Electropolissage

Mit 3D-Druckverfahren wie Laser-Strahlschmelzen (bzw. SLM/selective laser melting) lassen sich komplexe metallische
Werkstlicke realisieren. Das schichtweise Verschmelzen des Metallpulvers erzeugt allerdings sehr raue Oberflachen,
was die Korrosionsbestandigkeit der Bauteile beeintrachtigt und beispielsweise bei so hergestellten Prothesen zu
Materialabrieb und Entziindungen fiihren kann. Durch elektrolytisches Polieren lassen sich auch empfindliche Werk-
stiicke und komplexe Oberflachen glatten und dadurch eine sehr hohe Materialstabilitét erzielen, was die Langle-
bigkeit und Einsatzdauer gedruckter Werkstlicke erhoht.

Der Unterhalt gangiger elektrolytischer Bader ist aufwandig: Aufgrund ihrer Zusammensetzung aus anorganischen
Sauren und Wasser bzw. Alkoholen bergen sie erhebliche Gesundheitsrisiken, ausserdem miissen sie regelmassig
entschlammt und h&ufig neu angesetzt werden, weshalb Elektropolitur nur in speziellen Prozessen eingesetzt wird.
Elektrolyten auf der Basis von Ethylenglykol kdnnen viele dieser Probleme vermeiden: Sie bieten bei vergleichbarer
Politurwirkung eine deutlich langere Lebensdauer und stellen ein geringeres gesundheitliches Risiko dar.

Le polissage électrolytique :
l'éthyléne glycol comme
électrolyte efficace ne
nécessitant que peu d'entretien

L'impression 3D, telle que la fusion sélec-
tive par laser (SLM/selective laser melting),
permet l'usinage de pieces métalliques de
géométries complexes. La rugosité élevée
des surfaces produites par cette technique
altére la résistance a la corrosion des
piéces et peut entrainer une abrasion et
une inflammation du matériau, par exemple
dans les prothéses imprimées. Le polissage
électrolytique permet de polir des piéces
délicates et des surfaces complexes, aug-
mentant ainsi leur résistance ala corrosion,

leur stabilité, et leur durée de vie.

L'entretien de bains courants délectropo-
lissage est codteux, en raison de leur com-
position en acides inorganiques et en eau,
voire en alcools. lls présentent des risques
considérables pour la santé et doivent ré-
gulierement étre vidangés et fréquemment
remplacés par une solution fraiche, raison
pour laquelle Iélectropolissage n'est utilisé
que dans des procédés spéciaux. Des élec-
trolytes a base déthylene glycol pruvent
éviter un grand nombre de ces problemes.
Ils offrent la méme qualité de polissage
avec une durée de vie comparable et pré-
sentent moins de risques pour la santé.

Vorbereitung der Experimente
ie Polierwirkung einer Mischung
aus Ethylenglykol und Cl-Salzen
wurde an Proben aus biokom-
patiblem Ti6AI4V untersucht, welche im
LPBF-Verfahren(laser powder bed fusion)
gedruckt und anschliessend per Hoch-
druckbehandlung verdichtet wurden. Ca.
4 mm dicke Platten aus diesem Material
wurden mit einer Trennscheibe (struers
secotom-10) in jeweils zehn Proben von
etwa 2 cm Breite und 3.5 cm Lange zer-
teilt, mit einem Bohrgewinde versehen
und anschliessend gereinigt und entfet-
tet. Auf den Proben finden sich die fol-
genden vier Flachentypen:
« Upskin: Oberste im 3D-Druck herge-
stellte Schicht

« Inskin: Alle weiteren im 3D-Druck
hergestellten Oberflachen mit
Ausnahme der untersten Schicht
(downskin, hier nicht vorhanden)

«  Pre-cut: Durch den Hersteller abge-
trennt (urspriinglich downskin)

. Struers-cut: Schnitte der Struers-
Trennscheibe

Die Rauheitswerte der einzelnen Sticke
wurden mit einem konfokalen Mikroskop
(Sensofar S-NEOX) geméss 1SO 21920
(Mittenrauheitswert R.) und 1SO 25178
(Flachenrauheit S.) bestimmt, wobei
jeweilsmehrere Einzelbilderzu einer hinrei-
chend grossen Flache zusammengesetzt

Struers-Schnitte

upskin
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Abbildung 1- In zehn Proben zerteilte Ti6AI4V/THD-Platte (20 x 7 cm?). Die gestrichelten Linien
zeigen die Schnitte mit der Struers-Trennscheibe. Die pre-cut-Fltichen waren bereits bei Erhalt
vorhanden. Alle weiteren Fldchen, d. h. die nummerierten Vorderseiten, die Riickseiten und die
restlichen Aussenfldchen, resultieren aus dem 3D-Druck (upskin und inskin).



wurden. Die Bestimmung der Makrorau-
heit erfolgte bei zehnfacher Vergrisse-
rung auf einer S-L-Oberflache von2.5x 2.5
mm? (Gauss-Filterung, S-Filter: A; =8 uym,
L-Filter: Ac =2.5 mm), die Mikrorauheit bei
100-facher Vergrésserung auf einer S-L-
Oberflache von 0.8 x 0.8 mm?. Der Cut-off
des S-Filters betrug in diesem Fall stets
8 um, der des L-Filters vor dem Polieren
250 um, danach wurde er je nach Morpho-
logie der Oberflache auf bis zu 25 ym re-
duziert.

Die Makrorauheit wurde auf jeder der
sechs Oberfladchen an mindestens zwei
unterschiedlichen Stellen gemessen, die
Mikrorauheit an mindestens einer, wobei
dies aufgrund der Pulverriickstéande auf
den inskin-Flachen nur in einem einzi-
gen Fall verlasslich mdglich war. Die Rau-
heitswerte der geschnittenen Flachen
(pre-cut, struers-cut) liegen erwartungs-
gemass deutlich unter denen der gedruck-
ten (inskin, upskin; siehe Abbildung 2), so
dass die Wirkung auf unterschiedliche An-
fangsrauheiten untersucht werden konnte.

Elektropolitur
Wahrend des Elektropolierens wurden die
Proben (Anode) mit einer Gitterkathode
aus Pt-beschichtetem Ti umgeben und re-
lativ zur Kathode eine Spannung von 30 V
angelegt. Dabei kamen zwei Elektrolyten
zum Einsatz:
- Referenzbad (RB): Gemisch aus
Alkoholen und anorganischen
Sauren

- Ethylenglykol-Testbad (GB fir
"Green bath”): Gemisch aus Ethy-
lenglykol und Cl-Salzen

Nicht zu polierende metallische Fléachen
der Anodenseite wurden mit Isolierband
umwickelt, um ihre Benetzung mit dem
Elektrolyten und damit unerwiinschte Po-
litureffekte zu vermeiden. Nach der erfolg-
ten Politur wurde die Rauheit der Proben
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Abbildung 2 - Je Fléchentyp gemittelte makro- (a) und mikroskopische (b) Mittenrauheitswerte
der Proben vor dem Polieren. Die Probenstiicke 1- 10 und 11 - 20 stammen von zwei
unterschiedlichen Platten. Aufgrund der Pulverriickstéinde konnte die Mikrorauheit der
inskin-Fldchen nur in einem einzigen Fall bestimmt werden.

erneut mit dem Konfokalmikroskop ge-
messen und der Mittelwert aller Makro-
und Mikrorauheiten je Flachentyp (inskin,
upskin, ...) berechnet. Zudem wurden
Masse und Abmessungen der Proben
erneut bestimmt.

Ergebnisse

Da wesentlich weniger Daten der upskin-
und pre-cut-Flachen verfligbar sind,
werden im Folgenden nur die Ergebnis-
se der inskin- und struers(-cut)-Flachen
verglichen. Zudem wird aus Ubersichts-
griinden auf die Darstellung der Oberfla-
chenrauheit S, verzichtet, da sie nicht
wesentlich vom Trend der Profilrauheit R,
abweicht.

inskin (c)
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struers-cut (b)

Referenzbad (RB):

Der Referenzelektrolyt bestand aus einem
Gemisch von anorganischen Sauren und
Alkoholen, welche stédndig mit einem
Magnetrihrer durchmischt wurde. Zur
Unterdrickung der stark exothermen
Reaktion der Komponenten erfolgte die
Lagerung bei -20°C, mangels Tempera-
turstabilisierung erwdrmte sich das Bad
wahrend der Experimente auf bis zu 12°C.
Die Polierdauer betrug zwischen 2 und 4
Minuten, die Proben wurden wahrenddes-
sen nicht bewegt. Aus technischen Grin-
den konnten sie nicht vollstédndig in den
Elektrolyten eingetaucht werden.

Die polierten Flachen sind bereits nach
zwei Minuten glanzend und sichtbar glat-
ter. Auf den inskin-Flachen konnte die

pristine  2° 4 pristine  2° 4¢

Abbildung 3 - Vergleich von unbehandelten und wéhrend 2 und 4 Minuten im Referenzbad
polierten Proben (auf Millimeterpapier). Abbildungen a) und c) zeigen die gedruckten Flichen
(inskin), die Fléchen in b) wurden mit der Trennscheibe geschnitten. Die fast unverzerrte
Spiegelung der Skala eines Lineals (b) illustriert die Qualitit der wdhrend vier Minuten polierten
Oberfldche.
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Abbildung 4 - Mittelwerte der erzielten Rauheitswerte in Abhdngigkeit der Polierdauer. Im Fall
der Makrorauheit (a) scheint sich auf den inskin-Fldchen nach vier Minuten eine Sdttigung
einzustellen, auf den struers-Fldchen ist der Effekt gering. Die Mikrorauheit (b) beider
Fldchenarten sinkt deutlich ab. Der Anfangswert der inskin-Flichen konnte nicht bestimmt

werden.

Makrorauheit von anfangs 9-10 pm auf gut
4 pm reduziert werden. Die Makrorauheit
der Schnittflachen (struers) reduziert sich
aufgrund der bereits geringen Anfangs-
rauheit kaum, die Werte liegen stets zwi-
schen 340 und 440 nm.

Die Mikrorauheit sinkt mit zunehmender
Polierdauer deutlich ab. Nach vier Minuten
wurde auf den inskin-Flachen gut 300 nm
erreicht, die Rauheit der struers-Flachen
wird mit 40 nm so niedrig, dass sich Ob-
jekte mit nur geringer Verzerrung daran
spiegeln (siehe Abbildung 3 b).

Ethylenglykol-Testbad
(GB/"Green bath"):
Das Testbad besteht aus einem Gemisch

struers-cut (b)

inskin (c)
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aus Ethylenglykol und Cl-Salzen, welches
stdndig mit einer Pumpe umgewalzt und
aktiv auf 30 °C stabilisiert wird. Der expe-
rimentelle Aufbau des Testbades erlaubte
neben der Untersuchung der Prozessdau-
er auch die Rotation der Proben bei wahl-
barer Drehzahl. Nicht rotierende Proben
wurden so montiert, dass der Abstand der
nummerierten Flache (siehe Abbildung 5a)
von der Kathode ca. 5 mm betrug. Die ro-
tierenden Proben hingegen wurden von
einer neu gestalteten Kathode wie von
einem Kafig umschlossen, deren Abstand
ebenfalls bei ca. 5 mm lag und die gemein-
sam mit der Probe rotierte. Die Proben-
rotation wurde zwischen 0 und 29 U/min

variiert, die Polierdauer zwischen 15 und
45 Minuten.
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Abbildung 5 - Fotografien der nicht rotierten Proben im Ethylenglykolbad zusammen mit

der jeweiligen Prozessdauer in Minuten. a) und c) zeigen inskin-Fldchen, in b) sind struers-
Schnittflichen abgebildet, deren Rauheit nach kurzer Politurdauer deutlich zunimmt. Nach 45
Minuten sind zudem deutliche Vertiefungen auf der Probenoberfldche (a) und abgesplitterte

Ecken (b, c) erkennbar.

Im Fall der gedruckten inskin-Flachen re-
duzierte sich die Makrorauheit auf ca.
2 pum, was unterhalb der im Referenzbad
erreichten Werte liegt. Der Einfluss der
Drehzahl ist zumindest bis zu einer Dauer
von 30 Minuten gering, an den nicht rotie-
renden Proben zeigt sich nach 45 Minuten
jedoch ein deutlich inhomogener Materi-
alabtrag (Abbildung 5a). Bei den struers-
Schnitten der nicht rotierenden Proben
(Abbildung 5b) fallt auf, dass die Oberfla-
chen nach 15 Minuten sehr uneben und
ihre Makrorauheiten dementsprechend
hoch sind. Die am starksten angegriffenen
Flachen befanden sich genau im Strahl der
Umwalzpumpe. Durch die Stromung bildet
sich die viskose Schicht auf der Proben-
oberflache mdoglicherweise nicht optimal
aus, so dass dort das Material wahrend
des Polierens sehr inhomogen abgetragen
wird. Mit zunehmender Dauer ist dieser
Effekt weniger stark ausgepragt, die ro-
tierenden Proben zeigten dieses Verhal-
ten nicht.

Die mikroskopischen Mittenrauwerte der
inskin-Flachen sanken generell mit zuneh-
mender Polierdauer ab und erreichten mit
dem Referenzbad vergleichbare Werte, die
Tendenz entspricht der der Makrorauheit.
Der in Abbildung 7a) angedeutete Anfangs-
wert stellt lediglich einen Anhaltspunkt
dar, da die Bestimmung zuverlassiger An-
fangswerte mit dem Konfokalmikroskop
aufgrund der hohen Oberflachenrauheit
nur selten moéglich ist.

Fazit und Ausblick

Beim Polieren von TiBAI4V mit einem Elek-
trolyten auf Basis von Ethylenglykol lies-
sen sich in unseren Experimenten ahn-
liche Endrauheiten wie mit gangigen,
sdurebasierten Elektrolyten realisieren. Im
Fall hoher Anfangsrauheit (inskin-Flachen)
nahmen die im Ethylenglykol-Testbad er-
zielten Makrorauheiten mit zunehmender
Prozessdauer ab und unterschritten sogar
die in unserem Referenzbad erreichten
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Abbildung 6 - Abhdngigkeit der gemittelten makroskopischen Mittenrauwerte Ra von der
Polierdauer und der Drehzahl der Proben. Auf den inskin-Fldchen (a) konnte eine Reduzierung
auf ca. 2 um erreicht werden. Auf den struers-Fldchen (b) stieg die Makrorauheit ohne Rotation

zundchst stark an (vgl. Abbildung 5 c).
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Abbildung 7 - Einfluss von Polierdauer und Drehzahl auf die gemittelte Mikrorauheit der im
Ethylenglykolbad polierten Fldchen (a) inskin, b) struers). Die jeweiligen Mikro- und Makrorauheiten
verhalten sich weitgehend dhnlich (vgl. Abbildung 6).

Werte. Die Mikrorauheit wies zumindest
bis zu einer Prozessdauer von 30 Minu-
ten eine sinkende Tendenz auf und konnte
in beiden Badern auf &hnliche Werte re-
duziert werden. Auf Flachen mit geringer
Anfangsrauheit (struers-Schnitte) stieg
die Makrorauheit im Testbad generell an,
wobei ihre Werte stets Uber denen des
Referenzbades lagen. Die geringen Mikro-
rauheitswerte des Referenzbades konn-
ten beim Polieren mit Ethylenglykol nicht
erreicht werden. Die Rotation lbte im
beobachteten Drehzahlbereich nur ge-
ringen Einfluss aus, allerdings ist die
Polierwirkung bei ausbleibender Rotati-

on sehr inhomogen, vermutlich auf Grund
der experimentellen Gegebenheiten. Eine
sorgfaltige Abstimmung von Probenrotati-
on und Baddurchmischung kénnte zuséatz-
liches Optimierungspotenzial bieten. Dies
gilt ebenso fir die Anpassung weiterer Pa-
rameter, beispielsweise den Elektroden-
abstand, die hier nicht variiert wurden.

Die Haltbarkeit des Elektrolyten wird als
hoch eingeschatzt, da das hier verwen-
dete Bad (17 Liter) bereits seit Mitte 2023
und flr ca. 70 Poliervorgédnge verwendet
wurde. Je nach Anforderung kénnen Ethy-
lenglykol-basierte Elektrolyten durch ihre
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geringe Korrosionswirkung und damit den
einfacheren Unterhalt ihrer Bader sowie
durch ihre hohere Langlebigkeit eine
glinstige Alternative zu gangigen Elek-
trolyten darstellen. Durch zusatzliche
Optimierungen konnten sich damit ver-
gleichbare Biovertraglichkeit und Materi-
alstabilitat erzielen lassen.

Je nach Anforderung kdnnen Elektrolyten
auf Ethylenglykol-Basis durch ihre gerin-
ge Korrosionswirkung und damit den ein-
facheren Unterhalt der B&der sowie durch
ihre hohe Langlebigkeit eine preiswerte
Alternative zu gangigen Elektrolyten dar-
stellen. Zusatzliche Optimierungen kdnn-
ten zu vergleichbarer Biovertraglichkeit
und Materialstabilitat fihren.

Uber die Haute Ecole Arc

Die Fachhoschule Haute Ecole Arc
befindet sich in der Westschweiz
(Kantone NE-JU-BE). HE-Arc
Ingénierie bietet regionalen Unter-
nehmen verschiedene Dienstleistun-
gen an und unterstitzt sie bei ihren
angewandten Forschungs- und Ent-
wicklungsaktivitaten. Die F&E Kom-
petenzgruppe “Surface Engineering”
entwickelt innovative technische
Ldsungen, insbesondere im Bereich
der Mikromechanik.

www.he-arc.ch

Haute Ecole Arc
Pierre-Antoine Gay

CH -2300 La Chaux-de-Fonds
Tel.: +4132 93013 86
pierre-antoine.gay@he-arc.ch



