésemittel dispergiert [92]. Die
Dispersion wird anschliefend unter Rihren auf oberhalb des Schmelzpunktes des Polymers
erhitzt [92]. Als Folge liegen fllssige Polymertropfchen in einer inerten Matrix vor [92].
Durch Abkuhlen verfestigen sich diese Trépfchen zu Polymerpartikeln [92]. Nach diesem
Verfahren wurde das im Rahmen dieser Arbeit verwendete Benchmark-Pulver PA 2210 FR
hergestellt [92]. Die Herstellung von Polyamid 12-Pulver erfolgt beispielsweise durch Fallung
in ethanolischer Losung [170-173]. Das Polyamid 12 wird bei tber 140 °C und unter Druck in
Ethanol geldst [92]. Danach wird die Lésung kontrolliert abgekihlt. Als Folge bilden sich
ovale / sphérische, glatte und hochkristalline Polymerpartikel aus. Der Prozess ist technisch

jedoch sehr komplex [92].
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Als ein weiteres Verfahren, vorwiegend zur Herstellung von Versuchspulvern, etablierte sich
das kryogene Vermahlen bzw. Nassvermahlen [13, 83, 85, 94, 95, 146, 178-185], teils auch in
Kombination mit einem nachtraglichen Verfahren zur Verrundung von Pulverpartikeln [95,
184, 188, 189]. Im kryogenen Mahlprozess werden groRere Partikel mechanisch zu kleineren
Partikeln unter Einsatz von Flissigstickstoff zerkleinert [92]. Der Flussigstickstoff dient so-
wohl zur Versprodung des Materials bei niedrigen Temperaturen als auch zur Warmeabfuhr
wahrend des Mahlprozesses [13]. Zum Vermahlen kdnnen z. B. Stift-, Kugel- und Prallmih-
len sowie Spalt- und Schneidmihlen zum Einsatz kommen [174, 176]. Die Verarbeitungspa-
rameter wie z. B. Mihlentyp, Temperatur, Prallgeschwindigkeit sowie die Materialeigen-
schaften wie z. B. Dichte, Ausgangspartikelgrofie und —form des Aufgabegutes sind entschei-
dend flr das Mahlergebnis [13, 175]. Grof3e Vorteile dieses Verfahrens sind seine Anwen-
dungsmoglichkeit fur nahezu jedes Polymer sowie die geringe Prozesskomplexitat [92]. Als
nachteilig erweisen sich jedoch besonders die geringe Pulverausbeute im ZielgrolRenbereich
von 20 bis 80 um und die scharfkantige Pulverpartikelgeometrie, welche in eine schlechte
Rieselfahigkeit resultiert [92]. Die Pulverpartikelgeometrie und die FlieRfahigkeit des Pulvers
kdnnen gegebenenfalls durch nachgeschaltete Schleifprozesse zur Abrundung der Partikel
verbessert werden [177-179]. Derzeitig wird das kryogene Mahlen nur zur Herstellung von
Nischenprodukten flr das selektive Lasersintern hergestellt. So werden beispielsweise ther-
moplastische Elastomere (TPE), Polyurethan (TPU), Polyamid 11 (PA 11) und Polyamid 6
(PA 6) mit diesem Verfahren zu Pulvern verarbeitet [92]. Daruber hinaus findet der kryogene
Mahlprozess zur Herstellung von SLS-Pulvern hdufig in wissenschaftlichen Studien wie z. B.
[13, 178-180, 184] Anwendung.

Ein weiteres zur Herstellung von Polymerpulvern verwendetes Verfahren ist die Coextrusion.
Dabei werden zwei nicht mischbare Polymere (i. d. R. ein wasserlosliches Polymer und das
wasserunlosliche Zielpolymer) coextrudiert, sodass sich eine Zwangsmischung bestehend aus
einer Tropfchen-Matrix-Morphologie bildet [92]. Das wasserlosliche Matrixpolymer wird
anschlielend durch Ldsen entfernt [92]. Als Folge bleibt feines Polymerpulver tbrig [92].
Dieses Verfahren wird bisher nur selten fir SLS-Pulver angewendet wie z. B. ein in Japan
hergestelltes Pulver auf Basis von Polypropylen [92]. Drummer et al. [186] untersuchten das
Potenzial der Coextrusion/des Knetens von nicht mischbaren Polyamid 12-
Polyethylenglykol-Systemen bzw. von Polyamid 12-Polyvinylalkohol-Systemen fur die Her-
stellung von Polyamid 12-Pulvern. Dabei konnte zundchst aufgezeigt werden, dass sich prin-
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zipiell spharische Partikel in der Polyethylenglykol- bzw. Polyvinylalkohol-Matrix bilden
lassen [186].

Des Weiteren kann die Herstellung von Pulvern aus der Verstreckung von extrudierten Poly-
merschmelzen bis zum Schmelzebruch durch Rayleigh Turbulenzen erfolgen [175, 190]. Die
Pulverherstellung durch Verdisung mit tberkritischem CO, [180, 191, 192] oder aber durch
Schneidkonvertieren von gesponnenen Chemiefasern [175, 193] sind ebenfalls der Literatur
zu entnehmen. Gath et al. [71, 180] untersuchten in ihrer Studie das Schmelzeverspriihen des
kommerziell erhaltlichen LDS-Polymers vom Typ Pocan B1300 (PBT). Erzielten jedoch mit
dieser Methode aufgrund der grof3en Partikelgréfie von 232 — 718 um und der sehr fadenfor-
migen Partikelform keine fir die additive Fertigung geeigneten Pulver [71, 180]. Weitere
Madglichkeiten zur Pulverherstellung sind zudem die Spriihtrocknung [92], die Tropfenextru-
sion [194], das Schmelzespinnen [195, 196] und das RESS (engl.: rapid expansion of super-
critical solution)-Verfahren [192].

ZielgroRen bei der Pulverherstellung sind folglich ein mittlerer Partikeldurchmesserbereich
von 20 bis 80 um [92, 185], eine mdglichst spharische Partikelgeometrie [12, 82, 185] und
damit verbundene Rieselfahigkeit [12, 82, 92]. Diese und weitere Schlisseleigenschaften

werden im nachfolgenden Kapitel 2.4.2.2 diskutiert.

2.4.2.2 Schlusseleigenschaften von Polymerpulvern

Beim Sintern schmilzt die Oberflache des Partikels auf und durch Interdiffusion kommt es zur
innigen Verbindung (vgl. Details in Kapitel 2.4). In der schmelzenden Schicht verschwindet
die individuelle Partikelform und es entsteht eine Art Schmelzefilm ohne Partikelstruktur
[96]. Dabei ist wichtig, dass die eingesetzten selektiv lasersinterfahigen Pulver durch Ener-
giezufuhr mittels Laser aufschmelzen. Zudem muss die Schmelze eine ausreichende Fliel3fa-
higkeit aufweisen, damit im Bereich der Laserspur ein ZusammenflieRen (Koaleszenz) der
Polymerpartikel erfolgen kann [92]. Dieses fiihrt letztendlich zur Konsolidierung des Kunst-
stoffbauteils [92]. Nach Schmid [92] kénnen wahrend des Zusammenfliel3ens der Partikel in
der Schmelze noch weitere chemische Prozesse stattfinden. Daher ist es essentiell den Her-
stellungsprozess des Polymers zu kennen, da sich dieser auf den selektiven Lasersinterprozess
auswirken kann [92]. Zu den Schlusseleigenschaften selektiv lasersinterféahiger Pulver z&hlen
neben den thermischen und rheologischen Eigenschaften besonders die Pulvergeometrie und
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—verteilung sowie die Absorptionseigenschaften bezliglich Laserstrahlung und das Alterungs-
verhalten wéhrend des Prozesses [92]. Einige der wichtigsten Schliisseleigenschaften nach
Schmid [92] sind in Abbildung 16 dargestellt. Danach lassen sich die Schlisseleigenschaften
in extrinsische (Partikel bzw. Pulver relevante Eigenschaften) sowie in intrinsische (optische,
rheologische und thermische Eigenschaften) unterteilen [92]. Einige wichtige Eigenschaften

werden im Folgenden kurz erldutert.
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Abbildung 16  Schliisseleigenschaften von selektiv lasersinterfahigen Polymeren (Bildquelle: [92]).

Partikel- und Pulvereigenschaften: Form und Oberflache der Polymerpartikel spielen eine

entscheidende Rolle und sind eng an den Pulverherstellungsprozess gekoppelt [92]. Optima-
lerweise sollten die Polymerpartikel weitestgehend rund sein und in einem PartikelgréRenbe-
reich von 20 bis 100 um liegen [12, 92, 185]. Die Partikelgrof3e bestimmt die im Bauprozess
minimal mogliche Schichtdicke [102, 197]. Grolere Partikel flihren dartiber hinaus zu gerin-
geren Packungsdichten des Pulvers [102, 144]. Dies hat wiederum Auswirkungen auf das
Schrumpfungsverhalten, die Dynamik des Schmelzebades und auf den Energietransport in der
Pulverschuttung tber die Kontaktflachen der Pulverpartikel [102, 144]. Nach Alscher [75]
und Pahl [198] nehmen mit abnehmender PartikelgroRe die Haftkrafte gegeniiber den Mas-
senkraften zu. Dies ermdoglicht, dass Partikel an Positionen haften kénnen, aus denen sie an-
sonsten aufgrund der Schwerkraft in tiefer gelegene Lucken fallen wirden [75, 198]. Zu fein-
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kornige Pulver kdnnen daher zu erhoéhter Bauteilporositat fihren [75, 198]. Pfister [95] ver-
zeichnete bei der Verarbeitung von kryogen gemahlenem, nachtraglich abgerundetem Poly-
amid 12-Nonofil 804-Nanocomposit-Pulver (6 Gew.% Fullstoffanteil) mit einem hohen Fein-

anteil (dio = 17 pm) verstarkt Curling. Ein Prifkérperaufbau war nicht moglich [95].

Scharfkantige Partikelgeometrien wie sie beispielsweise durch Mahlprozesse entstehen, wir-
ken sich negativ auf das FlieRverhalten des Pulvers aus, da sich gegenuber ideal runden Parti-
keln die Reibung zwischen den Pulverpartikeln stark erhoht [95, 144]. Zudem hat die Parti-
kelgeometrie Einfluss auf die Oberflachenrauigkeit und die Kantenscharfe von selektiv laser-
gesinterten Bauteilen [75, 85, 92]. Beide Faktoren verbessern sich mit Erhéhung der Pulver-
gute [92].

Kommerziell erhaltliche Pulver fiir das selektive Lasersintern besitzen eine enge KorngréRen-
verteilung mit einer mittleren PartikelgroRe von dso = 60 um und einem geringen Feinanteil
mit d = 10 um [75, 85, 89, 94].

Optische Eigenschaften: Die optischen Eigenschaften beeinflussen die Interaktionen des Po-

lymerpulvers mit dem Laserstrahl und haben damit erheblichen Einfluss auf den selektiven
Lasersinterprozess [199]. Sie bestimmen durch die Laserstrahl-Werkstoff-Wechselwirkungen
mafRgeblich die Energieeinkopplung der Laserstrahlung in den Pulverwerkstoff [199]. Die
Energieeinkopplung des Laserstrahls ist eine VVoraussetzung fiir die Erwarmung des Werk-
stoffs [199]. Die Interaktionen [75, 103, 118, 136, 200, 201] einfallender Laserstrahlung mit
den Pulverpartikeln sind schematisch in Abbildung 17 dargestellt.

einfallende Laserstrahlung

reflektierte
Streuung

| Mie - Streuung

T 7
)9 @0l

A

Pulverpartikel Strahlfalle

transmittierte Strahlung

Abbildung 17  Modellvorstellung zu den Interaktionen von einfallender Laserstrahlung mit Pulver-
partikeln nach [103, 118, 136, 200, 201].
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So wird die einfallende Strahlung von der aufgetragenen Pulverschicht in oberflachennahen
Bereichen reflektiert, im Inneren absorbiert und durch Poren hindurch transmittiert, was eine
erneute Aufheizung darunterliegender Schichten ermdglicht [103, 118, 136]. Im Fall, dass die
Wellenlidnge (AL) anndhernd dem Pulverpartikeldurchmesser (d) entspricht [202, 203], kénnen
zusétzlich Streueffekte, die sogenannte Mie-Streuung [204], auftreten.

Der Zusammenhang zwischen Reflexionsgrad (R), Absorptionsgrad (A) und Transmissions-
grad (T) erfolgt durch Gleichung (3) [205]:

R+A+T =1 3)

Die Grofl3e des Anteils, der reflektiert, absorbiert bzw. transmittiert wird, ist stark von der ein-
fallenden Strahlung sowie vom Material abhangig [14]. Sowohl die Laserwellenlédnge, der
Einfallswinkel als auch die Polarisation der einfallenden Strahlung beeinflussen diese Anteile
[14]. Aber auch die Oberflachenmorphologie und Zusammensetzung des Pulvermaterials so-
wie die Materialdicke und die Prozesstemperaturen beeinflussen stark die Interaktionen der
einfallenden Strahlung mit dem Pulverbett [144, 205-208].

Daruber hinaus beschreibt der Absorptionsgrad (A) nach [102, 205] das Verhaltnis zwischen
absorbierter (Pabs) und eingebrachter Laserleistung (PL). Der Zusammenhang ist in Gleichung
(4) dargestellt:

P abs (4)

A=
Py

Je hoher der Absorptionsgrad, desto groRer der Anteil an eingebrachter Laserleistung, der zur
Erwéarmung des Materials genutzt wird [102, 197]. Fur Polyamid 12 konnte eine vergleichs-
weise hohe Absorption nachgewiesen werden [83, 199]. Aus den Studien [83, 199, 200] erge-
ben sich fiir Polyamid 12 bei Raumtemperatur unter Einwirkung von CO»-Laserstrahlung

Absorptionsgrade von 95 bis 98 %.

Im Gegensatz dazu wird beispielsweise fur Kupferpulver unter CO-Laserstrahlung ein Ab-
sorptionsgrad von nur 26 % erreicht [136, 209]. In Abhangigkeit von der Oberflachenrauig-
keit, dem Glanz und der Oberflachenoxidation teilweise auch nur 1 % [136, 209]. Im Ver-

gleich dazu erreicht Kupferpulver jedoch Absorptionsgrade von 59 % unter Nd:YAG-
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Laserstrahlung [136, 209]. Auch dieser Absorptionsgrad kann sich in Abhangigkeit des Ober-
flachenzustandes des Kupfers auf 2 — 10 % reduzieren [136, 209].

Des Weiteren unterscheidet sich das Absorptionsverhalten von Polymer- und Metallpulvern
erheblich [13, 202]. So erfolgt in Metallpulvern in der Regel eine oberflachennahe Absorption
infraroter Laserstrahlung (vgl. Abbildung 18 links) im Bereich einer sub-pum dicken Oberfla-
chenschicht [13, 202] und in Polymerpulvern hingegen eine Absorption entlang der Schicht-
dicke im mm-Bereich [13, 202] d. h. tber einen Volumenabschnitt (vgl. Abbildung 18 rechts)
[13, 132, 136, 202, 210]. Die Energieeinkopplung der Laserstrahlung, d. h. die Werkstoff-
Laserstrahl-Wechselwirkung, kann somit als Oberflachen- oder Volumenquelle erfolgen [13,
202]. Im Fall der Oberflachenabsorption ist die Eindringtiefe der Strahlung in das Material
wesentlich kleiner als die Materialstarke [13, 202]. Im Vergleich dazu liegt bei der Volumen-
absorption die Eindringtiefe der Strahlung in das Material in der GréRenordnung der Materi-
alstarke [13, 202].

__________

2r 2r

Abbildung 18  Schematische Darstellung der Oberflachen- und Volumenenergie nach [13, 93, 132,
210].

Wechselwirkungen mit dem Material schwéchen die Intensitét der einfallenden Strahlung ab.
Beim Lasersintern von Kunststoffen erfolgt die Abschwéchung der Intensitat durch Wechsel-
wirkungen mit den Molekilen, einzelnen Molekilgruppen, der Sphérolitstruktur, im Material
enthaltenen Fullstoffen oder Additiven [202, 207, 208, 211]. Besonders mittel- und langwelli-
ge Infrarotstrahlung regen die Molekulgruppen in Kunststoffen zu Geriist- oder Gruppen-
schwingungen an und begriinden die hohe Grundabsorption von Kunststoffen in diesem
Spektralbereich [202, 211]. Die Absorption folgt dabei dem Lambert-Beer’schen Gesetz (vgl.
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Gleichung (5)), welches die wegabhéngige Intensitét (1(z)) als Funktion der Ausgangsintensi-
tat (lo), des Absorptionskoeffizienten (B) und der Tiefe (z) angibt [202, 203, 212]:

1(z) =(1-R)*1,-e “F2 (5)

Zusatzlich zu den oben genannten Interaktionen kann im Fall, dass der Pulverpartikeldurch-
messer wesentlich kleiner ist als die Wellenldnge der einfallenden Strahlung (d << Ap), SO
z. B. bei nanoskaligen Fullstoffen, Rayleigh-Streuung auftreten [203, 213]. Prinzipiell erho-
hen Streuungseffekte die Absorption des Pulverbettes [214]. Des Weiteren kann es in oberfla-
chennahen Bereichen vermehrt zu Ruckstreuungseffekten kommen, falls die Wellenléange der
einfallenden Strahlung in etwa dem Partikeldurchmesser entspricht (AL < d). [200, 215].

Entscheidend fiir die Absorption und damit fir das Aufschmelzen der Pulverpartikel ist die
optische Eindringtiefe (Sopt) der einfallenden Strahlung. Diese verhdlt sich invers zum Ab-

sorptionskoeffizienten (), der sich nach Gleichung (6) berechnen l&sst [118, 139]:

=

Il
S
>
X

IR
Q| -

(6)

Dabei sind (k) der Extinktionsindex, (1) die Wellenldnge und (d) der Pulverpartikeldurchmes-
ser [216]. Daraus ergibt sich die optische Eindringtiefe (Sopt) Nach Gleichung (7):

1 7
6opt: E 0

Die optische Eindringtiefe (Sopt) ist definiert als die Weglange, nach der die Intensitéat eines

transmittierenden Laserstrahls auf den i—fachen Teil beziehungsweise seine Energie auf den

elz —fachen Teil angesunken ist [75, 202]. Darin ist e die Eulersche Zahl.

Wissenschaftliche Studien [83, 89, 118, 139, 144, 199-201, 209, 217, 218] zeigen eine starke
Abhéngigkeit der optischen Eindringtiefe vom Polymertyp. Zudem zeigte Sun [118] eine er-
hohte Abhéngigkeit der optischen Eindringtiefe vom Pulverpartikeldurchmesser auf. Dem-
nach steigen sowohl der Absorptionsgrad als auch die optische Eindringtiefe mit Zunahme der
PartikelgroRe an [118].
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Des Weiteren besteht eine Abhangigkeit der optischen Eindringtiefe von der Temperatur [75].
Keller [144] konnte nachweisen, dass die Vorwarmphase beim selektiven Lasersinterprozess
erheblichen Einfluss auf die optische Eindringtiefe hat und sich fur Polyamid 12 mit Zunahme

der Vorwarmtemperatur erhoht.

Klein [202] untersuchte die optische Eindringtiefe von Nd:YAG-Laserstrahlung in thermo-
plastische Folien in Abh&ngigkeit der Temperatur. Fiir PA 6-Folien von 525 um ergaben sich
optische Eindringtiefen von 2,5 mm bei Raumtemperatur bis 3,5 mm bei Glastemperatur
[202]. Bei glasfaserverstarkten Polyamid 6-Folien von 350 um Dicke wurde eine optische
Eindringtiefe von 0,3 mm erzielt [202]. Im Vergleich dazu wird von beiden Materialien unter
gleichen Bedingungen CO»-Laserstrahlung vollstandig absorbiert, sodass keine optische Ein-

dringtiefe bestimmt werden konnte [202].

Fur Polycarbonat-Folien von 115 um Dicke wurden optische Eindringtiefen von 0,2 mm bei
Raumtemperatur bis 0,3 mm bei Glastemperatur ermittelt. Fiir glasfaserverstarktes Polycar-
bonat-Folien von 360 um sank die optische Eindringtiefe von 0,4 mm bei Raumtemperatur
auf 0,2 mm bei 200 °C [202]. Unter CO»-Laserstrahlung ergaben sich flr die ungefllte Poly-
carbonat-Folie optische Eindringtiefen von 90 um bei Raumtemperatur und 60 — 70 um bei
Glastemperatur [202]. Fur die glasfaserverstarkte Polycarbonat-Folie konnte hingegen unter
CO»-Laserstrahlung keine optische Eindringtiefe ermittelt werden [202].

Des Weiteren untersuchte Klein [202] 112 um dicke Polyphenylensulfid-Folien hinsichtlich
ihrer optischen Eindringtiefen und ermittelte dabei Werte von 0,4 mm bei Raumtemperatur
und 0,1 mm bei Uberschreiten der Glastemperatur. Unter CO»-Laserstrahlung ergaben sich
diese Werte zu 110 um bei Raumtemperatur und 125 pm bei Glastemperatur [202] Von
500 um dicker, glasfaserverstarkter Polyphenylensulfid-Folie wurde die Nd:YAG-
Laserstrahlung vollstandig absorbiert und ist damit groier als 500 um [202]. Dies wurde auch

unter CO»-Laserstrahlung festgestellt [202].

Frick [219] ermittelte fir teilkristalline Thermoplaste eine starke Zunahme der gemessenen
bzw. effektiven optischen Eindringtiefe beim Schmelzen. Er fiihrte dies auf das Auflésen der
kristallinen Strukturen wahrend des Phasenubergangs zurtick [83, 219]. Im festen Zustand
kommt es aufgrund von Vielfachreflexionen des einfallenden Lichts an den Kristalliten zu

einer effektiven Verlangerung der optischen Weglange beim Durchgang durch den Werkstoff
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[83, 219]. Entlang des verlangerten Weges tritt ebenfalls Absorption auf [83, 219]. Beim
Schmelzen und Losen der Kristallite entfallt dieser verlangerte Weg und die optische Ein-
dringtiefe des amorphen Anteils wird messbar [83, 219]. Effekte wie Vielfachreflexionen sind
auch bei Pulverwerkstoffen zu beobachten (vgl. Abbildung 17). [83]. N6ken [139] bezog sich
daher auf den mittleren Partikeldurchmesser fiir seine Berechnung der optischen Eindringtiefe
und berechnete fir eine mittlere PartikelgroRe von 109 um eine optische Eindringtiefe von

93 um fur Polystyrolpulver [139].

Rechtenwald [83] berechnete die optische Eindringtiefe mit gemessenen Reflexions- und
Transmissionsgraden an einer PEEK-Folie von 50 + 2 pum Dicke Uber das Lambert-Beer‘sche
Gesetz. Fur die PEEK-Folie ergab sich unter Einwirkung von CO»-Laserstrahlung eine opti-
sche Eindringtiefe von 33 + 1,5 um [83]. Darlber hinaus untersuchte Rechtenwald [83] den
Unterschied der optischen Eindringtiefe an einer teilkristallinen PEEK-Folie sowie an einer
amorphen PEEK-Folie. Dabei ergab sich fir die teilkristalline PEEK-Folie eine optische Ein-
dringtiefe von ca. 31,1 um und fir die amorphe PEEK-Folie von ca. 34,2 um [83]. Folglich
erhoht sich die optische Eindringtiefe beim Ubergang von der teilkristallinen zur amorphen
Phase um ca. 10 % [83].

Des Weiteren konnte Rechtenwald [83] zeigen, dass im Falle einer Materialmischung wie
z. B. einem Compound oder Blend die optische Eindringtiefe des Verbundes ndherungsweise
auf Basis des Lambert-Beer‘schen Gesetzes nach folgender Gleichung (8) ermittelt werden
kann:

1 1 1 (8)

= +
5opt,res 60pt,1 5opt,2

Darin sind doptres die resultierende optische Eindringtiefe und Sopt1 und Sopt2 die optischen
Eindringtiefen der einzelnen Komponenten [83]. Demnach wird die resultierende optische
Eindringtiefe von der kleineren optischen Eindringtiefe der Einzelkomponenten bestimmt
[83]. Damit ergaben sich nach Hinzugabe von Rul} fur die teilkristalline PEEK-Folie eine
resultierende optische Eindringtiefe von 24,3 um und fir die amorphe PEEK-Folie von
23,0 um [83].
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Im Vergleich dazu ermittelte Rechtenwald [83] fur PEEK-Pulver unter CO»-Laserstrahlung
eine optische Eindringtiefe von 33 um und fir den SLS-Werkstoff PA 2200 von 80 pum. Aus
den Studien [83, 199, 200] ergeben sich fiir Polyamid 12 bei Raumtemperatur unter Einwir-
kung von CO»-Laserstrahlung optische Eindringtiefen von 80 bis 103 pum.

Rietzel et al. [93] ermittelten in ihrer Parameterstudie fir einen Pulverwerkstoff mit einem
mittleren Korndurchmesser von 100 um unter Einwirkung einer Oberflachenquelle eine opti-
sche Eindringtiefe von 25 um. Fir einen Pulverwerkstoff mit einem mittleren Partikeldurch-
messer von 50 um wurde unter Einwirkung einer Volumenguelle eine optische Eindringtiefe
von 50 um berechnet [93]. Die optische Eindringtiefe ist folglich auch von der Wellenldnge
der Laserstrahlung abhangig [75, 202].

Wang et al. [138] untersuchten das Absorptionsverhalten verschiedener Metallpulver, darun-
ter auch Kupferpulver mit einem mittleren Partikeldurchmesser von 30 um. Die Absorptions-
koeffizienten wurden fiir Nd:Y AG-Laserstrahlung zu 0,1 [1/um] und fiir CO»-Laserstrahlung
zu 0,015 [1/um] ermittelt [138]. Daraus ergeben sich nach Gleichung (7) optische Eindring-
tiefen von ~ 10 um fir Nd:Y AG-Laserstrahlung und von ~ 67 um fiir CO,-Laserstrahlung.

Die Literaturwerte zu den Absorptionsgraden, Absorptionskoeffizienten und optischen Ein-

dringtiefen verschiedener Polymertypen sind in Tabelle 4 zusammengefasst.

Tabelle 4 Literaturwerte nach [83, 93, 136, 138, 139, 199, 200, 209, 220] zum Absorptions-
grad, Absorptionskoeffizienten sowie zur optischen Eindringtiefe verschiedener Po-
lymere.

Material Lasermedium Partikel- Absorp- | Absorptions- optische

durchmesser tionsgrad koeffizient Eindringtiefe
(d) (A) (B) (8opt)
[um] [%0] [1/pm] [um]
PA 6 CO2 I vollst. abs.
525 (Filmdicke - -

[202] Nd:YAG ( ) 2500 — 3500

PA 6 S

[202] CO, 100 (Filmdicke) - - 60

PA 6

glas- (6{0) vollst. abs

faser- 0 2 350 (Filmdicke) - - N

verstarkt Nd:YAG 300

[202]
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Fortsetzung Tabelle 4  Literaturwerte nach [83, 93, 136, 138, 139, 199, 200, 209, 220] zum Ab-
sorptionsgrad, Absorptionskoeffizienten sowie zur optischen Eindringtiefe
verschiedener Polymere.

Material Lasermedium Partikel- Absorp- | Absorptions- optische
durchmesser tionsgrad koeffizient Eindringtiefe
(d) (A) B) (8opt)
[m] [%0] [1/pum] [um]

PC
glas- Co;, vollst. abs.

faser- ] 360 (Filmdicke) - -
verstarkt Nd:YAG

[202]

200 —400

PPS

glas- co llst. ab
faser- 2 500 (Filmdicke) - - VOISt abs.
verstarkt

[202]

Nd:YAG vollst. abs.

PEEK-
Spritz-

gussfilm CO. 50 + 2 (Filmdicke) ~ 66 ] 33+15

PEEK-
Spritz-
gussfilm 30 (Filmdicke)

amorph
(83]
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Fortsetzung Tabelle 4  Literaturwerte nach [83, 93, 136, 138, 139, 199, 200, 209, 220] zum Ab-
sorptionsgrad, Absorptionskoeffizienten sowie zur optischen Eindringtiefe
verschiedener Polymere.

Material Lasermedium Partikel- Absorp- | Absorptions- optische
durchmesser tionsgrad koeffizient Eindringtiefe
(d) (A) B) (8opt)

[um] [%] [1/um] [um]

PEEK-

Spritz-

gussfilm CO; 30 (Filmdicke) - - 23,0

amorph +

RuR [83]

PA 12

(PA2200) CO; ~55 - - 80

[83]

Pulver- | operfiachenquelle 100 66 0,04 25

werkstoff

[93] Volumenquelle 50 33 0,02 50

PA 12

[83, 199, CO, 9598 0’008?;5‘ 80— 103

200] ’

Kupfer-

E’ll’S"éer CO» 30 1-26 0,015 ~ 67

138, ,209, NdYAG 30 2 — 10 0,1 = 10

220]

Die optische Eindringtiefe von Thermoplasten kann folglich mehrere 100 um betragen, so-
dass durch die Laserstrahlung auch tieferliegende Schichten, d. h. tiefer als eine einzelne
Schichtdicke, aufgeschmolzen werden kdnnen [83]. Im Vergleich dazu ist die optische Ein-
dringtiefe bei Metallen deutlich kleiner und wird durch den mittleren Partikeldurchmesser
bestimmt [83]. Folglich sind zum Aufschmelzen und Versintern tiefer liegender Pulverparti-
kel und Pulverschichten noch weitere Aspekte wie die Wéarmetransportmechanismen und so-

mit die thermischen Eigenschaften des Werkstoffs von Bedeutung [75, 83].

Thermische Eigenschaften: Die thermischen Eigenschaften des Polymers beeinflussen das

Sinterfenster, d. h. den Bereich zwischen dem Schmelzen und dem Kristallisieren [92]. Dieser
Bereich sollte mdglichst breit sein, um eine stabile SLS-Prozessfihrung zu gewahrleisten
[92]. Hersteller optimieren ihre Werkstoffe daher haufig hinsichtlich des Schmelzpunktes und

des Kristallisationspunktes [92]. Daftir werden beispielsweise geringe Anteile eines zweiten
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Monomers wéhrend der Polymersynthese einkondensiert [92]. Im Fall von PA 12 ist dies hdu-
fig Caprolactam, einem Monomer von PA 6 [92]. Dadurch kommt es zur Stérung der moleku-
laren Ordnung im System und somit zur Beeinflussung des Kristallisationsverhalten des Po-
lymers [221]. Als Folge werden der Kristallisationspunkt (Tk) und die Kristallisationsenthal-
pie (AHk) abgesenkt [92].

Die Warmeleitfahigkeit des Polymerpulvers beeinflusst stark die Baugeschwindigkeit, die
uber den Laserstrahl zur Aufschmelzung einzubringende Energie [70, 102] und dadurch die
Ausbildung des Schmelzebades [70]. Eine geringe Warmeleitfahigkeit behindert den Warme-
fluss im Pulverbett, wodurch das Schmelzebad ortlich begrenzt wird [102]. Dies verhindert,
dass durch Warmeleitung tberdurchschnittlich viele, nicht zum Bauteil gehorende Pulverpar-
tikel mit den Konturen des Bauteils verschmelzen [102]. Dadurch wiirde die Bauteilgeometrie
geometrisch ungenauer werden. Eine hohere Warmeleitfahigkeit, z. B. durch Additivieren mit
Fullstoffen, kann hingegen dazu fiihren, dass die eingebrachte Energie Gber Wérmeleitpfade
in tiefere Schichten transportiert wird und sich dadurch das Schmelzebad vergroRert [70].
Gath et al. [70] zeigten anhand der Verarbeitung LDS-additivierter Pulver, dass bei hohen
Fullstoffgehalten das Additiv die Polymerpartikel abschirmte und als Folge das Aufschmelzen
vermehrt durch Warmeleitungseffekte zwischen LDS-Additiv und Polymerpartikeln erfolgte.
In selektiv lasergesinterten Einzelschichten konnte vermehrt eine schlechtere Verbindung der
Polymerpartikel und dadurch erhéhte Porositét festgellt werden [70]. Die Partikelgroe des
LDS-Additivs betrug dabei 700 nm. Hohe Warmeleitfahigkeiten beglinstigen dartber hinaus
Bauteilverzug und Risse im Bauteil [70, 102].

Eine weitere wichtige thermische Eigenschaft ist die spezifische Warmekapazitat (cp) in
[J/gK]. Diese ist ein MaB fiir die Warmemenge (AQ) in [J], die aufgebracht werden muss, um
einen Korper der Masse (mp) in [kg] um die Temperaturdifferenz (AT) von 1 [K] zu erwar-
men. Dabei gilt fir konstanten Umgebungsdruck der Zusammenhang nach Gleichung (9)
[102, 144]:

AQ=m, ¢, - AT 9)

Die Wiarmemenge (AQ) ist die thermische Energie (Ew), die vom Laserstrahl zur Aufschmel-

zung des Materials aufgebracht werden muss [102, 144].
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Das Pendant zur optischen Eindringtiefe (Sopt) ist die Warmeeindringtiefe (o) [83, 202], wel-
che in Abhéngigkeit zur Laserwechselwirkungszeit (tww) Steht. Diese gibt an, wie lange ein
Punkt an der Oberflache des Pulverbettes vollstandig der direkten Bestrahlung durch den La-
ser ausgesetzt ist [83]. Die thermische Eindringtiefe lasst sich nach Gleichung (10) berechnen
[83]:

5th = 4/ tWW " at (10)
mit: t,,,, = dL_S 2 und a = Ztc’;

Darin sind 8 die Warmeeindringtiefe in [um], o die Temperaturleitfahigkeit in [mm?/s], d.
der Laserstrahldurchmesser in [m], dso der mittlere Partikeldurchmesser in [um], vs die Scan-
geschwindigkeit in [m/s], Aw die Warmeleitfahigkeit in [W/mK], p die Festkorperdichte bzw.
pt die Pulverklopfdichte in [g/cm®] und c, die spezifische Warmekapazitat in [J/gK]. Werte
fir die Warmeeindringtiefe von PA 12 nach Rechtenwald [83] und ihre Parameter zur Be-

rechnung sind der nachfolgenden Tabelle 5 zu entnehmen:

Tabelle 5 Thermische Eindringtiefen von Polyamid 12 nach [83].
Material do dso Vs tww Pt Cp Ath ' Oth
um] | [um] | [m/s] | [ms] | [g/em®] | [J/gK] | [W/mK] | [mm?/s] | [um]
PA 12
650 - 50 | 0,12 1,01 1,60 0,23 0,142 4,13
Festkorper [83]
PA 2200
650 55 50 | 0,12 0,53 1,60 0,09 1,108 3,60
Pulver [83]

Zusammenfassend zeigt sich, dass eine Oberflachenquelle vorliegt, wenn die optische Ein-
dringtiefe deutlich geringer ist als die thermische Eindringtiefe [75, 83]. In diesem Fall erfolgt
die Energieeinkopplung vorwiegend durch Warmetransportmechanismen [75, 83]. Dies tritt
in der Regel bei metallischen Werkstoffen auf [83]. Ist hingegen die optische Eindringtiefe
deutlich groRer als die thermische Eindringtiefe, so erfolgt die Energieeinkopplung als Volu-
mengquelle [75, 83]. Vergleicht man z. B. unter Einbringung von CO»-Laserstrahlung die opti-

sche Eindringtiefe von Kunststoffen wie Polyamid 12, von 80 um [83] mit ihrer thermischen
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Eindringtiefe von 5 pum [83], so kann beim selektiven Lasersintern von Kunststoffen von ei-

ner Volumenquelle ausgegangen werden [83].

2.4.3 Materialverhalten lasergesinterter Bauteile aus Polyamid 12

Bauteilstruktur: Die mechanischen Eigenschaften selektiv lasergesinterter Bauteile sind stark
abhangig vom Energieeintrag in das Pulverbett [80]. Mit Zunahme des Energieeintrages in
das Pulverbett erhoht sich der Anteil an aufschmelzenden Pulverpartikeln [222-224]. Zudem
zeigte sich, dass ein steigender Anteil an aufgeschmolzenem Material zu einer Reduzierung
der Kristallinitat fihrt, da unaufgeschmolzene Pulverpartikel einen héheren Kristallinitatsgrad
(Kkrist) aufweisen als das aufgeschmolzene Material [222, 225]. Majewski et al. [222] ermit-
telten, dass die Kristallinitat des Pulverwerkstoffes von Typ Duraform PA 12 bei 47 % lag
und nach vollstandigem Aufschmelzen der Pulverpartikel und anschlielender Rekristallisati-
on auf 25 % sank.

Damit die aufgetragene Pulverschicht vollstandig aufgeschmolzen werden kann ist ein ausrei-
chend hoher Energieeintrag durch einfallende Laserstrahlung notwendig [14, 80, 96, 108,
109]. Im Zusammenhang mit den optischen und thermischen Pulvereigenschaften (vgl. Kapi-
tel 2.4.2) ergeben sich dadurch ausreichend hohe optische und thermische Eindringtiefen,
damit die Polymerschmelze der aktuellen Schicht mit der darunterliegenden bereits laserge-
sinterten Schicht ausreichend tberlappen kann, um Bauteile mit hoher Dichte und geringer
Restporositét (epor) Von 1 bis 2 % zu bilden [14, 80, 96, 108, 109].

Wissenschaftliche Studien [217, 226] zum selektiven Lasersintern am Beispiel von Polycar-
bonaten zeigten zudem, dass ein zu hoher Energieeintrag verstarkt zur Bildung von runden
Poren im Material flhren kann. Diese Poren lassen sich dabei auf Zersetzungseffekte zurtick-
fuhren [217, 226]. Prinzipiell jedoch verbessern sich die mechanischen Eigenschaften sowie
die Dichten der Bauteile mit Zunahme des Energieeintrages bis hin zur Zersetzungsgrenze
[217, 226].

Rechtenwald et al. [83, 227, 228] unterteilten die Entstehung der Struktur in Einzelschichten
anfanglich in drei Phasen: 1. Unvollstandige Versinterung, d.h. Ausbildung einer
Schichtstruktur aus aufgeschmolzenen und pordsen Schichten; 2. Optimale Versinterung, d. h.

Ausbildung einer kompakten und vollstandig versinterten Struktur mit geringer Restporositét;
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3. Struktur wie 2. aber zu hoher Energieeintrag, der zu einer Formanderungen des Bauteils
flhrte. Weitere Studien belegten diese Strukturthesen fiir Polyoxymethylen (POM) [13] und
ansatzweise fiir Polyamid 12 [185, 229], wobei sich bei Polyamid 12 feinere Sphérolithstruk-
turen ausbilden [13, 185]. So lasst sich die Entwicklung der Sinterstrukturen in Einzelschich-

ten im selektiven Lasersinterprozess gar in sechs Stufen, die abh&ngig von den Prozesspara-

metern, darunter besonders von dem Energieeintrag, sind, unterteilen (siehe Abbildung 19)
[14, 83].

QOacrain T O OOEIIRECO00000Q,
1: Zu geringe Energiedichte/ keine 2: Energiedichte an Sinterschwel- 3: Energiedichte oberhalb Sinter-
Versinterung le/ Ausbildung von Sinterhalsen schwelle/ Ausbildung von Sinter-
und Sinterinseln flachen ohne Schichtanbindung

4: Mittlere Energiedichte/ hthe- 5: Optimale Energiedichte/ dich- 6:Zu hohe Energiedichte/ Bauteil-
re Bauteildichte mit geringer te Bauteilstruktur mit geringer struktur mit runden Zersetzungs-
Schichtanbindung Restporositat gaseinschlissen

Abbildung 19  Schematische Entwicklung der Sinterstruktur in Einzelschichten lasergesinterter
Bauteile in Abhé&ngigkeit des Energieeintrages nach [14].

Stufe 1 ist der Ausgangszustand der Pulverschicht unmittelbar nach dem Schichtauftrag.
Durch die Temperatur in der Baukammer werden die Pulverpartikel des teilkristallinen Poly-
mers schrittweise erwarmt. Zunéchst ist die Energiedichte jedoch noch zu niedrig, um die

Pulverpartikel miteinander zu versintern, d. h. miteinander zu verbinden [14, 83].

In Stufe 2 erwérmt sich das Pulver in der Baukammer (ber die Glasubergangstemperatur bis
in den unteren Teil des Schmelzebereiches, dann erweichen die amorphen Teile der Poly-
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merstruktur sowie wenige kristalline Anteile [83]. Es erfolgt eine erste adh&sive Anbindung
einiger Partikel untereinander in Form von Sinterhdlsen und Sinterinseln [14, 75, 83]. Rech-
tenwald [83] stellte in dieser Stufe dartiber hinaus eine unerwiinschte Agglomeratbildung fest,

welche zur Veranderung der PartikelgroRenverteilung im Pulverbett fihren kann.

In Stufe 3 werden die vorgeheizten Partikel durch den Laser weiter erwérmt. Die Energiedich-
te liegt bereits oberhalb der Sinterschwelle, sodass es zur Ausbildung von einzelnen Sinterfla-
chen / Schmelzefilmen, jedoch ohne Schichtanbindung, kommt, indem die kristallinen Struk-
turen weiter schmelzen und sich der GroRteil der Pulverpartikel innerhalb einer Schicht adha-
siv miteinander verbindet [14, 75, 83].

In Stufe 4 wird eine mittlere Energiedichte erreicht, bei der eine ausgepragte Anderung der
Partikelform und die Ausbildung von Sinterhalsen erfolgt [14, 75, 83]. Sinterhélse entstehen,
wenn die Temperatur in den Pulverpartikeln so hoch ansteigt, dass die entstandene Polymer-
schmelze, in Abhéngigkeit von der Oberflachenenergie und entgegen der verbliebenen Visko-
sitdt der Schmelze, die kohé&siven Kontaktflachen Uberschreitet und das Pulverpartikel ver-
formt [83]. Mit Zunahme der Temperatur und dem damit verbundenen Schmelzevolumen
wachsen die Durchmesser der Sinterhélse an [83]. Zudem beginnt in dieser Stufe die Schicht-

anbindung in die Tiefe, d. h. die interlamellare Anbindung [14].

In Stufe 5 ist die optimale Energiedichte erreicht, sodass die Pulverpartikel vollstandig aufge-
schmolzen sind. Samtliche Lamellen haben sich miteinander verbunden und bilden aufgrund
der niedrigen Viskositat einen geschlossenen Schmelzefilm aus [83]. Die aufgeschmolzene
Schicht sinkt ein und Gaseinschliisse kénnen entweichen [83], sodass sich eine dichte Bau-
teilstruktur mit geringer Restporositat ausbildet [14].

In Stufe 6 ist die Energiedichte so hoch, dass die Zersetzungsgrenze erreicht wird und sich
aufgrund des Zersetzungsgases runde Poren im Material bilden [13, 83, 130, 185, 217, 226,
228-230]. Die Zersetzungseffekte fiihren jedoch nur fiir sehr hohe Energiedichten zu einer
Zunahme von Poren im Bauteil [14]. Zudem vergroRert sich die PorengroRe (Aror) mit zu-
nehmender Energiedichte (besonders ab 0,04 JJmm?) auf GroRen vergleichbar mit der
Schichtdicke [14].
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Zuvor wurde erklart wie sich die Sinterstruktur in einer Einzelschicht bildet. Damit jedoch ein
Bauteil generiert werden kann, mussen sich die einzelnen Schichten ebenfalls durch Bildung
von Sinterstrukturen verbinden. Um die neu aufgebrachte Schicht mit der darunter liegenden
Schicht zu verbinden, missen die Energiedichte sowie die optische und thermische Eindring-
tiefe ausreichend hoch sein [83]. Dies ermdglicht dann, dass sich der neu gebildete Schmelze-
film mit dem vorherigen verbinden kann. Nach Wilkening [143] muss die Sintertiefe in einem
vorgeheizten Pulverbett mindesten 50 — 100 % hdher sein als die beabsichtigte Schichtdicke.
Daraus ergibt sich fur eine Schichthéhe von 0,15 mm eine Sintertiefe zwischen 0,225 —
0,300 mm [83].

Selektiv lasergesinterte Strukturen bestehen somit aus Volumenelementen und Grenzschich-
ten. Als Grenzschicht wird dabei der Bereich zwischen zwei aufeinander folgenden Pulver-
schichten betrachtet, der einen wiederholten Energieeintrag erfahrt und dadurch Uber eine
erhohte Festigkeit und Steifigkeit verfigt [130]. Diese Definition des lasergesinterten
Schichtverbundes ist in Abbildung 20 dargestelit.

Intensitétsverteilung Laserstrahl

5
h—Wiederholt belichtet: Grenzschicht

4 —CFinfach belichtet: Volumenelement
|
Volumenelement

Grenzschicht (Ubergangsbereich)

\ Volumenelement

N

Anzahl Schichten (n)
w

e

Abbildung 20  Definition des lasergesinterten Schichtverbundes. Technologische Abgrenzung von
Volumenelementen und Grenzschichten (links) und Materialmodell der lasergesin-
terten Schichtstruktur (rechts) nach [130].

Die mechanischen Eigenschaften lasergesinterter Bauteile resultieren somit aus den Eigen-
schaften der einzelnen Schichten [130]. Der Schichtverbund kann folglich als Reihen- oder

Parallelschaltung einzelner Schichten betrachtet werden [130]. Im Fall der Reihenschaltung
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kommt es i.d. R. durch lokal zu hohe Dehnung zum friihzeitigen Versagen des Bauteils
[130]. Die mechanischen Eigenschaften werden zudem durch die Anzahl der Schichten, die
Schichtdicke sowie durch die Verteilung der Grenzschichten beeinflusst [130]. Bei Anstieg
des Grenzflachenvolumens konnte dabei ein erhéhtes Deformationsvermdgen beobachtet
werden [130].

Im Gegensatz zu Blattmeier [130] erachten Rechtenwald et al. [83, 227, 228] jedoch die
Grenzschicht als Schwachstelle lasergesinterter Strukturen. Untersuchungen an selektiv laser-
gesinterten Prifkorpern aus Polyetheretherketonen (PEEK) bestatigen eine erhdhte Abhan-
gigkeit der Grenzschicht von den Prozessparametern. So fiihren eine hohe Schichtdicke, nied-
rige Vorheiztemperatur (Tp), niedrige Energiedichte, ein zu groRer Hatchabstand sowie zu
geringe SchmelzeflieRfahigkeit (n) [230] verstarkt zu Porositdt in der Grenzschicht. Leigh
[230] beobachtete zudem, dass sich fur Polyamid 11 mit Abnahme der Porositét in der Grenz-
schicht ein Ubergang von sprédem zu einem duktileren Bruchverhalten einstellt. Des Weite-
ren kann durch Reduzierung der Porositét in der Grenzschicht das Anisotropieverhalten laser-
gesinterter Bauteile verbessert werden [230]. Zahlreiche wissenschaftliche Studien [14, 104,
107, 145, 197, 231-238] an Polyamid 12 belegen die Anisotropie zwischen Bauebene und
Aufbaurichtung in den mechanischen Kennwerten wie Zugfestigkeit (omax) und Bruchdeh-
nung (eg). S0 betrdgt der Unterschied zwischen Bauebene und Aufbaurichtung fur die Zugfes-
tigkeit rund 14,1 % und flr die Bruchdehnung rund 29,1 % [14]. Bedingt durch den schicht-
weisen Aufbau werden in Bauebene tendenziell hthere Materialkennwerte erzielt als senk-
recht dazu in Aufbaurichtung [14].

Bauteildichte: Wegner [14] zeigte in seinen Untersuchungen an Polyamid 12 (PA 2200 der
EOS GmbH) einen nichtlinearen Einfluss der VVolumenenergiedichte auf die Bauteildichte
(pe) auf. Bei Volumenenergiedichten von unterhalb 0,15 J/mm? fiir den Anlagentyp DTM
Sinterstation 2500HS von DTM / 3D-Systems und 0,175 J/mm? fiir den Anlagentyp EOS
Formiga P100 der EOS GmbH erfolgt fir beide Anlagentypen keine ausreichende Auf-
schmelzung des Materials, sodass hochpordse Bauteile mit Dichten unterhalb von 0,9 g/cm?
entstanden [14]. Bei Erhohung der Volumenenergiedichte oberhalb der zuvor genannten Wer-
te, wurde eine Verbesserung der Bauteildichte erreicht [80], bis sich die Bauteildichte auf
einem konstanten Niveau von rund 0,97 g/cm? fiir ausreichend groRe Bauteile (Scanvektor-

lange (vgl. Bauteillange) Ls> 25 mm) einpendelte [14]. Auch Drummer et al. [239, 240]
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konnten nachweisen, dass eine Erhohung der Heizrate zu hoheren Dichten in der Bauteilebene
(x-y-Ebene) fuhrte. Im Vergleich dazu reduzierte sich jedoch die Schmelztiefe, wodurch die
Verbindung zwischen den Schichten in Aufbaurichtung geschwécht wurde [239-241]. Die
Feststoffdichte von 1,02 g/cm® von Polyamid 12 konnte jedoch nicht erreicht werden [14,
242, 243]. Fiir Scanvektorlingen >50 mm konnte fur geringe Volumenenergiedichten eine
deutlich hohere Restporositat nachgewiesen werden [14]. Bei weiterer Erhéhung der Volu-
menenergiedichte auf 0,4 JJmm?® wurde ein deutlicher Anstieg der Restporositat auf 3,5 bis
4,5 % verzeichnet [14, 80]. Die hochsten Bauteildichten wurden jedoch unabhéngig von der
Scanvektorlange bei Volumenenergiedichten von 0,225 J/mm® (EOS Formiga P100) und
0,25 J/mm?® (DTM Sinterstation 2500HS) erreicht [14]. Somit ist auch ein Einfluss der Anla-
gentechnik, bedingt durch die unterschiedlichen Temperatureinstellungen, auf die Bauteil-
dichte zu berticksichtigen [14]. Drummer et al. [80] identifizierten eine Volumenenergiedichte
von 0,35 J/mm? fir eine optimale Bauteildichte fiir PA 2200. Wegner [14] stellte zudem einen
Zusammenhang zwischen der Scanvektorlange und der Bauteildichte fest. So konnte mit Ver-

kirzung der Scanvektorlange eine Abnahme in der Bauteildichte verzeichnet werden [14].

Weiteren Einfluss auf die Bauteildichte hat die Schichtdicke. Hohe Bauteildichten werden
vorrangig flr niedrige Schichtdicken (Ds < 0,10 mm) erzielt. Ab Schichtdicken > 0,12 mm
werden geringere Bauteildichten ermittelt [14].

Elastizitdtsmodul: Wegner et al. [234] konnten flr den Elastizititsmodul nahezu isotropes

Verhalten nachweisen. Die Abweichung zwischen Bauebene und Aufbaurichtung betrug unter
5 % [234]. Eine neuere Studie von Wegner [14] an Polyamid 12 (PA 2200 der EOS GmbH)
belegte eine Abhangigkeit des Elastizitdtsmoduls von der Energiedichte. Ab einer VVolumen-
energiedichte von 0,25 J/mm? reduzierten sich auf der Lasersinteranlage EOS Formiga P100
die Abweichungen zwischen den verschiedenen Bauraumorientierungen und ein Elastizitats-
modul von 1500 bis 1600 N/mm? stellte sich ein [14]. Jedoch konnte ab Volumenenergiedich-
ten von 0,40 JJmm?® eine Verringerung des Elastizitatsmoduls verzeichnet werden [14]. Fiir
die Lasersinteranlage vom Typ DTM Sinterstation 2500HS blieben nach Wegner [14] die
Abweichungen zwischen den verschiedenen Bauraumorientierungen auch fur hohe VVolumen-
energiedichten von 0,3 J/Jmm? weitestgehend bestehen. Im Vergleich dazu konnten Drummer

et al. [80] Uber einen Volumenenergiedichtebereich von 0,2 — 0,6 J/mm? einen nahezu kon-
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stanten Verlauf des Elastizitatsmoduls fir PA 2200 verzeichnen. Der Elastizitdtsmodul pen-

delte sich auf einen Wert von ca. 1850 N/mm? ein [80].

Zugfestigkeit: Einige Studien [14, 104, 105, 107, 145, 197, 231-238] an Polyamid 12 unter-
suchten die Zugfestigkeit lasergesinterter Bauteile in Abhangigkeit der VVolumenenergiedich-
te. Daraus geht hervor, dass fiir einen Volumenenergieeintrag von rund 0,25 J/mm? sowohl in
Bauebene als auch in Aufbaurichtung die hdchsten Zugfestigkeiten zwischen 45 bis
50 N/mm? erreicht wurden. Zudem lag ab dieser Volumenenergiedichte fiir die Zugfestigkeit
mit rund 10 % die geringste Abweichung zwischen Bauebene und Aufbaurichtung vor [14].
Gibson [145] und Sauer [197, 235] erhielten in diesem Volumenenergiedichtenbereich fur die
Zugfestigkeit jedoch Abweichungen von rund 60 % zwischen der Bauebene und der Aufbau-
richtung. Diese Trendabweichung von den anderen Studien fiihrte Wegner [14] auf die be-
nutzte Lasersinteranlage zuriick. Sowohl Gibson [145] als auch Sauer [197, 235] verwendeten
fur ihre Untersuchungen eine der ersten kommerziell verfugbaren Lasersinteranlagen vom
Typ DTM Sinterstation 2000 (3D Systems, Rock Hill, South Carolina, USA), bei der Proble-
me wie Beschlag und einer damit verbundenen Verringerung der Laserleistung wéhrend des
Prozesses auftraten [14]. Im Vergleich dazu lagen Drummer et al. [80] im Volumenenergie-
dichtebereich von 0,2 — 0,6 JJmm? auf einem konstanten Niveau von ca. 51 N/mm? fir die
maximale Zugfestigkeit von PA 2200.

Griel3bach [105] untersuchte in seiner Dissertation den Einfluss weiterer Prozessparameter auf
die Zugfestigkeit. So spielt die Bauraumtemperatur eine entscheidende Rolle. Mit Zunahme
der Bauraumtemperatur steigt die Zugfestigkeit [105]. Allerdings verschlechtert sich parallel
dazu die Oberflachenglite, da mit Zunahme der Bauraumtemperatur vermehrt unversinterte

Pulverpartikel an den BauteilauBenflachen anhaften [105].

Bruchdehnung: Wissenschaftliche Studien [14, 104, 107, 145, 197, 231-238] zeigten bzgl. der
Bruchdehnungen selektiv lasergesinterter Prufkorper hohe Abweichungen zwischen Bauebe-

ne und Aufbaurichtung auf. Erst ab deutlich hoheren Volumenenergiedichten von 0,33 J/mm?
reduzierte sich die Anisotropie in der Bruchdehnung auf Abweichungen von 2,6 bis 25 %
[14]. Vereinzelt traten jedoch auch Abweichungen von bis zu 50 % auf [14]. Nach Wegner
[14] lieR sich dies darauf zurlickfuhren, dass die Bruchdehnung nicht nur durch die Energie-
dichte beeinflusst wird, sondern auch durch andere Parameter, sowie durch Zersetzungseffek-
te, die bei Polyamid 12 ab Energiedichten von 0,43 JJmm?® auftreten konnen [80, 244, 245].
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Besonders die Bruchdehnung in Aufbaurichtung wird am starksten von den verschiedenen
Prozessparametern beeinflusst [14]. Untersuchungen von Wegner [234], Usher [104] und
Griel3bach [105, 246] zeigten jedoch, dass durch Belichtungsstrategien wie die Doppelbelich-
tung nahezu isotrope mechanische Eigenschaften fur selektiv lasergesinterte Bauteile erreicht

werden konnten.

Fur Volumenenergiedichten von 0,25 J/mm? bis 0,3 J/mm? konnten fiir Polyamid 12 in Bau-
ebene Bruchdehnungen von 20 bis 22,5 % erreicht werden [14, 104, 107, 145, 197, 231-238].
Drummer et al. [80] ermittelten fiir Volumenenergiedichten von 0,2 — 0,35 J/mm? Bruchdeh-
nungen von ca. 5 — 22 %. Oberhalb einer Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm? verzeichne-
ten Drummer et al. [80] bis 0,6 J/mm? eine Abnahme in der Bruchdehnung. In Aufbaurich-
tung wurden bei Volumenenergiedichten von > 0,325 J/mm? Bruchdehnungen zwischen 12
bis 19 % ermittelt [14, 104, 107, 145, 197, 231-238]. Unterhalb VVolumenenergiedichten von
0,30 J/mm? konnte Wegner [14] firr alle Orientierungen auRerhalb der Bauebene Sprédbruch
ohne definierte Streckgrenze nachweisen.

Die mechanischen Kennwerte selektiv lasergesinterter Bauteile lassen sich prinzipiell bis hin
zur Zersetzungsgrenze wesentlich verbessern. Oberhalb der Zersetzungsgrenze ist mit Zu-
nahme von Poren im Material eine Verschlechterung der mechanischen Kennwerte zu ver-
zeichnen [13, 80, 102, 105, 107]. Des Weiteren konnen mit einer hohen Pulverbetttemperatur
[83, 105, 197], horizontaler Orientierung der Probekorper im Bauraum [104, 105, 197], Mehr-
fachbelichtungen [102, 225, 234] sowie einer hohen Pulverglte [197, 232, 247] die mechani-
schen Kennwerte noch weiter ausgereizt werden. Die besten mechanischen Kennwerte liel3en
sich fur Polyamid 12 in einem Volumenenergiedichtebereich von 0,25 bis 0,45 J/mm?® sowie

die hochste Dichte oberhalb von rund 0,2 J/mm?3 erzielen [14].

Oberflachenrauheit und -qualitdt: Die Oberflachenqualitat selektiv lasergesinterter Bauteile

kann durch den Grad der Orangenhaut bzw. durch die Oberflachenrauheit definiert werden
[248-253]. Des Weiteren wird h&ufig die MalRhaltigkeit zur Beurteilung herangezogen [102,
197, 254]. Studien [102, 249-252] belegen, dass sowohl die Belichtungsparameter zur Gene-
rierung der Bauteilfullung wie die Laserleistung, der Hatchabstand, die Scangeschwindigkeit
und die Schichtdicke als auch der Energieeintrag zur Fertigung der Bauteilumrandung erheb-
lichen Einfluss auf die Oberflachenqualitat haben. Zudem beeinflusst die Orientierung der
Prufkorper im Bauraum die Oberflachenqualitat [102, 249-252].
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MaRhaltigkeit: Neben den zuvor genannten Parametern [255-260] lben die Laser-On-Off-
Zeiten [261], die BauteilgroRe [258], die Scanvektorlange (Ls) [197, 257] und die Schichtzeit

(ts) [130] Einfluss auf die Form- und Mal3haltigkeit selektiv lasergesinterter Bauteile aus.

Rissausbreitungswiderstand: Der Rissausbreitungswiderstand kennzeichnet den Widerstand

eines Werkstoffes gegen die Ausbreitung eines Risses [262]. Dieser kann durch Auftragung
der Amplitude der zyklischen Spannungsintensitit (AK) gegeniiber der Rissverldngerung pro
Schwingspiel (da/dN) dargestellt werden [262]. Eine schematische Darstellung einer Rissaus-

breitungskurve ist in Abbildung 21 dargestellt.
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Abbildung 21  Schematische Darstellung einer Ermidungsrissausbreitungskurve mit den typischen
Regionen nach [263].

Je weiter rechts die Kurve im Diagramm angeordnet ist, desto hoher sind der Risswiderstand
und die Risszéhigkeit des Materials. Ein potentieller Riss breitet sich somit bei einer definier-
ten zyklischen Spannung langsamer im Material aus. Grundsatzlich l&sst sich die Kurve in
drei Regionen aufteilen [263, 264].

Die erste Region ist durch einen steilen Anstieg der Rissausbreitungsgeschwindigkeit und den
Kennwert AKw gekennzeichnet. Unterhalb von AKy ist kein Rissfortschritt feststellbar [265].
Das Risswachstum in der ersten Region wird vorwiegend durch das Geflige des Werkstoffes,
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die Art der Schwingungsbeanspruchung und durch das Umgebungsmedium beeinflusst [263,
264].

Die zweite Region ist der Bereich der stabilen Rissausbreitung und ist bei doppellogarithmi-
scher Auftragung durch eine lineare Abhangigkeit der Rissausbreitungsgeschwindigkeit von
AK gepriagt. Dieser Bereich wird zudem durch das Paris-Erdogan-Gesetz [266] in Gleichung
(11) beschrieben:

da (11)
R . m

v =Ci- K

Darin sind (da/dN) die Rissausbreitungsgeschwindigkeit (Risslange a, Schwingzahl N), m der
Exponent beziehungsweise der Geradenanstieg in der zweiten Region, der werkstoffabhangig
ist und C; eine Konstante, die sowohl vom Werkstoff als auch vom R-Wert (R = Kmin / Kmax)

abhéngig ist und AK ist die Schwingbreite des Spannungsintensitatsfaktors [263].

Die Schwingbreite des Spannungsintensitétsfaktors (AK) lédsst sich gemafy Gleichung (12) aus
der Differenz des maximalen Spannungsintensititsfaktors und des minimalen Spannungsin-

tensitatsfaktors berechnen.
AK = Kpngx - Kimin (12)

Die Faktoren Kmax und Kmin kbnnen analog zum kritischen Spannungsintensitatsfaktor (Kic)
nach Gleichung (14) und (15) berechnet werden. Der kritische Spannungsintensitatsfaktor

kann unter Voraussetzung eines ebenen Dehnungszustandes gemaR Gleichung (13) bestimmt

werden.
K= =1 () 13
K, = tFrrj:V_ f(wg) (14)
Kinin = () 19
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Darin sind Fm die maximale Kraft, die zum Rissfortschritt benotigt wird, Fmax die maximale
Kraft und Fmin die minimale Kraft, t die Prifkorperdicke des CT-Priifkorpers, w’ die effektive
Prufkorperbreite des CT-Priifkorpers und f(a/w”) ein geometrischer Term, der im Bereich von
0,2 <a/w’ < 0,8 gemal Gleichung (16) berechnet werden kann [267].

2 3

2/2 (0,886 + 4,64 (Wi) ~13,32 (Wi) +14,72 (Wi) ~56 (Wi)4> (16)

o (2G5
()= @)
w
Die dritte Region weist ein stark beschleunigtes Risswachstum auf und ist durch instabile

Rissausbreitung gekennzeichnet, die bei Erreichen der Risszéhigkeit (AKkit) des Materials
zum Rest- oder Gewaltbruch flhrt [268].

Wesentlichen Einfluss auf die Kurvenlage hat der R-Wert, welcher geméal Gleichung (17) das
Verhaltnis von minimaler (oy) zu maximaler Spannung (co), minimaler (Fmin) zu maximaler

Kraft (Fmax) bzw. minimaler (Kmin) zu maximaler Spannungsintensitat (Kmax) darstelit.

ﬂ Fmin _ Kmin (17)

Mit Zunahme des R-Wertes sinkt der Rissausbreitungswiderstand und die Kurve verschiebt
sich nach links [269-271]. Der Effekt des R-Wertes ist in der ersten und dritten Region be-
sonders ausgepragt [272]. Einen weiteren Einflussfaktor stellt der Elastizitdtsmodul dar, mit
dessen Zunahme sich die Rissgeschwindigkeit verringert [273-275]. Des Weiteren konnen
sich bedingt durch die Mikrostruktur Streub&nder einstellen, in denen die Rissgeschwindig-
keit variiert. Der Rissausbreitungswiderstand wird zudem durch die Brucheigenschaften, die
Rissfrontgeometrie und die RissschlieBung beeinflusst [273-275]. Die Kenngrofien des Zug-
versuches wie Streckgrenze und Zugfestigkeit haben jedoch keinen systematischen Einfluss

auf die Rissausbreitungsgeschwindigkeit [272].

Das Ermidungsverhalten selektiv lasergesinterter Bauteile ist bisher weniger erforscht.
Blattmeier et al. [276] untersuchten beispielsweise den Einfluss der Oberflachenbeschaffen-
heit auf das Ermidungsverhalten lasergesinterter Prifkorper aus PA 12 (PrimePart (EOS
GmbH)). Dabei wurden CT-Prufkdrper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage sowie mit Kerb
im 45°-Winkel zur Schichtlage getestet [276]. Blattmeier et al. [276] stellten eine hohe Streu-
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ung in den Messwerten bzgl. des Risswachstums fest und fiihrte diese auf inhomogenes Riss-
wachstum [130] im porésen Material zuriick. Diese Inhomogenitat zeigte sich in den Bruch-
flachen anhand der Ablenkung der Risse durch die Schichtstruktur [130]. Das Einsetzen der
Rissausbreitung erfolgte bei 1,1 MPay/m [276]. Ein Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit,
wie z. B. Rauheit, konnte nicht festgestellt werden [276]. Die selektiv lasergesinterten CT-
Prifkdrper zeigten einen hoheren Widerstand gegenlber Rissinitiierung und Rissfortschritt
als ihre spritzgegossenen Pendants [130, 276]. Des Weiteren wiesen Blattmeier et al. [276] flr
selektiv lasergesinterte CT-Prufkorper aus PA 12 ein geringes Deformationsverhalten und
kein Versagen im untersuchten dynamischen Lastbereich nach. Die selektiv lasergesinterten
CT-Prifkorper zeigten geringeres Kriechverhalten und eine bessere Bestandigkeit gegeniber
dynamischer Belastung im Vergleich zum spritzgegossenen Pendant [276]. In weiteren Stu-
dien untersuchte Blattmeier [130] den Einfluss der Heterogenitat von Volumenelementen und
Grenzschichten auf das Ermuidungsverhalten. Dabei wurde inhomogenes Risswachstum im
pordsen Material festgestellt [130]. Die Risszéhigkeit nahm mit Erhéhung der Anzahl, der
von einem Riss beanspruchten Schichten zu [130]. Somit trug die Schichtdicke (Ds) zur Er-
hohung der Risszahigkeit bei [130]. Zudem konnte die Rissz&higkeit tber die Orientierung
der Bauteilgeometrie im SLS-Prozess sowie (ber die Aufbaurichtung beeinflusst werden
[130].

Van Hooreweder et al. [277] untersuchten das Ermidungsverhalten unter Zug-Druck-
Belastung an selektiv lasergesinterten sowie spritzgegossenen Rundzugproben (gekerbt und
ungekerbt) aus PA 12 durch Auswertung von S-N-Kurven. Anhand der Untersuchungen zeig-
ten sie, dass die Aufbaurichtung einen vernachlassigbaren Einfluss auf die Ermidungseigen-
schaften, die Dichte, den Kristallinitatsgrad und die Kristallstruktur selektiv lasergesinterter
Prufkorper hat, sofern die Pulverpartikel bei der Fertigung vollstandig aufgeschmolzen sind
[277]. Dies fiihrte dann auch zu gleichen inter- und intra-laminaren Ermidungseigenschaften
[277]. Darlber hinaus wurde aufgezeigt, dass unaufgeschmolzene Pulverpartikel Ermiidungs-
risse initiieren kdnnen und je geringer die Bauteildichte war, desto hoher war das Risiko der
Rissinitiierung [277]. Den Poren in lasergesinterten Strukturen konnte jedoch keine Be-

schleunigung oder Initiierung von Ermudungsrissen zugeschrieben werden [277].

In einer neueren Studie flhrten Salazar et al. [278] Ermudungsrissausbreitungsversuche
(f=1Hz, R=0,1, 50 x 48 x 10 mm®) an selektiv lasergesinterten CT-Priifkorpern aus PA 12
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(DuraForm, 3D Systems) bei 23 ° und -50 °C durch. Das Ermudungsverhalten blieb nach-
weislich unbeeinflusst von der Temperatur [278]. Zudem wurde in beiden Féllen auf der

Bruchoberflache ausgepragtes Crazing (dt. Haarrissbildung) beobachtet [278].

Auf das Ermudungsrissverhalten selektiv lasergesinterter Verbundwerkstoffe wird unter ande-

rem im nachfolgenden Kapitel eingegangen.

2.4.4 Materialverhalten lasergesinterter Bauteile aus Polyamid 12-
Verbundwerkstoffen

Im vorherigen Kapitel wurden ausfuhrlich die Materialeigenschaften selektiv lasergesinterter
Bauteile aus Polyamid 12 diskutiert. Die Studien zum Materialverhalten selektiv lasergesin-
terter Bauteile aus Polyamid 12-Verbunden sind deutlich begrenzt und wurden in Kapitel
2.4.2 bereits angesprochen. Athreya et al. [150] untersuchten die elektrische Leitfahigkeit von
Rul? gefllltem Polyamid 12. Ein Rul3gehalt von 4 Vol.% fiihrte zu einer 5-fach hoheren
elektrischen Leitfahigkeit im Vergleich zum ungefullten Ausgangsmaterial [150]. Goodridge
et al. [154] untersuchten die elektrische Leitfahigkeit von mit Karbonnanofasern gefilltem
Polyamid 12 und erzielten mit 3 VVol.% einen Anstieg des Speichermoduls um 22 %. Yan et
al. [156] erzielten in ihrer Studie zu Polyamid 12 mit 30, 40 und 50 Gew.% Karbonfasern
einen Anstieg in der Biegefestigkeit um 114 % im Vergleich zum ungefillten Polyamid 12.
GrielRbach [105] zeigte, dass sich faserformige Fllstoffe im Bauraum der Lasersinteranlage

in Pulverauftragsrichtung orientieren und so zu anisotropischen Bauteileigenschaften fiihrten.

In einer weiteren Studie untersuchten Wudy et al. [165] die Materialeigenschaften von Poly-
amid 12 mit 10, 30 und 50 Vol.% Glaskugeln gefillt. Dabei zeigte sich, dass mit Zunahme
der Glaskugelkonzentration die Schuttdichte der Pulvermischung anstieg [165]. Zudem fun-
gierten die Glaskugeln wéhrend des selektiven Lasersinterprozesses als Kristallisationskeime

und verschoben die Kristallisationstemperatur zu htheren Temperaturen [165].

In der Studie von Salmoria et al. [155] konnte ein Effekt von CNTs auf den Speichermodul
von Polyamid 12 festgestellt werden. So fuhrte ein Fullstoffgehalt von 0,5 Gew.% zu einer

Erhéhung des Speichermoduls von 12 % im Vergleich zum ungefullten Material [155].

Eine der Studien zum Einfluss von metallischen Fillstoffen auf Polyamid 12 ist die Studie

von Mazzoli et al. [147]. Darin wurde das mit Aluminium geftllte SLS-Pulver AlpaCem - AC
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(dso = 45 pm; dgo = 26 — 75 um) der C.E.M Srl untersucht [147]. Die generierten Bauteile
wiesen eine bessere Oberflachengiite und Formstabilitat auf als das ebenfalls untersuchte
Pendant DuraForm GF (Glaskugel gefilltes Polyamid 12; dso = 58 pum; dgo = 25 — 92 um) der
3D Systems GmbH [147].

Des Weiteren untersuchten Rietzel et al. [148] die Materialeigenschaften von Polyamid 12
(PA 2200 der EOS GmbH) mit 0,075 Vol.% Ru (Flammruf3 101 der Evonik Industries AG)
als IR-Absorber und 20 Vol.% Kupferkugeln (Rogal Kupfer GK 0/50 der Schlenk AG) bzw.
20 Vol.% AluminiumgrieB (Aluminiumgriel3 fein der AS Sternisa Modellbaustoffe) zur Erho-
hung der Wéarmeleitfahigkeit. Die Materialien wurden im Maskensinterverfahren verarbeitet
[148]. Untersuchungen an Pulverpresslingen zeigten, dass im Vergleich zum ungeftllten
PA 12-Pulver (0,075 W/mK) die additivierten Pulver erhohte Pulver-Wéarmeleitfahigkeiten
von bis zu 0,15 W/mK aufwiesen [148]. Die Feststoffwarmeleitfahigkeit der maskengesinter-
ten Bauteile konnte von 0,25 W/mK im ungeflllten Zustand durch Hinzugabe von 40 Vol.%
Aluminiumgriel auf 1,55 W/mK erhéht werden [148]. Kuhnlein et al. [148] flhrten dies auf
die Bildung von Kontaktstellen zwischen den Partikeln zuriick, deren Anzahl mit Erhéhung
des Fullstoffgehalts steigt und so die Bildung von Warmeleitpfaden ermdéglichen. Die mas-
kengesinterten Bauteile wurde darlber hinaus in Zugversuchen geméll DIN EN ISO 527
[279] getestet und hinsichtlich E-Modul, Bruchspannung und Bruchdehnung charakterisiert
[148]. Dabei wurde nur fiir 20 Vol.% Kupferkugeln bzw. 20 Vol.% AluminiumgrieR eine
Erhohung des Elastizitdtsmoduls verzeichnet [148]. Ansonsten fiihrte der Fullstoff zu einer
Verringerung der Festigkeit und der Bruchdehnung des Reinmaterials [148]. Dies wurde auf
eine schlechte Fullstoff-Matrix-Anbindung zuriickgefuhrt, wodurch es zu Kerbstellen an den
Grenzflachen und somit zum fruhzeitigen Versagen der Priufkdrper kam [148]. Die Betrach-
tung der Prifkorper mit 40 Vol.% Fllstoffgehalt zeigte nur fir 40 Vol.% Aluminiumgriel3
eine Verbesserung des Elastizitatsmoduls auf 3630 N/mm?. Die Bruchdehnung und Bruch-
spannung sanken hingegen wesentlich ab [148]. Kuhnlein et al. [148] zeigten zudem, dass ab
einem Fullstoffgehalt von 40 Vol.% die hoher viskose Schmelze zu einer verringerten
Schmelzefilmbildung fuhrte und sich dadurch verstarkt Lunker in den Prufkorpern bildeten
[148].

Lanzl et al. [142] untersuchten in ihrer Studie den Einfluss verschiedener Fllstoffgehalte und

Fullstoffformen auf die Eigenschaften selektiv lasergesinterter Prifkorper aus Polyamid 12
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(PA 2200, EOS GmbH). Als Fullstoff dienten sowohl Kupferflakes (Cubrotec5000, Schlenk
AG, dso = 44 pm) als auch Kupferkugeln (ECKA < 45 um, ECKA Granules Germany GmbH,
dso = 28 um), welche in Fillstoffgehalten von 5, 10, 15 und 20 Vol.% durch Vermischen ins
Polyamidpulver eingearbeitet wurden [142]. Bei den hoheren Fllstoffgehalten fiihrten die
Kupferflakes zu einer erhdhten Pulverporositat, wahrend die Kupferkugeln die Pulverdichte
verbesserten [142]. Lanzl et al. [142] fihrten dies darauf zuriick, dass die Kupferkugeln auf-
grund ihrer Geometrie deutlich besser Hohlrdume im Polyamid 12-Pulver ausfullen kénnen.
Des Weiteren konnte kein Einfluss des Kupfers auf die Schmelztemperatur des Polymers
identifiziert werden [142]. Im Gegensatz dazu wurde jedoch ein veréndertes Kristallisations-
verhalten unter isothermalen Bedingungen bei Hinzugabe des Kupferpulvers beobachtet, da
die Kupferpartikel als Kristallisationskeime fungieren [142]. Ferner beobachteten Lanzl et al.
[142] einen Unterschied im Energieabsorptionsverhalten bedingt durch die Hinzugabe von
Kupferpulver. Wéhrend die Kupferflakes ein deutlich starkeres Reflektionsverhalten aufwie-
sen, ermdglichten die Kupferkugeln eine héhere Energieabsorption [142]. Bezugnehmend auf
den selektiven Lasersinterprozess bedeutet dies ggf. eine hohere Energiedichte sowie eine
héhere Prozesstemperatur [142]. Auch die Betrachtung der spezifischen Warmekapazitat,
welche durch Hinzugabe von Kupfer linear sank, fihrte zur Annahme, dass zur Verarbeitung
von Kupferverbunden mehr Energie in das Pulverbett eingebracht werden muss [142, 280].

Anhand Untersuchungen zur Wérmeleitfahigkeit zeigten [142] und [280], dass beim selek-
tiven Lasersintern von Kupferverbunden der Warmeeintrag nicht nur lokal ist wie bei unge-
flllten Polymeren, sondern unkontrolliert im Material verteilt wird. Lanzl et al. [142] beo-
bachteten diesen Effekt aufgrund ihrer Geometrie verstarkt bei Kupferflakes als bei Kupfer-
kugeln. Die Hinzugabe von Kupferkugeln fiihrte im Vergleich zum ungefullten Polymer zu
keiner Veranderung in der Wérmeleitfahigkeit [142]. Die Kupferkugeln waren durch das Po-
lymer voneinander isoliert und bildeten keine Wéarmeleitpfade aus [142]. Im Gegensatz dazu
wiesen eigene Untersuchungen am Lehrstuhl fir Polymere Werkstoffe der Universitat Bay-
reuth nach, dass sich die Warmeleitfahigkeit von Polyamid 12 durch Hinzugabe von Kupfer-
pulver steigern lieR [280]. Sowohl Lanzl et al. [142] als auch die eigenen Untersuchungen
[280] legten eine erhohte Porositat fir die Kupferverbunde dar. Das Additiv beeinflusste folg-

lich den Wérmehaushalt im selektiven Lasersinterprozess [142, 280].
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In den vorherigen Abséatzen wurden die mechanischen Eigenschaften selektiv lasergesinterter
Bauteile auf Basis von PA 12-Verbundwerkstoffen unter statischer Belastung betrachtet. Im
Folgenden wird nun auf das Verhalten unter dynamischer Belastung eingegangen. Salazar et
al. [278] untersuchten neben reinem Polyamid 12 (vgl. Kapitel 2.4.3) auch selektiv lasergesin-
terte CT-Prufkorper aus Polyamid 12 mit 25 Gew.% Glasfasern (Kurzfasern bis 200 um Lén-
ge) auf ihr Ermidungsrissausbreitungsverhalten. Im Vergleich zum reinen Polyamid 12 ver-
sagte der Verbundwerkstoff sowohl bei Raumtemperatur (23 °C) als auch bei niedrigeren
Temperaturen (- 50 °C) durch Sprodbruch [278]. Beim Versagen bei Raumtemperatur bilde-
ten sich glatte Bruchflachen mit erkenntlichem Sprddbruch der Polymermatrix sowie Faser-
Matrix-Ablésung und Faserbruch aus [278]. Die Fasern waren dabei vorwiegend parallel zur
Bruchoberflache orientiert [278]. Das Versagen der Prifkorper erfolgte gemaR Salazar et al.
[278] in der Reihenfolge: Deformation der Polymermatrix, Faser-Matrix-Ablésung, Bruch-
uberbriickung durch Fasern, Herausziehen der Fasern aus der Matrix und letztendlich Faser-
bruch. Im Vergleich dazu traten bei niedrigen Temperaturen vorwiegend intergranulare Bru-
che in der GroRenordnung der Ausgangspulverpartikel (50 — 100 um) auf [278]. Des Weite-
ren Uberwog bei niedrigen Temperaturen der Faserbruch gegeniiber dem Herausziehen der
Fasern aus der Matrix [278]. Aus der Studie von Salazar et al. [278] wurde deutlich, dass der
Faseranteil ein Hindernis fiir die Ermidungsrissausbreitung darstellte und dadurch das Ermu-
dungsrissausbreitungsverhalten verbesserte. Allerdings reduzierte der hohe Fullstoffanteil von
25 Gew.% auch die Fahigkeit der Polymermatrix Energie durch plastische Verformung zu
absorbieren [278, 281]. Fur den Verbundwerkstoff verbesserte sich zudem das Ermidungs-

rissausbreitungsverhalten mit Reduzierung der Temperatur [278].
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Dreidimensionale Schaltungstréager werden heutzutage vorwiegend als raumliche spritzgegos-
sene Schaltungstrager (Molded Interconnect Devices (MIDs)) realisiert [4, 9, 10, 282, 283].
Laserdirektstrukturierte, funktionalisierte, flammgeschiitzte Pulverwerkstoffe bieten im selek-
tiven Lasersinterprozess neuartige Methoden um MIDs herzustellen. Ziel der vorliegenden
Arbeit ist es daher, wissenschaftliche Grundlagen und Verstandnis fir die Entwicklung drei-
dimensionaler Schaltungstréager im selektiven Lasersinterprozess zu schaffen. Das Hauptau-

genmerk liegt dabei auf der Identifikation und Charakterisierung geeigneter Materialien.

Ausgehend vom Stand der Technik fokussiert sich diese Arbeit zunéchst auf die Entwicklung
eines flammgeschutzten Polyamid 12-Pulvers durch kryogenes Vermahlen der kommerziell
erhaltlichen Polyamid 12-Spritzgusstype Vestamid X7166. Als Benchmark dient das kom-
merziell erhdltliche, flammgeschiitzte Lasersinterpulver PA 2210 FR. Die Eigenschaften bei-
der Materialien sollen erfasst und quantitativ beschrieben werden.

AnschlieRend soll durch Hinzugabe von Kupferpartikeln eine Funktionalisierung beider Ma-
terialien erzielt werden. Die Kupferpartikel dienen dabei als Wachstumskeime fiir eine mdégli-
che selektive Metallisierung. Die entwickelten Pulver-Verbunde werden charakterisiert und
hinsichtlich ihrer Metallisierungseigenschaften bewertet.

Auf Basis dieser Erkenntnisse soll ein Pulver-Verbund identifiziert werden, der im selektiven
Lasersinterverfahren zu dreidimensionalen Schaltungstrager verbaut werden kann, welcher zu
konventionellen 3D-MIDs vergleichbare mechanische, thermische und elektrische Eigen-
schaften aufweist.

Daraus leiten sich fir diese Arbeit die folgenden Teilziele ab:

e Zusammenhénge zwischen der Struktur und der Pulvermorphologie des Benchmarks
PA 2210 FR und des kryogen gemahlenen Vestamid X7166, den Prozessparametern
und den damit verbundenen Eigenschaften dieser selektiv lasergesinterten Prifkorper

aufzeigen.
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e Die Untersuchung konzentrationsabhangiger Effekte der eingesetzten Metalladditive
zur Keimbildung auf die mechanischen Eigenschaften von reinem Polyamid 12 sowie
die Erarbeitung zugrundeliegender Struktur-Eigenschafts-Beziehungen unter Berlck-
sichtigung des Fullstoffgehalts, der PartikelgroRe und der eingebrachten Volumen-
energiedichte.

e Die Wirkungsweise der Laseraktivierung von Polyamid-Kupfer-Verbunden soll ver-
stdndlich werden und Wirkmechanismen identifiziert werden. Dies umfasst besonders
den Einfluss von Partikelgrof3e und -konzentration.

e Die Identifikation geeigneter Polyamid-Kupfer-Verbunde fur den Aufbau dreidimen-
sionaler Schaltungstrager im selektiven Lasersinterprozess.

e Erfassung und quantitative Beschreibung leiterplattenspezifischer Eigenschaften eines
geeigneten Polyamid-Kupfer-Verbundes und dessen Beurteilung hinsichtlich der Re-

ferenztechnologien.

Das im Rahmen dieser Arbeit erarbeitete Wissen ermdglicht die weitere Etablierung des se-
lektiven Lasersinterns als Klein- und Kleinstserienfertigungsverfahren fur hochindividuali-

sierte dreidimensionale Schaltungstrager.

Zur erfolgreichen Umsetzung dieser Ziele wird die in Abbildung 22 dargelegte VVorgehens-
weise verfolgt. Dazu wird in Kapitel 6.1 zunachst das kryogen gemahlene Vestamid X7166
Pulver mit dem Benchmark, dem kommerziell erhaltlichen Lasersinterpulver PA 2210 FR,
verglichen und detaillierte Struktur-Eigenschafts-Beziehungen erstellt. Auf diesen Ergebnis-
sen aufbauend erfolgt in Kapitel 6.2 die Untersuchung der Polyamid 12-Kupfer-Verbunde.
Dabei steht zunéchst der Einfluss des Fullstoffgehalts und der Partikelgrofle des Metalladdi-
tivs auf die Prozessierung und damit auf die mechanischen Eigenschaften im Vordergrund. In
Kapitel 6.3 erfolgt dann eine Ubertragung der Ergebnisse auf einen potenziellen dreidimensi-
onalen elektronischen Schaltungstrager aus dem selektiven Lasersinterprozess. Dazu werden
die in Kapitel 6.2 entwickelten Pulver-Verbunde hinsichtlich ihres Laseraktivierungs- und

Metallisierungsverhaltens charakterisiert und evaluiert.
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Abbildung 22  Graphische Darstellung der VVorgehensweise in dieser Arbeit.




4 Untersuchte Werkstoffe

4.1 Matrixwerkstoffe

Im Rahmen dieser Arbeit erfolgt die Auswahl der Matrixpolymere auf Basis der Marktsituati-
on fir Lasersinterpulver. Anders als fir SpritzgieR-Anwendungen ist die Materialauswahl flr
das selektive Lasersintern noch recht gering. Dies ist besonders auf die Vielzahl der fur die
Verarbeitung im selektiven Lasersinterprozess notwendigen Schllsseleigenschaften (vgl. Ka-
pitel 2.4.2) wie den thermischen und rheologischen Eigenschaften, die Pulvergeometrie und
Pulververteilung sowie die Absorptionseigenschaften beziiglich Laserstrahlung und das Alte-
rungsverhalten wahrend des Prozesses zurickzufuhren [92]. Polyamid 12 bildet aufgrund
seiner guten Verarbeitbarkeit das Standardmaterial fir Lasersinterpulver [92] und eignet sich
daher sehr gut flr die Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit bzgl. des Additivierens flr

die Laserdirektstrukturierung und fir die Pulverentwicklung durch kryogenes Vermahlen.

Als Benchmark wird das kommerziell erhaltliche Lasersinterpulver PA 2210 FR [284] der
EOS GmbH in Krailling, Deutschland, verwendet. Bei PA 2210 FR handelt es sich um ein
durch Ausfallen [92] hergestelltes Polyamid 12-Pulver, das mit einem halogenfreien, chemi-
schen Flammschutzmittel versetzt ist [284]. Fir das Material liegt nach Vorschrift UL 94
[285] die Einstufung VO (2 mm) vor [284]. Die Geometrie der Pulverpartikel lasst sich aus
der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahme in Abbildung 23 (a) entnehmen. Das Pulver
weist die fur Lasersinterpulver typische spharische Partikelform, sowie eine enge Korngro-
Renverteilung mit einer mittleren KorngroéRe zwischen 20 — 80 um auf [284]. Die Schittdichte
ist gemaR Hersteller mit 0,52 g/cm?® angegeben und die Dichte selektiv lasergesinterter Bau-
teile mit 1,05 + 0,05 g/cm® [284].

Fur die Untersuchungen zur Pulverentwicklung durch kryogenes Vermahlen und den daraus
resultierenden Materialeigenschaften wird die Spritzgielstype Vestamid X7166 [286] der
Evonik Industries AG in Essen, Deutschland, verwendet. Dabei handelt es sich ebenfalls um
ein mit halogenfreiem Flammschutz versetztes Polyamid 12 [286]. Das Material kann nach
Vorschrift UL 94 [285] mit VO (1,6 mm) eingestuft werden [286]. Vestamid X7166 liegt als

zylindrisches Granulat mit einer Durchschnittslange von 2 —3 mm und einem Durchmesser
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von 2 mm vor (siehe Abbildung 23 (b)). Das Vestamid X7166 in Pulverform ist in Abbildung
38 dargestellt.

Abbildung 23  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme des kommerziell erhéltlichen Lasersin-
terpulvers PA 2210 FR (a) und Lichtbild des kommerziell erhaltlichen Granulats
Vestamid X7166 (b).

4.2 Fillstoffe

Damit die ausgewahlten Matrixwerkstoffe laserdirektstrukturiert werden kénnen, ist die Mo-
difizierung mit metallhaltigen Wirksubstanzen notwendig [4, 44, 45, 287]. Dabei sollten die
Wirksubstanzen folgende Eigenschaften (vgl. Kapitel 2.2) erfullen:

e Abspaltung von Metallkeimen unter Einwirkung von Laserstrahlung [4, 45, 287]

e homogene Verteilung im Matrixpolymer durch Misch- und Compoundierprozesse [4,
44, 45]

e chemische Vertraglichkeit mit dem Matrixpolymer [4, 45]

e thermische Stabilitat bei Kunststoff-Verarbeitungstemperaturen [4, 45]

e keine negative Beeinflussung mechanischer und elektrischer Eigenschaften des Poly-
mers [4]

e elektrisch nicht leitend [45]

e toxikologisch unbedenklich [45]

e im nicht-aktivierten Zustand katalytisch nicht aktiv [4, 44]

Basierend auf diesen Anforderungen wurden vier Kupferpulver ausgewahlt, die sich in ihren
PartikelgrofRen und Geometrien unterscheiden. Zum Einsatz kamen die spharischen Kupfer-
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pulver Schlenk Rogal Cu 32 um und Schlenk Rogal Cu 63 um der Carl Schlenk AG in Roth,
Deutschland, sowie die ultrafeinen spratzigen Kupferpulver Cu CH UF 10 (mittlere Korngro-
Re 10 pum) und Cu CH UF 5 (mittlere KorngroRe 5 um) der GGP Metalpowders AG in Firth,
Deutschland. Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der verwendeten Fullstoffe sind in
Abbildung 24 dargestellt.

Abbildung 24  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der verwendeten Kupferpulver: Cu CH
UF 5 um (a), Cu CH UF 10 pum (b), Schlenk Rogal Cu 32 um (c) und Schlenk Rogal
Cu 63 pum (d).
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5.1 Herstellung von Pulvermischungen aus PA 2210 FR

Aus dem in Kapitel 4.1 aufgefiihrten Lasersinterpulver PA 2210 FR und den in Kapitel 4.2
aufgefiihrten Kupferpulvern werden Pulvermischungen hergestellt und systematisch beziig-
lich ihrer aus dem selektiven Lasersinterprozess resultierende Eigenschaften untersucht. Die
Metalladditive werden durch Sieben in das Lasersinterpulver eingemischt und diese Pulver-
Verbunde dann im Taumelmischer mit 60 U/min homogen vermischt. Tabelle 6 zeigt eine
Ubersicht (iber die erstellten Pulvermischungen. Fotografien der Pulvermischungen auf Basis
von PA 2210 FR sind in Abbildung 25 dargestellt.

Tabelle 6 Untersuchte Pulvermischungen basierend auf PA 2210 FR.

KorngrofRe [um] 5 10 32 63
Fullstoffgehalt [Gew.%0] | 2/5/10/20 | 5/10/20 | 5/10/20 | 5/10/20

PA 2210 FR
2 Gew.% 5 Gew.% 10 Gew.% 20 Gew.%

Abbildung 25  Fotografien der untersuchten Pulvermischungen auf Basis von PA 2210 FR.
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Gleichung (18) ermdglicht die prozentuale Berechnung des Massenanteils der Metallkompo-

nente (ww) in einem Stoffgemisch.

I (18)

Wy= —T—"
my + mg

Darin sind mym die Masse der Metallkomponente sowie mk die Masse der Kunststoffkompo-
nente jeweils in [g]. Unter Beriicksichtigung der folgenden stofflichen Beziehungen fir die

Massen beziehungsweise fur die Volumina (V) der Komponenten geméfR Gleichung (19):
mlt VM:NP.VP :NP '%'T['T3 Und VK:VG _VM

mit den Indizes ,,K* fiir die Kunststoftkomponente, ,,M* fiir die Metallkomponente, ,,G* fiir
den Gesamtverbund und ,,P* fiir die Partikel, kann schlieBlich die Anzahl der Kupferpartikel
(Np) nach Gleichung (20) berechnet werden. Dazu wird die Annahme getroffen, dass ein Ge-

samtvolumen (V) von 1 cm?® betrachtet wird.

XM ° Pk (20)

Np=
4
§'7T'T3'(PM_xM',0M‘|'xM',0K)

Darin sind r der Radius des Kupferpartikels in [mm] und pm die Dichte der Metallkomponente
(8,92 g/cm®) beziehungsweise px die Dichte der Kunststoffkomponente (1,05 g/cm?®) in
[9/cm®] und xm der gewichtsbezogene Anteil der Metallkomponente in [Gew.%].

5.2 Herstellung von Pulvermischungen aus Vestamid X7166

5.2.1 Compoundierprozess

Es wird ein Masterbatch aus Vestamid X7166 mit 10 Gew.% Cu CH UF 5 um im Compoun-
dierprozess hergestellt. Als Referenz wird auch das reine Vestamid X7166 ohne Kupferparti-
kel dem Compoundierprozess unterzogen, damit beide Materialien gleiche Ausgangsbedin-
gungen fur den Mahlprozess (siehe Kapitel 5.2.2) und den spateren selektiven Lasersinterpro-

zess aufweisen. Dazu wird das Material vor dem Compoundierprozess zunachst fur 16 Stun-
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den bei 80 °C [286] in einem Granulattrockner Typ TLE 100 der Gerco Technik GmbH, En-
nigerloh, Deutschland, getrocknet. Die Verarbeitung erfolgt in einem Compoundierextruder
Typ Ko-Kneter MKS 30 der BUSS AG, Pratteln, Schweiz. Das Kupferpulver und das Kunst-
stoffgranulat werden Uber zwei separate gravimetrische Dosiersysteme in Heizzone 1 hinzu-

gegeben. Die Temperaturen der einzelnen Schneckenzonen sind in Tabelle 7 aufgefihrt.

Tabelle 7 Temperaturen im Extruder fir das Compoundieren von Vestamid X7166-Kupfer-
Verbunden.
Heizzone . 2 3 4 > 6 ! 8
(Einzug) (Duse)
Temperatur [°C] 100 160 175 180 190 200 210 210

Der Compoundierextruder wird mit einem Durchsatz von 5 kg/h, einer Drehzahl von
90 U/min sowie einer Drehzahl der Austragsschnecke von 60 U/min betrieben. Die Zerkleine-
rung des extrudierten Polymerstranges zu Granulat erfolgt ber einen Granulator vom Typ
Scheer SGS-25 der Reduction Engineering GmbH in Korntal-Miinchingen, Deutschland. Die
Geschwindigkeit am Einzug des Granulators betragt 22,4 m/min.

5.2.2 Mahlversuche

Das kryogene Mahlen ist ein etabliertes Verfahren, um Pulverpartikel mit Durchmessern <
80 um herzustellen. Die Mahlversuche werden an Granulaten des compoundierten Reinmate-
rials Vestamid X7166 und des Masterbatches aus Vestamid X7166 mit 10 Gew.% Cu 5 um
aus Kapitel 5.1 durchgefiihrt, um das Potenzial dieser Aufbereitungsmethode zur Herstellung
funktionalisierter, selektiv lasersinterfahiger Pulver, z.B. fur die Applikation in 3D-
Schaltungstrégern, anhand der erzielten Materialeigenschaften zu bewerten. Das Mahlen der
Granulate zu Pulver erfolgt mittels einer gleichlaufigen Stiftmihle des Typs Alpine C160 bei
der Messer Group GmbH in Krefeld, Deutschland [288]. Die Ausgangsgrolie des Granulats
betragt circa 3 x 2 x 2 mm®. Das Granulat wird vor der Vermahlung auf eine Temperatur von
-129 °C fur Vestamid X7166 und auf eine Temperatur von -135 °C flr den Masterbatch ge-
kihlt. Wahrend der Versuche betragt die Mahlraumtemperatur kontrollierte -50 °C. Die Er-
gebnisse der Mahlversuche sowie das jeweilige Ausgangsgranulat sind in Abbildung 26 auf-
gefiihrt.
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Vestamid X7166 Vestamid X7166 + 10 Gew.% Cu 5 ym
.

Abbildung 26  Ergebnis der kryogenen Mahlversuche an Vestamid X7166 und Vestamid X7166 mit
10 Gew.% Cu 5 pm.

5.2.3 Pulveraufbereitung

Der in Kapitel 5.2.2 vermahlene Masterbatch aus Vestamid X7166 mit 10 Gew.% Cu CH UF
5 um wird mit dem gemahlenen, ungefillten Vestamid X7166 auf 2 und 5 Gew.% verdunnt.
Die Pulver werden dabei in einem Taumelmischer mit 60 U/min homogen miteinander ver-

mischt.

Tabelle 8 Untersuchte Pulvermischungen basierend auf Vestamid X7166.

KorngroRe [um] 5
Fullstoffgehalt [Gew.%] | 2/5/10

5.3 Prufkérperherstellung im SLS-Prozess

Die reinen Lasersinterpulver sowie die in Tabelle 6 und Tabelle 8 aufgefuhrten Pulvermi-
schungen wurden durch die Fraunhofer-Einrichtung fir Additive Produktionstechnologien
IAPT in Hamburg, Deutschland, im selektiven Lasersinterprozess mit einem Kohlenstoffdi-
oxidlaser (CO.-Laser) verarbeitet [289]. Die Verarbeitung der Pulver zu Prufkorpern fand auf
einer Lasersinteranlage vom Typ EOSINT P390 SI-953 der EOS GmbH (Krailling, Deutsch-
land) mit der Steuerungssoftware Version PSW 3.3 statt. Dabei werden fiir alle Prifkorper die
Schichtdicke mit 120 um, der Scanlinienabstand mit 300 um, welcher von Bauebene zu Bau-
ebene jeweils um 90° alterniert, und die Bauraumtemperatur mit 175 °C eingestellt. Zur Ab-
bildung verschiedener Energiedichten werden die Laserleistung (P;,) von 30 bis 40 W und die
Scangeschwindigkeit (vg) von 3200 bis 4000 mm/s entsprechend variiert. Die Pulverauftrags-
geschwindigkeit betragt stets 120 mm/s, sodass die effektive Bauzeit ndherungsweise 3 Stun-
den betragt. Die variierten Parameter fir die Prufkérperfullungen und die Konturen sowie die
daraus resultierenden VVolumenenergiedichten (E;;) bzw. Streckenenergiedichten (Es) lassen

sich Tabelle 9 entnehmen.
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Tabelle 9

Variierte Lasersinterparameter und die daraus resultierenden VVolumenenergiedichten
(Ev) und Streckenenergiedichten (Es = Pu/vs).

Fullung / Hatching Kontur 1 Kontur 2

PL Vs Ev PLk1 Vski1 Esk1 PLk2 Vsk2 Esk2
[W] [mm/s]  [J/mm?] [W] [mm/s]  [J/mm] [W] [mm/s]  [J/mm]
30 4000 0,2083 8,6 800 0,0108 8,6 4000 0,0022
35 4000 0,2431 10 800 0,0125 10 4000 0,0025
40 4000 0,2778 11,4 800 0,0143 11,4 4000 0,0029
40 3555 0,3126 12,9 800 0,0161 12,9 4000 0,0032
40 3200 0,3472 14,3 800 0,0179 14,3 4000 0,0036

Die Positionen der Konturen 1 und 2 zum Prifkorperrand sind schematisch in Abbildung 27

veranschaulicht. Der Laserfokus betrégt rund 500 um. Der Prifkdrperrand wird somit durch

Warmeleitungseffekte (vgl. Kapitel 2.4) gebildet.

Abbildung 27

Prufkérperrand

330 um

Laserfokus

400 pim

500 ym

Schematische Darstellung der Positionen von Kontur 1 und 2 zum Prifkdrperrand.

Es werden Zugprufkorper nach DIN EN I1SO 527-1 [279], Biegepriufkdérper nach DIN EN 1SO
178 [290], Kreisscheiben von 60 mm Durchmesser und 3 mm Dicke, Plattchenprifkorper in
10 x 10 x 0,6 mm?3, Plattenpriifkorper in 100 x 100 x 3 mm?® sowie CT-Priifkérper nach 1SO

15850 [291] gefertigt. Die Abklhlung der Prufkorper erfolgt nach dem Bauprozess im Bau-

raum. AnschlieBend werden die Prifkérper manuell aus dem Pulverbett befreit. In Abbildung

28 sind die im selektiven Lasersinterprozess verarbeiteten Pulver-Verbunde auf Basis von

PA 2210 FR anhand des Beispiels des CT-Priifkorpers dargestelit.
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Abbildung 28  Ubersicht der im selektiven Lasersinterprozess verarbeiteten Pulver-Verbunde auf
Basis von PA 2210 FR anhand des Beispiels des CT-Prifkorpers.

Die im selektiven Lasersinterprozess verarbeiteten Pulver-Verbunde auf Basis des kryogen
gemahlenen Vestamid X7166 sind anhand des Beispiels des CT-Prifkorpers in Abbildung 29
dargestellt.
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Abbildung 29  Ubersicht der im selektiven Lasersinterprozess verarbeiteten Pulver-Verbunde auf
Basis des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 anhand des Beispiels des CT-
Prufkorpers.
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5.4 Prufkorperherstellung im SpritzgieR3prozess

Es werden Plattenpriifkérper von 100 x 100 x 3 mm? fiir die Versuche der Laseraktivierung
aus dem Compound aus Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Cu 5 um hergestellt. Das Spritzgiel3en
der Prufkorper erfolgt mit einer Spritzgiemaschine Typ Arburg Allrounder 420 C 800-250
der Arburg GmbH und Co. KG in LoR3burg, Deutschland. Der Schneckendurchmesser des

Plastifizieraggregats betrdgt 30 mm. Die Maschinenparameter sind in Tabelle 10 aufgefihrt.

Tabelle 10 Maschinenparameter beim SpritzgieRen von Vestamid X7166.
Spritzdruck [bar] 900
Einspritzgeschwindigkeit [ccm/s] 90
Umschaltpunkt [ccm] 4
Dosiervolumen [ccm] 34
Dekompression [ccm] 4
Staudruck [bar] 60
Umfangsgeschwindigkeit [m/min] 15
Nachdruckprofil 700 bar — 8 s — 450 bar — 2 s — 25 bar
Restkiihlzeit [s] 25
Temperatur Heizzonen [°C] ! : 3 : >

200 210 220 220 220
Werkzeugtemperatur [°C] 70
Zuhaltekraft [kN] 650

5.5 Physikalische Prifmethoden

5.5.1 Dichtemessung

Die Dichten der lasergesinterten Materialien werden pro Material an jeweils drei Prifkdérpern
von 7 x 7 x 7 mm? Lange volumetrisch mittels Digitalwaage Mettler Toledo AX 205 Delta
Range der Mettler-Toledo Incorporated in Greifensee, Schweiz ermittelt. Die Bauteildichte

(ps) der Prufkdrper wird nach Gleichung (21) bestimmt.

pg = % in [g/cmq] (21)
L
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Dabei sind M. die Masse des Prufkorpers an Luft in [g] sowie Vi das Volumen des Prifkor-

pers an Luft in [mm?®].

5.5.2 Partikelmessung

Die Eignung des kryogenen Mahlprozesses zur Herstellung selektiv lasersinterféahiger Pulver
erfolgt unter anderem anhand der Bewertung der erzielten PartikelgroRenverteilung des kryo-
gen gemahlenen Vestamid X7166 im Vergleich zum Benchmark PA 2210 FR. Die Ermittlung
der PartikelgroRRenverteilung erfolgt sowohl durch Siebanalyse als auch mittels Laserbeu-
gungsspektrometer Sympatec Helos / BF der Sympatec GmbH in Clausthal-Zellerfeld,
Deutschland. Letzteres basiert auf den Wechselwirkungen zwischen Partikel und Laserstrah-
lung. Die dabei entstehenden Beugungserscheinungen sind abhangig von der Partikelgrofe.
Die Auswertung erfolgt mit der herstellereigenen Software WINDOX 5. Die Ergebnisse wer-
den als Summenverteilung (Qr(d)) und Dichteverteilung (gr(d)) in Abhéngigkeit des Partikel-
durchmessers (d) dargestellt. Bei der Auswertung wird sich auf die Volumen- (Index r = 3)

bzw. die Massenverteilung (Index r = 3*) bezogen.

5.5.3 Rauheitsmessung

Die Ermittlung der maximalen Rauheitsprofiltiefe (R;) und des arithmetischen Mittenrauwer-
tes (Ra) erfolgt nach DIN EN ISO 4287:2010-07 [292] mittels konfokalem 3D-
Laserscanningmikroskop der Modellreihe Keyence VK-8710 der Keyence Deutschland
GmbH, Neu-lsenburg, Deutschland durch die Fraunhofer-Einrichtung fir Additive Produkti-
onstechnologien IAPT in Hamburg, Deutschland [289]. Fir die Messungen werden folgende
Einstellungen gewahlt: kein Filter (Intensitat 100 %); Modus: Oberflachenprofil; Bereich:
Ebene; Qualitat: Hohe Geschwindigkeit. Die Auswertung erfolgt als Flachenmessung (ber
einen Bereich von 500 x 706,6 pm?. Getestet werden 5 Priifkdrper pro Material. Die Messun-
gen erfolgen pro Priifkorperseite an 5 verschiedenen Stellen. Prifkdrperoberseiten und Priif-

kdrperunterseiten werden getrennt analysiert.

5.5.4 Feuchtigkeits- / Wassergehalt

Die Ermittlung der Feuchtigkeitsgehalte der lasergesinterten Materialien erfolgt an Prifkor-

pern von 7 x 7 x 7 mm? Lange gemaR DIN EN ISO 62 [293]. Die Analyse erfolgt an jeweils
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drei Prifkorpern pro Material. Die Prifkoérper werden fiir 72 h bei 80 °C unter Vakuum in
einem Vakuumschrank der Memmert GmbH und Co. KG getrocknet und anschlieRend das
Gewicht mittels Digitalwaage Mettler Toledo AX 205 Delta Range bestimmt. Der Feuchtig-
keitsgehalt wird nach Gleichung (22) berechnet.
M, = 22100 in [%] (22)
Wo
Dabei sind Mt die Feuchtigkeitsaufnahme zum Zeitpunkt ,,t*, Wt das Prufkdrpergewicht zum

Zeitpunkt ,,t“ und Wo das Gewicht des Priufkorpers vor der Auslagerung in Wasser.

5.5.5 Impedanzmessung

Die Dielektrizitatszahl und der dielektrische Verlustfaktor der lasergesinterten Materialien
werden an flach liegend gebauten Priifkérpern von 10 x 10 x 0,6 mm? gemaR der IPC Norm
650, Methode 2.5.5.9 [294] bestimmt. Die Messungen werden mit Hilfe des Impedanzmess-
gerates Agilent E4991A RF der Keysight Technologies, Inc. in Santa Rosa, Kalifornien,
USA, in einem Frequenzbereich von 0,01 GHz bis 1 GHz durchgefuhrt. Die untersuchten
Prifkorper weisen einen Feuchtigkeitsgehalt von rund 0,2 £ 0,02 % auf. Dies entspricht dem
Standardzustand der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Materialien. Die Prifkorper wer-

den in Dickenrichtung hinsichtlich ihrer dielektrischen Eigenschaften charakterisiert.
5.6 Thermoanalytische Prifmethoden
5.6.1 Differential-Scanning Kalorimetrie

5.6.1.1 Bestimmung der spezifischen Warmekapazitat

Die Bestimmung der spezifischen Wéarmekapazitaten der lasergesinterten Materialien erfolgt
nach ASTM E1269-11 [295] in einer DSC-Messeinrichtung Mettler Toledo DSC 1 (Mettler-
Toledo Incorporated, Greifensee, Schweiz). Es werden jeweils drei Proben pro Material in
einem Temperaturbereich von 10 °C bis 200 °C unter Stickstoffatmosphare gemessen und bei
20 °C bis 160 °C ausgewertet.



5 Experimentelle Methoden 77

5.6.1.2 Bestimmung des SLS-Prozessfensters

Zur Untersuchung des Aufschmelz- und Kiristallisationsverhaltens des Benchmarks
PA 2210 FR und des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 wird der selektive Lasersinter-
prozess in einer dynamischen Differenz-Thermoanalyse-Messeinrichtung (DSC) vom Typ
DSC 1 von Mettler Toledo in Greifensee, Schweiz simuliert. Gemal 1SO 11357-1:2016-09
[296], ISO 11357-2:2013-05 [297] und 1SO 11357-3:2018-03 [298] ist fur Thermoplaste eine
Heiz- bzw. Kuhlrate von 10 bzw. 20 °C/min vorgesehen. Damit l&sst sich jedoch der reale
selektive Lasersinterprozess nicht entsprechend abbilden, da es sich um einen sehr langsam
verlaufenden Bauteilgenerierungsprozess handelt. Im selektiven Lasersinterprozess wird die
aufgeschmolzene Bauteilschicht Uber einen langeren Zeitraum auf einer hohen Temperatur
nahe der Kristallitschmelztemperatur gehalten und weitere temperierte Schichten aufgetragen.
Zur Darstellung des selektiven Lasersinterprozesses im Rahmen der dynamischen Differenz-

Thermoanalyse wurden bereits Prozessmodelle aufgestellt [75, 85, 92].

Die Einwaage betragt jeweils 10 mg. Die Materialien werden zunéchst in der DSC-
Messeinrichtung vorgetrocknet, um Messstreuungen aufgrund des Feuchtigkeitsgehaltes aus-
zuschlieBen [85]. Dazu werden die Proben mit 10 °C/min von Raumtemperatur auf 120 °C
erwarmt, die Temperatur fur 15 min gehalten und dann mit -10 °C/min wieder auf Raumtem-
peratur abgekuhlt [85]. AnschlieRend werden die Proben mit 10 °C/min auf die Bauraumtem-
peratur (Te =175 °C) des selektiven Lasersinterprozesses erwarmt und fiir 2 min gehalten.
Danach erfolgt eine schlagartige Aufheizung der Proben mit 40 °C/min auf Tg + 50 °C, in
diesem Fall somit auf 225 °C, gefolgt von einer ebenfalls schlagartigen Abkihlung mit -
40 °C/min zurtick auf Tg und dann eine weitere Abkuhlung mit -3,2 °C/min auf Raumtempe-

ratur [92]. Der Temperaturverlauf tiber die Zeit ist in Abbildung 30 exemplarisch dargestellt.

Vortrocknung Verarbeitungsfenster

+ 40 Clmln ;—Temperalurspnze durch Laser

Bauraumtemperatur: 175 °C —5 - 40 “Cfmin

100 -]
- + 10 °C/min
- /410 °C/min - 10 °C/min
T T

Zeit [min]

200 —|

Abkiihlen des Pulverkuchens
§ -32°C/min

Temperatur [°C]

Abbildung 30  Zeit-Temperatur-Profil zur Simulation des SLS-Prozesses nach [85].
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5.6.2 Thermogravimetrische Analyse (TGA)

Die Charakterisierung des thermischen Abbauverhaltens von Kunststoffen erfolgt mittels
thermogravimetrischer Analyse (TGA). Dabei wird die Massenanderung einer Probe uber
einen definierten, zeitlichen Temperaturverlauf unter Einwirkung eines Spilgases ermittelt.
Als Spilgase werden Luft, Sauerstoff oder inerte Gase wie Stickstoff, Helium oder Argon

verwendet [299]. Die Probeneinwaage betragt i. d. R. zwischen 10 und 100 mg.

Im Rahmen dieser Arbeit wird das thermische Abbauverhalten von PA 2210 FR und Vesta-
mid X7166 in einer TGA / SDTA 851e der Mettler-Toledo Incorporated aus Greifensee in der
Schweiz untersucht. Die Proben werden in Stickstoffatmosphdre (N2-Flow: 50 ml/min) mit
einer Heizrate von 10 K/min von Raumtemperatur auf 1000 °C erwarmt. Die Probeneinwaage

betrégt 15 + 2 mg.

5.6.3 Warmeleitfahigkeitsmessung nach der Hot Disk Methode

Die integralen Wérmeleitfahigkeiten der lasergesinterten Materialien werden an jeweils drei
Kreisscheiben mit einem Durchmesser von 60 mm und einer Dicke von 3 mm nach der stati-
onaren Hot Disk Methode in Anlehnung an DIN 52 612 [300] ermittelt. Dazu wird ein Hot-
Disk Gerat LaserComp Fox 50 des Tochterunternehmens TA Instruments der Waters Corpo-
ration in Milford, Massachusetts, USA verwendet. Die Auswertung der Wéarmeleitfahigkeit
erfolgt bei den Temperaturmittelwerten zwischen oberer und unterer Heizplatte von 20, 40, 60
und 80 °C. Die Prifkorpergeometrie und die Richtung des Schichtaufbaus lassen sich aus

Abbildung 31 entnehmen. Die Prufkorper werden in Aufbaurichtung (z-Richtung) vermessen.

Abbildung 31  Untersuchte Priifkdrperorientierung der Warmeleitfahigkeitsprufkérper. Der Aufbau
erfolgte in z-Richtung [289].
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5.6.4 Thermisch-mechanische Analyse (TMA)

Bei Standardleiterplatten aus FR4 wird ein thermischer Ausdehnungskoeffizient < 20 ppm/K
in der Substratebene angestrebt, um thermisch induzierte Spannungen zwischen dem Sub-
stratmaterial und der aufgebrachten Kupferfolie, wie sie z. B. wahrend L&tprozessen auftreten
kdnnen, zu reduzieren bzw. zu vermeiden [6]. Diese kdnnten namlich zum Versagen des
Schaltungstrégers fuhren [6]. Im Fall von 3D-MIDs ist jedoch die Kupferleiterbahn nicht als
Haftverbund mit dem Substrat verpresst oder verklebt, sondern scheidet sich ausgehend von
freigelegten Metallisierungskeimen auf der Oberflache ab und ist somit fest mit dem Kunst-
stoffsubstrat verankert. Um das selektive Lasersintern und die SLS-Pulver fiir die Herstellung
dreidimensionaler Schaltungstréger einsetzen zu kénnen, ist es daher notwendig Kenntnisse

bzgl. der linearen thermischen Ausdehnung dieser Materialien zu schaffen.

Die linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten (o) der lasergesinterten Materialien wer-
den pro Material an jeweils drei Priifkérpern mit der Abmessung 7 X 7 x 7 mm? gemaR der
IPC Norm 650, Methode 2.4.24C [301] ermittelt. Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten
werden in alle drei Raumrichtungen, das heif3t in Baurichtung, in Pulverauftragsrichtung und
quer dazu bestimmt. Fir die Messungen wird das thermisch-mechanische Analysegerét
(TMA)-Q400 EM des Tochterunternehmens TA Instruments der Waters Corporation in Mil-
ford, Massachusetts, USA verwendet. Nach Aufbringung einer Vorkraft von 0,05 N werden
die Prufkorper mit einer Heizrate von 3 °C/min von Raumtemperatur bis auf 160 °C aufge-
heizt und die Dimensionsédnderung der Probe tiber die Temperatur aufgezeichnet. Der lineare

thermische Ausdehnungskoeffizient (a) in [um/umK] wird gemaR Gleichung (23) bestimmt.

g2l L (23)

Darin sind Lo die Ausgangslénge des Priifkorpers in [mm], AL die Léngendnderung in [mm]

und AT die Temperaturédnderung in [°C].
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5.7 Mechanische Eigenschaften

5.7.1 Statische Zugprufung

Die aus dem selektiven Lasersinterprozess in Abhédngigkeit der Bauteilorientierung resultie-
rende Schichtanbindung und Morphologie wird an selektiv lasergesinterten Zugprufkorpern
nach DIN EN ISO 527-1 [279] an einer Zwick 1455 Universalpriifmaschine (Zwick GmbH &
Co. KG, Ulm, Deutschland), ausgerustet mit einer 20 kN-Kraftmessdose, anhand statischer
Zugversuche untersucht. Die Zugprifkorper werden mit einer Kraft von 2 N vorbelastet und
mit einer konstanten Prifgeschwindigkeit von 1 mm/min getestet. Die Langenanderung wird
mittels Kontakt-Extensometer aufgezeichnet. Die Prifung wird unter Normklima (23 °C;
50 % relative Feuchte) durchgefiihrt. Es werden jeweils finf Priifkorper pro Material getestet.
Die Zugprifkorper werden in verschiedenen Aufbaurichtungen gefertigt. Die Aufbaurichtung
ist dabei definiert als die Orientierung der Hauptachse, d. h. die Achse groRter Dimensions-
ldnge, des Bauteils relativ zur Oberflache des Pulverbettes. Im Rahmen dieser Arbeit werden
die Aufbaurichtungen dabei unterschieden in: stehend, liegend hochkant und liegend flach.

Diese Prifkdrperorientierungen sind in Abbildung 32 dargestellt.
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Abbildung 32  Untersuchte Prifkorperorientierungen der Zugprifkorper. Der Aufbau erfolgte in z-
Richtung [289].
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Die Spannungs-Dehnungs-Kurven werden nach dem Elastizitdtsmodul (Emod), der Zugfestig-
keit (omax) und der Dehnung (emax) bei Erreichen der Zugfestigkeit in Abhdngigkeit von der
Volumenenergiedichte ausgewertet. Dies erlaubt Aussagen dariiber zu treffen, ob das Materi-
alverhalten isotrop oder anisotrop ist und in welchem Zusammenhang dieser Aspekt zur ein-
gebrachten VVolumenenergiedichte steht.

5.7.2 Vier-Punkt-Biegeprifung

Die Biegefestigkeit der selektiv lasergesinterten Materialien wird in Anlehnung an DIN EN
843-1 [302] im Vier-Punkt-Biegeversuch an einer Zwick 1455 Universalpriifmaschine (Zwick
GmbH & Co. KG, Ulm, Deutschland), ausgertstet mit einer 20 kN-Kraftmessdose, bestimmt.
Pro Material werden jeweils 5 Biegepriifkérper von 80 x 10 x 4 mm?® mit einer Kraft von 10 N
vorbelastet und mit einer konstanten Prifgeschwindigkeit von 1 mm/min getestet. Die Geo-
metrie der Biegeprufkorper und die Richtung ihres Schichtaufbaus sind in Abbildung 33 dar-
gestellt. Die Kraftaufbringung erfolgt in Aufbaurichtung (z-Richtung).

Abbildung 33  Untersuchte Prufkorperorientierung der Biegeprifkorper. Der Aufbau erfolgte in z-
Richtung [289].

5.7.3 Ermuiudungsrissausbreitung

Im Rahmen dieser Arbeit wird das Ermudungsrissausbreitungsverhalten unter sinusférmiger
Zug-Zug-Belastung geméaR 1SO 15850 [291] untersucht. Dazu wird eine servohydraulische
Prufmaschine (IPLH10I, Instron GmbH, Darmstadt, Deutschland) verwendet. Die Kraftmes-
sung erfolgt mittels 500 N Kraftmessdose (HBM-S2-500N, Hottinger Baldwin Messtechnik
GmbH, Darmstadt, Deutschland). Die Amplitude der Risséffnung (crack tip opening dis-
placement CTOD) wird durch einen Clip-On-Wegaufnehmer (632.13F-20, MTS Sensor
Technologie GmbH & Co. KG, Liudenscheid, Deutschland), welcher an der Stirnseite der CT-
Prufkorper nahe der Einkerbung mittels Gummibénder befestigt wird, erfasst. Die dynamische
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Belastung wird uber einen Controller (Mehrkanalelektronik, Labtronic® 8800, Instron
GmbH, Darmstadt, Deutschland) geregelt. Zur Versuchsdurchfihrung wird die (da/dN)-
Prifsoftware CT 1.2 (BASF SE, Ludwigshafen, Deutschland) verwendet. Die Messungen
werden bei Normklima (23 °C; 50 % relative Feuchte), einer Priffrequenz von f =5 Hz und
einem Spannungsverhéltnis von R = 0,1 an CT-Prifkorpern durchgefiuhrt. Die CT-Prifkorper
werden in Anlehnung an die Geometrie aus ISO 15850 [291] im selektiven Lasersinterverfah-
ren mit verschiedenen Prifkdrperorientierungen im Bauraum generiert. Dabei sind die fol-
genden Prifkorperorientierungen zu beriicksichtigen: liegend gebaut, stehend gebaut mit Kerb
parallel zur Schichtlage und stehend gebaut mit Kerb senkrecht zur Schichtlage (siehe Abbil-
dung 34).

Abbildung 34  Untersuchte Priifkdrperorientierungen der CT-Priifkdrper. Der Aufbau erfolgte in z-
Richtung [289].

Die effektive Prufkorperbreite (w’) betragt 33 mm und die Prufkorperdickte (t) betragt 4 mm.
Vor Versuchsbeginn wird mittels Rasierklinge ein scharfer Anriss von 0,5 mm in den

Kerbgrund eingebracht. Dies entspricht einer Anfangsrissléange (ao) von ca. 3—5 mm.

Die Ermudungsrissausbreitungsgeschwindigkeit wird mit variablem AK und einem konstan-
ten Spannungsverhaltnis (R) bestimmt. Dabei wird der AK-Gradient als Funktion der Risslan-
ge (a) konstant gehalten. Dazu wird zundchst im linear-elastischen Bereich ein AKo angefah-
ren, bei dem noch kein Rissfortschritt stattfindet. Bei AKo wird der dynamische Elastizitats-
modul (Eayn) aus den Hysteresedaten der dynamischen Belastung unter Bertcksichtigung der
Anfangsrissldnge und der Prifkoérperabmessungen bestimmt [303]. Im Rahmen dieser Arbeit
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betrug AKo=1,0 MPavVm. Von AKo aus wird die Spannungsintensitit softwaregesteuert
schrittweise um einen geringen, konstanten Betrag erhoht, bis eine niedrige, stabile Rissaus-
breitungsgeschwindigkeit erreicht wird. Im Rahmen dieser Arbeit wurde AK alle 1000
Schwingspiele um 0,01 MPavm erhéht, bis die Rissausbreitungsgeschwindigkeit einen Wert
von 10* mm/Schwingspiel erreichte. AK wurde bei diesem Wert konstant gehalten, bis der

Riss um 0,5 mm weiterwuchs. Dadurch wurde eine natirlich scharfe Rissspitze generiert.

AnschlieBend wird der Schwellwert zur Initiierung der Ermiidungsrissausbreitung (AKtw) be-
stimmt. Dazu wird AK kontinuierlich mit einem konstanten AK-Gradienten in Abhangigkeit
von der Risslange bis zum Erreichen eines ausreichend kleinen Wertes der Rissausbreitungs-
geschwindigkeit reduziert. Im Rahmen dieser Arbeit wurde fiir den AK-Gradienten
0,3 MPavm/mm gewihlt und damit AK bis zu einer Rissausbreitungsgeschwindigkeit von

10" mm/Schwingspiel reduziert. Unterhalb von AKi findet keine Rissausbreitung mehr statt.

Im Anschluss erfolgt die Messung der Rissausbreitungskurve bei ansteigendem AK. Dazu
wird AK mit konstanten AK-Gradienten erhoht. Dies erfolgte in dieser Arbeit mit einem Wert

von 0,3 MPayv/m/mm bis zum Erreichen eines maximalen (a/w’)-Verhiltnisses von 0,9.

Die verwendete (da/dN)-Prifsoftware regelt die Ermudungsrissausbreitungsversuche nach
einer vorgegebenen Schwingbreite (AK) des Spannungsintensitatsfaktors (K). Dazu berechnet
die (da/dN)-Prifsoftware aus einer AK-Vorgabe einen Kraft-Sollwert (F-Sollwert) und tber-
mittelt diesen an den Controller. Durch elektrische Ansteuerung des Servoventils regelt der
Controller den Kraftsollwert Uber eine Verédnderung der Kolbenposition (y). Die (da/dN)-
Prifsoftware erhélt somit als Antwortsignal den Kraft-Istwert (F-Istwert) aus der Kraftmess-
dose [303].

Als weiteres Signal erfasst der Controller das CTOD-Signal (CTOD-Istwert) aus dem Clip-
On-Wegaufnehmer und gibt dieses Uber interne Messverstarker verstarkt an die (da/dN)-
Prifsoftware weiter. Diese berechnet anschliefend gemal? der Compliance-Methode [291,
304] aus dem Kraft-Signal und dem CTOD-Signal die Risslange (a) [303].

Die (da/dN)-Priifsoftware berechnet dann aus der Risslange und dem F-Istwert den AK-
Istwert. Danach erfolgt der Abgleich des AK-Istwertes mit dem AK-Sollwert sowie die Aus-

gabe eines neuen F-Sollwertes, der gegebenenfalls durch den Regelalgorithmus angepasst
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wird. Zudem berechnet die (da/dN)-Prifsoftware die Rissausbreitungsgeschwindigkeit
(da/dN) [303].

Um die Genauigkeit der (da/dN)-Messung zu erhdhen, wird ein Mittelwert aus einer definier-
baren Anzahl von Schwingspielen (N) gebildet. Dies ist besonders zur zuverlassigen Ermitt-
lung der sehr geringen Rissausbreitungsgeschwindigkeit im Schwellwertbereich notwendig,
weil die Signalgite durch die Auflésung des Clip-On-Wegaufnehmers begrenzt wird. Die
Ermittlung der Ermidungsrissausbreitungsgeschwindigkeit erfolgt i. d. R. im Schwellwertbe-
reich durch Mittelung von 800 Schwingspielen. Die (da/dN)-Prifsoftware setzt die Anzahl
der Schwingspiele mit steigender Spannungsintensitat bzw. Rissausbreitungsgeschwindigkeit
herab [303].

Der eingesetzte Controller erfasst das Kraft- und das CTOD-Signal mit einer Frequenz von
5 kHz, sodass auch bei hohen Rissausbreitungsgeschwindigkeiten eine gute Signalglte sowie
eine schnelle und préazise Regelung gewéhrleistet werden. Die Regelcharakteristik des Con-
trollers wird durch in der (da/dN)-Prufsoftware wahlbare Regelparameter eingestellt. Die Re-

gelparameter und der Regelalgorithmus sind schematisch in Abbildung 35 dargestellt [303].

Anderung

step +

only =+ =
/ Ioontrol factor

1
t >
at Abweichung

Abbildung 35 Schematische Darstellung der Regelparameter und des Regelalgorithmus nach [303].

Durch den Parameter ,,only* wird die maximale Anderung des Regelsignals in einem Zyklus
begrenzt. Bei Abweichungen der Regelgroe (Kraft), die unterhalb des Parameters ,,at* lie-
gen, wird die Anderung der RegelgréRe nach einem linearen Zusammenhang reduziert. Dabei
gibt der Parameter ,,step* die maximale Extrapolationsschrittweite sowie die Steigung der
linearen Regressionsgerade vor. Uberschwingungen werden durch Nachregelung des Regel-
signals tber mehrere Zyklen vermieden. Die (da/dN)-Priifsoftware dampft dazu die maximale

Anderung eines Regelschrittes unter Beriicksichtigung des ,,control factors* ab [303].
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Die Regelung der Versuche durch die (da/dN)-Prifsoftware nach AK setzt voraus, dass zu
jedem Zeitpunkt des Versuches die genaue Kenntnis Uber die anliegende Kraft und die Riss-
ldnge besteht. Die Berechnung der Risslange erfolgt geméal? der Compliance-Methode [291,
304]. Dabei wird zunéchst die Nachgiebigkeit (Compliance) des CT-Priifkorpers geméal Glei-
chung (23) bestimmt.

_ CTODpay — CTODpyin (23)

Fmax - Fmin

Darin sind CTOD die maximale beziehungsweise minimale Risséffnung aus dem CTOD-

Messsignal und F die maximale beziehungsweise minimale anliegende Kraft.

Unter Berlcksichtigung der Prifkorperdicke (t), dem dynamischen Elastizitatsmoduls (Edyn)
und der Nachgiebigkeit (C) wird nach Gleichung (24) die Hilfsgroe (U) berechnet [263].

1 (24)

JC Egm t+1

Mit Hilfe dieser HilfsgroRe kann die Risslange (a) bzw. das Risslangenverhéltnis (a/w’) (ef-
fektive Prufkorperbreite (w’)) durch Reihenentwicklung [304] nach Gleichung (25) zu jedem
Versuchszeitpunkt berechnet werden [304] [263].

a
=Kot XU Xy U Xy UPH Xy Ut X U8 (25)
Darin sind die Regressionskoeffizienten (Xi) der Veroffentlichung von Saxena und Hudak

[304] zu entnehmen.

Bei Registrierung einer Zunahme in der Risséffnung ergibt sich die Rissausbreitungsge-
schwindigkeit (da/dN) aus dem Verhéltnis aus Rissfortschritt (da) Uber die Schwingspielzahl
(dN) gemél Gleichung (26) [272].

d_a _ an4+1 — An (26)
dN N1 — Ny
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5.7.4 Haftfestigkeitsprifung

Die Haftfestigkeit der direktstrukturierten Leiterbahnen auf dem 3D-Demonstrator-
Schaltungstrager aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Cu CH UF 5 um Kupferpulver wird anhand
von metallisierten Plattenpriifkérpern aus dem gleichen Materialverbund getestet. Die Platten
werden wie auch der 3D-Demonstrator zundchst laserdirektstrukturiert und anschlieRend
chemisch verkupfert sowie galvanisch nachverstérkt. Die Prifung der Haftfestigkeit erfolgt
nach DIN EN 60249-1 [305] an einer Zwick 1455 Universalprifmaschine (Zwick GmbH &
Co. KG, Ulm, Deutschland), die mit einer 500 N-Kraftmessdose ausgeristet ist. Der Anfang
der Kupferleiterbahnen wird per Hand geldst und eingespannt. Die Einspannung ist Uber ei-
nen beweglichen Stab mit dem Kraftaufnehmer der Universalpriifmaschine verbunden. Wéh-
rend der Versuchsdurchfuhrung veréndert der Stab seinen Winkel zur Prifkorperoberflache,
wobei eine Winkeldnderung von <5° zuldssig ist. Die Prufgeschwindigkeit betragt
50 mm/min. Die Aufzeichnung des Abschélweges erfolgt Gber die Traverse. Die Prifungen
werden unter Normklima (23 °C; 50 % relative Feuchte) durchgefuhrt. Es werden mindestens
drei Kupferleiterbahnen senkrecht zum Plattenprifkorper abgezogen und die Kraft tiber den
Abschalweg ausgewertet. Der Abschdlweg muss dabei mindestens 25 mm betragen. Der Ver-
suchsaufbau lasst sich aus Abbildung 36 entnehmen. Nach DIN IEC 60326-3:1985-03 [306]
liegt die Ausgangshaftfestigkeit von Leiterbahnen mit einer Dicke von 35 um flr Standard-

Leiterplatten zwischen 0,6 und 1,1 N/mm.

F A
3 +/-0,2 mm |‘_.| ’I

Substrat

Kupferleiterbahne
<5 °

Kupferstreifen

Abbildung 36  Schematische Darstellung der Haftfestigkeitsprifung (Bildquelle: [11]).
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5.8 Aktivierungsversuche

Die Eignungsprufung der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Polyamid-Kupfer-Verbunde
hinsichtlich ihrer Laserdirektstrukturierungseigenschaften erfolgt an Plattenprufkorpern von
100 x 100 x 3 mm®. Diese werden durch die Fraunhofer-Einrichtung fiir Additive Produkti-
onstechnologien IAPT in Hamburg, Deutschland [289] mit Parametermustern laserdirekt-
strukturiert. Dabei werden Parameter wie die Scangeschwindigkeit (vs) [mm/s], der Scanli-
nienabstand (hs) [um] und die Pulsfrequenz (f) [Hz] variiert. Die Aktivierung der selektiv
lasergesinterten Bauteiloberflachen erfolgt mittels Markiersystem vom Typ TruMark Station
1000, ausgestattet mit einem Festkdrperlaser vom Typ TruMark 3010, jeweils von der Trumpf
GmbH + Co. KG, Ditzingen, Deutschland. Die technischen Daten des verwendeten Lasersys-
tems sind in Tabelle 11 aufgefihrt.

Tabelle 11 Leistungsspektrum des verwendeten TruMark 3010 Lasersystems [307].
Lasermedium Nd:YAG
Wellenlange [nm] 1064
Pumpart diodengepumpt
Kleinster Fokusdurchmesser [um] | 45 (bei Arbeitsabstand 100 mm)
Leistung [%0] 1-100
Pulsfrequenz [kHz] 1-100
Geschwindigkeit [mm/s] 1-5000
Spurabstand [mm] 0-100
Pulsweite [Js] 3-50

Der Laser wird im Pulsbetrieb mit einer Wellenldnge von 1064 nm verwendet. Die Laserleis-
tung betragt 95 %. In Abhadngigkeit von den variierten Parametern variiert dann auch die in

die Prufkorperoberfléache eingebrachte Laserleistung. Die gewéhlte Pulsweite betrégt 4 ps.

5.9 Metallisierungsversuche

Zur ldentifizierung geeigneter Parameter zur selektiven Laserdirektstrukturierung, werden die
in Kapitel 5.8 selektiv laseraktivierten Plattenprifkorper chemisch und galvanisch metalli-
siert. Dies erfolgte durch die Liberg-Elektronik GmbH & Co. Rothfischer KG in Weiden,
Deutschland [308]. Die Plattenprifkdrper werden fir 5 Minuten bei 50 °C in einem Ultra-
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schallreiniger (Fa. Atotech) gereinigt. Im Anschluss werden die Priifkorper 3-mal fur 1 Minu-
te in VE-Wasser gespult und anschlieBend bei Raumtemperatur fir 10 bis 20 Sekunden in 3-
prozentiger H>SO4-Losung dekapiert. Nach erneutem Spilen in VE-Wasser fur 1 Minute,
werden die Prifkorper stromlos mittels EDTA-freier Kupfermetallisierung flr eine Expositi-
onszeit von 60 bis 90 Minuten bei 43 — 45 °C chemisch mit einer Kupferschicht von ca. 2 pm
metallisiert. Nach der chemischen Verkupferung werden die Prufkérper erneut in VE-Wasser
gespult und anschlielend getrocknet. Die Priifkorper zur Haftfestigkeitspriifung werden nach
der chemischen Verkupferung zusatzlich galvanisch mit Kupfer nachverstéarkt. Dabei werden
Kupferschichten von ca. 50 — 100 um (inhomogen bedingt durch die hohe Oberflachenrauig-
keit) erzeugt. Dafiir werden sie zundchst fir 30 Sekunden in 3-prozentiger H.SO4-L6sung bei
Raumtemperatur dekapiert. Die galvanische Metallabscheidung von Kupfer erfolgt in wassri-
ger Losung aus Kupfersulfat, Schwefelsdaure und Natriumchlorid mittels Stromrampe (0,9
A/dm?, 1,2 A/dm? bis 1,5 A/dm?) fiir eine Expositionszeit von ca. 4 Stunden. Dabei wird eine
Schichtdicke von ca. 50 um erzielt. Durch die Anwendung einer Stromrampe wird verhindert,
dass die inhomogene Kupferschicht verbrennt. AbschlieRend werden die Prufkorper fur 1
Minuten bei Raumtemperatur in VE-Wasser gespult und dann getrocknet. Die Hauptprozess-
stufen der stromlosen und der elektrochemischen Metallabscheidung sind in Abbildung 37
dargestellt.

nicht laseraktivierte ®
@ ——Kupferpartikel im @ @ ®
S | Substratinneren £ | £ I @
g’ 3 Cur 2E'® o @
g % : * g g | / » g % I@ —® 4_@
g2 ierte, fre 22 22 lo ®
8 g laseraktivierte, freigelegte 8 ¢ N~ S
= ! = zZ-€ > 1 @
% 7} ' / Kupferpartikel % (72} % 7] I@ ®
g LN . g o o
abgeschiedene Cu-Schicht ®
Kathode Anode
Stromlose Abscheidung von Cu auf die Galvanische Verstirkung

durch Laseraktivierung freigelegten
Cu-Partikel
(Startschicht ca. 2 ym)

(Schichtdicke ca. 50 ym)

Abbildung 37  Hauptprozessstufen der stromlosen und der sich anschlieRenden elektrochemischen
Metallabscheidung in Anlehnung an [309].
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5.10 Mikroskopische Untersuchungen

5.10.1 Lichtmikroskopie (LM)

Zur unterstutzenden Analyse und Visualisierung der laseraktivierten und metallisierten Fla-
chen, sowie der aus dem selektiven Lasersinterprozess resultierenden Morphologie der Zug-
prufkorper, wird das Lichtmikroskop Leica DM 6000 der Leica Camera AG in Wetzlar,
Deutschland verwendet. Zur besseren Darstellung der Morphologie und der Schichtanbindung
werden von den Zugprifkorpern 12 um dicke Dunnschnitte hergestellt und an diesen durch-
lichtmikroskopische Aufnahmen durchgefiihrt. Die Erstellung der Dinnschnitte erfolgt an
einem motorischen Hochleistungsmikrotom Typ Leica RM2255 der Leica Biosystems Nuss-
loch GmbH (Nussloch, Deutschland).

5.10.2 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Mit Hilfe des Rasterelektronenmikroskops werden vorwiegend die Bruchflachen aus den sta-
tischen Zugprufungen analysiert, um Versagensmechanismen zu erkennen. Zur Untersuchung
wird das Rasterelektronenmikroskop Jeol JSM-6510 der JEOL Ltd. in Akishima, Japan im
Sekundarelektronen- sowie im Rickstreuelektronenmodus verwendet. Die Beschleunigungs-

spannung betragt 10 kV.

Zur Analyse der Partikelgeometrie und Verteilung des Kupferpulvers in der Pulvermischung.
kommt das Rasterelektronenmikroskop LEO GEMINI 1530 der Carl Zeiss AG in Oberko-
chen, Deutschland im Sekundéarelektronenmodus zum Einsatz. Die Beschleunigungsspannung
betragt 3 kV.

Des Weiteren wird das Rasterelektronenmikroskop eingesetzt, um die Oberflachentopogra-
phien der Plattenprifkorper, auf denen die Kupferstreifen bei der Haftfestigkeitspriufung ab-
gezogen werden, darzustellen. Fir diese Untersuchung wird das Rasterelektronenmikroskop
ZEISS EVO AM15, der Carl Zeiss AG in Oberkochen, Deutschland im Sekundarelektronen-
modus verwendet. Die Prufkorper werden fiir diese Analyse zuvor nicht mit Gold beschichtet.
Die Beschleunigungsspannung betragt 5 kV.

Zur Analyse der Aktivierungsmechanismen durch den Festkorperlaser wird das ZEISS
ULTRA PLUS FE-Rasterelektronenmikroskop der Carl Zeiss AG in Oberkochen, Deutsch-



5 Experimentelle Methoden 90

land verwendet. Dieses ermdglicht eine energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX: ener-
gy dispersive X-ray spectroscopy) der Prifkorper mittels UltraDry-EDX-Detektor zur genau-
en Lokalisierung und Visualisierung der Kupferpulverpartikel im laseraktivierten Bereich.

Die Beschleunigungsspannung betréagt 20 kV.

5.10.3 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Zur Untersuchung der Aktivierungsmechanismen, welche die lokale Metallisierung der Prif-
korper ermdglichen, werden transmissionselektronenmikroskopische Aufnahmen des laserak-
tivierten Bereiches erstellt. Die Praparation der Dunnschnitte erfolgt mit Hilfe eines Ultra-
mikrotoms Model EM UC7 der Leica Mikrosysteme AG, Heerbrugg, Schweiz. Die Prufkor-
per werden bei Raumtemperatur mit einem Diamantmesser der Diatome AG, Nidau, Schweiz,
unter einem Schnittwinkel von 35 ° mit einer Schnittgeschwindigkeit von 1 mm/s geschnitten.
Die 50 nm dicken Schnitte werden anschlieRend auf Kupfergitter mit Kohlefilm transferiert.
Die Aufnahmen werden mit einem Transmissionselektronenmikroskop Typ Zeiss EM 922
Omega der Carl Zeiss Microscopy GmbH, Goéttingen, Deutschland, erstellt. Die Beschleuni-

gungsspannung betragt 200 kV.

5.10.4 Mikro-Computertomographie

Zur unterstitzenden Analyse und Visualisierung der Poren und Kupferpartikel im selektiv
lasergesinterten Bauteil kommt der Mikro-Computertomograph Skyscan 1072-100kV s/n 85
der Firma Bruker microCT (Billerica, Massachusetts, USA) zum Einsatz. Selektiv lasergesin-
terte zylindrische Prifkdrper von 3 mm Durchmesser werden mit einer linearen Auflosung
von 2,34 mm bei einer 120-fachen VergrofRerung sowie einer Beschleunigungsspannung von
90 kV und einem Rohrenstrom von 112 pA gescannt. Die Rontgenprojektionen erfolgen von
0 ° bis 180 ° mit Winkelinkrementen von 0,23 ° und einer Belichtungszeit von 3 Sekunden
pro Aufnahme. Es werden vier Aufnahmen pro Position gemacht. Zudem wird ein 0,08 mm
Kupferfilter vor dem Detektor platziert. Die Rontgenprojektionen werden zu Schnitten rekon-
struiert und daraus dann dreidimensionale Aufnahmen, unter Verwendung der Rekonstrukti-
onssoftware NRecon Version 1.6.4.1 erstellt. Das Verfahren kommt bei selektiv lasergesinter-
ten Prifkorpern aus PA 2210 FR, kryogen gemahlenem Vestamid X7166 und zur Ermittlung
der Kupferpartikelverteilung in PA 2210 FR zum Einsatz.
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6.1 Charakterisierung ungefulltes Polyamid 12

6.1.1 Pulvermorphologie

Das kryogene Mahlen wird herangezogen, um das Vestamid X7166 in Granulatform mit einer
AusgangsgroRen von 2 bis 3 mm in Pulverpartikel zu Giberfiihren. Das Granulat kann prinzipi-
ell zu Pulver vermahlen werden. Aus Kapitel 2.4.2 ist bereits bekannt, dass fir SLS-Pulver
ein mittlerer Partikeldurchmesserbereich von 20 bis 80 um [92, 185], eine mdglichst sphari-
sche Partikelgeometrie [12, 82, 185] und damit verbundene Rieselféhigkeit [12, 82, 92] anzu-
streben sind. Daher wird zundchst die Partikelmorphologie des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 mit dem kommerziell erhaltlichen Benchmark PA 2210 FR verglichen. Die ras-
terelektronenmikroskopischen Aufnahmen sind in Abbildung 38 dargestellt. Dabei ist fur das
kryogen vermahlene Vestamid X7166 eine scharfkantige Partikelgeometrie ersichtlich (vgl.
Abbildung 38 (b)). Diese Partikelgeometrie ist auf das Zerbrechen der gefrorenen Partikel
durch Aneinanderschlagen zurlickzufuhren. Zudem ist anhand der rasterelektronenmikrosko-
pischen Aufnahmen eine breite KorngréRenverteilung mit Partikeln deutlich oberhalb 100 pm
zu erkennen. Im Gegensatz dazu zeigt der Benchmark eine spharische bis leicht ovale Parti-

kelgeometrie mit einer engen PartikelgroRenverteilung < 80 um auf (vgl. Abbildung 38 (a)).

Abbildung 38  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Partikelmorphologie des kommer-
ziell erhéltlichen Benchmarks PA 2210 FR (a) und des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 (b).
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Die genauen PartikelgroRRenverteilungen der Pulver werden zunéchst mittels Siebanalyse er-
mittelt. Beim Sieben des kryogen gemahlenen Pulvers wird 1 % Sipernsat als Trennmittel
verwendet, um die Rieselfahigkeit des Pulvers beim Sieben zu verbessern, da dieses sonst
zum Verklumpen neigt. Die Auswertung der Siebanalyse des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 ist im Vergleich zum Benchmark PA 2210 FR [310] in Abbildung 39 dargestellt.
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Abbildung 39  PartikelgroBenverteilung des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 und des Bench-
marks PA 2210 FR.

Die dazugehorigen Werte sind in Tabelle 12 aufgefihrt. Die Siebanalyse zeigt, dass der anzu-
strebende Anteil zwischen 20 — 80 um fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 jedoch
nur bei 29,5 % liegt. Fur den Benchmark PA 2210 FR wird fur die Siebgréfie < 63 pum hinge-
gen ein Anteil von 89,8 % [310] erzielt.
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Tabelle 12 Prozentuale PartikelgroRenverteilung von kryogen gemahlenem Vestamid X7166 im
Vergleich zum Benchmark PA 2210 FR [310].

SiebgroRe Kryogen gemahlenes PA 2210 FR [310]
Vestamid X7166
[um] [%0] [%6]
<500 99,2 100
<355 98,1 100
< 250 94,1 100
<180 87,0 100
<125 70,0 99,9
<63 29,5 89,8

Dieser Unterschied wird anhand der Summenverteilungen Qs(d) und der Dichteverteilungen

g3(d) aus den laserspektroskopischen Partikelanalysen in Abbildung 40 noch deutlicher.

100 Q,(d) von PA 2210 FR 3,00
q von

—_ 90 —=— Qj,(d) von kryogen gemahlenem Vestamid X7166 T 2-75
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T 07 2,00 2
O 4 = , )
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o 907 Ji7s 2
3 50+ 11,50 5
£ 40 11,25 %
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S 30- 11.00 3
£ 1 1075 %
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Abbildung 40  Laserspektroskopische Partikelanalyse von PA 2210 FR und des kryogen gemahle-
nen Vestamid X7166.

In Abbildung 40 ist zunéchst zu erkennen, dass beide Pulver eine nahezu monomodale und
symmetrische PartikelgréRenverteilung aufweisen. Dabei ist die Verteilung des kryogen ge-

mahlenen Vestamid X7166 jedoch deutlich breiter. Die Pulverpartikel liegen fir Vesta-
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mid X7166 in der GroRenordnung von 10 bis 200 um. Fur PA 2210 FR betragt die Grofen-
ordnung hingegen 10 bis 100 um. Der fiir die Verarbeitung optimale Bereich von 20 — 80 um
[92, 185] ist eingezeichnet. Dadurch ist zu erkennen, dass fiir den Benchmark der Peak der
Dichteverteilung bzw. dso aus der Summenverteilung genau in diesem Bereich liegt. Die
Auswertung zu den Haufigkeitsverteilungen ist in Tabelle 13 zusammengefasst.

Tabelle 13 Auswertung der laserspektroskopische Partikelanalyse von PA 2210 FR und des
kryogen gemahlenen Vestamid X7166 aus Abbildung 40.

Partikeldurchmesser [um] Kryogen gemahlenes PA 2210 FR
Vestamid X7166
dio 32,60 18,50
dso 95,61 48,15
deo 202,13 70,31

Der mittlere Partikeldurchmesser fir PA 2210 FR ergibt sich zu 48,15 um und liegt damit im
vom Hersteller angegebenen Bereich. Abweichungen kénnen sich sowohl aus dem Messver-
fahren als auch aus der Auswertungsmethode ergeben. Fir den Benchmark sind 90 % der

Partikel kleiner oder gleich 70,31 um. Der Feinanteil ergibt sich mit dio zu 18,50 pum.

Das kryogen gemahlene Material liegt mit seinem Peak der Dichteverteilung und damit dso
aullerhalb des in Abbildung 40 eingezeichneten Bereiches. Gemall Tabelle 13 liegt fur das
kryogen gemahlene Vestamid X7166 ein mittlerer Partikeldurchmesser dso von 95,61 pum vor.
Zudem sind 90 % aller Partikel kleiner oder gleich 202,13 um. Der Feinanteil des kryogen
gemahlenen Vestamid X7166 ist gemal dio Kleiner oder gleich 32,60 um. Eine Klassifizie-
rung des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 auf eine exakte ZielkorngréRRe von <80 um
wére demnach zwar moglich, jedoch wére die Wirtschaftlichkeit dann nicht mehr gegeben.

Der Ausschuss an zu groRBen bzw. zu kleinen PartikelgroRen ware zu hoch.

Aus der Siebanalyse wurde zudem die Schuttdichte des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 ermittelt. In Tabelle 14 ist dieser Wert dem Benchmark gegenubergestellt. Flr das
kryogen gemahlene Vestamid X7166 wird eine Schittdichte von 0,35 g/cm? erzielt. Die
Schiittdichte des Benchmarks PA 2210 FR betragt 0,52 g/cm? [284].
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Tabelle 14 Schittdichten des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 und des Benchmarks
PA 2210 FR.

Material Schittdichte [g/cm?]

PA 2210 FR 0,52 [284]
Kryogen gemahlenes Vestamid X7166 0,35

Somit liegt fur das kryogen gemahlene Material eine rund 33 % geringere Schittdichte vor.
Es besitzt dadurch eine geringere Rieselfahigkeit und neigt dazu wahrend des selektiven La-

sersinterprozesses in den Pulverzufuhrungsbehaltern zu verdichten.

Das kryogen gemahlene Vestamid X7166 weist somit nebst der unginstigen scharfkantigen
Partikelgeometrie und der geringen Schittdichte, welche die Rieselfahigkeit verringern, auch
eine zu grobe Partikelverteilung auf. Trotz der groRen Abweichungen des kryogen gemahle-
nen Vestamid X7166 vom Benchmark PA 2210 FR konnte das Pulver prinzipiell im selek-
tiven Lasersinterprozess verarbeitet werden. Dabei wirkten sich jedoch die scharfkantige Par-
tikelgeometrie und die breite PartikelgroRenverteilung zunéchst negativ auf die Oberflachen-
beschaffenheit und die MalRhaltigkeit der selektiv lasergesinterten Prifkorper aus. Dies zeigt
der Vergleich der CT-Prifkdrper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 in Abbildung 29
mit denen aus PA 2210 FR in Abbildung 28. Im nachfolgenden Kapitel wird daher zunéchst

detaillierter auf die Unterschiede in der Oberflachenglte eingegangen.

6.1.2 Bauteiloberflachenbeschaffenheit

Im Folgenden wird zundchst die Auswirkung der oben genannten Pulvereigenschaften auf die
Oberflachenbeschaffenheit selektiv lasergesinterter Plattenprifkdrpern untersucht. Abbildung
41 gibt unter Angabe der maximalen Rauheitsprofiltiefe sowie des arithmetischen Mittenrau-

wertes Aufschluss dartiber. Die Auswertung dazu ist in Tabelle 15 gegeben.
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Abbildung 41  Vergleich der maximalen Rauheitsprofiltiefe und des arithmetischen Mittenrauwer-
tes der Prifkorperoberseite und Priifkorperunterseite selektiv lasergesinterter Prif-
korper aus PA 2210 FR (grin) und aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166
(grau) [289].

Tabelle 15 Kennwerte der Rauheitsmessung aus Abbildung 41 [289].
Material R, [um] Ra [um]
PA 2210 FR Oberseite 75,16 + 10,42 10,70+ 1,70
Unterseite 121,47 £ 16,67 17,59+ 2,61
Kryogen gemahlenes Oberseite 161,84 + 52,49 23,30 £ 8,05
Vestamid X7166 ]
Unterseite 245,19 + 67,48 37,74 £ 10,96

Dabei kann zunéchst ein Unterschied in der Rauheit auf der Prifkorperoberseite und der
Prifkorperunterseite festgestellt werden. So weist die Prifkorperunterseite hohere Rauheits-
werte auf als die Prifkorperoberseite. Fiir PA 2210 FR zeigt die Prufkdorperoberseite einen um
rund 39 % geringeren arithmetischen Mittenrauwert auf. Im Fall der maximale Rauheitsprofil-
tiefe betragt dieser Unterschied 38 %.

Typische Rauheitswerte fur selektiv lasergesintertes PA 12 liegen nach Schmid [92] flr Ra bei
103 um und fir R; bei 100 £50 um. Demnach liegen die Werte des Benchmarks
PA 2210 FR eindeutig im Rahmen. Lediglich der arithmetische Mittenrauwert fur die Prif-
korperunterseite liegt leicht oberhalb des Literaturwertes. Bei den Plattenprifkérpern aus dem

kryogen gemahlenen Vestamid X7166 féllt der arithmetische Mittenrauwert fur die Prifkor-
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peroberseite im Vergleich zur Prifkorperunterseite ebenfalls rund 38 % geringer aus. Fir die
maximale Rauheitsprofiltiefe ergibt sich dieser Unterschied zu 34 %. Die Tatsache, dass die
Unterschiede in den Rauheitswerten zwischen Prifkérperoberseite und Priifkorperunterseite
fur beide Materialien mit 34 — 38 % sehr dhnlich sind, l&sst den Ruckschluss zu, dass dieser

Unterschied nicht materialspezifisch, sondern fertigungsprozessspezifisch einzustufen ist.

Die Oberflachengiite eines selektiv lasergesinterten Bauteils wird im Wesentlichen durch die
Schichtdicke [12, 92, 102], die Orientierung im Bauraum, die Bauteilgeometrie und die Pul-
vereigenschaften [12, 92, 185, 311] sowie durch die Pulverbetttemperatur und die aus der
Laserbelichtung resultierende Temperatur [130] beeinflusst. Die Pulverbetttemperatur und die
aus der Laserbelichtung resultierende Temperatur beeinflussen das Aufschmelzen des Poly-
merpulvers sowie die Viskositat der Polymerschmelze [130] und folglich die Anhaftung von
Pulverpartikeln aus der Stitzstruktur. Sowohl die Prufkorperunterseite als auch die Prufkor-
peroberseite sind im Bauprozess von losem Pulver aus der Stitzstruktur umgeben, welches an
den Flachen anhaften kann. Somit ist es von grof3er Bedeutung fur die Oberflachengiite des
Bauteils, mit welcher Methode und Griindlichkeit Uberschiissiges Restpulver entfernt wird
[312]. Im vorliegenden Fall neigt die Prufkdérperunterseite dazu, viele nicht aufgeschmolzene
Stltzpulverpartikel anzunehmen, wodurch die Rauheitswerte deutlich héher ausfallen als fur
die Prufkorperoberseite. Kock [312] beobachtete ein vergleichbares Verhalten im Zusammen-

hang mit dem Alterungszustand und damit der Viskositat des Polymerpulvers.

Daruber hinaus lasst Abbildung 41 deutlich erkennen, dass sowohl der arithmetische Mitten-
rauwert R, als auch die maximale Rauheitsprofiltiefe R, fur das durch kryogenes Mahlen her-
gestellte SLS-Pulver im Vergleich zum Benchmark deutlich hoéher sind. Fir die Prifkor-
peroberseite liegt der Wert fir R; rund 54 % hoher und fiir die Prufkorperunterseite um rund
51 %. Fir Ra liegt der Wert fiir die Prifkorperoberseite rund 54 % und flr die Prufkorperun-
terseite rund 53 % (iber den Werten von PA 2210 FR. Diese Unterschiede sind somit auf die
deutlich grolere PartikelgroRe und die breitere PartikelgroRenverteilung des gemahlenen
Kunststoffpulvers zurtickzufiihren. Ein dhnlicher Einfluss der PartikelgroRe auf die Rauheit
konnte von Breuninger et al. [81], Chua et al. [313] und Noorani [127] aufgezeigt werden.
Die Pulverpartikeleigenschaften wirken sich zudem auf die Kantenschérfe [75, 85, 92] aus,

wie der Vergleich von Abbildung 28 mit Abbildung 29 zeigt. Die Prifkorper auf Basis des
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kryogen gemahlenen Vestamid X7166 sind an den Kanten zerlaufen und die Kontur ist un-

scharf.

6.1.3 Bauteildichte und Bauteilmorphologie

Aus dem kryogen gemahlenen Vestamid X7166 und dem Benchmark PA 2210 FR werden im
selektiven Lasersinterprozess Wiirfelpriifkdrper von 1 x 1 x 1 cm® hergestellt und auf ihre
erzielten Bauteildichten in Abhangigkeit von der VVolumenenergiedichte des Lasers unter-
sucht. Die Ergebnisse sind graphisch in Abbildung 42 dargestellt.

e

9 20

R O PA2210FR

= [0 Kryogen gemahlenes Vestamid X7166
°

T 15

g

®©

=

w - - - -

€ 1.0 cR-Beeosy

Q

=

Q

a)]

205

[5)

2

©

€

% 0,0 r T , r .
> 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Volumenenergiedichte des Lasers (E,) [J/mm?]

Abbildung 42  Volumetrische Dichte selektiv lasergesinterter Prifkorper (liegend flach) aus
PA 2210 FR und kryogen gemahlenem Vestamid X7166 in Abhdngigkeit der Volu-
menenergiedichte des Lasers.

Dabei lasst sich erkennen, dass das kryogen gemahlene Vestamid X7166 in seiner Dichte fir
alle gewadhlten Volumenenergiedichten des Lasers stets unterhalb der des Benchmarks
PA 2210 FR liegt. Fur beide Materialien nimmt die Bauteildichte mit Zunahme der Volumen-
energiedichte des Lasers leicht ab. Fur PA 2210 FR sinkt die Dichte dadurch von
1,08 +£ 0,01 g/cm?® (Ev = 0,2 J/mm?®) auf 1,01 + 0,01 g/cm® (Ev = 0,35 J/mm?3) ab und fiir das
kryogen gemahlene Vestamid X7166 von 0,99 +0,01 g/cm® (Ev=0,2J)mm®) auf
0,95 +0,01 g/cm?® (Ev = 0,35 J/mm?3). Im untersuchten Volumenenergiedichtebereich bedeutet
dies fur das kryogen gemahlene Vestamid X7166 eine Reduzierung der Bauteildichte um 4 %.
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Fur den Benchmark PA 2210 FR betragt dieser Wert sogar 6,5 %. Diese Reduzierung ist, un-
ter Zuhilfenahme der computertomographischen Aufnahmen von Teilvolumina aus selektiv
lasergesinterten Zugprufkdorpern in Abbildung 43, auf die Zunahme der Porositat mit Erho-
hung der Volumenenergiedichte des Lasers zuruckzufiihren. Das prinzipielle Vorhandensein
von Poren in selektiv lasergesinterten Bauteilen wird von diversen Studien [94, 96, 107, 197,
231, 314] als typische Bauteileigenschaft bestétigt. Ist der Energieeintrag jedoch zu hoch, so
beginnt sich das Material zunehmend zu zersetzen. Zu erkennen ist dies an groRen
(~ 100 pm), sphérischen Zersetzungsporen. In Abbildung 43 ist dabei zu bemerken, dass sich
die Poren mit Zunahme der Volumenenergiedichte des Lasers auf das Prifkdrperinnere kon-
zentrieren und in der GroRe zunehmen. Aufgrund der Einbettung des Bauteils im Pulverbett
sind Warmetransportmechanismen vom Prifkdrperinneren nach auBen eingeschrankt und die

Warme staut sich im Bauteilinneren.

PA 2210 FR

"500 um 500 um : ; 500 ym : . 500 um

0,21 J/imm® 0,24 J/mn¥ 0,28 J/mm?® 0,31 J/mm?

Vestamid X7166

500 Hm 500 Hm : : L& : 4 500 pm
0,21 J/mm? L 0,24 J/mm?® % 0,28 J/mm? 2 0,31 J/mm?

Abbildung 43  Computertomographische Aufnahmen von Teilvolumina von liegend flach selektiv
lasergesinterten Zugprufkorpern aus PA 2210 FR und aus kryogen gemahlenem
Vestamid X7166 in Abh&ngigkeit von der Volumenenergiedichte.

Des Weiteren ist in Abbildung 43 ersichtlich, dass das kryogen gemahlene Vestamid X7166
nach Verarbeitung im selektiven Lasersinterprozess unter Anwendung identischer Prozesspa-
rameter wie fir PA 2210 FR deutlich mehr und auch gréfRere Poren aufweist. Bereits bei der

niedrigsten VVolumenenergiedichte von 0,21 JJmm? sind deutlich mehr Poren zu erkennen.
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Dies lasst jedoch verschiedene Schliisse zu. Die Poren / Hohlrdume konnen sich zum einen
aufgrund der Partikelmorphologie bilden und zum anderen kdnnte der gewahlte Energiedicht-
ebereich fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 bereits zu hoch sein. In Abbildung 44
werden diese Aspekte daher anhand der lichtmikroskopische Aufnahme eines Dunnschnitts
eines selektiv lasergesinterten Zugprufkorpers aus Vestamid X7166 betrachtet.

Abbildung 44  Lichtmikroskopische Aufnahme eines Dinnschnitts des Querschnitts eines selektiv
lasergesinterten Zugprufkorpers aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166. Der
Zugprfkorper wurde mit einer Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm? gefertigt.

Darin sind zundachst keine Schichten mehr erkenntlich, was auf vollstandiges Aufschmelzen
der Pulverpartikel und damit auf vollstandige Schichtanbindung schlieRen lasst. Des Weiteren
sind deutlich Poren ersichtlich, die jedoch nicht alle spharisch sind. Dies l&sst, wie bereits
vermutet, den Rickschluss zu, dass sich die Poren nicht nur durch Zersetzung des Materials
bilden, sondern weitere Ursachen vorliegen. Eine weitere Ursache fur Poren im Material ist
die breite PartikelgroBenverteilung. Besonders der grofRe Partikeldurchmesser dso von
95,61 um fuhrt zu einer geringeren Packungsdichte [102, 144] des Pulvers und damit zu einer
geringeren Dichte des resultierenden Bauteils. Die breite PartikelgroRenverteilung kann zu-
dem dazu flihren, dass groRe Partikel nicht vollstandig aufgeschmolzen werden, sondern nur
Sinterhélse [102, 144] ausbilden, wodurch sich Hohlrdume im Material bilden kénnen. Die

Folgen kénnen dann eine geringe Bruchdehnung sowie Porenbildung sein.

Daruber hinaus beeinflusst die Partikelgréf3e die im Bauprozess minimal mdgliche Schichtdi-
cke [102, 197]. Diese betragt im Rahmen dieser Arbeit 150 pum und ist somit dicht an der
mittleren PartikelgrolRe des kryogen gemahlenen Vestamid X7166. Dies resultiert in Verbin-
dung mit der schlechten Rieselfahigkeit des Pulvers in eine instabile Prozessfiihrung bedingt
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durch Stérungen beim Pulverauftrag, wodurch die maximale Scanvektorlange und damit die

erreichbare BauteilgroRe eingeschrankt werden.

Des Weiteren zeigen sich Unterschiede in der Porositat in Abhéngigkeit von der Aufbaurich-
tung der Prufkorper. Dies ist in Abbildung 45 anhand lichtmikroskopischer Aufnahmen von
Dinnschnitten selektiv lasergesinterter Zugprufkorper aus PA 2210 FR zu erkennen.

Abbildung 45 Lichtmikroskopische Aufnahmen von Dilnnschnitten der Querschnitte selektiv la-
sergesinterter Zugprufkorper aus PA 2210 FR. Die Zugprufkorper wurden mit einer
Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm? gefertigt.

So treten die Poren vorzugsweise in den Grenzschichten und weniger in den VVolumenelemen-

ten auf. Der ,,stehend” gebaute Zugpriifkdrper weist die hochste Porositidt und auch einige
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sehr groRe Poren auf. Abbildung 45 l&sst den Schluss zu, dass auch die im Rahmen dieser
Arbeit niedrigste gewahlte Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm? ausreicht, um stabile Priif-
kdrper mit guter Schichtanbindung zu erzielen. Weiterhin sind an den Konturen angeschmol-
zene Pulverpartikel ersichtlich, die nach diversen Studien [94, 96, 107, 197, 231, 314] jedoch
typisch flr dieses Fertigungsverfahren sind.

Dennoch liegen die Dichten beider Materialien noch oberhalb der von Wegner [14] definier-
ten Bauteildichte von 0,9 g/cm? fiir hochpordse Bauteile. Die Dichte von 1,07 g/cm? [286] fiir
SpritzgielRkorper aus Vestamid X7166 wird vom selektiv lasergesinterten Bauteil jedoch nicht
erreicht. Das selektiv lasergesinterte Vestamid X7166 unterschreitet diesen Wert um rund
7,5 %. Auch fir das selektiv lasergesinterte PA 2210 FR wird mit den gewéhlten Prozesspa-
rametern die Feststoffdichte von 1,12 + 0,01 g/cm? von spritzgegossenem PA 2210 FR nicht
erreicht. Die Bauteildichte des selektiv lasergesinterten PA 2210 FR liegt rund 3,6 % unter-
halb von diesem Wert. Trotz allem, fiir den im Rahmen dieser Arbeit gewéhlten Energie-
dichtebereich, werden fir die aus PA 2210 FR selektiv lasergesinterten Priifkdrper der vom

Hersteller angegebene Dichtebereich von 1,05 + 0,05 g/cm? [284] erreicht.

6.1.4 Feuchtigkeitsgehalt

Die Feuchtigkeitsgehalte des Benchmarks PA 2210 FR, sowie des kryogen gemahlenen
Vestamid X7166 werden wie in Kapitel 5.5.2 beschrieben ermittelt. Dabei ergeben sich fur
PA 2210 FR und Vestamid X7166 Feuchtigkeitsgehalte von jeweils 0,2 + 0,02 %. Die Unter-
suchung ist notwendig, da die Eigenschaften von Polyamid 12 stark vom Feuchtigkeitsgehalt
des Prifkorpers abhéngig sind. Die mechanischen Eigenschaften kdnnten dadurch von sprode

bis duktil schwanken.

6.1.5 Thermische Eigenschaften

6.1.5.1 Prozessfenster flr den selektiven Lasersinterprozess

Entsprechend Kapitel 5.6.1.2 wird der selektive Lasersinterprozess versuchsweise in einer
DSC Messeinrichtung simuliert. Die Reaktionen vom Benchmark PA 2210 FR und dem kry-
ogen gemahlenem Vestamid X7166 auf das aufgebrachte Zeit-Temperatur-Profil sind in Ab-
bildung 46 dargestellt.
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Abbildung 46  DSC-Kurven zur Simulation des SLS-Prozesses (Kapitel 5.6.1.2) von PA 2210 FR
und kryogen gemahlenem Vestamid X7166. Dargestellt sind die Abschnitte 6, 7 und
8 aus Abbildung 30. Die Prozessfenster fur das selektive Lasersintern von
PA 2210 FR (grine Flache) und kryogen gemahlenem Vestamid X7166 (graue Fl&-
che) sind eingezeichnet.

Darin aufgetragen sind die Warmestrome uber die Temperatur. Die ermittelten Prozessfenster
flr das selektive Lasersintern sind fir PA 2210 FR als griine Flache und fiir das kryogen ge-
mahlene Vestamid X7166 als graue Flache eingezeichnet. In diesem Bereich, d. h. zwischen
Rekristallisationspeak und Schmelzepeak, liegt der optimale Temperaturbereich zur Verarbei-
tung der Materialien im selektiven Lasersinterprozess vor. Fir den Benchmark PA 2210 FR
liegt das Prozessfenster zwischen 160,90 °C (Rekristallisation) und 190,38 °C (Schmelze).
Fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 ergibt sich das Prozessfenster zwischen
166,47 °C (Rekristallisation) und 184,20 °C (Schmelze). Somit ist das Prozessfenster des kry-
ogen gemahlenen Materials deutlich enger. Das hat zur Folge, dass der selektive Lasersinter-
prozess nur in einem geringen Temperaturbereich optimal verlduft. Die Wahrscheinlichkeit,
dass Prozessfehler auftreten, wenn dieser Temperaturbereich nicht genau eingehalten wird, ist
hoch. Das Material ist somit anfalliger fur Effekte wie Curling, d. h. fur das Aufrollen einzel-
ner Schichten, erhéhten Bauteilverzug und Schrumpfung. Im Rahmen der Verarbeitung von
kryogen gemahlenem Vestamid X7166 im selektiven Lasersinterprozess konnen diese Effekte

hé&ufiger beobachtet werden als fur den Benchmark.
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6.1.5.2 Zersetzungsverhalten

Feste Flammschutzmittel, haben Einfluss auf das Aufschmelz- und FlieRverhalten und damit
auf die Verarbeitung des Materials im selektiven Lasersinterprozess [70]. Mit Hilfe der
Thermogravimetrie werden die thermischen Abbauverhalten und die Flammschutzmittelge-
halte von PA 2210 FR und Vestamid X7166 bestimmt. Die ermittelten TGA-Kurven sind in
Abbildung 47 dargestellt.
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Abbildung 47 Thermisches Abbauverhalten (TGA-Kurven) von PA 2210 FR und Vestamid X7166
unter Stickstoffatmosphére.

Es wird zundchst ersichtlich, dass flr beide Polyamide der Abbau in zwei Stufen erfolgt. Die
erste  Abbaustufe fur PA 2210 FR liegt bei Ts~384°C mit einem Ruckstand von
~20 Gew.%. Die zweite Abbaustufe folgt bei Ts~640°C mit einem Ruckstand von
~ 11 Gew.%. Der hohe Flammschutzgehalt ist deutlich in den rasterelektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen (vgl. beispielsweise Abbildung 51) zu erkennen und kdnnte das Additivie-
ren mit Kupfer erschweren. Allerdings ist ein ausreichender Flammschutz fiir den Anwen-
dungsbereich Elektronik unerlésslich. Fir Vestamid X7166 hingegen liegt die erste Abbaustu-
fe bereits bei Ts= 370 °C mit einem Ruckstand von ~ 85 Gew.% und die zweite Abbaustufe
bei Ts = 475 °C mit einem Rickstand von 0 Gew.%. Da sich das Material vollstandig abbaut,

liegt die Vermutung nahe, dass in Vestamid X7166 ein flissiger Flammschutz vorliegt, der
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sich vollstandig zersetzt. Im fiir den selektiven Lasersinterprozess relevanten Temperaturbe-

reich bis 300 °C weisen beide Materialien ein identisches Verhalten auf.

6.1.5.3 Warmeleitfahigkeit

Die integralen Warmeleitfahigkeiten von PA 2210 FR und des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 werden mittels stationarer Hot Disk Methode ermittelt. In Abbildung 48 sind die

integralen Warmeleitfahigkeiten tUber die Temperatur aufgetragen dargestellt.

< 04
E O PA2210FR
= [0 Kryogen gemahlenes Vestamid X7166
< 03-
S §----B----B----g
2 R
£ 0,2
Q2
0]
E z: Aufbaurichtung / Messrichtung
= 0,1- y
2 ( )
5 \_
= 010 T T T T T - T T
0 20 40 60 80 100

Probentemperatur (Ts) [°C]

Abbildung 48 Integrale Wérmeleitfahigkeiten von selektiv lasergesinterten Prufkorpern aus
PA 2210 FR und kryogen gemahlenem Vestamid X7166 in Abhdangigkeit von der
Temperatur.

Fir PA 2210 FR liegt die Warmeleitfahigkeit bei 20 °C bei 0,222 + 0,009 W/mK. Mit Zu-
nahme der Temperatur steigt die Warmeleitfahigkeit von PA 2210 FR leicht an. Bei 80 °C
liegt der Wert rund 6 % hoher bei 0,235 + 0,007 W/mK. Dieser Anstieg kann unter anderem
auf eine Zunahme der Beweglichkeit der Molekile zurlickzufiihren sein [315, 316]. Aller-
dings spielen diesbeziiglich noch weitere Faktoren wie z. B. das spezifische Volumen [317,
318] und die Strukturausbildung [318, 319] eine Rolle. Ein Zusammenspiel dieser Faktoren
beeinflusst letztendlich die Warmeleitfahigkeit [315], denn fiir das kryogen gemahlene
Vestamid X7166 ist mit Anstieg der Temperatur ein leichter Abfall der Warmeleitfahigkeit zu
verzeichnen. Die Wéarmeleitfahigkeit sinkt um ca. 2 % von 0,262 + 0,003 W/mK bei 20 °C
auf einen Wert von 0,256 + 0,003 W/mK bei einer Temperatur von 80 °C. Dies konnte auf
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Fehlstellen wie Lufteinschliisse (vgl. Abbildung 43) in den Prifkorper zurlickzufiihren sein.
Dennoch liegt die Warmeleitfahigkeit des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 Uber den
gesamten Temperaturverlauf oberhalb der Werte von PA 2210 FR. Bei 20 °C betragt dieser
Unterschied rund 15 %. Mit Erh6hung der Temperatur n&hern sich die Werte jedoch an, so-
dass der Unterschied bei 80 °C nur noch rund 8 % betrégt. Dieser Sachverhalt spricht aktuell
dafiir, dass das kryogen gemahlene Vestamid X7166 den durch den Laser eingebrachten
Energieeintrag besser in das umliegende Material und in das Pulverbett ableiten und verteilen
kann. Des Weiteren koénnte lokal betrachtet fir das Aufschmelzen des kryogen gemahlenen
Vestamid X7166 ein geringerer Energieeintrag notwendig sein als fir PA 2210 FR. Ein iden-
tischer Energieeintrag konnte somit im Vergleich zu PA 2210 FR beim kryogen gemahlenen
Vestamid X7166 bereits zu Zersetzungsmerkmalen fiihren. Ein Unterschied in den spezifi-

schen Warmekapazitaten ist somit zu erwarten und wird im nachfolgenden Kapitel diskutiert.

6.1.5.4 Spezifische Warmekapazitat

Die spezifischen Warmekapazitaten vom Benchmark PA 2210 FR und dem kryogen gemah-
lenem Vestamid X7166 werden entsprechend der Versuchsdurchfuhrung in Kapitel 5.6.1.1
ermittelt und sind in Abbildung 49 als Funktion tber die Temperatur dargestellt.
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Abbildung 49  Spezifische Warmekapazitaten von PA 2210 FR und Vestamid X7166 in Abhéngig-
keit der Probentemperatur.
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Dabei ist zunéchst ersichtlich, dass die spezifische Warmekapazitat fur beide Materialien na-
hezu linear mit Zunahme der Temperatur steigt. Wie bei der Warmeleitfahigkeit (vgl. Kapitel
6.1.5.3) ist dieser Effekt unter anderem auf die Schwingungsanregung der Molekdlteile des
Polymers zurtickzufuhren [320]. So werden zun&chst die Molekulteile im van der Waals-
Potenzial der Zwischenkettenwechselwirkung zu Schwingungen angeregt [320]. Mit weiterer
Erhéhung der Temperatur werden schlieBlich die Molekilteile im kovalenten Bindungspoten-

zial der intramolekularen Wechselwirkungen zu Schwingungen angeregt [320].

Die spezifische Warmekapazitat von PA 2210 FR liegt fiir den untersuchten Temperaturbe-
reich oberhalb der von Vestamid X7166. Bei 20 °C liegt die spezifische Warmekapazitat von
PA 2210 FR bei 1,402 + 0,042 J/gK und fiur Vestamid X7166 bei 1,317 + 0,102 J/gK. Somit
ergibt sich ein Unterschied von rund 6 %. Dies bedeutet, dass dem kryogen gemahlenem
Vestamid X7166 im Vergleich zu PA 2210 FR weniger thermische Energie [102, 144] durch
den Laser zugefihrt werden muss, um das Material aufzuschmelzen. Dies wirde die in Kapi-
tel 6.1.5.3 getroffenen Aussagen stutzen (vgl. Abbildung 43 und Abbildung 44) und muss fir
die Beurteilung der mechanischen Eigenschaften sowie flr das anschliefende Additivieren

mit Kupferpartikeln berlicksichtigt werden.

6.1.6 Zugeigenschaften

6.1.6.1 Einfluss der Aufbaurichtung im SLS-Prozess

Dieses Unterkapitel behandelt zunéchst die Zugeigenschaften von reinem PA 2210 FR in Ab-
hangigkeit von der Aufbaurichtung im selektiven Lasersinterprozess. Die Ergebnisse der
Zugversuche sind in Abbildung 50 dargestellt. Betrachtet werden der Elastizitatsmodul, die
Zugfestigkeit und die maximale Dehnung in Abhéngigkeit der Aufbaurichtung der Zugpruf-

korper und der eingebrachten Volumenenergiedichte des Lasers.
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Abbildung 50  Einfluss der Aufbaurichtung (z) und der Volumenenergiedichte auf den Elastizitats-
modul, die Zugfestigkeit und das Dehnverhalten von selektiv lasergesinterten Zug-

prufkorpern aus PA 2210 FR.

Als mechanische Bauteilkenngrélle wird zundchst der Elastizitdtsmodul betrachtet. Fir alle

betrachteten Aufbaurichtungen stellt sich ber den untersuchten Volumenenergiedichtebe-
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reich ein vergleichbares Verhalten ein. Die Elastizitaitsmoduln sinken mit Zunahme der Vo-
lumenenergiedichte. Die Aufbaurichtungen ,,liegend hochkant und ,liegend flach® weisen
dabei vergleichbare Elastizititsmoduln auf. Die Aufbaurichtung ,,stehend* liegt jedoch leicht
unterhalb der Elastizitdtsmoduln fur die beiden anderen Aufbaurichtungen. Bei der hochsten
Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm? liegen fiir alle drei Aufbaurichtungen jedoch nahezu
identische Werte vor. Der Elastizitdtsmodul scheint damit weitestgehend unabhéngig von der
Aufbaurichtung zu sein. Dies wurde auch von Majewski et al. [238] fur das selektive Laser-
sintern von PA 2200 der EOS GmbH in verschiedenen Aufbaurichtungen bei einer Volumen-
energiedichte von rund 0,34 J/mm? ermittelt. Die Studie von Wartzack et al. [231] zeigt ein
vergleichbares Verhalten. Anders jedoch die Studie von Caulfield et al. [107], in der tber den
gesamten Energiedichtebereich Unterschiede im Elastizitatsmodul zwischen liegend hochkan-
ten und stehenden Zugprufkérpern aus PA 2200 vorliegen. Allerdings wahlten Caulfield et al.
[107] einen deutlich niedrigeren Energiedichtebereich als in dieser, beziehungsweise in den
zuvor genannten, Studien. Folglich ist der Einfluss der Volumenenergie auf den Elastizitats-
modul groRer als der Einfluss der Aufbaurichtung. Das Absinken des Elastizitatsmoduls mit
Zunahme der Volumenenergiedichte ist dabei auf die fortschreitende Materialzersetzung und
die damit verbundene Porositat durch Gaseinschlisse zuriickzufiihren wie es in den raster-
elektronenmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 51 zu erkennen ist. Ein vergleichbares
Verhalten konnte Wegner [321] fur das Material PA 2200 der EOS GmbH unter Verwendung
der Lasersinterstation EOS Formiga P100 beobachten.

Als weitere mechanische KenngroRe wird die Zugfestigkeit betrachtet. Die Auswertung der
Spannungs-Dehnungs-Kurven hinsichtlich der Zugfestigkeiten (omax) in Abhéngigkeit der
aufgebrachten VVolumenenergiedichte ist ebenfalls in Abbildung 50 dargestellt. Darin wird
zundchst aufgedeckt, dass die Zugprufkorper in den Aufbaurichtungen ,liegend flach* und
»liegend hochkant* fir den gewahlten Volumenenergiedichtenbereich nahezu identisches
Materialverhalten aufweisen. Die Zugprifkorper in der Aufbaurichtung ,,stehend“ weichen
davon jedoch bis zu einer Volumenenergiedichte von 0,3 J/mm?3 gravierend ab. Ein vergleich-
bares Verhalten flr die Zugfestigkeit wurde von Caulfield et al. [107] und Wartzack et al.
[231] fiir PA 2200 der EOS GmbH ermittelt. So ergibt sich fur die liegend flach gebauten
Zugprufkorper beim geringsten Energieeintrag eine Zugfestigkeit von 42,66 + 0,46 MPa wo-
hingegen sich fir die stehend gebauten Zugprifkorper ein Wert von nur 31,31 + 2,25 MPa
einstellt. Dies ist eine Differenz von rund 27 %. Diese Diskrepanz ist darauf zurtickzufuhren,
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dass im Fall der liegend flachen sowie der liegend hochkanten Zugprifkorper der Kraftverlauf
entlang den Schichten verlauft, wohingegen er fur die stehenden Zugprufkorper quer dazu
verlauft. Im Fall der stehenden Zugprufkdrper ist somit der Bruch auf interlaminares Versa-
gen der selektiv lasergesinterten Schichten zurtickzufuhren. Der Vergleich der rasterelektro-
nenmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 51 bestatigt diesen Sachverhalt. Daruber hin-
aus zeigt das Material eine Kern-Schale-Struktur [322], wobei das feste Flammschutzmittel

den Kern und das Polyamid die Schale bildet.

liegend flach (0,21 J/mm?®)
e

liegend hochkant (0,31 J/mm?3)

o

stehend (0,21 J/mm?3)

Abbildung 51  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkdrper aus PA 2210 FR in Abhangigkeit der Aufbaurichtung und der
Volumenenergiedichte. Der Bereich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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In der Bruchflache des stehenden Zugprifkorpers sind vermehrt nicht aufgeschmolzene, spha-
rische Pulverpartikel zu erkennen, was auch zu einer vergleichsweise rauen Bruchoberflache
fihrt wie es auch von Caulfield et al. [107] festgestellt wurde. Im Gegensatz dazu lassen so-
wohl die Bruchflache der liegend flach bzw. liegend hochkant gebauten Zugprifkorper nur
rein intralaminares Versagen zu. Das Material ist bei einer Volumenenergiedichte von
0,21 JJmm?® bereits homogen aufgeschmolzen und die Schichten sind optimal miteinander
verbunden. Fiir die stehend gebauten Zugpriifkorper ist dies jedoch bei 0,21 J/mm? noch nicht
der Fall. Daher steigt die Zugfestigkeit der stehend gebauten Zugpriifkorper auch noch bis
0,28 J/mm? an und beginnt dann wie die anderen beiden Aufbaurichtungen in ihrem Verlauf
zu sinken. Das Absinken der Zugfestigkeit ab einer VVolumenenergiedichte von 0,28 J/mm ist
auf die erhéhte Anzahl runder Poren, wie sie in den Bruchflachen in Abbildung 51 zu erken-
nen sind, zuriickzufiihren. Allerding zeigt sich ab 0,28 JJmm?® auch der Bereich geringster
Anisotropie. So néhern sich mit Zunahme der Volumenenergiedichte die mechanischen
Kennwerte der verschiedenen Aufbaurichtungen immer mehr an. Bei 0,35 J/mm? betragt der
Unterschied in der Zugfestigkeit zwischen den liegend flach und den stehend gebauten Zug-

prufkérpern nur noch rund 6 %.

Als letzte mechanische KenngroBe wird zur Beurteilung die Dehnung (emax) bei Erreichen der
Zugfestigkeit herangezogen. Die ermittelten Dehnungen als Funktion der Energiedichte und
der Aufbaurichtung sind ebenfalls in Abbildung 50 dargestellt. Dabei zeigt sich, dass die
Dehnung am sensibelsten auf Prozesseinfliisse reagiert. Die Unterschiede zwischen den Auf-
baurichtungen sind bei der niedrigsten Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm?® am deutlichs-
ten. Die Dehnung des Prifkorpers in der Aufbaurichtung ,,stehend ist im Vergleich zu den
anderen Aufbaurichtungen bis zu 65 % niedriger. Wartzack et al. [231] und Majewski et al.
[238] stellten ein &hnliches Verhalten fiir die Bruchdehnung von ,,stehend* gebauten Zug-
prifkorpern aus PA 2200 (EOS GmbH, Krailling, Deutschland) fest.

Der Hersteller gibt in seinem Materialdatenblatt fir PA 2210 FR [284] die Dehnung bei Er-
reichen der Zugfestigkeit in x- und y-Richtung flr den getrockneten Zustand mit 4 % sowie in
z-Richtung mit 3 % an. Allerdings liegen keine Angaben vor, unter welchem Energieeintrag
diese mechanischen Kennwerte erzielt werden konnten. Diese Werte werden flr die Zugpruf-
korper in liegender Aufbaurichtung erzielt, jedoch werden die 3 % nicht von den in stehender

Aufbaurichtung gefertigten Zugprifkorpern erreicht. Eine Ursache kann eine erhéhte Kerb-
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wirkung bedingt durch den Treppenstufeneffekt [14] sein. Die Betrachtung der rasterelektro-
nenmikroskopischen Aufnahmen der Bruchflachen (vgl. Abbildung 51) liefert zudem die An-
nahme, dass der Effekt der erhéhten Porositat durch beginnende Materialzersetzung den Ein-
fluss der Aufbaurichtung Uberlagert und somit ausschlaggebender fur das Versagen der Zug-
prufkorper wird. Der Vergleich der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen mit den
Stufen der Entwicklung der Sinterstruktur (vgl. Abbildung 19) legt nahe, dass sich fir die in
stehender Aufbaurichtung gefertigten Zugprifkdrper mit hoher Wahrscheinlichkeit bei der
Volumenenergiedichte von 0,21 JJmm? die Stufen 3 bis 4 einstellen. Abbildung 51 zeigt, dass
entlang des oberen Prifkorperrandes sowie entlang des rechten Prifkorperrandes deutlich
nicht aufgeschmolzene Pulverpartikel zu erkennen sind. Ein Aufschmelzen der Pulverpartikel
in der Bauebene ist partiell gegeben. Die Anbindung zwischen den einzelnen Schichten in
Aufbaurichtung erfolgt jedoch kaum. Im selektiven Lasersinterprozess dauert es deutlich lan-
ger zwei in Schichten Ubereinander liegende Pulverpartikel zu beeinflussen, als zwei benach-
barte Pulverpartikel in der gleichen Schicht [105]. Durch die verlangerte Zeit in Aufbaurich-
tung, kénnen die Pulverpartikel Wérme abgeben, wodurch sie weniger gut miteinander ver-
schmelzen [105]. In Abbildung 51 ist ersichtlich, dass der Bruch entlang der groRen Fehlstelle
im linken oberen Priifkorperbereich sowie entlang der nicht aufgeschmolzenen Pulverpartikel
initiiert. Fur die liegend flach beziehungsweise liegend hochkant aufgebauten Zugprifkorper
stellen sich hingegen bei 0,21 JJmm? bereits Bauteilstrukturen nach Stufe 5 ein. Das vollstin-
dige Aufschmelzen der Pulverpartikel ist erfolgt. Eine Schichtstruktur ist nicht mehr erkenn-
bar. Die Schichten sind miteinander verschmolzen und bilden eine dichte Bauteilstruktur. Es
liegen vergleichsweise wenige Poren vor, die unregelmalig uber die gesamte Bruchfléche
verteilt sind. Bei dem liegend flach gebauten Zugprufkorper beginnt der Bruch duktil, jedoch
mit sehr geringer plastischer Verformung, in der oberen rechten Bauteilecke. Im Fall des lie-
gend hochkant gebauten Zugprifkorpers erfolgt die Rissinitiierung ebenfalls in der rechten
oberen Bauteilecke, jedoch an einer grélReren Fehlstelle. Ein &hnliches Verhalten beziglich
der sich einstellenden Bauteilstrukturen konnten auch Wegner [14], Ajoku et al. [237] und
Wartzack et al. [231] in ihren Studien beobachten.

Mit Erhéhung des Energieeintrages auf 0,31 J/mm? nahern sich die mechanischen Kennwerte
einander weiter an. So reduziert sich beispielsweise die Differenz in der Dehnung fiir die ver-
schiedenen Aufbaurichtungen auf rund 17 %. Allerdings fihrt die Erh6hung des Energieein-
trages generell zu einer Reduzierung der Dehnung fur die Zugprufkorper in liegender Aufbau-
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richtung. Mit Erhéhung der Volumenenergiedichte auf 0,31 J/mm?® &ndert sich zudem das
Erscheinungsbild der Bruchflachen erheblich (vgl. Abbildung 51). Es stellt sich eine Bauteil-
struktur nach Stufe 5 mit Ubergang zu Stufe 6 ein. Fir alle drei Aufbaurichtungen ist das Ma-
terial vollstandig aufgeschmolzen, sodass eine ausgepragte Schichtanbindung vorliegt. Die
rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen zeigen vermehrt groRRe runde Poren als Zeichen
flr die beginnende Materialzersetzung. Fir die liegend flach und liegend hochkant gefertigten
Zugprufkorper verschiebt sich der Bruchbeginn leicht vom Randbereich in Richtung Prifkor-
perinneres. Abbildung 43 zeigte bereits, dass sich mit Zunahme der Volumenenergiedichte
die Poren im Prifkorperinneren hdufen. Bei den stehend gefertigten Zugprufkorpern tritt hin-
gegen mit Erhéhung der Volumenenergiedichte intralaminares Versagen im Randbereich auf

und nicht mehr entlang nicht aufgeschmolzener Pulverpartikel wie zuvor bei 0,21 J/mm?.

Zusammenfassend zeigt sich, dass eine starke Abhéngigkeit der mechanischen Eigenschaften
von der Orientierung des Prufkdérpers im Bauraum vorliegt. Die Prufkdrperorientierung ,,ste-
hend* weicht gravierend ab und zeigt in den Parametern Zugfestigkeit und Dehnung trotz
Erhéhung der eingebrachten Volumenenergiedichte stets geringere Materialkennwerte im
Vergleich zu den beiden anderen Orientierungen. Am Kritischsten reagiert jedoch die Deh-
nung auf die Prufkorperorientierung. Die hochste Duktilitat wird fir die Prifkorper in der
Bauraumorientierung ,liegend flach* erzielt. Dieser Priitkorper bendtigt die geringste Bauho-
he in z-Richtung (Aufbaurichtung). Durch die geringere Zeit in Aufbaurichtung, verlieren die
einzelnen Schichten weniger an Wérme an das Pulverbett und kénnen optimal miteinander
verschmelzen. Zudem erhéht sich dadurch die Oberflachengiite der Bauteile, da weniger Pul-
verpartikel an den seitlichen Bauteilflachen anhaften kénnen und der Treppenstufeneffekt
geringer ausfallt. Schlussfolgernd ist fir Bauteile im selektiven Lasersinterprozess die Prif-

korperorientierung ,,liegend flach® vorzuziehen.

6.1.6.2 Einfluss der Pulverherstellung (kommerziell vs. kryogen gemahlen)

Das kryogen zu Pulver gemahlene Vestamid X7166 (vgl. Morphologie in Kapitel 6.1.1) wird
entsprechend dem kommerziell erhaltlichen PA 2210 FR mit den Lasersinterparametern aus
Kapitel 5.3 im selektiven Lasersinterprozess zu Zugprifkoérpern verarbeitet. Aufgrund der
scharfkantigen Partikelgeometrie und der damit verbundenen geringen FlieRféhigkeit des
durch kryogenes Mahlen hergestellten Pulvers aus Vestamid X7166, konnte die fir die Gene-
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rierung der Prufkorper in der Orientierung ,,stehend* notwendige Bauhdhe nicht erreicht wer-
den. Die Priifkorper in der Orientierung ,,liegend hochkant® konnten ebenfalls nicht generiert
werden. Aufgrund der geringen FlieRfahigkeit des Pulvers kam es in Verbindung mit der Bau-
teillange (Scanvektorlange) zum Verschieben der Schichten beim Pulverauftrag und damit
zum Aufrollen der Schichten. Die nachfolgende Untersuchung bezieht sich daher nur auf die
Priifkorperorientierung ,,liegend flach (vgl. Kapitel 6.1.1). Der Vergleich der Zugeigenschaf-
ten des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 und des Benchmarks PA 2210 FR ist in Abbil-
dung 52 aufgefihrt.

Abbildung 52 zeigt zunéchst den Einfluss auf den Elastizitdtsmodul. Es ist erkennbar, dass
der Elastizitaitsmodul des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 von 0,21 J/mm?® bis
0,35 J/mm?® um 1,6 % sinkt und damit nahezu konstant tiber den untersuchten Volumenener-
giedichtebereich bleibt. Fir den Benchmark PA 2210 FR sinkt der Elastizitdtsmodul ver-
gleichsweise um 9,5 %. Dies zeigt, dass fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 flr den
Elastizitatsmodul ein stabiles Prozessfenster gefunden wurde. Im Vergleich dazu liegt das
stabile Prozessfenster fir den Benchmark niedriger und zwar zwischen 0,21 — 0,28 J/mm?.
Oberhalb dieses Bereiches beginnt sich das Material zu zersetzen wie zuvor in Kapitel 6.1.6.1
beschrieben. Dennoch liegt der Elastizitdtsmodul des kryogen gemahlenen Vestamid X7166
flr den untersuchten VVolumenenergiedichtebereich deutlich unterhalb des Benchmarks. Bei
0,21 J/mm? betréagt dieser Unterschied rund 14 % und bei 0,35 J/mm?® noch rund 6,5 %.

Des Weiteren zeigt die Auswertung der Zugfestigkeit in Abbildung 52, dass dieser mechani-
sche Kennwert fiir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 mit Erhdhung der VVolumenener-
giedichte auf 0,35 J/mm? um 9 % absinkt. Fiir den Benchmark sinkt die Zugfestigkeit sogar
um rund 13 %. Der Unterschied zwischen den Zugfestigkeiten beider Materialien ist mit
22,6 % fiir 0,21 J/mm? und 18,6 % fir 0,35 JJmm? anzugeben. Der Benchmark PA 2210 FR
liegt damit deutlich oberhalb des kryogen gemahlenen Vestamid X7166.

Die Unterschiede setzen sich bei der Auswertung der Dehnung fort. Wéhrend die Dehnung
von PA 2210 FR uber den gewéhlten Volumenenergiedichtebereich stark schwankt, weist das
kryogen gemahlene Vestamid X7166 ein nahezu konstantes Verhalten auf. Allerdings liegen
die Werte auch hier wieder deutlich unterhalb des Benchmarks. Bei 0,21 J/mm? betragt diese

Differenz rund 52 %. Mit Erhéhung der Volumenenergiedichte auf 0,35 J/mm?3 betragt dieser
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Unterschied noch rund 40 %. Die geringe Dehnung l&sst auf die vermehrte Ausbildung von

sproden Sinterhalsen [96] zwischen den Polymerpartikeln schliel3en.
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Abbildung 52  Einfluss des Pulverherstellungsverfahrens auf den Elastizitaitsmodul, die Zugfestig-
keit und das Dehnverhalten liegend flach selektiv lasergesinterter Zugprifkérper aus
PA 12 in Abhéngigkeit von der Volumenenergiedichte.
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Die geringe Duktilitat der Zugprufkorper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 spiegelt
sich auch in den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen der Bruchflachen in Abbildung
53 wider.

x | liegend flach (0.3FJ/mme)F 77 7

Abbildung 53  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprifkorper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 in Abhangigkeit der
Volumenenergiedichte. Der Bereich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.

Darin zeigt sich, dass die Rissinitiierung an den Prufkdérperrandern erfolgt. Die Detailaufnah-
men deuten aufgrund der glatten Bruchoberflache auf einen Sprédbruch ohne plastische Ver-
formung hin. Im Vergleich zum Benchmark weist das Material in der Bruchoberflache auch
bei hoéchster Volumenenergiedichte keine runden Zersetzungsporen auf. Dies ldsst zunéchst
den Schluss zu, dass eine weitere Erhéhung der VVolumenenergiedichte gegebenenfalls noch
zu einer Duktilitatssteigerung flhren konnte. Die Auswertungen in Kapitel 6.1.3 zeigen an-
hand der durchlichtmikroskopischen Aufnahme jedoch deutlich das VVorhandensein von Poren
im Material. Diese sind jedoch vorwiegend auf die breite PartikelgréRenverteilung und damit
verbundenen Prozessfehlern zuriickzufuhren. Einzelne Sinterschichten oder nicht aufge-
schmolzene Pulverpartikel sind nicht zu erkennen. Dies zeigt, dass die hohere Warmeleifa-
higkeit den Wérmetransport im Pulverbett verbessert. Bei den Prufkorpern aus dem kryogen
gemahlenem Vestamid X7166 kann vermehrt das Anhaften loser Polymerpartikel aus dem
Stutzpulver beobachtet werden. In Abbildung 53 sind diese sehr unregelmaRigen Prifkorper-
rander mit angeschmolzenen Pulverpartikeln und Treppenstufen zu erkennen. Diese fuhren zu
einer erhdhten Kerbwirkung und beglnstigen das vorzeitige Versagen der Prifkorper im Ver-
gleich zum Benchmark. Eine weitere Erhéhung der VVolumenenergiedichte wiirde daher vo-

raussichtlich diesen Effekt verstarken.
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6.1.7 4-Punkt-Biegeeigenschaften

Kapitel 6.1.6 behandelt die Biegeeigenschaften des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 im
Vergleich zum kommerziell erhaltlichen Lasersinterpulver PA 2210 FR. Die Ergebnisse der

Biegemoduln, Biegespannungen und Biegedehnungen sind in Abbildung 54 dargestellt.
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Abbildung 54  Vergleich der Biegemoduln, Biegespannung und Biegedehnung in Aufbaurichtung
(2) von mit einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm? selektiv lasergesinterten
Biegepriifkorpern aus PA 2210 FR mit Biegeprufkorpern aus kryogen gemahlenem
Vestamid X7166.

Dabei kann festgestellt werden, dass das kommerzielle Material unter den in Kapitel 5.7.2
gewdhlten Parametern nicht unter Biegelast versagt, bevor ein Durchrutschen der Auflager

auftritt. Die Versuche werden daher bei Erreichen einer Dehnung von 4,5 % abgebrochen.

Die Biegeprufkorper aus dem kryogen gemahlenem Vestamid X7166 liegen in allen ausge-
werteten mechanischen Kennwerten deutlich unterhalb denen aus PA 2210 FR. Der Biege-
modul liegt rund 89 % unterhalb dem des Benchmarks. Fir die Biegespannung ergibt sich ein
Unterschied von 20 % und fir die Biegedehnung von > 22 %. Ursache fur die groRen Unter-
schiede in den mechanischen Kennwerten ist die geringe interlaminare Schichtanbindung
zwischen den einzelnen selektiv lasergesinterten Schichten sowie zwischen den einzelnen
Pulverpartikeln des kryogen gemahlenen Materials. Das Prozessfenster fiir die Verarbeitung
des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 im selektiven Lasersinterprozess ist deutlich
schmaler als fur PA 2210 FR. In Kombination mit der schlechten Rieselfahigkeit spricht dies
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dafur, dass sich dadurch in der Bauphase nur kurze Sinterhélse [96] zwischen den sehr gro3en
Partikeln und zwischen den aufeinanderfolgenden Schichten ausbilden, die hohe Steifigkeit

aufweisen und plastische Verformung verhindern.

6.1.8 Ermidungseigenschaften

Zuvor wurde nur die statische Belastung selektiv lasergesinterter Prifkdrper untersucht. Da
im spéateren Einsatz Bauteile selten rein statisch belastet werden, sondern in der Regel dyna-
misch bzw. durch eine Uberlagerung beider Belastungsfalle beansprucht werden, soll im fol-
genden Kapitel auf die dynamische Belastbarkeit eingegangen werden. Dazu wird die bruch-
mechanische Methode der Ermudungsrissausbreitung herangezogen. In Kapitel 6.1.6 konnte
bereits unter statischer Beanspruchung ein Einfluss der Bauraumorientierung und ein damit
verbundenes bevorzugtes Versagen entlang der Schichtstruktur identifiziert werden. Volu-
menelemente und Grenzschichten zeigten unter dieser Belastungsart unterschiedliches De-
formationsvermdgen auf. Im Folgenden soll daher untersucht werden, ob sich dieser Effekt

unter dynamischer Belastung fortsetzt.

6.1.8.1 Einfluss der Bauraumorientierung und Kerborientierung

Aufgrund des laminaren Schichtaufbaus selektiv lasergesinterter Bauteile ist anzunehmen,
dass sie besonders unter dynamischer Belastung sehr kerbempfindlich reagieren werden. Die-
ser Sachverhalt wird an CT-Prifkorpern unterschiedlicher Bauraumorientierung und mit ver-
schiedener Kerborientierung untersucht. Dabei werden liegend flache Prifkdrper mit Kerb
senkrecht zur Schichtlage sowie stehend gefertigt Prifkérper mit Kerb parallel beziehungs-
weise senkrecht zur Schichtlage unterschieden. Abbildung 55 zeigt den Spannungsintensitats-
faktor in Anhangigkeit von der Rissausbreitungsgeschwindigkeit. Die Kurven werden bezig-
lich der Spannungsintensititsschwellwerte AKw, unterhalb derer kein Rissfortschritt feststell-
bar ist, und den kritischen Spannungsintensititen AKkrit ausgewertet. Die Werte sind in Tabel-
le 16 zusammengefasst. Dem Ermudungsrissausbreitungsdiagramm ist, unabhangig vom Ma-
terial, eine deutliche Kerbempfindlichkeit der lasergesinterten CT-Priifkdrper zu entnehmen.
Fur die stehend gefertigten Prufkorper aus PA 2210 FR bzw. kryogen gemahlenem Vesta-
mid X7166 mit Kerb parallel zur Schichtlage werden im Vergleich zu den beiden anderen
Prifkdrpern geringere Werte der Spannungsintensitaten AK;; und AKj,;; bei gleichen Riss-

ausbreitungsgeschwindigkeiten erzielt. Der Rissfortschritt des stehend gebauten Prifkérpers
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mit Kerb parallel zur Schichtlage beginnt fur PA 2210 FR bis zu 26 % fruher und fiir Vesta-
mid X7166 bis zu 23 % friher.

1i kryo. Vestamid X7166
] v stehend
2 | Kerb // Schichtlage PA2210 FR

Rissgeschwindigkeit (log da/dN)
[mm/Schwingspiel]

1 Kerb L Schichtlage ’ Kerb L Schichtlage

0,1 1 10
Spannungsintensitatsfaktor (log AK) [MPa(m)"?]

Abbildung 55 Einfluss der Aufbaurichtung und Kerborientierung auf die Ermudungseigenschaften
von mit einer VVolumenenergiedichte von 0,28 JJmm? selektiv lasergesinterten CT-
Prifkorpern aus PA 2210 FR und kryogen gemahlenem Vestamid X7166.

Tabelle 16 Spannungsintensititsschwellwerte AKw und kritische Spannungsintensitdten AKxrit
aus den Graphen in Abbildung 55.

Aufbaurichtung und Faktor Kryo. Vestamid PA 2210 FR

Kerborientierung X7166

liegend flach mit Kerb AKun e 0,64 1,08

senkrecht zur Schichtlage AK it L 1.30 316

stehend mit Kerb senk- AKinss 0,56 1,26

recht zur Schichtlage AKit ss 121 3921

stehend mit Kerb parallel AKin sp 0,49 0,95

zur Schichtlage AKuit sp 0,85 2,47

Fur die kritischen Spannungsintensitaten ergeben sich, unabhangig vom Material, vergleich-
bare Abhéangigkeiten von der Kerborientierung zur Schichtlage. Im Fall der stehend gebauten
Prufkorper mit Kerb parallel zur Schichtlage ist die Steigung der Kurve im Bereich der stabi-

len Rissausbreitung steiler, was auf eine geringere Zahigkeit dieses Priifkorpertyps schlielen
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lasst. Der Riss breitet sich entlang der Schichtlage aus. Dabei ist jedoch nicht genau ersicht-
lich, ob die Rissausbreitung ausschlieBlich durch ein Volumenelement oder aber durch eine

Grenzschicht erfolgt.

Im Gegensatz dazu zeigen, ebenfalls materialunabhéngig, die liegend flach gebauten und die
stehend gebauten Prifkorpertypen mit Kerb senkrecht zur Schichtlage jeweils vergleichbare
Materialverhalten. Die geringere Steigung in der zweiten Region lasst auf eine erhdhte Riss-
zahigkeit schlieBen. Aufgrund der héheren Verformbarkeit kann das Material zusétzliche
Dehnung aufnehmen und dadurch den effektiven Spannungsintensitatsfaktor herabsetzen.
Damit liegen die Risszahigkeiten fur diese beiden Prufkorpertypen fur PA 2210 FR rund 22 %
und fur Vestamid X7166 bis zu 35 % oberhalb des Prifkorpers mit Kerb parallel zur Schicht-

lage.

Diese Ergebnisse lassen sich fur PA 2210 FR mit den in Abbildung 56 und fir Vesta-
mid X7166 mit den in Abbildung 57 dargestellten Bruchflachen der stabilen Rissausbreitung
der selektiv lasergesinterten CT-Prufkorpern in den Bauraumorientierungen: liegend mit Kerb
senkrecht zur Schichtlage, stehend mit Kerb senkrecht zur Schichtlage und stehend mit Kerb

parallel zur Schichtlage stutzen.

Zunéchst zeichnen sich auf allen sechs Bruchflachen deutlich mikroskopisch kleine Rissnetz-
werke, sogenannte Haarrisse (engl. crazes), ab. Fur PA 2210 FR lassen sich beim stehend
gebauten Prifkdrper mit Kerb parallel zur Schichtlage zudem nicht vollstandig aufgeschmol-
zene Pulverpartikel in der Bruchoberflache erkennen. AulRerdem ist die Weil3farbung durch
Haarrisse erst bei hoheren VergrolRerungen ersichtlich. Das Phdnomen der Haarrissbildung
wurde auch von Salazar et al. [278] und Blattmeier et al. [130, 276] beschrieben. In allen drei
Fallen sind die Bruchflachen, unabhéngig vom Material, zudem relativ glatt und ohne starke
plastische Verformungen, wodurch Rickschlisse auf ein Versagen durch Sprodbruch [278]

geschlossen werden kénnen.

Des Weiteren sind fur PA 2210 FR in allen drei untersuchten Fallen in den Bruchflachen
Flammschutzpartikel ersichtlich, welche sich von der Polymermatrix abgeldst haben. Daher
ist von Rissablenkung durch die Flammschutzpartikel auszugehen. Salazar et al. [278] beo-
bachteten in ihrer Studie anhand eines PA 12-Verbundwerkstoffes mit 25 Gew.% Glasfasern

ein vergleichbares Verhalten.
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Abbildung 56  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen aus dem Ermiidungs-
rissausbreitungsversuch an PA 2210 FR (Bereich des stabilen Risswachstums). Der
Pfeil gibt die Rissfortschrittsrichtung an.
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Abbildung 57  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen aus dem Ermiidungs-
rissausbreitungsversuch an Vestamid X7166 (Bereich des stabilen Risswachstums).

Der Pfeil gibt die Rissfortschrittsrichtung an.
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Weiter lasst sich erkennen, dass die CT-Prufkdorper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage starke-
re plastische Deformationen aufweisen als die Variante mit dem Kerb parallel zur Schichtla-
ge. Im ersten Fall (liegend gebaut, Kerb senkrecht zur Schichtlage) durchlduft der Riss
gleichzeitig mehrere Schichten. Wohingegen im zweiten Fall (stehend gebaut, Kerb senkrecht
zur Schichtlage) der Spannungszustand an der Rissspitze nacheinander auf ein Volumenele-
ment bzw. auf eine Grenzschicht trifft. In Kunststoffen kommt es unter schwingender Belas-
tung zu mikroskopischen Verschiebungen von Polymerketten oder kristallinen Bereichen,
wodurch sich Primérrisse bilden, die in Sekundérrisse tUbergehen kénnen [323]. Primarrisse
werden zudem durch Werkstoffinhomogenitaten, die lokale Steifigkeitsunterschiede aufwei-
sen, wie Einschlusse, Phasenunterschiede, unterschiedliche Kornorientierungen oder Poren,
wie sie in den untersuchten Materialien und Prifkdrpern vorliegen, begunstigt [323]. Sind die
Spannungskonzentrationen an Defekten zu hoch, so bilden sich an diesen haufig Sekundarris-
se aus [323]. Abbildung 56 ist zu entnehmen, dass sowohl in Fall 1 als auch in Fall 2 entlang
der Schichtubergénge, d. h. in den Grenzschichten, Sekundarrisse auftreten. Diese treten auch
mehrfach in einer Grenzschicht auf, sind jedoch nicht durchgehend miteinander verbunden.
Die Sekundarrisse sind im Fall 1 (liegend gebaut, Kerb senkrecht zur Schichtlage) parallel
zum Primérriss orientiert. Im Fall 2 (stehend gebaut, Kerb senkrecht zur Schichtlage) verlau-
fen die Sekundarrisse jedoch senkrecht zur eigentlichen Rissausbreitung. In beiden Fallen
waéchst der Riss somit nicht kontinuierlich entlang einer Schichtebene, sondern setzt sich tber
verschiedene Schichtebenen [130] fort. Folglich liegen in den Volumenelementen andere lo-
kale Spannungsgradienten vor als in den Grenzschichten. Das wirde auch in allen drei Féllen
das Streuen der Messwerte / Messpunkte erkléren.

Fir das kryogen gemahlenen Vestamid X7166 lassen sich in allen drei Féllen in den Bruch-
flachen keine Sekundarrisse beobachten (vgl. Abbildung 57). Dafur lassen sich in den Bruch-
flachen sehr grofRe, nicht aufgeschmolzene Polymerpartikel erkennen, von denen einige ge-
brochen und andere noch unversehrt sind. Dariiber hinaus streuen die Messwer-
te / Messpunkte weniger als fur PA 2210 FR. Dies lasst den Schluss zu, dass sich fir Vesta-
mid X7166 die lokalen Spannungsgradienten in den VVolumenelemente bzw. Grenzschichten
nicht so stark unterscheiden wie fur PA 2210 FR. Es liegt ein homogeneres Rissausbreitungs-

verhalten vor.
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Im direkten Vergleich beider Materialien weist Vestamid X7166 fir alle drei Prufkoérpertypen
deutlich geringere Risszahigkeiten auf (vgl. Abbildung 55). Dies léasst sich sowohl an den
steileren Verlaufen der Kurven als auch an den geringeren Werten der Spannungsintensitaten
AK;, und AKy,;; bei gleichen Rissausbreitungsgeschwindigkeiten erkennen. Die Rissausbrei-
tungen beginnen fur alle drei Prifkorpertypen deutlich friher als fir PA 2210 FR. Der Unter-
schied ist jedoch zwischen den stehend gebauten Prifkorpern mit Kerben senkrecht zu den
Schichtlagen am deutlichsten. Das AKiss liegt rund 56 % unterhalb des Wertes fur
PA 2210 FR. Fir den stehend gebauten Prifkdrper mit Kerb parallel zur Schichtlage ergibt

sich ein Unterschied von rund 48 % und fir den liegend flach gebauten Priifkdrper von 38 %.

Vergleicht man hingegen die Risszéhigkeiten beider Materialien, so werden diese Unterschie-
de noch signifikanter. Fur die Prifkorper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage ergibt sich die
Differenz zu rund 60 — 62 %. Der deutlichste Unterschied ist jedoch fiir den stehend gebauten
Prafkdrper mit Riss parallel zur Schichtlage zu verzeichnen. In diesem Fall liegt die Rissza-
higkeit des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 ganze 68 % unterhalb des erreichten Wer-
tes fur PA 2210 FR.

Die Abweichungen im mechanischen Verhalten beider Materialien werden unter dynamischer
Belastung besonders hervorgehoben. Die plastische Verformung des kryogen gemahlenen
Vestamid X7166 ist aufgrund der pordsen Bauteilstruktur (vgl. Abbildung 43), der geringen
Anbindungen zwischen den Partikeln und damit zwischen den Schichten drastisch reduziert.

Dies zeigte sich auch schon bei der Untersuchung der Biegeeigenschaften in Kapitel 6.1.7.

Trotz der Unterschiede zwischen den Materialien, zeigen beide die gleiche Reaktion auf den
Einflussparameter Bauraumorientierung auf. Der stehend gebaute Prifkérper mit Kerb paral-
lel zur Schichtlage weist die geringste Risszahigkeit auf. Verlauft der Kerb parallel zur
Schichtlage, so muss sich der Riss nur Uber eine geringe Menge von Schichten ausbreiten.
Der Prufkorper mit Kerb parallel zur Schichtlage wird regelrecht entlang der Schichten ge-
spalten. Der Widerstand gegen Rissausbreitung ist deutlich geringer. Die Anzahl der Schich-
ten [130], die der Riss durchlaufen muss, hat somit Einfluss auf die Rissausbreitung und da-
mit auf die Risszéhigkeit.

Die stehend gebauten Prifkérper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage sowie die liegend gebau-

ten Prifkdrper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage weisen sehr dicht beieinanderliegende
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AK;y und AK,,.;; auf. Dennoch kann fur das kryogen gemahlene Vestamid X7166 der liegend
flach gebaute Prifkorper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage als der Prufkorper mit der
hochsten Risszéhigkeit identifiziert werden. Daraus l&sst sich, vergleichbar zur Studie von
Blattmeier [130], schlussfolgern, dass wenn der Spannungszustand einer Rissspitze gleichzei-
tig auf mehrere Schichtlagen einwirkt, die selektiv lasergesinterte Schichtstruktur einen héhe-
ren Widerstand gegen Rissausbreitung aufweist. Fir den Benchmark PA 2210 FR stellt sich
jedoch ein anderes Verhalten dar. Im Rahmen dieser Arbeit kann fiir dieses Material der ste-
hend gebaute Prufkorper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage als derjenige Prifkérper mit der
hdchsten Risszahigkeit identifiziert werden, obwohl der Riss nacheinander VVolumenelemente
und Grenzschichten durchlduft. Die auftretenden Sekundarrisse nehmen jedoch Dehnung auf
und reduzieren somit die Spannungen im Material im Vergleich zu einem CT-Prifkorper oh-
ne Sekundarrisse. Dadurch reduziert sich die Spannungsintensitat an der Hauptrissspitze und
die gemessene Risszahigkeit des Materials nimmt zu. Dieser Effekt verstarkt sich, wenn die
Sekundarrisse nicht zur Rissausbreitung beitragen, d. h., wenn sie z. B. strukturbedingt senk-
recht zur Ausbreitungsrichtung des Hauptrisses erfolgen, wie es fur Fall 2 zutrifft.

Die Grenzschichten sind anhand der Auswertungen jedoch lokal als Schwachstellen [83, 227,
228] im Material zu deuten, da dort augenscheinlich das Material zuerst versagt. Die Grenz-
schicht scheint sensibler fiir die Rissentstehung zu sein als die VVolumenelemente. Allerdings
sind die Sekundarrisse in den Grenzschichten nicht kritisch und verlaufen langsamer als der

Hauptriss, wodurch es ihnen maglich ist die Risszéhigkeit zu verbessern.

6.2 Charakterisierung kupfergefilltes Polyamid 12

Zur Einbindung beider Materialien in die Fertigung laseraktivierbarer, dreidimensionaler
Schaltungstrager im selektiven Lasersinterprozess, werden die Pulver mit Kupferpartikeln
additiviert. Die Kupferpartikel dienen dabei nach Freilegung / Aktivierung durch den Laser

als Wachstumskeime fir eine selektive Metallisierung.

6.2.1 Bauteilmorphologie

Um Rickschlisse auf den Mechanismus der Laseraktivierung und damit auf die Qualitét einer
potenziellen Metallisierung ziehen zu kdnnen sowie als Basis fiir die mechanischen Untersu-

chungen, wird zun&chst die Verteilung der Kupferpartikel in der Polymermatrix anhand in
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Abbildung 58 dargestellter computertomographischer Aufnahmen von Teilvolumina von
Prifkdrpern aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden untersucht. Der Verbund mit Kupferpulver
in der PartikelgroRe 5 um kann mit dem verwendeten Mikro-Computertomographen Skyscan
1072-100kV s/n 85 der Firma Bruker microCT (Billerica, Massachusetts, USA) jedoch nicht
dargestellt werden. Die maximale Auflésung bei 120-facher VergroRerung betragt 2,34 um

und die kleinste PartikelgroRe, die detektiert werden kann ist 10 um.

5 Gew.% 10 Gew.% 20 Gew.%

Abbildung 58 Computertomographische Aufnahmen von Teilvolumina von liegend flach selektiv
lasergesinterten Priifkdrpern aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden. Die Prifkorper
wurden mit einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm? selektiv lasergesintert.

Die Kupferpartikelgrofie 10 um liegt ab einem Fullstoffgehalt von 20 Gew.% in ausreichend
hoher Partikelanzahl vor, sodass sich die Partikel beriihren bzw. der Abstand zwischen zwei
benachbarten Partikeln gering genug ist, um z. B. Wéarmeleitpfade im Volumen auszubilden.

Warmeleitungs- und Warmespreizungseffekte kdnnten somit die Prozessfiihrung wéhrend des
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selektiven Lasersinterprozesses beeinflussen. Fur die Kupferpartikelgrofie 32 pum ist fur kei-
nen der untersuchten Fullstoffgehalte eine Netzwerkbildung ersichtlich. Die Partikel liegen
daflir zu weit auseinander. In der Darstellung der Teilvolumina des PA 2210 FR-Kupfer-
Verbundes mit der Kupferpartikelgrofie 63 um ist zu berticksichtigen, dass in den Teilvolu-
mina ein Mix aus Flammschutz und Kupferpartikeln zu erkennen ist. Beide weisen eine Parti-
kel- bzw. AgglomeratgrélRe von circa 63 um auf und sind damit schwerer voneinander zu

differenzieren.

In Verbindung mit den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 72 kann
jedoch die gewonnene Erkenntnis, dass sich fir die Kupferpartikelgrof3e 32 pm keine Wérme-
leitpfade ausbilden, auf die Kupferpartikelgrofle 63 um Ubertragen werden. Folglich kann
durch das Ergebnis fiir die KupferpartikelgroRe 10 um auch davon ausgegangen werden, dass
die Kupferpartikelgrofle 5 um ebenfalls in ausreichend hoher Anzahl vorliegt, um z. B. War-
meleitpfade auszubilden. In Abbildung 59 sind daher als Beispiel lichtmikroskopische Auf-
lichtaufnahmen eines selektiv lasergesinterten Zugpriifkorpers (liegend flach, 0,28 J/mm?) aus
PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um dargestellt.

Abbildung 59  Lichtmikroskopische Auflichtaufnahmen (Modus: Dunkelfeld) selektiv lasergesin-
terter Prifkorper aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver der PartikelgroRe
5 um. Der Prifkorper wurde mit einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm?3 gefer-
tigt.

Anhand der lichtmikroskopischen Aufnahmen ist zundchst eine gleichmaRige Verteilung der
Kupferpartikel in der Polymermatrix zu erkennen. Bei ndherer Betrachtung sind die Kupfer-
partikel auf den Oberflachen der Kunststoffpartikel in Agglomeraten angeordnet. Dies kann
auf das Pulvermischungsverfahren zuriickgefiihrt werden, bei dem das PA 2210 FR-Pulver im

Taumelmischer mit dem Kupferpulver vermischt wird. Trotz Aufschmelzen der Kunststoff-
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partikel im selektiven Lasersinterprozess migrieren die Kupferpartikel kaum in das Innere der
Kunststoffpartikel. Da beim selektiven Lasersintern kein Vermischen der Einzelkomponenten
wie im Compoundierprozess auftritt, sondern ein schichtweises Auftragen der Pulvermi-
schung mit anschliefendem Aufschmelzen durch den Energieeintrag des Lasers, verbleiben
die Kupferpartikel aufgrund der Oberflachenspannung auf der Kunststoffpartikeloberfl&che.
Die Kupferpartikel kénnten dadurch nach der Konsolidierung mehr oder weniger dichte Kup-
ferleitpfade [68] entlang der Kunststoffpartikel ausbilden und dadurch z. B. die Bauteilstruk-
tur beeinflussen. In Abbildung 60 ist daher exemplarisch eine lichtmikroskopische Aufnahme
eines Dunnschnitts des Querschnitts eines Zugprifkorpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.%
Kupferpulver in der Partikelgréfie 5 um dargestellt.

Abbildung 60  Lichtmikroskopische Aufhahme eines Diinnschnitts des Querschnitts eines selektiv
lasergesinterten Zugpriifkorpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der
PartikelgroBe 5 um. Der Prufkdrper wurde mit einer Volumenenergiedichte von
0,28 J/mm?3 liegend flach gefertigt.

Die Bauteilstruktur ist kompakt und weist nur wenige Poren auf. Dies wirde fir einen positi-
ven Effekt der Ausbildung von Kupferleitpfaden auf die resultierende Bauteilstruktur spre-
chen. In den folgenden Kapiteln wird daher der Einfluss der Kupferpartikel auf die thermi-
schen und mechanischen Eigenschaften von PA 2210 FR und Vestamid X7166 detaillierter

untersucht.
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6.2.2 Thermische Eigenschaften

6.2.2.1 Warmeleitfahigkeit

In diesem Kapitel wird der Einfluss der Kupferpartikel auf die Warmeleitfahigkeit selektiv
lasergesinterter Prufkorper aus Polyamid 12-Kupfer-Verbunden untersucht. Dies beinhaltet
sowohl den Einfluss des Fllstoffgehalts als auch den Einfluss der Partikelgrofe. In Abbil-
dung 61 sind die integralen Warmeleitfahigkeiten der verschiedenen PA 2210 FR-Kupfer-
Verbunde in Abhangigkeit des Fullstoffgehalts und der KupferpartikelgroRe tuber den unter-
suchten Temperaturbereich von 20 — 80 °C aufgetragen.

5 Gew.% 10 Gew.% 20 Gew.%
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Abbildung 61 Integrale Wérmeleitfahigkeiten von selektiv lasergesinterten Prufkorpern aus
PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden in Abhéngigkeit von der Temperatur, des Fullstoff-
gehalts und der PartikelgroRe. Die Prufkdérper wurden mit einer Volumenenergie-
dichte von 0,28 J/mm? gefertigt.

In Abbildung 61 ist zu erkennen, dass die Warmeleitfahigkeit selektiv lasergesinterter Materi-
alien, hier von PA 2210 FR, bereits durch Hinzugabe von 5 Gew.% Kupferpulver leicht er-
hoht werden kann. Der deutlichste Einfluss ist dabei fur die Kupferpulver in den Partikelgro-
Ren 5 um und 10 um bei 20 Gew.% festzustellen. So erhéht sich bereits bei Raumtemperatur
mit Hinzufiigen von 20 Gew.% Kupferpulver tendenziell die Wé&rmeleitfahigkeit von
PA 2210 FR um rund 12 % fir die PartikelgréRe 5 pum und sogar um rund 19 % fiir die Parti-
kelgréfie 10 um. Zuriickzufihren ist dies auf die Ausbildung von Wéarmeleitpfaden, wie be-
reits anhand Abbildung 59 am Beispiel der Partikelgrofle 5 um aufgezeigt werden konnte.
Weiter ist ersichtlich, dass die ermittelten Warmeleitfahigkeiten der Prufkdérper schwanken.

So liegt beispielsweise, ebenfalls bei Raumtemperatur, die Warmeleitfahigkeit des Prufkor-
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pers mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um leicht unterhalb derer des Priif-
korpers aus PA 2210 FR mit 10 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgré3e 5 um. Die Ursache
dafiir sind Verschlechterungen / Abweichungen in der Verarbeitbarkeit der Pulver-Verbunde
in Abhangigkeit von der FullstoffgroRe, Fillstoffgeometrie und dem Fillstoffgehalt, wodurch
die Prozessstabilitat beeinflusst wird. Als Folge kann vermehrtes Aufrollen (Curling-Effekt)
der selektiv lasergesinterten Schichten festgestellt werden. Dadurch kommt es wahrend des
selektiven Lasersinterprozesses vermehrt zu Baufehlern wie z. B. Lufteinschlissen. Diese
behindern anschliefend deutlich den Warmefluss im Prifkorper, sodass es bei hohen Full-
stoffgehalten zu Abweichungen kommen kann. Ein vergleichbarer Effekt ergibt sich fir die
PartikelgréRen 32 um und 63 um. Beide PartikelgroRen erhéhen die Warmeleitfahigkeit von
PA 2210 FR maximal um rund 8 %. Abbildung 58 zeigt, dass diese KupferpartikelgroRen
auch bei 20 Gew.% keine Kupferleitpfade ausbilden.

Der Einfluss des Kupfergehalts auf die integrale Warmeleitfahigkeit des kryogen gemahlenen
Vestamid X7166 ist in Abbildung 62 in Abh&ngigkeit von der Temperatur dargestellt.
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Abbildung 62 Integrale Warmeleitfahigkeiten von selektiv lasergesinterten Prifkérpern aus
Vestamid X7166-Kupfer-Verbunden in Abh&ngigkeit von der Temperatur und des
Fullstoffgehalts. Die KupferpartikelgroRe betragt 5 um. Die Prufkdrper wurden mit
einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm? gefertigt.

Aufgrund der schlechten Verarbeitbarkeit der Verbunde aus kryogen gemahlenem Vesta-
mid X7166 und Kupferpulver in den Partikelgréfien 10, 32 und 63 um, konnten aus diesen
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Polyamid-Kupfer-Verbunden keine qualitativ ausreichenden Prifkorper hergestellt werden.
Der Einfluss des Fullstoffgehalts auf die Warmeleitfahigkeit wird daher nur exemplarisch

anhand der PartikelgrofRe 5 um diskutiert. Dies gilt auch fir alle weiteren Untersuchungen.

Dabei ist zu erkennen, dass bereits bei Raumtemperatur die urspringlich hohe Warmeleitfa-
higkeit des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 durch Hinzugabe von 2 Gew.% Kupferpul-
ver in der PartikelgroRe 5 pm um rund 35 % sinkt. Durch Erh6hung des Fullstoffgehalts auf
5 Gew.% kann kein weiterer Effekt festgestellt werden. Die integrale Warmeleitfahigkeit
pendelt sich auf Aint = 0,17 £ 0,01 W/mK ein. Ein Grund fir diesen drastischen Verlust ist die
schwierige Verarbeitung der Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde. Aufgrund der schlechteren
Rieselfahigkeit wird der schichtweise Materialauftrag erschwert, wodurch besonders bei den
Verbunden auf Basis des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 vermehrt Prozessfehler wie
Lufteinschlisse auftreten. Dadurch wird in den Vestamid X7166-Kupfer-Verbunden die Bil-
dung kontinuierlicher Kupferleitpfade, welche die Warmeleitfahigkeit positiv beeinflussen
kdnnten, erschwert. Zudem wurde das Kupferpulver im Compoundierprozess homogen in das
Polymer eingemischt und liegt daher isoliert in der Polymermatrix vor. Durch den kryogenen
Mahlprozess werden die Kupferpartikel nur bedingt beim Zerkleinern des Granulats freige-
legt. Ein Verdunnen dieses Compounds auf die Konzentrationen 2 und 5 Gew.% erschwert
anschlieBend zusatzlich die Ausbildung von Kupferleitpfaden. Dies wird in Abbildung 62
widergespiegelt. Die hochste Warmeleitfahigkeit fir die Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde
wird fur den Flllstoffgehalt von 10 Gew.% erzielt. Allerdings liegt auch diese tber den ge-
samten Temperaturverlauf unterhalb der Werte des Reinmaterials. Dies spricht in diesem Fall
fir den von Lanzl et al. [142] beobachteten Effekt, dass sich die Warmeleitfahigkeit selektiv
lasergesinterter Prifkorper trotz Hinzugabe von Fullstoffen nicht erhoht, wenn die wéarmeleit-
fahigen Partikel durch die Polymermatrix eingekapselt und dadurch voneinander isoliert sind.
Daruber hinaus wird die Bildung von Kupferleitpfaden durch die breite Partikelgrél3envertei-
lung der kryogen gemahlenen Materialien weiter erschwert. Das Kupferpulver liegt in einer
Polymermatrix eingebundenen Form in gleicher PartikelgroRenverteilung wie das ungefullte,
kryogen gemahlene Vestamid X7166 vor. Anders als bei den Verbunden auf Basis von
PA 2210 FR kann das Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um dadurch beim Einmischen kei-
ne Hohlrdume zwischen Polymerpartikeln einnehmen. Auch dadurch bilden sich beim Pul-
verauftragen vermehrt Lufteinschllsse aus, welche die Warmeleitung und Warmespreizung

im Prufkorper zuséatzlich erschweren.
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Zusammenfassend ist davon auszugehen, dass die veranderte Warmeleitfahigkeit der Poly-
amid-Kupfer-Verbunde zu einem veranderten Wéarmetransport [70] wahrend des selektiven
Lasersinterprozesses fihren wird. So kann die Warmeleitfahigkeit die Ausbildung des
Schmelzebades [70] beeinflussen und die eingebrachte thermische Energie ggf. in tiefere
Schichten [70] weiterleiten. Der Energieeintrag in das Pulverbett erfolgt lokal [142] durch den
Laser. Dieser lokale Energieeintrag kann auch durch eine erhdhte Warmeleitfahigkeit gestreut

werden. Im Folgenden wird daher die spezifische Warmekapazitat der Polyamid-Kupfer-
Verbunde untersucht.

6.2.2.2 Spezifische Warmekapazitat
Aufgrund der hohen Wérmeleitfahigkeit von Kupfer (400 W/mK [315]) im Vergleich zur

Polymermatrix wird ein Einfluss von Kupferpulver auf die spezifische Warmekapazitét er-
wartet. In Abbildung 63 ist zunéchst die spezifische Wéarmekapazitat von PA 2210 FR in Ab-
hangigkeit vom Fillstoffgehalt und der KupferpartikelgroRe tiber den Temperaturbereich von
0 bis 160 °C dargestellt. Der Einfluss der KupferpartikelgroRe 5 um auf die spezifische War-
mekapazitat von Vestamid X7166 ist in Abbildung 64 aufgefihrt.
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Abbildung 63  Spezifische Warmekapazititen von PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden in Abhangigkeit
des Fllstoffgehalts, der Partikelgro3e und der Temperatur.

Es ist ersichtlich, dass die spezifische Wé&rmekapazitat durch Hinzugabe von Kupferpulver
sinkt. Dieser Effekt verstarkt sich mit Erhéhung des Fillstoffgehalts. Je hoher der Kupfergeh-
alt, desto besser die Warmeleitung. Als Folge kann weniger Wéarme im Material gespeichert

werden. Fir Vestamid X7166 ist dieser Effekt jedoch nicht so deutlich wie fir PA 2210 FR.
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Zudem wird ein Einfluss der KupferpartikelgroRe beobachtet. Dabei wird der groRte Effekt
auf die spezifische Warmekapazitat von PA 2210 FR durch das Kupferpulver in der Partikel-
groRe 5 um erzielt. Dieser Einfluss wurde von Lanzl et al. [142] jedoch nicht beobachtet, ob-
wohl die Kupferflakes (44 um) und das Kupferpulver (28 um) verschiedene Partikelgrofien
aufwiesen. Unter Berticksichtigung der Theorie von Hilarius et al. [62], dass sich bei geringer
PartikelgroRe die Anzahl der Partikel im betrachteten VVolumen erhoht, ist ein Einfluss der
KupferpartikelgroRe jedoch sehr wahrscheinlich. Dadurch verringert sich einerseits der mittle-
re Abstand [62] zwischen den einzelnen Partikeln, andererseits erhoht sich die Gesamtober-
flache [62] aller Partikel und damit die fir Wechselwirkungen zur Verfligung stehenden
Grenzflachen [62].
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Abbildung 64  Spezifische Warmekapazitdten von Vestamid X7166-Kupfer-Verbunden mit Kup-
ferpulver in der PartikelgroRe 5 pm in Abhéngigkeit des Fillstoffgehalts und der
Temperatur.

Zusammenfassend lassen die Untersuchungen erkennen, dass die Polyamid-Kupfer-Verbunde
besonders bei hohen Fullstoffgehalten einen geringeren Energieeintrag in das Material beno-
tigen um aufzuschmelzen. Folglich kénnten sie in der Theorie bereits bei geringerer Volu-
menenergiedichte eine kompaktere Struktur ausbilden als ihr ungefiilltes Pendant. Im Folgen-
den werden daher die resultierenden mechanischen Eigenschaften selektiv lasergesinterter

Prifkorper aus Polyamid-Kupfer-Verbunden detailliert betrachtet.
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6.2.3 Zugeigenschaften

6.2.3.1 Polyamid-Kupfer-Verbunde auf Basis von PA 2210 FR

Das Additivieren des PA 2210 FR mit Kupferpulver hat das Ziel die Laseraktivierung und
damit die Laserstrukturierung des Materials zu ermdglichen, um es fur die Anwendung als
dreidimensionalen Schaltungstréger einsetzen zu kénnen. Dabei soll das Kupferpulver jedoch
die mechanischen Kennwerte des Materials mdglichst nicht negativ beeinflussen. Zur Beurtei-
lung der mechanischen Eigenschaften werden statische Zugversuche nach DIN EN 1SO 527-1
[279] (vgl. Kapitel 5.7.1) durchgefiihrt. Die Messkurven werden hinsichtlich ihrer Elastizi-
tatsmoduln, Zugfestigkeiten und Dehnungen in Abhangigkeit der Volumenenergiedichte, des
Fullstoffgehalts und der KupferpartikelgroRe ausgewertet. Die Ergebnisse sind in Abbildung
65 zusammengefasst.
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Abbildung 65 Einfluss der VVolumenenergiedichte (Ev), des Fillstoffgehalts (5, 10 und 20 Gew.%)
und der KupferpartikelgroRe (5, 10, 32 und 63 um) auf den Elastizitdatsmodul (Emod),
die Zugfestigkeit (omax) und die Dehnung (emax) selektiv lasergesinterter Zugprifkor-
per (liegend flach) aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden.
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Darin lasst sich erkennen, dass anders als bei reinem PA 2210 FR, welches mit Zunahme der
Volumenenergiedichte leicht in seinen mechanischen Eigenschaften abféllt (vgl. Abbildung
65 a, d, g), sich die Eigenschaften der PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde weitestgehend konstant

verhalten.

In Abbildung 66 ist deutlich zu erkennen, dass sich fur die KupferpartikelgroRe 5 pm bei
identischer Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm?® mit Zunahme des Kupfergehalts eine
kompaktere Struktur ausbildet. Wahrend der Verbund mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Par-
tikelgréRe 5 um im Vergleich zum ungefillten PA 2210 FR vermehrt runde Poren ausbildet,
weist der Verbund mit 20 Gew.% deutlich weniger Poren auf. Dies kann auch fur die Parti-
kelgréfie 10 um in Abbildung 67 beobachtet werden.

Fur die KupferpartikelgrofRen 32 und 63 um kann dieser Effekt in Abbildung 68 bzw. Abbil-
dung 69 nicht beobachtet werden. Unabhangig vom Fullstoffgehalt und der VVolumenenergie-
dichte bilden sich im Vergleich zum ungefullten PA 2210 FR vermehrt Zersetzungsporen
[217, 226] in den Bruchflachen aus.

Aus dem Stand der Technik (vgl. Kapitel 2.4.2.2) ist bereits bekannt, dass Polymerpulver und
Metallpulver unterschiedlich auf Laserstrahlung reagieren. Da ein Pulver-Verbund vorliegt, in
dem Polymer- und Metallpartikel gleichzeitig und unter identischen Bedingungen dem Koh-
lenstoffdioxidlaser (CO2-Laser) ausgesetzt werden, sind Wechselwirkungen / Symbioseeffek-
te zwischen Polymer- und Metallpartikeln naheliegend. Kupfer hat unter Einwirkung von
COq-Laserstrahlung nur einen geringen Absorptionsgrad (26 %) [136, 209], sodass der Grof3-
teil der Laserstrahlung transmittiert und reflektiert wird. Polyamid 12 weist hingegen unter
COg-Laserstrahlung Absorptionsgrade von 95 — 98 % [83, 199, 200] auf. Zusatzlich wird das
Polymer also auch die durch die Kupferpartikel transmittierte und reflektierte Warme [70]

aufnehmen missen.

Der Vergleich der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen der Bruchfldchen (vgl. Ab-
bildung 66, Abbildung 67, Abbildung 68, Abbildung 69) zeigt deutlich, dass die Partikelgro-

Ren unterschiedliche Einflisse auf die Polymerpartikel haben.
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Material: PA 2210 FR + Cu 5 ym
Bauraumorientierung: liegend flach

(0,21 J/mm?) (0,35 J/mm?)

2 Gew.%

5 Gew.%

, '.I?i-e—_gend flach
10 Gew.%

| 10 Gew.%

ey Lo

20 Gew.%

Abbildung 66  Rasterelektronenmikroskopische Aufhahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkorper aus dem PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit der Kupferpartikel-
grolRe 5 um. Die Zugprufkorper wurden liegend flach und mit VVolumenenergiedich-
ten von 0,21 J/mm? (linke Spalte) und 0,35 J/mm? (rechte Spalte) gefertigt. Der Be-
reich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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Material: PA 2210 FR + Cu 10 ym
Bauraumorientierung: liegend flach

(0,21 J/mm3) (0,35 J/mmd)

5 Gew.%

10 Gew.%

20 Gew.%

Abbildung 67  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkorper aus dem PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit der Kupferpartikel-
groRe 10 um. Die Zugprufkdrper wurden liegend flach und mit VVolumenenergie-
dichten von 0,21 J/mm? (linke Spalte) und 0,35 J/mm? (rechte Spalte) gefertigt. Der
Bereich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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Material: PA 2210 FR + Cu 32 ym
Bauraumorientierung: liegend flach

(0,21 /mm?) (0,35 J/mm?)

5 Gew.%

10 Gew.%

20 Gew.%

Abbildung 68  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkorper aus dem PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit der Kupferpartikel-
groRe 32 um. Die Zugprifkdrper wurden liegend flach und mit VVolumenenergie-
dichten von 0,21 J/mm? (linke Spalte) und 0,35 J/mm? (rechte Spalte) gefertigt. Der
Bereich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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Material: PA 2210 FR + Cu 63 ym
Bauraumorientierung: liegend flach

(0,21 J/mm3) (0,35 J/mm3)

5 Gew.%

{ 10 Gew.%

20 Gew.%

Abbildung 69  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkorper aus dem PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit der Kupferpartikel-
groRe 63 um. Die Zugprifkdrper wurden liegend flach und mit VVolumenenergie-
dichten von 0,21 J/mm? (linke Spalte) und 0,35 J/mm? (rechte Spalte) gefertigt. Der
Bereich des Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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Unter Einbeziehung der Ergebnisse aus Abbildung 58 und Abbildung 59 ergeben sich daher
zwei Moglichkeiten bzgl. der Interaktionen mit CO»-Laserstrahlung in den PA 2210 FR-
Kupfer-Verbunden. Dazu wird die in Abbildung 17 aufgefiihrte Modellvorstellung [103, 118,
136, 200, 201] weiterentwickelt. Die erste Moglichkeit ist, dass die Kupferpartikel die Poly-
merpartikel ohne Ausbildung von Wéarmeleitpfaden beeinflussen (vgl. Abbildung 70), wie es
flr die PartikelgréRen 32 und 63 um erfolgen wirde.

Einfluss Kupferpartikel Ausbildung von Kupferleitpfaden

CO,-Laser (A =10,6 ym)

reflektierte
Streuung

Zusétzliche Warmeeinbringung in das

Polymerpartikel (T_ =190 °C) _/I_V_I\ifa - Streuung

Polymerpulver durch Transmissions- und
Reflexionseffekte der Kupferpartikel mit

 CO,Laserstrahlung.

- Benachbarte Polymerpartikel, die durch
~._ die Kupferpartikel eine erhdhte Warme-
einbringung erfahren (Zersetzungseffekte

) N treten verstarkt auf).
Kupferpartikel (T_ = 1083 °C) Strahlfalle

transmittierte Strahlung

Abbildung 70 Weiterentwicklung der Modellvorstellung [103, 118, 136, 200, 201] aus Abbildung
17 unter Beriicksichtigung des Einflusses der hinzugefiigten Kupferpartikel auf die
Polymerpartikel ohne Ausbildung von Kupferleitpfaden im PA 2210 FR-Kupfer-
Verbund.

Bei geringem Fiillstoffgehalt (< 10 Gew.%) der KupferpartikelgréRen 5 und 10 um und den
KupferpartikelgroRen 32 und 63 pum greift eindeutig der in Abbildung 70 dargestellte Effekt.
Die untersuchten Fillstoffgehalte reichen fiir diese Partikelgrofien nicht aus, um in ausrei-
chend hoher Anzahl vorzuliegen, sodass sich Kupferleitpfade ausbilden kénnen (vgl. Abbil-
dung 58). Aufgrund von Reflexions- und Transmissionseffekten [136] durch die Kupferparti-
kel erfahren benachbarte Polymerpartikel lokal einen zu hohen Warmeeintrag. Die Polymer-

partikel schmelzen schneller auf und Zersetzungseffekte treten vorzeitig ein.

Die zweite Moglichkeit bezieht die Ausbildung von Kupferleitpfaden (vgl. Abbildung 58) ein,
wie es flr die KupferpartikelgréfRen 5 und 10 um in hohen Fllstoffgehalten zutreffen wiirde,

und ist schematisch in Abbildung 71 dargestellt.
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Einfluss Kupferpartikel mit Ausbildung von Kupferleitpfaden

CO,-Laser (\ =10,6 um)

reflektierte
Streuung ' Zusétzliche Warmeeinbringung in das
| _,Mie - Streuung

Polymerpartikel (T_=190 °C) Polymerpulver durch Transmissions- und

Reflexionseffekte der Kupferpartikel mit
) CO,-Laserstrahlung.

‘= Benachbarte Polymempartikel, erfahren

~_ Zwar eine erhdhte Warmeeinbring durch
die Kupferpartikel, jedoch wird diese
durch die Kupferleitpfade auch an weiter
entfernte Polymerpartikel iibertragen und
in das umliegende Pulverbett abgegeben.

Kupferpartkel (T_= 1083 °C) " Strahlfalle
transmittierte Strahlung

Abbildung 71 Weiterentwicklung der Modellvorstellung [103, 118, 136, 200, 201] aus Abbildung
17 unter Beriicksichtigung des Einflusses der hinzugefiigten Kupferpartikel auf die
Polymerpartikel mit Ausbildung von Kupferleitpfaden im PA 2210 FR-Kupfer-
Verbund.

Erhoht sich der Flllstoffanteil auf > 10 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgrofie 5 oder
10 um, so erhoht sich auch die Partikelanzahl im Verbund. Liegt eine ausreichend hohe Parti-
kelanzahl [62] vor, so bilden sich Kupferleitpfade aus, die eine homogenere Wérmeverteilung
und Warmespreizung im Bauteil und im gesamten Pulverbett ermdglichen (vgl. Abbildung
71). Zusétzlich verbessert sich die Warmeleitfahigkeit des Verbundes, sodass sich als Folge
bei gleichbleibender VVolumenenergiedichte des Lasers die Zersetzungsporen im Bauteil redu-
zieren. Fur die KupferpartikelgroRen 5 und 10 pm kann somit durch Erhéhung des Fillstoff-
gehalts auf 20 Gew.% die im selektiven Lasersinterprozess erzeugte Bauteilstruktur positiv
beeinflusst werden. Somit lasst sich von einer bedingten Prozessstabilisierung durch das Kup-

ferpulver sprechen.

Diese Zusammenhénge zwischen KupferpartikelgroRe und Zersetzungsporen sind auch in
Abbildung 72 anhand rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen von Bruchflachen selektiv
lasergesinterter Zugprifkorper aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden mit jeweils 20 Gew.%
Kupferanteil dargestellt. Um darin die Kupferpartikel deutlicher zu erkennen, wurde der
Ruckstreuelektronenmodus gewahlt. Exemplarisch sind einige Kupferpartikel mit orangen

Pfeilen und einige Zersetzungsporen mit blauen Kreisen markiert.
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PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 5 pym (0,21 J/mm’)

PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 32 pm (0,21 J/mmv’)

PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 63 uym (0,21 J/mm?®)
+ . 100 x : : & ‘

e 100 x

Abbildung 72  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprifkorper aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden im Rickstreuelektronen-
modus. Die Zugprifkorper wurden liegend flach und mit einer Volumenenergiedich-
ten von 0,21 J/mm? gefertigt. Exemplarisch sind einige Kupferpartikel mit orangen
Pfeilen und Zersetzungsporen mit blauen Kreisen markiert.

Fur die Verbunde mit den KupferpartikelgréfRen 32 und 63 um kann nachgewiesen werden,
dass die Zersetzungsporen hadufig in direkter Néhe zu den Kupferpartikeln auftreten. Folglich
begunstigen sie die Zersetzung des Polymers im selektiven Lasersinterprozess durch Verande-
rung des Energieeintrages in das Material. Damit ware fiir diese Verbunde das in Abbildung
70 aufgefiihrte Modell bestatigt.

Im Vergleich dazu erstrecken sich in Abbildung 72 in den Verbunden mit den Kupferparti-
kelgréfRen 5 und 10 um die Kupferpartikel homogen tber die gesamte Bruchflache. Dadurch
wird die Warmespreizung / -verteilung Uber das gesamte Bauteilung ermdglicht. Diesen
PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden kann somit fur Fullstoffgehalte > 10 Gew.% eindeutig das in

Abbildung 71 dargestellte Modell zugewiesen werden.
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Dieses Verhalten spiegelt sich auch in den mechanischen Kennwerten in Abbildung 65 wider.
Wahrend der Elastizitaitsmodul des ungefillten PA 2210 FR mit Zunahme der VVolumenener-
giedichte stetig abfallt, verlauft er fur alle PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde weitestgehend kon-
stant (vgl. Abbildung 65 a—c). Fur einen Kupfergehalt von 5 Gew.% liegen die Werte der
Elastizitdtsmoduln fur alle PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde fiir den gesamten Volumenener-
giedichtebereich unterhalb von PA 2210 FR. Dies &ndert sich jedoch mit Anstieg des Kupfer-
gehalts. Fur 10 Gew.% Kupferpulver in 5 um und Kupferpulver in 10 um liegen die Werte ab
einer Volumenenergiedichte von 0,31 J/mm? oberhalb der Werte fiir ungefiilltes PA 2210 FR.
Besonders deutlich wird der Unterschied bei der hochsten Energiestufe von 0,35 J/mm?3. Mit
Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um steigt der Elastizitdtsmodul um 8 % und fur die Parti-
kelgréfRe 10 um um 5 %. Mit einem Kupfergehalt von 20 Gew.% erhoht sich dieser Unter-

schied sogar auf 12 %.

Die grofReren Kupferpartikel 32 pm und 63 pum liegen fur 5 und 10 Gew.% Fullstoffgehalt fur
den gesamten Volumenenergiedichtebereich unterhalb des ungefullten PA 2210 FR. Far
20 Gew.% liegen beide KupferpartikelgroRen ab einer VVolumenenergiedichte von 0,31 J/mm?®
ebenfalls oberhalb von PA 2210 FR. Allerdings féllt der Unterschied zu PA 2210 FR bei der
hichsten Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm?3 mit 2 % fiir die KupferpartikelgréRe 32 um
und 6 % fur die KupferpartikelgréRe 63 pum deutlich geringer aus.

Als weitere mechanische KenngréRe wird die Zugfestigkeit zur Beurteilung herangezogen
(vgl. Abbildung 65 d —f). Im Fall von 5 Gew.% Kupferpulver liegt die Zugfestigkeit fur fast
alle Kupferpartikelgrofien unterhalb des Wertes fur ungefulltes PA 2210 FR. Die Ausnahme
bildet die KupferpartikelgroRe 10 um. Fir diese Partikelgrélie wird die hochste Zugfestigkeit
der PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde erzielt. So stellt sich fir 5 Gew.% ein nahezu konstanter
Verlauf Uber den untersuchten VVolumenenergiedichtebereich ein. Im Vergleich dazu fallt die
Zugfestigkeit des ungefullten PA 2210 FR mit Zunahme der Volumenenergiedichte ab und
verliert Uber den untersuchten Bereich um 13 %. Die geringsten Zugfestigkeiten werden je-
doch fur die Kupferpartikelgrofle 63 um erzielt. Mit Zunahme der Volumenenergiedichte na-
hern sich die Zugfestigkeiten der PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde jedoch weitestgehend den
Werten des ungeflllten Materials an. Erhoht sich der Flllstoffgehalt auf 10 Gew.% ergibt sich
fur fast alle KupferpartikelgroRen ein vergleichbares Verhalten wie bei 5 Gew.%. Eine Aus-

nahme bildet jedoch die Zugfestigkeit des Verbundes mit Kupferpulver in der Partikelgrofiie
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5 um. Fir diesen Verbund erhoht sich die Zugfestigkeit fur die VVolumenenergiedichte von
0,21 J/mm?® um rund 10 %. Fir die Volumenenergiedichte 0,35 J/mm? stellt sich sogar ein
Zugewinn von 12 % ein. Erhoht sich der Fullstoffgehalt noch weiter auf 20 Gew.%, so liegen
die Zugfestigkeiten fur die Kupferpartikelgrofien 32 um und 63 pum weiterhin unterhalb des
ungefullten PA 2210 FR. Die PartikelgréRen 5 um und 10 um zeigen nun jedoch ber den
gesamten Volumenenergiedichtebereich nahezu identische Werte. Mit beiden Partikelgréfien
kann fiir die hochst gewahlte Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm?® eine Steigerung von

10 % in der Zugfestigkeit erreicht werden.

Der deutlichste Einfluss der Kupferpartikel auf das Materialverhalten von PA 2210 FR zeigt
sich in der Dehnung. Die Verbunde mit 5 Gew.% Kupferpulver mit den Partikelgroen 5 pm,
32 um und 63 um weisen uber den gesamten VVolumenenergiedichtebereich eine deutlich ho-
here Dehnung auf als das ungefullte PA 2210 FR (vgl. Abbildung 65 Graph (g)). Alle drei
PartikelgroRRen fuhren zu vergleichbaren Werten im Dehnungsverhalten. Mit den Partikelgro-
Ren 5 um und 63 um kénnen bereits mit 5 Gew.% bei 0,21 J/mm? gegentiber dem ungefiillten
PA 2210 FR Verbesserungen in der Duktilitat erzielt werden. Fir den Verbund mit 5 Gew.%
Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um ergibt sich beispielsweise ein Zugewinn in der Dukti-
litdt von bis zu 18 %. Zwar sinkt die Dehnung fir die KupferpartikelgréfRen 5 um, 32 um und
63 um mit Zunahme der VVolumenenergiedichte, dennoch liegen die Werte weiterhin oberhalb
des ungefiillten Materials. So ist fir die hochste Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm?® wei-
terhin ein Zugewinn in der Dehnung von bis zu 21 % fur die KupferpartikelgroRe 63 um zu
verzeichnen. Etwas anders verhélt es sich jedoch mit der Kupferpartikelgrofie 10 um. Diese
zeigt bei einem Fillstoffgehalt von 5 Gew.% mit Erh6hung der Volumenenergiedichte einen
nahezu konstanten Verlauf. Bei niedrigster Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm? liegt sie
mit einer Dehnung rund 25 % unterhalb des Wertes des ungeftllten Materials. Mit Erh6hung
der Volumenenergiedichte auf 0,35 J/mm?3 gleichen sich die Werte jedoch weitestgehend an
und die Dehnung fiir den Verbund mit 5 Gew.% Kupferpulver in 10 um liegt sogar 4 % Uber
dem Wert fur PA 2210 FR.

Eine Steigerung des Fullstoffgehalts auf 10 Gew.% fuhrt bei niedrigster Volumenenergiedich-
te von 0,21 JJmm?® zu deutlichen Verdnderungen in den Dehnungen der Verbunde mit den
PartikelgréRen 5 um und 63 um. So sinkt die Dehnung fur den Verbund mit 10 Gew.% Kup-

ferpulver in der PartikelgréRe 5 um um rund 40 %. Fur den Verbund mit 10 Gew.% in der
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KupferpartikelgrofRe 10 pm stellt sich ein Duktilitatsverlust von rund 25 % ein. Die Verbunde
mit den PartikelgroBen 10 um und 32 um erfahren hingegen einen leichten Duktilitdtsgewinn
mit Zunahme des Fllstoffgehalts auf 10 Gew.%. Entsprechend Abbildung 65 Graph (h) steigt
die Dehnung fir den Verbund mit 10 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 10 um bei
0,21 J/mm?® um rund 5 %. Fur den Verbund mit 10 Gew.% Kupferpulver in 32 um ergibt sich
bei 0,21 J/mm? ein Anstieg um rund 8 %. Abbildung 65 Graph (h) zeigt zudem, dass die Wer-
te fir die Dehnungen ab einem Fullstoffgehalt von 10 Gew.% fir alle KupferpartikelgroRen,

mit Erhéhung der Volumenenergiedichte, nahezu konstant verlaufen.

Die Erhohung auf einen Fullstoffgehalt von 20 Gew.% flhrt zu einem Duktilitatsverlust in
den PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden. Fiir die Volumenenergiedichte 0,21 J/mm?, ausgehend
von den Verbunden mit 10 Gew.%, sinkt die Dehnung fur den Verbund mit 20 Gew.% Kup-
ferpulver in der PartikelgroRe 5 um um rund 8 % und fir den Verbund mit 20 Gew.% Kup-
ferpulver in der PartikelgroRe 10 um um rund 9 %. Im Fall der KupferpartikelgroRen 32 pm
und 63 pm konnen deutlich starkere Duktilitatsverluste verzeichnet werden. So ergibt sich fur
den Verbund mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 32 um ein Verlust von rund
20 %. Fir den Verbund mit 20 Gew.% in der KupferpartikelgrofRe 63 um sinkt die Dehnung
um 15 %. Eine Erhéhung der Volumenenergiedichte auf 0,35 J/mm? fiihrt jedoch zu Duktili-
tatsgewinnen von 12 % fiir die PartikelgroRe 5 um, 4 % fur die Partikelgréfie 10 um, 2 % fir
die PartikelgroRe 32 pum und um 8 % fiir die PartikelgroRe 63 um. Bezieht man die Werte auf
das ungefullte PA 2210 FR, so werden fiir alle PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde mit 20 Gew.%
bei 0,21 JJmm?® Duktilitatsverluste verzeichnet. Fiir die hochste Volumenenergiedichte von
0,35 J/mm?® wird die Duktilitat des ungefiillten Materials jedoch fiir die PartikelgréRen 5 pm

und 10 um erreicht und fiir 32 um sogar um 16 % und fir 63 um um 7 % Ubertroffen.

Aus Kapitel 6.2.3.1 geht somit zusammenfassend hervor, dass die Hinzugabe von Kupferpul-
ver, unabhéngig von der untersuchten Partikelgré3e, zunéchst zur Stabilisierung der mechani-
schen Kennwerte Emod, omax und emax Uber den untersuchten Volumenenergiedichtebereich
fihrt. Fir Fillstoffgehalte <10 Gew.% werden flr die KupferpartikelgréRen 5 und 10 pm
uber den untersuchten VVolumenenergiedichtebereich stark porése Bruchflachen festgestelit.
Dies gilt auch unabhangig vom Fullstoffgehalt und der VVolumenenergiedichte fur die Kupfer-
partikelgrofRen 32 und 63 pum. Der Grund dafiir sind mangelnde Warmeleitung und Wérme-

spreizung in diesen Verbunden, wodurch sich die Warme im Bauteilinneren staut und zu Zer-
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setzungseffekten fuhrt. Dies fuhrt auch zur Verschlechterung der mechanischen Kennwerte.
Mit Erhéhung des Fullstoffgehalts auf 20 Gew.% fir die PartikelgroRen 5 und 10 pm redu-
ziert sich jedoch deutlich die Porositat in den Bruchflachen. Zurlckgefuhrt werden kann dies
auf die Ausbildung von Kupferleitpfaden im Material und einer damit verbunden, hohen
Waérmeleitfahigkeit. Eine Verbesserung der mechanischen Kennwerte im Vergleich zum
Reinmaterial liegt jedoch erst ab Volumenenergiedichten > 0,28 J/mm? vor. Dies fiihrt zu dem
Schluss, dass den PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden mit den PartikelgroRen 5 und 10 pm eine
héhere Volumenenergiedichte zugefuhrt werden muss, um vollstandig zu versintern. Auf-
grund der hohen Warmeleitfahigkeit wird ndmlich ein Teil der lokal eingebrachten VVolumen-
energiedichte ins Pulverbett gestreut. So sind beispielsweise fir den PA 2210 FR-Kupfer-
Verbund mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgrofRe 5 um wieder einzelne Schichten
ersichtlich (vgl. Abbildung 66).

6.2.3.2 Polyamid-Kupfer-Verbunde auf Basis von Vestamid X7166

Dieses Kapitel behandelt die Zugeigenschaften liegend flach selektiv lasergesinterter Zug-
prufkorper aus den Verbunden auf Basis des kryogen gemahlenen Vestamid X7166. Basie-
rend auf den Ergebnissen aus Kapitel 6.2.2.1 wird fir das kryogen gemahlene Vesta-
mid X7166 nur die KupferpartikelgroRe 5 um als Additiv untersucht. Die Messkurven werden
ebenfalls hinsichtlich ihrer Elastizitdtsmoduln, Zugfestigkeiten und Dehnungen ausgewertet.
Die Ergebnisse sind in Abbildung 73 in Abhédngigkeit der Volumenenergiedichte und des
Fullstoffgehalts dargestellt. Darin zeigt sich zunéchst, dass das kryogen gemahlene Material,
im Gegensatz zum Benchmark PA 2210 FR, nur in geringem Male auf die Hinzugabe von
Kupferpulver reagiert. Es zeigt sich, dass fur die niedrigste Volumenenergiedichte von
0,21 JJmm? die Elastizitdtsmoduln verglichen mit dem Reinmaterialwert nahezu unverindert
bleiben. Eine Ausnahme bildet jedoch der Verbund mit 10 Gew.% Kupferpulver in der Parti-
kelgroRe 5 um. Der Elastizitdtsmodul dieses Verbundes liegt rund 14 % unterhalb vom Wert
des Reinmaterials. Erhoht sich die Volumenenergiedichte weiter, so werden die Unterschiede
zwischen den Verbunden deutlicher. Bei einer Volumenenergiedichte von 0,35 J/mm? sinkt
der Elastizitditsmodul des Reinmaterials mit Hinzugabe von 2 — 5 Gew.% Kupferpulver um
rund 2 — 6 %. Eine Ausnahme bildet jedoch wieder der Verbund mit 10 Gew.% Kupferpulver.
Der Elastizitdtsmodul dieses Verbundes liegt 8 % oberhalb des Wertes des Reinmaterials.
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Abbildung 73 Einfluss der Volumenenergiedichte (Ev), des Fillstoffgehalts (2, 5, 10 Gew.%) und
der KupferpartikelgréRe (5 um) auf die Zugfestigkeit (omax) Selektiv lasergesinterter
Zugprufkorper (liegend flach) aus Vestamid X7166-Kupfer-Verbunden.



6 Ergebnisse und Diskussion 148

Als weitere mechanische KenngroRe wird die Zugfestigkeit herangezogen. Abbildung 73
zeigt deutlich, dass die Hinzugabe von Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 pm bei Vesta-
mid X7166 zur Verschlechterung der Zugfestigkeit fuhrt. So sinkt der Wert flr die Zugfestig-
keit bei einer Volumenenergiedichte von 0,21 J/mm?3 kontinuierlich mit Fullstoffzugabe. Die
Zugfestigkeit des Verbundes mit 10 Gew.% ist rund 20 % unterhalb des Wertes des Reinma-
terials. Eine Erhohung der Volumenenergiedichte auf 0,35 J/mm?® fihrt zur weiteren Ver-

schlechterung der Zugfestigkeiten fiir alle Flllstoffgehalte bezogen auf das Reinmaterial.

Eine Ausnahme bildet hier, wie auch beim Elastizitatsmodul, der héchste Fullstoffgehalt von
10 Gew.%. Bei diesem Verbund tritt sowohl im Vergleich zum Wert bei geringster Volumen-
energiedichte als auch im Vergleich zum niedrigeren Fullstoffgehalt bei hochster VVolumen-
energiedichte eine Verbesserung auf. So liegt die Zugfestigkeit fir diesen Verbund mit dem

Wert des Reinmaterials nahezu gleichauf. Der Unterschied betrdgt nur rund 3 %.

Anders als fur die Verbunde basierend auf PA 2210 FR, hat die Hinzugabe von Kupferpulver
in der PartikelgréRe 5 um keinen Einfluss auf die Dehnung der Zugprufkorper aus kryogen
gemahlenem Vestamid X7166. Die erzielten Dehnungen der Verbunde sind vergleichbar zu
denen des Reinmaterials. Zudem verhalten sich die Dehnungen der Verbunde (ber den unter-
suchten Volumenenergiedichtebereich weitestgehend konstant, sodass nur ein geringer Dukti-
litatsverlust bei der héchsten Volumenenergiedichte (0,35 J/mm?) zu verzeichnen ist.

Korreliert man diese Ergebnisse mit den in Abbildung 74 aufgefiihrten rasterelektronenmikro-
skopischen Aufnahmen der Bruchflachen der untersuchten Verbunde, so l&sst sich zundchst
fiir die Volumenenergiedichten von 0,21 J/mm?® und 0,35 J/mm? mit Zunahme der Kupferkon-
zentration weder eine Zu- noch eine Abnahme in der Porositét der Bruchflachen verzeichnen.
Dennoch bleibt anhand Abbildung 43 anzunehmen, dass die Vestamid X7166-Kupfer-
Verbunde ebenfalls Porositat aufweisen. Es ist zudem ersichtlich, dass die Zugprufkorper
vorwiegend durch Rissinitiierungen an den Prifkorperrandern versagen. Grund daftr sind die
groben Prifkdrperrander mit einer hohen Anzahl angeschmolzener Pulverpartikel. Dies wurde
auch bereits fur das ungeftllte Material festgestellt. Die Konturen sind im Vergleich zum
Benchmark PA 2210 FR wesentlich unebener. Beides sind Indizien fir eine erhohte Warme-
leitung im Pulverbett. Aus Kapitel 6.1.5.3 ist bekannt, dass die Warmeleitfahigkeit des kryo-
gen gemahlenen Vestamid X7166 hoher ist als von PA 2210 FR. Zudem werden die mechani-

schen Kennwerte durch Hinzugabe von 2 oder 5 Gew.% nur leicht beeinflusst.
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Material: kryo. gemahlenes Vestamid X7166 + Cu 5 ym
Bauraumorientierung: liegend flach

(0,21 J/mm?) (0,35 /mm?)

i

& 0Gew.%

2 Gew.%

5 Gew.%

10 Gew.%

Abbildung 74  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkorper aus Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde mit der Partikelgrofe
5 um. Die Zugprufkdrper wurden liegend flach und mit VVolumenenergiedichten von
0,21 J/mm?3 (linke Spalte) und 0,35 J/mm?3 (rechte Spalte) gefertigt. Der Bereich des
Bruchbeginns ist blau eingerahmt.
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Dies lasst den Schluss zu, dass die Warmeleitfahigkeit des kryogen gemahlenen Vesta-
mid X7166 ausreicht, um die zusatzliche Wé&rmemenge, bedingt durch Reflexions- und

Transmissionseffekte der Kupferpartikel, ins Pulverbett abzufihren.

Fur die PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde konnte im vorherigen Kapitel gezeigt werden, dass bei
geringen Kupferkonzentrationen ein Wérmestau und als Folge Zersetzungseffekte in der Nahe
der Kupferpartikel auftreten (vgl. Abbildung 72). Dies soll im Folgenden auch fur die Ver-

bunde auf Basis des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 tberpruft werden.

In Abbildung 75 kann anhand rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen im Ruckstreu-

elektronenmodus die Verteilung der Kupferpartikel im Verbund betrachtet werden.

Material: kryo. gemahlenes Vestamid X7166 + Cu 5 ym
Bauraumorientierung: liegend flach (0,21 J/mm?3)

2 Gew.% 5 Gew.%

10 Gew.%

Abbildung 75  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchfldchen selektiv lasergesin-
terter Zugprufkdrper aus Vestamid X7166-Kupfer-Verbunden im Rickstreuelektro-
nenmodus. Die Zugprufkérper wurden liegend flach und mit einer VVolumenenergie-
dichten von 0,21 J/Jmm? gefertigt. Die KupferpartikelgroRe betragt 5 um. Exempla-
risch sind einige Kupferpartikel mit orangen Pfeilen markiert.
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Den Bruchflachen kann jedoch kein direkter Zusammenhang zwischen Poren und Kupferpar-
tikeln entnommen werden. Anhand der Aufnahmen l&sst sich jedoch erkennen, dass die Kup-
ferpartikel bedingt durch das Pulverherstellungsverfahren in der Polymermatrix isoliert sind.
Dies wird besonders fiir den Vestamid X7166-Kupfer-Verbund mit 2 Gew.% Kupferpulver
ersichtlich. Das Kupferpulver ist in Agglomeraten in der Polymermatrix verteilt.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass das Kupferpulver mit Zunahme der Volu-
menenergiedichte des Lasers die mechanischen Kennwerte Emod und omax leicht verschlech-
tert. Die Dehnung emax blieb fur alle Flllstoffgehalte Giber den untersuchten VVolumenenergie-
dichtebereich des Lasers konstant. Anders als fur PA 2210 FR kann fir das kryogen gemahle-
ne Vestamid X7166 keine Ab- oder Zunahme in der Porositat in den Bruchflachen beobachtet
werden. Die Zugprifkorper versagen vorwiegend durch Kerbeinwirkungen im Randbereich
bedingt durch eine unebene Bauteiloberflache und anhaftende Polymerpartikel. Flr die
Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde wirde somit das in Abbildung 71 aufgefuhrte Modell
Anwendung finden.

6.2.4 Ermuidungseigenschaften

6.2.4.1 Kupferverbunde auf Basis von PA 2210 FR

In diesem Kapitel werden der Einfluss des Kupferpulvergehalts sowie der Kupferpartikelgro-
Re auf die Ermidungsrissausbreitungseigenschaften von PA 2210 FR diskutiert. In Abbildung
76 ist der Spannungsintensitatsfaktor in Abhangigkeit der Rissausbreitungsgeschwindigkeit
fir wverschiedene PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde dargestellt. Die Spannungsintensitats-
schwellwerte AKw und die kritische Spannungsintensitaten AKyit sind in Tabelle 17 zusam-

mengefasst.
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Einfluss des Kupferpulvergehalts und der Kupferpartikelgroe auf die Ermiidungsei-
genschaften von mit einer VVolumenenergiedichte von 0,28 J/mm? selektiv laserge-
sinterter CT-Priifkérper aus PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden.

Spannungsintensititsschwellwerte AKy und kritische Spannungsintensititen AKurit

aus den Graphen in Abbildung 76.

PartikelgroRRe | Spannungsintensitatsfaktor Fullstoffgehalt [Gew.%0]
m
[um] [MPavm] 2 5 10 20
AKi 1,01 1,05 1,00 1,07
5 AKui 256 2 64 3.05 2 64
AKi ; 114 1.00 113
10 AKgi ; 311 3.08 301
AKi - 0,90 098 0,90
32 AKui - 3.22 303 3.26
AKq, - 095 0,98 1,01
63 AKit - 3,33 358 353
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Darin zeigt sich, dass die Risszahigkeit im Vergleich zur reinen Polymermatrix durch den
Einfluss von Kupferpartikeln in der PartikelgroBe 5 um bis zu einem Kupfergehalt von
20 Gew.% sinkt. Dies l&sst sich aus dem Ermidungsrissausbreitungsdiagramm an den niedri-
geren Werten der Spannungsintensitit AK bei gleichen Rissausbreitungsgeschwindigkeiten
erkennen. Die geringste Spannungsintensitat wird dabei fir den Verbund mit 2 Gew.% erzielt,
gefolgt von den Verbunden mit 5 Gew.% und 20 Gew.%. Eine Ausnahme bildet der Verbund
mit 10 Gew.% mit einem kritischen Spannungsintensititsfaktor AKkrit 100%cus =~ 3,05 MPavm.
Fur 2, 5 und 20 Gew.% betragt die Differenz in den kritischen Spannungsintensitétsfaktoren
rund 17 — 19 % zum Reinmaterial. Fur den Verbund mit 10 Gew.% stellt sich hingegen nur
ein Unterschied von 3 % ein. Der Beginn des Rissfortschritts bleibt trotz Additivieren nahezu

unbeeinflusst.

Die KupferpartikelgrofRen 5 um und 10 pm sind im Vergleich zu den Polymerpartikeln deut-
lich kleiner und Uben einen groferen Einfluss auf die Struktur und die Morphologie von
PA 2210 FR aus, wie exemplarisch in Abbildung 77 anhand der rasterelektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen der Bruchflachen der CT-Prifkorper aus PA 2210 FR mit 2, 5, 10 und
20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 pum dargestellt ist. Darin ist erkenntlich, dass
flr den Verbund mit 2 Gew.% eine sehr hohe Porositat vorliegt. Die Porositat reduziert sich
jedoch mit Zunahme des Fullstoffgehalts. Dieses Verhalten wurde ebenfalls fur die Prufkor-
per aus den Zugversuchen beobachtet und bereits detailliert diskutiert (vgl. Kapitel 6.2.3). In
der Bruchflache des Verbundes mit 2 Gew% Kupferpulver in der Partikelgrofie 5 pum lassen
sich im Vergleich zum Reinmaterial PA 2210 FR nur wenige in Rissausbreitung verlaufende
Sekundérrisse in den Grenzschichten beobachten. Fir die hoheren Fullstoffgehalte kann je-
doch das Auftreten von Sekundarrissen in Rissausbreitungsrichtung beobachtet werden. Den-
noch weist fir die Kupferpartikelgré3e 5 um nicht der Verbund mit 20 Gew.% den hochsten
Rissausbreitungswiderstand auf. Zurlickzufiihren ist dies auf die sich verédndernde Bauteil-
struktur des Materials, wie bereits in Kapitel 6.2.3 identifiziert wurde. Eine auf das Kupfer-
pulver zurtickzufuhrende Zahigkeitssteigerung durch Rissablenkung und Rissverzweigung ist

flr die PartikelgroRe von 5 pm nicht zu verzeichnen.
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Abbildung 77  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflachen aus dem Ermidungs-
rissausbreitungsversuch an PA 2210 FR mit 2, 5, 10 und 20 Gew.% Kupferpulver in
der PartikelgroBe 5 um (Ev = 0,28 J/mm?) (Bereich des stabilen Risswachstums).

Der Pfeil gibt die Rissfortschrittsrichtung an.
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Eine Verdopplung der Kupferpartikelgrofie auf 10 um fuhrt fir 5, 10 als auch 20 Gew.% zu
mit dem Reinmaterial vergleichbaren Ermidungseigenschaften. Die Unterschiede in den kriti-
schen Spannungsintensitaten im Vergleich zum Reinmaterial betragen 2 — 5 % und fallen da-
mit deutlich geringer aus als fir die KupferpartikelgroBe 5 um. Der Beginn des Rissfort-
schritts wird jedoch stérker beeinflusst. Dieser wird fir 20 Gew.% um 16 % und fir 5 % so-

gar um rund 19 % zu héheren Werten verschoben.

Eine weitere Erhohung der KupferpartikelgrofRe auf 32 um zeigt zunéchst einen Einfluss auf
den Beginn des Rissfortschritts. Dieser verschiebt sich fur die Verbunde mit 5 und 10 Gew.%
deutlich zu geringeren Werten. Fur die Verbunde mit 5 und 10 Gew.% sind zudem geringere
kritische Spannungsintensitdten AKkrit bei gleichbleibender Rissausbreitungsgeschwindigkeit
zu verzeichnen. Fir den Verbund mit 20 Gew.% wird hingegen ein zum Reinmaterial ver-
gleichbarer Rissbeginn ermittelt. Dartiber hinaus ist eine Erhéhung des kritischen Spannungs-

intensitatsfaktors um ~ 3 % ersichtlich.

Die groRte KupferpartikelgroRe von 63 pum fiihrt bei Einbringung in PA 2210 FR fir alle
Fullstoffgehalte zu héheren kritischen Spannungsintensitaten. Fir den Verbund mit 5 Gew.%
erhoht sich die kritische Spannungsintensitat um rund 5 %. Fur die Verbunde mit 10 und
20 Gew.% fallt der Unterschied mit rund 11 — 12 % deutlich héher aus. Der Beginn des Riss-
fortschritts verschiebt sich jedoch fir alle Verbunde um rund 8 % zu geringeren Werten. VVon
einer Verbesserung der Risszéhigkeit kann daher nur bedingt ausgegangen werden. Es zeich-
net sich ganz leicht die Tendenz ab, dass sich der Riss aufgrund der Kupferpartikel und ande-
ren Werkstoffinhomogenitaten etwas langsamer im Material ausbreitet. Anhand der Zugver-
suche wurden zudem fur die PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde mit der KupferpartikelgroRe
63 um bereits eine hohere Dehnung ermittelt. Folglich weist dieser Verbund trotz hoher Poro-
sitdt in den anderen Bereichen eine etwas hoéhere Z&higkeit in den VVolumenelementen und

Grenzschichten auf.

6.2.4.2 Kupferverbunde auf Basis von Vestamid X7166

Der Einfluss von Kupferpartikeln auf die Ermidungseigenschaften von kryogen gemahlenem
Vestamid X7166 ist in Abbildung 78 beispielhaft anhand des Ermudungsrissausbreitungsdia-
gramms des Verbundes aus Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpartikeln in der Partikel-
groRe 5 um dargestellt. Es ist zu erkennen, dass die 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikel-
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groRe 5 pm die kritische Spannungsintensitat des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 um
rund 12 % senken. Es wird nur ein AKksit 2%cus Von rund 1,15 MPa+/m erreicht. Dies ist auf
die beginnende Versprédung des Materials durch die Hinzugabe von Kupfer zurlickzufiihren,
wie es auch fur die statische Zugprufung beobachtet wurde. Der Beginn des Rissfortschritts
bleibt hingegen unbeeinflusst. Im Bereich der stabilen Rissausbreitung reduzieren die Kup-
ferpartikel jedoch minimal die Rissausbreitungsgeschwindigkeit. Die UnregelmaRigkeiten im
Material lenken die Rissausbreitungsfront ab, sodass neue Bruchflachen entstehen und die
wéhrend des Risswachstums dissipierte Energie leicht ansteigt. Die Streuung der Messpunkte
fallt zudem etwas hoher aus, was nach [130] auf einen ungleichférmigen Rissfortschritt hin-
deutet.
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Abbildung 78  Einfluss von 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgrofRe 5 um auf die Ermiidungs-
eigenschaften von kryogen gemahlenen Vestamid X7166 (Ev = 0,28 J/mm?).

Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der Bruchflache eines CT-Prifkorpers aus
kryogen gemahlenen Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um
ist in Abbildung 79 abgebildet. Der Vergleich mit der Bruchflache des Reinmaterials in Ab-
bildung 57 zeigt, dass durch Hinzugabe von Kupferpulver kaum eine Veranderung zu be-
obachten ist. Eine Rissablenkung durch Kupferpartikel und eine damit verbundene Z&hig-
keitssteigerung ist nicht zu verzeichnen. Beide Materialien weisen sehr sprode Bruchflédchen
auf. Flr das kryogen gemahlene Vestamid X7166 erhoht sich mit Hinzugabe des Kupferpul-

vers nicht erkennbar die Porositat in den Bruchflachen. Auch im Vestamid X7177-Kupfer-
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Verbund lassen sich weiterhin einige sehr grof3e, nicht aufgeschmolzene und teils gebrochene
Polymerpartikel erkennen, die jedoch eine Rissablenkung bewirken kénnten. Zudem sind wei-
terhin keine Sekundérrisse zu verzeichnen. Dieses Phanomen tritt somit nur fur die Poly-
amid 12-Kupfer-Verbunde auf Basis von PA 2210 FR sowie fir das Reinmaterial auf. Dies
lasst den Ruckschluss zu, dass fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 der Unterschied

zwischen Volumenelementen und Grenzschichten geringer ausféllt als fir PA 2210 FR.

2 Gew.%

Abbildung 79  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchfldchen aus dem Ermudungs-
rissausbreitungsversuch an kryogen gemahlenen Vestamid X7166 mit 2 Gew.%
Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um (Bereich des stabilen Risswachstums). Der
Pfeil gibt die Rissfortschrittsrichtung an.

6.3 Schaltungstragerspezifische Untersuchungen

6.3.1 Laserdirektstrukturierung und Metallisierung

Aus den erstellten Pulvermischungen (vgl. Kapitel 5.1) werden zunéchst selektiv lasergesin-
terte Plattenpriifkorper (100 x 100 x 3 mm?) erstellt und dann wie in Kapitel 5.8 beschrieben
laseraktiviert und entsprechend Kapitel 5.9 metallisiert. Die Ergebnisse dieser Versuche sind

zusammenfassend in Tabelle 18 dargestellt.

Dabei lasst sich zunéchst erkennen, dass der zur Metallisierung notwendige Fullstoffgehalt
mit Reduzierung der PartikelgroRe sinkt. Hilarius [62] beschrieb in seiner Studie, dass sich
mit Veranderung des Radius des Fillstoffs auch die Partikelanzahl, der Partikelabstand zuei-
nander sowie die Gesamtoberflache aller Partikel verandert (vgl. Kapitel 2.2.2).
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Tabelle 18

Metallisierungsergebnisse der selektiv laseraktivierten Plattenprufkorper aus Poly-
amid 12-Kupfer-Verbunden (metallisierbar: v/, nicht metallisierbar: x).

Bezeichnung CuCHUF5 CuCHUF 10 Rogal Cu 32 Rogal Cu 63
Korngrofe [um] 5 10 32 63

Fullstoffgehalt [Gew.%] | 2 5 10 20| 5 100 20 | 5 10 20| 5 10 20
Metallisierung v v v v x x v x x x x x x

PA 2210 FR

Metallisierung
Vestamid X7166

Unter Verwendung von Gleichung (20) werden fiir die Konzentrationen aus Tabelle 18 die
Anzahl an Partikeln in einem Volumen von 1 cm® berechnet. Das Ergebnis ist in Abbildung

80 dargestellt.
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Abbildung 80  Anzahl der Kupferpartikel in 1 cm?® Prifkorper in Abhéangigkeit der Fillstoffkon-
zentration und der Partikelgrofe.

Demnach liegen bei kleinen KupferpartikelgroBen wie 5 und 10 um in 1 cm?® Priifkérper deut-
lich mehr Partikel vor, als es fir die Kupferpartikelgrofien 32 und 63 um der Fall ist. Folglich

stehen bei den kleineren KupferpartikelgroBen in 1 cm?® auch mehr Kupferpartikel fir die La-
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seraktivierung und Metallisierung zur Verfugung. Somit sind die Chancen von Wechselwir-
kungen und die Ausbildung von Kupferleitpfaden deutlich hoher. Mit den Kupferpartikelgro-
Ren 32 und 63 um lassen sich, unter Berucksichtigung der hochsten Packungsdichten, auf

1 cm? derart hohe Partikelanzahlen nicht erzielen.

Nach Abbildung 80 liegen fur die Verbunde aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in
der PartikelgroRe 5 um beziehungsweise mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe
10 um vergleichbare Partikelanzahlen vor. Beide Verbunde kdnnen erfolgreich metallisiert
werden (vgl. Tabelle 18). Die Verbunde mit Kupferpulver in den Partikelgréfien 32 bezie-
hungsweise 63 um liegen unterhalb dieser Partikelanzahlen und konnten im Rahmen dieser
Arbeit nicht metallisiert werden. Es liegen nicht ausreichend Partikel in definierten Abstanden

zueinander vor, um ein ausreichendes Netzwerk flr die Metallisierung zu bilden.

Um einen Einblick zu bekommen, was bei der Laseraktivierung mit dem Material passiert,
werden zun&chst lichtmikroskopische Untersuchungen durchgefiihrt. Ein Beispiel dafir ist in
Abbildung 81 anhand einer Peeltestplatte aus dem Verbund aus PA 2210 FR mit 20 Gew.%
Kupferpulver in der PartikelgréRe 10 um dargestellt.

SLS-Platte: PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 10 ym

Abbildung 81  Fotographie eines selektiv lasergesinterten Plattenprifkorpers aus PA 2210 FR mit
20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 10 pm mit aktivierten und nicht akti-
vierten Bereichen (links) und eine lichtmikroskopische Detailaufnahme der ver-
schiedenen Bereiche (rechts). Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstruktu-
rierung des Prifkorpers erfolgten durch [289].

Dieser Plattenpriifkorper wurde im selektiven Lasersinterverfahren hergestellt und anschlie-
Rend mittels Nd: YAG-Laser selektiv laseraktiviert. Dies geschah fiur das in Abbildung 81
gewéhlte Beispiel mit einer Pulsfrequenz f=3kHz, einer Scangeschwindigkeit
Vs = 100 mm/s, einem Scanlinienabstand hs = 50 pum, einer Laserleistung P =95 % ~ 3,17 W
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und der Belichtungszahl n =1 [289]. In der lichtmikroskopischen Aufnahme in Abbildung 81
lassen sich im aktivierten Bereich verstarkt Langslinien bedingt durch die Laseraktivierung
erkennen. Eine erhohte Anreicherung von Kupferpartikeln im aktivierten Bereich kann an-

hand der lichtmikroskopischen Aufnahme nicht festgestellt werden.

Aus diesem Grund werden im n&chsten Schritt rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen
an einem laserdirektstrukturierten Plattenprifkorper aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupfer-
pulver in der PartikelgroRe 10 um durchgefiihrt, deren Felder in Reihe 2 mit identischen La-
serparametern (Pulsfrequenz von f = 3 kHz, einer Scangeschwindigkeit vs = 100 mm/s, einem
Scanlinienabstand hs = 50 um, einer Laserleistung PL =95 % ~ 3,17 W und der Belichtungs-
zahl n = 1) [289] behandelt wurden. Die Felder in Reihe 1 wurden mit einer Pulsfrequenz von
f=2kHz, einer Scangeschwindigkeit vs =75 mm/s, einem Scanlinienabstand hs =50 um,
einer Laserleistung PL =95 % =~ 3,17 W und der Belichtungszahl n =1 behandelt [289]. Ab-
bildung 82 zeigt die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen dieses Plattenprifkorpers
im Sekundérelektronenkontrast (SEI) und im Ruckstreuelektronenkontrast (BSE).

SLS-Platte: PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 10 ym
nicht aktiviert aktiviert

Abbildung 82  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Oberfldche eines selektiv laserge-
sinterten Plattenpriifkdrpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der
PartikelgroRe 10 um (Fotographie links) im Sekundérelektronenkontrast (mittig) und
Riickstreuelektronenkontrast (rechts). Die Platte wurde laserdirektstrukturiert, sodass
aktivierte Bereiche und nicht aktivierte Stege vorliegen. Das selektive Lasersintern
und die Laserdirektstrukturierung des Prifkorpers erfolgten durch [289] und die Me-
tallisierung durch [308].

Sekundarelektronen haben eine Energie von nur einigen Elektronenvolt, sodass sie nur aus
den obersten Nanometern der Oberflache stammen und somit die Topographie des Objektes
abbilden. In der Aufnahme mit Sekundarelektronenkontrast lassen sich daher deutlich die

bereits in Abbildung 81 ersichtlichen Langslinien in den aktivierten Bereichen erkennen. Dar-



6 Ergebnisse und Diskussion 161

uber hinaus zeigen sich durch den Rickstreuelektronenkontrast deutliche Materialkontraste in
der Aufnahme. Schwerere Elemente sorgen in der Regel fir eine starkere Rlickstreuung, so-
dass diese Bereiche hell erscheinen und Bereiche mit leichteren Elementen dunkler. In der
Aufnahme mit Rickstreuelektronenkontrast verursachen die nicht aktivierten Stege eine star-
kere Ruckstreuung und erscheinen dadurch heller, wohingegen die aktivierten Bereiche dun-
kel erscheinen. Dies wiirde bedeuten, dass in den nicht aktivierten Stegen mehr schwerere
Elemente, wie Kupfer, vorliegen, als in den aktivierten Bereichen. Allerdings kénnen Kon-
trastunterschiede auch durch eine sehr raue Topographie vorgetauscht werden, wie sie fir die

selektiv lasergesinterten Prufkorper nachweislich vorliegt (vgl. Abbildung 41).

Im ndchsten Schritt wird daher eine energiedispersive Rontgenspektroskopie in Form einer
Flachen-Auswertung (engl. mapping) an dem in Abbildung 82 dargestellten Plattenprifkdrper
durchgefuhrt. Die graphische Auswertung ist in Abbildung 83 dargestellt.

PA2210FR-20Cu-aktiv(2) - Netto-Impulse ( 30 Frame(s) )

L o] [0K]
; S

kalierung, Counts: 2117 [] PA2210FR-20Cu-aktiv(1)_pt1 R i o

PA2210FR-200u-aktiv(1)_pt2

Abbildung 83  Graphische Flachen-Auswertung (engl. mapping) der energiedispersiven Analyse am
aktivierten Bereich und am nicht aktivierten Steg eines selektiv lasergesinterten Plat-
tenprufkdrpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgréRe
10 um. Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des Prifkorpers
erfolgten durch [289].

Die quantitative Auswertung der energiedispersiven Analyse des in Abbildung 83 aufgefiihr-

ten Plattenprufkorpers ist in Tabelle 19 zusammengefasst.
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Tabelle 19

Quantitative Auswertung der energiedispersiven Analyse am aktivierten Bereich und

am nicht aktivierten Steg eines selektiv lasergesinterten Plattenprifkorpers aus
PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgrée 10 um. Alle Angaben

sind in Gewichtsprozent.

Chemisches Element C-K O0-K Al -K P-K Ti—-K Cu-K
Aktivierter Bereich 83,76 9,81 0,08 2,18 0,46 3,71
Nicht aktivierter Bereich 77,96 8,97 0,11 2,41 0,37 10,17

Die Flachen-Auswertung der energiedispersive Rdntgenspektroskopie zeigt, dass die nicht
aktivierten Stege mit 10,17 Gew.% eine hohere Kupferkonzentration aufweisen als die akti-
vierten Bereiche mit 3,71 Gew.%. Damit ist die Kupferkonzentration in den aktivierten Berei-
chen um rund 64 % geringer als in den nicht aktivierten Stegen. Dennoch kénnen die aktivier-
ten Bereiche erfolgreich selektiv metallisiert werden. Ein Beispiel flr die selektive Metallisie-

rung ist in Abbildung 84 dargestellt.

SLS-Platte: PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 10 ym
nicht metallisiert metallisiert

Abbildung 84  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der Oberflache eines durch selektives
Lasersintern aufgebauten, laseraktivierten und anschlieend selektiv metallisierten
Plattenprufkdrpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgro-
Be 10 um. Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des Prifkor-
pers erfolgten durch [289] und die Metallisierung durch [308].

Dabei handelt es sich um die metallisierte Variante des in Abbildung 82 dargestellten laserak-
tivierten Plattenprufkorpers. Die Aufnahme lasst eine flichendeckende Kupferschicht in den
aktivierten Bereichen erkennen. Die nicht aktivierten Stege werden hingegen nicht metalli-
siert, obwohl sie der energiedispersiven Rontgenspektroskopie nach einen hoheren Kupfer-
gehalt aufweisen als die aktivierten Bereiche. Die energiedispersive Rontgenspektroskopie ist
stark abhangig von der verwendeten Beschleunigungsspannung (20 keV) und der Grolie des
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betrachteten Bereiches sowie der Auswertungsmethode. Betrachtet man den identischen Aus-
schnitt als Linien-Auswertung (engl. line-scan), so ergeben sich die in Abbildung 85 darge-

stellten Diagramme.

PA2210FR-20Cu-aktiv(3) skalierung, Counts: 86  PA2210FR-20Cu-aktiv(3) point(13) skalierung, Counts: 169 PA2210FR-20Cu-aktiv(3) point(27)
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Abbildung 85 Graphische Linien-Auswertung (engl. line-scan) der energiedispersiven Analyse am
aktivierten Bereich und am nicht aktivierten Steg eines selektiv lasergesinterten Plat-
tenprufkdrpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgréRe
10 um. Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des Prifkorpers
erfolgten durch [289].

Diese lassen namlich ein Kupferkonzentrationsgeféalle vom aktivierten Bereich, Giber den Steg,
bis hin zum néchsten aktivierten Bereich erkennen. Die hdchste Kupferkonzentration liegt
demnach jeweils an den Ubergangen vom aktivierten Bereich zum Steg bzw. umgekehrt vor.
Dies wiirde bedeuten, dass die Metallisierung an freigelegten Metallkeimen im Ubergangsbe-
reich beginnt und sich dann in die aktivierte Flache hinein ausbreitet. Betrachtet man die
nachfolgenden metallisierten Plattenprufkorper in Abbildung 87, Abbildung 89 und Abbil-
dung 90, so lasst sich dies anhand der nur teilweise metallisierten Bereiche erkennen. Die
Rander der aktivierten Flache sind bereits metallisiert aber das Flacheninnere noch nicht, da

die vollflachige Metallisierung wiederrum abhangig von den gewahlten Laserparametern ist.

In einem weiteren Schritt wird abschlieRend die Annahme untersucht, dass der Energieeintrag
wéhrend der Laseraktivierung ausreichend hoch sein kdnnte, um die oberflachennahen Kup-
ferpartikel zu verdampfen. Dadurch kdnnte sich ein nanoskaliger Kupferfilm auf der Oberfl&-
che bilden. Aus diesem Grund werden im néchsten Schritt transelektronenmikroskopische
Aufnahmen eines laseraktivierten Plattenprifkorpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupfer-
pulver in der PartikelgroRe 10 um angefertigt. Diese sind in Abbildung 86 dargestellt.
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SLS-Platte: PA 2210 FR + 20 Gew.% Cu 10 ym

nicht aktiviert aktiviert

PA 221 0OFR Kupferkeime

Abbildung 86  Transmissionselektronenmikroskopische Aufnahmen der Querschnittsoberflache des
laseraktivierten Bereichs eines im selektiven Lasersinterverfahren aufgebauten Plat-
tenprufkdrpers aus PA 2210 FR mit 20 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgréRe
10 um. Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des Prifkorpers
erfolgten durch [289].

Es handelt sich hierbei um den Plattenprifkdrper aus Abbildung 82. Die Parameter flr die
Laseraktivierung sind somit identisch (Felder in Reihe 2: Pulsfrequenz f =3 kHz, Scange-
schwindigkeit vs =100 mm/s, Scanlinienabstand hs =50 um, Laserleistung PL=95
% ~ 3,17 W, Belichtungszahl n =1 und Felder in Reihe 1: Pulsfrequenz f =2 kHz, Scange-
schwindigkeit vs=75mm/s, Scanlinienabstand hs=50 um, Laserleistung PL=95
% ~ 3,17 W, Belichtungszahl n = 1) [289]. Anhand der Aufnahme l&sst sich jedoch kein Kup-
ferfilm durch sublimierte Kupferpartikel nachweisen. Daflr sind jedoch oberflichennahe
Bruchstucke von Kupferpartikeln [42, 46] in der GroRenordnung von unterhalb 0,2 um zu
erkennen, die als Keime fir die Metallisierung dienen kdnnen. Wie von Borges et al. [46]
beschrieben, wird durch den Nd:YAG-Laser eine diinne Schicht abgetragen und Metallkeime
abgespalten. Dadurch werden diese freigelegt und sind katalytisch aktiv, um als Keime fir
das Wachstum der Metallisierung zu dienen. Dies wurde beispielsweise auch von Heiniger et
al. [42] und der LPKF Laser & Electronics AG [3] beobachtet. Die Aktivierung und selektive
Metallisierung muss auf ein komplexes Wechselspiel der wéhrend der Laseraktivierung ver-
wendeten Parameter wie Scangeschwindigkeit, Scanlinienabstand, Laserleistung, Pulsfre-
quenz und Prozesszeit zuruickgefiihrt werden. Ein Beispiel fiir eine erfolgreiche Aktivierung
und Metallisierung ist in Abbildung 87 anhand des Verbundes aus PA 2210 FR mit 2 Gew.%



6 Ergebnisse und Diskussion 165

Kupferpulver in der Partikelgrofie 5 um dargestellt. Der aufgefihrte Plattenprifkorper wurde
mittels Nd: YAG-Laser mit einer Laserleistung PL =100 % ~ 3,28 W und einer Pulsfrequenz
f =6 kHz mit variierten Scanlinienabstdnden hs und Scangeschwindigkeiten vs laseraktiviert
[289].

Scangeschwindigkeit steigt

Hatchabstand sinkt

Abbildung 87  Auswertung der Laseraktivierung (links) und Metallisierung (rechts) anhand eines
selektiv lasergesinterten Plattenprifkorpers aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Cu 5 pm.
Eingezeichnet sind die Gebiete hochster und geringster Flachenenergiedichte (Ea)
sowie der Bereich bester Metallisierung. Die Pulsfrequenz betrug 6 kHz und die La-
serleistung 3,28 W. Das selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des
Prifkorpers erfolgten durch [289] und die Metallisierung durch [308].

Die Aufnahme des metallisierten Plattenpriifkorpers zeigt deutlich, dass es Bereiche gibt in
denen die Oberflache gut metallisiert (vgl. Bereich bester Metallisierung) und Bereiche in
denen die Oberflache nicht metallisiert. Letzteres geschieht, wenn die Flachenenergiedichte
beispielsweise zu hoch oder aber zu niedrig ist. So flhrt eine zu hohe Flachenenergiedichte
zur Zersetzung des Materials wohingegen eine zu niedrige Flachenenergiedichte das Material

nicht ausreichend aufschmilzt um Kupferpartikel freizulegen.

Entsprechend Formel (1) aus Kapitel 2.4 kann die Flachenenergiedichte berechnet werden.
Die Ergebnisse fiir den in Abbildung 87 dargestellten Plattenprufkérper sind in Tabelle 20
gelistet.
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Tabelle 20 Berechnete Flachenenergiedichten zur Parameterstudie an einem laseraktivierten
Plattenprufkdrper aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgréfie
5 um. Bei der Laseraktivierung betrug die Laserleistung P. =100 % =~ 3,28 W und
die Pulsfrequenz f=6 kHz. Die Scangeschwindigkeit vs und der Spurabstand h;
wurden entsprechend der Tabelle variiert. (griin: sehr gute Metallisierung; gelb: gute
Metallisierung; orange: teilweise Metallisierung; rot: keine Metallisierung).

Scangeschwindigkeit (vs) [mm/s]
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Mit den in rot markierten Flachenenergiedichten wird bei dem Verbund aus PA 2210 FR mit
2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um keine Metallisierung erzielt. Die Flachen-
energiedichte war entweder zu hoch wie im linken, unteren Bereich oder aber zu gering wie
im rechten, oberen Bereich. Die orange markierten Flachenenergiedichten fuhren teilweise
zur Metallisierung der Oberflache an signifikanten Punkten wie der Flachenbegrenzung. Mit
den gelb und griin markierten Flachenenergiedichten werden hingegen gute Metallisierungs-
ergebnisse erzielt. Bei den grin markierten Flachenenergiedichten werden in Widerstands-
messungen [307] Widerstdnde von 0 Q erreicht und fiir die gelb markierten Flachenenergie-
dichten Widerstande von 0,1 Q. Demnach wird fiir diesen PA 2210 FR-Kupfer-Verbund eine
Flachenenergiedichte von 0,15 bis 0,82 J/mm? zur Aktivierung benétigt um Kupferpartikel

freizulegen, die als Metallisierungskeime fir die anschlieBende Metallisierung dienen kdnnen.

Die weitere Betrachtung der berechneten Flachenenergien zeigt allerdings, dass es Bereiche
mit verschiedenen Parametern jedoch mit identischer Flachenenergiedichte gibt, von denen

sich aber nicht beide gleich gut metallisieren lassen. So wird mit einer Scangeschwindigkeit
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von 100 mm/s und einem Spurabstand von 50 um eine gute Metallisierung erzielt, wohinge-
gen mit einer Scangeschwindigkeit von 20 mm/s und einem Spurabstand von 250 um kein
ausreichendes Ergebnis erzielt wird, obwohl in beiden Féllen eine identische Flachenenergie-
dichte vorliegt. So kdnnen eine zu hohe Scangeschwindigkeit oder aber ein zu groRer Spurab-
stand die Metallisierung negativ beeinflussen, da die lokale Einwirkung auf das Material ge-
gebenenfalls zu kurz ist. Dies fuhrt zu dem Schluss, dass noch weitere Faktoren und Parame-
ter bei der Laseraktivierung eine entscheidende Rolle spielen. Zu diesen Faktoren zéhlen bei-
spielsweise die homogene Verteilung der Kupferpartikel in der Polymermatrix, darunter be-
sonders die Verteilung oberflachennaher Kupferpartikel. Diese sind fiir die Laseraktivierung
entscheidend, da sie bei der Aktivierung mit ausreichender Fldchenenergiedichte freigelegt

werden und somit als Metallisierungskeime dienen.

Domberg [307] untersuchte in seiner Bachelorarbeit beispielsweise die Prozesszeit. Demnach
wurde fur den Parametersatz mit vs =100 mm/s und hs =50 um eine Prozesszeit von
tp = 3,26 s berechnet. Im Vergleich dazu ergibt sich nach [307] flr den Parametersatz mit
Vs =20 mm/s und hs =250 um eine Prozesszeit von 3,21 s. Damit ist die Prozesszeit um
0,05 s kirzer. Folglich kdnnte diese Zeit als Wirkzeit fehlen, um ausreichend Kupferpartikel

als Metallisierungskeime freizulegen.

Der eigentliche Vorgang der Metallisierung hat natlrlich auch einen erheblichen Einfluss auf
das Metallisierungsergebnis. Darunter sind besonders die Parameter: Badtemperatur, EXposi-
tionszeit, Badzusammensetzung und vorangehende Reinigungsprozesse einflussreich. In die-
sem Zusammenhang spielt die Oberflachenbeschaffenheit der selektiv lasergesinterten und
laseraktivierten Prifkorper eine entscheidende Rolle, da dadurch die Eindring-/ Wirkungstiefe

des Badmediums beeinflusst wird.

In Abbildung 88 sind als Beispiel die maximale Rauheitsprofiltiefe und der arithmetische Mit-
tenrauwert eines selektiv lasergesinterten Plattenprifkorpers aus PA 2210 FR mit 2 Gew.%
Kupferpulver in der Partikelgroe 5 um mit laseraktivierten und nicht aktivierten Bereichen
dargestellt. Dieser Plattenpriifkorper wurde mit einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm3
im selektiven Lasersinterprozess erstellt und in einem nachfolgenden Prozess selektiv laserak-
tiviert. Die Laseraktivierung erfolgte mittels Nd:YAG-Lasersystem mit einer Pulsfrequenz
von f=3KkHz, einer Scangeschwindigkeit vs = 100 mm/s, einem Spurabstand hs =50 pm,
einer Laserleistung P = 95 % ~ 3,17 W und der Belichtungszahl n = 1 [289].
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Abbildung 88  Vergleich der maximalen Rauheitsprofiltiefe (schwarz) und des arithmetischen Mit-
tenrauwertes (orange) eines selektiv lasergesinterten Plattenpriifkdrpers aus
PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgrofle 5 um im laseraktivier-
ten und nicht aktivierten Zustand [289].

Der Vergleich in Abbildung 88 zeigt, dass sich die maximale Rauheitsprofiltiefe des Platten-
prufkorpers durch die Laseraktivierung um rund 5 % erhoht [289]. Der arithmetische Mitten-
rauwert sinkt hingegen um rund 10 % [289]. Die Unterschiede sind zwar nicht signifikant,
dennoch beeinflusst die Rauheit deutlich die Metallisierung, wie es das Beispiel eines Plat-
tenprufkorpers aus dem kryogen gemahlenen Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver in
der PartikelgrofRe 5 um in Abbildung 89 zeigt. Dieser Plattenpriifkorper weist deutlich hdhere
Rauheitswerte auf als sein Pendant aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Parti-
kelgroRe 5 um. So ist die maximale Rauheitsprofiltiefe rund 42 % und der arithmetische Mit-
tenrauwert rund 39 % hoher als fir den Plattenprifkérper aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kup-
ferpulver in der PartikelgroRBe 5 um. Wie in Abbildung 89 zu erkennen ist, kann der Platten-
prifkorper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Par-
tikelgrélRe 5 um nach Aufbringung des Parameterfeldes, das bei PA 2210 FR mit 2 Gew.%
Kupferpulver in der PartikelgréRe 5 um zur erfolgreichen Metallisierung fuhrt, nicht metalli-
siert werden. Dieses Verhalten ist auf die zu raue Prifkdérperoberflache zurtickzufihren, denn
im Vergleich dazu kann der Verbund aus Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver in der
PartikelgroRe 5 um im spritzgegossenen Zustand erfolgreich aktiviert und metallisiert werden.
Das Ergebnis ist in Abbildung 90 dargestellt.
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Scangeschwindigkeit steigt

Frequenz steigt

Abbildung 89  Metallisiertes Parameterfeld auf selektiv lasergesinterten (liegend flach, 0,28 J/mm?3),
laseraktivierten und metallisierten Plattenprufkorpern aus PA 2210 FR mit 2 Gew.%
Kupferpulver in der PartikelgréBe 5um (links) und aus kryogen gemahlenem
Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgréfie 5 um (rechts). Das
selektive Lasersintern und die Laserdirektstrukturierung des Prufkorpers erfolgten
durch [289] und die Metallisierung durch [308].

Scangeschwindigkeit steigt

Frequenz steigt

Abbildung 90  Spritzgegossener Plattenprufkdrper aus Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver
in der PartikelgroRe 5 um. Der Plattenprufkorper wurde entsprechend dem aufge-
brachten Parameterfeld laseraktiviert und anschlieBend metallisiert. Die Laserdirekt-

strukturierung des Prifkorpers erfolgte durch [289] und die Metallisierung durch
[308].
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Dieser spritzgegossenen Plattenprufkorper aus Vestamid X7166 mit 2 Gew.% Kupferpulver
in der PartikelgréRe 5 um weist sehr niedrige Rauheitswerte auf. So betrdgt die maximale
Rauheitsprofiltiefe 13,99 + 2,03 um und der arithmetische Mittenrauwert 0,96 + 0,09 um
[289]. Auch Schmidt et al. [68] beobachteten Schwierigkeiten bei der Metallisierung bei zu
hohen Rauheitswerten. Sie untersuchten daher Nachbehandlungsmethoden zur Verbesserung

der Oberflachenglite.

Zusammenfassend zeigen die Untersuchungen in diesem Kapitel einen deutlichen Trend zu
kleinen KupferpartikelgroRen. Eine vollflachige Metallisierung wird mit den Kupferpartikel-
grofRen 10 pum in einer Konzentration von 20 Gew.% und mit der Kupferpartikelgréfie 5 pm in
den Konzentrationen 20, 10, 5 und 2 Gew.% erzielt. Das 6konomisch und 0kologisch sinn-
vollste System bildet dabei bei einem durchschnittlichen Preis von rund 70 €/kg fiir das Kup-
ferpulver in der Partikelgréfie 5 um der Verbund aus PA 2210 FR mit 2 Gew.%.

AbschlieBend werden die anhand von Plattenpriifkérpern gewonnenen Ergebnisse zur Laser-
aktivierung und Metallisierung auf ein komplexeres Demonstratorbauteil angewendet, um die
Ubertragbarkeit zu priifen. Dazu wird im ersten Schritt aus dem Verbund aus PA 2210 FR mit
2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um im selektiven Lasersinterprozess ein drei-
dimensionales Demonstratorbauteil gefertigt. Die Volumenenergiedichte betrdgt dabei
0,28 JJmm?. Im zweiten Schritt wird dieses selektiv laseraktiviert. Die Laseraktivierung er-
folgt mittels Nd:YAG-Lasersystem mit einer Pulsfrequenz von f=3 kHz, einer Scange-
schwindigkeit vs=100 mm/s, einem Spurabstand hs=50 um, einer Laserleistung
PL=95%~3,17W und der Belichtungszahl n=1 [289]. AbschlieBend wird im dritten
Schritt der Demonstrator entsprechend Kapitel 5.9 metallisiert. Diese drei Verfahrensschritte
zur Erstellung des Demonstratorbauteils ,,3D-Schaltungstriager* sind in Abbildung 91 darge-
stellt.

1. 3D SLS-Bauteil 2. Laseraktivierung 3. Metallisierung

Abbildung 91  Darstellung der Verfahrensschritte SLS-Bauteil, Laseraktivierung und Metallisie-
rung anhand des Anwendungsbeispiels 3D-Schaltungstréger [289, 308].
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Aufgrund des positiven Ergebnisses beziehen sich die folgenden schaltungstrégerspezifischen
Untersuchungen auf Prifkorper aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikel-

groRe 5 um in Gegeniiberstellung mit dem Reinmaterial und dem Stand der Technik.

6.3.2 Haftfestigkeit

Im Folgenden wird die Haftfestigkeit zwischen dem thermoplastischen Substrat und der durch
Aktivierung und Metallisierung erzeugten Kupferleiterbahnen (siehe Abbildung 92) an Plat-
tenprufkorpern betrachtet.

PA 2210 FR + 2 Gew.% Cu 5 uym

Haftfestigkeit [N/mm]

Prufkérperoberseite Prifkoérperunterseite

Abbildung 92  Einfluss der Prufkorperseite auf die Haftfestigkeit der Leiterbahnen eines selektiv
lasergesinterten Substrats aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Parti-
kelgréfRe 5 um. Die Laserdirektstrukturierung des Prifkorpers erfolgte durch [289]
und die Metallisierung durch [308].

Im Rahmen dieser Arbeit wird die Haftfestigkeit (Abschélkraft pro Leiterbahnbreite) mittels
Schalversuch (vgl. Kapitel 5.7.4) quantitativ ermittelt. Die Prufkorper sind mit einer Pulsfre-
quenz f=3 kHz, einer Scangeschwindigkeit vs = 100 mm/s, einem Spurabstand hs = 50 um,
einer Laserleistung PL =95 %~ 3,17 W und der Belichtungszahl n =1 laseraktiviert [289]
und anschliel3end entsprechend Kapitel 5.9 metallisiert und galvanisch nachverstarkt worden.
Erstrebenswert ist dabei eine hohe Haftfestigkeit, um ein Abldsen der Kupferleiterbahnen
wahrend der Herstellungsprozesse sowie im spateren Gebrauch zu vermeiden. Fir die Plat-
tenprifkorperoberseite wird eine Haftfestigkeit von 3,47 £ 0,25 N/mm und fir die Platten-
prufkorperunterseite von 4,57 + 0,28 N/mm ermittelt. Der Unterschied in den Prifkorpersei-
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ten ist auf den Unterschied in der Rauigkeit (vgl. Abbildung 41) zurickzufihren. Die maxi-
male Rauheitsprofiltiefe der Prifkdrperunterseite ist rund 38 % hoher als die der Prifkorper-
unterseite. Die Metallisierung wird folglich beeinflusst. Die Haftfestigkeit ist nach Wiech-
mann [324] jedoch nicht nur von der Zugfestigkeit, dem Elastizitatsmodul des Substrates,
dem Elastizitdtsmodul der Kupferfolie und der Dicke der deformierten Substratschicht abhan-
gig, sondern auch besonders von der Dicke der Kupferfolie. Je dicker und steifer die Kupfer-
folie, desto hoher ist die Kraft, die aufgebracht werden muss, um die Kupferfolie in einem
Winkel von 90 ° abzuziehen [11, 324].

Abbildung 93 zeigt beispielhaft lichtmikroskopische Aufnahmen der Draufsicht sowie des
Querschnitts einer Kupferleiterbahn des Plattenprufkorpers. Fir die Plattenprifkérperobersei-
te wird eine Leiterbahndicke von rund 105 um ermittelt und fur die Plattenpriifkorperuntersei-
te von rund 121 um. Dabei muss jedoch die raue Oberflache der Leiterbahn berlcksichtigt
werden. Die Leiterbahndicke auf der Plattenprifkorperunterseite ist somit rund 15 % hdoher.
Diese hohen Werte ergeben sich aufgrund der hohen Oberflachenrauigkeit und durch den Me-

tallisierungsprozess.

SLS-Platte: PA R +2Gew.% Cu5pym

Abbildung 93  Lichtmikroskopische Draufsicht (a) und dazugehdriger Querschnitt (b) einer Kupfer-
leiterbahn auf der Oberseite eines selektiv lasergesinterten Plattenprifkdrpers aus
PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 pum. Die Laserdirekt-
strukturierung des Plattenprifkérpers erfolgte durch [289] und die Metallisierung
durch [308].

Normiert man die ermittelten Haftfestigkeiten auf die Leiterbahndicke von 105 bzw. 121 pm,
so ergibt sich ein Wert von 33,05 + 2,38 N/mm? fiir die Plattenpriifkérperoberseite sowie ein
Wert von 37,77 + 2,31 N/mm? fiir die Plattenpriifkdrperunterseite. Daraus lasst sich schliefen,
dass die Rauigkeit nicht nur die Ausbildung der Leiterbahndicke beeinflusst, sondern sich

auch auf die Haftfestigkeit auswirkt. Die Kupferpartikel sind bedingt durch den Fertigungs-
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prozess zwischen den Polymerpartikeln eingebettet. Die Metallisierung beginnt an den durch
die Laseraktivierung oberflachennah freigelegten Kupferpartikeln. An diesen Partikeln erfolgt
zunachst ein Wachstum der Kupferschicht bis sich diese mit weiteren naheliegenden metalli-
sierten Partikeln verbindet und letztendlich die vollstdndige Leiterbahn ausbildet. Dadurch
ergeben sich zahlreiche Hinterschneidungen an denen sich die metallisierte Schicht verankern
kann. Zudem wird durch die Laseraktivierung die Rauigkeit der Oberflache des Kunststoffes
noch minimal erhéht, die nachweislich Mikrokavitaten [3] aufweist, sodass sich das Kupfer
wahrend der Metallisierung mit der Oberflache haftfest verankern kann. Dieser Sachverhalt
ist in den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 94 anhand der abgezo-
genen Unterseite einer Leiterbahn des in Abbildung 93 dargestellten Plattenprifkorpers aus
PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpartikel in der PartikelgréRe 5 um ersichtlich.

Abbildung 94  Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Unterseite einer im Haftfestig-
keitsversuch von einem Plattenprufkorper aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpul-
ver in der PartikelgroRe 5 um abgezogenen Leiterbahn (links) und deren Detailauf-
nahme (rechts).

Anhand der abgezogenen Leiterbahnunterseite ist zu erkennen, dass die mechanischen Veran-
kerungen der Leiterbahn mit dem Polymer so hoch sind, dass die Polymermatrix kohé&siv
bricht. Dabei kommt es zum interlaminaren Versagen der Polymermatrix des Plattenprufkor-
pers. Somit ist die Haftfestigkeit in der Grenzflache zwischen Leiterbahn und Plattenprifkor-
per, bedingt durch mechanische und spezifische Adhé&sion, hoher als die intrinsische Festig-
keit des selektiv lasergesinterten Plattenprifkorpers. Dies wurde auch von Kniffka et al. [70]
und Schmidt et al. [68] beobachtet. Diese Technologie ermdglicht somit sehr hohe Haftfestig-

keiten ohne den Einsatz zusatzlicher Kleber zur Verbesserung der Haftfestigkeit.

Als Referenzen zur Beurteilung werden auch typische Haftfestigkeitswerte fiir LPKF-LDS®-
strukturierte 3D-MIDs (vgl. Tabelle 21) als auch der in IPC-4101B [325] fur 35 um dicke
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Kupferfolien angegebene Wert von 0,8 N/mm flr starre Leiterplatten herangezogen. Jedoch

ist wie zuvor erwéhnt ein Vergleich aufgrund der unterschiedlichen Leiterbahndicken nur

begrenzt moglich.

Tabelle 21 Mechanische Kennwerte des SLS-Pulver-Verbundes aus PA 2210 FR mit 2 Gew.%
Cu 5 um im Vergleich zu einem kommerziellen LDS-Kunststoff [45], dem Com-
pound nach Gath et al. [69, 70] und dem Compound nach Schmidt et al. [68].
Eigenschaft PA6/6T PA 2200 + 4-8 Gew.% | PA 2200 PA 2210 FR
MID [45] LDS-Additiv Typ 2 +5Gew.% | +2 Gew.%
[70] AlSIO; | Cu5pum
*PA 2200 + 10 Gew.% | [68]
LDS-Additiv Typ 4
[69]
MID-Herstellung Spritzguss SLS SLS SLS
Bruchdehnung [%] >10 10-15 - 71
Zugfestigkeit [MPa] 70 40 -50 41 — 44 313
E-Modul (Zug) [MPa] 3400 1500 - 2000 - 2258 + 177
Dichte [kg/mq] 1158 900 - 950 930 - 950 1020
. *1-1,6[71] 022-027 | 3,47 0,25 (oben)
Haftfestigkeit [N/ >1,2 ; ’
aftfestigkeit [N/mm] ’ [N/mm?] [N/mm?] | 4,57 + 0,28 (unten)
e 2,35+0,12
Permittivitatszahl [-] 3,55 - - (bei 1 GHz)
Dielektrischer 0,0127 0,0078 + 0,0004
Verlustfaktor [-] (bei 100 Hz) (bei 1 GHz)
Schmelzpunkt [°C] 295 172 -180 172 -180 172 - 180
30 (x/V) [47 X: 127,34 £ 12,14
CTE [ppm/K] Oy) [47] - - y: 124,98 + 0,13
50 (2) [47] Z: 117,74 £ 0,65
Leiterbahnbreite [um] 200 - 3000 3000
Leiterbahnaufbau 4Cu/2Ni/
[um] 0.1 AU - - 5Cu/50-100Cu
Leiterbahndicke [um] 6,1 *~ 8 [69] 30 ~105-121

Normiert man den Referenzwert von 0,8 N/mm fir starre Leiterplatten mit 35 um dicker Kup-

ferfolie, so erhalt man einen Wert von 22,86 N/mm?2. Dieser Wert wird deutlich von den im

Rahmen dieser Arbeit erzielten Haftfestigkeiten Uberschritten. Ein Vergleich der ermittelten

Haftfestigkeitswerte mit dem in Tabelle 21 fur einen spritzgegossenen Schaltungstréger aus
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PAG/6T [45] angegeben Wert zeigt, dass deren auf die Leiterbahndicke normierte Haftfestig-
keit von 196,72 N/mm? um 81 - 83 % unterschritten wird. Dies lasst sich unter anderem auch
auf den Unterschied in den mechanischen Kennwerten zurickfihren. Zum einen werden zwei
grundsétzlich verschiedene Herstellungsprozesse verglichen und zum anderen zwei verschie-
dene Polymertypen. Darlber hinaus wird das LDS-Additiv durch den Compoundier- und

Spritzgiel3prozess fest in die Polymermatrix eingebettet.

Der Vergleich der mechanischen Kennwerte (vgl. Tabelle 21) zeigt einen deutlichen Unter-
schied bedingt durch die verschiedenen Herstellungsverfahren. Der LDS-Kunststoff [45]
wurde im Spritzgiel3prozess verarbeitet, wohingegen der PA 2210 FR-Kupfer-Verbund im
Rahmen dieser Arbeit im selektiven Lasersinterprozess verarbeitet wird. Wahrend im Spritz-
giellprozess der granulatformige Compound homogen unter Schereinwirkung aufgeschmolzen
wird, wird im selektiven Lasersinterprozess (vgl. Kapitel 2.4) der pulverférmige Verbund
schichtweise aufgetragen und nur lokal durch Laserstrahlung aufgeschmolzen. Die Bruchdeh-
nung fallt dadurch fiir den PA 2210 FR-Kupfer-Verbund rund 30 % geringer aus als fiir einen
vergleichbaren, spritzgegossenen LDS-Kunststoff. Die Zugfestigkeit liegt sogar rund 57 %
unterhalb des Wertes des LDS-Kunststoffes und der Elastizitatsmodul rund 34 %. Des Weite-
ren féllt die Dichte des Pulver-Verbundes rund 12 % geringer aus als der Wert fur den typi-
schen LDS-Kunststoff. Folglich ist der entwickelte Pulver-Verbund zwar leichter, weist je-
doch deutlich schlechtere mechanische Kennwerte auf, die sich sowohl auf die Unterschiede
in den Fertigungsprozessen als auch auf das Basispolymer zuriickfiihren lassen. Der
PA 2210 FR-Kupfer-Verbund zeigt jedoch zu den anderen SLS-Pulver-Verbunden vergleich-
bare mechanische Eigenschaften auf, was auf den gleichen Fertigungsprozess und das &hnli-
che Material zurtickzufiihren ist. Die unterschiedlichen Leiterbahndicken konnten auf ver-
schiedene Metallisierungsprozesse zuriickzufiihren sein. Zudem betrifft die Angabe flr den

PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit 2 Gew.% die galvanisch nachverstarkten Leiterbahnen.

6.3.3 Dielektrische Eigenschaften

Geringe dielektrische Eigenschaften sind fur Schaltungstrager anzustreben, um Signalverlust
und Signalstérungen durch das Substratmaterial zu vermeiden. Zur Beurteilung der dielektri-
schen Eigenschaften werden der dielektrische Verlustfaktor tan 6 und die Permittivitédtszahl &
herangezogen. Die Werte werden flr Plattenprifkorper aus dem entwickelten Verbund aus
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PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgrofie 5 um und aus dem Reinmaterial
PA 2210 FR entsprechend des in Kapitel 5.5.5 beschriebenen Messverfahrens ermittelt. Ziel
dieses Kapitels ist es, zu analysieren, welchen Einfluss die Einbringung von Kupferpartikeln
als Additiv zur Laseraktivierung auf die dielektrischen Eigenschaften hat. Dabei soll der
PA 2210 FR-Kupfer-Verbund gegebenenfalls als geeignetes Material identifiziert werden,
welches dhnlich gute dielektrische Eigenschaften aufweist wie gangige Substratmaterialien.
Apeldorn [11, 24, 25] hat in seinen Studien ausfuhrlich die dielektrischen Eigenschaften kon-
ventioneller Substratmaterialien gegenlbergestellt. Aus seinen Untersuchungen ging hervor,
dass 70 % aller industriell verfugbaren Leiterplattensubstrate bei 23 °C und 50 % Luftfeuch-
tigkeit einen Verlustfaktor < 0,005 [11] und circa 75 % eine dielektrische Konstante < 4 [11]

aufweisen. Diese Werte stellen auch den Zielbereich fur Hochfrequenzanwendungen [11] dar.

Die untersuchten Prufkdérper weisen einen Feuchtigkeitsgehalt von 0,2 £ 0,02 % auf. Dies
entspricht dem Standardzustand der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Materialien. In
Abbildung 95 sind die Permittivitatszahlen des entwickelten PA 2210 FR-Kupfer-Verbundes

und des Reinmaterials in Abhéngigkeit der Frequenz dargestellt.
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Abbildung 95  Einfluss von 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgréRe 5 pum auf die Permittivitat
und den Verlustfaktor von reinem PA 2210 FR. Die Prufkdrper wurden liegend flach
und mit einer Volumenenergiedichte von 0,28 J/mm? selektiv lasergesintert.

Es zeigt sich, dass die Permittivitat mit Zunahme der Frequenz leicht abnimmt. So sinkt die
Permittivitatszahl fiir das Reinmaterial um 8 % von 2,07 + 0,14 bei 10" Hz auf 1,90 + 0,16 bei
10° Hz. Durch Hinzugabe der Kupferpartikel erhoht sich die Permittivitatszahl um rund 16 %.
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Fur den Verbund sinkt die Permittivitatszahl ebenfalls mit Erhohung der Frequenz um rund
5 % von 2,46 + 0,12 bei 107 Hz auf 2,35 + 0,12 bei 10° Hz.

Als weitere GrolRe zur Beurteilung der dielektrischen Eigenschaften wird der dielektrische
Verlustfaktor tan 6 herangezogen. In Abbildung 95 sind ebenfalls die dielektrische Verlust-
faktoren des Verbundes aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe
5 um sowie des Reinmaterials PA 2210 FR in Abhangigkeit der Frequenz dargestellt. Dabei
zeigt sich, dass fur beide Materialien der dielektrische Verlustfaktor mit Zunahme der Fre-
quenz sinkt. Fur das Reinmaterial sinkt der Wert von 0,0148 + 0,0017 bei 10’ Hz um rund
58 % auf 0,0062 + 0,0017 bei 10° Hz. Mit Hinzugabe von 2 Gew.% Kupfer erhoht sich der
dielektrische Verlustfaktor. So liegt der Wert bei 107 Hz bereits bei 0,0179 + 0,0017 und da-
mit um rund 21 % hdéher als der Wert des Reinmaterials. Mit Anstieg der Frequenz sinkt der
dielektrische Verlustfaktor um rund 56 % auf 0,0078 + 0,0004 bei 10° Hz.

Durch die Auswertung wird ersichtlich, dass der PA 2210 FR-Kupfer-Verbund im fr Leiter-
platten interessanten Frequenzbereich > 100 MHz [11] die Bedingungen fur Hochfre-
guenzanwendungen nur bedingt erfillt. Die dielektrische Konstante ist zwar < 4, jedoch liegt
der Verlustfaktor oberhalb von 0,005. Das Einsatzgebiet wiirde sich somit zunéachst auf Stan-

dardanwendungen im Prototypenbereich beschranken.

6.3.4 Thermische Eigenschaften

Der lineare thermische Ausdehnungskoeffizient (CTE) liegt fir Polymere im Bereich ihrer
Gebrauchstemperatur zwischen 50 und 200 ppm/K [326]. Fir Kupfer betragt der CTE jedoch
nur 17 ppm/K [11]. Damit ein Versagen bedingt durch Abldsen der Kupferschicht und Rissen
in den Leiterbahnen vermieden werden kann, sollten im Fall eines Materialverbundes die
CTEs mdglichst identisch sein. Dies ist bei Schaltungstragern besonders entscheidend, um ein
vorzeitiges Versagen wahrend schaltungstragerspezifischer Fertigungsprozesse wie Lotpro-
zessen auszuschlielen. Apeldorn [11] wertete in seiner Dissertation die CTEs herkémmlicher
Substratmaterialien aus. Dabei wurde deutlich, dass 90 von 200 untersuchten Substraten einen
CTE im Bereich von 10 — 15 ppm/K [11] aufweisen. Zudem erreichten circa 90 % aller Sub-
strate einen CTE <20 ppm/K [11] in der Substratebene sowie circa 50 % einen CTE
<60 ppm/K [11] in Dickenrichtung. Im Vergleich dazu zeigt die Auswertung der linearen
thermischen Ausdehnungskoeffizienten von reinem PA 2210 FR und des in Kapitel 6.3.1 fur
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den Schaltungstrageraufbau qualifizierten Verbundes aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupfer-
pulver in der Partikelgrofie 5 um fiir den Temperaturbereich von 20 bis 80 °C in Abbildung

96 deutlich hthere Werte fiir selektiv lasergesinterte Materialien.

200

%777 PA 2210 FR

+2 Gew.% Cu 5 um

150 - Aufbaurichtung / z

=

100

50 ~

linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient
(CTE) [ppm/K]

X y z
Raumrichtung thermischer Ausdehnung

Abbildung 96  Auswertung des linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von PA 2210 FR
und PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroBe 5 um in den ver-
schiedenen  Raumrichtungen von  selektiv  lasergesinterten  Prufkdrpern
(0,7 x 0,7 x 0,7 mm?3, 0,28 J/mm3) im Temperaturbereich von 20 bis 80 °C.

In der Substratebene liegt der CTE rund 84 % und in Dickenrichtung rund 50 % hoher als fir
herkdbmmliche Substratmaterialien. Bezogen auf das kommerzielle 3D-MID Material aus der
Studie von Wil3brock et al. [45, 47] (vgl. Tabelle 21) liegt der CTE des PA 2210 FR-Kupfer-

Verbundes in der Substratebene rund 76 % und in Dickenrichtung rund 58 % hoher.

Anhand Abbildung 96 wird dartiber hinaus deutlich, dass das Kupferadditiv den CTE von
PA 2210 FR nicht signifikant beeinflusst. In x-Richtung ergibt sich eine minimale Reduzie-
rung von 2,20 %, in y-Richtung von 4,49 % und in z-Richtung von nur 0,47 %. Der Kupfer-
anteil ist somit auf das Gesamtvolumen betrachtet niedrig genug, um eine negative Beeinflus-

sung des CTEs auszuschliel3en.

Zudem werden innerhalb der einzelnen Lagen (x- und y-Richtung) minimal hohere CTEs er-
mittelt als in Aufbaurichtung (z-Richtung). Im Fall des ungefiillten Materials betragt dieser
Unterschied 9,14 bis 9,60 %. Im Gegensatz dazu betragt der Unterschied fir den Verbund
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5,79 bis 7,54 %. Aufgrund der hohen Standardabweichungen sind diese Effekte jedoch nicht
ausreichend signifikant. Es lasst sich lediglich eine leichte Tendenz annehmen. Da dieses
Ph&nomen auch bei PA 2200 beobachtet werden kann, tritt es somit unabhéngig vom Material
auf. Stattdessen ist es auf den prozessbedingten Schichtaufbau aus Volumenelementen und

Grenzschichten zurlickzufihren.



7 Zusammenfassung und Ausblick

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, wissenschaftliche Grundlagen und Verstédndnis flr die
Entwicklung dreidimensionaler Schaltungstrédger im selektiven Lasersinterprozess zu schaf-
fen. Das Hauptaugenmerk lag dabei auf der Identifikation und Charakterisierung geeigneter
Polyamid 12-Typen und deren funktionalisierten Polyamid 12-Kupfer-Verbunden. Neben der
Untersuchung des kommerziellen PA 2210 FR stand die Herstellung und Charakterisierung

eines flammgeschitzten Polyamidpulvers durch kryogenes Vermahlen im Fokus.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit konnte gezeigt werden, dass die gewahlte Spritzgusstype
Vestamid X7166 kryogen vermahlen werden kann. Das erzielte Pulver zeigte eine scharfkan-
tige Partikelgeometrie und eine deutlich breitere KorngréRenverteilung als der Benchmark
PA 2210 FR auf. So konnte eine PartikelgréBenverteilung mit dip = 32,60 pum, dso = 95,61 um
und dgo = 202,13 um erzielt werden. Damit lag das Pulver jedoch deutlich auRerhalb des an-
gestrebten Bereiches von 20 — 80 um [92, 185] zur optimalen Verarbeitung im selektiven La-
sersinterprozess. Dies flihrte in Verbindung mit einem engeren Prozessfenster, einer deutlich
geringeren Schittdichte und einer damit verbundenen schlechteren Rieselfahigkeit des Pul-
vers zu Problemen wie Verklumpen und Aufrollen (engl. Curling) der Schichten wéhrend des
Verarbeitungsprozesses. Dennoch konnte das kryogen gemahlene Vestamid X7166 prinzipiell
im selektiven Lasersinterprozess zu Prifkérpern verarbeitet und anschlieBend charakterisiert
werden. Die vorliegende Partikelmorphologie wirkte sich jedoch negativ auf die Oberfla-
chengite und Kantenscharfe der Prifkorper aus. Sowohl der arithmetische Mittenrauwert R,
als auch die maximale Rauheitsprofiltiefe R, lagen Uber 50 % oberhalb der Werte des
Benchmarks. Materialunabhéngig konnte beobachtet werden, dass deutliche Unterschiede
zwischen den Rauheitswerten der Prufkorperoberseite und der Prufkorperunterseite vorliegen.
Dieser Unterschied betrug 34 —38 % und konnte auf den Fertigungsprozess zurlickgefuhrt
werden. Im Bauprozess sind alle Prifkorperoberflachen von losem Pulver aus der Stutzstruk-
tur umgeben, welches an den AuRenflachen anhaften kann. Die Prifkdrperunterseite neigte

dabei verstarkt zur Aufnahme loser Pulverpartikel.

Daruber hinaus flhrte die Partikelmorphologie des kryogen gemahlenen SLS-Pulvers nach

Verarbeitung im selektiven Lasersinterprozess zu Prifkdrpern mit einer geringeren Bauteil-
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dichte. Fir den im Rahmen dieser Arbeit gewéhlten VVolumenenergiedichtebereich lag die
Bauteildichte von Vestamid X7166 stets unterhalb der Bauteildichte von PA 2210 FR. Dies
wurde anhand computertomographischer Aufnahmen (vgl. Abbildung 43) verdeutlicht. Be-
reits bei niedrigster Volumenenergiedichte zeigten die Prifkorper aus dem kryogen gemahle-
nen SLS-Pulver eine hohere Porositét als der Benchmark PA 2210 FR auf. In den Prifkorpern
aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 konnte bereits bei 0,21 Jmm? eine vollstandig
aufgeschmolzene Bauteilstruktur mit deutlichen, grof’en Poren nachgewiesen werden. Diese
waren, neben Zersetzungseffekten, vorwiegend auf Prozessfehler, wie z. B. Lufteinschliisse

aufgrund der breiten PartikelgroRenverteilung, zuriickzuftihren.

Die spezifische Warmekapazitat des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 lag fir den ge-
wahlten Temperaturbereich von 0 — 160 °C konstant unterhalb der Werte von PA 2210 FR. In
Verbindung mit einer hheren Warmeleitfahigkeit zeigte sich, dass wahrend der Verarbeitung
von Vestamid X7166 im selektiven Lasersinterprozess unter gleichen Fertigungsbedingungen
ein anderer Warmehaushalt vorlag. Bei gleichem Energieeintrag lag fur Vestamid X7166 im
Vergleich zu PA 2210 FR ein héherer Schmelzeanteil vor und Wérme wurde besser in das

Pulverbett abgefihrt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Benchmark PA 2210 FR zu Zugprufkdorper in den drei
Bauraumorientierungen: liegend flach, liegend hochkant und stehend verarbeitet, um einen
Einfluss der Bauraumorientierung auf die mechanischen Eigenschaften zu ermitteln. Die
Zugprufungen ergaben eine starke Abhéngigkeit der mechanischen Eigenschaften von der
Orientierung des Prifkorpers im Bauraum. Dabei spiegelten sich die Einflisse am deutlichs-
ten im Dehnverhalten wider. Die Prifkorperorientierung ,,stehend” wich signifikant ab und
zeigte in den Parametern Zugfestigkeit und Zugdehnung trotz Erhéhung der eingebrachten
Volumenenergiedichte stets geringere Materialkennwerte im Vergleich zu den beiden anderen
Orientierungen. So lag die Bauteilduktilitat fur die niedrigste gewéhlte Volumenenergiedichte
von 0,21 J/mm?® um bis zu 65 % unterhalb der erzielten Werte fiir die Priifkrperorientierun-
gen ,liegend flach* und ,,liegend hochkant®. Dieser Sachverhalt liel3 sich auf ein Versagen der
Prufkorper in Aufbaurichtung entlang nicht vollstandig aufgeschmolzener Pulverpartikel und
damit verbundener geringer Schichtanbindung zuriickfihren. Zudem werden in der Prifkor-
perorientierung ,,stehend* nacheinander Volumenelemente und Grenzschichten belastet. Mit

Erhohung der Volumenenergiedichte des Lasers werden die Schichten tiefer aufgeschmolzen.
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Die Grenzschichten vergroflern sich und die Bauteilduktilitit des ,,stehend gebauten* Zug-
prifkorpers konnte bis zu einer Volumenenergiedichte des Lasers von 0,31 J/mm?® merklich
gesteigert werden. Die Differenz in der Bauteilduktilitdt zwischen Aufbaurichtung und Bau-
ebene betrug dann nur noch 17 %. Die Steigerung der Bauteilduktilitat ist somit durch Anpas-
sung des Energieeintrages des Lasers in Grenzen moglich. Fir PA 2210 FR wurde bei einer
Volumenenergiedichte von > 0,31 JJmm? ein von der Bauraumorientierung nahezu unabhéan-
giger Zustand erzielt. Bei niedrigerer bzw. hoherer Volumenenergiedichte sollte daher auf-
grund der Anisotropie in den mechanischen Kennwerten beim Bauteildesign und der Ausrich-
tung im Bauraum darauf geachtet werden, die geringste Bauteilhohe in Aufbaurichtung (z-
Richtung) zu positionieren.

Der direkte Vergleich selektiv lasergesinterter Zugprufkorper aus Vestamid X7166 und
PA 2210 FR zeigte, dass sich die Materialien gravierend in den Elastiziatsmoduln, Zugfestig-
keiten und Dehnungen unterscheiden. Dies konnte auf die nachweislich schlechtere interlami-
nare Haftung des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 zurtickgeftihrt werden. Dazu wurden
Vier-Punkt-Biegeversuche durchgefiihrt. Anhand dieser Versuche wurde der Unterschied
besonders deutlich. Wéhrend die Prifkorper aus dem kryogenen Material bereits bei einer
Biegedehnung von 3,5 % versagten, musste der VVersuch bei den Priifkdrpern aus PA 2210 FR
bei 4,5 % abgebrochen werden, um ein Durchrutschen der Priifkdrper zu vermeiden. Das lieR
den Schluss zu, dass sich zwischen den Polymerpartikeln des kryogen gemahlenen Materials

vorwiegend sprode Sinterhalse aufgrund der breiten PartikelgroRenverteilung ausbildeten.

Unter dynamischer Belastung stellte sich die Kerborientierung zur Schichtlage als entschei-
dend heraus. Es wurde unabhéngig vom verwendeten SLS-Pulver eine deutliche Reduzierung
in der Risszahigkeit verzeichnet, wenn die Kerborientierung parallel zur Schichtlage verlief.
Ahnlich wie die Zugprifkorper in Aufbaurichtung, versagten die CT-Priifkdrper mit Kerb
parallel zur Schichtlage mangels geringer Schichtanbindung zwischen den einzelnen Schich-
ten. Verlief der Kerb hingegen senkrecht zur Schichtlage, so hatte es nur einen geringen Ef-
fekt, ob der Priifkorper ,,liegend flach oder aber ,,stehend* gefertigt wurde. Dennoch konnte
fir das kryogen gemahlene Vestamid X7166 der liegend flach gebaute CT-Prifkorper mit
Kerb senkrecht zur Schichtlage als derjenige mit der hdchsten Risszahigkeit identifiziert wer-
den. Fur den Benchmark PA 2210 FR lag jedoch fur den stehend gebauten CT-Prifkorper mit
Kerb senkrecht zur Schichtlage die hdchste Risszéhigkeit vor. Zudem lagen im Vergleich zum
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Benchmark fir die CT-Prufkorper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 fur alle drei
Prifkorpertypen AK;, und AK,,; bei gleichen Rissausbreitungsgeschwindigkeiten um bis
56 % unterhalb der Werte von PA 2210 FR. Ein weiterer Unterschied, der zwischen den bei-
den Materialien beobachtet wurde, ist das Auftreten von Sekundarrissen unter dynamischer
Belastung. Dieses Phanomen wurde nur fir PA 2210 FR beobachtet und auch nur fir die
Prifkorpertypen liegend flach bzw. stehend mit Kerb senkrecht zur Schichtlage. Die Sekun-
darrisse traten dabei nur entlang der Schichtiibergange, d. h. in den Grenzschichten auf. Dies
auch mehrfach innerhalb einer Grenzschicht, jedoch nicht durchgehend miteinander verbun-
den. Auffallig dabei war, dass die Sekundarrisse fiir den ,liegend flach® gebauten CT-
Prifkorper parallel zur Rissausbreitung verliefen und fiir den ,stehend gebauten CT-
Prufkorper, beide mit Kerb senkrecht zur Schichtlage, senkrecht zur Rissausbreitungsrichtung
verliefen. Die auftretenden Sekundarrisse ermdglichten die Aufnahme von Dehnung und re-
duzierten dadurch die Spannungen im Material im Vergleich zu einem CT-Prufkdérper ohne
Sekundarrisse. Als Folge reduzierte sich die Spannungsintensitat an der Hauptrissspitze und
die gemessene Risszéhigkeit des Materials nahm zu. Dieser Effekt verstarkte sich, wenn die
Sekundarrisse nicht zur Rissausbreitung beitrugen, d. h., wenn sie z. B. strukturbedingt senk-
recht zur Ausbreitungsrichtung des Hauptrisses verliefen, wie es fur den stehend gebauten

CT-Prufkorper mit Kerb senkrecht zur Schichtlage der Fall war.

Zur Einbindung beider Materialien in die Fertigung laseraktivierbarer dreidimensionaler
Schaltungstrager im selektiven Lasersinterprozess wurden die Materialien mit Kupferpulvern

additiviert.

Die Untersuchungen an den Polyamid-Kupfer-Verbunden zeigten, dass fir die Kupferparti-
kelgroBen 5 und 10 um fir Fullstoffgehalte <10 Gew.% sowie fur die KupferpartikelgroRen
32 und 63 um fur Fullstoffgehalte <20 Gew.%, unabh&ngig von der VVolumenenergiedichte,
stark pordse Bauteilstrukturen mit vermehrten Zersetzungsporen auftraten. Vergleichbar mit
einer Sinterstruktur gemal Stufe 6 (vgl. Abbildung 19). Anhand rasterelektronenmikroskopi-
scher Aufnahmen im Riickstreuelektronenmodus konnte nachgewiesen werden, dass die Zer-
setzungseffekte in der N&he von Kupferpartikeln auftraten. Dies flihrte zu der Annahme, dass
vereinzelte Kupferpartikel im Polyamid aufgrund von Transmissions- und Reflexionseffekten
unter Einwirkung von CO»-Laserstrahlung mehr Energie / Warme in kupfernahe Polymerpar-

tikel einbringen, wodurch sich diese zersetzen kénnen. Die resultierenden Zugprufkorper wie-
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sen geringere Elastizitdtsmoduln und Zugfestigkeiten als ungefiilltes PA 2210 FR auf. Fir die
PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde mit den PartikelgréRen 5 und 10 um konnte mit Erhéhung der
Volumenenergiedichte auf > 0,28 J/mm? nur eine minimale Verbesserung der mechanischen

Kennwerte erzielt werden.

Im Gegensatz dazu konnte fir PA 2210 FR-Kupfer-Verbunde mit Kupferpulver in den Parti-
kelgréfRen 5 und 10 um fir Fillstoffgehalte > 10 Gew.% eine kompakte Bauteilstruktur mit
geringerer Porositédt in den Bruchflachen festgestellt werden. Zudem waren fir die geringste
Volumenenergiedichte einzelne Schichten erkenntlich. Es stellte sich eine Sinterstruktur ge-
maR Stufe 4 — 5 (vgl. Abbildung 19) ein. Anhand lichtmikroskopischer und computertomo-
graphischer Aufnahmen konnte nachgewiesen werden, dass die Kupferpartikel in den GroRen
5 und 10 pm bei einem Fullstoffgehalt > 10 Gew.% im Material Kupferleitpfade um die Po-
lymerpartikel ausbildeten. Diese ermdglichten es, die unter Einwirkung von COg-
Laserstrahlung durch Transmissions- und Reflexionseffekten mit den Kupferpartikeln entste-
hende Warme im Material entlang der Kupferleitpfade und aufgrund erhohter Warmeleitfa-
higkeit der Verbunde ins Pulverbett abzufiihren. Als Folge wirde flr das lokale Aufschmel-
zen der Polymerpartikel ein hoherer Energieeintrag durch den Laser bendtigt werden. Die
resultierenden Zugprifkorper zeigten erst ab Volumenenergiedichten > 0,28 J/mm? teils hohe-
re Elastizitdtsmoduln, Zugfestigkeiten und Dehnungen als das ungefillte PA 2210 FR auf.

Im Vergleich dazu fuhrte das Additivieren von Vestamid X7166 mit Kupferpulver nur zu
einer leichten Verschlechterung der mechanischen Kennwerte. Die Bauteilstrukturen der
Zugprifkorper aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166 blieben durch die Hinzugabe von
Kupfer, der Porositét in den Bruchflachen nach zu urteilen, weitestgehend unbeeinflusst. Eine
Reduzierung der Porositat durch Hinzugabe von Kupferpulver in der Partikelgréfie 5 um, wie
es fur hohe Fullstoffgehalte bei PA 2210 FR zu verzeichnen war, trat nicht auf. Die schlechte-
re Warmeleitféhigkeit der Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde lie} jedoch darauf schlielRen,
dass sich die Fehlstellen im Material erh6hen. Die Zugprifkorper versagten jedoch bedingt

durch eine unebene Bauteiloberflachen vorwiegend durch Kerbeinwirkungen im Randbereich.

Die Risszéhigkeit von PA 2210 FR verschlechterte sich durch Hinzugabe von Kupferpulver in
der PartikelgroRe 5 um. Fur 2, 5 und 20 Gew.% betrug die Differenz in den kritischen Span-
nungsintensitaten rund 17 —19 % im Vergleich zum Reinmaterial. Fir den Verbund mit

10 Gew.% stellte sich hingegen nur ein Unterschied von 3 % ein. Der Beginn des Rissfort-
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schritts blieb trotz Additivierens unbeeinflusst. Ab einem Kupferpulvergehalt von 10 Gew.%
reduzierte sich nachweislich die Porositat in den Bruchflachen der CT-Priifkorper. Dies wurde
auch schon bei der Auswertung der Bruchflachen der Zugpriifkorper festgestellt. Dariber
hinaus war ersichtlich, dass die Sekundéarrisse auch in den PA 2210 FR-Kupfer-Verbunden
auftraten. Dies jedoch im Vergleich zum Reinmaterial in geringerer Haufigkeit, wodurch ge-
zeigt werden konnte, dass das Kupferpulver in den PartikelgroRen 5 und 10 um einen Einfluss
auf die Ausbildung der Volumenelemente und Grenzschichten hat. Im Vergleich dazu liel? die
Hinzugabe von Kupferpulver in den PartikelgréfRen 32 und 63 um die Tendenz erkennen, dass
sich die Rissausbreitungsgeschwindigkeit etwas verlangsamt. Zudem wurden teils hoéhere
kritische Spannungsintensitaten ermittelt, bedingt durch die héhere Duktilitat, wie zuvor aus

den Zugversuchen hervorging.

Die kritische Spannungsintensitat des kryogen gemahlenen Vestamid X7166 sank um rund
12 % durch Hinzugabe von Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um, bedingt durch die stei-
gende Versprodung des Materials. Der Beginn des Rissfortschritts blieb jedoch unbeeinflusst.
Das Auftreten von Sekundarrissen konnte auch fir die Vestamid X7166-Kupfer-Verbunde

nicht beobachtet werden.

AbschlieBend wurde im Rahmen dieser Arbeit der Einfluss des Kupfergehalts und der Kup-
ferpartikelgroRe auf die Laseraktivierung und Metallisierung untersucht. Es wurde deutlich,
dass je groRer die Kupferpartikel waren, desto mehr Kupferadditiv wurde bendtigt, um eine
Metallisierung zu erzielen. Mit den KupferpartikelgroRen 32 um und 63 pum konnte in den
untersuchten Konzentrationen keine selektive Metallisierung erzielt werden. Im Fall der Kup-
ferpartikelgroRe 10 um konnte ein positives Ergebnis mit 20 Gew.% erreicht werden. Die
kleinste KupferpartikelgroRe von 5 um fiihrte zu den stabilsten Metallisierungsergebnissen.
Der Kupfergehalt konnte sogar bis auf 2 Gew.% reduziert werden. Dadurch wurde der Ver-
bund aus PA 2210 FR mit 2 Gew.% Kupferpulver in der Partikelgrofie 5 pum im Rahmen die-
ser Arbeit als am besten geeignetes System zur Herstellung laserdirektstrukturierter, dreidi-

mensionaler Schaltungstréger identifiziert.

Plattenprufkorper und Demonstratorbauteil konnten am vielversprechendsten unter Verwen-
dung eines Nd:YAG-Lasersystems mit einer Pulsfrequenz von f=3kHz, einer Scange-
schwindigkeit vs =100 mm/s, einem Scanlinienabstand hs=50 um, einer Laserleistung
PL =95 % ~ 3,17 W und der Belichtungszahl n = 1 laseraktiviert [289] und dann selektiv me-
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tallisiert werden. Die Untersuchungen definierten dartber hinaus einen Flachenenergiedicht-
ebereich von 0,15 bis 0,82 J/mm?, der wahrend der Laseraktivierung aufgebracht werden
muss, um eine ausreichende Abtragung der Polymermatrix und damit eine ausreichende Frei-
legung von Kupferpartikeln zu ermdglichen. Es war jedoch nicht allein die Flachenenergie-
dichte des Lasers entscheidend, die aus einer bestimmten Wahl von Prozessparametern resul-
tierte, sondern jeder einzelne Prozessparameter fur sich. So wurden bei rechnerisch identi-
schen Flachenenergiedichten sowohl sehr gute als auch mittelmaRige Metallisierungsergeb-
nisse erzielt. Im Fall des mittelméaRigen Metallisierungsergebnisses waren die Scangeschwin-
digkeit geringer und der Hatchabstand groRer. Dies flihrte zur Annahme, dass die Kupferpar-
tikel zwar freigelegt wurden, der groRere Hatchabstand jedoch das Uberspringen der Metalli-
sierung von Kupferkeim zu Kupferkeim erschwerte. Als ein weiterer entscheidender Parame-
ter zur erfolgreichen selektiven Metallisierung erwies sich zudem die Oberflachengute der
Plattenprifkorper. Dies zeigten deutlich die Untersuchungen zur Laseraktivierung und Metal-
lisierung des Plattenprufkorpers aus dem Verbund aus kryogen gemahlenem Vestamid X7166
mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um. Dieser konnte aufgrund seiner schlech-
ten Oberflachengute, bedingt durch die scharfkantige Partikelgeometrie und der breiten Parti-
kelgroRenverteilung, zwar laseraktiviert jedoch nicht metallisiert werden. Zur Uberpriifung
dieser Begriindung und um auszuschlieRen, dass die Polymermatrix die Metallisierung beein-
trachtigt, wurde dieser Vestamid X7166-Kupfer-Verbund im SpritzgieBprozess zu Platten-
prufkorpern verarbeitet. Diese konnten anschlieBend mit identischen Parametern laseraktiviert
und metallisiert werden. Daraus wurde geschlussfolgert, dass sich der Verbund basierend auf
dem kryogen gemahlenen Vestamid X7166 in der Theorie fir die Erstellung dreidimensiona-
ler Schaltungstrager eignet, sofern die Pulvermorphologie hinsichtlich einer kleineren Parti-

kelgroRe sowie einer sphérischen Partikelgeometrie optimiert wird.

Die leiterplattenspezifischen Untersuchungen wurden daher nur am Verbund aus PA 2210 FR
mit 2 Gew.% Kupferpulver in der PartikelgroRe 5 um durchgefuhrt. Es konnte aufgezeigt
werden, dass dieser Polyamid 12-Kupfer-Verbund unter Verwendung der gewdhlten Pro-
zessparameter zur Laseraktivierung, zum Stand der Technik deutlich schlechtere Eigenschaf-
ten besitzt (vgl. Tabelle 21). Ein direkter Vergleich ist aufgrund der verschiedenen Materia-
lien und Fertigungsprozesse jedoch schwierig. Kennzeichnend fir 3D-MIDs sind jedoch sehr
hohe Haftfestigkeiten zwischen den Leiterbahnen und dem Substratmaterial, da sich die Kup-

ferschicht tber die eingebetteten Kupferpartikel fest mit der Polymermatrix verankern kann.
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Dies wurde auch fir den PA 2210 FR-Kupfer-Verbund mit 2 Gew.% Kupferpulver in der
PartikelgréRe 5 um beobachtet. Prinzipiell eignet sich dieser Polyamid 12-Kupfer-Verbund
zur Herstellung laseraktivierbarer, dreidimensionaler Schaltungstréager. Das untersuchte Ver-
fahren kann herkdmmliche 3D-MIDs jedoch nicht ersetzen. Es stellt aber eine Ergdnzung zu

den bisherigen Verfahren dar.

Der Aspekt der Funktionalisierung von Polymerpulvern fur das selektive Lasersintern hin-
sichtlich der Laseraktivierung stellt ein hochaktuelles Forschungsgebiet dar. Die schnelle Be-
reitstellung kundenspezifischer und hochindividualisierter Produktlésungen gewinnt zuneh-
mend an Bedeutung. Die Kopplung der additiven Fertigung von Bauteilen aus funktionalisier-
ten SLS-Pulvern mit der Direktstrukturierung dieser Bauteile wirde ein enormes Potenzial
freisetzen und Produktionszeiten verkirzen. In kinftigen Studien sollte daher besonders der
Einfluss einzelner Prozessparameter wie der Scangeschwindigkeit, des Scanlinienabstandes,
der Frequenz, der Prozesszeit und des Lasersystems (Nd:YAG oder CO) auf die Direktstruk-

turierung und die damit verbundene selektive Metallisierung untersucht werden.

Zudem sollten Verfahren zur Reduzierung der Oberflachenrauigkeit selektiv lasergesinterter
Bauteile und ihre Auswirkungen auf die Laserdirektstrukturierung untersucht werden. Diese
Studien konnten den Einsatz kryogen gemahlener Pulver fiir das selektive Lasersintern weiter

vorantreiben.

Des Weiteren sollten die Interaktionen zwischen Polymerpartikeln, Kupferpartikeln und La-
serstrahlung weiter untersucht werden, um physikalische Zusammenhange aufzudecken und
den resultierenden Warmehaushalt wéhrend des selektiven Lasersinterns dieser Verbundmate-
rialien genauer zu verstehen. Nur dadurch kann langfristig eine prozesssichere Verarbeitung,
reproduzierbare Materialeigenschaften und letztendlich die weitere Etablierung funktionali-

sierter SLS-Pulver gewahrleistet werden.

Im Hinblick auf die Etablierung der funktionalisierten Pulverwerkstoffe in eine Fertigungsket-
te von Elektronikkomponenten und Schaltungstrégern sollten Mdglichkeiten zur Reduzierung
des thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Pulver eingehend untersucht werden. Des
Weiteren gilt es die dielektrischen Eigenschaften selektiv lasergesinterter Bauteile zu optimie-
ren, um den Weg fiir Einsatzmoglichkeiten wie beispielsweise in der Hochfrequenztechnik zu

ebnen.
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