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Vorwort von

Prof. Schmachtenberg
zur .Erlanger Kunststoff-
Schadensanalyse”

Hier wachst sie also: Die Erlangener Schadensanalyse, ein Kompendium aus 10
Biichern, in dem die Methoden und Erkenntnisse dokumentiert sind, die es erlau-
ben, Schadensbilder bei Bauteilen aus Kunststoffen zu verstehen.

Wie so oft in den Technikwissenschaften gelingt ein umfassendes Verstiandnis
erst, wenn die prazise Beschreibung von naturwissenschaftlichen Grundlagen,
hier insbesondere aus der Chemie und Physik mit dem Erfahrungswissen des
Technikschaffenden eine Verbindung eingeht. Denn das meiste, was die Technik
erschafft, funktioniert, ohne dass es umfassend, eindeutig und exakt beschrieben
ist. Dies mag verwundern, aber es ist der Kern dessen, was gerne als die Intuition
des Ingenieurs beschrieben wird.

Grundsatzlich gesehen, wird immer eine neue Technologie zuerst entwickelt und
dann, auf den Erfahrungen mit dieser Technologie aufbauend, werden die natur-
wissenschaftlichen Grundlagen, auf denen eine solche Technologie beruht, ver-
standen und wissenschaftlich prazise formuliert. Ein schones Beispiel hierfiir
liefert James Watt mit der Erfindung der Dampfmaschine, die er erfand bevor dann
die Thermodynamik ihre Hauptsitze zur Energiewandlung tiberhaupt erst formu-
lieren konnte.

Die Vielfaltigkeit von Schadensformen an Kunststoffbauteilen erschlieBt sich aus
der gelebten Anwendung: Wieso entstand der Schaden? War es ein Mangel in der
Konstruktion? Wurde die Gestalt des Bauteils ungiinstig gewéahlt? Waren die Pflich-
tenhefte und die hier vermerkten Anforderungen an das Bauteil unzureichend?
War es ein ungeeigneter Werkstoff? Oder war es ein Mangel in der Produktion, der
die Bauteileigenschaften unglinstig veranderte? Und schlieBlich: War der Gebrauch
bestimmungsgemal?

Aus jeder dieser Fragen offnet sich ein Facher tiefergehender Fragestellungen,
etwa zu den thermischen, mechanischen und chemischen Einwirkungen auf das
Bauteil und das hieraus resultierende Alterungsverhalten. Die Schadensanalyse
erlaubt es, an einem singuldren Bauteil aus dem Feld das Alterungsgeschehen im
realen Betrieb zu verfolgen. Dabei geht es in der ersten Linie oft gar nicht um die
Aufklarung eines bereits eingetretenen Schadens sondern viel 6fter um die Frage,
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ob ein neues Produkt im laufenden Einsatz auch tatsachlich die geforderte Zuver-
lassigkeit bietet.

Es ist dem Autor, Professor Ehrenstein und den vielen Zuarbeitern hoch anzurech-
nen, sich der Miihsal unterworfen zu haben, die umfassenden Methoden und viel-
faltigen Erkenntnisse der Schadenanalyse der Kunststoffe in dieser Buchreihe
zusammengefasst zu haben. Dabei ist es ein Gliicksfall, dass gerade am Lehrstuhl
fiir Kunststofftechnik der Universitiat Erlangen iiber nun schon nahezu 40 Jahre
kontinuierlich an diesem Themenbereich gearbeitet wurde und nun diese Kennt-
nisse so umfassend zusammengetragen wurden. Ein unentbehrlicher Ratgeber,
nicht nur fiir den Schadenssachverstandigen, nein auch fiir alle, die sich mit der
Entwicklung hochwertiger Produkte aus Kunststoffen befassen.

Prof. Dr-Ing. E. Schmachtenberg, im Januar 2019

Univ.-Prof. Dr-Ing. Ernst Schmachtenberg, (geb. 1952)
studierte an der RWTH Aachen Maschinenbau und pro-
movierte am Institut fiir Kunststoffverarbeitung (IKV)
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Wirtschaft wurde er 1993 auf den Lehrstuhl fiir Kunst-
stofftechnik der Universitat-GH Essen berufen und
zugleich als Geschiftsfiihrer der IKM GmbH in Essen
bestellt. 2001 wechselte er auf den Lehrstuhl fiir Kunst-
stoff-Werkstofftechnik der RWTH Aachen University
und 2006 den Lehrstuhl fiir Kunststofftechnik an
der Friedrich-Alexander-Universitit Erlangen-Niirnberg.
Von 2008 bis 2018 war er Rektor der RWTH Aachen University.

Er war Prasident der TU9, Vizeprasident des VDI und von CESAER, Vorsitzender
des Board of Governors, GUtech, Oman, im Beirat der Tokyo Institute of Technology
und im Vorstand des IGCS, IIT Madras/Chennai und ist Vorsitzender des Hoch-
schulrates der TU Darmstadt.

(RWTH Aachen)

Ernst Schmachtenberg ist verheiratet und Vater von drei Kindern.
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Die Schadensanalyse und Qualitatssicherung erfordern in der Kunststofftechnik
ungleich differenziertere Analyse-Verfahren als bei den Metallen. Zum einen ergibt
sich das aus dem komplizierten Aufbau der organischen Kunststoffe aus die Ani-
sotropie fordernden Makromolekiilen mit unterschiedlichen Bindungen, die che-
misch, physikalisch und mechanisch sein konnen, und eine starke Abhédngigkeit
von der Temperatur und der Hohe der Last haben. Im Gegensatz zu Metallen wei-
sen Kunststoffe zudem drei Zustandsbereiche auf, energie-elastisch, entropie-elas-
tisch und schmelze-/flieBformig statt nur der tiblichen Zustiande fest und fliissig.

Bauteile aus Kunststoffen werden formgenau hergestellt und integral als Gehause-,
Verbindungs- und Funktionselemente eingesetzt. Die mechanischen und thermi-
schen Eigenschaften konnen mit Additiven, Fiill- und Verstarkungsstoffen in einem
weiten Rahmen variiert werden. Einige werden fiir spezielle Anwendungen modi-
fiziert. Viele dieser Modifikationen sind dem Anwender nicht bekannt und auch
kaum analysierbar.

Fir die wichtigsten Kennwerte stehen eine Fiille von Tabellenwerten und Kunst-
stoffdatenbanken zur Verfiigung. Trotz dieser Hilfestellung ist fiir eine kunststoff-
gerechte Konstruktion eine intensive Auseinandersetzung mit den speziellen
Eigenschaften und vielfaltigen Erfahrungen im Umgang mit Kunststoffen notwen-
dig.

Inwieweit die Vorgaben durch die Kunststoffeigenschaften in den einzelnen Pro-
zessstufen den Anforderungen gentigen, ist haufig schwer zu beurteilen. Es be-
ginnt mit der Bereitstellung des Materials, der konstruktiven Auslegung, der Ferti-
gung von Werkzeugen unterschiedlicher Konstitution und damit im singuldaren
Entwicklungszustand mit dem Ergebnis von Formteilen in unterschiedlichem pro-
totypischen Zustand. Zeitabhangige Strukturentwicklungen, aber auch Abbaure-
aktionen konnen einen erheblichen Einfluss haben.

Nicht iibersehen werden darf, dass viele Strukturmerkmale noch nicht ausrei-
chend bekannt sind. Selbst selbstverstandliche Annahmen wie eine FlieBtempe-
ratur bei amorphen Thermoplasten ist bis heute nicht definiert, obwohl fast alle
amorphen Thermoplaste tiber die flieBfahige Phase verarbeitet werden.
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Andere Beispiele zeigen, dass die zur Charakterisierung des Temperatur-Steifig-
keits-Verhaltens von Kunststoffen {blicherweise herangezogenen Methoden
alleine nicht in der Lage sind, dem Konstrukteur zuverldassige Unterlagen fiir seine
Konstruktionsrechnung zu liefern. So stellt der fiihrende Kunststofftechniker,
Dr.-Ing. Karl Oberbach fest, dass fiir ein konditioniertes PA Formbestandigkeiten
zwischen 40 und 200 °C je nach angewandter genormter Priifmethode (Schub-
modul; Vicat B; ISO 75A; HDT) gemessen werden konnen. Besonders kritisch sieht
er den Biegeversuch.

Alle Schadensuntersuchungen beginnen mit der Praparation der Prifkorper und
so auch diese Reihe der Biicher der Erlanger Kunststoffschadensanalyse. Ihnen lie-
gen jahrzehntelange Erfahrungen in der GroBchemie, in zwei Universitatsinstitu-
ten und dem Siiddeutschen Kunststoffzentrum zugrunde, die zusammenfassend
im Lehrstuhl fiir Kunststofftechnik in Erlangen unter besonderer Mitwirkung von
Frau Dipl-Ing. (FH) Gabriela, Riedel, der Leiterin der Analytik, und ihrer langjah-
rigen exzellenten Vertreterin Pia Trawiel erfolgten. Mein besonderer Dank gilt den
Laborleiterinnen Mikroskopie des LKT in Erlangen, Frau Birgit Kaiser, Frau Dipl.-
Ing. (FH) Helen Petukhov und Marion Untheim fir Ihre vielfaltige, fachkundige
Hilfe und Herrn Dr.-Ing. Jorg Trempler, Martin Luther Universitat, Halle, fir die
kritische Durchsicht und konstruktive Bemerkungen und Anregungen.

Gedankt sei besonders den iiber lange Zeit helfenden sorgfdltigen Formatierern
der komplexen Texte und Bilder, den Studenten Stefan Michaloudis und Benjamin
Klevanski aus Erlangen, Engin Erginoglu aus Kassel und Tobias Mattner aus Bre-
men sowie der Kasseler Schriftstellerin Nicole Zaspel.

Die Zielgruppe dieser Buchreihe sind die Anwender und Praktiker. Hier tritt der
Aspekt des wissenschaftlichen Arbeitens zuriick hinter den Aspekt der sicheren
Beherrschung des aber oft liickenhaften Standes der Technik. Der Stand der Tech-
nik kann sich haufig nur auf einzelne Punkte konzentrieren, wobei auch haufig bei
der Schadensanalyse nur einzelne Betrachtungspunkte wichtig sind. Da diese
Betrachtungspunkte aber hédufig nicht zusammengefasst werden konnen, unter
irgendeinen libergeordneten Gesichtspunkt oder einer Sichtweise wie wissen-
schaftliche Themen; missen diese anschaulich und leicht auffindbar dargestellt
werden.

In diesem komplexen Umfeld ist die sinnvolle Praparation der Priifkorper fiir die
einzelnen Kunststoffarten vielfaltig und muss material- und schadensgerecht sorg-
faltig durchgefiihrt werden. Diesem Thema widmet sich der erste Band der , Erlan-
ger Kunststoff-Schadensanalyse“ mit den Einzelthemen:

® Praparation: Unverstarkte Kunststoffe, Hochgefiillte Kunststoffe, Verstarkte Kunst-
stoffe und Atzen fiir Strukturuntersuchungen

Prof. Gottfried W. Ehrenstein, im Januar 2019
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Kunststoffe

B 1.1 Einleitung

Neben den Préaparationsverfahren klassischer metallischer Werkstoffe erfordern
polymere Materialien von dem Bearbeiter neue, bisher oft unbekannte Priapara-
tionsmethoden. Zusétzlich zu An- und Diinnschliffen konnen z.B. noch diinne
Schnitte, Filme, Fasern und Korner als Praparate untersucht werden.

Die Beurteilung des Gefiiges von Kunststoffen in der Mikroskopie hat sich als Mit-
tel zur Qualitatskontrolle und Schadensanalyse etabliert. Voraussetzung fiir eine
richtige Interpretation eines mikroskopischen Bildes ist die artefaktfreie (= keine
durch das Mikroskopieverfahren selbst hervorgerufene Erscheinung) und je nach
Material und Untersuchungsziel geeignete Auswahl der Praparation. In diesem
Beitrag werden die Methoden zur Praparation unverstarkter Kunststoffe und deren
Vorgehen zur Erzielung eines aussagekraftigen Ergebnisses beschrieben.

Der hohe Transmissionsgrad der Kunststoffe erlaubt durch das Betrachten diinner
Schnitte im Durchlicht Aussagen tiber die morphologische Struktur. Da einzelne
Molekiile mikroskopisch nicht erkennbar sind, konnen nur iibergeordnete makro-
skopische Strukturen oder Beeinflussungen von groBeren Bereichen identifiziert
und beurteilt werden. Aufgrund des Aufbaus der Kunststoffe sind mehrphasige
Systeme, wie teilkristalline Thermoplaste, gefiillte und verstarkte Kunststoffe aller
Art, einer mikroskopischen Beurteilung im Durch- und Auflicht leichter zugang-
lich als amorphe, ungefiillte Polymere.

Unter diesen Gesichtspunkten ermoglicht die Mikroskopie Aussagen zu:
® Struktur und Abweichungen von dem idealen Zustand durch Verarbeitungsun-
regelmaBigkeit und unsachgemaBe Verarbeitungsparameter

® Fremdeinschliisse und Verunreinigungen, nicht aufgeschmolzene Materialpar-
tikel

® Thermische Schadigung wahrend der Verarbeitung
® Verteilung von Fiillstoffen und Pigmenten

Praparation unverstarkter
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® Lunker, Fehlstellen, Bindendhte
® Molekiil- und Verstarkungsmaterialorientierungen

® Eigenspannungszustdnde durch innere und duBere Kréafte (sowie Deformationen
durch den Schadensablauf)

® Schichtdicken bei Oberflichenveredelung
® Crazes, Spharolithstrukturen

Die Problemstellungen reichen von der reinen Werkstoffbeurteilung iiber die
Sicherung der Qualitat einer Fertigung bis hin zur Beurteilung von Schadensursa-
chen. Die Aussagesicherheit hangt von vielen Faktoren ab, hdaufig auch von parallel
durchgefiihrten Versuchen nach anderen Untersuchungsverfahren.

Tabelle 1.1 zeigt die wichtigsten Praparationsmethoden fiir lichtmikroskopische
Untersuchungen an Kunststoffen.

Tabelle 1.1 Ausgewahlte Préparationsmethoden fiir die Kunststoffmikroskopie (nach Trempler)

- __
Dick- und Dinn-

schliffpréparat

Diinnschnitt-

préparat

Bruch- oder

Oberflachen-
préparat

— --
Fasereinbet-

tungspraparat

— __

Bedingt durch die Vielzahl der Praparationsmethoden und der sehr unterschied-
lichen Probenmaterialien kommt der klaren Definition des Untersuchungszieles
und der Einschidtzung der gegebenen Moglichkeiten eine wesentliche Bedeutung
zu. Die gegeniiber den Metallen betrdachtlich gréBere Vielfalt der Strukturaus-
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bildungsmoglichkeiten der Kunststoffe erfordert fiir deren Darstellung eine be-
trachtlich groBere Vielfalt der mikroskopischen Gerdtetechnik. Einschrankungen
bei der Charakterisierung ergeben sich daher in gerdtetechnischer Begrenzung
und der stofflichen Vielfalt. Tabelle 1.2 soll helfen, fiir die gestellte Untersuchungs-
aufgabe an einer Kunststoffprobe ein optimales Mikroskopieverfahren auszuwah-
en.

—

Tabelle 1.2 Lichtmikroskopische Untersuchungsmoglichkeiten an Kunststoffen (nach Trempler)

Werkstoff Untersuchungsmethode | Bewertungskriterien Untersuchungsziel
Fehlercharakterisierung

Homogene Kunststoffe

Heterogene Kunststoffe
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B 1.2 Probennahme und Probenvorbereitung

1.2.1 Probennahme

Probennahme und Probenvorbereitung entscheiden als erste Schritte der Prapara-
tion bereits ganz erheblich tiber Erfolg oder Misserfolg der Werkstoffcharakterisie-
rung. Da bei der Probennahme meist die Abtrennung einer reprasentativen Teil-
menge aus der Gesamtmenge des interessierenden und zur Verfligung stehenden
Materials erfolgt, entscheiden mogliche Fehler in diesem Arbeitsgang ganz wesent-
lich tber die Qualitiat der gewonnenen Aussagen. Fehler in diesem Arbeitsgang
lassen sich spater nur schwer oder gar nicht beseitigen. Unter diesem Gesichts-
punkt sollten moglichst viele Einzelproben von raumlich unterschiedlichen Berei-
chen des vorliegenden Materials genommen werden. Von groBter Wichtigkeit ist
die exakte Kenntnis und Dokumentation der raumlichen Lage und damit der spate-
ren Beobachtungsebene der entnommenen Probe zum gesamten Formteil. Zur Pro-
bennahme bei festen polymeren Werkstoffen gehoren folgende Schritte:

® Festlegen des Probendurchlaufes im Labor entsprechend dem Qualitatssiche-
rungshandbuch

m Festlegen der Beobachtungsebene (langs, quer, flach, schrag)

® Festlegen des Probenentnahmeortes (moglichst mehrere fiir Vergleichsuntersu-
chungen)

m Festlegen der erforderlichen Probenanzahl (Stichprobenplan fiir statistische
Untersuchungen)

® Probenentnahme und unverwechselbare Kennzeichnung

m Festlegung der Bedingungen fiir die Probenaufbewahrung (Temperatur, Feuchtig-
keit, unerwiinschte oder erwiinschte Chemikalieneinfliisse aus der Umgebung)

1.2.2 Probenvorbereitung

Die Probenvorbereitung umfasst alle Methoden, welche dazu dienen, die gewon-

nene Urprobe optimal an die Untersuchungsanforderungen anzupassen. Unter

anderem zahlt dazu z.B. bei Kornerproben die Trocknung, Zerkleinerung, Disper-
gierung, KorngroBenfraktionierung, Phasentrennung sowie Probenmischung und

Homogenisierung. Zur Probenvorbereitung gehoren grundsitzlich folgende Uber-

legungen:

m Ziel der Untersuchung (Phasen-, Struktur, Gefiige-, Korn- oder Oberflichenuntersu-
chung). Konnen die Untersuchungen kombiniert werden, Reihenfolge der Metho-
den, steht die Probe in der urspriinglichen Beschaffenheit nach einer gewahlten
Methode noch fiir andere Verfahren zur Verfigung?
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® Beschaffenheit der Probe und Eigenschaften der Substanz. Wie werden diese bei
spateren Prdparationen oder Untersuchungen verdandert? (Temperatur, Druck,
Feuchte, Bestandigkeit)

® Vorgesehene Priparationsmethode und geplante Untersuchungsverfahren. Welche
Fehler konnen durch die Praparation eingebracht werden? Lassen sich alle ver-
meiden? Wie? Konnen die verbleibenden Fehler bei allen vorgesehenen Untersu-
chungsmethoden toleriert werden?

Tabelle 1.3 zeigt eine Ubersicht iiber wichtige Methoden der Probenvorbereitung.

Tabelle 1.3 Probenvorbereitung

Proben- Herstellung Anwendung
vorbereitung

Trénken, Probe unter Vakuum mit meist einge- lockere und porése Materialien, offen-

Verfestigen farbten oder fluoreszierenden kaltaus-  porige Schwamme, Risse und/oder
hartenden Kunststoffen tranken Poren

Trennen Niedertourensége, Diamantdrahtsage, Herstellen einer gut weiterverarbeit-
Séuresage, Skalpell (Temperatur!) baren Urprobe

Einbetten, Probe in kaltaushértendes Harz ein- Einbetten flr automatische Préparation,

Einspannen gieBen, Aushartetemperatur nach sehr empfindliche Proben, unregel-
Méglichkeit nicht tiber 10-40°C méBige Oberflichen und Pulver.
Einspannen in Platten des gleichen oder Einspannen bei Platten und einfachen
dhnlichen Materials wie die Probe Profilen

Bereits bei diesen vor der eigentlichen Praparation erfolgenden Arbeitsgangen
konnen eine Reihe von Fehlern auftreten. Tabelle 1.4 zeigt einige der wichtigsten
Fehlermoglichkeiten und gibt Vorschlage zu deren Behebung. Oftmals sind die
Fehler im Rahmen der Probenvorbereitung auf die chemische Unbestandigkeit der
Proben gegeniiber den Einbett- oder Trankungsreagentien zuriickzufithren. Wei-
tere Fehler treten durch die schon bei geringen Temperaturerhohungen einsetzen-
den Probenveranderungen auf.
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Tabelle 1.4 Fehler und Vorschlage zu deren Vermeidung, bei der Probenvorbereitung

Aufgetretene Auswirkung auf die Probe Vorschléage zur Behebung der
Fehler/Fehler- Fehlerursache
ursache

Fehler beim
Tranken der
Probe

Fehler beim
Trennen der
Probe

Fehler durch
falsches Ein-
bettmittel

Die Untersuchung einer belastungsrelevanten oder beschidigten Stelle im Bauteil
erfordert eine Probenentnahme nahe dieser. Fiir Vergleichszwecke sollte immer
auch eine Probe an einer unbeschadigten Stelle entnommen werden. Dabei sind
mogliche chemische und/oder thermische Einfliisse bei der Entnahme zu bertick-
sichtigen. Zu deren Vermeidung ist sinnvoll, vorerst mit einer geeigneten Sage
(z.B. Band-, Biigel- oder Laubsdge) eine groBere Probe zu entnehmen und gege-
benenfalls anschlieBend mit einer wassergekiihlten Niedertourensdge den rele-
vanten Bereich herauszuarbeiten (Bild 1.1).
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Bild 1.1 Handsé&gen (links) und Niedertourensage (rechts) zur Probenentnahme

B 1.3 Einbetten und Vorbereitung der Proben

Die wichtigsten Forderungen bei der Praparation sind, dass:
1. die schadens- oder funktionsrelevante Stelle untersucht wird und

2. diese beim Trennen, Einbetten, Herstellen des Schnitts und Praparieren unter
dem Mikroskop nicht beeinflusst und damit verfalscht wird.

1.3.1 Einbetten

Die sorgfiltige Vorbereitung der zur Verfiigung stehenden Proben ist bei allen
Analyseverfahren wesentlich fiir eine aussagefahige Analyse. Da bei der Schadens-
analyse oft nur wenige Proben vorhanden sein konnen (oft liegt nur ein Unikat
vor!) und nach der Probenpraparation die Formteile u.U. nicht mehr zuzuordnen
sind, ist die genaue Dokumentation und Beschriftung der Proben erste Vorausset-
zung fiir die spatere Interpretation der Messergebnisse.

Die Festlegung der Entnahmestelle und fachgerechte Praparation der sehr kleinen
Probe ist von groBer Bedeutung. Aufgrund der kleinen Probenmengen ist eine sehr
selektive Entnahme (z.B. Oberflache, Kern, Querschnitt, angussnah, angussfern,
nahe Schadensbild, in Ecken, an kritischen Kanten usw.) von entscheidender
Bedeutung fiir die spatere Interpretation der Ergebnisse.

Falls Einbettmittel aus Stabilitatsgriinden erforderlich sind, ist im Vorfeld die Ziel-
setzung einer Einbettung einschlieBlich der Auswahl der richtigen Einbettmittel
zu treffen. Alle notwendigen Hilfsmittel sind bereitzustellen.

Chemisch reagierende Einbettmittel konnen mit ihrer Reaktionswarme die Mor-
phologie der Proben deutlich beeinflussen.
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Als Einbettmittel werden normalerweise chemisch reagierende Reaktionsharzsys-
teme eingesetzt, die zunachst fliissig die Proben einbetten, wobei normalerweise
der zu bearbeitende Teil der Probe aus der Einbettmasse herausragt. Die einset-
zende chemische Reaktion verfestigt die Einbettmasse, und diese wird fiir die
Fixierung im Mikrotom dann meistens spanend bearbeitet.

Schnell reagierende und hirtende Einbettmassen weisen reaktionsbedingt hohere
Temperaturen auf. Wegen der schlechten Warmeableitung und des daraus folgen-
den Temperaturstaus sind groBvolumige Einbettungen zu vermeiden. Zudem ist
die Schwindung zu beachten. Diese sollte weitgehend noch im viskosen Zustand
erfolgen, um Ablosungen und Risse zu vermeiden. Ublich sind folgende Einbett-
massen:

® Epoxidharze sind Polyaddukte, die langsam reagieren, da jeweils ein Harz- und
ein Hartermolekil miteinander reagieren. Eine langsame Reaktion bedeutet
auch eine geringe Temperaturerhohung, je nach System bei 8 Stunden Reakti-
onszeit ca. 60 °C, bei 12 Stunden ca. 40 °C. Bei > 50 % der mdglichen Reaktionen
sind die Harzsysteme noch fliissig, so dass ein groBer Teil der Schwindung im
fliissigen Zustand ohne Beeintrdachtigung ablduft, eine geringe Nachschwindung
also fir die Fixierung der Proben vorteilhaft ist. AuBerdem haben Epoxidharze
hervorragende Hafteigenschaften. Sie sind aber auch deutlich teurer als die
anderen Harzsysteme.

® Polyesterharze sind Polymerisationssysteme: Ist die Reaktion einmal angestoBen,
lauft sie schnell ab. Schon bei 10 % der moglichen Reaktionen konnen die Harz-
systeme ihren Gelpunkt erreicht haben, d.h. sie sind nicht mehr fliissig verform-
bar. Die noch verbleibende Reaktion fiihrt zu einer nicht vermeidbaren Schwin-
dung und damit moglicherweise je nach geometrischen Bedingungen der Proben
zu Spalten und Rissen, was allerdings bei Umhiillungen nicht immer Kkritisch ist.
Polyesterharze haften passabel und sind sehr viel billiger als Epoxidharze.

® Methacrylatharze: Eine kurze Dauer der Aushartung verbunden mit groer War-
meentwicklung ergibt sich beim Methylmethacrylat. Seine Aushértedauer be-
tragt 4 bis 10 Minuten. Die wahrend der Aushértung entstehenden hohen Tem-
peraturen (90°C bis 110°C) sind nicht fiir jede Probe geeignet, auBerdem
besteht wahrend dieser Zeit die Gefahr, dass sich die Probe stellenweise durch
den Reaktionsschwund des Harzes ablost. Dadurch ist ein fester Sitz des Prapa-
rates im Einbettharz nicht mehr gewéhrleistet. Weiterhin konnen chemische Pro-
zesse die Probe schadigen.

Eine Reihe von Kunststoffen werden jedoch durch Methacrylate chemisch ange-
griffen: Daher ist vor dem Einbetten die Vertraglichkeit zu tiberpriifen.

Eine Besonderheit sind die lichtaushartenden Harze, die den besonderen Vorteil
haben, dass der Beginn der Reaktion gezielt gesteuert werden kann. Sie haben
weiterhin den groBen Vorteil, dass durch gesteuerte Ausharteprogramme die Tem-
peraturbelastung des Systems minimiert werden kann.
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Um die Eignung der Einbettharze zu lberpriifen, empfiehlt sich folgendes Priif-
schema:

m glatte, moglichst gldanzende Probenstelle aussuchen, die fiir die spétere Beurtei-
lung nicht wichtig ist

® die Komponenten und Mischung der Einbettmaterialien als Tropfen auf diese
Stelle geben

® einige Minuten einwirken lassen. Das Material sollte solange weitgehend fliissig
sein

® yorsichtig mit weichem, fusselfreien Papier abwischen

® Einwirkstelle mit Lupe oder Stereomikroskop bei streifendem Lichteinfall beur-
teilen

® kein Kleben dieser Stelle an Watte oder Oberflichenbeschadigung durch Auf-
rauen nachweisbar

Das Einbetten einer Schnitt- oder Schliffprobe muss sorgfiltig durchgefiihrt wer-

den, da viele Proben nicht direkt in die Spannvorrichtung des Mikrotoms einge-

spannt werden konnen und durch die Einspannkrafte verfalschende Deformatio-

nen hervorgerufen werden konnen. Um diese Fehlerquelle auszuschlieBen, werden

die Proben in Reaktionsharze eingebettet. Zum Einbetten wird die Probe mit Kle-

ber (z.B. 16sungsmittelfreiem Sekundenkleber) in einer kommerziell erhéltlichen

Einbettform (z.B. aus Silikonkautschuk, Polypropylen, Polyoxymethylen, am bes-

ten Polytetrafluorethylen) fixiert, um ein Aufschwimmen der Probe zu verhindern

und eine leichte Entformung zu ermoglichen. Eine Alternative zum Fixieren sind

lichtbestédndige Harze.

Fir eine spatere Einspannung ins Mikrotom erweist sich eine Form mit zwei pa-

rallelen Seiten als glinstig, die bei einer runden Einbettform nach dem Aushéarten

spanend hergestellt werden miissen (Bild 1.2, unten rechts).

Beim Einbetten ergibt sich folgendes Vorgehen:

® Fixieren der Probe auf dem Boden der Einbettform

® Einfetten der Einbettform mit Vaseline

® Anmischen des Einbettmittels

® Einbetten der Probe in der Einbettform

® Ausharten bei Umgebungstemperatur

® Profilieren der Probe fiir Einspannung

= Anschleifen der Probe

® Polieren der Probe
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Hilfsmittel zum Einbetten Aufkleben der Probe

Harz (7 Teile) +
Harter (1 Teil)
Specifin

Vaseline
Einbettfrmchen

™

Beschichten der Einbettform Mischen/Anriihren des Einbettharzes

Misch;; von Harz und ﬁgrler (7:1)

N

Langsames Eingiel3en Einspannen Mikrotom

langsames Eingiééen
auf vollstandige Benetzung achten!

Bild 1.2 Einbetten von Proben in Einbettform

AnschlieBend wird das langsam und moglichst blasenfrei vorgemischte Harzsys-
tem eingebracht, wobei die Proben je nach Stabilitdt einige mm herausragen oder
vollstandig bedeckt sind. Lufteinschliisse sollten dabei vermieden werden. Bei
komplizierten Geometrien kann eine Vakuumeinbettung erfolgen, die die Fiillung
enger Hohlraume begiinstigt und unerwiinschte Lufteinschliisse vermeidet. Wei-
tere Griinde sind:

® der Schutz gegen Kantenausbruch,

® Fehlen von einspannbaren, z. B. parallelen Geometrien,
® Kleinstproben,

® nicht stabile Folien usw. (Bild 1.3).
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Das Einbetten kommt vorwiegend bei weichen Werkstoffen oder diinnwandigen
Bauteilen zur Anwendung. Eigens hierfiir hat die Industrie unterschiedliche Ein-
bettmittel auf den Markt gebracht.

Das Einbettmittel wird jedes Mal kurz vor seiner Verwendung angemischt. Es han-
delt sich dabei um verschiedene Reaktionsharzmassen. Sie unterscheiden sich in
ihrer Warmeentwicklung wahrend des Aushartens und in ihrer Aushéirtedauer.
Gesichtspunkte fiir die Wahl des Einbettharzes sind - neben der Reaktionstempe-
ratur - der Preis, die Schwindung, die Aushéartezeit sowie Anforderungen durch
Folgeuntersuchungen wie Harte und Polierfahigkeit.

Bild 1.3 Notwendigkeit der Einbettung bei unregelmaBig geformter Probe (POM-Zahnrad)

Eine kurze Dauer der Aushartung, verbunden mit groBer Warmeentwicklung,
ergibt sich beim Methylmethacrylatharz. Seine Aushartedauer betrdgt 4 bis
10 min. Die wiahrend der Aushdrtung entstehenden hohen Temperaturen (90 °C
bis 110 °C) sind nicht fiir jede Probe geeignet, auBerdem besteht wihrend dieser
Zeit die Gefahr, dass sich die Probe stellenweise durch den Reaktionsschwund des
Harzes ablost. Dadurch ist ein fester Sitz des Praparats im Einbettharz nicht mehr
gewahrleistet. Weiterhin werden viele Kunststoffe durch Methylmethacrylate che-
misch geschadigt. Hier ist unbedingt eine Priifung auf die Vertraglichkeit durch-
zufiihren.

Eine geringe Warmeentwicklung, verbunden mit einer Aushartezeit um 20 Stun-
den, ergibt sich bei Epoxidharzen. Das Harz hat nach der Aushartung eine gelb-
liche Farbe und ist transparent. Beide Harze hiarten ohne Warmezufuhr von auBen.
Es ist darauf hinzuweisen, dass das Mischungsverhaltnis von Epoxidharz zu Har-
ter genau eingehalten werden muss, da das Harz sonst ungeniigend aushartet
(Polyadditionsreaktion).
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1.3.2 Vorbehandlung

Es gibt einige Vorbehandlungsmethoden die individuell niitzlich sein konnen.

Einfarben

Durch Einfarben werden feine Risse, und in Verbindung mit Warme, SchweiB-
linien und Erwarmungsbereiche plastisch sichtbar gemacht.

HeiBluftbehandlung

Mit der HeiBluftbehandlung werden Formteileigenspannungen plastisch sichtbar.
Durch das gleichzeitige Tempern erfolgt zudem eine Reduzierung der Formteilei-
genspannungen. Um z.B. die Breite einer HeizelementschweiBnaht zu erkennen,
wird ein Blockschliff mit SIC-Nassschleifpapier, Koirnung 1200, durch die SchweiB-
naht angefertigt und vorsichtig mit einem HeiBluftfohn mit 320 °C abgeféachelt.

Kéltebehandlung

Durch eine Kiltebehandlung werden z.B. weiche Kunststoffe (Elastomere) fiir
Diinnschnitte harter, erst dann konnen sie geschnitten werden. Ein Kaltespray
reicht dazu nicht aus, weil der Warmeinhalt des Mikrotommessers im Vergleich
zum entstehenden Diinnschnitt viel zu gro8 ist. Das gelingt nur mit einer Kryostat-
anlage.

Kleben (Aufkleben, Zusammenkleben)

Schwer handhabbare, vielkantige Proben werden zur Untersuchung oder Weiter-
bearbeitung mit 2K-Klebstoffen auf EP-, UP- und Acrylbasis oder 1K-Cyano-acrylat-
Klebstoffen auf Probenhalter oder Glasobjekttrager geklebt und danach z.B. ge-
schliffen (1K und 2K = Einkomponenten- und Zweikomponenten-Mischungen).

Klebstreifenmethode

Die Klebstreifenmethode dient iiberwiegend der Haftfestigkeitspriifung von Lacken
und Beschichtungen. Auf die zu untersuchende Lackschicht wird ein Klebstreifen
luftblasenfrei aufgerieben und senkrecht zur Oberflache ruckartig abgerissen. Je
mehr Lackpartikel anhaften, desto schlechter ist die Haftfestigkeit.

Schaben

Schaben ist ein Oberflichenabtrag mit einem Skalpell oder Schaber, um z.B. bei
einem lackierten Formteil die Kunststoffoberflache oder bei Mehrschichtlackierun-
gen einzelne Lackschichten freizulegen.
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B 1.4 Verschiedene Praparationsverfahren

1.4.1 Ganzteilpraparation

Totalpraparate sind im Allgemeinen fertige Formteile, die sofort oder nach einer
festgelegten Zeit einer Sichtpriifung mit dem bloBen Auge oder einer Lupe unter-
zogen werden. Diese kann stichprobenartig an Einzelstiicken erfolgen oder auto-
matisiert an allen hergestellten Teilen durch den Einsatz der digitalen Bildauswer-
tung durchgefiihrt werden. Wichtigste EinflussgroBe fiir eine gute Sichtbarkeit der
Fehler ist die optimale Gestaltung der Probenbeleuchtung. Bei transparenten
Kunststoffteilen kann man davon ausgehen, dass diese meist aus amorphen, unge-
farbten Werkstoffen gefertigt sind. Hier sollte die Fehlerauswertung im linear oder
zirkular polarisierten Durchlicht erfolgen. Bei dieser Durchlichtbetrachtung lassen
sich Fehler im Angussbereich und FlieBnahte sehr leicht und schnell erkennen.
Bei unvollstindig geschlossenem Werkzeug flieBt die Formmasse in den Werk-
zeugschlitz und bildet ,Schwimmhaute aus (Bild 1.4).

Bild 1.4

Schwimmhaute an Stegen eines aus PP
gespritzten Fruchtkdrbchens durch
unvollsténdig geschlossenes Werkzeug,
Makroaufnahme

Bild 1.5

SchweiBnaht in einer mit Kreide geflll-
ten Polypropylenprobe, thermisch
geatzt, Makroaufnahme
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Sind die Formteile opak, wird die Fehlstelle mit schriag einfallendem Licht betrach-
tet. Hier sind der Einfallswinkel und die Einfallsrichtung von ausschlaggebender
Bedeutung fiir die Kontrastierung. Ohne weitere Bearbeitung lassen sich die durch
die thermische Schrumpfung entstandenen Einfallstellen in der Ndahe von Mas-
senanhaufungen innerhalb des Formteiles erkennen. Sollen an opaken Formteilen
FlieB- oder Schweifndhte nachgewiesen werden, so wird von dem betreffenden
Bereich etwa 1 mm (je nach Formteildicke) bis zur Kornung 2400 abgeschliffen.
Die Schliffflache wird in einem Abstand von etwa 1 bis 2 mm tiber einer Warme-
platte bis 15 bis 20 °C unterhalb der Schmelztemperatur des betreffenden Kunst-
stoffes fiir 5 bis maximal 10 Sekunden erhitzt. Durch die Relaxation der ober-
flaichennahen Bereiche kommt es zu einer deutlichen Nahtaufwolbung, die im
Schraglicht gut auszuwerten ist (Bild 1.5).

An Totalpriparaten ist die Uberpriifung folgender Fehlermdglichkeiten denkbar:

® Einfallstellen durch Schrumpfung des Kunststoffes im Bereich massereicher
Formteilstellen

® Einschluss von artfremdem oder meist thermisch geschadigtem arteigenem
Material an der Oberfliche der Formteile

® Bindefehler durch falsche Angussgestaltung

® Oberflachenartefakte durch Verarbeitungsfehler (Schmelzenbruch, Schleier,
matte Stellen)

® Unvollstandige Ausformung der Bauteile durch Materialmangel
® FlieBfehler im Angussbereich

1.4.2 Anschliff

Anschliffe konnen neben der bekannten metallographischen Anschlifftechnologie
bei den vorliegenden Polymeren oft auch durch Uberschneiden mit einem Mikro-
tom oder Praparation mit einer Ultrafrase hergestellt werden. Bei diesen Prapara-
tionsverfahren sind die Verformungsschichten und damit die Artefakte duBerst
gering, damit kann in sehr vielen Fillen nach diesen Praparationsarten sofort mit
einer Kontrastierung oder Beobachtung der Probe begonnen werden. Die Zeiter-
sparnis gegeniiber einer Anschliffherstellung ist erheblich.

Sind die Werkstoffe jedoch sehr sprode oder enthalten harte Verstairkungsmateria-
lien oder Fiillstoffe, so sollte die klassische Schlifftechnik angewendet werden. Die
Bearbeitung kann wie bei den meisten Metallen mit Siliziumkarbid- oder Diamant-
werkzeugen erfolgen. Einen wesentlichen Einfluss auf das Praparationsergebnis
haben bei allen polymeren Werkstoffen die Kiihlrate und KiihImittelzusammenset-
zung. Wird besonders bei feineren Schleifmittelkornungen die Kiihlung vernach-
lassigt, so kommt es sehr leicht zu thermischen Schadigungen der Probenober-
flache (Bild 1.6).
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Neben dem Aufschmelzen der oberflichennahen Bereiche konnen sich durch die
Erwarmung und damit verbundene Erweichung in die Probe Schleif- und/-oder
Poliermittelkorner eindriicken (Bild 1.7).

Bild 1.6 Anschmelzung der Probenoberflache einer PolypropylenschweiBnaht durch ungeni-
gende Kihlung der Probe und zu starken Anpressdruck. Geschliffen mit Siliziumkarbidpapier
der Kérnung 2400, Makroaufnahme

|
£ 25 um

Bild 1.7 Eingedriickte Schleifkdrner in einer PP-Probenoberflache, Auflicht - Hellfeld

1.4.2.1 Schleifen

Schleifziel ist ein Materialabtrag zum Planen und Verfeinern der Probenoberflache
oder auch um in eine bestimmte Ereignistiefe vorzudringen. Das Schleifen ist wie
das Polieren ein spanabhebendes Verfahren. Drei Schleifarten sind iiblich: der
Blockschliff, Diinnschliff und Trennschliff. Fiir das Schleifen von Thermo- und
Duroplasten werden sieben Schleifstufen der Kérnung: 180, 220, 320, 500, 800,
1200 und 4000 unterschieden.



1 Praparation unverstérkter Kunststoffe

Tabelle 1.5 Schleifstufen fir Thermo- und Duroplaste
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Zeit in min

* Die Kérnungs-Nr. kennzeichnet die Anzahl der Maschen/Zoll eines Siebes, durch das die groBten Schleif-
korner gerade noch durchfallen. Je nach Hersteller variieren die Bezeichnungen.

** plus zusétzlich aufgebrachtem Druck

Um Zeit zu sparen, ist besonders fiir ,schmierende“ Kunststoffe (PE, PP, PB, PIB)

die grobste Schleifstufe mit Kornung 180 empfehlenswert. Wichtig ist dabei, dass

die nachfolgende feinere Kérnung die Rautiefe der vorausgehenden abtragt. Das

ist bei einer Kornabstufung nach Tabelle 1.5 gewahrleistet.

Tabelle 1.6 Arbeitsanleitung 1 - Anschliffherstellung von Kunststoffen

Schleifprozess [Scheiben-@ = 8" ~ 20 cm]

Polierprozess

Die Schliffgiite von Kornung 1200 gentigt oft zur Erkennung makroskopischer
Gefiigebestandteile. Zur Untersuchung mikroskopischer Gefiigebestandteile muss
poliert werden (Rautiefen < 1 pm).

Einige Kunststoffe, wie z.B. Polyamid oder Collagen, dndern die Eigenschaften
bereits bei geringen Wasseraufnahmen, andere sind sehr empfindlich gegeniiber
Alkohol oder ahnlichen organischen Losungsmitteln. Zur Sicherheit sollte vor dem
Verwenden von Schmier- und/-oder KiithImitteln deren Unbedenklichkeit an einer
nicht so wichtigen Probenstelle analog zu den Anleitungen der Losungsmittel-
tabelle iiberpriift werden. Werden diese speziellen Kunststoffeigenschaften beach-
tet, so konnen von fast allen Kunststoffen ohne besondere Vorkenntnisse gut aus-
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wertbare Anschliffe angefertigt werden. Die Arbeitsanleitung in Tabelle 1.6 soll
dazu nur Anregungen geben. Wie auch in der Metallographie fithren andere
Arbeitsablaufe durchaus oft ebenfalls zu guten Ergebnissen.

Neben den von der Metallpraparation bekannten Fehlern, wie Schleif- und Polier-
kratzern und Kantenabrundungen, treten bei Kunststoffen weitere materialspezi-
fische Praparationsfehler auf. Tabelle 1.7 zeigt eine Auswahl dieser Anschliffpra-
parationsfehler und zeigt Moglichkeiten zu deren Vermeidung.

Tabelle 1.7 Fehler und Vorschlage zu deren Vermeidung bei der Anschliffpréparation von
Kunststoffen

Aufgetretene Auswirkung auf die Probe Vorschlage zur Behebung der
Fehler/Fehlerursache Fehlerursache

Schadigung der ge-
schliffenen Proben-
oberflache durch lokale
Aufschmelzungen

Eindriicken von Schleif-
kérnern in die Proben-
oberflache

Eindriicken von Polier-
kornern in die Proben-
oberflache

Schleif- und/oder
Polierkratzer

Kantenabrundungen

1.4.2.2 Polieren

Das Polieren ist wie das Schleifen eine spanabhebende Bearbeitung und erfolgt ab
einer Rautiefe von ca. 15 um (Kérnung 1200) nach dem Schleifen. Ubliche Polier-
korngroBen sind: 6, 3, 1 und 0,25 pm (Tabelle 3.8). Fiir mikroskopische Untersu-
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chungen gentigt eine Endpolitur mit 1 pm. Dies entspricht einer Rautiefe von 0,1
bis ca. 0,05 pm. Zum Polieren werden hauptsachlich Diamant als Pulver, Paste,
Spray und Aluminiumoxid (Al,O;) als Pulver oder Tonerdesuspension (Al,O; in
H,0) angewandt. Das Polierkorn, iiblicherweise auf ein Poliertuch aufgetragen, ist
nicht fest eingebunden wie das Schleifkorn beim Nassschleifen (Tabelle 1.8).

Tabelle 1.8 Poliertucharten und Anwendungsbereiche

Beschaffen-
heit

KorngroBen in pm | Polierart | Handelsname | Material

Pellon Pan-W Kunstfaser

1/3/6/7

7/9/15 VP Pellon PA-W flach
15/25/45 Pellon PADK
6/7/9/15/25/45 DP-Dur Naturseide
0,25/1/(3) EP DP-Mol Baumwolle  weich,
hochflorig

DP-Nap Kunstfaser

VP - Vorpolieren, EP - Endpolieren

Als Schmiermittel (auBer bei Polyamid) ist Wasser vorzuziehen, weil 16sungsmit-
telhaltige Schmiermittel bei Kunststoffproben die Oberflache anlosen konnen.
Durch Schneiden und Rollen der Polierkorner wird die Probenoberflache abgetra-
gen und verdrangt. Oft werden dabei die Riefenrdnder in die Riefen gedriickt, was
eine gute Politur vortauscht.

Infolge der Schneidwirkung des Schleifmittels, meist Siliziumkarbid (SiC) auf
nassfestem Trager, wird Material der Oberfliche spanend abgetragen, wobei Krat-
zer und plastische Verformung zuriickbleiben.

Bei hohem Polierdruck entsteht die Deformationsschicht (Beilby-Schicht) aus stark
verformten, amorphen oder teilkristallinen Anteilen, mit Polierkorn durchmischt.
Die unvermeidbare Verformungs- und Reibtiefe ist aber bei den Polierstufen: 6, 3,
1 und 0,25 pm so gering, dass ihre Summe, die Deformationsschicht (Bild 1.8),
bedeutungslos wird. Voraussetzung ist aber ein moglichst geringer Polierdruck.
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Bild 1.8 Einfluss der SchleifkorngréBe auf die Deformationsschicht
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Die Dicke der Deformationsschicht ist abhdngig von der Kunststoffart, Kithlung,
Fillung, Erweichungstemperatur sowie Kornung, Art des Schleifmittels (Harte)
und Bindung der Schleifscheibe. Die Gesamttiefe in Bild 1.8 entspricht der Dicke
der Deformationsschicht plus Rautiefe. Sie wachst mit der KorngroBe des Schleif-
bzw. Poliermittels.

Tabelle 1.9 Beispiel flr das Polieren von Thermo- und Duroplasten

Polierparameter Thermoplaste Duroplaste

Diamant Al-Oxid Diamant Al-Oxid
6 3 1 025 6 3 1 0,25
' 0

von 300 50
Hand

0

Weiche Poliertiicher ergeben wenig Kratzer, aber ein grobes Relief (Topographie)
durch starkeren Abtrag der weichen Phasen (bei z.B. verstiarkten Kunststoffen).
Sie werden tiberwiegend zum Endpolieren (EP) ungefiillter Formmassen verwandt.

Gewichtin g 4

Harte Poliertiicher ergeben ein feineres Relief (Topographie), aber mehr Kratzer.
Sie werden iiberwiegend zum Vorpolieren (VP) oder Endpolieren (EP) ungefiillter
Formmassen verwandt.

1.4.2.3 Diinnschliff

Diinnschliffe werden immer dann hergestellt, wenn von den Kunststoffen optische
Daten im Durchlichtmikroskop gewonnen werden sollen oder die Probe harte Ein-
schliisse aufweist. Ungefiillte polymere Werkstoffe konnen dagegen fiir Gefiige-
untersuchungen meist als Diinnschnitt prapariert werden. Bei sorgfaltiger Arbeit
wird die Probe bei der Diinnschliffpraparation weniger geschiadigt, als das bei
einem Diinnschnitt der Fall ist. Die Entscheidung, welche Praparation bevorzugt
wird, hangt also neben der geratetechnischen Verfiigbarkeit wesentlich von der
Zielstellung und der verfligharen Zeit ab.

Ausgangsprobe fiir jeden Diinnschliff ist ein planer, randscharfer und moglichst
kratzerfreier Anschliff. Pordse, lockere und biologische Materialien sollten, wie
das auch bei Anschliffen erforderlich ist, vor der Praparation verfestigt werden.
Der Schliff wird mit der polierten, aber im allgemeinen ungeatzten Seite auf einen
gut gereinigten, fettfreien Glasobjekttrager mit einem handelsiiblichen Kittmittel
ohne oder mit nur sehr geringer Warmeentwicklung aufgekittet. Dabei ist darauf
zu achten, dass sich zwischen Probe und Glas keine Lufteinschliisse ausbilden.
Von der Glasseite aus gesehen, stellen sich diese makroskopisch im leicht schrag
einfallenden Licht als hell leuchtende Flachen dar (Bild 3.9). Werden diese Ein-
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schliisse libersehen, sind im fertigen Diinnschliff feine Linien oder dunkle ver-
schwommene Flecken sichtbar (Bild 1.10).

Bild 1.9

Lufteinschliisse zwischen Probe und
Objekttrager sofort nach dem Aufkitten
von der Glasseite aus, Lupenver-
groBerung im Schraglicht

Bild 1.10

Lufteinschliisse zwischen der Probe von
Bild 1.9 und Objekttréger nach der
Dinnschliffpréparation von der Proben-
seite aus, Durchlicht - Hellfeld, immer-
giert in Silikonal

Das Kittmittel muss in diinnen Schichten farblos und isotrop sein. Weiterhin darf
es keine organischen Losungsmittel enthalten. Beim Ausharten oder Erstarren des
Kittmittels darf keine Phasentrennung durch Entmischung auftreten. Ubliche Kitt-
mittel sind kaltaushéartende Epoxidharze (Vorsicht, manche Typen neigen zur Ent-
mischung oder Warmeentwicklung), Kanadabalsam fiir temperaturunempfind-
liche Materialien oder auch ungefarbtes Wachs (vor dem Gebrauch an diinnen
Schichten durch Aufkitten eines Deckglaschens ohne Probe im Mikroskop tber-
priifen).

Nun wird die Probe automatisch oder manuell planparallel auf die erforderliche
Dicke prépariert. Die Dicke des Diinnschliffs sollte fiir die Lichtmikroskopie bei 7
bis 10 um liegen. Der fertige Diinnschliff wird im Allgemeinen eingebettet, wobei
die Brechzahldifferenz zur Probe fiir eine kontrastreiche Darstellung wie bei allen
Durchlichtpraparaten bei 0,1 bis 0,2 liegen sollte. Da die Praparation von Dick-
und/oder Diinnschliffen sehr arbeitsaufwendig ist, kann in die Einspannung der
Probenhalter fiir die automatische Anschliffherstellung ein Probenhalter fiir Dick-
oder Diinnschliffherstellung eingesetzt werden (Bild 1.11).
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Bild 1.11 Schematische Darstellung des Vakuumprobenhalters fir die automatisierte Dick-
schliffherstellung

Das erforderliche Vakuum wird mit einer Wasserstrahlpumpe erzeugt. Mit dem
Zusatzgerat wurden zahlreiche Schliffe mit unterschiedlicher Dicke und Abmes-
sung hergestellt. Die Dickenabweichung {iber die Gesamtflache betrug nur wenige
Prozent und konnte im Bedarfsfall leicht durch manuelles Nachschleifen korrigiert
werden.

Tabelle 1.10 zeigt die Herstellung von Diinnschliffen an Kunststoffproben.

Tabelle 1.10 Dinnschliffherstellung Kunststoffproben

fir Beobachtungen im Auflichtmikroskop:

fiir Beobachtungen im Durchlichtmikroskop:

Tabelle 1.11 zeigt die wichtigsten Fehler bei der Diinnschliffherstellung und gibt
Anregungen zu deren Vermeidung.
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Tabelle 1.11 Fehler und Vorschlage zu deren Vermeidung bei der Dinnschliffpréparation von

Kunststoffen

Lufteinschliisse
zwischen Probe
und Objekttrager

Abtrennung der
Probe wéhrend
der Praparation

Schragschleifen
der Probe durch
einseitigen Druck

Probe zu dick

Probe zu diinn

Kittmittel
schmilzt auf

nach dem Aufkitten sind von der Glas-
seite aus hell reflektierende Bereiche
sichtbar. Mikroskopische Auswertung
ist sehr stark beeintréchtigt bis
unmoglich

Objekttrager ungeniligend gereinigt,
falsches Kittmittel fiir entsprechenden
Probenwerkstoff, zu wenig Kittmittel,
damit Spaltbildung an den Probenran-
dern und Ablésung bei mechanischer
Belastung

Probe erhilt ein keilférmiges Dicken-
profil und ist fiir optische Messungen
unbrauchbar

die Probenstrukturen iiberlagern sich
und das mikroskopische Bild der Probe
wird unscharf, flau und I6scht im pola-
risierten Licht nicht vollstdndig aus

Probe ist unter 1-3 pm dick und schon
an einigen Bereichen durchgeschliffen,
das mikroskopische Bild der Probe
zeigt wenig Kontrast

das Kittmittel wird bei der Probenbe-
arbeitung liber die Probe geschmiert
und setzt das Schleifpapier in groBeren
Bereichen vollsténdig zu. Auf der Pro-
benoberflache sind ausgedehnte
matte, schlierenartige Bereiche sicht-
bar, das mikroskopische Bild der Probe
wird unscharf, flau und kontrastarm

Fehler/Fehler- Auswirkung auf die Probe Vorschlage zur Behebung
ursache

neu aufkitten mit weniger Druck und/
oder mehr Kittmittel, Blasenbildung
verhindern durch leichtes Verschieben
der Probe beim Aufkitten

neu aufkitten mit mehr und/oder
anderem Kittmittel. Darauf achten,
dass Kittmittel an den Probenrandern
herausquillt und eine kleine Wulst
bildet

wenn die Probendicke es zuldsst,
durch verstérktes Driicken der zu
dicken Bereiche gleichmaBige Proben-
dicke herstellen. Sonst neue Probe

Probendicke so wahlen, dass mog-
lichst die Dicke der zu untersuchenden
StrukturgroBe entspricht

Probe weiterbearbeiten

Diinnschliff neu herstellen

Probe besser kiihlen, weniger Druck,
Metalltrégerscheibe zur besseren
Warmeabfiihrung

Fiir die Herstellung der Diinnschnitte stehen unterschiedliche Messer zur Verfii-

Einmalklingen aus gehartetem Stahl
Einmalklingen aus Hartmetall
Metallmesser C-Schliff
Metallmesser D-Schliff
Hartmetallmesser C-Schliff

Hartmetallmesser D-Schliff

Glasmesser

Diamantmesser

09
=
=

a9

harte Kunststoffe

Schérfen moglich

weiche Kunststoffe

weiche Kunststoffe

weiche Kunststoffe

harte bis sehr harte Kunststoffe

harte bis sehr harte Kunststoffe

alle Kunststoffe, sehr gute Schnittqualitat, geringe Stand-
zeit, kein Schéarfen moglich

alle Kunststoffe, sehr gute Schnittqualitat, hohe Standzeit,
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1.4.2.4 Bruchpréparate

Fir viele Untersuchungen an Kunststoffen werden Bruch- und Oberflachenprapa-
rate analysiert. Bei der Herstellung der Briiche sollen leicht und sicher zu reprodu-
zierende Methoden angewendet werden. Im Allgemeinen wird die Probe langere
Zeit mit Stickstoff gekiihlt und gebrochen. Dabei ist darauf zu achten, dass eine der
Schadensursache entsprechende Belastung vorgesehen wird bzw. bei prophylakti-
schen Untersuchungen klare Beanspruchungszustande vorgesehen werden.

Zur Kontrastverbesserung im Auflicht konnen die fiir die Lichtmikroskopie vorge-
sehenen Proben auch mit Aluminium, Kupfer oder Gold bedampft werden. Die
Beobachtung erfolgt vorzugsweise bei geringen Vergroferungen im Stereo- oder
Auflichtmikroskop im Hell- und/oder Dunkelfeld. Fiir viele Proben reichen bereits
Beobachtungen im Bereich der Lupenvergroerung aus. Wahrend der Kunststoff-
herstellung, z.B. durch Extrusion, kommt es durch eine falsch eingestellte Werk-
zeugtemperatur im fertigen Formteil oder Halbzeug zum Schmelzenbruch. Die
dabei entstehenden typischen Oberflachenstrukturen zeigt Bild 1.12.

LOARE
5 100 pm

Bild 1.12 Schmelzenbruch durch einseitig stark gekiihltes Werkzeug an einer extrudierten
Polyethylenplatte, Auflicht - Hellfeld, Schraglicht senkrecht zu den Briichen, Lupenaufnahme

Tabelle 1.12 Fehler und Vorschlage zu deren Vermeidung, bei der Bruch- und Oberflachen-
praparation von Kunststoffen

Fehler/Fehlerursache Auswirkung auf die Probe Vorschléage zur Behebung

(2oL RN T7e WOy WAV WO T - keine mikroskopische Proben- Probe vollsténdig bis unter die
deformiert. Das Probenma- [EUEERE a4 nler= Tely] Glastemperatur des Werkstoffes
terial ist Giber den Gesamt- kihlen

querschnitt nicht genligend

gekihlt

] SR i AT E (B[ | die Probe bricht als Verformungs- | Probe vollsténdig bis unter die
der Kernbereich ist noch bruch und ist sehr schlecht aus-  Glastemperatur des Werkstoffes
nicht geniigend gekiihlt wertbar kiihlen

ungenligende Reflexion der |ReEER Il ger e ol kel =011 o NE i IR Probe dinn mit Aluminium,
Probenoberflache kontrastarm und kaum auswertbar Kupfer oder Gold bedampfen
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1.4.3 Mikrotomie

1.4.3.1 Mikrotom

Die Mikrotomie bezeichnet die Technik des ,Klein-Schneidens“ von Objekten zur
Herstellung sogenannter Diinnschnitte. Verschiedene Bauarten von Mikrotomen
erlauben unterschiedliche Schnittdicken herzustellen, die fiir verschiedene Unter-
suchungsmethoden benotigt werden (Tabelle 1.13). Es dominieren zwei Mikrotom-
arten:

® das Schlittenmikrotom (Bild 1.13) und
® das Rotationsmikrotom (Bild 1.14).

Beim Schlittenmikrotom ist das Praparat meist auf einem festen Blocktrager fixiert,
wahrend das Messer auf einem schweren Schlitten hin und her bewegt wird. Der
Schlitten befindet sich auf einem auf Rollen gelagerten Band. Das Messer kann bei
vielen Schlittenmikrotomen zur Schnittrichtung schrag gestellt werden. Dieser
Winkel wird als Deklination bezeichnet. Diese Orientierung reduziert im Vergleich
zu einem quergestellten Messer den Druck beim Schneiden.

Eine andere Mikrotomart ist das Rotationsmikrotom, auch als Minotmikrotom
bezeichnet. Es wird zwar durch eine Drehbewegung angetrieben, diese wird aber
in eine geradlinige Bewegung umgewandelt, so dass die eigentliche Schnittbewe-
gung (die hier vom Objekt ausgefiihrt wird) in einer einfachen Auf- und Abwarts-
bewegung besteht. Beim Rotationsmikrotom ist das Messer typischerweise hori-
zontal und feststehend angeordnet.

Fir die Praparation werden handelsiibliche oder selbstgebaute Mikrotome verwen-
det. Bei der Wahl bzw. dem Bau des Mikrotoms ist auf dessen mechanische Stabili-
tat und Prazision zu achten. Eine feinmechanisch prazise Schlittenfiihrung, kons-
tante Antriebsgeschwindigkeit und eine Probenhalterung, die feste Einspannung
erlaubt, gewahrleisten gleichbleibende Schnittdicken.

Vorteilhaft sind seitlich verschiebbare Messer oder eine verschiebbare Probenhal-
terung, um die gesamte Messerbreite nutzen zu konnen. Die Messer selbst miissen
stabil gefasst und mit wenig Aufwand wechselbar sein. Auf diese Weise konnen
weniger gute Messer zum Vorschneiden eingesetzt werden. Die Schnittdicke muss
sich feinstufig im um-Bereich einstellen lassen, zusitzlich sollte eine exakte Nei-
gungswinkeleinstellung des Messerhalters zur Schneidebene moglich sein. Der
Vortrieb des Schlittens kann von Hand oder mit Motorantrieb erfolgen. Wahrend
der Handantrieb feinfiihliger ist, hat der Motorantrieb den groBen Vorteil, dass
zwei Hande zum Arbeiten frei sind (Bild 1.15).
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Tabelle 1.13 Mikrotomvarianten und Funktionsprinzip

Mikrotomart Funktionsprinzip

Schlittenmikrotom Das Préparat ist fixiert und das Mikrotommesser auf einem ,,Schlitten
beweglich angebracht. Die Schnittabnahme erfolgt iber die Bewegung des
Messers iiber die Probe.

ROIENTNE I 6] M Das Messer ist fixiert und die Probe in einem beweglichen Probenhalter ein-
gespannt. Durch Vorschub und Auf- und Abwartsbewegungen der Probe
werden Schnitte durch das Messer abgenommen. Durch Installation einer
Kryokammer auch als Gefriermikrotom verwendbar. Kiihlung der Kryokam-
mer mit Fliissigstickstoff (7, -197°C).

Ultramikrotom Funktionsprinzip gleicht dem des Rotationsmikrotoms. Fiir die Diinnschnitt-
praparation sehr kleiner Materialien. Einbettung erforderlich. Schnittdicken
bis 10 nm madglich.

Schnitt iber Vibration der Klinge. Fiir Schnittdicken tiber 30 pm.

Laser-Mikrotom Die Probe wird mit einem Ultrakurzpulslaser beriihrungslos geschnitten. Zu
beachten ist die mégliche thermische Belastung an der Interaktionszone.

fltissig, pO =

Steuereinheit fur
Geschwindigkeit
und Schrittweite

Einspannvorrichtung
fur die Proben

Bild 1.13 Schlittenmikrotom mit fixierter Probe und bewegtem Messer

Beim Sdgen mit einer Innenlochsédge lassen sich Probekorper (Durchmesser ca.
30 mm) schnell auf ArbeitsmaBe (Schnitt von ca. 70 um Dicke, planparallele Fla-
chen) dimensionieren. So lassen sich Proben fiir die Computertomographie, fiir
Temperaturleitfahigkeitsmessungen und weitere Prdparationsverfahren (Diinn-
schliffe) vorbereiten. Die erzielte Oberflachenqualitat reicht fiir eine unmittelbare
Auflichtmikroskopie nicht aus.
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Bild 1.14

Rotationsmikrotom mit fixiertem
Messer und bewegter Probe

oben: komplettes Gerédt

unten: Rotationskopf und Messerhalter

Bild 1.15

Sagemikrotom

Schnittdicke: > 50 pm;

Préparationen flr z. B. Computertomographie
oder als Vorpraparation flr weiterfihrende
Préparationen
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Probenhalter

e -

vvvvvvvvv

Ségeblatt mit Innenloch

Bild 1.16 Innenlochsage

Bild 1.17 Ultramikrotom
Schnittdicke: 0,01 bis 0,5 ym;
Praparationen fiir Transmissionselektronenmikroskopie

Eine einfache, fiir die Praparation unverstirkter amorpher und teilkristalliner
Thermoplaste gangige Technik stellt die Praparation eines Diinnschnitts und die
Betrachtung des Gefiiges im Durchlicht des Lichtmikroskops dar. Je nach Eigen-
schaften des zu priaparierenden Materials bei Raumtemperatur wird zwischen
einer Praparation bei Raumtemperatur, z.B. Polyamid, Polyethylen oder Polyoxy-
methylen, und einer Praparation bei tiefen Temperaturen, z.B. thermoplastische
oder vernetzte Elastomere, unterschieden.
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1.4.3.2 Mikrotommesser flir Dinnschnitte

Von wesentlicher Bedeutung fiir das Gelingen guter Mikrotomschnitte ist die Ver-
wendung des richtigen Messertyps, wobei im Folgenden unter Mikrotommesser
nur die in der allgemeinen Mikrotomie verwendeten Stahlmesser verstanden wer-
den sollen. Glas- oder auch vereinzelt anzutreffende Diamantmesser werden wegen
ihrer aufwendigen Technik und geringen Schneidbreite fiir die Untersuchung von
Kunststoffteilen kaum benutzt. Bei Glasmessern kommt noch die geringe Stand-
zeit und Festigkeit als negativ hinzu. Stahlmesser werden in vier Schliffarten her-
gestellt (Bild 1.18) wobei das hobelférmige Messer klar dominiert.

A Ko B |

stark plankonkav plankonkav keilférmig hobelférmig

a b C d

Bild 1.18 Schliffarten fiir Mikrotommesser

Das Mikrotommesser muss fest, d.h. ohne Spiel, eingespannt sein. Ebenso muss
die Probe, die langs zur Schnittrichtung ausgerichtet wird, fest in der Probenhalte-
rung eingespannt sein.

Zur Herstellung von Diinnschnitten von Kunststoffen sind Messer der Schliffart ¢
und d gebrduchlich. Grundsétzlich ist das Hartmetallmesser (HM) Schliffart d vor-
zuziehen.

Tabelle 1.14 Messerarten fiir Dinnschnitte

Messerart Anwendungsbereiche

Einwegmesser HM Universalmesser

Einwegmesser HSS histologische Schnitte, sehr weiche Kunststoffe
Schliffart a

Einwegmesser HSS histologische Schnitte, keine Kunststoffe
Schliffart b

Einwegmesser HSS weiche Kunststoffe
Schliffart ¢

Einwegmesser HM + HSS fur nahezu alle Kunststoffe
Schliffart d

HM - Hartmetall, HSS - Hochleistungs-Schnell-Stahl

Um die Belastung der Messer klein zu halten und gute Schneidergebnisse zu erzie-
len, sollten Freiwinkel von 3° bis 5° eingestellt werden. Verringert man den Frei-
winkel, indem man das Messer flacher stellt, wird das von oben zusammenge-
driickte Praparat zuriickfedern und von unten am Messer langsschleifen. Zudem
wird der Schnitt stirker gestaucht. Es besteht die Gefahr abwechselnd dicker und
diinner Schnitte. Das Messer gleitet teilweise liber die Schnittprobe.



1.4 Verschiedene Praparationsverfahren

Wird der Freiwinkel vergroBert, indem das Messer steiler gestellt wird, wirkt die
Schneide hobelartig und kann in die Probe dringen. Vor allem bei schlank ausge-
schliffenen Schneiden kommt es dann durch Schwingungen zu Querwellen im
Schnitt. Sie werden deshalb fiir Kunststoffe selten verwendet. Es ist zu beachten,
dass der Freiwinkel durch die Neigungswinkeleinstellung des Messerhalters vor-
gegeben wird.

Bei zu groB eingestellten Freiwinkeln und weniger steifen Messern ergeben sich
senkrecht zur Schnittrichtung im Diinnschnitt feine Wellen, sog. Rattermarken,
s.a. Bild 1.22. Aufgrund langjahriger Erfahrungen wird fir tibliche Kunststoffe ein
Freiwinkel von 5° und kleiner vorgeschlagen.

Als Messertypen stehen Stahl-, Hartmetall-, Glas-, Rubin- und Diamantmesser zur
Auswahl, die fiir verschiedene Anwendungen zweckméaBig sind und sich stark in
ihren Anschaffungskosten unterscheiden. Zudem stehen verschiedene Messerfor-
men (Typ B: plankonkav, Typ C: keilformig, Typ D: hobelformig) zur Wahl. Die
wichtigsten Messerwinkel sind der Freiwinkel, der Keilwinkel und der Spanwinkel
(Bild 1.22). Geeignet fiir die Praparation der meisten Kunststoffe erweisen sich
Hartmetallmesser mit keilformiger Messerform (Keilwinkel 27°). Eine hobelfor-
mige Form ist bei der Praparation von PE vorteilhaft (Keilwinkel 45°). Zur gerin-
gen Belastung des Messers und zur Erzielung des besten Schnittergebnisses sollte
der Freiwinkel zwischen 3 und 5° eingestellt werden.

Keilform Hobelform Schneidrichtun:
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CC-Messer HK 1 (Keilwinkel =27°) CD - Messer HK 2 (Keilwinkel = 45°)

Bild 1.19 Mikrotommesser mit kennzeichnenden Winkeln
links: CC-Messer, HK 1 =27°

mittig: CD-Messer, HK 2 = 45°

rechts: Anstell- oder Deklinationswinkel

Der Anstell- oder Deklinationswinkel bezeichnet die Schragstellung der Messer-
schneide (Bild 1.19, rechts). Als Arbeitshilfen wird empfohlen: Je breiter der Schnitt
und je fester das Probenmaterial ist, desto groBer kann der Anstellwinkel gewahlt
werden, wodurch die Schnittkrafte am Messer verringert werden. Andererseits
konnen groBere Anstellwinkel auch die Deformation in weichen Materialien klein
halten.

Deklination

robe
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Unter dem Gesichtspunkt des angewandten Mikroskopieverfahrens schlagt
Ischebeck folgende Winkel vor (Tabelle 1.15).

Tabelle 1.15 Erfahrungswerte fir Herstellung und Abbildung von Mikrotomschnitten aus
Kunststoff

Kunststoff Mikrotomesser- Schnitt- | Mikroskop
Winkel dicke
_ in ym VergréBerung | Beleuchtung

ABS, ASA, SAN, | pli€ei i 1=2 100-1000 Durchlicht-Phasenkontrast*
PS, SB, PVC

PA, POM, PP HK2 15° 30° 10-30 20-100 Durchlicht polarisiert

(auch verstarkt) bis 500 Durchlicht-Hellfeld

PE, PIB HK1 15°  15°  10-30 20-200 Durchlicht polarisiert
20-100  pis 500 Durchlicht-Hellfeld

* Achtung: wenn der Schnitt zu diinn ist, tritt keine auswertbare Phasenverschiebung ein!

Besonders bei weichen Proben kann ein ziehender Schnitt mit schrag gestelltem
Messer (Deklinationswinkel o > 0°) im Schlittenmikrotom vorteilhaft sein. Neben
der starkeren Betonung des Schneidens wird rein geometrisch der Keilwinkel
dadurch kleiner und schneidet scharfer. Auch werden dadurch Messerausbriiche
geringer. Moderne Diinnschnittgerate haben jedoch leider keine solche Winkelver-
stellung o > 0 mehr, da die Hauptkunden Mediziner sind und diese meist nur
Paraffinschnitte anfertigen. Besonders aber bei harten und breiten Kunststoffpro-
ben wird die Schnittkraft groB. Daher sollte der Anstellwinkel o grundsatzlich so
groB wie moglich sein (20° bis 40°). Dies verbessert die Standzeit und der Diinn-
schnitt rollt sich nicht so eng auf beim Schneiden (coil oder ,Schillerlocke®).
Falsche Inklinationswinkel ¢ und vor allem stumpfe Messer verursachen Diinn-
schnittstauchungen (Bild 1.20).

Die Verwendung des richtigen Messertyps und dessen einwandfreie Beschaffen-
heit sind ausschlaggebend fiir die Qualitat des Mikrotomschnittes. Bei stumpfen
oder schartigen Schneiden werden die Prdparate gestaucht oder weisen an der
Oberfliche Scharten und Welligkeiten auf. Bei genauer Betrachtung unter dem
Mikroskop zeichnen sich auBerdem verschiedene Scharfeebenen ab. Ferner kon-
nen Teilchen herausgerissen werden. Zur Vermeidung der aufgezeigten Merkmale
sollte man beachten, dass kleine Teile der Facette (Schneidenbreite) selbst beim
Schneiden weicher Thermoplaste herausbrechen konnen. Daher ist es empfehlens-
wert, nach jedem Schnitt die Klinge zu betrachten. Die Schnittstelle sollte man
systematisch wechseln.



