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Industrielle Qualitatspr ifung beim Reinigen von Klebefldchen
M essung der Entfettungswirkung an gereinigten Bauteilen

Die Entfettungswirkung einer Reinigung durch Spilen oder durch Plasma-
Behandlung kann mit aufwéndigen Methoden im Labor gemessen werden.
Fir die industrielle Qualitatspriifung gentigt jedoch héufig ein Benetzungstest
mit Prufflissigkeiten. Die hierbei zur Auswahl stehenden Methoden werden
in diesem Beitrag beschrieben.

1. Hintergrund

Fette weisen Flussigkeiten ab. Bekanntermaf3en wird diese wasserabweisende Wirkung zur
Vermeidung von Korrosionserscheinungen an metallischen Werkstiicken ausgenutzt, indem
diese Bauteile eingedlt werden. Derartige Fettfilme verhindern alerdings auch die Haftung
von Farben und Kleber, so dass zum Beschichten oder Verkleben eine Reinigung bzw. Ent-
fettung notwendig ist. Polymere verhalten sich gegentber Flussigkeiten wie Fette. Diese
Materialien missen an der Oberflache modifiziert werden, um eine Verbesserung der
Netzung und Haftung zu erhalten. Unabhdngig von den jewelligen Materidien, den
Reinigungs- und Behandlungsmethoden, sowie der nachfolgenden Weiterverarbeitung stellt
sich in der industriellen Praxis die Frage nach einer einfachen und reproduzierbaren Messung
und Quantifizierung des Oberfléchenzustandes.

Ob eine Flussigkeit, z.B. ein Kleber, ein Werkstlick benetzt oder nicht, hangt sowohl von der
jeweiligen Flussigkeit, als auch von dem Material, mit dem die Flissigkeit an der Oberfléche
des Bauteils in Beruhrung kommt, ab. Beschrieben wird das Netzungsverhalten mit der
YOUNG'schen Gleichung, die die Abhéngigkeit des Benetzungswinkels von den Ober-
flachenenergien der drel beteiligten Oberflachen angibt.

Y OUNG' sche Gleichung:

€osq=(Sg-Sq-Pg)/S|=5S¢c/S)

hierbei sind

q = Kontaktwinkel

Ss = Oberfléchenenergie des Werkstiickes

sq = Grenzflachenenergie Bedruckstoff - Kleber
S| = Oberfléchenenergie des Klebers

Der Kontaktwinkel ist der Winkel, den ein Flussigkeitstropfen am Rand mit der Oberfléche
des Werkstiickes bildet. Ist der Kontaktwinkel gréfRer als 90°, dann l&uft der Tropfen von der
Unterlage ab: die Unterlage ist fettig. Liegt der Winkel zwischen 90° und 0°, bleibt der
Tropfen auf der Unterlage sitzen: die Unterlage wird benetzt. Bei einem Kontaktwinkel von
0° verlauft die Flissigkeit auf der Oberfléche: die Flussigkeit spreitet. Wasser spreitet z.B. auf
sauberen Metalloberfl&chen. Das Spreiten von Wasser ist eine hohe Anforderung an die Vor-
behandlung von polymeren Kunststoffen; alerdings ist sie haufig nicht notwendig, da die
Oberfléchenspannung wassriger Farb-Systeme nicht die Oberfléachenspannung von Wasser
erreicht. Die Benetzbarkeit eines Materials wird mit der Oberfl&chenenergie sg quantifiziert.
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Messung der Entfettungswirkung
an gereinigten Bautellen

Dabei einer Reinigung meistens Fettfilme von Metall oberfldchen beseitigt werden sollen,
gibt die Oberflachenenergie auch an, ob eine Oberfléche sauber ist.

Die Hauptschwierigkeit bel der Anwendung der Y OUNG'schen Gleichung liegt darin,
dass die Grenzflachenenergie sg der direkten experimentellen Bestimmung nicht
zuganglich ist, so dass Messungen des Randwinkels nicht direkt ausgewertet werden
kénnen. Um eine Gleichung mit nur experimentell bestimmbaren Grofien zu bekommen,
wird fur praktische Untersuchungen eine "kritische Oberfléchenenergie” s¢ des Bauteils
bzw. des Bedruckstoffs eingefuhrt:

Ss-Sd = Sc

Diese kritische Oberflachenenergie s¢ kann nun experimentell bestimmt werden, indem
ein Tropfen einer Flissigkeit mit bekannter Oberflachenspannung s| auf das Bauteil auf-
gebracht wird und der Randwinkel g mit einem Mikroskop oder mit einer Schattenwurf-
methode gemessen wird. Der auf diese Weise ermittelte Wert der Oberflachenenergie gilt
genau genommen alerdings nur fir die verwendete und verwandte Fllssigkeiten, da sg
von der chemischen Natur der Fliissigkeiten abhéngt.

Fur die alltégliche Praxis ist die Randwinkelmessung einerseits zu aufwéndig und
andererseits kdnnen die Proben nur punktuell untersucht werden. Um neben dieser Labor-
melimethode eine sichere Methode fir die Messung im Produktionsbereich zu haben,
wurden fir die folienverarbeitende Industrie einige einfachere und schnellere
Mef3methoden entwickelt, die auch zur Qualitétskontrolle der Entfettung von Bauteilen
eingesetzt werden koénnen. Mit dem hier geschilderten Benetzungstest kann im
allgemeinen keine Aussage Uber Art oder Herkunft einer Verschmutzung getroffen
werden, dies bleibt intensiveren Untersuchungen vorbehalten [1]. Benetzungstests geben
aber sicher Auskunft, ob z.B. eine Reinigung oder Vorbehandlung von Metalen oder
Kunststoffen sachgemal ausgefuhrt wurde.

Wurde beispielsweise die Oberfléachenenergie eines Druckgussteils zu 30 mN/m
bestimmt, ist die Oberfléche mit Entformmittel verunreinigt. Entformmittel enthalten
Polyethylen, das normalerweise eine Oberfldchenenergie in dieser GrofRenordnung
aufweist. Diese Reste filhren beim Lackieren oder Anspritzen einer Dichtung zu Schéden.
Oberfléachenenergien unter ca. 25 mN/m deuten auf siliziumorganische Verschmutzungen
hin. Sauber ist die Oberfléche bei Wassernetzung (72 mN/m).

2. Die Testtinten

In der Praxis werden verschiedene Serien von Testtinten eingesetzt. Die Testtinten sind
Chemikaliengemische, deren Herstellung besondere Sorgfalt erfordert. Personen, die mit
den Testtinten messen, sollten aufgrund ihrer beruflichen Ausbildung oder Erfahrung den
allgemein notwendigen vorsichtigen Umgang mit Chemikalien kennen. Das
Gefahrenpotential der Testtinten ist bei sachgemé3em Umgang gering, zumal zum
Messen nur kleine Mengen verwendet werden. Um eine Geféhrdung der Gesundheit zu
vermeiden, missen auf alle Félle die speziellen Sicherheitshinweise des Etiketts und des
Sicherheitsdatenbl attes beachtet werden.
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Fir die Lagerung der Testtinten sind i.a. nur die allgemeinen Richtlinien zur Chemikalien-
lagerung zu beachten. Werden die Testtinten lange Zeit nicht bendtigt, werden sie in der
Praxis haufig in Kiihlschrénken aufgehoben. Gegen diese Praxis ist nichts einzuwenden. Ein
Temperieren der Tinten oder auch der zu messenden Proben vor der Messung erscheint nicht
notwendig, da die temperaturbedingte Verdnderung der Oberfléchenenergie von ca
0,5 mN/m pro 10° in den meisten praktischen Fallen vernachlassigbar sein sollte.

Nicht mehr verwendungsféhige Tintenreste, z.B. der blauen Testtintenreihe nach
DIN 53 364, sind Sonderabféle, die nach den einschldgigen Verordnungen, die zu dem
Abfallgesetz des Bundes und der Lénderabfallgesetze erlassen wurden, entsorgt werden
missen. Um eine ordnungsgemalie Entsorgung sicherzustellen, wird vom Autor empfohlen,
sich bei hohem Verbrauch der Tinten mit dem zusténdigen Entsorgungsunternehmen in
Verbindung zu setzen bzw. die Tinten von einem Lieferanten zu beziehen, der die Tinten
zurticknimmt und eine ordnungsgeméaf3e Entsorgung gewéhrleistet.

Die blauen Testtinten aus Formamid und Ethylenglykol werden am haufigsten verwendet. Sie
werden sowohl von DIN 53 364 als auch von ASTM D 2578-84 vorgeschrieben. Mit der
Mischung aus Ethylenglykol und Formamid ist eine Testtintenreihe zur Messung von Ober-
fléchenenergien zwischen 30 und 58 mN/m in Abstufungen von 1 mN/m realisierbar,
allerdings mussen die vorgeschriebenen Konzentrationen sehr genau eingehalten werden.
Formamid und Ethylenglykol sind gesundheitsschédlich; Schwangere sollten nicht mit diesen
Tinten arbeiten.

Die Testtintenreihe Wasser - Methanol (rot) wird von der DIN 53 364 flr die Messung von
PV C vorgeschrieben. Hiermit |&sst sich eine Rethe von 23 bis 72 mN/m realisieren. Diese
Tinten sind aufgrund der hohen Flichtigkeit des Methanols in der Handhabung besonders bei
den niedrigen Werten etwas schwierig. Tinten dieser Reihe werden zunehmend al's Ersatz fiir
die blauen Formamid-Ethylenglykol-Tinten verwendet.

Neben den beiden Reihen nach DIN 53 364 existieren noch weitere Reihen, die alerdings nur
in speziellen Félen zur Anwendung kommen. Hier sollen genannt werden:

* Alkan-Reihe von 16 bis 45 mN/m (Polaritédt = 0),

* Formamid - Wasser von 58 bis 72 mN/m (zur Erganzung der blauen Reihe) und

* Wasser - Kochsalz von 72 bis 82 mN/m (zur Realisierung hoher Oberflachen-
spannungen).

Die Testfliissigkeiten der Alkan-Reihe werden auch zur Beurteilung der Olabweisung
veredelter Textilien nach AATCC 118-1972 vorgeschrieben.

3. Mel3methoden

Die hier dargestellten Messungen der (kritischen) Oberfléchenenergie mit Testtinten beruht
auf der subjektiven Beurteilung der Netzung des zu untersuchenden Substrates durch eine
Reihe von Testflussigkeiten. Alle hier aufgefiihrten Mel3methoden kénnen mit jeder Test-
tintenreihe durchgefuhrt werden. Die Ergebnisse sind fir sich reproduzierbar und werden fir
die Klassifizierung des Benetzungsverhaltens von Oberfléchen herangezogen. Untereinander
oder mit den Ergebnissen von Randwinkelmessungen konnen die Tests nur eingeschrénkt
verglichen werden. Ermittelte Werte der Oberfléchenenergie dirfen nur zusammen mit der
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Melimethode und der verwendeten Testtinte angegeben werden. Es ist darauf zu achten,
dass keine Reaktionen zwischen Testtinte, Kontaminationen und Substrat auftreten.

Srichférmiger Tintenauftrag: DIN 53 364

Mit dem zu jeder Testtinte und am Flaschenverschluss montierten Pinsel wird quer zur
Bahnrichtung der Folie ein mindestens 100 mm langer Flussigkeitsstrich gezogen. Die
Oberflachenenergie der Folie ergibt sich aus der Oberfléchenspannung der Tinte, deren
Rand sich auf mindestens 90% der Strichlénge innerhalb von zwei Sekunden sich weder
zusammenzieht noch verlauft. Mit dieser Methode wird ein mittlerer Wert der Ober-
fléchenenergie gemessen. Kleinfléchige Benetzungsstorungen konnen nicht erfasst
werden, da der Tintenauftrag relativ dick ist und nur auf einer kleinen Fléche erfolgt. Mit
ein wenig Ubung kann eine Reproduzierbarkeit von +0.5 mN/m erreicht werden. Da fir
die meisten Anwendungsfélle eine Genauigkeit von +1 mN/m ausreicht, werden die
entsprechenden  Testtintensétze  entsprechend der  DIN 53 364 mit
Oberfléchenspannungen im 2 mN/m-Abstand angeboten.

Die Hauptunsicherheitsguelle dieser Mel3methode riihrt von der Reibung des Pinsels auf
der zu untersuchenden Oberfléche her. Ein eventuell auftretender Abrieb fuhrt zu einer
Verénderung der Oberflaéche und auch zu einer geringen Kontamination der
Testflissigkeit beim Wiedereintauchen des Pinsels in das Vorratsfléschchen. Um
Stérungen dieser Kontamination gering zu halten, wird empfohlen, hichstens ein Drittel
der Testtinte aufzubrauchen bzw. die Tinte nach spétestens drei Monaten zu wechseln.
Aufgrund der leichten und schnellen Handhabung ist der strichférmige Testtintenauftrag
nach DIN 53 364 im Bereich der Druck- und Veredlungsindustrie die
Standardmef3methode zur Bestimmung der Oberfléchenenergie geworden. Bei kleineren
Werkstiicken wird in der Praxis die Strichlange entsprechend verkdrzt.

. N '
Das Bild zeigt Testtintenspuren auf einer Kunststoffplatte. Die Spur der 30 mN/m-Tinte
ist am Rand verlaufen, wdhrend die 34 mN/m-Tinte sich sehr schnell zusammenzieht.
Genaue Messungen ergeben an dieser Probe eine Oberfléchenenergie von 31 mN/m.
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Flachiger Testtintenauftrag: ASTM D 2578-84

Die Testtinte wird mit einem Wattebausch oder - viel reproduzierbarer - mit einem kleinen
Aufziehgerdt auf eine ca. 50x50 mm2 groRe Flache aufgetragen. Die Oberfléchenenergie
ergibt sich aus der Oberfléachenspannung der Tinte, deren Fllssigkeitsfilm mindestens zwei
Sekunden auf der Unterlage geschlossen bleibt. Verdnderungen an den Réndern werden nicht
beachtet. Da auch kleine Inhomogenitéten erfasst werden, liefert diese Methode regelméiig
kleinere Werte als DIN 53 364.

Wird abweichend von der ASTM-Norm ein Aufziehgerédt verwendet, ist ein gleichméldigerer
Tintenauftrag gewéhrleistet und die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse wird deutlich
verbessert. Durch den Auftrag mit dem Aufziehgerdt werden auch Reibung auf dem Substrat
und die Verschmutzung der Tinte durch die Watte, die natirlicherweise 5 - 8 % Feuchtigkeit
enthdlt, vermieden. Die Entnahme der Tinte aus dem Reservoir erfolgt mit einer Pipette, so
dass auch hier eine Kontamination ausgeschlossen ist. Der flachige Testtintenauftrag wird
héufig von Folienherstellern verwendet und von Veredlern, bei denen ein Bedruckstoff
ganzfléchig bedruckt oder lackiert werden soll. Fir kleine Werkstucke ist diese Methode
nicht geeignet.

Tropfenlaufmethode: AFCO-Empfehlung C

Die Testmethoden DIN 53 364 und ASTM D 2578-84 haben den Nachteil, dass die Tinte
lange Zeit mit dem zu messenden Substrat im Kontakt bleibt. In dieser Zeit kénnen sich aus
Kunststoffen ggf. Additive in der Tinte 16sen oder die Tinte kann die Kunststoffe aufquellen,
so dass das Messergebnis verfascht wird. Wichtige Bedruckstoffe bei denen es mit den
Formamid-Ethylenglykol-Tinten zu derartigen Reaktionen kommt, sind PVC, PU und
Aluminium-Folien, falls sie mit Walzdl behaftet sind.

Bei der Tropfenlaufmethode werden Testtintentropfen mit einem konstanten Volumen und
konstanter Fallhdhe auf das um 40-600 geneigte Substrat getropft. Ein Mal3 fir die Benetzung
ergibt sich aus der Tinte, die ablauft, ohne eine Spur nach sich zu ziehen. Ahnlich wie nach
DIN 53 364 werden kleine Inhomogenitéten in der Folie nicht erfasst. Wegen der kurzen
Kontaktzeit ist die Gefahr chemischer Reaktionen oder der Lésung stark eingeschrénkt; auch
tritt keine Reibung zu dem Substrat auf und die Testtinten werden nicht kontaminiert. Die
AFCO-Empfehlung C wird relativ selten, vorwiegend in  Aluminium-verarbeitenden
Betrieben, angewendet.

Ganzflachiges Tauchen

Ein Sonderfall ist der Test auf Wassernetzung durch Tauchen. Hierbel wird das Ablaufen von
Wasser nach vollsténdigem Tauchen beurteilt. Dieses Verfahren wird jedoch nur zum Testen
der Wassernetzung angewendet, da hierflir eine grof3e Menge an TestflUssigkeit ben6tigt wird.
Mit dieser Methode kénnen auch kleine Inhomogenitéten entdeckt werden. Die Beurteilung
der Netzung in Bohrungen und Ecken des Bauteilsist jedoch schwierig.

Filzschreiberahnliche Teststifte

Um die Benetzungspriifung zu vereinfachen, werden auch mit Testtinten gefillte Filz-
schreiber angeboten. Derartige Stifte sollten bel dem bisherigen Kenntnisstand nur
vorsichtig eingesetzt werden. Sie sind sicherlich as grobes Uberwachungs- oder
Kontrollmedium sehr hilfreich. Eine Aussage, ob hiermit eine reproduzierbare
Charakterisierung der Benetzbarkeit von Bedruckstoffen im Sinne einer Messung der
Oberfléchenenergie mdglich ist, erscheint bel dem bisherigen Kenntnisstand zur Zeit
verfriht. Bei diesen Testgtiften ist zu beachten, dass der Stift beim Aufbringen des
Tintenstriches nicht durch Abrieb des zu untersuchenden Substrates verschmutzt wird.

4. VERGLEICH UND ZUSAMMENFASSUNG

Mit den unterschiedlichen Benetzungstests mit Testtinten zur Ermittlung der (kritischen)
Oberfléachenenergie kdnnen die Oberfléchen unterschiedlichster Werkstiicke fur eine
Vielzahl von Anwendungen charakterisiert werden. Dank einfachster Handhabung und
geschétzter Reproduzierbarkeit von £ 0,5 mN/m ist die Prifmethode nach DIN 53 364
weit verbreitet. Die modifizierte Methode nach ASTM D 2578-84 erlaubt die Detektion
kleiner Inhomogenitéten.

Die im Handel erhdtlichen (blauen) Formamid-Ethylenglykol-Testtinten haben breite
Anwendung gefunden, da sie sich in den meisten Anwendungsféllen bewghrt haben.
Dartiber hinaus werden auch andere Testtintenreihen angeboten, die in Sonderféllen oder
bei internen Untersuchungen Anwendung finden.

Alle diskutierten Mefdmethoden sind nicht "zerstérungsfrei”, da durch das Aufbringen der
Testtinten die Oberflache verunreinigt wird.

Literatur: 1. Elektronen zur Aussage bereit; S. Dieckhoff, O.D. Hennemann,
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