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1 Einleitung

1.1 Motivation

Materialwissenschaften und Robotik haben in den letzten Jahrzehnten bemerkenswerte
Fortschritte gemacht, die die Entwicklung von Technologien mit neuen Fahigkeiten und
Anwendungen ermoglicht haben. Ein bemerkenswertes Feld, das in diesem
Zusammenhang immer mehr Aufmerksamkeit auf sich zieht, sind sogenannte
Formgedachtnislegierungen (FGL). Diese auBergewohnlichen Materialien besitzen die
Fahigkeit, ihre urspriingliche Form nach einer mechanischen Verformung durch eine
Erwarmung wieder zu erlangen. Diese Fahigkeit er6ffnet die Moglichkeit adaptive Systeme
zu entwickeln, die in der Lage sind, auf wechselnde Umgebungen und Anforderungen zu
reagieren, ohne dass eine externe Steuerung erforderlich ist. Die Entwicklung steht jedoch
erst am Anfang und zahlreiche Herausforderungen sind noch zu bewaltigen, um die
Eigenschaften dieser Materialien besser zu verstehen, die Herstellungsprozesse zu

optimieren und innovative Anwendungen fir eine Vielzahl von Branchen zu entwickeln.

Bisher werden Formgedachtnislegierungen vor allem in der Medizintechnik eingesetzt, wo
sie als Stents zur Behandlung von koronaren Herzkrankheiten [1, S. 1], als Drahte in der
Kieferorthopadie [2, S. 187] oder fir die Fixierung von Knochenbriichen zum Einsatz
kommen [3]. Im Maschinen- und Anlagenbau finden sie vereinzelt Anwendung als Federn
fur Regelventile [1, S. 153, 4]. Eine breite Nutzung scheitert bisher jedoch haufig noch an
den hohen Materialkosten und der schwierigen Verarbeitbarkeit. Eine Losung ist hier der
Einsatz von einfachen Halbzeugen, z.B. Drahten, die in eine Metall- oder Polymermatrix
eingebettet werden. Auf diese Weise lasst sich die Geometrie der Matrixkomponente
individuell an die Anforderungen anpassen. Anwendungen reichen hier von einfachen
Biegeaktoren [5] bis hin zu Spoilern flr die Fahrzeugindustrie [6]. Die Gestaltungsfreiheit
lasst sich dartber hinaus durch die Verwendung additiver Fertigungsverfahren weiter

erhohen [7, 8].

Alle bisherigen Systeme haben jedoch gemeinsam, dass die Verbundwerkstoffe in zwei

aufeinander folgenden Prozessen hergestellt werden. Zunachst wird das Matrixmaterial
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urformend hergestellt und anschlieBend mit der Formgedachtnislegierung gefligt. Dartiber
hinaus findet die Lastlbertragung zwischen FGL und Matrixmaterial wahrend der
Aktivierung oftmals durch Crimpverbindungen oder Clips statt, wodurch der Fligeprozess

komplexer und die Designfreiheit einschrankt wird. [9]

Bei dem in der vorliegenden Arbeit vorgestellten Prozess, wird die FGL wahrend eines
additiven Fertigungsverfahrens in eine Polymermatrix integriert und erlaubt somit die
Herstellung eines dreidimensionalen Verbundwerkstoffes mit Aktoreigenschaften in einem
Fertigungsschritt. Die Lasteinleitung geschieht Uber eine feste Verbindung zwischen Draht
und Polymer. Durch den Wegfall des nachtraglichen Fligeschrittes kann die Prozesszeit
erheblich verkiirzt werden. Zudem ermdglicht das additive Fertigungsverfahren eine grof3e
Designfreiheit und die Fertigung einer dreidimensionalen Bauteilstruktur in der auch
unterschiedliche Matrixmaterialien kombiniert werden kénnen. Auf diese Weise lassen sich
die Verbundwerkstoffe schnell und kostengiinstig herstellen und eventuelle Anderungen
und Weiterentwicklungen lassen sich kurzfristig umsetzen, ohne dass beispielsweise eine
neue GielBform oder ein neues Spritzgusswerkzeug hergestellt werden muss. Darlber
hinaus konnen, je nach Anforderung, ein oder mehrere FGL-Drahte in das Matrixmaterial
eingebettet werden. Dadurch ergeben sich vier Ubergeordnete wissenschaftliche

Fragestellungen:

Ist es moglich, mit dem hier verwendeten Fertigungsverfahren des Arburg-

Kunststoff-Freiformens eine Aktorfunktion mit Zweiwegeffekt zu realisieren und

kann die Aktorfunktion ebenfalls durch ein Modell mit der Finite-Elemente-

Methode (FEM) beschrieben werden?

e Inwiefern werden die mechanischen Eigenschaften des Verbundes durch das
Fertigungsverfahren beeinflusst?

e Wie wird die Grenzflache durch das Fertigungsverfahren beeinflusst und ist die
Grenzflachenscherfestigkeit fur eine Aktorfunktion ausreichend?

e Wie ist das Ermidungsverhalten des Verbundwerkstoffes zu beurteilen und bleibt

die Systemfunktion bei einer zyklischen Nutzung erhalten?




1.1 Motivation

Die Fragestellungen sind dadurch motiviert, dass das Arburg-Kunststoff-Freiformen,
urspriinglich fir die Herstellung von reinen Polymerwerkstoffen entwickelt, inzwischen die
Einbettung von Endlosfasern aus Kohlenstoff bzw. Glas in eine Polymermatrix ermdglicht.
Inwieweit sich das Verfahren jedoch auch fir die Einbettung von Drahten aus
Formgedachtnislegierungen eignet, soll im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersucht
werden. Aufgrund der groBen Gestaltfreiheit des additiven Fertigungsverfahrens, konnte
die komplexe Fertigung, einer der groBen Nachteile bisheriger Aktoren auf Basis von
Formgedachtnislegierungen, erheblich vereinfacht werden. Das Einbetten der
Formgedachtnislegierung in die Polymermatrix ist mit einem Warmeeintrag in die
Legierung verbunden, der potenziell zu einer Phasenumwandlung wahrend der
Herstellung des Verbundes fiihren kdnnte. Da dadurch die Aktorfunktion nicht mehr
nutzbar ware, wird diskutiert, welche Moglichkeiten es gibt die Phasenumwandlung zu
beeinflussen und ob sich diese mit dem additiven Fertigungsverfahren kombinieren lassen.
Weiterhin soll das Ermidungsverhalten der Aktorfunktion untersucht werden. Ein weiterer
wichtiger Aspekt ist die Grenzflaiche zwischen Polymer und Formgedachtnislegierung.
Diese ist essenziell fur die Kraftibertragung zwischen beiden Komponenten und
beeinflusst somit entscheidend die Aktorfunktion. Aus diesem Grund wird untersucht, ob
Oberflachenbehandlungen an der Formgedachtnislegierung eine Mdglichkeit darstellen,

die Grenzflachenanbindung zu verbessern.

Die vorliegende Arbeit soll Moglichkeiten und Methoden zur mechanischen und

funktionellen Charakterisierung des Formgedachtnisdraht/Polymer-Verbundes aufzeigen.

Die Arbeit beginnt in Kapitel 2 mit einem Uberblick (iber den aktuellen Stand der Technik
zu den Themen  Formgedachtnislegierungen,  Aktoren auf Basis  von
Formgedachtnislegierungen, Herstellung und Charakterisierung von
Formgedachtnis/Polymer-Verbunden sowie Methoden zur Charakterisierung der
Grenzflache. AnschlieBend werden in Kapitel 3 mithilfe einer systematischen
Werkstoffauswahl  geeignete  Materialkombinationen fiir die Herstellung von
Formgedachtnisdraht/Polymer-Verbunden ausgewahlt. Im darauffolgenden Kapitel 4 wird

naher auf das verwendete Fertigungsverfahren eingegangen, bevor im Kapitel 5 die
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verwendeten Methoden zur Charakterisierung der Einzelkomponenten und des Verbundes
sowie zur funktionellen Charakterisierung der Aktorfunktion im Detail erldutert werden.
Kapitel 6 beschreibt den Aufbau der Modellierung der Aktorfunktion in der Software
Comsol Multiphysics. Im anschlieBenden Kapitel 7 werden die Ergebnisse aller
experimentellen Versuche sowie der Modellierung dargestellt, bevor diese im Kapitel 8
diskutiert werden. Abgeschlossen wird die Arbeit mit einer Zusammenfassung und einem

Ausblick in Kapitel 9 und 10.




2 Kenntnisstand

2.1 Formgedachtnislegierungen

Formgedachtnislegierungen zadhlen zu den aktiven Materialien und weisen neben einer
Aktorfunktion auch eine Sensorfunktion auf [1, S. 3]. Beispiele solcher aktiven Materialien
sind piezoelektrische Keramiken und Polymere, magnetostriktive Keramiken,
Formgedachtnispolymere sowie Formgedachtnislegierungen. Letztere weisen dabei mit
etwa 10 MJ/m? das hdchste spezifische Arbeitsvermdgen (Verhaltnis von geleisteter Arbeit
zu Werkstoffvolumen) auf [10, S. 1-3]. Der Begriff Formgedachtnis besagt, dass die
Legierung eine Gestalterinnerungseigenschaft aufweist, die thermisch oder mechanisch
ausgeldst wird. Die mechanische Antwort dieser Materialien ist jedoch in der Regel einige
GroBenordnungen groBer als beispielsweise die thermische Ausdehnung. Neben NiTi-
Legierungen besitzen auBerdem einige Legierungen auf Eisen- oder Kupferbasis (z.B.
FeNiCoTi, FeMnSi, CuZnAl, CuAINi) Formgedachtniseigenschaften. Allerdings ist der
Formgedachtniseffekt bei den NiTi-Legierungen am starksten ausgepragt und weist
gegenliber den anderen genannten Legierungen eine hohere Langzeitstabilitdat auf,
weshalb sich im Folgenden auf NiTi-Legierungen beschrankt wird. Darlber hinaus ist diese
Legierung biokompatibel und damit besonders fir Medizintechnikanwendungen
interessant. Der Formgedachtniseffekt beruht auf einer diffusionslosen, reversiblen
Phasenumwandlung von einer Tieftemperaturphase in eine Hochtemperaturphase.

[1,S.3-10]

Die Hochtemperaturphase weist eine kubisch raumzentrierte Struktur auf, die auch als CsCl
bzw. B2-Struktur oder analog zum Stahl als Austenitphase bezeichnet wird. Die
Tieftemperaturphase weist eine monokline B19' Struktur auf und wird auch als
Martensitphase bezeichnet. Eine geringfiigige Verschiebung der Atome ermdoglicht die
Entstehung der Martensitphase aus der Austenitphase, ohne dass Atome ihre Platze durch
Diffusion wechseln mussen. Die plastische Deformation der Martensitphase findet durch

Zwillingsbildung statt, weshalb sie auch als pseudoplastische Verformung bezeichnet wird,
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da die Verformung im Gegensatz zu den meisten Metallen nicht mit einer
Versetzungsbewegung einhergeht. Die Zwillingsbildung beruht auf einem Umklappen
einzelner Martensitbereiche in die jeweils entgegengesetzte Orientierung, wie
Abbildung 1 veranschaulicht. Wird die Temperatur erhdht, so bildet sich oberhalb der
Austenitstarttemperatur (As) die urspriingliche Orientierung der Austenitphase zurlick. Die
unterschiedlichen Orientierungen der Martensitphase, die durch eine Verformung bei
niedrigen Temperaturen entstehen, gehéren alle zur gleichen Austenitphase und bilden

sich daher bei Temperaturerhohung zurtick. [11, S. 39-45]
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Abbildung 1: Eine Belastung der Martensitphase fiihrt zum Umklappen einiger Bereiche des Atomgitters, die sich

beim erneuten Aufheizen in Austenit riickumwandeln [11, S. 41].

Entsprechend Abbildung 2 liegt das Material bei tiefen Temperaturen als Martensit vor
(Bereich 1). Wird das Material plastisch verformt, so kommt es zum Umklappen der
Martensitstruktur durch Zwillingsbildung (Bereich 2). Das Spannungsniveau bleibt gleich
und bildet ein Plateau, bis alle Martensitbereiche umgeklappt sind, da dies energetisch
glnstiger als eine Versetzungsbewegung ist. Eine weitere Belastung des Materials tiber das

Plateau hinaus wirde zu einer irreversiblen plastischen Deformation fiihren (Bereich 3).
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Nach Entlastung bleibt die pseudoplastische Verformung erhalten. Wird das Material Giber
die Austenitstarttemperatur erwdarmt, so beginnt die Phasenumwandlung (Bereich 5) vom
Martensit in den Austenit und die pseudoplastische Verformung bildet sich bis zum

Erreichen der Austenitfinishtemperatur (As) (Bereich 6) zurtick. [11, S. 41]

Bei dem in Abbildung 2 dargestellten Einwegeffekt findet nur wahrend der Aufheizung,
sprich wahrend der Martensit-Austenit-Umwandlung, eine Formanderung statt. Wird das
Material abgekihlt, so findet nach Erreichen der Martensitstarttemperatur (M) bis zum
Erreichen der Martensitfinishtemperatur (Ms) (Schritt 6 bis Schritt 1) die Austenit-Martensit-
Phasenumwandlung statt, die jedoch beim Einwegeffekt keine Formanderung hervorruft.
Anders ist das beim sogenannten Zweiwegeffekt, bei dem auch wahrend der Abkihlung

eine Formanderung stattfindet.

Spannung o

@ ¥ U O @

\&
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Abbildung 2: Spannungs-Dehnungs-Temperatur-Diagramm des Einwegeffektes. In Rot dargestellt sind die

Austenitphase und in Blau die Martensitphase [1, S. 6].

Um eine Formanderung bei der Martensitbildung zu ermdoglichen, ist eine zusatzliche
Spannung im Material erforderlich, die eine Martensitbildung mit einer bestimmten
Vorzugsorientierung begiinstigt. Diese Spannung kann entweder von auB3en aufgebracht

werden oder durch Eigenspannungen im Material, die durch eine wiederholte plastische
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Verformung und Warmebehandlung erzeugt werden kdnnen. Dementsprechend wird
zwischen dem intrinsischen und dem extrinsischen Zweiwegeffekt unterschieden. Beim
extrinsischen Zweiwegeffekt wird die Ruckstellkraft durch eine duBere Kraft aufgebracht.
Das kann beispielsweise eine Feder sein oder ein FGL/Polymer-Verbund, bei dem die
Polymermatrix die Ruckstellkraft aufbringt. Beim intrinsischen Zweiwegeffekt wird die
Rickstellkraft hingegen durch die FGL selbst aufgebracht. Dabei werden bevorzugte
Martensitvarianten durch wiederholte Aufheiz- und Abkiihlvorgange unter mechanischer
Belastung stabilisiert, sodass sich Versetzungsstrukturen bilden, die dem Material eine
bestimmte Niedertemperaturform aufpragen. Allerdings hat der intrinsische Effekt

aufgrund seiner geringen mechanischen Arbeit keine technische Relevanz. [1, S. 6]

Aufgrund der anliegenden Spannung ist es energetisch glnstiger, wenn die
Martensitphase eine Vorzugsorientierung aufweist, wohingegen sich die Martensitphase
ohne das Einwirken einer &duBeren Spannung so orientieren wirde, dass die
makroskopische Form gleichbliebe. Aufgrund der duBeren Spannung entstehen zwar
zunachst Martensitbereiche mit beliebiger Orientierung, allerdings wachsen die ginstig
orientierten Bereiche schneller, sodass das ungleichmaBige Wachstum der
unterschiedlichen Orientierungen zu einer makroskopischen Verformung fiihrt, die das
innere bzw. duBere Spannungsfeld abbaut. Die gewlinschte Form, die der Werkstoff bei
der Phasenumwandlung in die Austenitphase annehmen soll, wird dem Werkstoff
Lantrainiert”, indem er bei hoher Temperatur, oberhalb der Austenitfinishtemperatur
mechanisch in die gewilinschte Form gebracht wird. Bei NiTi-Legierungen sind dafir
Temperaturen von etwa 500 °C notwendig, um die bei der Verformung entstandenen
Eigenspannungen durch Kriechen abzubauen und die erzwungene Form aufzupragen.

[11,S. 42-45]

Die Martensit-Austenit-Phasenumwandlung wird thermisch induziert. Dabei sind die
charakteristischen Temperaturen der Phasenumwandlung jedoch stark von der
Zusammensetzung der Legierung abhingig. So verschiebt eine Anderung des
Nickelgehaltes um 0,1 % die As Temperatur bereits um 10 °C [1, S. 9]. Die aquiatomare

Zusammensetzung (je 50 at. % Ni und Ti) weist die hochste Austenitfinishtemperatur von
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etwa 120 °C auf. Wahrend eine Verringerung des Nickelgehaltes unter 50 at. % keine
Anderung der Umwandlungstemperaturen hervorruft, bedingt eine Erhéhung des
Nickelgehaltes Uber 51 at. % eine Absenkung der Austenitfinishtemperatur auf bis zu

-40 °C. [10, S. 24]

Fur die vorliegende Arbeit wurde eine Legierung mit einem Nickelgehalt von 49,7 at. %
(vgl. Anhang 2) verwendet. Durch Zulegieren von Hafnium, Platin oder Palladium lassen
sich die Umwandlungstemperaturen in den Bereich von 100 °C bis 800 °C verschieben.
Forschungen an diesen Legierungen stehen jedoch erst am Anfang und diese Legierungen
sind noch nicht kommerziell verflgbar [10, S. 25]. Die Umwandlungstemperaturen lassen
sich weiterhin durch mechanische Spannungen beeinflussen. So nehmen diese mit
steigenden Zugspannungen linear zu, wie Abbildung 3 verdeutlicht [10, S. 78-82]. Weitere
Veroffentlichungen, die den Einfluss von Zugspannungen auf die Phasenumwandlung

beschreiben, sind in [12-14] zu finden.
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Abbildung 3: Spannungsabhdngigkeit der Umwandlungstemperaturen an einer NiTi-Legierung: Darstellung

Uibersetzt aus [10, S. 81].

Fir die Initilerung der Phasenumwandlung muss die Temperatur in der Legierung Uber die

Austenitstarttemperatur erhoht werden. Dies kann einerseits durch einen Warmeeintrag
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von auBen geschehen oder durch elektrischen Stromfluss. Wird die Legierung mit einem
elektrischen Strom durchflossen, so erwarmt sich das Material nach dem ersten Jouleschen
Gesetz. Dieses besagt nach Gleichung 1, dass durch den Widerstand R in einem
elektrischen Leiter, der mit dem Strom | in der Zeit t durchflossen wird, die Warmeenergie
Quw erzeugt wird. Mit Hilfe des Ohmschen Gesetzes lasst sich die Warmeenergie ebenfalls

durch die angelegte Spannung U ausdriicken.

U? 1
Qw=|2'R-t:F-t M

Der elektrische Widerstand einer Formgedachtnislegierung ist jedoch sowohl von der
Temperatur als auch von der vorliegenden kristallographischen Phase abhéangig.
Abbildung 4 veranschaulicht den Verlauf des elektrischen Widerstandes bei
Temperaturanderung und stattfindender Phasenumwandlung. Der elektrische Widerstand
steigt zunachst bis zum Erreichen der As-Temperatur linear an, bevor er durch die
stattfindende Phasenumwandlung von der Martensit- in die Austenitphase wieder leicht
abnimmt. Nach Erreichen der As-Temperatur und damit nach Abschluss der
Phasenumwandlung, nimmt der Widerstand erneut linear mit der Temperatur zu. Bei der
Abklhlung nimmt der Widerstand zundachst linear ab, bevor er erneut ansteigt und sein
Maximum bei Erreichen der Ms-Temperatur erreicht. Der sprunghafte Anstieg des
Widerstandes wird dabei durch die Umwandlung vom kubisch-raumzentrierten Gitter der
Austenitphase in das monokline Gitter der Martensitphase hervorgerufen, wobei eine

rhomboedrische Zwischenphase (R-Phase) auftritt. [15-17]
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el. Widerstand

| L L 1

Temperatur

Abbildung 4: Qualitativer Verlauf des elektrischen Widerstandes bei Temperaturdnderung und stattfindender

Phasenumwandlung: Darstellung libersetzt aus [16].

2.1 Formgedachtnisaktoren

Formgedachtnislegierungen erfillen sowohl eine Aktor- als auch eine Sensorfunktion, d.h.
ein mechanisches Signal wird in ein nicht-mechanisches Signal (z. B. elektrische Spannung)
umgewandelt. Die Aktorfunktion hingegen beschreibt die Umwandlung eines nicht-
mechanischen Signals (z.B. elektrische Spannung oder Temperatur) in ein mechanisches
Signal [10, S. 1-3]. Fur einen konventionellen elektromechanischen Aktor sind neben dem
Aktor sowohl ein Sensor, als auch ein Steuergerat notwendig. Dieses errechnet aus dem
Eingangssignal des Sensors das passende Ausgangssignal. Fir alle drei Komponenten ist
jedoch eine permanente Stromversorgung notwendig. Dem gegeniber haben
Formgedachtnisaktoren den entscheidenden Vorteil, dass sie alle drei Komponenten
vereinen und weiterhin eine hohe Arbeitsleistung (ca. 10 MJ/m? [10, S. 2]) aufweisen sowie
keine Gerauschemissionen und keinen Abrieb erzeugen, da sie auf keinen beweglichen
Teilen basieren. AuBerdem besitzen sie durch den ,inneren Sensor” einen sehr geringen
Bauraumbedarf und kénnen als temperatursensitive Aktoren ohne Stromzufuhr betrieben
werden. Andererseits ist die Entwicklung von Formgedachtnisaktoren sehr komplex und
erfordert ein tiefgreifendes Verstandnis des Mechanismus. Im Gegensatz zu

elektromechanischen Aktoren gibt es keine standardisierten Formgedachtnisaktoren. Die

11



2 Kenntnisstand

Zahl der Lieferanten und Verarbeiter ist noch sehr gering, da es bisher noch an
einheitlichen Normen und Halbzeugen fehlt. Aufgrund der hohen Materialkosten und der
schwierigen Verarbeitung liegen die Preise flr Aktoren auf Basis von NiTi-Legierungen um
ein Vielfaches hoher als flr elektromechanische Aktoren. Dartiber hinaus sind die geringen
Umwandlungstemperaturen und das Stabilitatsverhalten ein Problem fir viele technische

Anwendungen. [1, S. 31-33]

Formgedachtnisaktoren mit dem Einwegeffekt werden beispielsweise in der Chirurgie als
Klammern fir die Knochenfixierung verwendet. Die Klammern werden an zwei zu
verbindenden Knochen befestigt und durch die Korpertemperatur aktiviert. Die Klammern
verformen sich und driicken die beiden Knochenstlicke aufeinander [11, S. 46]. Wahrend
im vorangegangenen Beispiel die gesamte Klammer aus einer Formgedachtnislegierung
besteht und die Klammer als solche den Aktor darstellt, existieren auch Aktorbauformen,
in denen nur einzelne Teile aus einer FGL bestehen. Die Formgedachtnislegierung initiiert
in diesem Fall nur die Bewegung des gesamten Aktors. Die Kontraktion eines
Formgedachtnisdrahtes kann dadurch beispielsweise auch in eine Translations- oder eine
Rotationsbewegung umgewandelt werden [1, S. 49]. In der Heizungstechnik kommen
Formgedachtnisaktoren daher beispielsweise in Regelventilen zum Einsatz. Dabei
verschiebt bei einer festgelegten Temperatur die aus einer Formgedachtnislegierung
bestehende Feder einen Kolben und verschlieBt dadurch ein Ventil gegen eine

Rickstellfeder aus Stahl [1, S. 153]. Das Prinzip verdeutlicht Abbildung 5.

1- Gehéuse
2- Deckel

3- Kolben

4- Stahlfeder
5- FGL-Feder

Abbildung 5: Thermostat-Kombiventil mit einer FGL-Feder zum VerschlieBen des Ventils und einer Stahlfeder als

Riickstellelement: Verdnderte Darstellung nach [18].
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Kihlt das Medium wieder ab, sorgt die Rickstellfeder fur erneuten Durchfluss. Je nach
verwendeter Legierungszusammensetzung o6ffnet und schlieBt das Ventil bei
unterschiedlichen Temperaturen. Mdglich ist dadurch beispielsweise ein Einsatz als
Verbriihschutz, der in einigen offentlichen Gebaduden vorgeschrieben ist. Ab einer
vorgegebenen Wassertemperatur schlieBt das Ventil und unterbricht die Wasserzufuhr,

sodass ein Verbrihen der Haut verhindert wird. [1, S. 153]

Ein weiteres Anwendungsbeispiel ist der Einsatz in Fahrzeug-AuBenspiegeln. Anstatt der
sonst verwendeten Elektromotoren zur Spiegeleinstellung, erfolgt die Einstellung in
diesem Beispiel Gber vier Drahte aus einer Formgedachtnislegierung, die einzeln tber ihren
elektrischen Widerstand erwarmt werden kénnen (Abbildung 6). Die Drahte sind jeweils an
den AuBenkanten der Inneschale befestigt und konnen einzeln aktiviert werden. Eine
Stahlfeder driickt die Innenschale und die AuBenschale aufeinander und erhéht so die
Reibung zwischen beiden. Dadurch wird die Positionsanderung der Innenschale an die
AuBenschale Ubertragen. Je nach verwendeter Stromstarke, kdnnen so beliebige
Einstellwinkel des Spiegels realisiert werden. Die hohe Reibung zwischen den beiden

Schalen sorgt auBBerdem dafir, dass die Spiegelposition sich nicht mehr verandert, sobald

die FGL-Drahte nicht mehr aktiviert sind. [19]

AuRenschale

FGL Drahte

Stahlfeder

Innenschale

Abbildung 6: Konzept zur Einstellung eines Fahrzeug-AuBenspiegels mithilfe von vier Formgeddchtnisdréhten:

Darstellung tibersetzt und verdndert aus [19].
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2 Kenntnisstand

Im Vergleich zu den sonst Ublichen Elektromotoren flr die Spiegeleinstellung, reduziert
sich die Anzahl an beweglichen Teilen, die Fertigung vereinfacht sich und das Gewicht der

Spiegel wird reduziert [19].

In der Gebaudetechnik und der Luftfahrt kommen Formgedachtnisaktoren auBerdem fir
Turverriegelungen und zur Befestigung von Sitzgruppen zum Einsatz (Abbildung 7). Die
Formgedachtnislegierung verriegelt und entriegelt den Bolzen durch Widerstandsheizung
und erlaubt so eine zentral gesteuerte Freigabe Uber ein Bussystem. So konnen
beispielsweise Sicherheitszellen flr Fertigungsanlagen sowie Schaltschranke automatisiert
freigegeben werden, sobald die Anlage steht bzw. die im Schrank befindliche Anlage
stromlos geschaltet wurde. In der Luftfahrt erlaubt das System die zentrale Entriegelung
der Sitzreihen in einem Schienensystem, um diese anschlieBend verschieben oder

entfernen zu kénnen. [1, S. 156]

Abbildung 7: Entriegelungsbolzen fiir Befestigungssysteme auf Basis von Formgeddchtnisaktoren: Verdnderte

Darstellung nach [20].
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2.2 Verbundwerkstoffe mit Formgedachtnislegierungen

Um dem Problem der hohen Materialkosten und der schwierigen Bearbeitbarkeit der NiTi-
Legierungen entgegenzuwirken, kénnen standardisierte Geometrien wie beispielsweise
Drahte in eine Polymer- oder Metallmatrix eingebettet werden. Dadurch lasst sich die
Geometrie des Matrixmaterials sowie das Matrixmaterial selbst individuell an die
Anforderungen anpassen und es wird weniger kostenintensives Formgedachtnismaterial
benotigt. Dieser Werkstoff, der aus zwei oder mehr ineinander nicht I6sbaren
Komponenten besteht, wird als Verbundwerkstoff bezeichnet. Dabei werden die positiven

Eigenschaften verschiedener Werkstoffe in einem quasihomogenen Werkstoff kombiniert.

Als Matrixmaterialien kommen beispielsweise Metalle oder Polymere in Frage. Eine
Metallmatrix hat jedoch den Nachteil, dass, aufgrund ihrer geringeren elastischen
Verformbarkeit, keine groBen Stellwege mdglich sind. Dariliber hinaus besitzen sie im
Vergleich zu Polymeren einen hoheren Elastizitdtsmodul, wodurch ein hoherer
Volumenanteile der FGL notwendig ist, um eine Verformung des Verbundes zu erreichen.
AuBerdem sind sie elektrisch leitend, wodurch eine Aktivierung des
Formgedachtniseffektes durch Widerstandsheizung unmaoglich ist. Weiterhin sind fir die
Herstellung metallischer Verbunde hohe Temperaturen notwendig, wodurch es bereits bei
der Herstellung des Verbundes zu einer unerwiinschten Aktivierung des FGL kommen
kann. Beispiele fir einen NiTi/Aluminiummatrix-Verbund sind in [13, 21-23] beschrieben.
Die Grenzflachenscherfestigkeit zwischen dem NiTi-Draht und der Aluminiummatrix wurde
durch push-out-Versuche (vgl. Kapitel 2.3.1) bestimmt und es wurden Werte bis 46 MPa

erreicht. Weiterhin konnte eine Aktorfunktion realisiert werden [13, 22].

Im Gegensatz dazu bieten Verbunde mit einer Polymermatrix einige Vorteile, die im
Folgenden naher erlautert werden, da diese Verbunde ebenfalls fiir die vorliegende Arbeit
genutzt werden. Polymere als Matrixmaterial bieten zum einen den Vorteil, dass ihr
Elastizitatsmodul geringer als der von Metallen ist und damit ein geringerer Volumenanteil
an FGL notwendig ist, um eine Verformung des Verbundes zu erreichen. Des Weiteren sind
sie elektrisch isolierend, wodurch eine Aktivierung des Formgedachtniseffektes durch

Widerstandsheizung méglich ist. Die Ur- und Umformung von Polymeren erfolgt dariiber

15



2 Kenntnisstand

hinaus bei geringeren Temperaturen als bei Metallen, wodurch eine Aktivierung der
Formgedachtnisfunktion bei der Verbundherstellung verhindert wird. Durch die
Verwendung additiver Fertigungsverfahren wird dariber hinaus eine hohe
Gestaltungsfreiheit ermdglicht. Die Verwendung eines Elastomers als Matrixmaterial bringt
auBerdem noch den Zusatzeffekt, dass das Elastomer als Riickstellkraft fiir die Realisierung
des Zweiwegeffektes genutzt werden kann. In der Literatur gibt es bereits Beispiele fir
einen Verbund aus einer Polydimethylsiloxan-Matrix und einer NiTi-Legierung, die dartiber
hinaus auch Aktoreigenschaften aufweisen. Zunachst wurde dabei additiv mithilfe von
fused filament fabrication, umgangssprachlich auch als 3D-Druck bezeichnet, eine
Stutzgeometrie aus Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS) hergestellt. In die Stitzgeometrie
wurden entlang der Diagonalen auf der Ober- und Unterseite vier Kandle eingelassen, in
die anschlieBend jeweils ein NiTi-Draht eingefligt wurde. Der Draht wurde an den Ecken
jeweils mithilfe einer Spannvorrichtung unter Zugspannung befestigt und die Kanale mit
einer Polydimethylsiloxan-L6sung ausgegossen, die ausgehartet wurde. Das ABS-Gerlst
wurde anschlieBend entfernt, sodass ein Polydimethylsiloxan/NiTi-Verbund entstand. Je
nachdem welcher der Drahte mit einem elektrischen Strom von 650 mA durchflossen
wurde, konnte der Aktor eine reine Biegebewegung oder eine kombinierte Biege- und
Verdrehbewegung ausfiihren. Mithilfe von Positionsmarkern und einem 3D Kamerasystem
wurde die Auslenkung und Verdrehung bei der Aktivierung quantifiziert. Fiir Aktorproben
mit einer Lange von 120 mm wurden im reinen Biegemodus vertikale Auslenkwinkel bis zu
160 Grad (160°) gemessen. Allerdings wurde beobachtet, dass der Aktor sich dabei
ebenfalls leicht verdrehte. So ging die vertikale Auslenkung von 160° mit einer
gleichzeitigen Verdrehung um 10° einher. Im umgekehrten Fall einer angestrebten reinen
Verdrehung des Aktors von 160°, wurde eine gleichzeitige vertikale Auslenkung von 15°
beobachtet. Bei einer Verdrehung im Uhrzeigersinn wurde ein Winkel von 160° erreicht,
wohingegen eine Verdrehung gegen den Uhrzeigersinn nur einen Winkel von 150° ergab.
Begriindet wurde dies mit Ungenauigkeiten bei der Einbettung der Drahte, sodass diese

nicht exakt auf beiden Seiten des Aktors perfekt zueinander orientiert waren. [5]

Die in der zuvor genannten Veroffentlichung beschriebene Herstellung der Verbunde

basierte auf einer Gieform, die zunachst hergestellt wurde und in die anschlieBend das
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2.2 Verbundwerkstoffe mit Formgedachtnislegierungen

Matrixmaterial gegossen und ausgehartet wurde. Dadurch entsteht jedoch ein zusatzlicher
zeitaufwendiger Fertigungsschritt und die prinzipiell méglichen Aktorgeometrien waren
auf einfache Geometrien beschrénkt. Eine Methode, bei der direkt das Matrixmaterial
additiv gefertigt wurde, der FGL-Draht anschlieBend eingefligt und auBerhalb des
Matrixmaterials mithilfe einer Crimpverbindung befestigt wurde, ist in Akbari et al.
beschrieben. Die Verformung des Drahtes bei dessen Phasenumwandlung wurde durch
die Crimpverbindung auf das Matrixmaterial Gibertragen. Sobald der Draht abkiihlte, sorgte
die in der Verformung des Matrixmaterials gespeicherte elastische Energie fiir eine
Rickverformung des Drahtes in seine Ausgangsform. Die Aktorfunktion wurde ebenfalls
durch ein FEM-Modell dargestellt, das gute Ubereinstimmung mit den Experimenten
zeigte. Fir eine Lange der Aktorprobe von 40 mm wurde bei einseitiger Einspannung und
einer Stromstdrke von 1 A eine vertikale Auslenkung der freien Probenseite von 30 mm
gemessen und das Ergebnis durch das FEM-Modell bestatigt. Bei einer Probenldnge von
80 mm ergab sich eine Auslenkung von 90 mm [8]. In einer spateren Veroffentlichung
wurde auBerdem die Kombination eines steifen Formgedachtnispolymers, eines
Elastomers sowie einer NiTi-Legierung betrachtet. Die beiden Polymere wurden dabei
additiv durch die Verwendung von Photopolymeren im Polyjet Druckverfahren (Stratsys
Objet500 Connex3) hergestellt. In Aktivierungsversuchen zeigte der Verbund
Auslenkungen bis zu 46 mm und bestatigte damit die Ergebnisse der FEM Modellierung

[24]. Das gleiche Verfahren wurden ebenfalls in [25] verwendet.

In der Veroffentlichung von Schrooten et al. wurde ein Rahmen konstruiert, der es
ermoglichte, parallel liegende NiTi- oder NiTiCu-Drdahte in mehreren Lagen unter
mechanischer Vorspannung in einen Epoxidharz/Aramidfaser-Verbund einzubetten und
im Autoklav auszuharten. Aus diesem Verbund wurden Zugproben mit den Abmessungen
120 x 12 x 0,5 mm? bei einer Frequenz von 2 Hz im Zugschwellbereich von €=0,7 % bis
€=1,8 % getestet. Zu Beginn des Versuches betrug die Zugspannung 614 MPa. Die ersten
Schadigungen traten im Mittel nach ca. 700 000 Zyklen bei einer Spannung von 446 MPa
auf, wobei die Spannung noch bis zu einer Anzahl von 860 000 Zyklen gehalten werden
konnte [26]. Eine dhnliche Methode kam in [27] zum Einsatz, um NiTi-Dréhte in einen

Kohlenstofffaser/Glasfaser/Epoxid-Verbund einzubetten. Pull-out-Versuche (vgl. Kapitel
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2.3.1) zeigten, dass die Grenzflachenscherfestigkeit um einen Faktor 3 hoher war, wenn
sich der NiTi-Draht wahrend des Versuches in der Austenitphase (1csr=20,05+1,43 MPa)
befand, statt in der Martensitphase (tesr=7,59+1,32 MPa) [27].

Eine dhnliche Methode fiir die Herstellung wurde auBerdem in der Veroffentlichung von
Du et al. genutzt, um NiTi-Drahte in eine Polyvinylchlorid-Matrix einzubetten. Untersucht
wurde die vertikale Auslenkung in Abhangigkeit der angelegten elektrischen Spannung zur
Aktivierung des Formgedachtniseffektes sowie des Drahtdurchmessers. Mit zunehmender
Spannung nahm der Auslenkwinkel zu. Je gréBer der Drahtdurchmesser war, desto héhere
Auslenkungswinkel wurden erreicht. Fiir einen Durchmesser von 0,15 mm wurde bei 3 V
eine Auslenkung von ca. 0° erreicht, wahrend eine Spannung von 13 V eine Auslenkung
von 60° ermdglichte. Flr einen Durchmesser von 0,4 mm wurde bereits bei 4V eine
Auslenkung von 130° erreicht. Weiterhin wurde gezeigt, dass die Auslenkung im Verlauf
der Aktivierungszeit abnimmt. Wahrend die Auslenkung zu Beginn der Aktivierung noch
100° betragt, verringert sich dieser Wert nach einer Zeit von 80 s auf 0°. Das Biegemoment
hingegen nahm fiir steigende Auslenkungen linear ab. Bei einer Auslenkung von 1° wurde
ein Biegemoment von ca. 9 N-mm gemessen, wahrend das Biegemoment bei einer
Auslenkung von 45° nur noch 1T N-mm betrug. Gleiches galt fur den zeitlichen Verlauf des
Biegemomentes wahrend der Aktivierung. So erreichte das Biegemoment nach einer
Aktivierungszeit von 80 s nur noch Werte von etwa 1 N-mm. Das erreichte Biegemoment
war weiterhin von der angelegten elektrischen Spannung sowie dem Drahtdurchmesser
abhangig. Das maximale Biegemoment von 37,5 N-mm wurde fiir einen Drahtdurchmesser
von 0,4 mm bei einer Aktivierungsspannung von 5V erreicht, wahrend das Biegemoment

fur einen Drahtdurchmesser von 0,15 mm lediglich 5,5 N-betrug. [12]

Weitere Veroffentlichungen, die sich dieser Herstellungsmethode bedienen, sind in

[28-31] zu finden.

Oliveira et al. nutzen Formgedachtnisdrahte, um die Dampfungseigenschaften von
kohlenstofffaserverstarktem Kunststoff zu verbessern. Dazu wurden NiTi-Drahte in den
Lagenaufbau aus Kohlenstofffasergewebe eingelegt, bevor der Verbund mit Epoxidharz

durch Vakuuminfusion infiltriert wurde. Durch die NiTi-Drahte, die in der Martensitphase
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vorlagen, konnten die Dampfungseigenschaften um 14 % gegeniiber den Referenzproben
ohne NiTi-Drahte verbessert werden. Wurde auf die NiTi-Drahte wahrend der Einbettung
durch eine Klemmvorrichtung eine Zugspannung aufgebracht, so lagen die Drahte
wahrend der Versuche in der Austenitphase vor und es konnte ein Anstieg des

Dampfungsverhaltens von 87 % gegeniber den Referenzproben erreicht werden. [32]

In den Veroffentlichungen von Cohades et al. und Kirkby et al. werden in Polymere
eingebettete FGL genutzt, um die Risse im Material wahrend der durchgefiihrten
MaBnahmen zur Selbstheilung geschlossen zu halten. Dazu wurden in die Proben (Tapered
Double Cantilever Beam, TDCB) drei FGL-Drahte senkrecht zur erwarteten
Rissausbreitungsrichtung eingebracht und die Proben anschlieBend belastet, bis das
Polymer durch Rissausbreitung Gber die gesamte Probelange versagte. Die Drahte blieben
dabei aufgrund ihrer hohen ertragbaren Dehnung von 13 % und ihrer Zugfestigkeit von
1,34 GPa intakt. In den Riss wurde anschlieBend eine Flissigkeit (Dicyclopentadien)
eingespritzt und der Formgedachtniseffekt der FGL-Drahte mit einer Stromstérke von 0,5 A
aktiviert. In diesem Zustand wurden die Proben fiir 24 Stunden gehalten, bevor die FGL-
Drahte aus den Proben entfernt wurden und die Proben erneut gepriift wurden. Der Erfolg
der SelbstheilungsmaBnahem konnte so um 77 % gegeniber Proben, bei denen keine

FGL-Drahte verwendet wurden, erhéht werden. [33—-35]

In der Arbeit von Murasawa et al. wurden NiTi-Drahte mithilfe einer Spannvorrichtung in
einem Spritzgusswerkzeug fixiert und anschlieBend mit Polycarbonat als Matrixmaterial
umspritzt. Weiterhin wurden vorgespannte Drahte mithilfe eines Rahmens in eine
Epoxidmatrix eingebettet und daraus Zugproben hergestellt. In quasistatischen
Zugversuchen mit Drahtdurchmessern von 0,3 mm und 0,5 mm versagte der NiTi-Draht
vor dem Matrixmaterial bei etwa 60 MPa. Flur Drahtdurchmesser von 0,7 mm und 1T mm
versagte hingegen zunachst die Matrix und anschlieBend erst der Draht bei 70 MPa
(d=0,3 mm) und 88 MPa (d=1 mm). Weiterhin zeigte der Verbund nach der Entlastung bei
einer erneuten Belastung hdhere Spannungswerte bei gleicher Dehnung als im ersten

Belastungszyklus. [36]
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Bodkhe et al. konstruierten eine Anlage zum Robocasting (Direct Ink Writing) auf Basis
eines 3-Achs Roboterarmes, sodass wahrend des schichtweisen Austragens der
Polymerpaste ein NiTi-Draht eingebracht werden konnte. Da das Polymer als Paste vorlag,
war wahrend des Einbettungsprozesses keinerlei Warme oder UV-Licht notwendig, das zu
einer unerwiinschten Phasenumwandlung der FGL hatte fihren kdnnen. Als Matrixmaterial
fur die Grundstruktur wurde Polycarbonat (PC) verwendet, das in Chloroform aufgelost
wurde, um eine Paste zu erzeugen. Nach dem Aufbringen von vier PC-Schichten, wurde
der NiTi-Draht in einer Polyetherimid-Matrix (PEl) aufgebracht, die ebenfalls in Chloroform
gelost wurde. AnschlieBend wurden erneut vier Schichten PC aufgetragen, bevor der
Verbund in einem Vakuumsack im Autoklav aushartete. Auf diese Weise entstand ein
Aktor, wobei die Ruckstellkraft durch die PC-Matrix aufgebracht wurde. Dieses Prinzip
wurde bereits in [37, 38] genutzt. Die Aktivierung des Aktors erfolgte durch einen
elektrischen Strom von 1,5 A. Fiir Proben mit einem eingebetteten NiTi-Draht und einer
Lange von 50 mm wurde bei einseitiger Einspannung eine vertikale Auslenkung von
18 mm festgestellt. Wahrend einer Aktivierung von 1000 Zyklen wurde beobachtet, dass
der Aktor sich plastisch verformte, sodass die Ausgangslage beim Ausschalten der

Stromquelle nicht mehr erreicht wurde. [39]

Weitere Beispiele fiir Verbundwerkstoffe mit Formgedachtnislegierungen sind in den
Veroffentlichungen [40-43] zu finden. Bei allen bisher genannten Beispielen wurden die
Verbunde  durch  nachtragliches  Flgen des  Matrixmaterials und  der
Formgedachtnislegierung hergestellt. Dadurch ergibt sich eine langer dauernde und
komplexere Fertigung. Aus diesem Grund soll im Rahmen der vorliegenden Arbeit ein
Ansatz vorgestellt werden, der die intrinsische Fertigung eines NiTi-Draht/Polymer-

Verbundes in einem Fertigungsschritt ermoglicht.
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2.3 Grenzflicheneigenschaften von  FGL-Polymer-

Verbunden

2.3.1 Mechanische Charakterisierung der Grenzfliche

Um die Festigkeit der Grenzflache zwischen Draht und Matrix quantifizieren zu kénnen,
bieten sich unterschiedliche mechanische Prifverfahren an, die bereits fiir faserverstarkte
Kunststoffe etabliert sind. Zum einen existiert der push-out Versuch, bei dem der Draht
mithilfe eines feinen Prifstempels entlang der Drahtlangsachse aus dem Verbund
herausgedriickt wird. Dazu darf der Prifstempeldurchmesser (englisch indenter) nur
geringflgig kleiner als der Drahtdurchmesser sein, um einerseits eine gute Krafteinleitung
zu gewahrleisten und um andererseits zu verhindern, dass sich der Prifstempel in den
Draht eindriickt und diesen verformt, anstatt den Draht aus dem Kunststoff
herauszudriicken. Um eine Verformung des Drahtes zu verhindern, muss der Verbund fiir
den Versuch so diinn prapariert werden, dass zuerst die Grenzflache versagt, bevor der

Draht plastisch verformt wird. [44, 45]

Eine weitere Methode ist der pull-out-Versuch, der auch in der vorliegenden Arbeit
verwendet wird. Flir den pull-out-Versuch wird der Draht so in das Matrixmaterial
eingebettet, dass ein freies Ende vorhanden bleibt, an dem der Draht herausgezogen wird,
wahrend das Matrixmaterial durch eine Einspannung festgehalten wird. Der Aufbau ist
schematisch in Abbildung 23 dargestellt. Im aufgezeichneten Kraft-Weg-Verlauf entspricht
der Maximalwert der Kraft in den meisten Fallen dem Kraftwert, bei dem die Grenzflache
versagt. In einigen Fallen kommt es nach dem Versagen der Grenzflache zwar zu einem
Kraftabfall, jedoch kann es bedingt durch die Reibung beim Herausziehen des Drahtes zu
einem erneuten Anstieg des Kraftwertes kommen. Somit kénnen auch hohere Kraftwerte
erreicht werden, als beim Versagen der Grenzflache. In diesen Fallen stellt der letzte
Kraftwert vor dem ersten Kraftabfall den entsprechenden Kraftwert fiir das
Grenzflachenversagen dar. Mithilfe von Gleichung 2 |lasst sich daraus die
Grenzflachenscherfestigkeit (tssr) berechnen, wobei L die Einbettlange des Drahtes und d

den Drahtdurchmesser bezeichnen. Zu beachten ist, dass die Einbettlange nicht gréBer als
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die kritische Einbettlange Ly ist, die sich entsprechend Gleichung 3 aus der Zugfestigkeit

(Rm) des Drahtes berechnet.

_ Fmax (2)
TGsF=
L-dm
L. = d-Ry, (3)
krit 2-Tesr

Wird die kritische Einbettlange Gberschritten, so versagt der freiliegende Draht, bevor die
Grenzflache versagt und der Versuch liefert keinerlei Aussagen Uber die Festigkeit der
Grenzflache. Gegenliber dem push-out-Versuch entfallt beim pull-out-Versuch die
aufwendige Praparation der Probenoberflache durch Schleifen und Polieren, da die push-

out-Proben in der Regel nur wenige Mikrometer dick sein durfen. [46, 47]

Der pull-out-Versuch wurde urspriinglich von Kelly und Tyson fiir Kupferlegierungen, die
mit Wolfram- und Molybddndréhten verstarkt wurden, entwickelt [46]. Neuere
Veroffentlichungen nutzen den pull-out-Versuch jedoch auch fur
kohlenstofffaserverstarkte Polymere. Zhou et al. untersuchten in ihrer Veroffentlichung die
Grenzflachenscherfestigkeit mithilfe des pull-out-Versuches. Die unidirektional
angeordneten Kohlenstofffaserbiindel (3K) wurden zunachst mit einem Epoxidharz aus
Bisphenol-A-Diglycidylether (Harz) und Methyltetrahydrophthalsaureanhydrid (Harter)
beschichtet und anschlieBend in einem Ofen ausgehartet. Als Alternative zur
Ofenaushartung wurde auBerdem eine Aushartung durch Mikrowellen untersucht. In
beiden Fallen wurden die Proben fir 30 Minuten auf 90 °C und anschlieBend fir
120 Minuten auf 140 °C erwarmt. Die beschichteten Faserbiindel wurden anschlieBend in
eine Epoxidharzmatrix aus Bisphenol-A-Diglycidylether (Harz) und Diethyltriamin (Harter)
eingebettet und bei Raumtemperatur ausgehartet. Fir die Proben mit der im Ofen
ausgeharteten Oberflachenbeschichtung wurde eine Grenzflachenscherfestigkeit von
36,01 £ 3,25 MPa gemessen, wahrend die Proben mit der durch Mikrowellen
ausgeharteten Beschichtung Grenzflachenscherfestigkeiten von 51,76 + 5,19 MPa
erreichten. Zusatzlich wurde auch ein kirzerer Aushartezyklus der Beschichtung durch

Mikrowellen untersucht. Die Proben wurden dafir zunachst fir 15 Minuten auf 90 °C und
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anschlieBend fir 60 Minuten auf 120°C erwarmt. Dadurch konnte die

Grenzflachenscherfestigkeit auf einen Wert von 55,03 + 5,48 MPa erhoht werden. [48]

In der Veroffentlichung von Shigiang Deng und Mai wurde die Grenzflachenscherfestigkeit
von Kohlenstofffasern mit unterschiedlichen Oberflaichenbehandlungen in einer
Epoxidmatrix untersucht. Neben einer unbehandelten Faseroberfliche wurde auch eine
durch elektrochemische Oxidation behandelte Faseroberflache untersucht. Die Proben
wurden anschlieBend fiir 16 Stunden bei 120 °C ausgehartet. Im pull-out-Versuch ergaben
sich fir die unbehandelten Kohlenstofffasern Grenzflachenscherfestigkeiten von ca.
60 MPa, wahrend die Oberflachenbehandlung eine Steigerung auf ca. 80 MPa ermdglichte.
[49]

Die Veroffentlichung von Schulz et al. untersucht die Grenzflachenscherfestigkeit einer
kohlenstofffaserverstarkten Polyphenylensulfidmatrix mithilfe von pull-out-Versuchen.
Dazu wurde auf einem Aluminiumtrager zunachst ein Tropfen Polyphenylensulfid (PPS) bei
290 °C aufgeschmolzen und anschlieBend eine einzelne Kohlenstofffaser (HM-Faser)
vertikal in dem Tropfen platziert. Die Halfte der Proben wurde anschlieBend mit 20 K/s auf
Raumtemperatur abgekihlt. Die andere Halfte der Proben wurde zunachst fir 5 Minuten
auf 240 °C gehalten, bevor sie fir eine 1 Stunde bei 210 °C warmebehandelt wurde. Die
pull-out-Versuche ergaben fiir die Proben ohne anschlieBende Warmebehandlung eine
Grenzflachenscherfestigkeit von ca. 65 MPa, mit Warmebehandlung von bis zu 80 MPa.
AuBerdem wurde beobachtet, dass sich das Versagensverhalten durch die

Warmebehandlung von einem duktilen Versagen zu einem spréden Versagen dnderte. [50]

Darlber hinaus gibt es bereits einige Veroffentlichungen, in denen pull-out-Versuche fir
NiTi-Draht/Polymer-Verbunde Anwendung finden. Die fir die vorliegende Arbeit

relevanten Veroffentlichungen werden im nachfolgenden Kapitel zusammengefasst.

2.3.2 Oberflichenbehandlungen

Oberflachenbehandlungen der zu fligenden Komponenten eignen sich, um die
Ubertragbaren Lasten zu steigern. Die Oberflache des Drahtes kann durch chemische,

thermische oder mechanische Prozesse verdndert werden. Auf diese Weise werden,
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beispielsweise durch einen Atzprozess oder durch einen Sandstrahlprozess,
mikroskopische Rauheiten erzeugt, die einen Mikroformschluss ermoglichen [51, S. 295].
Nach DIN EN ISO 4287 wird die Oberflachenrauheit durch folgende KenngréBen definiert:
Die gemittelte Rautiefe R, definiert den Mittelwert der groBten Profilhéhen von finf
Einzelmessstrecken (Abbildung 8). Die mittlere Rauheit dagegen R, definiert den Mittelwert
des Abstandes eines Messpunktes auf der Oberfliche von der Mittellinie von 5

Einzelmesstrecken [52, S. 50-53].

Rauheitsprofil  obere Berlhrlinie
Rt Az ™\  / Ko qf
» \ . N < -

i| Mittel-
linie

Abbildung 8: Bestimmung der Oberflichenrauheitskennwerte R, (links) und R, (rechts): eigene, erweiterte

Darstellung nach [52, S. 51-52].

Eine Strukturierung bzw. eine Erhdhung der Oberflachenrauigkeit lasst sich ebenfalls durch
ein gezieltes Aufschmelzen der Drahtoberfliche mit einem Laser in einer
Stickstoffatmosphare erreichen. In der Veréffentlichung von Man et al. wurden rechteckige
Platten aus einer NiTi-Legierung lokal mit einem Nd:YAG-Laser aufgeschmolzen und
wahrenddessen mit Stickstoffgas tberstromt. Die Proben wurden anschlieBend poliert und
mit einer Losung aus 10 % HF + 40 % HNOsz + 50 % H.O geatzt. Des Weiteren wurden
Uberlappproben (Lap-shear Proben) zur Bestimmung der Grenzflichenscherfestigkeit in
Abhéangigkeit der durchgefiihrten Oberflachenbehandlungen hergestellt. Dazu wurden
zwei behandelte Platten mit einem Epoxidharz unter Druckbeanspruchung verklebt und
anschlieBend in einer Universalpriifmaschine auseinandergezogen. Die mittlere Rautiefe R,
der Oberfliche konnte fiir eine Atzdauer von 30 Minuten auf Werte bis 1,5 pm der

gesteigert werden, wobei die mittlere Rautiefe vor der Behandlung 0 pym betrug. Die lap-
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2.3 Grenzflacheneigenschaften von FGL-Polymer-Verbunden

shear Versuche zeigten, dass sich die Grenzflachenscherfestigkeit durch eine 30-minttige

Atzbehandlung von etwa 15,5 MPa auf etwa 20 MPa erhéhen lieB. [53, 54]

Daruber hinaus gibt es weitere Arbeiten zum Thema Laserstrukturierung [55]. Eine weitere
Maoglichkeit zur Erhéhung der Oberflachenrauigkeit ist das Aufbringen einer Oxidschicht
auf der Oberflache, wie es in Di et al. beschrieben wird. Quadratische Platten
(30 x 30 x 3 mm?) einer NiTi-Legierung mit einem Nickelgehalt von 45,7 at. % wurden
geschliffen und poliert, um eine eventuell bereits vorhandene Oxidschicht zu entfernen.
Die Platten wurden anschlieBend gereinigt und flr eine Dauer von 20 bis 50 Minuten bei
Temperaturen zwischen 300 °C und 700 °C in einem Ofen in Umgebungsatmosphare
erwarmt. Die Proben wurden anschlieBend in ein Polymerblend (EP, PTFE und PA)
eingebettet und im Ofen ausgehartet. Die Analyse der Oberflachenrauigkeit ergab fiir eine
Temperatur von 300 °C und eine Dauer von 30 Minuten eine mittlere Rauheit R, von
8,41 nm und fir eine Temperatut von 700 C und 30 Minuten eine mittlere Rauheit von
68,7 nm. Die Grenzflachenscherfestigkeit konnte fiir eine Temperatur von 550 °C und eine
Dauer von 30 Minuten auf einen Wert von 6,5 MPa gesteigert werden, wobei die

unbehandelten Proben lediglich einen Wert von 1 MPa erreichten. [56]

Rossi et al. untersuchten den Einfluss unterschiedlicher mechanischer und chemischer
Oberflachenbehandlungen auf die Grenzflaichenscherfestigkeit eines NiTi-Drahtes mit
einem Durchmesser von 0,8 mm und einem Nickelgehalt von 49,69 at. %. Die mechanische
Oberflachenbehandlung bestand aus einer Schleifbehandlung mit Schleifpapieren der
Kérnung 180 und 400. Als chemische Behandlung wurde eine Atzung in 32,5-prozentiger
Salpetersaure bei einer Temperatur von 80 °C und einer Dauer von 2 Stunden untersucht.
Dariber hinaus wurde der Einfluss einer Atzung in einer 1,2 M Natriumhydroxid-Lésung
bei 80 °C fir 4 Stunden im Anschluss an die Saurebehandlung betrachtet. Die Drahte
wurden anschlieBen in einen 5mm langen Zylinder aus einem Zweikomponenten
Epoxidharz (EC57/K21) eingebettet. Die durchgefiihrten pull-out-Versuche ergaben, dass
durch Schleifen der Oberflache die Grenzflachenscherfestigkeit von ca. 6,5 MPa auf 13 MPa

gesteigert werden konnte, wahrend eine Atzung der Oberfliche mit Salpetersaure, gefolgt
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von Natriumhydroxid und abschlieBend erneut mit Salpetersadure lediglich eine Steigerung

auf ca. 7,3 MPa bewirkte. [57]

Schrooten et al. erhielten hingegen fiir eine oxidische Drahtoberflache im pull-out-Versuch
eine mittlere Grenzflachenscherfestigkeit von 23,93 MPa. Wurde die Oxidschicht durch
Polieren oder Atzen jedoch entfernt, so wurde eine mittlere Grenzflachenscherfestigkeit

von nur 18,96 MPa bzw. 17,02 MPa erreicht [26]

Neuking et al. untersuchten die Grenzflacheneigenschaften eines NiTi/PA6-Verbundes, der
durch Spritzguss hergestellt wurde. Auf Blechstreifen mit einem Querschnitt von
0,63 mm x 3,3 mm aus einer NiTi-Legierung mit einem Nickelgehalt von 50,8 at. % wurden
unterschiedliche Oberflaichenbehandlungen durchgefiihrt. Neben einem mechanischen
Schleifprozess, kam unter Anderem noch ein chemischer Elektropolierprozess, eine
Niederdruck-Plasmabehandlung,  zwei  unterschiedliche  Haftvermittler ~ sowie
Kombinationen der genannten Behandlungen zum Einsatz. Die durchgefihrten pull-out-
Versuche zeigten, dass die hochste Grenzflachenscherfestigkeit durch eine Kombination
aus einem mechanischen Schleifprozess, einer Plasmabehandlung fir 1800 s in einem
Sauerstoffniederdruckplasma, der Anwendung eines Haftvermittlers (Chemosil 597E) sowie
einer nochmaligen Plasmabehandlung fiir 600 s erreicht wurde. Mit dieser Kombination

wurde eine Grenzflachenscherfestigkeit von ca. 9 MPa erreicht. [58]

Smith et al. untersuchten den Einfluss eines Silan  Haftvermittlers
(3-acryloxypropyltrichlorosolane, ATPS) auf die Grenzflachenscherfestigkeit. Dieser hat die
Eigenschaft, dass er einerseits eine Silangruppe enthalt, die nachweislich mit oxidierten
Metalloberflachen reagiert und andererseits die gleiche funktionale Gruppe wie das
Monomer (Methacrylsauremethylester) enthalt. Somit kann der Haftvermittler wahrend
des Polymerisationsprozesses des Matrixmateriales (Polymethylmethacryltat, PMMA) in
die Struktur integriert werden und eine chemische Bindung zwischen dem Draht und dem
Matrixmaterial herstellen. Die durchgeflihrten pull-out-Versuche zeigten, dass eine
Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit um bis zu 400 % gegenlber einer
unbehandelten Drahtoberflache realisiert werden konnte. Die dadurch erreichten

Grenzflachenscherfestigkeiten betrug 25 MPa [59]. Eine ahnliche Methode wird in [60]
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verwendet. Beispiele flr eine Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit durch eine Nano-
Silica-Beschichtung der Drahtoberflache sind in [61, 62] dargestellt, wahrend weitere

Oberflachenbehandlungen an NiTi-Drahten in [63-65] veroffentlicht wurden.
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3 Werkstoffauswahl

Fir die Funktion des Aktors, sprich eine Auslenkung bei Erwdarmung der FGL, sowie eine
hohe aufbringbare Kraft des Aktors, ist eine Abstimmung von Draht- und Matrixmaterial
zueinander von entscheidender Bedeutung. Aus diesem Grund wurden im ersten Schritt
die erforderlichen Randbedingungen an den Draht- und Matrixwerkstoff definiert und im
darauffolgenden Schritt eine systematische Auswahl potenziell in Frage kommender

Werkstoffe erstellt.

3.1 Matrixauswahl

Das Matrixmaterial dient in erster Linie der Formgebung, der Lastibertragung und dem
Schutz des Drahtwerkstoffes [51, S. 341]. Es muss mit dem AKF-Verfahren verarbeitbar sein,
das jedoch bei allen thermoplastischen Kunststoffen der Fall ist. Darliber hinaus sollte die
Schwindung mdglichst gering sein, um eine endkonturnahe Fertigung zu erméglichen.
Dies ist vor allem bei amorphen Thermoplasten der Fall. Fir eine Verformung des
Matrixmaterials beim Uberschreiten der Austenitstarttemperatur des FGL-Drahtes und eine
Rickverformung sowohl der Matrix als auch des Drahtes bei der erneuten Abkulhlung,
muss das Matrixmaterial weiterhin eine hohe elastische Verformung ermdoglichen.
Weiterhin sollte der Widerstand gegen elastische Verformung — der Elastizitatsmodul —
moglichst gering sein, damit nur ein geringer Volumenanteil der FGL notwendig ist, um

eine Aktorfunktion des Verbundwerkstoffes zu ermoglichen.

Zur Auswahl geeigneter Matrixmaterialien eignen sich Werkstoffauswahldiagramme wie
sie von Michael F. Ashby entwickelt wurden [66]. Diese stellen die erforderlichen ZielgréBen
grafisch dar und erlauben eine erste Abschatzung der Eignung verschiedener Werkstoffe.

Fur die die in dieser Arbeit betrachtete Anwendung sind folgende ZielgroBen relevant:
1. Hohe elastische Dehnung (&ei)
2. Geringer Elastizitatsmodul (E)

3. Hohe elastisch gespeicherte Energie (Uei)
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3 Werkstoffauswahl

Entsprechend der Werkstoffauswahlmethodik nach Ashby [66, S. 82] wird ein
doppellogarithmisches Diagramm mit den beiden Zielgroen auf den Koordinatenachsen
erstellt (Abbildung 9). Fir die oben angegebenen ZielgroBen kann der Werkstoffindex M
wie in Gleichung 4 formuliert werden, wobei E den Elastizitaitsmodul und & die elastische
Dehnung bezeichnet. Fir die Erfullung der ZielgréBen, muss der Index entsprechend
maximiert werden. Die am besten geeignetsten Werkstoffe, d.h. jene, die einen geringen
Elastizitatsmodul und eine hohe elastische Dehngrenze kombinieren, liegen damit in der

rechten unteren Ecke des Werkstoffauswahldiagramms in Abbildung 9.

M, = & @

S Polycarbonat (PC)
(O]
k=
1 P————__ T
B ! Polypropylen (PP) :
£ —C
iz : Lo
:‘E i Polyurethan (TPU)
= _ i
N Polyamid (PAB)
173
©
TR I e
| Polyethylen (PE)
3 |
: = g
: ; i
1 2 5

Elastische Dehngrenze in %

Abbildung 9: Werkstoffauswahldiagramm fiir den Elastizitdtsmodul und die elastische Dehngrenze.

Abbildung 10 zeigt ein Werkstoffauswahldiagramm fiir die Werkstoffkennwerte ,elastische
Dehngrenze, €./" und ,elastisch gespeicherte Energie, Ue". Werkstoffe, die mehr elastische
Energie speichern konnen, sind fur den Einsatzzweck besser geeignet und liegen
entsprechend des Auswahlkriteriums, in der rechten oberen Ecke (Abbildung 10). Der
zugehorige  Werkstoffindex, der ebenfalls maximiert werden muss, lautet

dementsprechend:

M2=<C-el' UeI (5)

30



3.2 Auswahl der Formgedachtnislegierung des Drahtes

Polyarmid (PAS) Polycarbonat (PC) ---------{-—---

g
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,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
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Polyethylen (PE)
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Abbildung 10: Werkstoffauswahldiagramm fiir die elastisch gespeicherte Energie.

Dementsprechend kommen fir die vorliegende Arbeit unter anderem folgende Werkstoffe
in Frage: Thermoplastisches Polyurethan (TPU), Polycarbonat (PC) und Acrylnitril-Butadien-
Styrol (ABS). An den genannten Werkstoffen werden zusatzliche mechanische und
thermische Versuche zur naheren Charakterisierung und Beurteilung ihrer Eignung

durchgefiihrt, die in Kapitel 5.1 beschrieben werden.

3.2 Auswahl der Formgedachtnislegierung des Drahtes

Als Formgedachtnislegierung wird eine Nickel-Titan-Legierung verwendet, da bei dieser,
wie in Kapitel 2.1 erlautert wurde, der Formgedachtniseffekt gegeniiber anderen
Legierungen am starksten ausgepragt ist und sie eine hdhere Langzeitstabilitat aufweist.
Darlber hinaus bedingt das additive Fertigungsverfahren fiir die FGL-Polymer-Verbunde
einige Anforderungen an die FGL. Zum einen muss die Legierung als Draht mit einem
maximalen Durchmesser von 0,17 mm verfliigbar sein, um die automatisierte
Drahtférderung und -ablage im Arburg Freeformer zu ermdglichen (Kapitel 4). Zum
anderen muss sichergestellt werden, dass in der FGL durch den Warmeeintrag wahrend
des Herstellungsverfahrens keine Phasenumwandlung initiiert wird. Dies hatte zur Folge,

dass der Draht bereits wahrend der Fertigung seine Hochtemperaturform annehmen
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wirde. Somit hatte eine erneute Erwarmung des Verbundes keine Verformung des Drahtes
mehr zur Folge und der Verbund wiirde keine Aktorfunktion mehr aufweisen. Aus diesem
Grund muss die Legierung so gewahlt werden, dass die Austenitstarttemperatur
ausreichend hoch ist, sodass eine Phasenumwandlung wahrend des Herstellungsprozesses
verhindert wird. Auf Basis der oben genannten Anforderungen wurde eine NiTi-Legierung
mit einem Nickelgehalt von 54,8 Masseprozent und einem Drahtdurchmesser von
0,074 mm gewahlt. Laut Hersteller betragt die Austenitstarttemperatur 83 °C (Anhang 3).
NiTi-Legierungen mit hoheren Austenitstarttemperaturen sind bisher nicht kommerziell
verfligbar. Eine weitere Erhohung der Austenitstarttemperatur lasst sich daher nur durch
eine Vorspannung des Drahtes wahrend der Erwarmung ermaoglichen, wie sie in Kapitel

5.2.3 untersucht wird.
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4 Probenherstellung

Fur die Herstellung des Verbundwerkstoffes aus NiTi-Draht und einer Polymermatrix wird
ein Verfahren verwendet, das auf dem von der Firma Arburg GmbH & Co. KG entwickelten
Verfahren des Arburg-Kunststoff-Freiformens (AKF) beruht. Beim AKF-Verfahren wird
Polymergranulat (Abbildung 11-1), wie es sonst beim Spritzgussverfahren verwendet wird,
in einer beheizten Plastifiziereinheit (Abbildung 11-2) mit einer Schnecke mit einem
Durchmesser von 15 mm aufgeschmolzen. Das aufgeschmolzene Polymer wird
anschlieBend tropfenweise mit einem hochfrequent getakteten Piezoaktor Uber den
Dusenverschluss (Abbildung 11-3) auf der Bauteilplattform (Abbildung 11-5) abgelegt. Die
Bauteilplattform ist in x-, y-, und z-Richtung positionierbar und erméglicht somit die exakte
Tropfenablage entsprechend eines zuvor berechneten CAD-Modells des Bauteils. Durch

die Verbindung der Tropfen mit dem bereits abgelegten Material entsteht ein schichtweise

aufgebautes Bauteil. [67]

Qualifiziertes Standardgranulat

Plastifiziereinheit mit Schnecke

Piezoaktor

Dise

0000

Bauteilplattform, die in x-, y-, und z-Richtung
positionierbar ist

Abbildung 11: Arburg Freeformer, erweiterte Darstellung nach [67].

Das AKF-Verfahren wurde in [68] um eine Einheit zur automatisierten Einbringung von
Endlosfasern ergadnzt, die anschlieBend fiir den Prototypen des Arburg Freeformer 300-4X

weiterentwickelt wurde. Dieser wurde im Rahmen des bearbeiteten DFG-Projektes am
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wbk-Institut fir Produktionstechnik des Karlsruher Institutes flr Technologie fur die

Herstellung aller Proben fiir die vorliegende Arbeit verwendet.

4.1 Manuelle Drahtablage

Fur eine manuelle Drahtablage wurde am Institut fir Produktionstechnik des Karlsruher
Instituts fir Technologie zunachst eine Vorrichtung entwickelt, die das manuelle
Einbringen der NiTi Drahte unter Zugspannung wahrend des AKF-Verfahrens ermoglicht
(Abbildung 12) [9]. Fiir die Herstellung der Proben wurden zunachst zehn Schichten TPU
auf der Bauteilplattform aufgedruckt, bevor der Prozess pausiert wurde und der Draht
manuell mit einer Zugkraft von 1,5 N mithilfe der Vorrichtung in das gedruckte Material
eingebracht wurde. AnschlieBend wurde der Draht mit zehn weiteren Schichten
Uberdruckt. Je nach Versuch wurden unterschiedliche Breiten und Langen der Proben
realisiert, die in den jeweiligen Kapiteln behandelt werden. Die Probendicke betrug bei
allen Proben (auBer den Aktorproben) 4 mm (entspricht 20 Schichten). Fiir die Herstellung

der Proben wurden die in Tabelle 1 aufgeflihrten Prozessparameter verwendet. [69]

Bauteilplattform

Drahteinspannung

Einstellschraube

®
@
@ Verbundprobe
@

Abbildung 12: Einspannvorrichtung zur manuellen Drahteinbringung in das AKF-Verfahren: Darstellung

Uibersetzt aus [9].
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4.2 Automatisierte Drahtablage

Tabelle 1: Prozessparameter fiir die manuelle Drahteinbringung [69].

Parameter Wert
Austragszahl 39,5%
Dlsentemperatur 215 °C
Bauraumtemperatur 80 °C
Schichthéhe 0,2 mm
Verhaltnis Tropfenbreite zu Tropfenhdhe 1
Fullgrad 95,48 %

4.2 Automatisierte Drahtablage

Das Modul fiir die automatisierte Drahteinbringung besteht aus zwei Komponenten. Zum
einen wurde die Bauteilplattform (vgl. Abbildung 12) um eine Fixierung fur den Draht
erganzt, die mithilfe eines Pneumatikzylinders das Drahtende festhalt. Durch Verfahren der
Bauteilplattform kann der Draht abgewickelt werden. Die Drahtspule befindet sich dabei
im freefomer. Der Draht wird Uber eine Kandle, direkt neben den Austragsdiisen, in den
Bauraum gebracht und kann durch Verfahren der Bauteilplattform in die Fixierung
eingefadelt werden. Ein zentraler Punkt des neuentwickelten Moduls ist die Drahtablage
unter Zugspannung, um eine Phasenumwandlung des Drahtes aufgrund der direkten Nahe
zu den heiBen Austragsdisen des Polymers zu verhindern. Dazu wurde zwischen
Drahtspule und Kanile eine Bremse eingebaut, mit der sich die Vorspannung des Drahtes
einstellen lasst (Abbildung 13). Weiterhin wurde die Software dahingehend modifiziert,
dass bei der Ablage der Polymertropfen in der zehnten Schicht eine Reihe freigelassen
wurde, um Platz fir den im Anschluss eingelegten NiTi-Draht zu schaffen. Ab der elften
Lage wurden erneut alle Reihen befillt und der Draht damit in die Polymermatrix
eingebettet. Den Lagenaufbau verdeutlicht Abbildung 14, wobei zu sehen ist, dass,
aufgrund der unterschiedlichen Durchmesser von NiTi-Draht und Polymertropfen, der
Draht eventuell nicht vollstandig von der Polymermatrix umschlossen ist, obwohl die

Tropfen beim Aufbringen noch viskos sind. [69]
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4 Probenherstellung

Drahtfixierung Bauteilplattform Drahtspule Drahtbremse

CIN

Abbildung 13: Modul zur automatisierten Drahtablage. Bauteilplattform mit pneumatischer Drahtfixierung (links)

und Drahtspule mit Bremse zum Aufbau der Vorspannung (rechts) [69].

' Polymertropfen

NiTi-Draht

<

Abbildung 14: Schematischer Aufbau der Verbundproben. Schnittbild (links), 3D-Darstellung (rechts). Aufgrund
des Durchmesserunterschiedes zwischen dem Draht und den Polymertropfen ergibt sich ein Kanal mit annéhernd

rechteckigem Querschnitt.
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Nach Abschluss der in Kapitel 3.1 beschriebenen systematischen Werkstoffauswabhl,
wurden die mechanischen und thermischen Eigenschaften der potenziellen
Matrixwerkstoffen  untersucht, um ihre Eignung fir die Herstellung von
Formgedachtnisdraht-Polymer-Verbunden, zu bewerten. Weiterhin wurden der
ausgewahlte NiTi-Draht sowie die hergestellten Formgedachtnisdraht-Polymer-Verbunde
mechanisch und thermisch charakterisiert. Zusatzlich wurden auch Versuche zur

Charakterisierung der Draht-Matrix-Grenzflache sowie der Aktorfunktion durchgefiihrt.

5.1 Versuche zur Charakterisierung des Matrixmaterials

Da wahrend der Aktivierung des Drahtes das Matrixmaterial elastisch verformt werden
muss und diese Verformung wiederum die Rickstellkraft fir den Aktor darstellt, ist, wie in
Kapitel 3.1 bereits erlautert, vor allem der Elastizititsmodul der potenziellen
Matrixmaterialien wichtig. Als Matrixmaterialien wurden auf Basis der systematischen
Werkstoffauswahl Polycarbonat (PC, Covestro, Makrolon 2805), Acrylnitril-Butadien-Styrol
(ABS, Ineos Styrolution, Terluran GP35), ein Blend aus Polycarbonat/ABS (Covestro,
Bayblend FR3010) sowie thermoplastisches Polyurethan (TPU, Covestro, Desmopan 9385A)
untersucht. Die potenziellen Matrixmaterialien wurden anhand von Zugversuchen sowie
von  Dreipunktbiegeversuchen  charakterisiert.  Dariber  hinaus wurde die
Glaslibergangstemperatur der potenziellen Matrixmaterialen mithilfe der dynamischen

Differenzkalorimetrie bestimmt.

5.1.1 Zugversuche am Matrixmaterial

Die Probengeometrie flr die quasistatischen Zugversuche wurde entsprechend der Norm
DIN EN ISO 527-2 nach Probenkdrpertyp 1A (s. Abbildung 15) ausgefiihrt. Die Zugversuche
wurden an einer Z010 Universalpriifmaschine der Firma ZwickRoell GmbH & Co. KG
durchgefiihrt. Fir jedes der oben genannten Materialien wurden sechs Proben mit einer
Messlange von 80 mm lagegeregelt mit einer Traversengeschwindigkeit von 5 mm/min bis

zum Erreichen der Vorkraft bei 0,2 MPa belastet, bevor die Prifung mit einer
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Geschwindigkeit von 1 mm/min fortgesetzt wurde. Die an der Probe anliegende Kraft
wurde mithilfe einer Kraftmessdose mit einer Kapazitat von 10 kN gemessen, wahrend die
Dehnung mithilfe eines Videoextensometers (ZwickRoell VideoXtens) optisch ermittelt
wurde. Der Elastizitatsmodul wurde entsprechend DIN ISO EN 527-1 mittels
Sekantensteigung im Dehnungsbereich zwischen €=0,05% und €=0,25% nach Gl. 6

bestimmt [70].
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Abbildung 15: Probekérper Typ TA nach DIN EN ISO 527-2 fiir quasistatische Zugpriifung: eigene, erweiterte

Darstellung nach [70].

5.1.2 Biegeversuche am Matrixmaterial

Fir die Dreipunktbiegeversuche wurden entsprechend DIN EN ISO 178 Rechteckproben
mit den Abmessungen 80 x 10 x 4 mm® hergestellt Die Versuche wurden an einer
zwickiLine Z5.0 Universalpriifmaschine der Firma ZwickRoell GmbH & Co. KG durchgefihrt.
Der Biegemodul wurde fiir jedes Matrixmaterial an sechs Proben lagegeregelt mit einer
Prifgeschwindigkeit von 2 mm/min bestimmt und durch die Software testXpert der
gleichen Firma auf Basis von DIN EN ISO 178 ausgewertet [71]. Dabei berechnet sich der
Biegemodul nach Gl. 7, wobei of1 die Biegespannung in MPa bei der Durchbiegung s ist,

die sich nach Gl. 8 berechnet.
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In Gl. 8 bezeichnet ¢ die Biegedehnung, die sich aus Gl. 9 berechnet. L bezeichnet den
Abstand der Auflager, wahrend s; die Durchbiegung der Probe in Millimeter und h die
Probendicke darstellt.
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5.1.3 Dynamische Differenzkalorimetrie der Matrixmaterialien

Die Glasibergangstemperatur der untersuchten Matrixmaterialien wurde mittels
Dynamischer Differenzkalorimetrie mithilfe des Gerdtes DSC 214 Polyma der Firma
NETZSCH-Geratebau GmbH bestimmt. Dazu wurde der in Abbildung 16 dargestellte

Temperaturverlauf vorgegeben.
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Abbildung 16: Temperaturprogramm fiir die Bestimmung der Glasiibergangstemperatur der potenziellen

Matrixwerkstoffe.
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5.2 Versuche zur Charakterisierung des NiTi-Drahtes

Der bei der Firma G. Rau GmbH & Co. KG erworbene NiTi-Draht mit einem Durchmesser
von 73,6 um, einer Kaltverformung von 35 % (Anhang 3) und einem Nickelgehalt von
49,7 at. % (Anhang 4) wurde umfassend hinsichtlich seiner

thermischen-, elektrischen- und mechanischen Eigenschaften charakterisiert.

5.2.1 Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) des Drahtes

Zur Bestimmung der fiir die Phasenumwandlung charakteristischen Temperaturen (Mf, Ms,
As und Af), wurde am NiTi-Draht ebenfalls eine Dynamische Differenzkalorimetrie in einer
DSC 214 Polyma der Firma NETZSCH-Gerdtebau GmbH durchgefiihrt. Das dafir
verwendete Temperaturprogramm ist in Abbildung 17 dargestellt. In drei Zyklen wurden
jeweils drei Proben mit einer Heizrate von 10 K/min auf 180 °C aufgeheizt und
anschlieBend wieder mit einer Kiihlrate von 10 K/min auf 0 °C abgekihlt, um zunachst
Einflisse von der Fertigung zu eliminieren. Fur die Auswertung wurde der dritte Zyklus

herangezogen.
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Abbildung 17: Temperaturprogramm zur Bestimmung der Umwandlungstemperaturen des NiTi-Drahtes.
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5.2.2 Zugversuche am NiTi-Draht

In Zugversuchen an einer Zwick Kappa 05DS Universalprifmaschine der Firma ZwickRoell
GmbH & Co. KG wurde die Zugfestigkeit der Martensitphase sowie der Elastizitatsmodul
bei Raumtemperatur bestimmt. Die Versuche wurden lagegeregelt mit einer
Traversengeschwindigkeit von 1 mm/min bis zum Erreichen der Zugfestigkeit
durchgefihrt. Die an der Probe anliegende Kraft wurde mithilfe einer Kraftmessdose mit
einer Kapazitdt von 500 N gemessen, wahrend die Dehnung mithilfe der optischer
Bildkorrelation mit einem Aramis 4M System der Firma Carls Zeiss GOM Metrology GmbH
und drei GOM Referenzpunkten im Abstand von jeweils 50 mm aufgezeichnet wurde.
Weiterhin wurde der Elastizitaitsmodul der Austenitphase bei 120 °C bestimmt. Daflr
wurde der gesamte Prifaufbau in einer Temperierkammer der Firma ZwickRoell GmbH &
Co. KG auf 120 °C erwarmt. Fir den E-Modul beider Phasen wurden jeweils drei

Drahtproben im Dehnungsbereich von €=0,05 % und £=0,25 % nach Gl. 6 untersucht. Der

Versuchsaufbau ist in Abbildung 18 dargestellt.

e

Abbildung 18: Versuchsaufbau zur Bestimmung des Elastizitdtsmoduls und der Zugfestigkeit bei Raumtemperatur

und bei 120 °C an einer Kappa 050DS mit Temperierkammer der Firma ZwickRoell GmbH & Co. KG.
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Dartber hinaus wurde mithilfe einer ZwickiLine Z0.5 Universalprifmaschine die
freigesetzte Kraft bestimmt, die der Draht bei der Phasenumwandlung aufbringt. Hierfir
wurde der Draht eingespannt und an den freien Enden elektrisch kontaktiert. Nach
Anfahren einer Vorspannung von 0,02 N, wurde die elektrische Spannung schrittweise auf
9 V erh6ht und mit der Kraftmessdose die anliegende Kraft aufgezeichnet. Den Priifaufbau
veranschaulicht Abbildung 19. Bei Uberschreiten der Austenitstarttemperatur kommt es
zur Kontraktion des Drahts in seine ihm aufgepragte Form und eine Zugkraft wird messbar.
Die freiwerdende Kraft bei der Umwandlung wurde an insgesamt vier Drahtproben
untersucht. Die Dehnung des Drahtes wurde in allen Versuchen mit Hilfe des Aramis 4M
Systems und GOM Referenzpunkten mit einem Durchmesser von 0,4 mm mit einer

Bildaufnahmerate von 1 Hz gemessen.

Abbildung 19: Priifaufbau zur Bestimmung der freigesetzten Kraft bei der Aktivierung.

5.2.3 Einfluss von Zugspannungen auf die Phasenumwandlung

Wie in Kapitel 2.1 erldutert, lassen sich die charakteristischen Temperaturen der
Phasenumwandlung (My, Ms, As, As) durch eine mechanische Spannung zu héheren Werten

verschieben. Dieser Zusammenhang sollte bei der vorliegenden Legierung naher
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untersucht werden. Hierzu wurde eine Dynamisch-Mechanischen-Analyse mit einer DMA
242 Artemis der Firma Netzsch Geratebau GmbH verwendet. Diese ermdglichte das
Anlegen einer statischen Zugkraft an den Draht, wahrend der Draht einem festgelegten
Temperaturzyklus unterworfen wurde. Wahrenddessen wurde kontinuierlich die
Langenanderungen des Drahtes gemessen. Die Temperatur, bei der wahrend des
Aufheizvorgangs eine Langenanderung auftritt, entspricht dabei der As-Temperatur. Die
Temperatur, bei Beendigung der Langenanderung entspricht der A--Temperatur. Analog
lassen sich wahrend der Abkihlung die Ms- sowie die Mi-Temperaturen bestimmen. Der
Versuch wurde jeweils sechs Mal fiir die Zugspannungen 200 MPa, 300 MPa, 400 MPa,
500 MPa und 550 MPa durchgefiihrt. Jede Probe wurde sechs Mal geprift, um den Einfluss
auf die Umwandlungstemperaturen nach mehreren Zyklen zu untersuchen. Fir jedes
Spannungsniveau wurde zunachst die Kalibrierprobe aus Stahl als Referenz gemessen. Das
Temperaturprogramm startete bei Raumtemperatur und kihlte zunachst mit einer
Abkuhlrate von 2 K/min auf -6 °C herunter. AnschlieBend wurde der Draht mit der
jeweiligen Zugspannung belastet und mit einer Heizrate von 2 K/min auf 250 °C erwarmt.
Nach Erreichen von 250 °C wurde die Probe bei konstant anliegender Zugspannung erneut
mit 2 K/min auf -6 °C abgekihlt bevor sie abschlieBend nochmal auf 250 °C erwarmt
wurde. Durch Auftragung der Langendnderung gegen die Temperatur konnte die As-
Temperatur als Schnittpunkt der Tangenten vor der Langendnderung und wahrend der
Langenanderung graphisch bestimmt werden. Analog wurden die A+, M-, und My

Temperaturen bestimmt. Die Ergebnisse der DMA sind in Kapitel 7.3.1 dargestellt.

5.2.4 Einfluss der Phasenumwandlung auf den elektrischen

Widerstand des Drahtes

Fir die Bestimmung des elektrischen Widerstandes in Abhangigkeit von der Temperatur
sowie der kristallographischen Phase wurde das oben genannte Gerat zur Dynamisch-
Mechanischen-Analyse (DMA 242 Artemis) um einen Aufbau zur Widerstandsmessung

erweitert. Der elektrische Widerstand des Drahtes wurde mittels Vierpunktkontaktierung
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gemessen. Entsprechend Abbildung 20 wurden an den NiTi-Draht an vier Stellen mithilfe
einer  PunktschweiBverbindung vier weitere NiTi-Drahte angeschweiflt. Die
PunktschweiBverbindung wurde mit einem UIP 1000 der Firma Schmidt Instruments GmbH
bei einer Spannung von 1,1V und einer Pulsdauer von 1,5 Millisekunden unter
Stickstoffatmosphare durchgefiihrt, um eine Oxidation des SchweiBpunktes zu verhindern.
AnschlieBend wurde unter einem Lichtmikroskop (VHX 6000 der Firma Keyence
Deutschland GmbH) der Abstand der beiden inneren Kontakte vermessen, um daraus den
spezifischen elektrischen Widerstand zu berechnen. Entsprechend Abbildung 20 wurde
Uber die beiden auBenliegenden Kontakte ein Strom von 10 mA (Keithley 2400 Source
Meter) durch den Draht geleitet und an den beiden innenliegenden Kontakten mit Hilfe
eines hochohmigen Voltmeters (Keithley 182) der Spannungsabfall gemessen. Mithilfe
eines Labview Auswerteprogramms lasst sich aus dem Spannungsabfall der elektrische
Widerstand mithilfe des ohmschen Gesetzes berechnen. Der Vorteil der Vierpunktmessung
liegt darin, dass die Messergebnisse unabhdngig von den Innenwiderstanden der
Messgerate und der Zuleitungen sind [72, S. 57-58]. Aus dem W.iderstand wird
anschlieBend mithilfe des Drahtdurchmessers sowie der Lange der Messstrecke der
spezifische Widerstand des Drahtes berechnet. In der DMA wurde der zu untersuchende
Draht mit einer Heizrate von 5 K/min auf 150 °C erwarmt und anschlieBend durch
Abschalten der Heizung ungeregelt auf 25 °C abgekihlt. Wahrend des Versuches wurde
der Draht mit einer statischen Spannung von 0,01 N belastet, um ihn gestreckt zu halten.
Die vier Zuleitungen aus NiTi-Draht wurden tber vier WAGO ® Klemmen mit lackisoliertem
Manganin-Draht mit einem Durchmesser von 0,2 mm verbunden, um sicherzustellen, dass
in der Anlage keine Kurzschliisse oder Massekontakte tiber den Versuchsaufbau entstehen.
Zu diesem Zweck wurden ebenfalls die Drahteinspannungen mit Hilfe von Flashbreaker®1
Klebeband elektrisch isoliert. Zusatzlich wurde noch ein Thermoelement in Probennahe
angebracht und Uber einen Redlab TC Adapter der Firma Meilhaus Electronic GmbH
ebenfalls mit dem LabView Programm verbunden. Auf diese Weise konnte in dem
Programm der spezifische elektrische Widerstand direkt in Abhdngigkeit der vorliegenden

Temperatur gemessen werden.
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Abbildung 20: Vierpunktkontaktierung des NiTi-Drahtes zur Messung des elektrischen Widerstandes innerhalb
der DMA.

5.3 Oberflachenbehandlungen des NiTi-Drahtes

Wie in Kapitel 2.3.2 erlautert, lasst sich die Anbindung des Matrixwerkstoffes an die

Drahtoberflache durch verschiedene Oberflachenbehandlungen des Drahtes verbessern.

In  Vorversuchen zu der vorliegenden Arbeit wurden bereits folgende
Oberflachenbehandlungen an NiTi-Drahten durchgefiihrt: Atzung mit HNO;, Oxidation in
einem Rohrofen, Laser-Gas-Nitrierung (LGN) sowie die Beschichtung mit geldstem ABS.
Die behandelten Drahte wurden anschlieBend in eine ABS-Matrix eingebettet und pull-
out-Versuche durchgefilhrt. Gegenliber den unbehandelten Drahten konnte die
Grenzflachenscherfestigkeit erheblich gesteigert werden, wobei die LGN und die ABS-
Beschichtung die groBten Steigerungen ergaben. Die Ergebnisse der Vorversuche wurden
in [73] veroffentlicht. Auf Basis der Vorversuche wurden in der vorliegenden Arbeit unter
anderem eine Beschichtung des NiTi-Drahtes mit TPU sowie eine Laser-Gas-Nitrierung der
Drahtoberflache durchgefiihrt. Nach Abschluss der im Folgenden genauer beschriebenen

Oberflachenbehandlungen wurden die NiTi-Drahte mit dem in Kapitel 4.1 beschriebenen
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Verfahren in eine TPU-Matrix eingebettet und auf diese Weise Proben fir die pull-out-

Prifung (s. Kapitel 5.4.1) hergestellt.

5.3.1 Laser-Gas-Nitrierung der Drahtoberflache

Die Laser-Gas-Nitrierung der NiTi Drahte wurde mit einem gepulsten Faserlaser
GieMark30++ der Firma GieTec GmbH durchgefiihrt. Um eine gleichmaBige Behandlung
der gesamten Drahtoberflache zu ermdglichen, wurde eine Anlage konzipiert, die den
Draht, wie im Folgeneden beschrieben, kontinuierlich durch den Brennpunkt des
Laserstrahls hindurchfiihrt. Das Prinzip und den schematischen Aufbau der Anlage
veranschaulicht Abbildung 21. Da die SpotgroBe des Lasers (vgl. Tabelle 2) kleiner als der
Drahtdurchmesser ist, pendelt der Laserstrahl auf einer Laserlinienlange von 3 mm mit
einer Geschwindigkeit von 100 mm/s orthogonal zur Drahtlangsachse. Somit wird
sichergestellt, dass der Draht zuverlassig getroffen wird. Der Draht wird von der Spule an
Position 1 abgewickelt und mithilfe zweier Osen so ausgerichtet, dass er durch den
Auftreffpunkt des Laserstrahls an Position A hindurchgefihrt und mithilfe eines
Schrittmotors auf der Spule an Position 2 aufgewickelt wird. Die abgebende Spule (Position
1) ist dabei so gelagert, dass der Draht stets unter Zugspannung steht. Wahrend des
Laservorgangs, bei dem die Drahtoberflache lokal angeschmolzen wird, wird der Draht
kontinuierlich mit einem Stickstoffvolumenstrom von 10 I/min Gberstromt. Da der Draht
bei diesem ersten Prozessschritt nur einseitig vom Laser getroffen wird, wird die Spule in
Position 2 abgenommen, um 180 Grad gedreht und wieder an Position 1 angebracht. Der
Draht wird nun im zweiten Prozessschritt erneut durch die beiden Nadelhre gefiihrt, vom
Laserstrahl an der gegenuberliegenden Oberflache angeschmolzen und an Position 2
aufgewickelt. Um jedoch die gesamte Drahtoberflache zuverlassig behandeln zu kénnen,
wurde die Anlage um ein 90 Grad Getriebe und zwei weitere Spulenaufnahmen erganzt,
wie Abbildung 21 verdeutlicht. Die zuvor an Position 2 aufgewickelte Spule wird nun als
abgebende Spule an Position 4 auf der vertikalen Achse montiert und im dritten
Prozessschritt wird der Draht auf der durch das Kegelgetriebe angetriebenen Spule an
Position 3 aufgewickelt. Der Laserkopf wird so verfahren, dass sich der Auftreffpunkt des

Lasers nun an Laserposition B befindet. AnschlieBend wird die Spule von Position 3 wieder
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um 180 Grad gedreht, an Position 4 angebracht und ein letzter vierter Durchgang
durchgefihrt. Auf diese Weise lasst sich der Draht von vier Seiten mit den in Tabelle 2
aufgefiihrten Parametern, behandeln, sodass die gesamte Drahtoberflache nitriert wird.
Die Laserlinienldange gibt dabei den Weg an, auf dem sich der Laser orthogonal zur
Drahtlangsachse mit der angegebenen Laserverfahrgeschwindigkeit bewegt. Da der Laser
entlang dieser Linie ,pendelt”, kdnnte man bei der Laserlinienldange auch von der

Amplitude der Pendelbewegung sprechen. [Harle2022]
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Abbildung 21: Schematischer Aufbau der konstruierten Anlage zur Laser-Gas-Nitrierung: Abbildung entnommen

und verdndert aus [Hdrle2022].
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Tabelle 2: Verwendete Parameter fiir die Laser-Gas-Nitrierung.

Parameter Wert
Laserleistung 6 Watt
Frequenz 50 Hz
Laserlinienlange 3 mm
Laserverfahrgeschwindigkeit 100 mm/s
SpotgroBe 40 ym
Scanlinienabstand 20 um
Stickstoffvolumenstrom 10 I/min

5.3.2 Beschichtung der Drahtoberfliche mit gelostem

Matrixmaterial

Als weitere Option zur Verbesserung der Anbindung zwischen dem TPU-Matrixmaterial
und dem NiTi-Draht, wurde eine Beschichtung der Drahte mit TPU durchgefihrt. Durch die
TPU-Schicht auf der Drahtoberflache soll die Anbindung an das Matrixmaterial verbessert
werden. Zu diesem Zweck wird ein Losungsmittel bendtigt, das in der Lage ist, das TPU-
Granulat vollstandig zu I6sen und das, nach dem Beschichtungsvorgang, wieder
verdampft. Als Losungsmittel kam N, N-Dimethylformamid zum Einsatz, dessen
Produktdatenblatt sich in Anhang 6 befindet. Das TPU-Granulat wurde zunachst fur 2
Stunden bei 75°C im Ofen getrocknet, bevor eine Suspension aus 100 ml N, N-
Dimethylformamid hergestellt wurde. Dazu wurde unter konstantem Rihren mit einem
Magnetrihrer, 30 g TPU-Granulat zu dem N, N-Dimethylformamid zugegeben, bis sich
eine gleichmaBige dinnflissige Suspension bildete. AnschlieBend wurden die Drahte drei
Mal durch die Suspension gezogen und zwischendurch fir 10 Minuten an der Raumluft

getrocknet.
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5.4 Versuche am Verbund zur Charakterisierung der
Grenzflache

Nach Abschluss der mechanischen und thermischen Versuche an den potenziellen
Matrixwerkstoffen, wurde TPU als der am besten geeignete Matrixwerkstoff ausgewahlt
(vgl. Kapitel 7.2). Aus diesem Grund wurde fir die Versuche am Verbund nur noch TPU als

Matrixmaterial verwendet.

Um die Anbindung zwischen dem NiTi-Draht und dem Matrixmaterial zu quantifizieren
sowie Aussagen Uber den Einfluss der unterschiedlichen Oberflachenbehandlungen treffen
zu koénnen, wurden Drahtauszug-Versuche (engl. pull-out-test) zur Bestimmung der
Grenzflachenscherfestigkeit durchgefihrt. In Vorversuchen zur vorliegenden Arbeit
wurden ebenfalls push-out-Versuche durchgefiihrt, die jedoch keine aussagekraftigen
Ergebnisse lieferten. Grund daflir war zum einen die Praparation der Proben, die
Schwierigkeiten bereitete. Wie in Kapitel 2.3.1 beschrieben, missen die Proben fiir den
push-out Versuch sehr diinn prapariert werden, um ein Eindriicken des Prifstempels in die
Drahtoberflache zu verhindern. Aufgrund der groBen Harteunterschiede zwischen TPU-
Matrix und dem Matrixmaterial kam es beim Schleifen der Proben mehrfach zu einer
Ablosung des Drahtes aus dem Matrixmaterial, da diese unterschiedlich schnell
abgeschliffen wurden. Somit konnte eine Beschadigung der Grenzflache bei der
Praparation der Proben nicht ausgeschlossen werden. Fir pull-out-Versuche wurden
Proben mit den Abmessungen 10 x 10 x 4 mm? verwendet, in die liber eine Einbettldnge
von 10 mm, ein NiTi-Draht eingebettet wurde. Der Abstand des Drahtes vom Probenrand
betrug 5 mm und der Draht wurde bei einer Probenhdhe von 2 mm eingelegt, bevor er
wiederum mit 2 mm Polymer Uberdruckt wurde. Die Lange des freiliegenden Drahtes
betrug einseitig 30 mm, um eine einfache Einspannung in die Prifmaschine zu
gewahrleisten. Abbildung 22 veranschaulicht die Probengeometrie. Die Abmessungen
entsprechen somit, bis auf die Lange, denen der Proben fir die Dreipunktbiegeversuche

aus Kapitel 5.1.2.
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Abbildung 22: Pull-out-Probe zur Charakterisierung der Draht-Matrix-Grenzfliche.

5.4.1 Pull-out-Versuche

Fur die Durchflihrung der pull-out-Versuche wurde zunachst eine Halterung konzipiert, die
eine Einspannung der Proben ermdglicht, ohne dabei Krafte auf die Grenzflache
auszuiliben. Die Halterung wurde wie in Abbildung 23 abgebildet konstruiert und verfligt
Uber ein Loch in der Mitte, durch das der Draht hindurchgefiihrt wird. Die Halterung wird
an der unteren Verjliingung beidseitig in die Spannbacke der Priifmaschine eingespannt.
Auf diese Weise hangt die Probe frei unter der Halterung und zentriert sich durch ihr
Eigengewicht selbst. Wahrend der Priifung wird die Probe durch die Halterung in Position
gehalten, wahrend der Draht durch das Loch aus der Polymermatrix herausgezogen wird.
Als Priifmaschine wurde eine ZwickiLine Z0.5 Universalprifmaschine der Firma ZwickRoell
GmbH & Co. KG mit einer Kraftmessdosenkapazitdt von 5N verwendet, wie sie in
Abbildung 24 dargestellt ist. Zunachst wurde mit einer Geschwindigkeit von 5 mm/min
eine Vorkraft von 0,05 N angefahren. Die Priifgeschwindigkeit betrug dann lagegeregelt
1T mm/min. Fir die Erstellung der Kraft-Weg-Diagramme wurde der Traversenweg
zugrunde gelegt. Aus den resultierenden Diagrammen lasst sich zum Zeitpunkt des ersten
Kraftabfalls die Kraft (Fmax) ablesen, bei welcher die Grenzflache versagt. Mit Hilfe dieser
lasst sich entsprechend Gleichung 10 die Grenzflachenscherfestigkeit (GSF) berechnen,

wobei L die Einbettlange des Drahtes und d den Drahtdurchmesser bezeichnen.
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_ Fmax (10)
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NiTi Draht
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Pull-out Probe
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Abbildung 23: CAD Skizze der Probenhalterung fiir die pull-out-Versuche.

Abbildung 24: Versuchsaufbau fiir die pull-out-Versuche.

5.4.2 In-situ pull-out-Versuche

Um das Versagensverhalten beim pull-out-Versuch genauer untersuchen zu kdnnen,

wurden zusatzlich pull-out-Versuche durchgefiihrt, bei denen wahrend des Versuches die
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Grenzflache unter einem Lichtmikroskop beobachtet wurde. Dazu mussten die
Prozessparameter flr die Herstellung der Proben aus Tabelle 1 teilweise verdandert werden.
Anstatt einer Austragszahl von 39,5 %, wurde eine Austragszahl von 45 % gewabhlt.
Dadurch wurden die Proben transparent. Zum Einsatz kam ein Lichtmikroskop VHX 6000
der Firma Keyence Deutschland GmbH sowie ein Zug- & Druck Modul der Firma Kammrath
& Weiss GmbH mit einer Kapazitat der Kraftmessdose von 10 N. Fir das Zug- & Druck
Modul wurde eine neue Probenaufnahme konzipiert, die die Verbundprobe in der richtigen
Position halt, wahrend der Draht herausgezogen wird. AuBerdem wurde die
Probenaufnahme um eine LED-Lichtquelle erweitert, die Durchlichtaufnahmen im
Mikroskop wahrend des pull-out-Versuches ermdglicht. Zwischen der Probe und der LED-
Lichtquelle wurde ein Polarisationsfilter eingebaut, um die spannungsdoppelbrechenden
Eigenschaften des verwendeten Matrixmaterials TPU sichtbar zu machen (Abbildung 25).
Ein zweiter Polarisationsfilter, der um 90 Grad gegeniiber dem ersten gedreht ist, wurde
zwischen Probe und Mikroskopobjektiv platziert. Die beiden um 90 Grad versetzten
Polarisationsfilter sorgen fiir eine komplette Ausléschung des Lichtes im Ausgangszustand,
sodass kein Licht in das Objektiv einfallt. Um den pull-out-Versuch aus Kapitel 5.4.1
nachzubilden, wurden die Drahteinspannung und die Probenaufnahme durch einen
Spindelantrieb mit einer kontanten Geschwindigkeit von 10 pm/s (0,06 mm/min)
auseinandergefahren. Die geringere Geschwindigkeit im Vergleich zum pull-out-Versuch
aus Kapitel 5.4.1 ist notwendig, um die Videoaufnahme des Versagensverhaltens zu
realisieren. Vorversuche haben gezeigt, dass bei einer Prifgeschwindigkeit von T mm/min,
das Versagen der Grenzflache zu schnell vonstattengeht, um dies auf einer Videoaufnahme
sichtbar zu machen. Der Draht wird dadurch aus dem Verbund herausgezogen, wahrend
das Matrixmaterial durch einen Anschlag in Position gehalten wird. Die Kraftmessdose
zeichnet die dafir notwendige Kraft auf. Auf diese Weise wird in der Grenzflache ein
Spannungsfeld aufgebaut, welches durch die spannungsdoppelbrechenden Eigenschaften
des Polymers im Mikroskop als ,Leuchten” sichtbar wird, wie Abbildung 25 zeigt. Der
Versuch wird mit Hilfe des Lichtmikroskops als Video mit einer Bildrate von 15 Bildern pro

Sekunde und einer Auflésung von 1600 x 1200 Pixeln® aufgezeichnet.
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Abbildung 25: Versuchsaufbau fiir die in-situ pull-out-Versuche unter einem Lichtmikroskop.

5.4.3 Nachtragliche Beeinflussung der Grenzflache

Uber die Oberflichenbehandlungen am NiTi Draht hinaus, wurde der Einfluss einer
nachtraglichen ~ Warme- und isostatischen Druckbehandlung auf  die
Grenzflachenscherfestigkeit untersucht. Ziel der Untersuchungen war es, durch eine
nachtragliche Temperatur und Uberdruckbehandlung den Porengehalt in der Grenzflache
zwischen NiTi-Draht und Matrixmaterial zu verringern und damit die Anbindung zu
verbessern. Dazu wurden pull-out-Proben mit unbehandelten NiTi Drahten nach deren
Herstellung in eine Gasdruckinfiltrationsanlage gebracht. Der Aufbau dieser Anlage wird
in [74] beschrieben, wobei sie in diesem Fall als Autoklav genutzt wurde, d.h. die Proben
wurden mit einem geregelten Uberdruck- und Temperaturprogramm beaufschlagt.
Zunachst wurde ein Vakuum von 0,1 mbar erzeugt, um ein Oxidieren des
Graphitsuszeptors zu verhindern, bevor die Gasdruckinfiltrationsanlage mit einer Heizrate
von 5 K/min auf 190° C Prozesstemperatur aufgeheizt wurde. AnschlieBend wurde der

Druck mit Argongas auf 8 bar erhéht und bei 190 °C fur 30 Minuten konstant gehalten.
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5.4.4 Charakterisierung mittels Computertomographie

Um den Einfluss der in 5.4.3 beschriebenen thermo-mechanischen Nachbehandlung zu
untersuchen, wurden vor und nach der Behandlung Aufnahmen des Verbundes mit einem
Computertomographen (CT) erstellt. Der besondere Fokus lag hier auf der Untersuchung
der Grenzflache, da diese, wie oben beschrieben, einen entscheidenden Einfluss auf die
Aktorfunktion hat. Fir die Aufnahmen wurde ein Phoenix Nanotom der Firma GE Sensing
and Inspection Technology GmbH benutzt. Es wurden Proben mit der Geometrie von pull-
out-Proben verwendet und diese auf eine Breite und Dicke von je 1mm
heruntergeschliffen, um die Sichtbarkeit der Grenzflache im CT zu verbessern. Die Lange
der Probe wurde bei 10 mm belassen. Fir die CT-Aufnahmen wurden die in Tabelle 3

aufgeflihrten Parameter genutzt.

Tabelle 3: Verwendete Parameter fiir die durchgefiihrte Computertomographie der Grenzfléche.

Parameter Wert
Spannung 120 kV
Strom 100 pA
Voxelsize 2,8 um
Number of Images 2000
Timing 3000 ms
Average 5

Skip Frames 1
Binning 1x1
Sensitivity 0,5
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5.5 Versuche zur Verbundcharakterisierung

Neben den Einzelkomponenten und der Grenzfliche, wurden im nachsten Schritt die
Eigenschaften des Verbundes naher untersucht. Neben quasistatischen Versuchen wurden
hier auch zyklische Versuche im Zugschwellbereich durchgefiihrt, um das

ErmUdungsverhalten des Verbundes naher zu betrachten.

5.5.1 Quasistatische Untersuchungen

Fir die quasistatischen Versuche wurde eine Priifmaschine E10000 der Firma Instron GmbH
verwendet, die mit einer 1000 N Kraftmessdose ausgestattet wurde. Die Dehnung der
Verbundproben wurde optisch mit Hilfe des Instron Video-Extensometers bestimmt. Die
Verbundeigenschaften wurden an 80 x 10 x 4 mm?® Proben mit fiinf nebeneinander
eingebetteten NiTi-Drahten bei einer Probenhéhe von 2 mm untersucht, wie Abbildung 26

verdeutlicht.

R

10 mm

Abbildung 26: Links: Schematische Skizze der elektrischen Kontaktierung der 5 NiTi Drdhte fiir die

Widerstandsmessung. Rechts: Verbundprobe mit Messpunkten fiir Extensometer.

Um ein Versagen der NiTi-Drahte im Inneren des Verbundes zu detektieren, wurde an die

Drahte ein elektrischer Strom von 10 mA angelegt und Uber den elektrischen Widerstand

55



5 Experimentelle Arbeiten

der Zustand der Drahte lGberwacht. Dazu missen die freien Drahtlangen auf beiden Seiten
mindestens 40 mm betragen. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 27 dargestellt. Der NiTi-
Draht wird mit zwei WAGO® Klemmen, die sich auf den Spannbacken befinden, mit einem
Manganin-Draht verbunden, der die Bewegungen der Spannbacken ausgleichen soll. Die
Manganin-Drahte sind wiederum mit der Stromquelle (Keithley 2400 Source Meter)
verbunden. Der Gesamtstrom betragt 10 mA. Ein Labview Programm berechnet aus der
dafir erforderlichen Spannung den aktuellen Gesamtwiderstand und zeichnet diesen mit

einer Frequenz von 100 Hz wahrend des Versuches auf.

Die quasistatischen Eigenschaften wurden durch Zugversuche mit Entlastungen
untersucht, wobei die Belastungen weggeregelt durchgefiihrt wurden. Nach jeder
Auslenkungsstufe wurde die Probe wieder auf 0 N entlastet, bevor die nachste Laststufe
angefahren wurde. Mit einer Prifgeschwindigkeit von 1 mm/min wurden die
Auslenkungen 2 mm, 4 mm, 6 mm, 8 mm, 10 mm und 12 mm angefahren und in der
Entlastungsphase jeweils der E-Modul durch lineare Regression ausgewertet. Da die
Proben bei der Entlastung nicht wieder einen Dehnungswert von 0 % erreichten, musste
der Steigungsbereich handisch und individuell festgelegt werden. Jeweils drei Proben
wurden bei Raumtemperatur und drei bei einer Temperatur von 60 °C untersucht. Fir die
Prifungen bei erhéhten Temperaturen kam eine Temperierkammer HP1235Y der Firma

Instron GmbH zum Einsatz.
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GOM Messpunkte

Drahtkontaktierung

Abbildung 27: Versuchsaufbau fiir die Charakterisierung der quasistatischen und zyklischen

Verbundeigenschaften.

5.5.2 Zyklische Untersuchungen

Fir die Charakterisierung der Verbundproben bei zyklischer Belastung wurden Versuche
im Zugschwellbereich  mit dem in Kapitel 5.5.1 beschriebenen Versuchsaufbau
durchgefiihrt. Dazu wurde zunéachst ein Laststeigerungsversuch durchgefiihrt, wobei die
Laststufen erneut weggeregelt angefahren wurden, wie Tabelle 4 verdeutlicht. Auf jeder
Auslenkungsstufe wurden 5000 Zyklen mit einer Frequenz von 1 Hz durchgefihrt, bevor
die nachste Auslenkungsstufe angefahren wurde. Im Anschluss daran wurden jeweils drei
Proben auf den Laststufen 1, 3 und 5 fiir jeweils 10° Zyklen getestet, um die

Schwingfestigkeit des Verbundwerkstoffes zu bestimmen.
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Tabelle 4: Laststufen des Laststeigerungsversuches.

Laststufe Statische Auslenkung in mm Amplitude in mm
1 2 0,5

2 4 1

3 6 1,5

4 8 2

5 10 2,5

5.5.3 Charakterisierung der Aktorfunktion

Fir die Charakterisierung der Aktorfunktion kam die in Abbildung 28 dargestellte
Probengeometrie zum Einsatz. Der Draht wurde auf beiden Seiten in einem Bereich von
20x 4 x 0,8 mm® eingebettet und lag dazwischen frei. AuBerhalb des eingebetteten
Bereiches lag der Draht ebenfalls frei, um eine elektrische Kontaktierung zu ermdglichen.
Dadurch dass der Draht nicht mittig beziiglich der Probenhdhe eingebettet ist, sollte eine
Kontraktion des Drahtes eine Biegeverformung des TPUs verursachen. Die Aktorfunktion
wurde zum einen durch die Bestimmung der maximal aufbringbaren Kraft als auch durch
die Bestimmung der maximalen Auslenkung des Aktors charakterisiert. Fur die
Bestimmung der aufbringbaren Kraft des Aktors wurde ein Versuchsaufbau, wie er in
Abbildung 29 zu sehen ist, gewahlt. Der Abstand der Auflager betrug 80 mm und die Kante
hatte einen Radius von 0°. Der Radius der Finne an der Kraftmessdose betrug 3,5 mm. Die
Auflager wurden mit Isolierband abgeklebt, um einen Massekontakt der Drahte wahrend
der Aktivierung zu verhindern. Die aufgebrachte Kraft wurde in der Mitte der Probe
gemessen, wahrend die Verformung des Aktors mit Hilfe eines Aramis 4M Systems der
Firma Carl Zeiss GOM Metrology GmbH mit einer Messfrequenz von 5 Hz erfasst wurde.
Fir die Erfassung der Verformungen wurde auf der Oberflaiche des Aktors ein

Specklepattern aufgebracht.
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Finne

Auflager Auflager

Abbildung 28: Probengeometrie der Aktorproben. In der Mitte der Probe wurden drei GOM-Referenzpunkte
aufgeklebt.

Dazu wurden die Probenoberflachen zunachst mit Ethanol gereinigt und anschlieBend mit
einer Lackierpistole mit einem Druck von 0,8 bar bei halb gedffneter Diise mit weiler Farbe
(Schmincke Aero Color Professional Acrylic Ink, 28101 SUPRA-WeiB, deckend) grundiert.
Nach dem Abtrocknen der weiBen Farbe, wurde mit 0,5 bar Druck und einer zu einem
Viertel gedffneten Diise das Specklepattern mit schwarzer Farbe (Schmincke Aero Color
Professional Acrylic Ink, 28-702 SUPRA-Schwarz, deckend) aufgebracht. Fir die
Bestimmung der Auslenkung wurden mittig unter die Finne der Kraftmessdose zusatzlich
drei GOM-Referenzpunkte mit einem Durchmesser von 0,4 mm aufgeklebt und als

Punktkomponente in der Aramis Software definiert.
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Pruffinne

Auflager

Abbildung 29: Versuchsaufbau fiir die Bestimmung der maximal aufbringbaren Kraft des Aktors.

Die Aktorproben wurden mit einem Strom von 200 mA Uber ihren elektrischen Widerstand
thermisch aktiviert. Zu diesem Zweck wurden die freiliegenden Drahte der Aktorproben an
eine Keithley 2400 SourceMeter Stromquelle angeschlossen und Uber ein LabView
Programm der Strom von 10 mA schrittweise auf 200 mA erhoht. Die Schrittweite betrug
10 mA und die Zyklusdauer 60 Sekunden. Insgesamt wurden zehn Zyklen abgefahren. Die
ausgelenkte Probe zeigt Abbildung 30.

Analogeingang 2
DI M 45

Abbildung 30: Aktorprobe im ausgelenkten Zustand bei einem anliegenden Strom von 200 mA.
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Zusatzlich wurde das aufgenommene Kraftsignal aus der TestXpert Software sowie die
elektrische Spannung aus der Labview Software als Analogsignal in die Aramis Software
eingepflegt, um eine direkte Korrelation aller MessgroBen in der Aramis Software zu
ermoglichen. Um eine Erhohung der aufbringbaren Kraft zu erreichen, wurden auBerdem
Versuche mit einer Stromstarke von 300 mA durchgefiihrt. Neben der Bestimmung der
Auslenkung des Aktors bei einer Aktivierung von 10 Zyklen, wurde ebenfalls die maximal
aufgebrachte Kraft wahrend einer Aktivierung von zweimal 10 Zyklen und einer Pause von
20 Minuten nach den ersten zehn Zyklen untersucht. Zusatzlich wurde eine Messung mit
1000 Zyklen durchgefiihrt, wobei zwischen jedem Zyklus eine Pause von 5 Minuten
gemacht wurde, um das Relaxationsverhalten des Aktors naher zu untersuchen. Auf eine
separate Aufzeichnung der Verformung mittels GOM Aramis 4M wurde hier verzichtet, da
die Speicherkapazitdt des Messrechners fir die hohe Anzahl an Zyklen nicht ausgereicht

hatte.
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Die Aktorfunktion beruht auf dem komplexen Zusammenspiel von mehreren
Mechanismen. Zum einen wird an den Draht eine elektrische Spannung angelegt, die
aufgrund des elektrischen Widerstandes des Drahtes zu dessen Erwdrmung fihrt. Diese
Erwdrmung fiihrt  beim  Uberschreiten der Austenitstarttemperatur zu einer
Phasenumwandlung des Drahtwerkstoffes. Da sich der Draht durch eine mechanische
Vordehnung in Langsrichtung, vor der Einbettung in die Polymermatrix, in einem
entzwillingten  Zustand befindet, fihrt diese Phasenumwandlung zu einem
Zusammenziehen des Drahtes in seine urspriingliche Form. Der Draht bildet Uber die
Grenzflache eine feste Verbindung mit dem Polymer, wodurch sich dieses durch das
Zusammenziehen des Drahtes ebenfalls mitverformt. Um die Auswirkungen der
Einzelmechanismen auf das Gesamtsystem genauer untersuchen zu kdnnen, wurde ein

Finite-Elemente-Modell des Aktors mithilfe der Software COMSOL Multiphysics 6.1 erstellt.

Die Geometrie flr das Modell wurde analog zu den experimentellen Versuchen der
Aktorfunktion gewahlt. Um den Rechenaufwand und die Komplexitdt des Modells zu
verringern, wurde das Bauteil entlang der Symmetrieebene der Drahtlangsachse in zwei
spiegelbildliche Entitdten geteilt, wovon eine wieder entfernt wurde, wie Abbildung 31
veranschaulicht. AnschlieBend wurden dem Matrixmaterial sowie dem NiTi-Draht die in
Tabelle 5 aufgefliihrten Materialeigenschaften zugewiesen. Die Elastizitaitsmoduln der
Martensit- und Austenitphase wurden den Ergebnissen der Zugversuche aus Kapitel 5.2.2
entnommen. Die Ms-, M¢-, As- und As-Temperaturen wurden den Ergebnissen der DSC-
Prifung aus Kapitel 5.2.1 entnommen. Aus den Ergebnissen der Versuche zur
Temperaturabhangigkeit des elektrischen Widerstandes aus Kapitel 5.2.4 wurde die
elektrische Leitfahigkeit (S/m) bei 20 °C berechnet, die sich aus dem Kehrwert des

spezifischen elektrischen Widerstandes (Q*m) ergibt.

63



6 Modellierung der Aktorfunktion

Abbildung 31: Geometrie fiir die Modellierung der Aktorfunktion in Comsol Multiphysics.

Die Werte fir den thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Austenit- und der
Martensitphase, die spezifische Warmekapazitat, die Dichte sowie die Warmeleitfahigkeit
der beiden Phasen wurden dem in Anhang 5 beigefligten Datenblatt des Drahtherstellers
entnommen, da aufgrund des Drahtdurchmessers von 73 um eine Messung dieser
Parameter mit den verfligbaren Messmethoden nicht mdglich war. Die Werte fir die
Steigung der Martensit- und  Austenit-Grenzkurve  sowie die  maximale
Transformationsdehnung, wurden folgender Quelle entnommen [10, S. 219]. Im Modul
Elektrische Strome wurde die eine Stirnflache als Erdung gekennzeichnet, wahrend die
andere Stirnflache als elektrisches Potential mit dem Spannungsparameter Voltage
definiert wurde, der in der spater durchgeflhrten Studie variiert wird. Im Modul
Festkérpermechanik wurde der Draht als Formgeddchtnislegierung definiert, das
Materialmodell ~ nach  Lagoudas  ausgewahlt —und die  Temperatur als
Transformationsparameter gewahlt. Die Temperatur wird dem Modul Elektromagnetische
Erwédrmung entnommen. Fir die Beschreibung der Phasenumwandlungskinetik, wurde die
quadratische Transformationsfunktion ausgewahlt. In Analogie zu den experimentellen
Versuchen zur Bestimmung der maximalen Auslenkung des Aktors, wurde eine

Probenseite in ihren Freiheitsgraden eingeschrankt und als Loslager definiert. Im Modul
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Widrmetransport in Feststoffen wurde fur den Draht ebenfalls Formgeddchtnislegierung als
spezifisches Medium gewahlt. Zusatzlich wurde ein Warmefluss fir den Draht definiert, um
die Warmekonvektion des Drahtes an die Umgebung abzubilden. Dazu wurde der in
Comsol implementierte Ansatz zur Berechnung der freien Konvektion anhand eines
horizontalen Zylinders genutzt, da dieser der Realitdt am nachsten kommt. Der Warmefluss
wurde auf der freiliegenden Mantelflache auBerhalb des Einbettbereiches definiert. Als
Flusstyp wurde konvektiver Wérmefluss mit den Zusatzangaben Externe natiirliche
Konvektion und Langer horizontaler Zylinder ausgewahlt. Der Zylinderdurchmesser
entspricht dem Drahtdurchmesser von 0,0736 mm. Die Umgebung wurde als Luft definiert
mit einem Absolutdruck (pa) von 1atm und einer Temperatur (T) von 293,15 K. Die
Warmestrahlung der freiliegenden Mantelflache an die Umgebung wird mit dem Modul
Oberfliche-zu-Umgebung Strahlung abgebildet. In Anlehnung an [75], wurde ein
Emissionsgrad (€) der Oberflache von 0,3 angenommen. Ein weiterer Warmefluss wurde
auf der AuBenseite des Polymers definiert, um die Warmekonvektion des Polymers an die
Umgebung abzubilden. Der Konvektive Wédrmefluss wurde analog zur Konvektion des
Drahtes, als externe natirliche Konvektion eines langen horizontalen Zylinders
angenommen. Der Zylinderdurchmesser entspricht in diesem Fall der Héhe des Polymers
von 3,8 mm. Als Fluid, wurde ebenfalls Luft mit einem Absolutdruck (p) von 7 atm sowie
einer externen Temperatur (T) von 293,715 K angenommen. Fir den Warmeubergang
zwischen Draht und Polymer, wurde eine diinne Schicht mit einer Warmeleitfahigkeit von
0,71 W/(m*K) und den in Tabelle 5 fir TPU definierten Materialeigenschaften, definiert. Die
Schichtdicke wurde mit 0,7 mm angegeben. Im Unterpunkt Multiphysics, wurden die
beiden Module Thermische Ausdehnung und Elektromagnetische Erwédrmung ausgewahlt,
um die Wechselwirkungen aller Module abzubilden. Es wurde eine stationdre Studie mit
einem Parametrischen Sweep durchgefiihrt, der eine schrittweise Erhdhung der angelegten

eklektischen Spannung von 0 V auf 9 V mit einer Schrittweite von 1V beinhaltete.
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Tabelle 5: Materialparameter fiir die Modellierung. Die Einheiten sind analog zu denen in Comsol aufgefiihrt.

Parameter NiTi TPU
Drahtdurchmesser in mm 0,0736

Dichte in kg/m? 6500 1120
Poissonzahl 0,33 0,33
Elektrische Leitfahigkeit in S/m 1333333,33 56x 107
Warmeleitfahigkeit in W/(m-K) 9 (Martensit) 0,236
Warmeleitfahigkeit in W/(m-K) 18 (Austenit)

Wirmekapazitat in J/(kg-K) 500 1,6 x 10°
Elastizitatsmodul in Pa 55 x 10° (Martensit) 2 x 107
Elastizitatsmodul in Pa 46 x 10° (Austenit)

Thermischer Ausdehnungskoeffizient in 1/K 10,5 x 10° (Martensit) 150 x 10°®
Thermischer Ausdehnungskoeffizient in 1/K 6,6 x 10 (Austenit)

Relative Permittivitat 1 1
Referenztemperatur in °C 20 20
Martensit-Anfangstemperatur in °C 46,4

Martensit-Endtemperatur in °C 35,36
Austenit-Anfangstemperatur in °C 80,64

Austenit-Endtemperatur in °C 90,3

Steigung der Martensit-Grenzkurve in Pa/K 7,4 x 10°

Steigung der Austenit-Grenzkurve in Pa/K 7,4 x 10°

Maximale Transformationsdehnung 0,056

Kalibrierungs-Stressniveau in N/m? 0
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7.1 Versuche am Matrixmaterial

Zur Auswahl eines geeigneten Matrixmaterials fiir die Aktoranwendungen wurden, wie in
Kapitel 5.1 erwahnt, Zug- und Biegeversuche durchgefiihrt. Dabei wurde neben dem
Zugmodul auch das Biegemodul bestimmt, um sowohl Aussagen Uber den Widerstand
gegen die elastische Verformung bei einer Zugbelastung als auch bei einer Biegebelastung
der Proben treffen zu kénnen. Die experimentell bestimmten Zugmoduln liegen im Mittel
mit Ausnahme von TPU alle im gleichen Bereich von 2000-2300 MPa, wie Abbildung 32
veranschaulicht, wobei der E-Modul fur PC mit 1966,93 + 93,76 MPa am niedrigsten ist.
Dafir ist die Standardabweichung fir PC mit 93,76 MPa am hdochsten, gefolgt von
Bayblend mit 79,67 MPa und ABS mit 44,0 MPa. Da der errechnete Zugmodul fiir TPU mit
20,95 + 0,94 MPa einen Faktor zehn niedriger liegt als der der anderen betrachteten

Werkstoffe, wird dieses Ergebnis in einem separaten Bild dargestellt.
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Abbildung 32: Vergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen der Elastizitdtsmoduln der untersuchten

Materialien. (Die mit * markierte Daten wurden aus [Enzler2021] entnommen).

Zu einem dhnlichen Ergebnis kommt die Auswertung des Biegemoduls. Auch hier liegen

die Ergebnisse fur ABS, PC und Bayblend auf einem &hnlichen Niveau, wobei der
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Biegemodul fir PC mit 1653,56 + 76,45 MPa am niedrigsten ist. Die Standardabweichung
ist fir Bayblend mit 182,95 MPa am hochsten, gefolgt von PC mit 76,45 MPa und ABS mit
55,0 MPa. Der Biegemodul fur TPU ist mit 24,58 + 0,65 MPa eine Zehnerpotenz niedriger
als der der anderen Materialien. Fiir TPU konnten abweichend nur 5 Proben ausgewertet

werden, wahrend fir die anderen Materialien 6 Proben ausgewertet wurden.

2500 ~

Biegemodul in MPa
Biegemodul in MPa
3 8 8

-
o
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o
’

ABS* Bayblend PC TPU
Werkstoff

ABS* Bayblend PC TPU
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Abbildung 33: Vergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen der Biegemoduln der untersuchten

Materialien. (Die mit * markierte Daten wurden aus [Enzler2021] entnommen).

Neben der zerstorenden Prifung zur Bestimmung des Zug- und Biegemoduls wurde noch
eine Methode auf Basis der Ultraschallphasenspektroskopie als Vergleich untersucht. Die
Ergebnisse aus diesem Vergleich sowie der untersuchte Einfluss des Fertigungsverfahrens
wurden in [76] veroffentlicht. Darliber hinaus werden dort die hier aufgefiihrten Ergebnisse

mit anderen (additiven) Fertigungsverfahren verglichen.

Uber die mechanischen Eigenschaften hinaus, wurden auch die thermischen Eigenschaften
der Matrixmaterialien untersucht. Tabelle 6 zeigt die Mittelwerte der mittels Dynamischer
Differenzkalorimetrie  bestimmten  Glaslibergangstemperaturen der untersuchten
Matrixwerkstoffe. Von jedem Werkstoff wurden drei Proben untersucht. Fir die
Bestimmung der Glasliibergangstemperatur wurde die automatisierte Auswertemethode
der Proteus Software der Firma NETZSCH-Geratebau GmbH genutzt. Polycarbonat weist

dabei die hochste Glastibergangstemperatur auf, TPU die niedrigste.
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Tabelle 6: Ergebnisse der Dynamischen Differenzkalorimetrie zur Bestimmung der Glasiibergangstemperaturen.

Werkstoff Mittelwert in °C Standardabweichung in °C
ABS 107,47 2,7

PC 146,15 0,16

PA10 99,61 1,52

TPU -33,59 1,78

Bayblend 111,8 0,46

7.2 Werkstoffauswahlprozess

Nach Abschluss der mechanischen und thermo-mechanischen Versuche an den
potenziellen Matrixmaterialien, wurde TPU als das am besten geeignete Matrixmaterial
festgelegt. Zum einen ist der Elastizitatsmodul im Vergleich zu den anderen
Matrixwerkstoffen deutlich geringer, sodass weniger Kraft und damit ein geringerer
Drahtvolumenanteil notwendig ist, um eine Verformung des Materials zu ermdglichen.
Weiterhin sind die Verarbeitungstemperaturen fir TPU am niedrigsten, wodurch der
Warmeeintrag in den NiTi-Draht wahrend des Herstellungsverfahrens minimiert wird. Ein
positiver Nebeneffekt ist, dass sich TPU, durch Variation der Prozessparameter im AKF-
Prozess so verarbeiten lasst, dass transparente Proben entstehen. Das wiederum
ermoglicht es die Grenzflaicheneigenschaften besser zu charakterisieren. Fiur die
Aktorfunktion ist die Transparenz jedoch irrelevant. Darliber hinaus ermdglichen die
spannungsoptischen Eigenschaften des TPU das Sichtbarmachen der Spannungsfelder im

Material.
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7 Ergebnisse

7.3 Versuche am NiTi-Draht

7.3.1 Thermomechanische Versuche am NiTi-Draht

Fir die Auswertung der in Kapitel 5.2.1 beschriebenen Versuche zur Dynamischen
Differenzkalorimetrie (DSC) wurde die Peak-Analysefunktion der Proteus Software der
Firma NETZSCH-Geratebau GmbH genutzt. Flr jeden Peak wurde jeweils der Beginn
(Onset) und das Ende der Phasenumwandlung bestimmt (Abbildung 34). Die Ergebnisse

der DSC-Untersuchung sind in Tabelle 7 aufgefihrt.
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Abbildung 34: Ergebnis der DSC-Untersuchung des Ni(Ti-Drahtes.
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7.3 Versuche am NiTi-Draht

Tabelle 7: Ergebnisse der Dynamischen Differenzkalorimetrie zur Bestimmung der Umwandlungstemperaturen.

Temperatur Mittelwert in °C Standardabweichung in °C
W 35,36 3,04
Ms 46,4 0,96
As 80,64 0,66
At 90,3 0,78

Wie in Kapitel 5.2.2 beschrieben, wurden Zugversuche am NiTi-Draht durchgefiihrt, um die
Elastizitatsmoduln der Martensit- und Austenitphase zu bestimmen. Aus dem Spannungs-
Dehnungs-Verlauf wurde dafir, wie Abbildung 35 verdeutlicht, die Steigung durch lineare
Regression im elastischen Bereich bestimmt. Der Steigungswert muss noch mit 100
multipliziert werden, um den Elastizitaitsmodul zu erhalten, da fir die Berechnung die
Absolutwerte der Dehnung herangezogen werden miussen, im Diagramm jedoch die
Dehnung in Prozent angegeben wird. Den Mittelwert sowie die Standardabweichung der

bestimmten E-Moduln fur beide Phasen veranschaulicht Tabelle 8.
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Abbildung 35: Reprdsentativer Spannungs-Dehnungs-Verlauf der Zugversuche im Martensitbereich zur

Bestimmung des E-Moduls. In Rot dargestellt st die Regressionsgerade im Bereich 0,05-0,25 % Dehnung.

Tabelle 8: Ergebnisse der E-Modulbestimmung durch Zugversuche.

Phase Mittelwert des E-Moduls in GPa Standardabweichung in GPa
Martensit 30,75 2,49
Austenit 29,37 2,33

In einem weiteren Versuch wurde die Zugkraft gemessen, die der Draht bei der Aktivierung
aufbringen kann. Um die gemessenen Kraftwerte vergleichen zu kdnnen, muss die Kraft
auf das Drahtvolumen normiert werden. Der Versuch ergab einen Kraftwert von

10,63 + 0,28 N/mm?.

Der Einfluss von Zugspannungen auf die Martensit-Austenit-Phasenumwandlung,
insbesondere auf die Umwandlungstemperaturen, wurde mithilfe einer Dynamisch-

Mechanischen-Analyse (DMA) untersucht. Die Ergebnisse sind in Abbildung 36 dargestellt.
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7.3 Versuche am NiTi-Draht

Mit steigender Zugspannung erhoht sich die Austenitstarttemperatur, wobei dieser Effekt

mit zunehmender Zykluszahl abnimmt. Die Ergebnisse wurden ebenfalls in [77]

verdffentlicht. Um den Einfluss quantifizieren zu kdnnen, wurden die vier charakteristischen

Umwandlungstemperaturen (Ms, Ms, As und A Uber die Vorspannung aufgetragen und

eine Ausgleichskurve angenahert, wie Abbildung 37 verdeutlicht. Wahrend sich die

Messpunkte fir die As und As Temperaturen durch eine Gerade anndhern lassen, ist bei

den Messpunkten der Ms und Ms Temperaturen keine lineare Abhangigkeit erkennbar. Die

Gleichungen der Annaherungskurven fir die Umwandlungstemperaturen in °C in

Abhéangigkeit der Vorspannung in MPa lauten wie folgt:
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Abbildung 36: Ergebnisse der

Austenitstarttemperatur.
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Abbildung 37: Linearer Fit der Umwandlungstemperaturen in Abhdngigkeit der Zugspannung.

Des Weiteren wurde der Einfluss der thermisch induzierten Phasenumwandlung auf den
spezifischen elektrischen Widerstand mit Hilfe der DMA untersucht. Den Verlauf in
Abhangigkeit von der Temperatur zeigt beispielhaft Abbildung 38. Im ersten Bereich steigt
der Widerstand erwartungsgemaB mit steigender Temperatur an. Bei ca. 100 °C nimmt der
Widerstand aufgrund der stattfindenden Phasenumwandlung vom Martensit in den
Austenit ab, die bei ca. 112 °C abgeschlossen ist. Mit fortschreitender Abkihlung nimmt
der spezifische elektrische Widerstand ab, wobei er im Bereich zwischen 71 °C und 39 °C,
bedingt durch die Phasenumwandlung vom Austenit in den Martensit, nochmal sprunghaft
ansteigt. Die Mittelwerte des spezifischen elektrischen Widerstandes wurden fir die
Martensitphase bei 35°C und fir die Austenitphase bei 120 °C ausgewertet und in
Tabelle 9 aufgefiihrt. Die Anderung des spezifischen elektrischen Widerstandes bietet sich
daher als Indikator flr eine stattfindende Phasenumwandlung an und die gewonnene

Information wurde fiir die Versuche in Kapitel 5.5 verwendet.
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Abbildung 38: Spezifischer elektrischer Widerstand in Abhdngigkeit von der Temperatur wéhrend der Aufheizung
und der Abkiihlung.

Tabelle 9: Mittelwerte des spezifischen elektrischen Widerstandes der Martensit- und Austenitphase.

Phase Mittelwert in mQ*mm Standardabweichung in mQ*mm
Martensit (35 °C) 0,739 0,026
Austenit (120 °C) 0,786 0,010

7.3.2 Oberflaichenbehandlungen

Abbildung 39 zeigt Mikroskopieaufnahmen der Drahtoberflaiche nach den in Kapitel 5.3
beschriebenen Oberflachenbehandlungen. Durch die Atzung mit HNO; entstand keine
sichtbare Anderung der Drahtoberflidche, wihrend die Oxidation in synthetischer Luft
anfanglich eine deutliche Griinfarbung der Oberflache verursachte, die sich im Laufe von
finf Stunden in eine Lilafarbung anderte. Die TPU-Schicht auf der Drahtoberflache ist in
Abbildung 39e deutlich erkennbar und die Bereiche, in denen der Laserstrahl die
Drahtoberflache aufgeschmolzen hat, zeichnen sich in Abbildung 39f als sichelférmige
Schmelzfronten ab. Um den Einfluss der Oberflaichenbehandlungen auf die
Grenzflacheneigenschaften des Verbundes naher zu untersuchen, wurden pull-out-

Versuche durchgefihrt, deren Ergebnisse im folgenden Kapitel dargestellt werden.
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Abbildung 39: Mikroskopiebilder der unterschiedlichen Oberflichenbehandlungen des NiTi-Drahtes: a)

unbehandelt, b) geditzt mit HNO3, ¢) oxidiert fiir 2 h, d) oxidiert fiir 5 h, e) TPU beschichtet, f) Laser-Gas-nitriert.

7.4 Charakterisierung der Grenzflache

Zur Charakterisierung der Grenzfliche wurden unter anderem pull-out-Versuche an
Proben durchgefiihrt, die mit den in Kapitel 7.3.2 erwahnten NiTi Drahten hergestellt
wurden. Die Einbettlange wird, wie in Kapitel 2.3.1 beschrieben, maBgeblich von der
kritischen  Einbettlange  beeinflusst.  Bei  einigen  Versuchen wurde die
Grenzflachenscherfestigkeit durch die Oberflachenbehandlungen so weit erhdht, dass das
freie Drahtende friher als die Grenzflaiche versagte. Dadurch war keine Prifung der
Grenzflache mehr moglich, weshalb die Einbettlange auf 5 mm reduziert wurde, indem die

Proben in der Mitte getrennt wurden.

Der Einfluss der Laser-Gas-Nitrierung auf die Drahtoberfliche wurde naher untersucht.
Dazu wurde an drei unbehandelten sowie sechs LGN-Drahten mithilfe eines Keyence VK-

X1000 die mittlere Rauheit R, bestimmt. Dazu wurden mithilfe der Software
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7.4 Charakterisierung der Grenzflache

MultiFileAnalyzer der Firma Keyence zunachst zwei Bereiche definiert, in denen der héchste
hervorstehende Punkt von der Software mit einem roten Kreuz markiert wird, wie
Abbildung 40 verdeutlicht. Zwischen diesen Punkten wird die Mehrlinienrauigkeit
gemessen (in Abbildung 40 blau markiert). Die Mittelwerte und Standardabweichungen
der mittleren Rauheit R aus drei unbehandelten Drahtproben und sechs LGN-Drahtproben
sind in Tabelle 10 aufgefiihrt. Die Ergebnisse zeigen, dass die Oberflachenrauheit durch

die Laser-Gas-Nitrierung erhoht wurde.

Tabelle 10: Mittlere Rauheiten der LGN-Drdhte im Vergleich zu unbehandelten Drdhten, nach [Hdrle2022].

Oberflichenbehandlung Mittelwert von R. in pm Standardabweichung in pm

Unbehandelt 0,336 0,154
Laser-Gas-Nitriert 2,946 1,23

_ Mu

2 Points1 -~ -

File name Ra | Rz | RSm
Durchs. | Durchs. = Durchs.

pm pm pm

MeasureData2022|
0824172430

1,550 10,047

Abbildung 40: Ausgabe der Software MultiFileAnalyzer. Der hdchste Punkt in den rot markierten Fldchen wir mit
einem Kreuz markiert. Zwischen den Kreuzen wird eine Linie gezogen entlang derer abschlieBend die mittlere

Rauigkeit ausgewertet wird. Abbildung entnommen aus [Hdrle2022].

Zusatzlich wurde noch eine Beschichtung des Drahtes mit flissigem TPU untersucht, wie
bereits in Kapitel 5.3.2 erldutert. Durch die zusatzliche TPU-Beschichtung konnte die

Grenzflachenscherfestigkeit gegenliber den unbehandelten Drahten nochmals gesteigert
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werden, wie Abbildung 41 verdeutlicht. Das Ergebnis der nachtraglichen Warme- und
Druckbehandlung zeigt Abbildung 42. Durch die Behandlung konnte der Porengehalt
deutlich reduziert wurden und die Grenzflaichenscherfestigkeit ebenfalls erheblich

gesteigert werden.
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Abbildung 41: Vergleich der Grenzfldchenscherfestigkeiten in MPa fiir TPU pull-out-Proben mit unterschiedlichen
Oberflidchenbehandlungen.
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Abbildung 42: Einfluss einer nachtréglichen Wérme- und Druckbehandlung in der Gasinfiltrationsanlage. Vor der

Behandlung (links), nach der Behandlung (rechts).

Fur die Untersuchung des Versagensverhaltens der Grenzflache wurden in-situ pull-out-
Versuche durchgefihrt. Aufgrund der spannungsdoppelbrechenden Eigenschaften von

TPU kann das Spannungsfeld an der Grenzflache wahrend der Zugbelastung unter dem
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7.5 Quasistatische und zyklische Versuche

Lichtmikroskop sichtbar gemacht werden. Abbildung 43 zeigt das Mikroskopiebild fiir drei
verschiedene Spannungszustande. Entlang der Grenzflache bildet sich bei Punkt b ein
Spannungsfeld, das bei Erreichen von Punkt ¢ durch Versagen der Grenzflache abgebaut
wird. Das komplette Video des in-situ Versuches kann unter dem in Anhang 7 dargestellten
QR-Code abgerufen werden.
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Abbildung 43: Ergebnisse des in-situ pull-out-Versuchs mit drei beispielhaften Spannungszustédnden (a, b, c).

7.5 Quasistatische und zyklische Versuche

Der Kraft-Weg-Verlauf der quasistatischen Versuche ist beispielhaft in Abbildung 44
dargestellt. Aus dem Kraftsignal lasst sich mit der anfanglichen Querschnittsflache der
Probe die anliegende technische Zugspannung berechnen. Den Spannungs-Dehnungs-
Verlauf zeigt beispielhaft Abbildung 45. Der Elastizitdtsmodul des Verbundes wurde lber
die Steigung der Kurve im Entlastungsbereich bestimmt, wie der Ausschnitt in
Abbildung 45 verdeutlicht. Mit steigender Zyklenzahl nimmt der Elastizitatsmodul ab
(Tabelle 11).
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Abbildung 44: Beispielhafter Kraft-Auslenkungs-Verlauf der quasistatischen Versuche.
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Abbildung 45: Beispielhafter Spannungs-Dehnungs-Verlauf der quasistatischen Versuche. Farblich markiert sind

die Regressionsgeraden zur Bestimmung der Steigung.
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Tabelle 11: Mittelwerte und Standardabweichungen des Elastizitdtsmoduls resultierend aus den quasistatischen

Priifungen am Verbund.

Zyklus Mittelwert des Elastizitaitsmoduls = Standardabweichung in
in MPa MPa

1 34,40 3,00

2 25,54 2,51

3 22,45 4,10

4 18,75 4,59

Vor der Durchfihrung der zyklischen Versuche wurde, wie in Kapitel 5.5.2 beschrieben,
zunachst ein Laststeigerungsversuch durchgefiihrt, dessen Ergebnis in Abbildung 46
dargestellt ist. Der Versuch wurde weggeregelt durchgefiihrt und zeigt, dass ab der
zweiten Laststufe, die durch eine statische Auslenkung von 4 mm und einer zusatzlichen
dynamischen Belastung mit einer Amplitude von 1 mm (vgl. Tabelle 4) hervorgerufen
wurde, die Kraft mit steigender Zyklenzahl abnimmt. Der zusatzliche Bildausschnitt in
Abbildung 46 zeigt dabei die Anderung der anliegenden Kraft beim Wechsel von der
ersten auf die zweite Laststufe. Da die dynamische Priifung mit 1 Hz durgefiihrt wurde,
entspricht die Gesamtzeit in Sekunden ebenfalls der Anzahl an absolvierten Zyklen.
Abbildung 47 zeigt den Verlauf der Auslenkung und der Dehnung fir den
Laststeigerungsversuch. Basierend auf diesen Ergebnissen wurden die Laststufen fir die
dynamische Priifung des Verbundes festgelegt. Es wurden Versuche mit jeweils drei
Proben auf den Laststufen 1, 3, und 5 durchgefihrt. Laststufe 1 wurde ausgewahlt, da die
Dehnung auf dieser Laststufe, zumindest wahrend einer Belastung von flinftausend Zyklen,
nicht abnimmt und damit vermutlich noch keine Schadigung des Verbundes auftritt.
Wahrend der Laststufen 3 und 5 verringert sich im Laufe des Versuches die anliegende
Kraft und die auftretenden Dehnungen nehmen zu. Die Probenbezeichnung erfolgte nach

dem Schema: (statische Auslenkung)_(Amplitude)_(laufende Nummer).
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Abbildung 46: Kraftverlauf des Laststeigerungsversuchs. Der Ausschnitt zeigt den Kraftverlauf wéihrend der ersten

Laststufe.
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Abbildung 47: Auslenkung (links) und Dehnungsverlauf (rechts) des Laststeigerungsversuchs.

Die Ergebnisse der dynamischen Priifung bei Laststufe 1 zeigt Abbildung 48. Die an der
Probe anliegende Kraft nimmt fir alle drei Proben mit zunehmender Zyklenzahl ab.
Daruber hinaus zeigt Abbildung 49, dass sich der elektrische Widerstand bei zwei Proben
mit zunehmender Zyklenzahl stufenweise erhdht. AuBerdem ist zu beobachten, dass der
Widerstand nach Erreichen eines hoheren Wertes in den darauffolgenden Zyklen wieder
fur kurze Zeit abnimmt. Bei Probe 2mm_0,5mm_3 hingegen nimmt der Widerstand gleich
zu Beginn des Versuches einen Wert von 100 Q an und nimmt danach mehrmals fir kurze

Zeit ab. Da sich die Riicksetzer tiber mehrere aufeinanderfolgende Messwerte erstrecken,
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ist jedoch nicht von einem Messfehler auszugehen. 100 Q stellt den maximalen Widerstand
dar, der sich bei einem konstanten Strom von 10 mA und der maximal mdglichen
Nennspannung der Stromquelle von 1V ergibt. Aus diesem Grund zeigt die Messung
einen Gesamtwiderstand von 100 Q, selbst wenn der Widerstand in der Realitat héher liegt

oder sogar unendlich wird. Damit liegt der Gesamtwiderstand der Probe 2mm_0,5mm_3

gleich zu Beginn des Versuches an der Grenze des Messsystems.
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Abbildung 48: Kraftverlauf wéihrend der dynamischen Priifung mit einer statischen Auslenkung von 2 mm und

einer Amplitude von 0,5 mm fiir alle drei geprtiften Proben.
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Abbildung 49: Verlauf des elektrischen Widerstandes wdhrend der dynamischen Priifung der Proben

2mm_0,5mm.

Abbildung 50 zeigt den Kraftverlauf fur die drei auf Stufe 3 belasteten Proben. Die
anliegende Kraft nimmt ebenfalls kontinuierlich ab. Die Priifung der Probe 6mm_1,5mm_1
wurde nach 76000 Zyklen aufgrund eines technischen Problems abgebrochen. Die Probe
wurde im Nachgang fir weitere 24000 Zyklen belastet und zeigt, dass die anliegende Kraft
bei der erneuten Belastung hoher ist als die, bei der der vorherige Versuch abgebrochen
wurde. Der korrespondierende Verlauf des elektrischen Widerstandes in Abbildung 51
zeigt, dass einzelne Drahte bereits nach 300 Sekunden versagen und bereits nach 3000
Sekunden bei allen Proben alle Drahte versagt haben, wobei auch hier ein stufenweiser
Anstieg des Widerstandes zu beobachten ist. Allerdings treten auch hier kurzzeitige Abfalle

des elektrischen Widerstandes im Versuchsverlauf auf.
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Abbildung 50: Kraftverlauf wéhrend der dynamischen Priifung mit einer statischen Auslenkung von 6 mm und

einer Amplitude von 1,5 mm fiir alle drei gepriiften Proben.
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Abbildung 51: Verlauf des elektrischen Widerstandes wdhrend der dynamischen Priifung der Proben

6mm_1,5mm.

Das Ergebnis der auf Stufe 5 belasteten Proben zeigt Abbildung 52. Die anliegende Kraft
nimmt auf dieser Laststufe ebenfalls mit zunehmender Zyklenzahl ab. Die Probe
10mm_2,5mm_1 ist wahrend der Priifung aus der Spannbacke gerutscht, weshalb die

Prifung unterbrochen wurde.

Der Verlauf des elektrischen Widerstandes ist in Abbildung 53 gezeigt. Der Widerstand
aller Proben steigt bereits beim Anfahren der statischen Auslenkung von 10 mm
sprunghaft auf einen Wert von 100 Ohm und bleibt anschlieBend wahrend der weiteren
Prifung konstant. Eine Ausnahme bildet die Probe 10mm_2,5mm_2, deren Widerstand im
Versuchsverlauf absinkt, wobei kurzzeitige Spriinge auf 100 Q auftreten. Ab einer

Zyklenzahl von ca. 55000 betragt der Widerstand bis Versuchsende 30 Q.
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Abbildung 52: Kraftverlauf wéhrend der dynamischen Priifung mit einer statischen Auslenkung von 10 mm und

einer Amplitude von 2,5 mm fiir alle drei geprtiften Proben.
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Abbildung 53: Verlauf des elektrischen Widerstandes wdhrend der dynamischen Priifung der Proben

10mm_2,5mm.
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7.6 Aktorversuche

Neben der Charakterisierung des Verbundes wurde auch die Aktorfunktion als solche
charakterisiert. Daflir wurden, wie in Kapitel 5.5.3 beschrieben, Proben verwendet, bei
denen der freiliegende Draht auf beiden Seiten kontaktierbar war (vgl. Abbildung 28).
Zunachst wurde an die Drahtenden an eine Stromquelle angeschlossen und die
Stromstarke schrittweise von 0 mA auf 200 mA mit einer Schrittweite von 10 mA und einer
Zyklusdauer von zehn Sekunden erhoht. Es wurden zehn Zyklen abgefahren und jeweils
die aufgebrachte Kraft in der Mitte der Probe gemessen. Den Versuchsaufbau zeigt
Abbildung 29, der Verlauf der korrespondierenden elektrischen Spannung ist in Abbildung
54 dargestellt.

10 4

el. Spannung in V

Zeit in min
Abbildung 54: Verlauf der elektrischen Spannung wdihrend der Priifung der Aktorproben.

Eine Erwarmung des Drahtes bei Stromdurchgang fihrt zu der gewiinschten Auslenkung
der Verbundprobe und ein Kraftsignal ist messbar. Wahrend zehn Zyklen bleibt der
Mittelwert der aufgebrachten Kraft fiir die vier ausgewerteten Proben ndaherungsweise
gleich, wie Abbildung 55 veranschaulicht. Es fallt auf, dass die Proben ab dem dritten Zyklus
bei der Entlastung nicht mehr in die Ausgangslage zuriickkehren, wie beispielhaft in

Abbildung 56 fir eine Probe dargestellt,
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Abbildung 55: Mittelwerte und Standardabweichungen der aufgebrachten Kraft fiir eine Aktivierung mit 200 mA.
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Abbildung 56: Bespielhafte Auslenkung der Aktorproben bei einer Aktivierung mit 200 mA.

Um zu untersuchen, ob ein hdéherer Aktivierungsstrom (und damit eine groBere
Erwarmung) mit einer Erhéhung der aufbringbaren Kraft einhergeht, wurden Versuche mit
einer Stromstdrke von 300 mA durchgefiihrt. Das Ergebnis zeigt Abbildung 57. Des
Weiteren wurde in Anhang 8 ein QR-Code eingefligt, der die Aktorversuche in Form eines

Videos veranschaulicht. Die Aktivierung mit 300 mA sorgt fiir eine Erhéhung der
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aufbringbaren Kraft, allerdings mit dem Nebeneffekt, dass die aufbringbare Kraft wahrend

der ersten zehn Zyklen um etwa 18 % abnimmt.
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Abbildung 57: Mittelwerte und Standardabweichungen der aufgebrachten Kraft fiir eine Aktivierung mit 300 mA.
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Abbildung 58: Bespielhafte Auslenkung der Aktorproben bei einer Aktivierung mit 300 mA.

Durch Entfernen der Kraftmessdose kann sich der Aktor frei bewegen und die maximale
Auslenkung wahrend der Aktivierung lasst sich bestimmen, wie Abbildung 59 verdeutlicht.
Die Auslenkung wird mithilfe der optischen Bildkorrelation an dem in der Abbildung zu

erkennenden schwarzen Messpunkt mit einem Aramis 4M System der Firma Carls Zeiss
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GOM Metrology GmbH gemessen. Abbildung 60 zeigt, dass der Mittelwert der maximalen
Auslenkungen der drei untersuchten Proben mit zunehmender Zyklenzahl in etwa
gleichbleibt. Das gilt ebenfalls fur die minimale Auslenkung, also die Auslenkung der Probe
bei keiner Aktivierung (0 mA). Auffallig ist jedoch, dass sich das Minimum nicht bei 0 mm
Auslenkung befindet, sondern etwa 5mm dariber. Um die Kraftabnahme aus
Abbildung 57 naher zu untersuchen, wurde eine Probe mit tausend Zyklen aktiviert, wobei
nach jedem Zyklus eine Pause von fiinf Minuten gemacht wurde, um eine Relaxation der
Probe zu ermoglichen. Nach einem anfanglichen Abfallen der Kraft wird ein konstantes
Kraftniveau erreicht, wie Abbildung 61 zeigt.
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1.500

Point it Fléchenk 1 'oltage
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0.300

0.000

-0.600

-0.900

Point Flachenk ente 1 [Voltage
lavg(d)Y +0.015 mm flepsx DIM +0.005 V!

Abbildung 59: Auslenkung der Aktorprobe wdihrend des Versuches zu den Zeitpunkten 0's, 2 s und 4 s. Die

Auslenkung wurde an dem schwarzen Messpunkt mithilfe der optischen Bildkorrelation gemessen.
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Abbildung 60: Mittelwerte und Standardabweichungen der maximalen und minimalen Auslenkungen bei einer

Aktivierung mit 300 mA.
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Abbildung 61: Aufgebrachte Kraft bei Aktivierung mit 300 mA und einer Pause von 5 Minuten nach jeder
Aktivierung fiir 1000 Zyklen.

Zusatzlich zu diesen Versuchen mit manuell eingebrachten Drahten wurden Proben
untersucht, bei denen der Draht, wie in Kapitel 4.2 beschrieben, automatisiert in die TPU-

Matrix eingebracht wurde. Das Ergebnis veranschaulicht Abbildung 62. Ebenso wie bei den
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manuell einbrachten Drahten nimmt die aufgebrachte Kraft hier innerhalb der ersten zehn

Zyklen ab.
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Abbildung 62: Mittelwerte und Standardabweichungen der aufgebrachten Kraft der Proben mit automatisiert

eingebrachtem Draht.

7.7 Ergebnisse der Modellierung

Abbildung 63 zeigt den simulierten Verlauf der Drahtoberflachentemperatur bei einer
angelegten Spannung von 9 V. Im eingebetteten Bereich erreicht der Draht eine héhere
Temperatur als im freiliegenden Bereich. Den prozentualen Anteil der Austenitphase
entlang der Dahtlangsachse bei einer angelegten Spannung von 9V veranschaulicht
Abbildung 64. Der NiTi-Draht wurde vollstandig in die Austenitphase umgewandelt. Die
Auslenkung der Aktorprobe bei einseitiger Einspannung auf der rechten Seite der Probe
zeigt Abbildung 65. Die Auslenkung lasst sich quantitativ darstellen, indem die Auslenkung
in vertikaler Richtung (y-Achse) entlang der x-Achse aufgetragen wird, wie Abbildung 66
veranschaulicht. Somit erreicht das freie Ende der Aktorprobe bei einer Aktivierung mit 9 V

eine Auslenkung von 20 mm.
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Abbildung 63: Temperaturverlauf entlang der Drahtldngsachse.
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Abbildung 64: Anteil der Austenitphase entlang der Drahtldngsachse bei einer Spannung von 9 V.
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Abbildung 65: Auslenkung der Aktorprobe fiir eine Aktivierung mit 9 V.
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Abbildung 66: Auslenkung der Aktorprobe entlang der x-Achse fiir eine Aktivierung mit 9 V.
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8 Diskussion

In den nachfolgenden Kapiteln werden die in Kapitel 7 erlduterten Ergebnisse diskutiert.
Zunachst werden die Ergebnisse der einzelnen Versuche betrachtet, bevor im Kapitel 8.8
alle Ergebnisse im Hinblick auf die in Kapitel 1.1 formulierten wissenschaftlichen

Fragestellungen eingeordnet werden.

8.1 Matrixversuche

Der in der vorliegenden Arbeit ermittelte Zugmodul der ABS-Proben liegt mit
2309 + 44 MPa im gleichen Bereich wie der von Pinter et. al bestimmte Zugmodul. In
beiden Fallen wurden die Proben durch das Arburg-Kunststoff-Freiformen (AKF)
hergestellt. Gleiches gilt fir den Biegemodul von ABS [78]. Zu einem ahnlichen Ergebnis
kommen Ramezana Dana et al., die einen Wert von 2200 MPa flir den Zugmodul erhalten

[79] sowie Eisele et al. mit einem Zugmodul von 2040 + 100 MPa [80].

Fir Polycarbonat wurde ein Zugmodul von 1966 + 93,76 MPa bestimmt. Der von Mele et
al. bestimmte Wert von 1872 + 78 MPa liegt innerhalb der Standardabweichung des in der
vorliegenden Arbeit bestimmten Wertes [81]. Fir TPU und Bayblend existieren keine
Veroffentlichungen, in denen die Elastizitdtsmoduln an Proben aus dem AKF-Prozess
bestimmt wurden. Somit bleibt lediglich der Vergleich mit den Werten aus den
Herstellerdatenblattern (vgl. Anhang 1 + 2), die jedoch an Proben aus dem
Spritzgussverfahren bestimmt wurden. Im Datenblatt ist fir TPU ein Wert von 32 MPa
angegeben, wahrend in der vorliegenden Arbeit ein Wert von 20,95 + 0,94 MPa bestimmt
wurde. Fur Bayblend wurde ein Wert von 2301,53 + 79,67 MPa bestimmt, wahrend das
Datenblatt einen Wert von 2700 MPa angibt. Bedingt durch den hohen Einspritzdruck
sowie die Nachdruckphase, kann im Spritzgussverfahren eine hohere Dichte der Proben
erreicht werden, als dies beim AKF-Verfahren der Fall ist. Das wiederum fiihrt zu einer

hoheren Steifigkeit der Proben [76].

Die systematische Werkstoffauswahl in Kapitel 3 ergab, dass Elastomere den
Anforderungen am  besten  gerecht werden. Lester et al. erstellten

Werkstoffauswahldiagramme nach Ashby auf Basis unterschiedlicher Matrixwerkstoffe fir
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die Herstellung von Verbundwerkstoffen mit Formgedachtnislegierungen (FGL). Es wurden
die Parameter Dichte, Zugmodul, Spannung bei Aktivierung und Dehnung bei Aktivierung
betrachtet [4]. Fir die in Kapitel 3.1 formulierten Randbedingungen ergibt sich auch unter
Verwendung der Werkstoffauswahldiagrammen von Lester et al. das Ergebnis, dass sich
Elastomere fir den in dieser Arbeit angestrebten Einsatz am besten eignen. FGL/Elastomer-
Verbunde weisen die héchsten Dehnungen bei der Aktivierung und den geringsten

E-Modul auf. Weiterhin ist die zur Verformung bendétigte Spannung am geringsten.

8.2 Drahtversuche

Tabelle 12  vergleicht die in der vorliegenden Arbeit bestimmten
Umwandlungstemperaturen (vgl. Tabelle 7) mit den Temperaturangaben des Herstellers
(s. Anhang 3). Die in der vorliegenden Arbeit bestimmte Austenitstarttemperatur As liegt
bei 80,64 + 0,66 °C, wahrend die DSC-Untersuchung des Herstellers eine As-Temperatur
von 83,4 °C ergab. Dennoch liegen beide Temperaturen innerhalb des vom Hersteller
angegebenen Zielbereichs der Austenitstarttemperatur von 80 °C bis 85 °C. Wahrend die
Herstellerangaben fiir die Ms und M¢-Temperaturen hoher sind als die in der vorliegenden
Arbeit bestimmten, gibt der Hersteller fir die Ar-Temperatur einen niedrigeren Wert an.
Am groBten ist die Abweichung bei der Ms-Temperatur, wobei fiir diese in der vorliegenden
Arbeit auch die hochste Standardabweichung bestimmt wurde. Generell liegen die

Messwerte jedoch maximal 10 % auseinander.

Tabelle 12: Vergleich der Umwandlungstemperaturen aus der vorliegenden Arbeit mit den Angaben des

Drahtherstellers.
Temperatur Temperatur in vorliegender = Temperaturangabe des
Arbeit in °C Herstellers in °C
M 35,36 + 3,04 449
Ms 46,4 £ 0,96 50,6
As 80,64 + 0,66 834
As 90,3 £0,78 88,5
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Die in [82] angegebenen Umwandlungstemperaturen flr eine &quiatomare
Legierungszusammensetzung stimmen mit den in der vorliegenden Arbeit bestimmten
Umwandlungstemperaturen nur teilweise Gberein. Die As-Temperatur (80 °C) und die As-
Temperatur (89°C) in der =zuvor genannten Quelle liegen innerhalb der
Standardabweichung der Messwerte der in der vorliegenden Arbeit bestimmten
Messwerte (Tabelle 12). Die in der Quelle angegebenen M- und M¢-Temperaturen
(Ms=55°C und Ms=15°C) weichen hingegen von den in der vorliegenden Arbeit
gemessenen Temperaturen (Ms=46,4 + 0,96 °C und M¢=35,36 + 3,04°C) ab. Grund dafir

kdnnten eventuelle Unterschiede im Herstellprozess der Proben sein.

Der Verlauf der DSC-Kurve zeigt zu Beginn des ersten Aufheizzyklus sowie beim Wechsel
vom Abkuihlzyklus zum nachfolgenden Aufheizzyklus einen Peak, der durch Schwankungen
der Aufheizrate beim Einschalten des Ofens bedingt ist. Sobald die Aufheizrate sich
stabilisiert hat, bleibt das DSC-Signal konstant. Der bei der weiteren Erwdarmung des
Drahtes auftretende Peak ist durch die Phasenumwandlung vom martensitischen in das
austenitische Geflige bedingt. Die Phasenumwandlung ist endotherm, weshalb zusatzliche
Energie noétig ist, um die Aufheizrate konstant zu halten. Der Startpunkt des Peaks
kennzeichnet somit die As-Temperatur, wahrend das Ende die As-Temperatur
kennzeichnet. Der erste Aufheizzyklus unterscheidet sich in seiner Form vom zweiten und
dritten. Der Draht wurde wahrend der Fertigung gezogen, um den gewiinschten
Durchmesser zu erreichen. Aus diesem Grund befindet er sich zu Beginn der DSC-
Untersuchung noch im entzwillingten, martensitischen Zustand. Bei der ersten Aufheizung
findet daher eine Formanderung statt und Eigenspannungen, die durch die
Warmebehandlung bei der Fertigung entstanden sind, werden abgebaut. Aus diesem
Grund wurde fir die Auswertung der Umwandlungstemperaturen der dritte Aufheizzyklus
betrachtet. Zu Beginn des ersten Abklhlzyklus, tritt erneut ein Peak auf, der durch
Schwankungen in der Abkihlrate zustande kommt. Die zwei bei der Phasenumwandlung
vom austenitischen Geflige in das martensitische Geflige auftretenden Peaks sind durch
die rhomboedrische Zwischenphase (R-Phase) zu erklaren, weshalb die Riickumwandlung
zweistufig stattfindet. Der Kurvenverlauf entspricht qualitativ dem in der Literatur

[10, S. 71, 83-85] beschriebenen Verlauf.
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Abbildung 35 zeigt den charakteristischen Verlauf einer Formgedéachtnislegierung in der
Martensitphase unter Zugbelastung. Nach einem Anstieg der Kurve, der den elastischen
Verformungsbereich der FGL abbildet, in dem der Elastizitdtsmodul bestimmt wird, folgt
eine Abflachung der Kurve, die die Entzwilligung der martensitischen Phase darstellt.
AnschlieBend steigt die Spannung erneut an, wahrend die Probe plastisch verformt wird

und schlieBlich versagt. [10, S. 73]

Die in [85] aufgefuihrten Elastizitdtsmoduln fur eine NiTi-Legierung mit einem Nickelgehalt
von 49,7 at. % unterscheiden sich nur geringfligig von den in der vorliegenden Arbeit
bestimmten Werten. Fir die Martensitphase wird ein E-Modul von 31,5 GPa und fir die
Austenitphase von 32,5GPa angegeben [85]. Beide liegen innerhalb der
Standardabweichung der in der vorliegenden Arbeit bestimmten Moduln von
30,75 = 2,49 GPa fiur die Martensitphase und 29,37 + 2,33 GPa flr die Austenitphase
(vgl. Tabelle 8).

Die Umwandlungstemperaturen konnten durch das Aufbringen einer Vorspannung auf
den Draht erhéht werden, wie Abbildung 36 verdeutlicht. Der Einfluss der Vorspannung
auf die As- und As-Temperatur lasst sich durch eine lineare Abhangigkeit beschreiben,
wahrend der Einfluss auf die Ms- und M¢-Temperatur keiner linearen Abhangigkeit folgt.
Zu einem ahnlichen Ergebnis kommen Du et al. Sie beobachten ebenfalls eine lineare
Abhangigkeit fir die As- und As-Temperaturen, wahrend die Ms- und M¢-Temperaturen
keiner linearen Abhéangigkeit folgen. Durch Anlegen einer Vorspannung von 200 MPa
konnte die As-Temperatur um 55 % gesteigert werden. Ubereinstimmend dazu, wurde
auch in der vorliegenden Arbeit eine Steigerung von 56 % erreicht. Da jedoch keine
aquiatomare Legierungszusammensetzung verwendet wurde, ist ein Vergleich der

absoluten Umwandlungstemperaturen nicht méglich. [12]

In der Veroffentlichung von Poon et al. wird eine lineare Abhangigkeit zwischen der
Temperatur und der mechanischen Vorspannung angegeben. Die Steigungen sind jedoch
fur die beiden Austenit- und die beiden Martensitumwandlungstemperaturen jeweils
identisch. Die Legierungszusammensetzung ist nicht angegeben, jedoch kann aufgrund

der angegebenen Umwandlungstemperaturen angenommen werden, dass es sich um

100



8.2 Drahtversuche

keine dquiatomare Zusammensetzung handelt [14]. Auf den Vergleich der experimentell
gefundenen Steigungswerte mit den Literaturwerten, die fir die Modellierung verwendet
werden, wird in Kapitel 8.7 naher eingegangen. Ebenso werden dort die Werte mit anderen

Literaturangaben verglichen.

Der Verlauf des elektrischen Widerstandes in Abhédngigkeit von der Temperatur stimmt mit
dem Verlauf in [16, 86] Uiberein. Der Widerstand nimmt erwartungsgemal mit steigender
Temperatur zu, bevor er durch die Martensit-Austenit-Phasenumwandlung wieder
abnimmt (Abbildung 67). Grund hierfir ist die hohere Raumordnung der Atome im
kubisch-raumzentrierten Gitter gegeniliber der im monoklinen Gitter. Nach Erreichen der
As-Temperatur nimmt der Widerstand wieder linear mit der Temperatur zu. Zu Beginn der
Abkihlung nimmt der Widerstand erwartungsgemaB3 ab, bevor er, aufgrund der
Umwandlung vom  kubisch-raumzentrierten Austenit in die rhomboedrische
Zwischenphase (R-Phase) sprungartig zunimmt. Mit Beginn der Umwandlung in die
monokline Martensitphase, nimmt der Widerstand aufgrund der héheren Symmetrie der
Kristallstruktur wieder ab [16]. Der von Novak et al. veroffentlichte Wert fir den
spezifischen Widerstand der Martensitphase (0,75 mQ*mm) liegt innerhalb der
Standardabweichung des in der vorliegenden Arbeit bestimmten Wertes von
0,739 £ 0,026 mQ*mm (vgl. Tabelle 9). Der Literaturwert fir den spezifischen Widerstand
der Austenitphase (86,5 mQ*mm) liegt hingegen oberhalb des Wertes aus der
vorliegenden  Arbeit von 0,786 = 0,010 mQ*mm.  Allerdings  weicht  die
Legierungszusammensetzung (45,5 at. % Ni) sowie die Kaltverformung (30 %) des Drahtes
aus der Veroffentlichung von dem in der vorliegenden Arbeit verwendeten Draht ab
(49,7 at. % Ni und 36 % Kaltverformung), wodurch die Abweichungen der Messwerte

zustande kommen kdnnten. [86]

Der elektrische Widerstand eines Materials wird entscheidend von der Beweglichkeit der
Elektronen beeinflusst. Im kompakten kubisch raumzentrierten Kristallgitter des Austenits
ist der Widerstand daher geringer als im monoklinen Gitter des Martensits, in dem die

Leitungselektronen starker gestreut werden. [1, S. 109, 87, 88]
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Abbildung 67: Verlauf des spezifischen elektrischen Widerstandes in Abhdngigkeit von der Temperatur und der

vorliegenden kristallographischen Phase.

Die Laser-Gas-Nitrierung (LGN) der Drahtoberflache ergab eine Steigerung der mittleren
Rauheit um den Faktor 9 auf einen Wert von R,=2,946+1,23 um. In der in Kapitel 2.3.2
beschriebenen Arbeit von Man et al. wurden durch eine Laser-Gas-Nitrierung gemittelte
Rautiefen bis 0,1 um erreicht und durch eine zusatzliche Atzung ergaben sich Rautiefen bis
1,5 pum [54]. Somit liegt die in der vorliegenden Arbeit erreichte Rautiefe um einen Faktor
zwei hoher, als die hochste erreichte Rautiefe in der Veroffentlichung. Allerdings
unterscheiden sich die Messverfahren zur Bestimmung der Rautiefe sowie die Parameter
fur die LGN. Wahrend in der vorliegenden Arbeit die Rautiefe optisch bestimmt wurde,

wurde in der angegebenen Veroffentlichung ein Mikrotaster verwendet.

8.3 Grenzflichencharakterisierung

Beim Vergleich der Ergebnisse der pull-out-Versuche zwischen Proben mit einer ABS-
Matrix in [73] und denen mit einer TPU-Matrix, lasst sich festhalten, dass innerhalb der
Standardabweichung die gleichen Grenzflachenscherfestigkeiten von etwa 0,12 MPa
erreicht werden. Gleiches gilt fir die Drahte mit einer Laser-Gas-Nitrierung. Die groBte
Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit (1,71 + 0,62 MPa) war durch die nachtrdgliche
Druck- und Temperaturbehandlung (190 °C und 8 bar) der Proben im Autoklav moglich,
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8.3 Grenzflachencharakterisierung

auch wenn hier die Standardabweichung sehr hoch ist. Das konnte ein Hinweis darauf sein,
dass sich weiterhin Poren an der Grenzflache befinden, die die Scherfestigkeit verringern.
Eine Erhéhung der Temperatur und/oder des Druckes sowie der Verweilzeit im Autoklav,
kdnnte den Porengehalt weiter verringern und die Streuung der Ergebnisse reduzieren. Die
in [54] erreichte Grenzflachenscherfestigkeit bei einer Laser-Gas-nitrierten Oberflache liegt
mit etwa 15 MPa einen Faktor 30 hoher als die in der vorliegenden Arbeit erreichte
Grenzflachenscherfestigkeit. Allerdings wurde in der Veroffentlichung auch ein NiTi-Blech
mit einer Flache von 6 mm x 7 mm verwendet. Das ermoglicht eine gleichmaBigere
Behandlung im Vergleich zur Drahtoberflache bei einem Durchmesser von 0,072 mm. Des
Weiteren ermoglicht die Verwendung von Blechen eine flachigere Anbindung an das
Polymer. Im Gegensatz dazu wird in der vorliegenden Arbeit durch das AKF ein Kanal mit
annahernd rechteckigem Querschnitt im Polymer ausgespart (vgl. Abbildung 14), in den
anschlieBend der Draht eingebracht wird. Die Anbindung zwischen der Zylinderoberflache
des Drahtes und der rechteckigen Vertiefung im Polymer ist daher vermutlich nicht so gut
wie bei einer flachigen Verbindung auf einem Blech. AuBerdem wurde die Scherfestigkeit
durch einen lap shear test bestimmt, wohingegen die Scherfestigkeit in der vorliegenden
Arbeit durch pull-out-Versuche bestimmt wurde. Im Vergleich dazu erreichten Rossi et al.
beim pull-out-Versuch mit einem NiTi-Draht/Epoxidharz-Verbund eine
Grenzflachenscherfestigkeit von ca. 6,5 MPa fir unbehandelte Drahte und Werte bis
12 MPa fir geschliffene Drahte [57]. Dieses Ergebnis steht im Widerspruch mit der
Veroffentlichung von Schrooten et al, die fur unbehandelte NiTi-Drahte mit einer
oxidischen Oberflache eine héhere Grenzflachenscherfestigkeit (23,93 MPa) erreichten als
fur die Drahte, bei denen die Oxidschicht durch Schleifen entfernt wurde (18,96 MPa) [26].
Ein Grund fur die Unterschiede und die, absolut gesehen, hdheren
Grenzflachenscherfestigkeiten in der Arbeit von Schrooten et al., konnte die Tatsache sein,
dass eine NiTi-Legierung verwendet wurde, die sich bei Raumtemperatur in der
Austenitphase befindet, wahrend Rossi et al. eine martensitische Legierung nutzten. Nach
Bettini et al. fihrt ein pull-out-Versuch mit einem austenitischen NiTi-Draht zu einer
hoheren Grenzflachenscherfestigkeit, als mit einem martensitischen Draht [27]. Generell

sind die erreichten Grenzflachenscherfestigkeiten in Verbunden mit NiTi-Drahten jedoch
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deutlich geringer als die in kohlenstofffaserverstarkten Polymeren. Dort lassen sich durch
Oberflachenbehandlungen der Fasern Grenzflachenscherfestigkeiten bis zu 80 MPa

erreichen [49], wie in Kapitel 2.3.1 beschrieben wurde.

AbschlieBend kann festgehalten werden, dass eine Laser-Gas-Nitrierung der
Drahtoberflache zur gréBten Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit fihrte. Allerdings
haben Zugversuche an LGN-Drahten gezeigt, dass die Zugfestigkeit der Drahte durch die
Behandlung soweit reduziert wurde, dass eine Einbettung der Drahte in die Polymermatrix
unter Zugspannung nicht moglich war. Fir die Herstellung des Verbundwerkstoffes muss
daher eine Oberflachenbehandlung gewahlt werden, die keine strukturelle Schadigung des
Drahtes hervorruft. Es konnte gezeigt werden, dass das beispielsweise bei der

Beschichtung der Drahtoberflache mit TPU der Fall ist.

Die Grenzflachenscherfestigkeit beim in-situ pull-out-Versuch kann aus dem Kraftwert zu
Beginn der Grenzflachenabldsung (Abbildung 43) sowie dem Drahtdurchmesser mithilfe
von Gleichung 10 ausgerechnet werden. Sie betragt in etwa 2,3 MPa. Allerdings ist der
Wert nicht direkt mit den Ergebnissen der anderen pull-out Versuche vergleichbar, da fur
die Herstellung der Matrix andere Parameter genutzt wurden, um transparente Proben zu
ermoglichen. Wie in Kapitel 4.1 beschrieben, wurde durch die veranderten Parameter ein
hoherer Fullgrad erreicht. Aufgrund der dadurch entstandenen hoheren Dichte lassen sich
die Ergebnisse eher mit den Proben aus dem Autoklav (1,71 + 0,62 MPa) vergleichen. Die
erreichten Grenzflachenscherfestigkeiten liegen zwar im gleichen Bereich, fiir den
abschlieBenden Vergleich ware allerdings eine Bestimmung der Dichte notwendig. Die in-
situ pull-out-Versuche haben weiterhin gezeigt, dass sich bei Zugbelastung des Drahtes
ein Spannungsfeld entlang der Grenzflache ausbildet. Die hochsten Spannungen treten
dabei im Randbereich zwischen dem eingebettetem und dem freilegenden Draht auf. Das
Versagen der Grenzflache und damit einhergehend die Ablésung des Matrixmaterials von
der Drahtoberflache beginnt somit im Randbereich und setzt sich anschlieBend entlang
der Drahtlangsachse bis zum vollstandigen Versagen fort. Dieses Ergebnis konnte durch
eine Simulation des pull-out Versuches im Rahmen der Arbeit von [Askovic2023] bestatigt

werden. Nach dem Versagen der Grenzflaiche wird der Draht aus dem Matrixmaterial
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8.4 Quasistatische Versuche

herausgezogen. Zu dem gleichen Ergebnis kamen auch Payandeh et al. bei der
Betrachtung der Grenzflache eines NiTi/Epoxidharz-Verbunds wahrend des pull-out-
Versuches [28, 29]. Die gleichen Erkenntnisse wurden ebenfalls von Vazques-Rodriguez et
al. fir den pull-out-Versuch von Polyesterfasern aus einer Epoxidmatrix [89] sowie von
Dawood et al. fir den pull-out-Versuch eines NiTi-Drahtes aus einer
kohlenstofffaserverstarkten Epoxidmatrix erlangt [90]. Weiterhin konnte gezeigt werden,
dass das Versagen exakt entlang der Grenzflaiche zwischen NiTi-Draht und TPU-Matrix

auftritt und keine Polymerreste mehr am Draht verbleiben, wie Abbildung 68

veranschaulicht.

50 um

Abbildung 68: Mikroskopbild der Drahtoberfliche nach dem in-situ-pull-out-Versuch.

8.4 Quasistatische Versuche

Die quasistatischen Versuche zeigen, dass der Elastizitatsmodul mit steigender Zyklenzahl
abnimmt (Tabelle 11). Der bestimmte E-Modul von 34,4 + 3,0 MPa im ersten
Entlastungszyklus liegt hdher als der E-Modul fiir das reine TPU von 20,95 + 0,94 MPa, der
in Kapitel 5.1.1 bestimmt wurde. Das lasst sich durch die funf parallel in Zugrichtig
liegenden NiTi-Drahte erklaren. Damit erreicht der Verbund in etwa den gleichen E-Modul
wie der im Datenblatt angegebene Modul der Spritzgussproben aus TPU (Anhang 1). Des
Weiteren zeigen die Ergebnisse, dass ab einer Auslenkung von 6 mm die Kurve im

Spannungs-Dehnungs-Diagramm nicht mehr im Ursprung startet. Das bedeutet, dass bei

105



8 Diskussion

der Probe bereits Kriechen eingesetzt hat. Daflir spricht ebenfalls, dass sich die
verbleibende Dehnung bei Entlastung teilweise zurlickbildet, wie Abbildung 69
verdeutlicht. Grund dafir ist das zeitabhangige und viskoelastische Verhalten der Polymere
bedingt durch deren Molekilkettenstruktur. Wird die Molekilkette belastet, findet ein
Gleiten und Entflechten der Ketten statt, um die Belastung zu kompensieren. Gleiches gilt
bei der Entlastung, um die vorhandene Dehnung abzubauen [91, S. 78-80]. Eventuell
kdnnte sich die verbleibende Dehnung vollstandig zurtickbilden, wenn die Zeitspanne bis
zur nachsten Belastung langer ware. Das wiederum wiirde bedeuten, dass der Verbund bei

den hier aufgebrachten Belastungen noch keine plastischen Verformungen erfahrt.
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Abbildung 69: Beispielhafter Verlauf der Dehnung bei der quasistatischen Priifung.

8.5 Zyklische Versuche

Die Ergebnisse der zyklischen Versuche zeigen, dass die an den Proben anliegende Kraft
mit zunehmender Zyklenzahl zunachst abnimmt, sich dann jedoch einem stabilen
konstanten Kraftwert annahert. Der Verlauf entspricht dem Kraft-Zeit-Verlauf eines
Elastomers im Relaxationsversuch. Die mechanischen Eigenschaften im Schwingversuch
werden daher in erster Linie vom Matrixmaterial gepragt. Bei einem Thermoplast wiirde
eine kontinuierliche Abnahme der Kraft und der Spannung erwartet werden. Aufgrund der

Tatsache, dass TPU zwar ein Thermoplast ist, aufgrund seiner physikalischen Vernetzung
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8.5 Zyklische Versuche

jedoch auch Eigenschaften eines Elastomers aufweist, ist dieses Verhalten zu erwarten. Bei
einer Erhéhung der mittleren Auslenkung sowie der Amplitude, findet der Kraftabfall
jedoch nicht zu einem friiheren Zeitpunkt statt. Das spricht dafiir, dass der Kraftabfall nicht
schadigungsbedingt ist. Die Fortsetzung der dynamischen Prifung nach Abbruch des
Versuches bei Probe 6mm_1,5mm_1 zeigt, dass die anliegende Kraft bei der erneuten
Belastung wieder auf den urspriinglichen Wert zurlickgeht (Abbildung 50). Dies ist ein
weiterer Hinweis darauf, dass durch die Belastung keine Schadigung auftritt, sondern der
Kraftabfall durch eine Belastungspause reversibel ist. Der Verlauf entspricht dem in [92] fur
Polyamid dargestellten Verlauf. Dariiber hinaus lassen sich Ahnlichkeiten mit den
Ergebnisse aus [93] fur Polytetrafluorethylen (PTFE) feststellen, das ebenfalls Eigenschaften

von Thermoplasten als auch von Duromeren aufweist.

Bei den zyklischen Versuchen nimmt der elektrische Widerstand stufenartig mit der
Zyklenzahl zu, wobei er innerhalb der Stufen kurzzeitige Schwankungen zeigt (vgl.
Abbildung 49). Das lasst sich dadurch erklaren, dass durch die zyklische Belastung der
Probe der bereits gerissene Draht zum Zeitpunkt der geringsten Auslenkung erneut
Kontakt hat und sich damit der Gesamtwiderstand kurzeitig verringert, wahrend er zum
Zeitpunkt der maximalen Auslenkung keinen Kontakt mehr hat. Allerdings zeigt der Verlauf
des elektrischen Widerstandes der Probe 2mm_0,5mm_2 (siehe Abbildung 49), dass auch
nach 10°> Zyklen noch einige Drahte intakt sind. Anders sieht dies bei der Probe
2mm_0,5mm_3 aus, bei der der Widerstand gleich zu Beginn des Versuches einen Wert
von 100 Q annimmt und anschlieBend nur noch kurzzeitig auf einen niedrigeren Wert
absinkt. Eventuell kdnnten bei dieser Probe Messfehler aufgetreten sein, wobei die
Ricksetzer aus mehreren aufeinanderfolgenden Widerstandswerten bestehen. Bei den
héher belasteten Proben erreicht der Widerstand innerhalb von 4000 Zyklen einen Wert
von 100 Q. Der Widerstand von 100 Q stellt allerdings nicht den wahren Widerstand dar,
sondern nur den Widerstand bei Erreichen der maximalen Nennspannung (1V) der
Stromquelle. Die Leistung der Stromquelle reicht zu diesem Zeitpunkt nicht mehr aus, um
einen Strom von 10 mA aufrechtzuerhalten. Anhand der Probe 2mm_0,5mm_2 lasst sich
mithilfe von Gleichung 15 der Widerstand des Einzeldrahtes sowie der Zuleitungen

berechnen.
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_ RDraht

15
Rges—T +RZuIeitung (15)

Die Widerstande der flnf Drahte in der Probe liegen parallel und der Gesamtwiderstand
dieser Drahte ist wiederum in Reihe mit dem Widerstand der Zuleitungen geschaltet. Der
Gesamtwiderstand zu Beginn des Versuches betragt in etwa 24,3 Q und bei Erreichen der
ersten Stufe erhoht er sich auf 24,8 Q. Unter der Annahme, dass die Widerstandsabnahme
durch das Versagen von nur einem Draht bedingt ist und bei Erreichen der ersten Stufe
nur noch 4 Drahte intakt sind, ergeben sich durch Lésung des linearen Gleichungssystems

folgende Ergebnisse:
RDraht:1O Q (16)
RZuleitungzzzl3 Q (17)

Den groBten Anteil am Gesamtwiderstand hat daher der Widerstand der Zuleitungsdrahte.
Da sich der NiTi-Draht jedoch nicht mit anderen Materialien verldten oder verschweif3en
lieB, musste fir die Zuleitungen ebenfalls ein NiTi-Draht genutzt werden. Die
Widerstandsmessungen zeigen, dass eine Zustandstiberwachung der Drahte mithilfe der
Widerstandsmessung wahrend der zyklischen Prifung der Verbunde moglich ist. Die
starke Streuung der Ergebnisse ist durch die unzureichenden PunktschweiBverbindungen
zwischen den Zuleitungen und den parallel liegenden Drahten bedingt. Die optische
Prifung der Proben nach Versuchsende ergab, dass fiir die Versuche mit einer mittleren
Auslenkung von 2 mm und 6 mm die parallel liegenden Drahte in den Proben noch alle
intakt waren, wahrend viele der Schweipunkte zwischen den Drahten und dem
Zuleitungsdraht abgerissen waren. Bei den Proben mit einer mittleren Auslenkung von
10 mm war nach Versuchsende an keinem der parallel liegenden Drahte mehr ein
elektrischer Strom zu messen. AuBerdem waren auch hier die meisten SchweiBpunkte

abgerissen.

8.6 Aktorversuche

Die Aktivierung der Proben mit einem Strom von 200 mA fihrt innerhalb von 10 Zyklen zu

keiner relevanten Abnahme der aufbringbaren Kraft (Abbildung 55). Allerdings ist der
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Kraftwert mit 0,075 N sehr niedrig. Dennoch zeigt der Verlauf der Auslenkung, dass die
Aktorproben bei Entlastung nicht in die Ausgangslage zurlickkehren (Abbildung 56).
Dieses Verhalten ist ein Anzeichen fiir beginnendes Kriechen des Matrixmaterials. Jedoch
haben weitere Versuche gezeigt, dass sich die Verformung bei Entlastung nach einigen
Minuten zurtickbildet und die Proben die Ausgangslage wieder erreichen. Eine Erh6hung
der Stromstarke auf 300 mA bewirkt hingegen eine Steigerung der aufbringbaren Kraft um
den Faktor 1,7. Der hohere Aktivierungsstrom bedingt jedoch auch eine Abnahme der
aufbringbaren Kraft innerhalb der ersten zehn Zyklen durch Ermidung des
Formgedachtniseffektes. Allerdings zeigt der Kraftverlauf Gber 1000 Zyklen hinweg, dass
sich der Kraftwert nach etwa 500 Zyklen auf einem konstanten Wert von etwa 0,05 N
einpendelt (Abbildung 61). Das bedeutet, dass der Effekt nicht komplett ermiidet, sondern
nur abgeschwacht wird. Nach Lagoudas nimmt die Lebensdauer mit steigender Dehnung
bei der Umwandlung ab, wodurch erklarbar ist, dass die h6here Stromstarke nur kurzzeitig
zu einem hoheren Kraftwert fuhrt [10, S. 104]. AuBerdem wird das Ermidungsverhalten
von der Phasenumwandlung beeinflusst. Wird bei der thermisch induzierten
Phasenumwandlung nicht das gesamte Material von einem martensitischen in ein
austenitisches Geflige umgewandelt, wirkt sich das positiv auf die Lebensdauer des

Materials aus [10, S. 17-18].

In der Veroffentlichung von Du et al. wurde fiir eine Aktorprobe aus PVC, in die ein NiTi-
Draht mit einem Durchmesser von 0,4 mm eingebettet wurde, ein Biegemoment von
37,5 N'mm bei einer angelegten Spannung von 5 V gemessen. Bei einer Einbettlange von
80 mm entspricht das einer aufgebrachten Kraft des Drahtes von 0,47 N. Allerdings ist der
Wert aufgrund des unterschiedlichen Matrixmaterials und des groBeren
Drahtdurchmessers nicht direkt mit den in der vorliegenden Arbeit erreichten Werten
vergleichbar. Die in Abbildung 28 dargestellte Probenform, bei der der NiTi-Draht in der
Mitte der Probe Uber eine Lange von 80 mm freiliegt, wurde gewahlt, um eine mdglichst
groBe Auslenkung der Probe bei der Aktivierung zu erreichen. Die Auswirkungen der
Probengeometrie auf die Ergebnisse der Aktorversuche wurden untersucht, in dem der
gleiche Versuch mit Proben durchgefiihrt wurde, bei denen der Draht auf der kompletten

Lange von 120 mm eingebettet wurde. Der Vergleich der Ergebnisse mit denen der
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teilweise eingebetteten Drahte zeigt, dass eine vollstandige Einbettung des Drahtes zu
einer deutlichen Verringerung der aufbringbaren Kraft fiihrt (Abbildung 70). Grund hierftr
ist das hohere Volumen an Matrixmaterial, das der Draht verformen muss. Ein weiterer
Grund konnte sein, dass der Draht im vollstdndig eingebetteten Fall eine geringere
Temperatur erreicht, da durch die hdhere Warmeleitfahigkeit des TPUs gegeniber Luft
mehr Warme an das Matrixmaterial abgegeben wird. Dadurch ware der Anteil an der

Austenitphase geringer und die Dehnung des Drahtes wiirde geringer ausfallen.
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Abbildung 70: Mittelwerte und Standardabweichungen der aufgebrachten Kraft fiir eine Aktivierung mit 300 mA bei

vollstdndig eingebettetem NiTi-Draht (links) und teilweise eingebettetem Draht (rechts).

8.7 Modellierung

Der aus dem Comsol-Modell abgeleitete Temperaturverlauf entlang der Drahtlangsachse
(Abbildung 63) entspricht der Erwartung. Dass die Drahttemperatur im Einbettbereich am
hochsten ist, konnte daran liegen, dass aufgrund der fehlenden Konvektion weniger
Warme von der Drahtoberflache abgefiihrt wird. Im Bereich des freiliegenden Drahtes wird
hingegen mehr Warme an die Umgebung abgegeben, weshalb die Drahttemperatur dort

geringer ist.

Mithilfe von Gleichung 18 lasst sich die erzeugte Warmeenergie des stromdurchflossenen
Drahtes berechnen. Bei einem Strom von 200 mA, einer angenommenen Zeit von
2 Sekunden und einem aus den Ergebnissen in Tabelle 9 berechneten Gesamtwiderstand
von 21,2 Q ergibt sich fir die Warmeenergie ein Wert von 1,69 J. Mit der Warmekapazitat

von 0,0017 J/K, die sich aus der spezifischen Warmekapazitat in Tabelle 5 berechnet, folgt
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damit aus Gleichung 19 eine Erwarmung des Drahtes um 1020,98 K. Der Wert liegt
oberhalb der durch Comsol berechneten Maximaltemperatur von 600 °C. Allerdings wird
im Comsol-Modell zusatzlich die Warmeabgabe durch Konvektion und Abstrahlung sowie
die Warmeleitung an das Polymer berticksichtigt. Dadurch kénnte die Drahttemperatur aus

dem Comsol-Modell realistisch sein.

Q,=I*>Rt (18)
Qw (19)
AT=
CDraht

Die durch den Versuch in Kapitel 5.2.3 experimentell ermittelte Steigung der As-Kurve
betragt 10,31 MPa/K (Gleichung 13), wobei von dem in der Gleichung angegebenen
Steigungswert der Kehrwert betrachtet werden muss, um ihn mit den Literaturangaben zu
vergleichen. Die ermittelte Steigung der AsKurve betragt hingegen 5 MPa/K
(Gleichung 14). Leider ist es in Comsol Multiphysics programmtechnisch nicht méglich
unterschiedliche Steigungen fir die Martensit- und die Austenitgrenzkurve anzugeben,
weshalb flr beide Parameter der Wert von 7,4 MPa/K gewahlt wurde, der der Literatur
[10, S. 219] entnommen wurde. Dieser Wert liegt ungefdhr in der Mitte der beiden
experimentell bestimmten Steigungswerte fir die As- und die As-Kurve. Brinson hingegen
gibt einen Steigungswert fiir die Martensitgrenzkurve von 8 MPa/K und fir die

Austenitgrenzkurve von 13,8 MPa/K an [93].

In den meisten Verdffentlichungen, sowie in Comsol Multiphysics, wird nur ein
Steigungswert flr die jeweiligen Grenzkurven angegeben, die in jedem Fall auch immer als
Geraden betrachtet werden. In der Veroffentlichung von Lagoudas (Abbildung 3) wird die
Spannungsabhangigkeit der Temperatur zwar durch eine Gerade approximiert, jedoch ist

auch zu erkennen, dass die Messwerte nicht einer linearen Abhdngigkeit folgen [10, S. 81].

Der Vergleich der experimentell bestimmten Auslenkung (Abbildung 71) mit der durch
Comsol Multiphysics berechneten Auslenkung (Abbildung 66), zeigt eine gute
Ubereinstimmung. Wahrend der Aktor im Experiment eine maximale Auslenkung von ca.

32 mm erreichte, ergab das Modell eine maximale Auslenkung von ca. 22 mm. Allerdings

111



8 Diskussion

wird fir das Modell auch ein idealer Zustand betrachtet, in dem das Matrixmaterial sowie
die Grenzflache Ulber die komplette Probe als homogen angesehen werden. Die CT-
Aufnahmen aus Kapitel 7.4 haben jedoch gezeigt, dass herstellungsbedingt entlang der
Grenzflache zahlreiche Poren auftreten (Abbildung 42). Dadurch kénnte die Warmeleitung
zwischen Matrixmaterial und Draht im Modell héher sein als in der Realitat, wodurch sich
die geringere Auslenkung erklaren lieBe. Weiterhin wurden die Ortsabhangigkeit sowie die

Temperaturabhangigkeit der Materialparameter vernachlassigt.

In der Veroffentlichung von Akbari et al. wurden Auslenkungen von bis zu 93 mm erreicht,
wobei sich der Aufbau der Proben von dem in der vorliegenden Arbeit verwendeten stark
unterscheidet. Die Proben bestehen dort jeweils aus zwei unterschiedlichen Polymeren und

die Anbindung der NiTi-Drahte an die Polymere erfolgt Giber eine Crimpverbindung. [8]
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Abbildung 71: Auslenkung der Aktorprobe A21 bei einseitiger Einspannung und einer Stromstdrke von 200 mA.

8.8 Gesamtbeurteilung des Verbundwerkstoffes

Fir die Gesamtbeurteilung des Verbundwerkstoffes werden die in Kapitel 1.1 formulierten

wissenschaftlichen Fragestellungen erneut aufgegriffen und beantwortet.
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e Ist es mdglich, mit dem hier verwendeten Fertigungsverfahren des Arburg-
Kunststoff-Freiformens eine Aktorfunktion mit Zweiwegeffekt zu realisieren und
kann die Aktorfunktion ebenfalls durch ein Modell mit der Finite-Elemente-

Methode (FEM) beschrieben werden?

In der vorliegenden Arbeit konnte die intrinsische Herstellung von Aktoren mit einem
Zweiwegeffekt durch eine Weiterentwicklung des Arburg-Kunststoff-Freiformens
erfolgreich realisiert werden. Entscheidend dafir war, dass die NiTi-Drahte unter
mechanischer Zugspannung in das Polymer eingebettet werden konnten, wodurch die
Umwandlungstemperaturen fiir eine Phasenumwandlung erhéht wurden. Damit wurde
eine Phasenumwandlung wahrend des Herstellungsprozesses verhindert und der
Formgedachtniseffekt blieb erhalten. Nach der Herstellung des Verbundes konnte der
Formgedachtniseffekt durch eine Widerstandserwdrmung des Drahtes aktiviert werden.
Das fur den Verbundwerkstoff ausgewahlte Matrixmaterial TPU eignete sich darlber
hinaus hervorragend zur Aufbringung der Rickstellkraft und ermdglichte so die
Realisierung des extrinsischen Zweiwegeffektes und damit die wiederholte Nutzung der
Aktorfunktion. Dieses Fertigungsverfahren erlaubt weiterhin eine einfache Anpassung der
Aktorgeometrie an den gewtinschten Einsatzbereich. So kann Uber die Position, sowie die
Anzahl der Drihte, die aufbringbare Kraft beeinflusst werden. Um bei einer Anderung des
Aktordesigns direkt Rickschlisse auf die zu erwartende resultierende aufbringbare Kraft
zu ermoglichen, wurde fir den Aktor ein FEM-Modell erstellt und anschlieBend durch
Experimente validiert. Die berechnete Auslenkung des Aktors zeigte eine gute
Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der Experimente. Das Modell eignet sich daher gut
fur die Abschatzung der Auswirkungen bei einer Parameteranderung. So lasst sich das
Aktorverhalten bei einer Anderung der Drahtposition, der Aktivierungsspannung sowie bei
einem Wechsel des Matrixsystems vorhersagen und der Einfluss auf den Temperaturverlauf

sowie auf die aufbringbare Kraft des Aktors modellieren.
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e Inwiefern werden die mechanischen Eigenschaften des Verbundes durch das

Fertigungsverfahren beeinflusst?

Die in der vorliegenden Arbeit erzielten Ergebnisse zeigen, dass das verwendete Arburg-
Kunststoff-Freiformen-Verfahren einen Einfluss auf die mechanischen und thermischen
Eigenschaften des TPU-Verbundwerkstoffes hat. Das Verfahren reduziert die Dichte des
verwendeten Polymers und fihrt dadurch zu geringeren mechanischen Kennwerten im
Vergleich zu anderen Fertigungsverfahren, wie beispielsweise dem Spritzguss. So liegt der
E-Modul von TPU-Proben aus dem Spritzgussverfahren im Durchschnitt 50 % hoher als der
in der vorliegenden Arbeit bestimmte E-Modul der TPU-Proben aus dem Arburg-
Kunststoff-Freiformen-Verfahren. Die Ursachen hierfir wurden zusatzlich durch
Computertomographie-Aufnahmen untersucht. Diese zeigten, dass sich durch den
tropfenweisen Aufbau der Matrix nachteilige Poren bilden. Diese wurden bereits in Kapitel
4.2 bei der Veranschaulichung des schichtweisen Aufbaus (Abbildung 14) der TPU-Proben
vermutet und konnten im Rahmen der durchgefiihrten Versuche bestdtigt werden. Im
Rahmen der vorliegenden Arbeit konnte durch die Nachbehandlung der Proben in einem
Autoklav gezeigt werden, dass sich durch diese nachtragliche Druck- und

Temperaturbehandlung der Porengehalt in den Proben erheblich verringern lasst.

e Wie wird die Grenzflache durch das Fertigungsverfahren beeinflusst und ist die

Grenzflachenscherfestigkeit fir eine Aktorfunktion ausreichend?

Durch den fertigungsbedingten Porengehalt verringert sich weiterhin die
Grenzflachenscherfestigkeit. Die nachtragliche Druck- und Temperaturbehandlung der
Proben im Autoklav hat jedoch gezeigt, dass sich die Grenzflachenscherfestigkeit dadurch
erheblich steigern lasst. Zwar kann nicht mehr von einer intrinsischen Fertigung der
Aktoren gesprochen werden, wenn an das eigentliche Herstellungsverfahren noch ein
Nachbehandlungsprozess angeschlossen wird. Dennoch bleibt der Vorteil einer
werkzeugfreien Fertigung bestehen. Der Vergleich mit der Literatur zeigt, dass die in der
vorliegenden Arbeit erreichten Grenzflachenscherfestigkeiten (0,17 + 0,04 MPa) geringer

sind als beispielsweise in einem NiTi-Draht/Epoxidharz-Verbund (6,5 MPa) [57]. Das legt
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die Vermutung nahe, dass sich, aufgrund des annahernd rechteckigen Kanals, der im
Lagenaufbau der TPU-Matrix fiir die Einbettung des runden Drahtes gelassen wird (s.
Abbildung 14), keine vollflachige Anbindung zwischen Draht und TPU-Matrix erreichen
lasst. Zum einen, da der Kanal annahernd rechteckig ist, wahrend der Draht rund ist und
andererseits, da durch den groBeren Tropfendurchmesser im Vergleich zum Durchmesser
des Drahtes Lufteinschliisse entstehen. Eine lokale Uberfiillung des Einbettbereiches durch
eine kurzeitige Erhohung der TPU-Austragsmenge nach dem Einlegen des Drahtes konnte
die Anbindung verbessern und somit héhere Grenzflachenscherfestigkeiten ermoglichen.
Versuche dazu konnten nicht durchgefiihrt werden, da eine kurzzeitige Anderung der
Austragsrate am Arburg freeformer wegen werksseitiger Sperrung des Programmcodes
nicht moglich war. Die in der vorliegenden Arbeit erreichte Grenzflachenscherfestigkeit ist
jedoch auch ohne zuséatzliche Oberflachenbehandlungen immer noch ausreichend, um

eine Aktorfunktion iber mindestens 1000 Zyklen zu ermdglichen.

e Wie ist das Ermidungsverhalten des Verbundwerkstoffes zu beurteilen und

inwiefern bleibt die Systemfunktion bei einer zyklischen Nutzung erhalten?

Es konnte gezeigt werden, dass das Ermudungsverhalten des Verbundes in erster Linie
durch das Matrixmaterial gepragt wird und den charakteristischen Kraft-Zeit-Verlauf eines
Elastomers im Relaxationsversuch zeigt. Allerdings wurde festgestellt, dass bei einer
Erhéhung der statischen Auslenkung sowie der Amplitude der Kraftabfall nicht zu einem
friiheren Zeitpunkt auftritt. Das spricht dafiir, dass der beobachtete Kraftabfall nicht
schadigungsbedingt ist, sondern durch eine Belastungspause reversibel ist. Weiterhin
konnte der Zustand der NiTi-Drahte durch die in der vorliegenden Arbeit entwickelte
Methode zur in-situ Widerstandsmessung wahrend der mechanischen Versuche
Uberwacht werden. Dadurch konnte der Zeitpunkt des Versagens jedes einzelnen Drahtes
ermittelt werden. Bezogen auf das Ermudungsverhalten der Systemfunktion wurde
festgestellt, dass die Aktorfunktion auch nach 1000 Zyklen noch ausreichend vorhanden
ist. Allerdings verringert sich die aufbringbare Kraft innerhalb der ersten 300 Zyklen und

verbleibt anschlieBend auf einem konstanten Niveau. Je nach gewiinschtem Einsatzbereich
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der Aktoren ist diese Lebensdauer vollstandig ausreichend. Der Einsatzzweck entscheidet
ebenfalls darliber, welche Kradfte der Aktor aufbringen muss. Daraus lasst sich das
Aktordesign ableiten, anhand dessen dann Uiber die Anzahl der Drahte und deren Position

im Matrixmaterial entschieden wird.
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Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden Messvorrichtungen und Prifverfahren zur
Charakterisierung von additiv gefertigten Formgedachtnisdraht/Polymer-Verbunden
entwickelt. Mithilfe einer systematischen Werkstoffauswahl sowie Zug- und
Biegeversuchen an verschiedenen Polymeren wurde thermoplastisches Polyurethan als das
geeignetste Matrixmaterial ausgewahlt. Daneben wurde der ausgewahlte NiTi-Draht auf
seine thermischen-, elektrischen- und mechanischen Eigenschaften hin untersucht. Die
Messung des elektrischen Widerstandes wahrend einer thermisch induzierten
Phasenumwandlung des Drahtes zeigte, dass dieser stark von der vorliegenden
kristallographischen Phase abhangig ist und sich sein Wert somit als Indikator fir den
aktuellen Phasenzustand fiir weitere Untersuchungen eignet. Der Versuchsaufbau brachte
sehr gute Ergebnisse, die mit der Literatur Ubereinstimmen, weshalb er ebenfalls fir
weitere Untersuchungen verwendet werden konnte. So wadre beispielsweise eine
Bestimmung des elektrischen Widerstandes in Abhéangigkeit unterschiedlicher
mechanischer Vorspannungen moglich. Ein Problem war jedoch die richtige elektrische
Kontaktierung der NiTi-Drahte, da ein Verldéten und ein Verschweiffen mit anderen
Metallen unmoglich ist. Die deshalb genutzten PunktschweiBverbindungen waren
hingegen empfindlich fir mechanische Belastungen und haben stellenweise zu einem
groBen Rauschen des Messsignals gefiihrt. Fur kiinftige Versuche kdnnte der NiTi-Draht
zuvor galvanisch beschichtet werden, sodass ein Verloten mit anderen Metallen ermdglicht
wird. Damit konnten beispielsweise Kupferdrahte als Zuleitung genutzt werden, die einen
deutlich geringen Leitungswiederstand haben als NiTi und damit das Messergebnis fiir den
zu untersuchenden NiTi-Draht weniger beeinflussen. Des Weiteren wiirde ein Lotpunkt
mehr mechanische Stabilitdt bringen, als die in der vorliegenden Arbeit genutzten

PunktschweiBverbindungen.

In einer Dynamisch-Mechanischen-Analyse wurde der Einfluss einer mechanischen
Zugspannung auf die charakteristischen Umwandlungstemperaturen (Ms, My, As und Ay)
untersucht. Mit steigender Zugspannung steigen die Umwandlungstemperaturen zu

hoheren Werten an.
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Die Abhangigkeit konnte in der vorliegenden Arbeit quantifiziert werden und fir die As-
und die A--Temperatur wurde eine lineare Abhangigkeit festgestellt. Die Erhohung der
Umwandlungstemperaturen durch das Aufbringen einer Zugspannung konnte genutzt
werden, um eine Phasenumwandlung der NiTi-Drahte durch den Warmeeintrag wahrend
der Einbettung in die Polymermatrix zu verhindern. Daher wurden die Drahte unter
Zugspannung gebracht, bevor sie durch eine am Institut flr Produktionstechnik des
Karlsruher Institutes fir Technologie durchgeflihrte Weiterentwicklung des Arburg-
Kunststoff-Freiformens in die Polymermatrix eingebettet wurden. Jedoch hatte dies
weitere Herausforderungen und Einschréankungen zur Folge. So musste eine aufwendige
Vorrichtung konzipiert werden, die es erlaubte, dass die Drahte unter Zugspannung
eingebracht werden konnten. Darliber hinaus war es nicht moglich, die Drahte unter
Zugspannung kurvenférmig abzulegen, um beispielsweise komplexere Aktorgeometrien
zu realisieren. Eine Losung des Problems konnte der Einsatz von NiTiPd- oder NiTiHf-
Legierungen sein, die in der Literatur bereits beschrieben wurden. Durch das Zulegieren
von Pd, Pt oder Hf werden die Umwandlungstemperaturen zu hoheren Werten
verschoben [10, S. 25]. Dadurch ware keine zusatzliche Zugspannung beim Einbetten der
Drahte mehr n6tig, um eine Phasenumwandlung wahrend der Fertigung zu verhindern und
es wirden sich groBere Geometriefreiheiten ergeben. Solche Legierungen befinden sich

allerdings noch im Entwicklungsstadium und sind noch nicht kommerziell verfiigbar.

Zur Verbesserung der mechanischen Anbindung des NiTi-Drahtes an das Polymer wurden
unterschiedliche Oberflaichenbehandlungen des Drahtes untersucht. Die groBte
Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit wurde dabei durch eine Laser-Gas-Nitrierung
der Drahtoberflache erreicht. Allerdings hatte diese Behandlung eine Verringerung der
Zugfestigkeit des Drahtes zur Folge, sodass eine Einbettung des Drahtes unter
Zugspannung nicht mehr moglich war. Fir zuklnftige Untersuchungen kénnte der Einsatz
eines chemischen Haftvermittlers untersucht werden, der in der Veroffentlichung von

Neuking et al. zu einer Steigerung der Grenzflachenscherfestigkeit gefiihrt hat [58].

Eine thermomechanische Nachbehandlung der Proben im Autoklav hat gezeigt, dass sich

die Grenzflachenscherfestigkeit dadurch nochmal erheblich steigern lasst. Um den Einfluss
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des Autoklavs quantifizieren zu kdnnen, konnte eine Porenanalyse der Proben vor und
nach dem Autoklav mithilfe der Computertomographie durchgefiihrt werden. Ein in-situ
pull-out Versuch unter Ausnutzung der spannungsoptischen Eigenschaften von TPU
konnte Aufschluss Uber das Versagensverhalten der Grenzflache liefern. Quasistatische
sowie zyklische Versuche am Verbundwerkstoff haben dariiber hinaus gezeigt, dass die
mechanischen Eigenschaften des Verbundes in erster Linie vom Matrixmaterial gepragt
werden und dass dieses sowohl Eigenschaften von Duromeren als auch von Thermoplasten
aufweist. Die Entlastungsversuche haben gezeigt, dass sich die zunachst verbleibende
Dehnung bei der Entlastung teilweise zurlickbildet. Eine vollstandige Riickbildung konnte
nicht beobachtet werden, da der zeitliche Abstand zur nachsten Belastung zu kurz war.
Eine Anpassung des Priifprogrammes mit langeren Haltezeiten bei O N vor der nachsten
Belastung konnte Aufschluss darliber geben, ob eine vollstandige Dehnungsriickbildung
bei den verwendeten Laststufen mdglich ist. Bei einer zyklischen Belastung im
Zugschwellbereich Gber 10° Zyklen konnte keine Schadigung festgestellt werden. Zur
endgiiltigen Klarung miissten allerdings Versuche bis 10’ Zyklen durchgefiihrt werden, die
jedoch zur Einhaltung einer akzeptablen Versuchsdauer eine deutliche Erhéhung der
Priffrequenz erfordern wiirde. Dabei misste aber der Einfluss der Erwarmung der Probe

auf das Schadigungsverhalten berilcksichtigt werden.

Des Weiteren konnte im Rahmen der vorliegenden Arbeit eine Methode entwickelt
werden, um den exakten Zustand aller parallel liegenden NiTi-Drahte wahrend des
Versuches zu registrieren und dadurch den Zeitpunkt des Bruchs eines oder mehrerer
Drahte zu erfassen. Méglich war dies Uber die kontinuierliche Messung des elektrischen
Widerstandes aller Drahte. Allerdings kam auch hier das zuvor erlauterte Problem der
geringen mechanischen Stabilitdat der PunktschweiBverbindungen zum Tragen. Eine
stabilere Kontaktierung der Drahte wirde die Qualitat der Ergebnisse nochmals
verbessern. Dariiber hinaus konnte eine leistungsfahigere Stromquelle eine exaktere
Aussage zum Schadigungsverlauf ermoglichen, da auch dann noch ein Widerstandswert

gemessen werden kdnnte, wenn fast alle Drahte bereits versagt haben.
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Durch die Weiterentwicklung des Arburg-Kunststoff-Freiformen war es maoglich, NiTi-
Drahte intrinsisch in  die  Polymermatrix einzubetten und dabei die
Formgedachtniseigenschaften zu erhalten. Eine anschlieBende Erwarmung der Drahte tiber
deren elektrischen Widerstand, fihrte zur Phasenumwandlung und zur Verformung des
Aktors. Die Aktorfunktion konnte iber 1000 Zyklen aufrechterhalten werden, wobei sich
die aufgebrachte Kraft jedoch innerhalb der ersten 50 Zyklen halbierte und anschlieBend
auf konstantem Niveau verblieb. Das bisher genutzte Prifprogramm der ZwickRoell
Prifmaschine erlaubte nur eine Prifung von 1000 Aktivierungszyklen, da der
Messwertspeicher der Software begrenzt war. Durch eine Weiterentwicklung des

Prifprogrammes kdnnte eventuell auch eine héhere Zyklenzahl geprift werden.

Weiterhin wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit die Aktorfunktion in Comsol
Multiphysics modelliert. Das Modell zeigte bezogen auf die Drahttemperatur sowie die
Auslenkung des Aktors eine gute Ubereinstimmung mit den Experimenten. Allerdings
wurden bei der Modellierung fir die Materialparameter Warmeleitfahigkeit,
Warmekapazitat und Warmeausdehnung des NiTi-Drahtes Werte aus der Literatur
verwendet, da eine Messung dieser Parameter am Drahtmaterial mit den vorhandenen
Messsystemen nicht méglich war. Die genannten Materialparameter konnten jedoch an
einem NiTi-Blech bzw. -Quader mit der gleichen Legierungszusammensetzung wie die des

Drahtes bestimmt werden, sodass keine Literaturdaten mehr notwendig waren.
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c-ouesl:m.
S’
Desmopan 9385 A

Rolhe B0, Efvertypen | 3hore-Harls A BE - BB Exirusions- und Sprizglesstyn; sehr guis Hydnolyse- und MirobenbestSndighel; guie KNtefexbiltst;
erflii DN VDE 0252-10; Anwendung; Kabsimaniesl, SchiSuche, unverstirkt
13:0 Formmassenbezaiohnung
Elgsncohafi Prilfbsdingung Elnhsi Homm fypleocher
Ward
razk GHEESE -
torwchi
gzcina
Rhesloglache Bigerschillen
|¢|S¢MMM| W0 T2 A kg =nrc mn =] | [T | | 5] |
{3 S0 r )
(G| Shose Harms 4 " - Co 150 TS 1 ]
& S Hud D L] - v 1500 TS0 ]
Ha Lo he 260 mminn e [Enrd 53504 ER
Huldsheung 200 rfbiTin k3 [C0rd 53504 L
Bpmsfiing bl 10 % Dasiusg 230 reminin (i [Enkd S3504 28
Spmasfiing bal 20 % Datiisg 200 miminin it [Enid 53504 %]
Spmasiuing bl 100 % Dalneig 200 mintnn [ (Eur 53504 BE
Spsiiing bl 300 % Dahneng 200 miminin it [Enid 53504 i3
| Drucwearicimung et 24 & PO 3 [ S0 A18-1, &1
vtitien A
| Crucwmiisi mungiieat T2 I3C k3 Curd 120 B15-1 =
| Cruswsrieimungiieat FILR L i3 B S0 A18-1, =
asatien
[5 CrEreey el 190 S840 s A =
Ancesralstagte st el 190 afE2 &
| Wi b Bt i ta il B30 N ] 1903 34-1 ]
Thaitaincts Bigenichiften
| E=gi itviimsadel o (i 180 #7201 4 (1]
|2 =g itmimzal ER s 180 a1 -4 =
| Egi itvaimsadel Lk (i 180 #7281 4 o
Sonstige Elgammchalien (22°C)
[E[n [eet 155 Vg1 [ | | =]
uird
4 prfiry ek - Wasmme & - 208 .- 2%
S prrgeilen - Wik skl [+ - 2540
Exteccsaien - Wi noeo i - e - 38|
st TS noeni k- - a3

C Diese Elgenschaftsmerkmale sind Bestandbell der Kunsisioffdatenbank CAMPLUS und basleren aul dem Intemational fesigelegien Katalog von
Grunddabzn f0r Kunstsiofie IS0 10350,

Schiagelgenschaften: N = Nichi-Sruch, P = Telbnuch, © = \Vollstandiger Bruch

Selte 1 von 2 Salien

@ Desmopan”

Ausgabe 19.11.2015 IS0 Datenblatt

143



Anhang

Anhang 2: Werkstoffdatenblatt Bayblend-Granulat [95].
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Anhang 3: Priifbescheinigung NiTi Draht.

S RAU

INNOVATIVE METALLE

G RAUGMBH & Co KG  Posttach 101440  D-75114 Plorzheim

Universitat Augsburg
Institut fur Materials Resource
Universitatsstrale 1

D 86159 Augsburg
Priifbescheinigung / Certificate of Conformance Nr./ No 177003
( Werkszeugnis / test report EN 10204 - 2.2 ) Seite / page 1
Gegenstand / subject : Akluatordraht NiTi hell oxidisch
Abmessung ! dimension : 0.076 Teile-Nr. ! our part No : 30637-05
Best.-Nr. | customer PO : mrm-028/21 Auftrags-Nr. / Order No : 27/740258
EUROFLEX customer PO : mrm-028/21

Betriehsauftrag / Lot No : 312694

Kunden-Nr. / customer No: 53125
Liefermenge / quantity : 1 Sp /2190 m Vormaterial / pre-material © 18387358

Es wird bestatigt, dass die Lieferung den Vereinbarungen bei der Bestellannahme entspricht. It is certified, that the product complies
with the requirements of the arder.

MaRe / dimensions -
Durchmesser | diameter Soll/req. : 0,068 - 0,084 mm
Ist/act. : 0,0736 - 0,0736
Physikalische Eigenschaften / physical properties
Austenit-Start-Temp by DSC Soll / reg. - 80,00 - 85,00 ]
Ist/ act. : 83,4
Mechanische Eigenschaften / mechanical properties
Kaltverformung f cold work Soll /' reqg. : 30,00 - 35,00 %
Ist / act. : 35.0
Datum / Date 17.09.2021 « 3 g =
Prifer / inspector Rosario Simone fo H . LGy fha
_ Unterschrift / signature
. G.RAU GmbH & Co. KG Kommanditgesellschaf, Sparkasse Pforzheim IEAN DE20 6665 0085 0000 8204 58 BIC PZHS DE 66 XXX

Kaiser-Friedrich-StraBe 7 Sitz Plarzheim, Registergerichi Mannheim HRA 500020 Cemmerzbank Pforzheim IBAN DE23 6664 0035 0400 2077 00 BIC COBA DE FF XXX
75172 Plorzheim, Garmany  Pers. haftende Gesellschafterin REICHENBACH GmbH  Volksbank Plorzheim IBAN DE33 6669 0000 0003 3134 BH BIC VBPF DE 66 XXX
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info@ig-rau.de Geschiftsitihrung: Dr, Axel Pfrommer
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DSC Test in accordance

G.RAU

. INNOVATIVE METALLE

Altordraht_30637-05_600C-10m-min

to ASTM F2004

5 Frogle
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Temperature T (°C)

Sample Name

Aktordraht_30637-05_600C-10m-m

———————— jn____._. ,_‘
Sample Mass 8,000 mg
Dimensions and Geometry Wire
Instrument TA DSC25
Ident No. PM 4964 B
Cell Purge 25 mL/min, He 5.0
Pan Type ~|Tzero Aluminum
Temperature Calibration 2-point calibration Ad/ In
Notes DSC25-21-051; 30637-05;
BA312694; @0,076mm;
600°C-10m/min
File Name C:\ProgramData\TA

Instruments\TRIOS\Data\2021\DSC25-21-
051\Aktordraht_30637-05_600C-10m-min.

tri

Austenite Start

83,4 °C

Austenite Finish

88,5 °C

09.09.2021

Operator: Ch
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Anhang 4: Zusammensetzung der verwendeten NiTi Legierung in Masseprozent [96].

Element Masseprozent
Nickel 54,8 (entspricht 49,7 at. %)
Eisen 0,018
Sauerstoff 0,014
Kohlenstoff 0,004
Chrom <0,003
Kupfer <0,003
Kobalt <0,003
Niob <0,003
Stickstoff 0,002
Wasserstoff <0,001
Andere Fremdelemente <0,01
Titan (Ti) Rest
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Anhang 5: Werkstoffdatenblatt NiTi Draht [96].

NiTi SE508
NiTi SE508

Werkstoffdatenblatt
Material data sheet

Eigenschaften und Werkstoffkennwerte *

CSRAU

B novanive meTaLs

Properties and material data *

G.RAU Werkstoff-Nr. 4901
G.RAU material no. 4901

Legierungszusammen- Alloy composition according Einheit
setzung nach ASTM F 2063 to ASTM F 2063 e

Nickel
Titan
Sauerstoff und Stickstoff

Kohlenstoff

Harte

Harte

Zugfestigkeit vollstandig gegliht
Zugfestigkeit kaltverformt

Streckgrenze Austenit
(konventionell)
Plateauspannung Martensit
Plateauspannung Austenit
Bruchdehnung kaltverformt
Bruchdehnung vollsténdig
gegliht

E-Modul des Martensits ***

E-Modul des Austenits ***

Querkontraktionszahl

Einheit
Mechanische Eigenschaften |Mechanical properties

unit

HV

Dimension
j Gew.-%
nickel 54,5 - 57 Cow
itanii Rest Gew.-%
titanium o o
oxygen and nitrogen max. 0,05 Gew.-%
e o9 Y wt.-%
Gew.-%
carbon max. 0,05 Gew.

Dimension

hardness martensite
hardness austenite HV

Seite/Page 1 von/of 3

tensile strength full annealed ~900 N/mm?2
tensile strength cold worked bis 1900 N/mm?2
yield point austenite????? 550 - 700 N/mm?2
plateau stress martensite 70-200 N/mm?2
plateau stress austenite 200 - 650 N/mm?2
breaking elongation cold worked %
breaking elongation full %
annealed 2
modulus of elasticity of
martensite *** 23 -41 102 N/mm?2
modulus of elasticity of ) > >
austenite *** 2080 107 N/mm
poisson’s number 0,33

RDB-0139

Druckdatum/Date of printing 05.05.2023
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Einheit
Physikalische Eigenschaften |Physical properties - Dimension
unit

Dichte densitiy g/cm?
Schmelzpunkt melting point 1310 e
Linearer

linear thermal expansion

- -6% -1
coefficient of martensite 10-11 107*K

Warmeausdehnungskoeffizient
des Martensits

Linearer N linear thermal expansion D
dweésriTsetaeL:‘?gehnungskoefﬁment I ofaus?enite ~6,6 10-6*K-1
Spez. Warmekapazitat specific heat capacity ~500 J/(kg*K)
Wérmelgitféhigkeit des coefficient gf thermal conduction ~9 W/(m*K)
Martensits of martensite
XV:srtr::iIgtfahlgkelt des g‘:’ig;sct’:gitt :f thermal conduction ~18 W/(m*K)
VerschleiBfestigkeit wear resistance gut

good
Korrosionseigenschaften und corrosion properties and sehr gut
Biokompatibilitat biocompatibility very good
e
Eigenschaften properties P
Sgezifischer elektrischer_ specific _electrical resistivity of uQem
Widerstand des Martensits martensite
S:?eziﬁscher eIektrischgr speciﬂc': electrical resistivity of 0.82 uQem
Widerstand des Austenits austenite !
Magnetische Permeabilitat magnetic permeability <1,002
Magnetische Suszeptibilitat magnetic susceptibility 3,0 *106
::j::::;::!;?,g:;:nd Transformation and shape g;":'z:':bn
eigenschaften memory properties unit
Umwandlungstemperaturen transformationtemperature -50 - +110 °C
Temperaturhysterese* * temperatrue hysteresis** 30 - 80 e
Max. Beanspruchungs- max. application temperature, oC
temperatur, kurzzeitg short time
Max. Beanspruchungs- max. application temperature, oC
temperatur, langere Zeit long time
Max. Belastung max. load N/mm?2

Max. pseudoelastische /
pseudoplastische Dehnung

Umwandlungsenthalpie transformation enthalpy 0,47 -0,62 J/kg
Pseudoelastische

%

Energiespeicherung /g

Max. Arbeitsvermogen J/mm
Bealastungsrate MPa/K
Dampfungskapazitat %SDC
Seite/Page 2 von/of 3 RDB-0139

Druckdatum/Date of printing 05.05.2023
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Lebensdauer abhédngig von Lifetime depends on the Dehnung Spannung
der Umwandlungsdehnung transformation elongation Elongat. Stress
cycle 8

1 Zyklus % 600 MPa
100 Zyklen cycles 4 % 400 MPa
100.000 Zyklen cycles 2% 200 MPa
uber 100.000 Zyklen cycles 1% 150 Mpa
| Verarbeitungseigenschaften |Processing properties | |
Warmumformbarkeit hot workability I
good
" e schnelle Kaltverfestigung
Kaltumformbarkeit vold workability rapid cold work hardening
: . maBig
Zerspanbarkeit cutting property modarats

* Richtwerte
* recommended values

** Angaben fiir einen vollstandigen Umwandlungszyklus. Teilzyklen fihren zu geringeren
Hysterese
** data for a complete transformation cycle. Partial cycles result in lower hysteresis

*** Bereich, Werkstoff hat ein stark nicht lineares Verhalten
*** range, material has a strong non-linear behaviour

Seite/Page 3 von/of 3 RDB-0139
Druckdatum/Date of printing 05.05.2023
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Anhang 6: Produktdatenblatt N,N-Dimethylformamid EMPARTA [97]

Spezifikation

1.03034.0000 N,N-Dimethylformamid EMPARTA®

Spezifikation
Reinheit (GC) 299.5 %
Identitat (IR) entspricht
Dichte (d 20 °C/4 °C) 0.948 - 0.949
Aciditat <0.0005 meq/g
Alkalitat < 0.0002 meq/g
Schwermetalle <0.0002 %
Abdampfrickstand <0.001 %
Wasser <0.1 %

Jeannette David
Verantwortlicher Laborleiter Qualitatskontrolle

Dieses Dokument wurde maschinell erstellt und ist ohne Unterschrift giiltig.

Merck KGaA, Frankfurter StraBe 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Seite 1von 1
EMD Millipore Corporation - A subsidiary of Merck KGaA, Darmstadt, Germany

400 Summit Drive, Burlington, MA 01803, USA, Phone +1 (781) 533-6000

SALSA Version 1059987/000000000000// Datum: 31.03.2021
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Anhang 7: QR-Code zum Video des in-situ pull-out-Versuchs.

Anhang 8: QR-Code zum Video des Versuchsaufbaus zur Messung der aufgebrachten Kraft fiir eine Aktivierung

mit 300 mA.
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