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1. Einleitung

Oberflachen aus Edelstahl sind aus unserem taglichen Alltag und aus vielen techni-
schen Anwendungen nicht mehr wegzudenken. Neben seinem noblen Aussehen
und seiner allgemein guten Korrosionsbesténdigkeit weist Edelstahl aber auch deut-
liche Nachteile auf. Genannt seien seine Empfindlichkeit gegen Fingerabdriicke
(saurer Angriif) und seine geringe Kratzfestigkeit. Das Sol-Gel-Verfahren bietet
grundsétzlich die Mdglichkeit, die Edelstahloberflache durch SiO;- oder auch durch
ZrO»-Schichten zu schiitzen [1,2]. Diese Beschichtungssole haben jedoch den gra-
vierenden Nachteil, dass man mit lhnen nur Schichten mit Dicken von maximal 100
nm herstellen kann, so dass keine ausreichende Schutzwirkung erhalten wird. Bei
hdheren Schichtdicken kommt es beim thermischen Verdichten der Beschichtung
zur Rissbildung. Daher wurden Untersuchungen zur Anwendung von nanopartikul -
ren, organisch modifizierten SiOs-Beschichtungssolen durchgefiihrt, von denen ei-
nige Ergebnisse hier vorgestelit werden sollen.

2. Experimentelles

Die Beschichtungssole wurden aus Tetraethoxysilan (TEOS) und Methyltriethoxysi-
lan (MTEOS) mittels basischer Katalyse unter Verwendung von Na™- bzw. K'-lonen
entsprechend [3] synthetisiert. Der Alkaligehalt betrug dabei 0-15 Mol %. Die Be-
schichtungen wurden mittels Tauchverfahren auf Edelstahlblechstreifen (14301) und
bei 500 °C in Luft- bzw. N2-Atmosphére thermisch verdichtet. Die Charkterisierung
der Gele erfolgte (ber differentielle Thermoanalyse mit Thermogravimetrie
(DTA/TG, Fa. Seiko, Modell SSC 5200). Die Beschichtungen wurden mittels Infra-
rotspekiroskopie (FTIR-Spektrometer der Fa. Bruker (IFS60V), Reflexionsmessung)
sowie mittels Hartemessungen (Universalhdrte, dynamisches Ultramikrohartemess-
gerat der Fa. Fischer, Lastbereich 0-25 mN auf beschichtetem Blech) untersucht.
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3. Ergebnisse

Es wurden glatte, rissfreie Beschichtungen bei Schichtdicken von 4 pm erhaiten. Bei
Verdichtung in Luft zeigte der Edelstahl eine leicht braunliche Anlauffarbe, die bei
Verdichtung in Np-Atmosphére nicht zu erkennen war. Zuné&chst wurde das thermi-
sche Verhalten des Beschichtungsmaterials mittels DTA/TG untersucht. Das Ergeb-
nis ist in Bild 1 dargestellt.
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Bild 1: DTA/TG-Analyse von SiOzNazO-Xerogel im Bereich von 150-1000 °C bei ei-
ner Heizrate von 10 K/min

In Bild 1 kann man deutlich zwei exotherme Peaks erkennen, die beide mit einem
deutlichen Gewichtsverlust verbunden sind, was auf das Ausbrennen organischer
Restgruppen hinweist. Der Peak bei 300 °C wird der Abspaltung nicht hydrolysierter
Alkoxygruppen, der Peak bei etwa 530 °C dem Ausbrennen der aus dem MTEQOS
herriihrenden CH3-Gruppen zugeordnet [41.

Um die Auswirkung unterschiedlicher Atmosphéren auf die Verdichtung zu untersu-
chen, wurden in Luft bzw. N>-Atmosphére ausgeheizte Schichten mit [R-
Spekiroskopie charakterisiert. Das Ergebnis ist in Bild 2 gezeigt.

161



Absarption [a.u.]

1 1 '
4000 aseo 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wellenzahl [cm”]

Bild 2: IR-Messungen an mit SiO2Na;O-beschichteten Blechen nach thermischer
‘ Verdichtung an Luft bzw. No-Atmosphére bis 500 °C

Wie in Bild 2 zu erkennen ist, weist das Spektrum der unter Nz-Atmosphére verdich-
teten Schicht neben den fiir das SiOz-Netzwerk typischen Schwingungen bei 100
bis 500 cm™ noch einen deutlichen Anteil an Si-C {1750 cm™) und ein deutliches C-
H-Signal (3100 cm™) auf, Dies deutet auf einen wesentiich héheren CH3-Gehalt als
im Fall der in Luft verdichteten Schicht hin uns Iasst den Schluss zu, dass in der un-
ter N2 verdichteten Schicht ein héherer Restorganikanteil und damit eine geringere
anorganische Vernetzung als bei den unter Luft verdichteten Schichten vorliegt.
Diese Hypothese wird auch durch Randwinkelmessungen gegen Wasser gestiitzt.
Diese ergeben fiir die Verdichtung unter Nz einen Wert von ca 80 ° gegeniiber < 10
® flr unter Luft verdichtete Schichten. Dies zeigt, dass man Gber die Verdichtungs-
atmosphére den hydrophilen bzw. hydrophoben Charakter der Beschichtungen ein-
stellen kann.

Es wurde vermutet, dass sich die geringere anorganische Vernetzung der unter Na-
Atmosphére auch in unterschiedlichen mechanischen Eigenschaften widerspiegeln
misste. Dehalb wurden Universalhértemessungen durchgefihrt, deren Ergebnis in
Bild 3 dargestellt ist.
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Bild 3: Universalmikroharte von SiO»Na,0-Schichten auf Edelstahiblech nach Ver-
dichtung bei 500 °C in N2 und Luft im Vergleich zu unbeschichtetemn Stahl

Aus Bild 3 geht hervor, dass die unter N; verdichtete Schicht eine signifikant gerin-
gere Mikrohérie als die unter Luft verdichtete aufweist. Die bei einer Last von 25 mN
erzeugten Eindrlicke hatten eine Tiefe von etwa 0,5 pm, so dass bej einer Schicht-
dicke von etwa 4 pm von einem deutlichen Substrateinfluss ausgegangen werden
muss. Aufgrund des hohen Unterschiedes bei beiden Beschichtungen ist das Er-
gebnis zumindest qualitativ interpretierbar.

In weiteren Untersuchungen wurde der Na*-Anteil in der Beschichtung partiell (Mol-
verhéltnis Na*/K* = 1:1) durch K*-lonen ersetzt. In diesem Fall wurde nach thermi-
scher Verdichtung an Luft eine Universalmikroharte von 3700 + 150 N/mm? erzielf,
was den Wert fiir die K-freie SiO,NazO-Schicht (2900 + 150 Nfmm?) signifikant {-
bertriffit. Dies deutet auf einen méglichen Mischalkalieffekt auch in den Sol-Gel-
Schichten hin, muss aber kiinftig noch genauer untersucht werden.

Die hier vorgesteliten SiOzNazO bzw. Si02'Na;O'K20-Beschichtungen haben sich
inzwischen in verschiedenen industriellen Anwendungen, so z. B. auf Laborgeraten
sowie im Fahrzeug- und Hausger&tebereich, sehr gut bewahrt.
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