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1 Einleitung

Zu Beginn wird die vorliegende Arbeit in den thematischen Hintergrund eingeleitet.
Es wird eine Darstellung des aktuellen Forschungsstandes gegeben, um nachfolgend die
kontextuelle Relevanz des Forschungsgebietes fiir kiinftige Technologien und Anwendungen
aufzuzeigen. Hierbei stehen Themen der Nachhaltigkeit und Sicherheit im Sektor des
Giiter- und Personentransports zu Wasser, Land, Luft- und Raumfahrt in besonderem
Augenmerk. Zudem werden daraus sowohl| die Notwendigkeiten als auch die Herausforde-
rungen einer mechanischen Kennwertermittlung von Werkstoffen bei kryogenen Tempera-
turen beschrieben. AnschlieRend werden die Forschungsinhalte als wissenschaftliche Frage-

und Zielstellung sowie die Struktur der weiteren Kapitel vorgestellt.

1.1 Einfiihrung

Der globale Klimawandel stellt die Menschheit und das globale Okosystem vor immense
Herausforderungen. Wihrend einige Regionen, wie Ost-Asien und Nordeuropa, durch neue
landwirtschaftliche Mdglichkeiten profitieren kdnnen, iiberwiegen weltweit die zerstoreri-
schen und lebensbedrohlichen Auswirkungen [4]. Dies stellt die Menschheit vor fundamen-
tale Herausforderungen. Sie muss Anpassungsstrategien und MaBnahmen zur Einddmmung
der Erderwdrmung finden. Als Zeichen eines weitreichenden und wenig vergleichbaren
sowohl kurativen als auch praventiven gesellschaftlichen Engagements verzeichnete das
Pariser Abkommen in 2015 eine hohe globale Zustimmung zur Einddmmung des Klima-
wandels. Bereits bis Anfang 2018 verpflichteten sich 176 Staaten dabei auf Anstrengungen,
um im speziellen Treibhausgasemissionen zu reduzieren [5]. Bis 2050 soll so ein globales
Netto-Null an Treibhausgasemissionen erreicht werden. Das Konzept Netto-Null soll durch
Abscheidung, Bindung und Speicherung von Treibhausgasen eine Balance zwischen Emis-
sionen und Neutralisierung schaffen. Dabei riickt der Transportsektor, welcher etwa 23 %
der globalen Treibhausgasemissionen verursacht, in den Fokus [6]. Dieser Sektor erstreckt
sich sowohl iiber Wege zu Wasser, Land, Luft als auch auf den Wegen in den Weltraum.
Der Einsatz fossiler Energietrager in Antriebsaggregaten macht hierbei weltweit 85 %
aller Technologien zur Fortbewegung aus [7]. Die dabei entstehenden Emissionen kdnnen
jedoch zurzeit nicht simultan durch bindende Mechanismen von 6konomischen als auch

kiinstlichen Systemen ausgeglichen werden [8].
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Um klimafreundlichere Alternativen zu foérdern, setzen Forschung und Industrie auf
alternative Energiesysteme wie Erdgas. Erdgas als fossiler Kraftstoff besitzt einen héheren
Anteil des fiir eine Verbrennung nutzbaren Wasserstoffes, als korrespondierende Energie-
trager wie Benzin basierend auf Erddl, wodurch sich Erdgas zunehmend etabliert [9, 10].
Jedoch steht der Nutzung von Erdgas und anderen gasférmigen Verbindungen ein geringes

Energie zu Volumen Verhiltnis gegeniiber, auch im komprimierten Zustand [11, 12, 13, 14].

An dieser Stelle bilden anstatt gasformige Verbindungen verfliissigte Gase durch ihre
hohere volumetrische und gravimetrische Energiedichte eine vielversprechende Ldsung.
Beispiele sind die Gemische aus Propan und Buten welche bei Standart-Raumtemperatur
(kurz: RT) von 293,15 K unter 5 bar bis 15 bar Uberdruck fliissig sind [15]. Weitere fliissige
Gase werden durch Kiihlen der Gase erzeugt und sind beispielsweise fliissiges Ammoniak
(bei 240 K), verflissigtes Erdgas (bei 112 K), verfliissigter Sauerstoff (bei 90 K) sowie
fliissiger Wasserstoff (bei 20 K) [16, 17, 18, 19]. Diese Verbindungen, insbesondere ver-
flissigter Wasserstoff, werden als Schliisseltechnologie gesehen. Sie ermdglichen nicht nur
eine effiziente Energieverwertung, sondern auch eine Integration in regenerative Kreislaufe.
Diese Kreislaufe bestehen aus verschiedenen Stufen, unter anderem aus der chemischen
energetischen Verwertung, der Nutzung der Anderung der Enthalpie des verfliissigten
und komprimiert gespeicherten Vorprodukts sowie die Riickfiihrung der Emissionen zu
geeigneten Vorstufen. Die Speicherung und Handhabung dieser Gase stellen jedoch tech-
nologische Herausforderungen dar, speziell hinsichtlich Behiltern, die zugleich extrem
niedrige Temperaturen und hohen Driicken standhalten miissen [20]. Moderne Tanks
aus faserverstarkten Verbundwerkstoffen (Typ-3 bis Typ-5) bieten eine Lsung und sind
Stand der Technik. Sie kombinieren herausragende mechanische Eigenschaften mit hoher
Energieeffizienz und Leichtbau [21]. Dennoch fehlen etablierte Standards und zuverlassige
Methoden zur Charakterisierung dieser Werkstoffe unter kryogenen Bedingungen.

Die Entwicklung solcher Standards und Methoden ist essenziell, um die Sicherheit und
Effizienz von Energiesystemen mit verfliissigten Gasen zu gewahrleisten und die Bilanz von
zu Netto-Null zu erreichen.
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1.2 Problemstellung und Motivation

Die bestehenden Standards zur Ermittlung von Werkstoffkennwerten konzentrieren sich
hauptsidchlich auf Temperaturbereiche, die in natiirlichen Umgebungen und bei Hochtem-
peraturanwendungen auftreten. Der Bedarf an allgemeingiiltigen Standards, die Werkstoffe
unter tiefen und kryogenen Temperaturen zu bewerten, zeigt sich als unzureichend ge-
deckt. Auch diese Arbeit erhebt nicht den Anspruch, allgemeingiiltige Forderungen oder
Entwicklungen zu formulieren. Stattdessen versteht sie sich als Ideengeber und beschreibt
die Umsetzung ausgewihlter Ansatze zur mechanischen Charakterisierung von Werkstoffen

unter kryogenen Bedingungen.

Die grundlegenden Herausforderungen bei der Durchfiihrung kryogener mechanischer
Werkstoffpriifungen resultieren aus den spezifischen Anforderungen, welche durch die eta-
blierten Standards gestellt werden. Diese Standards basieren auf einem umfangreichen
wissenschaftlichen Fundament und geben Vorschriften zur Probenpraparation sowie zur
Konstruktion der Priifvorrichtungen. Viele dieser Standards sind innerhalb einer Norm
beschrieben, welche wiederum als dokumentiertes Regelwerk angewendet wird. Allerdings
bieten diese Normen nur begrenzten Spielraum fiir Modifikationen, die eine zuverlassige
Durchfiihrung zerstérender Priifungen unter tiefkalten und kryogenen Bedingungen er-
moglichen. Ein wesentliches Problem stellt die Kondensation der Bestandteile der Um-
gebungsluft bei tieferen Temperaturen dar. Dies fiihrt dazu, dass Priif- und Messgerite
zunehmend durch kondensierte oder gar verfestigte Stoffe beeintrachtigt werden. Insbe-
sondere bewegliche Teile kdnnen durch Eisbildung in ihrer Funktion eingeschrankt werden.
Dariiber hinaus verlieren pneumatische und hydraulische Aktuatoren bei tiefergehenden
Temperaturen zunehmend ihre Funktionsfahigkeit, da die Viskositdt der Betriebsmedien
steigt oder diese in den festen Aggregatzustand iibergehen. Ahnliche Einschrinkungen
treten auch bei Systemen auf, die zur Dehnungs- oder Temperaturmessung verwendet
werden. Messgerate sind auf Sensoren angewiesen, deren grundlegende mechanische oder
elektrische Eigenschaft sich bei niedrigen Temperaturen nicht oder vorhersehbar verandern.
Eine Abweichung kann zu Fehlfunktionen oder Messfehlern fiihren, wodurch eine verl3ss-
liche Messung entweder spezifische Anpassungen oder alternative Technologien erfordern.

Ein weiterer zentraler Aspekt im Umgang mit verfliissigten Gasen, behandelt die po-
tenziellen Risiken fiir Leib uns Leben. Diese Gase schaffen beim Ubergang vom fliissigen
in den gasférmigen Zustand infolge der Volumenausdehnung eine explosive Umgebung.

Besonders prekar ist der Umgang mit entziindlichen Stoffen wie Wasserstoff und Sauerstoff.
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Insbesondere in Kombination mit Messeinrichtungen, welche eine elektrische Versorgung
bendtigen und Ursprung einer Funkenbildung sein konnen.

Vielmehr als die Herausforderungen zur Methodik der Durchfiihrung der mechanischen
Werkstoffpriifung bei tiefkalten und kryogenen Bedingungen, tritt die strukturelle Liicke
des optischen Zugangs zur Probe in den Vordergrund. Wi3hrend der Umgang mit fliissigem
Stickstoff, welcher Priifungen bei 77 K durch Eintauchen der Priifvorrichtung zulasst,
verbreitet ist und eine sichere Handhabung in einem isolierten GefaR ermdglicht, sind zum
aktuellen Stand der Technik nur wenige Entwicklungen zur Implementierung fortschrittli-
cher optischer Messtechnik bekannt. Sapi und Butler [22] weilen in ihrem Review aus dem
Jahr 2020, in welchem zusammengefasst liber 70 Berichte zur mechanischen Priifung von
Faserverbundwerkstoffen bei 77 K berichtet wird, explizit auf diese strukturelle Liicke hin.
Das fliissige, kryogene Medium schlieRt die Moglichkeit der visuellen Beobachtung aus, und
selbst wenn eine Umgebungskammer verwendet wird, kann das Vorhandensein von Gas die
Ergebnisse der digitalen Bildkorrelation beeintrachtigen. Dies bedeutet jedoch nicht, dass
diese Technik ganzlich als Mittel der Beobachtung ausgeschlossen wird, sondern lediglich
in Kombination mit (fliissigen) Gasen in einer Kammer eine valide Messung herausfordernd
ist. Eine Moglichkeit der kryogenen Kiihlung einer Probe und der Implementierung eines
optischen Zuganges ohne die Verwendung von fliissigem oder gasférmigen Gas wird von
Zhang et al. [23] beschrieben. Er fiihrte in einem geschlossenen Behélter mit kryogener
Kiihlung mechanische Priifungen unter Zugbelastung an einer Titanlegierung bei 20 K
durch. Hierbei verwendeten sie eine Kamera um zweidimensionale Verschiebungen, entspre-
chend auch Dehnungen, an der Probe beobachten zu kénnen. Jedoch wurden die Proben
bis 5 kN gepriift und nicht zerstort, wodurch keine Festigkeit ermittelt wurde. Zhang et
al. verwendeten zusatzlich zum Kamerasystem ein gangiges kontaktbasiertes Messystem,
ein Extensometer, zur Dehnungsmessung. Die Ergebnisse der Dehnungsmessungen beider
Systeme weichen in den Versuchen allerdings um bis zu 20 % voneinander ab. Verschiedene
Einfliisse auf das Extensometer als auch auf das Kamerasystem, welche in den folgenden
Kapiteln detaillierter betrachtet werden, beeinflussen die Verlasslichkeit der Ergebnisse.
Zudem ist dieses Konzept, welches den Stand der Technik reprasentiert, limitiert auf
zweidimensionale Verschiebungen. Die vorliegende Arbeit erweitert diesen Stand durch die
Beobachtung von dreidimensionalen Verschiebungen durch den Einsatz von zwei Kameras
in einem 3dhnlichen System zur kryogenen Kiihlung einer Probe. Dariiber hinaus werden
weitere Priifmethoden zur quasi-statischen und bruchmechanischen Priifung beschrieben,

welche eine zerstorerische kryogene Werkstoffpriifung zulassen.
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1.3 Forschungsfrage und Zielstellung

Im Mittelpunkt der Arbeiten steht ein vorerst einfacher Zylinder. Dieser erlaubt eine mecha-
nische Werkstoffpriifung in seinem Inneren und bildet ein von Gas evakuierbares System,
in dessen innerem ein zweistufiger Gifford-McMahon Cryocooler (kurz: G-M Cryocooler,
folgend als Cryocooler bezeichnet) integriert ist. Dieser stellt eine auf kryogene Tem-
peraturen kiihle Oberfliche bereit, wodurch eine aktive Kiihlung innerhalb des Zylinders
erfolgt. Aufgrund der aktiven Kiihlung kann und wird dieses System fortlaufend, nach den
Erlduterungen im Buch von Weisend [24], als Kryostat bezeichnet. Das in der vorliegenden
Arbeit verwendete Kryostat erlaubt sowohl elektrischen als auch optischen Zugang zu
Probe, wodurch diverse Messmethoden, im Speziellen aber Kameras implementiert werden
kénnen. Durch die Integration zweier Kameras l3sst sich hierbei eine drei-dimensionale
digitale Bildkorrelation (engl. Three-dimensional digital image correlation, folgend als 3D-
Bildkorrelation bezeichnet) verwirklichen. Die iibergeordneten wissenschaftlichen Fragen
dieser Arbeit ergeben sich konsequenterweise aus der ldeenfindung, Ideengebung und deren
Umsetzung bis hin zu einem funktionierendem Priifkonzept sowie dessen Optimierung.
Die wissenschaftlichen Fragestellungen dieser Arbeit unterteilen sich in drei Rubriken:
Methodik, Konstruktion und Applikation. Ziel ist die Adaption mechanischer Priifmetho-
den und -vorrichtungen sowie die Durchfiihrung von Werkstoffpriifungen unter kryogenen

Bedingungen.

Methodisch:

Dieser Teil konzentriert sich auf die Durchfiihrung standardisierter mechanischer Kenn-
wertermittlung zur Charakterisierung von Werkstoffen unter tiefen und kryogenen Tem-
peraturen. Bei diesen Bedingungen verandern sich die Eigenschaften von Werkstoffen,
etwa durch Versprodung oder thermisch induzierter Spannungen, sodass Anpassungen
an der Probenpraparation notwendig werden. Auch die Datenerfassung und allgemeine
Priifmethoden miissen an die besonderen Herausforderungen der niedrigen Temperaturen
angepasst werden, da diese die iiblichen Verfahren einschranken. Wie also ist es moglich,
angelehnt an géangige Normen, eine Probe fiir die kryogenen Bedingungen zu praparieren,
sodass sie eine ausreichende mechanische Stabilitat bis zum Bruch vorweist? Welche Werk-
stoffe begegnen den Forderungen nach mechanischer Festigkeit, Harte, Warmeleitfahigkeit
und Schadenstoleranz und sind geeignet fiir kryogene Bedingungen? An welchen Punkten
muss im Vergleich zu gingigen Standards eine andere Priifmethodik, ein anderes Einspann-

und Klemmprinzip umgesetzt werden?
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Konstruktiv:

Hier geht es um die Anpassung der Priifvorrichtungen. Gangige Priifvorrichtungen sind
unter den systematischen Rahmenbedingungen zur Erzeugung kryogener Temperaturen
nicht ausgelegt. Besonders neigen hydraulische und pneumatische Aktuatoren zum Ausfall
bei diesen extremen Bedingungen. Anderungen der Umgebungsbedingungen, wie Vakuum
oder Fliissigumgebung, erfordern zudem eine Anpassung der Zuganglichkeit. Die Kon-
struktionen gehen somit simultan mit der Methodik einher, sowie mit den folgenden ap-
plikativen Fragestellungen, welche Messtechniken verwendet werden. Die libergeordneten
ingenieurwissenschaftliche Fragestellung daraus ist, ob sich Konstruktionen an Priifvorrich-
tungen sowie weiteren Bauteilen ergeben, welche in den verschiedenen Méglichkeiten zur
Erzeugung kryogener Bedingungen angewendet werden kdnnen, aber im Speziellen in dem

beschriebenen Kryostat?

Applikativ:

In diesem Bereich steht die Messung mithilfe der 3D-Bildkorrelation im Vordergrund,
welche bei der Priifung selbst eine zentrale Rolle spielt. Aufgrund des optischen Zu-
ganges zur Probe durch Sichtfenster am Kryostaten, wurde diese Methode als priméare
Messmethode festgelegt. Die Implementierung stellt einen wesentlichen wissenschaftlichen
Fortschritt dar, um tiefgreifende Analysen zum Versagen zu modellieren. Die Anwendung
dieser Technik erlaubt nicht nur die Validierung der neu designten Priifvorrichtung aus den
methodischen und konstruktiven Fragestellungen heraus zu, sondern auch eine tiefgreifen-
dere Werkstoffpriifung. Dabei ist speziell die 3D-Bildkorrelation in der Lage, vollflichige
Verschiebungen in Form von Dehnungen und Verzerrungen bis hin zu Positionierungen im
Raum darzustellen. Dies grenzt die 3D-Bildkorrelation von gingigen punkt- und linienfor-
migen Messmethoden zur Bestimmung eines Verschiebungswertes ab. Wie aber kann diese
Methode im Einklang mit der notigen thermischen Kopplung der Probe zum Kiihlaggregat
und der notwendigen mechanischen Vorrichtungen derart implementiert werden, sodass
weiterhin eine ausreichende optische Zuganglichkeit vorhanden bleibt? Ergeben sich derart
detaillierte Messewerte, um den adressierten Spannungszustand in der Probe durch die
adaptierten Priifvorrichtungen nachzuweisen und somit eine valide Aussage zur Eignung

dieser Priifvorrichtungen zu geben?

Die Kombination dieser drei genannten Rubriken resultiert entsprechend in der prakti-
schen Umsetzung eines umfassenden validen Priifkonzeptes, was zugleich dem Ziel dieser

Arbeit entspricht. Hierfiir werden Priifvorrichtungen designt und an kryogene Bedingungen
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adaptiert. Folgend wird deren Eignung an eine valide Kennwertermittlung mittels der 3D-
Bildkorrelation durch die Erfiillung von spezifischen Anforderungen bewertet. Die Anforde-
rungen ergeben sich dabei angelehnt an jeweils gangigen Normen der Festigkeitspriifung im
Zug-, Druck- und Scherversuch, als auch angelehnt an jene der bruchmechanischen Priifung
im Modus | und Modus Il Belastungszustand. Zur Beantwortung der wissenschaftlichen
Fragen werden anschlieBend Werkstoffpriifungen angelehnt an gingige Normen mit der
Ermittlung aller notwendigen Messsignale und -gréRen zur validen Kennwertermittlung
durchgefiihrt. Unter Anwendung der 3D-Bildkorrelation wird die Beobachtung des wir-
kenden Belastungszustandes dargestellt und auf seine Validitat im Vergleich mit dem
adressierten Belastungszustand bewertet. Die Eignung der adaptierten Priifvorrichtung
wird so auf den adressierten Belastungszustand hin untersucht und die Verlasslichkeit einer
Messung gepriift. Sowohl| bei Raumtemperatur als auch bei kryogenen Temperaturen. Die
Untersuchung konzentriert sich auf kohlefaserverstarkte Kunststoffe (gangig Carbonfaser
verstarkter Kunststoff ; kurz: CFK) wie sie auch in modernen Druckbehaltern wie Typ-3-
bis Typ-5-Tanks Verwendung finden. Gepriift werden unidirektionale, in 0° orientierte

CFK-Materialien, die auf vorimpragnierten Halbzeugen basieren.

Ziel ist es, die Zuverl3ssigkeit der angepassten Priifvorrichtungen nachzuweisen, indem
die mechanischen Kennwerte fiir verschiedene Temperaturbereiche valide bestimmt und
folglich die raren Moglichkeiten der Werkstoffpriifung unter kryogenen Bedingungen er-

weitert werden.

1.4 Struktur der Arbeit

Mit einer Einfiihrung in faserverstirkte Kunststoffe (kurz: FVK) wird die Motivation
zur Verwendung dieser Werkstoffgruppe im kryogenen Temperaturbereich. AnschlieRend
erfolgt eine Darstellung der geforderten Rahmenbedingungen, um mechanische Kennwer-
te zur Charakterisierung von Werkstoffen zu ermitteln. Darauf folgt eine systematische
Beschreibung des verwendeten Konzeptes zur Erzeugung kryogener Temperaturen, zur
Aufbringung der Last in die Probe und eine Beschreibung zum Erfassen der bendtigten
Messsignale. Die Betrachtung erfolgt hierbei schrittweise, indem zuerst die Forderungen
gangiger Normen an die Probengeometrie und an die Messwerte dargestellt wird. Anschlie-
Bend werden die verwendeten Aufbauten aus der Anwendersicht von innen nach aullen,
von der Probe bis zur Positionierung der Probe innerhalb des Kryostaten, betrachtet.
Darin erfolgt auch die Beschreibung der Methodiken zur Probenpraparation, des Aufbaus
der 3D-Bildkorrelation und die Durchfiihrung der Werkstoffpriifung. Zuletzt werden die
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Ergebnisse der Messungen der 3D-Bildkorrelation und deren Verlasslichkeit aufgezeigt
sowie diskutiert. Ein abschlieBender Ausblick gibt zudem Anreize fiir eine weitere Vertiefung

der wissenschaftlichen Arbeit geben.
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In dieser Arbeit sind Priifvorrichtungen designt, hergestellt und speziell fiir Versuche
unter kryogenen Bedingungen validiert worden. Die Priifvorrichtungen sind angelehnt an
die jeweils gangigen Normen konstruiert, jedoch fiir ihren Einsatz fiir die Werkstoffpriifung
unter kryogenen Bedingungen angepasst. Dariiber hinaus ergab sich die Notwendigkeit
einer Anpassung der Probengeometrie und -praparation. Sowohl die Priifvorrichtungen
als auch die Priifmethoden wurden implizit fiir die Priifung von unidirektionalem CFK in
longitudinaler, also faserparalleler, Richtung unter kryogenen Bedingungen entwickelt. In
diesem Kapitel werden daher die allgemeinen Grundlagen von faserverstirkten Kunststoffen
und anschlieBend von CFK auf Basis eines Epoxidharzes beschrieben. Infolge einer Vielzahl
an Mdglichkeiten um kryogene Bedingungen zu schaffen, werden anschlieRend ausgewahlte
Methoden sowie das verwendete Kryostat beschrieben. Dabei wird ein Hauptaugenmerk auf
die sich jeweils ergebenden Rahmenbedingungen und Herausforderungen gelegt, welchem
das Kryostat-Konzept begegnet. AnschlieRend werden die Anforderungen der Norm an die
Probengeometrie und Messtechnik dar- und den in dieser Arbeit verwendeten gegeniiber-

gestellt.

2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

In diesem Kapitel wird die Werkstoffgruppe der FVKs einkategorisiert, sowie deren Eigen-
schaften dargestellt. AnschlieBend wird detaillierter auf CFKs basierend auf einer Matrix
aus Epoxidharz eingegangen. Im Speziellen die Kombinationen aus Epoxidharz und Kohlen-
stofffaser besitzen herausragende Eigenschaften im Rahmen der Speicherung von fliissigen
Gasen. Darauf folgend werden sowohl die jeweiligen etablierten Methoden und jene in
dieser Arbeit korrespondierende Methoden zur Ermittlung von mechanischen Kennwerten
zur Charakterisierung eines unidirektionalen FVKs dargestellt.

2.1.1 Eigenschaften von unidirektionalen faserverstirkten Kunststoffen

FVKs besitzen herausragende mechanische Eigenschaften zur Anwendung bei tiefen bis
kryogenen Temperaturen [25]. Das hohe Leichtbaupotential in Verbindung mit einem
hohen Festigkeit-Gewicht- und Festigkeit-Warmeleitfahigkeit-Verhiltnis sind nur wenige
Punkte, die ihren Schwerpunkt in aktuellen Forschungsthemen begriinden [26, 27]. Auch
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fiihren die signifikanten Kosteneinsparungen durch Leichtbau und Warmeisolationsverma-
gen, sowie ihrer iiberlegenen statischen Belastbarkeit und Ermiidungsbestandigkeit dazu,
dass faserverstarkte Kunststoffe eine gangige Materialwahl im kryogenen Temperaturbe-
reich sind [28, 29]. Infolge ersetzen FVKs zunehmend die etablierten metallischen Werk-
stoffe als wesentliche lasttragende Konstruktionswerkstoffe fiir Druckbehalter im Tieftem-
peraturbereich als auch im kryogenen Temperaturbereich [30].

Generell sind Verbundwerkstoffe in die folgenden vier Kategorien (siehe Abbildung 2.1)
unterteilt [31]. Dabei bestehen Verbundwerkstoffe aus mindestens zwei chemisch und phy-
sikalisch unterschiedlichen Phasen, die so verteilt sind, dass Eigenschaften erzielt werden,
die mit einer der Phasen allein nicht erreichbar waren. Im Allgemeinen gibt es zwei Phasen:
eine faserige oder partikuldre Phase, die in geeigneter Weise in einer Matrix verteilt ist [31].
Je nach geometrischer Ausprigung, Verteilung, Orientierung und Anteil der jeweiligen
Komponenten lassen sich so gezielt Eigenschaften des Verbundwerkstoffes verandern.

Lang- und
Endlosfaserverstar

Whisker- und
Kurzfaserverstarkt

Partikelverstarkt

Schichtlaminate

Abbildung 2.1: Kategorien von Verbundwerkstoffen; Von oben nach unten: partikelverstarkt,
whisker- und kurzfaserverstarkt, lang- und endlosfaserverstarkt, Schichtlaminate.
In Anlehnung an [31].

FVKs beabsichtigen in struktureller Hinsicht eine gezielte Anpassung der Werte in
mechanischer Festigkeit und Steifigkeit, als auch eine Verbesserung des Verhaltens zur
erweiterten Risszahigkeit beispielsweise infolge eines pseudo-plastischen Bruchverhaltens
[31]. Die mechanische Kernrolle der Matrix entspricht hierbei der Ubertragung von Span-
nungen auf die Faser, sofern die Steifigkeit und Festigkeit der Faser um mindestens eine Ma-
gnitude groler als die der Matrix ist [32]. Hochste mechanische Kennwerte lassen sich im
Bereich der Faserverbundwerkstoffe durch im Bauteil endlos vorliegende Faserverstarkung

erzielen, sofern die maximale Dehnung der Bruchdehnung der Faser und nicht der Matrix
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entspricht [33]. Kénnen dem Faseranteil infolge der hoheren Steifigkeit, Bruchdehnung
sowie einer hdheren Streckgrenze mehr Krafte durch die Matrix iibertragen werden, als die
Matrix selbst aufnehmen kann, so werden im Allgemeinen alle physikalischen Bedingungen
fir eine Verstirkung erfiillt. Dabei wird eine fehlerfreie Matrix und eine Grenzfliche,
welche die Kraft libertragen kann, ohne dabei selbst zu versagen, angenommen [34]. Der
bruchauslosende Fehler sollte in diesem Fall in den einzelnen Fasern selbst vorliegen, wobei
die Fasern in einem derart ausreichenden Anteil der Matrix beigesetzt sind, sodass sie selbst
nicht als groter Fehler im Gefiige agieren[31, 35]. Die Aufgaben der Faser und der Matrix
im Verbundwerkstoff lassen sich wie folgt in Abbildung 2.2 zusammenfassen.

Aufgabe der Matrix

» Zusammenhalten und Positionieren

Aufgabe der Fasern der Fasern

+ Ubertragung der Krafte auf Fasern

» Aufnahme der Spannung (gute Anbindung erforderlich)

» Verhinderung der Ausbreitung von » Verhinderung der Ausbreitung von

Rissen in der Matrix

Rissen der Faser zu Faser

» Schutz der Faser vor Oxidation,

Korrosion und mechanischem
Abrieb

Abbildung 2.2: Aufgaben von Faser und Matrix im faserverstirkten Verbundwerkstoff.

2.1.2 Eigenschaften der Kohlenstofffaser

Eine der gdngigsten Kombinationen von FVKs ist durch die Verwendung von Kohlenstofffa-
sern und Epoxidharz gegeben. Kohlenstofffasern zdhlen zu den organischen Verstarkungs-
fasern und verfiigen im Vergleich zu weiteren géngigen Hochleistungsfasern (Dyneema(R),
Aramidfaser, Glasfaser, ...) liber eine herausragende Steifigkeit und Festigkeit [36]. Die
mechanischen Eigenschaften liegen den Graphitschichten zugrunde, welche in erster Linie
auf ihre einzigartige atomare Struktur und die Art der Bindung innerhalb dieser Struktur
zuriickzufiihren sind. Diese Struktur besteht aus Schichten von Blattern aus Graphen, bei
denen jedes Kohlenstoffatom mit drei anderen Kohlenstoffatomen in derselben Ebene mit-
einander ein regelmiRiges hexagonales Muster bilden [37]. Der hohe Anteil an kovalenten
Bindungen der Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindung tragen erheblich zur Gesamtfestigkeit des
Materials bei [38].

11
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Hingegen ist das Werkstoffverhalten, bedingt durch die schwacheren zwischenatomaren
Bindungen der geschichteten Ebenen quer zur allgemeinen Orientierung des hexagonalen
Gitters, anisotrop. Die Schichten werden durch starke kovalente Bindungen innerhalb der
Ebene und schwichere Van-der-Waals-Kréfte zwischen den Ebenen zusammengehalten
[39]. Die Schichten/Blatter des Graphits verlaufen vorwiegend parallel und kdnnen auf-
grund der schwachen Krifte zwischen den Ebenen entlang einer Richtung gegeneinander
abgleiten. Hingegen kdénnen durch eine gezielte Verdnderung dieser Struktur Zug- und
Druckfestigkeit, Scherfestigkeit und die Steifigkeit der Faser eingestellt werden [40]. Hier-
bei ist die laminare bis turbostratische Struktur der Schichten entscheidend, welche die

Ausrichtung der Bindungen als auch das Abgleiten der Schichten zueinander beeinflusst.

Eine weitere Besonderheit der Struktur einer Kohlenstofffaser ist ihr negativer thermi-
scher Ausdehnungskoeffizient. Wahrend Longitudinalschwingungen der Atome im kovalen-
ten Bindungspotential eine relative kleine positive Ausdehnung bewirken, haben Schwin-
gungen der Molekiilketten der zwischenmolekularen Bindungen eine relativ grofe positive
Ausdehnung. Letztere bieten durch ausreichenden Abstand der Basalebenen zueinander
Platz fiir Transversalschwingungen [41]. Sie bewirken eine negative Ausdehnung in der
Vorzugsrichtung der Molekiil - oder Schichtbindungen und iiberragen den positiven Einfluss
der Longitudinalschwingungen [42].

2.1.3 Eigenschaften von Epoxidharz

Monomere und andere niedermolekulare Bausteine (beispielsweise Bisphenol-A oder Novo-
lake) mit einer funktionellen Gruppe wie einer Hydroxy-Gruppe, kdnnen mit einer weiteren
funktionellen Epoxy-Gruppe (beispielsweise Epichlorhydrin) zu einem langkettigen Polymer
reagieren. Sie bilden die erste Komponente, das Harz, der zukiinftigen duroplastischen /
thermoset Matrix [35]. In Reaktion mit einer zweiten Harter-Komponente vernetzen sich die
langkettigen Polymere, deren Lange und Vernetzungsgrad malgeblich die mechanischen
Eigenschaften des ausgeharteten Kunststoffes beeinflussen [43]. Innerhalb der Gruppe der
Epoxidharze werden verschiedene Harter verwendet, im speziellen mehrwertige Amine und
Anhydride. Diese Harten iiber eine Polyaddition zusammen mit dem Harz aus, wodurch
sich der Vorteil eines geringen Volumenschwundes ergibt. Im Vergleich zu einer Polykon-
densation erhdlt man so eine hohe MaRhaltigkeit des erzeugten Endproduktes [44].
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Bereits in den 1960er Jahren zeigten Epoxidharze, nach den Versuchen von Wigley [27],
in statischen Festigkeitsversuchen vielversprechende Eigenschaften als Matrix-Material fiir
FVKs bei kryogenen Temperaturen. Bei den Tests zur Ermiidungslebensdauer bewahrten
Epoxidharze ihre herausragenden mechanischen Eigenschaften im Vergleich zu anderen
Kunststoffen. Wenige Jahre Spater zeigte Wigley [45] zudem in Versuchen zur statischen
Ermiidung eines kohlefaserverstirkten Epoxidharzes, dass bei 77 K eine Belastung nahe
der durchschnittlichen Zugfestigkeit des Verbundwerkstoffs iiber lange Zeitraume bis 27
Stunden ohne Versagen aufrechterhalten werden kann. Diese Eigenschaften iibertreffen
sogar jene bei Raumtemperatur, worin innerhalb von 1 Minute - 10 Minuten ein Versagen
unter einer Belastung eintritt, die 80 % der durchschnittlichen Zugfestigkeit entsprach
[45].

2.1.4 Verarbeitung vor-impragnierter textiler Halbzeuge

Die Verarbeitung von faserverstarkten Epoxidharzen ist zeitlich ab dem Zeitpunkt des
Mischens von Harz und Harter beschrankt, jedoch kann die exotherme Vernetzungsreaktion
durch Inhibitoren und Temperatur gesteuert und somit das Gemisch haltbar gemacht
werden [46]. Hierdurch hat sich ein Prozess zur Herstellung eines vor-impragnierten textilen
Faserhalbzeuges etabliert. Zumeist werden dabei Fasern parallel in eine Richtung gespannt,
sind idealerweise gerade und verlaufen ohne Unterbrechung. Von einem Spulengatter wer-
den die Fasern der Impragnierung zugefiihrt und zwischen mit bereits aufbereitetem Harz
kaschierten Tragerpapieren gebracht. Die Fasern werden anschlieRend in die aufbereitete
Harzschicht iiber Kalanderwalzen eingedriickt [47]. Das so entstehende vor-imprégnierte
textile Faserhalbzeug kann bei niedrigen Temperaturen gelagert und bei Bedarf zuge-
schnitten sowie zum Lagenaufbau durch Ablegen und Andriicken einzelner Lagen auf ein
formgebendes Werkzeug verwendet werden. Die vollstindige Aushartung erfolgt durch
die Beaufschlagung von Druck und erhéhten Temperaturen, wahrend sich das in Form
gebrachte textile Halbzeug selbst in einer Vakuum-Umgebung befindet [48].

2.1.5 Indizierung in dieser Arbeit

Die Indizierung von Spannungen und Verzerrungen, folglich Dehnungen, erfolgt in dieser
Arbeit wie im allgemeinen dreidimensionalen Fall mit einer doppelten Indizierung [34].
Dabei gibt der erste Index die Richtung der Fliachennormalen und damit die Lage der
Schnittfliche an, der zweite die Richtung der Spannung [49]. Das Koordinatensystem wird
iiblicherweise mit der 1-Achse in Faserrichtung orientiert und die 2- und 3-Richtung entspre-

chend senkrecht zur Faser [50]. Die Indizierung ist schematisch in Abbildung 2.3dargestellt.
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3

Abbildung 2.3: Schematische Abbildung der Indizierung in dieser Arbeit. In Anlehnung an [34].

2.2 Erzeugen kryogener Temperaturen

Die Anderungen der Charakteristika von faserverstirkten Verbundwerkstoffen unter kryo-
genen Bedingungen verlduft nicht linear mit zunehmend tieferen Temperaturen. Sie kdnnen
somit nicht einfach extrapoliert werden. In verschiedenen Versuchen und Vergleichen wur-
den nicht nur widerspriichliche Ergebnisse zu den Temperatureffekten auf Steifigkeit und
Festigkeit beobachtet, sondern auch unterschiedliche Temperaturen identifiziert, bei denen
diese Effekte auftreten [29, 51, 52, 28]. Um diese Effekte somit genauer zu untersuchen, ist
zunidchst die Auswahl einer geeigneten EinkiihImethode zur Erreichung der angestrebten

Temperaturen erforderlich.

2.2.1 Konzepte zur Bereitstellung kryogener Umgebungsbedingungen

Um die angestrebten Temperaturen zu erreichen, haben sich je nach Priiftemperatur und
abgedecktem Temperaturbereich, vor allem vier grundsatzliche Methoden etabliert. Dabei
stehen fiir diese Arbeit jene Methoden im Vordergrund, welche einen Kryostaten enthalten.
Dabei umfasst der Begriff des Kryosaten ein isoliertes GefalR mit einer aktiven Kiihlung,
wodurch extrem niedrige Temperaturen mindestens Aufrechterhalten werden kdnnen [53].
Sie verwenden haufig flissige Gase als KiihImedium, mechanische Kiihlsysteme oder ver-
dampfende Methoden, um die Temperatur zu senken. Aufgrund der geringen Eignung
von herkémmlichen Isolationswerkstoffen bei extrem niedrigen Temperaturen und hohen
Temperaturunterschieden zeichnen sich Kryostate hiufig durch eine Vakuumisolierung und

Strahlungsschilde aus.
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2.2 Erzeugen kryogener Temperaturen

Offene (Bad-) Kryostaten

Ein weniger komplexer Ansatz besteht darin, verflissigtes Gas als Kiihmedium in eine
Kammer einzuleiten, beispielsweise in den Arbeiten von Johnson et al. und Melcher et
al. [54, 55]. Bei dieser Methode dient der Behilter, der das Kithlmedium enthilt, als
Priitkammer, in die der gesamte Priifaufbau einschlieBlich der Probe eingetaucht wird. Die
Priifung kann im Behilter oder auRerhalb des Behilters stattfinden. Die Priiftemperatur
ist jedoch durch die Aufrechterhaltung des fliissigen Aggregatzustandes des Kiihimediums
begrenzt. Sofern es keine aktive Temperaturregelung zu niedrigeren Temperaturen gibt,
bleibt die Siedetemperatur als Einschrankung ein entscheidender Faktor fiir die erreichbare
Priiftemperatur. Die Behalter werden zumeist offen gestaltet, wodurch eine ausreichende
Raumbeliiftung notwendig ist, jedoch keine Uberdruckkontrolle erfolgt.

Flissiger Stickstoff

Dewar
/ Behalter

Lastrahmen

Abbildung 2.4: Schematische Abbildung fiir ein offenes Bad-Kryostat. Dabei wird Probe und
Priifvorrichtung in das Kiihimedium getaucht. Aufgrund der offenen Bauweise ist
eine Druckkontrolle nicht nétig.

Kammer-Kryostaten

Um einen groReren Priiftemperaturbereich variabel abdecken zu kdnnen, kann eine kryo-
gene Umgebung unter Verwendung des verdampften Fliissiggases geschaffen werden [56].
Durch eine geeignete Heizungssteuerung ist zudem die Temperatur liber der Siedetempe-
ratur der kryogenen Fliissigkeit einstellbar [57]. Eine homogene Temperaturverteilung ist
jedoch herausfordernd, da die Verteilung des kalten Gases in der Kammer aufgrund der

gegebenen thermischen Massen von Priifvorrichtung, Kammer und Kammerwinden selbst
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2 Grundlagen und Priifverfahren

aufwendig ist. Dariiber hinaus ist eine derartige Priifkammer erforderlich, welche eine kon-
tinuierliche Zufuhr von gasférmigen oder fliissigen Verunreinigungen der Umgebungsluft
verhindert. Demnach haben sich in dem Zusammenhang Kryostate mit einem Durch-
lauf innerhalb einer Kammer ergeben. Bei ihnen wird die Priifkammer mit dem fliissigen
KiihImedium geflutet, jedoch nur das dariiber liegende Gas zur Kiihlung verwendet. Diese
zunehmend geschlossenen Konstruktionen ermdglichen die Priifung von Werkstoffen bei
kryogenen Temperaturen unter definierter Atmosphare. Aulerdem ermdglichen sie durch
geeignete technische Vorkehrungen, die sichere Handhabung von verfliissigten Gasen. Des
Weiteren ergeben sich durch die Kombination einer aktiven Kiihlung und einem Bad aus
fliissigem Kiihlmedium, wesentliche Vorteile. Jia et al. [58] nutzten die Mdglichkeiten der
stabilen Temperaturen eines Kiihlmittels in einer gefluteten Priifkammer eines Kryostaten,
wahrend Cryocooler die Warmeiibertragung aus der Umgebung in das System reduzieren.
Die Kombination fiihrte zu einem geringeren Verbrauch von fliissigem Wasserstoff und

fliissigem Helium als kryogenes Kiihlmittel und damit zu Kosteneinsparungen [57].

(Flissiges-) Kaltgas

Behalter
Prifvor
Absperrarmatur | -richtung
_ Gaszufluss
| Probe

> = %
Fixieranschluss
Prifvorrichfung

Abbildung 2.5: Schematische Abbildung eines geschlossenen Kryostaten.
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2.2 Erzeugen kryogener Temperaturen

Refrigerator-Kroystat

Wie bereits beschrieben nutzen weniger ressourceneffiziente Konzepte eine Probenkiihlung
durch direkten Kontakt mit dem Kiihlmittel oder das Prinzip der Warmeiibertragung
durch Konvektion [59, 60]. Weitere Ansatze arbeiten frei von fliissigen und gasférmigen
KiihImedien innerhalb der Priifkammer und basieren auf Warmeleitung durch Festkorper
und fester Materie. Diese Systeme erzeugen niedrige Temperaturen in einer Priifkammer
unter Vakuum, was durch ein Heliumkompressionssystem mit geschlossenem Kreislauf,
einem Cryocooler, ermdglicht wird [61, 23].

Diese Methode ermdglicht den Entzug von Wirme aus der Probe, die Verwendung
aktiv gekiihlten Strahlungsabschirmungen sowie den gezielten Einsatz von Austauschgasen.
Bei letzterem dient eine kleine Menge eines permanenten Gases zum Wairmeaustausch
zwischen einer kiihlen Oberflache und der Probe. Beide Methoden fiihren potenziell zu
Energieeinsparungen durch das Umgehen von Veranderungen des Aggregatzustandes und

dem standigen Bereitstellen einer ausreichenden Menge an KiihImedium.

Anschluss / Durchgang Verschiedene
Kraftmessdose Anschlussstellen
Durchfihrungen

Vakuum

/ Austauschgas

|
Deckel
/ Verschluss :jy/

Behalter

Priifvor
-richtung
Lastrahmen
/ Fixieranschluss|,
Probe

Abbildung 2.6: Schematische Abbildung eines geschlossenen Kryostat-Konzeptes, wobei die
Probe nicht in Kontakt mit dem fliissigen Kiihimedium steht.
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2 Grundlagen und Priifverfahren
2.2.2 In dieser Arbeit verwendetes Kryostat-Konzept

Im Zentrum der Untersuchungen in dieser Arbeit steht ein Refrigerator-Kryostat. Uber
zwei Klemmen ist dieses Kryostat in eine Universalpriifmaschine eingehdngt. Die Klemmen
sind dabei an den zwei Fiihrungssaulen der Traverse derart fixiert, sodass kein Kontakt von
Boden des Kryostaten zu einer anderen Oberflache herrscht. Hierdurch wird eine mecha-
nische Belastung der Hiille des Kryostaten umgangen. Die isolierende Hiille besteht aus
zwei Lagen austenitisch stabilisierten Chrom-Nickel-Stahl 1.4401 - 1.4404 als verschweiltes
Blech [62]. Dabei folgt die Bezeichnung des Stahls der europdischen Norm 10088 (kurz:
EN 10088) [62]. Die Geometrie ist zylindrisch mit flachen Boden und Deckel aufgebaut
und verfiigt iber einen abnehmbaren Deckel, welcher sowohl die Hiille samt aller Anbau-
teile tragt, als auch die mechanische Verbindung von Lastrahmen und Klemmen bildet.
Vorderseitig erlauben insgesamt drei Flansche optischen und manipulativen Zugang in den
Priifraum, riickseitig wird der Cryocooler angebunden. Der Deckel bietet ebenfalls Flansche
zur diversen Durchfiihrung von beispielsweise elektrischer Leitungen, Lichtleitfasern sowie
Sensoren zur Druckkontrolle und Uberdruckventile. Ein wesentliches Bauteil ist der ab-
gedichtete Vakuum-Balg, welcher eine mechanische Verlangerung von der Kraftmessdose
in den Priifraum zuldsst. Der Balg ist flexibel und erlaubt lineare Langenanderung von
etwa 18 cm. Alle verwendeten Dichtungen bestehen aus einer Synthesekautschuk-Basis,
lediglich die Sichtfenster wurden mit Kupferdichtungen abgedichtet. Da es sich um eine
Machbarkeitsstudie ohne vorab festen Aufbau handelt, wurde auf eine der kryogenen
Temperaturen angepasste Dichtungstechnik verzichtet. Diese zeichnen sich zunehmend

durch einen erhéhten Ressourceneinsatz und geringer Wiederverwendbarkeit aus.

Im Inneren der Hiille befindet sich ein Lastrahmen bestehend aus vier Stangen. Die Stan-
gen bestehen aus glasfaserverstarktem Kunststoff (kurz: GFK) mit verklebten Endstiicken
aus Stahl 1.4401 - 1.4404. Die Endstiicke erlauben eine geschraubte Verbindung zum
Deckel. Der Lastrahmen ist somit am oberen Ende mit dem Deckel mechanisch verbunden
und schwebt im Priifraum. Es besteht weder mechanische Kopplung des Lastrahmens mit
dem Boden des Zylinders, noch mit Teilen des Cryocoolers. Die Stangen verfiigen iiber
einen kreisrunden 40 mm Hohlkreisquerschnitt mit einer Wandstarke von 4 mm sowie
einem quasi-isotropen Aufbau. Am unteren Ende des Lastrahmens sind die vier Stangen
mit iiber einen Teller miteinander verbunden. Der Teller besteht aus Stahl 1.4401 - 1.4404.
Dieser Teller erlaubt eine mechanische, dennoch thermisch isolierte universelle Anbindung
fiir die mechanischen Priifvorrichtungen. Dabei erlaubt er verwendete Stahl 1.4401-1.4404
auf Eisenbasis auch zu kryogenen Temperaturen eine plastische Verformung und adressiert
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2.2 Erzeugen kryogener Temperaturen

hierbei eine Verringerung der Ausfallwahrscheinlichkeit sowie die Erhohung der Sicherheit.
Grundlegend basiert dies darauf, dass dieses Material auch bei kryogenen Temperaturen
ein vorwiegend austenitisches Gefiige vorweist [63, 64].

Kraftmessdose (50 kN, 100 kN)
Vakuum-Balg

Klemme an Priifmaschine
(Zylinder hangend)

Sichtfenster
(Innenwand und AuBenwand.
Nur Innenwand genutzt)

1397

Manipulator

1080
983

Zweiwandiger Zylinder

Abbildung 2.7: Rechnergestiitzte schematische Abbildung des in dieser Arbeit verwendeten Kryo-
staten. Betrachtet von aulen mit liber Klemmen fixiertem Doppelwand-Zylinder
in einer Universalpriifmaschine.

Die Anbindung weiterer lastltragender Komponenten der Priifvorrichtung basiert auf
einem M36 x 1,5-Gewinde mit Kontermutter. Die Gewindebezeichnungen folgen der Norm
1502 der internationalen Organisation fiir Standardisierung (engl. International Organiza-
tion for Standadization, kurz: ISO) [65]. Alle Bauteile am unteren Ende des Lastrahmens
sind mittig mit durchgehenden Bohrungen von mindestens 14 mm Durchmesser versehen,
um einen Kiihlstab bis direkt an die Priifvorrichtung selbst zu implementieren. Dabei
beriihrt der Kiihlstab idealerweise keine weiteren Bauteile als die vorgesehene Ankopplung
direkt an der Priifvorrichtung. Der Kiihlstab ist an der zweiten Stufe (4 K Stufe) des
Cryocooler angebunden und lediglich iiber eine Schraubverbindung an der Priifvorrichtung
fest gekoppelt. Die mechanischen Verlangerungen der Kraftmessode bestehen ebenfalls
aus GFK in einem kreisrunden Hohlkreisquerschnitt. Das thermische Isolationsvermdgen
des GFK erlaubt eine Kiihlung des probennahen Endstiickes, ist jedoch nicht aktiv an die
erwdhnte Warmeleitstrecke der 4 K Stufe gekoppelt.
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2 Grundlagen und Priifverfahren

Kihlstab mit
Anschluss an
Vorrichtung

Adapter
Kihlklemme zu
Kihlstab

Anschluss Winkel
Cryoyooler zu Kiihlstab

2. Stufe (4K)
Cryocooler

DETAIL B
MASSSTAB 1/ 3

Gepresste Kupferlitzen
um Winkel zu ermdglichen

Abbildung 2.8: Rechnergenstiitze schematische Abbildung des Priifraumes im Doppelwand-
Zylinder mit Lastrahmen, Warmeleitstrecke der 4 K Stufe und mechanischer
Verlangerung der Kraftmessdose.

Vier-Stangen (GFK) Lastrahmen

Strahlenschild gekoppelt an
erste Stufe des Cryocoolers

Kihlring mit Litzen an
Strahlenschild

Abbildung 2.9: Rechnergenstiitze schematische Abbildung des Priifraumes im Doppelwand-
Zylinder mit Lastrahmen und Strahlenschild.
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2.3 Anforderungen der quasi-statischen Werkstoffpriifung

Die Reduzierung des Energieeintrages aufgrund von Strahlung auf die Priifvorrichtung
und die Probe erfolgt durch ein Strahlenschild. Dieses ist iiber einen Kiihlring mit der
ersten Stufe des Cryocoolers verbunden, welche eine Temperatur von minimal 50 K be-
reitstellt [1]. Die Kiihlleistung ist in Anhang A.1 dargestellt. Das Strahlenschild ist mit
der universellen Aufnahme am Teller des Lastrahmens verbunden. Alle beschriebenen
Bauteile zur Warmeleitung und Strahlenschutz bestehen aus oxidfreiem Kupfer und werden
wahrend der Priifung keiner mechanischen Belastung ausgesetzt. Alle Bauteile sind zudem
derart gelagert, dass keine mechanische Belastung infolge thermischer Dehnungen auftritt,

beziehungsweise erlauben entsprechende textile Gebilde aus Kupfer eine freie Dehnung.

In dieser Arbeit wurde der Gifford-McMahon Cryocooler SRDK-415D von Sumitomo
Heavy Industries Tokyo, Japan, in Verbindung mit einem F-50 Kompressor desselben
Herstellers verwendet. Der Kompressor wurde mit Wasser gekiihlt. Die Kalteleistung der
zweistufigen Kaltemaschine betrug 1,5 Watt bei 4,2 K der zweiten Stufe und 35 Watt bei 50
K der ersten Stufe (siche Anhang A.1 [1]). Die Kaltemaschine wurde mit 50 Hz und jeweils
20 m langen Heliumgasdruckleitungen, eine Versorgungsleitung und eine Riicklaufleitung,
betrieben.

2.3 Anforderungen der quasi-statischen Werkstoffpriifung

Dieses Kapitel beschreibt die Anforderungen an die Probengeometrie und die erforderlichen
Messdaten. Zur Ubersicht werden die in dieser Arbeit verwendeten Probengeometrien
den jeweiligen Vorgaben der angewendeten Norm gegeniibergestellt. Dabei wird in den
jeweiligen Darstellungen zudem die Region von Interesse (kurz: RVI) der 3D-Bildkorrelation
zur Ermittlung von Dehnungen sowie Verzerrungen dargestellt. Innerhalb dieser Region

erfolgt die Berechnung der elastischen Dehnung mit dem arithmetischen Mittel.

2.3.1 Zugversuch

Der uni-axiale Zugversuch gilt als grundlegender Test zur Bestimmung der Festigkeit
und Steifigkeit von Werkstoffen in der mechanischen Charakterisierung. Fiir unidirek-
tional faserverstérkte Kunststoffe verweist die ISO 527-4/-5 [66, 67] auf die Priifung
polymerbasierter Verbundwerkstoffe in faserparalleler (1-) Richtung. Vorgeschrieben sind
Priifkdrper mit einer Gesamtlange von 250 mm, wobei an beiden Enden 50 mm lange
Lasteinleitungselemente Schaden durch das Klemmsystem verhindern. Die resultierende

Priiflinge betrdgt 150 mm bei einer Breite von 15 mm. Der rechteckige Priifkdrper
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2 Grundlagen und Priifverfahren

weist eine Dicke von 1 mm + 0,2 mm auf. Die Geometrie des Priifkdrpers, wie er in
dieser Arbeit verwendet wird, weicht nicht von der Norm ab. Allerdings wird fiir das
Klemmprinzip, beschrieben in Abschnitt 2.5.2, sowohl eine andere Geometrie als auch ein
anderer Werkstoff fiir die Lasteinleitungselemente verwendet. Die Geometrie der Lastein-
leitungselemente in eine Keilform ist angelehnt an die Untersuchungen von Kumagai et al.
[68], deren Funktion in Abschnitt 2.5.2 detaillierter beschrieben wird. Als Werkstoff der
Lasteinleitungselemente wurde Aluminium (Legierung EN AW 5754 [69]), an Stelle eines
FVKs verwendet. lllustratorisch stehen die Priifkorper in Abbildung 2.10 zum Vergleich
gegeniiber. Die MaBe sind in Tabelle 2.1 zusammengefasst.

Fiir die Messung der faserparallelen Langsdehnung wird ein System mit einer Priiflinge
von 50 mm vorgeschrieben, wahrend die Messung der Querdehnung zur Bestimmung der
Poissonzahl empfohlen wird. In dieser Arbeit konnte jedoch aufgrund des eingeschrankten
Sichtfeldes der 3D-Bildkorrelation keine Priiflinge von 50 mm verwendet werden. Statt-
dessen ergab sich eine RVI der Messungen im Kryostaten mit einer Priiflinge von 20,5
mm gemal Abbildung 2.10.
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a)

L3

b_1

i

L2

—fleh

Region von Interessej \Region von Interesse
Kryostat \Standart-Raumbedingungen
N—25—= Messldnge geklippter Extensometer
Bad aus fliissigem Stickstoff

Abbildung 2.10: Rechnergestiitzte schematische Abbildung der Zugproben (a) Nach I1SO 527-4/-
5 (b) In dieser Arbeit verwendet. Griin schraffiert der Bereich der ausgewerteten
Flachenkomponente der 3D-Bildkorreltaion als RVI.

Tabelle 2.1: Maltechnische Anforderungen an eine Zugprobe im Vergleich.

Art Bezeichnung DIN EN ISO In dieser Arbeit verwendet
527-5 [67] [mm] [mm]

L 3 Gesamtlange 250 250 + 0.5

L 2 Abstand zwischen den 150 £ 1 150 + 1

Lasteinleitungselementen

b 1 Breite 15+1 148 £ 0.1
h Dicke 14+0,2 1.2 + 0.02
L O Messlénge (Langeninderungsmessung) 50 £ 1 Arithmetisches Mittel RVI

Abbildung 2.10

L Anfangsabstand der Klemmvorrichtung 136 120 £ 1
L T Lange der Lasteinleitungselemente > 50 50
h T Dicke der Lasteinleitungselemente 05-2 GemiRB Abbildung 2.10
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2 Grundlagen und Priifverfahren

2.3.2 Druckversuch

Die Ermittlung von Kennwerten infolge faserparalleler Druckbelastung eines unidirektional
FVKs erfolgt grundlegend angelehnt an EN 2850 [70]. Hierbei wird die Belastung Stirnseitig
eingebracht, wihrend die Probe seitlich gegen Eulersches Knicken gestiitzt wird [71]. Die
beschriebene Priifvorrichtung bildet ein vergleichsweise simples Design ab, jedoch wird
sie mit zunehmenden Lasten weniger verwendet. Nach Adams [72] liegt dies in dem nicht
giiltigen Versagensfall des stirnseitigen Versagen begriindet, welches mit dieser Priifvorrich-
tung gefordert wird. Adams verglich in seiner Arbeit hierzu verschiedene Priifvorrichtungen
miteinander. Modernere Priifvorrichtungen leiten die Last daher auch zusatzlich iber die
Seitenflachen der Probe ein. Hierbei wird die Last iiber eine direkte axiale Drucklast auf
die Stirnflache mit einer Scherbelastung der seitlichen Flachen der Laminatebene, welche
letztlich als Druckbelastung im Priifkdrper resultiert, eingebracht. Dabei sind alle Bereiche
der Lasteinleitung durch Lasteinleitungselemente verstarkt, lediglich ein geringer Anteil
des Priitkdrpers dient zur Kennwertermittlung. Eine Priifvorrichtung zur kombinierten
Lasteinleitung ist beispielsweise in der Norm der American Society for Testing and Materials
(kurz: ASTM) D 6641, dargestellt [73]. Die Klemmung der Probe erfolgt mechanisch iiber
Schrauben, oder wahlweise liber pneumatische und hydraulische Systeme. Aufgebrachte
Verstarkungen in der Form von Lasteinleitungselementen leiten die Scherbelastung in
die Probe und schiitzen das zu priifende Material selbst vor Schadigungen. Die Norm
fordert eine Priifkorperlange von 140 mm bei einer Priifkdrperbreite von 13 mm mit einer
Laminatdicke der Probe von 2 mm. Folglich wird eine unverstarkte Priiflinge von nominal
13 mm gefordert. Dennoch kdnnen diese Male in Breite, Laminatdicke und Priiflange
unter den Kriterien beschrieben durch die mathematischen Formeln (2.1) und (2.2) variiert
werden. Formel (2.1) basiert dabei auf den Untersuchungen von Adam et al. und Wegner
et al. [74, 75], wodurch das Minimum der erforderlichen Probendicke von verschiedenen
Faktoren neben der Messlange abhangt.

s (2.1)

h>
0,9069y/(1— 12 fnez ) (i)

Dabei kann Formel (1) nach den Untersuchungen von Timoshenko und Gere [76] derart

umgeformt werden, sodass ein Eulerscher Knickfall selbst ausgeschlossen werden kann.

2 x Ey;

12xA E
g 2 11
—+1,2%xm2 % G

Frnax,ex = (22)
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2.3 Anforderungen der quasi-statischen Werkstoffpriifung

Schematisch ist der Priifkdrper in Abbildung 2.11 dargestellt. Dabei ist zu beachten,
dass der MaRstab der Probengeometrie jener entspricht, wie sie in dieser Arbeit verwendet
wird. Die Male sind in Tabelle 2.2 zusammengefasst. Auf Basis empirisch ermittelter
Werte entsprechend den Ergebnissen in Kapitel 5, sowie speziell fiir das in den Versuchen
im Kryostaten verwendete Material SIGRAPREG®R) C U230-0/NF-E320/39% der Firma
SGL Carbon GmbH [2], dargestellt in Anhang A.2, ist von einer Spannung von etwa
2305 MPa bevor Eulersches Knicken eintritt auszugehen. Die Dicke des Laminats von 2
mm {bersteigt hierbei die rechnerisch erforderte Mindestdicke von etwa 0,98 mm nach
Normberechnung (Formel (2.1) und Formel (2.2)).

Um eine valide Priifung zu gewahrleisten, fordert die Norm ASTM D 6641 zudem eine
Biegung entlang der gesamten Priiflinge von weniger als 10 %. Die Norm beschreibt zur
Berechnung der Biegung ein Verfahren durch Aufbringen von geeigneten Dehnungsmess-
streifen auf beiden Priifflichen um die faserparallele Langsdehnung &, der einen Seite und
&, der anderen Seite nach Formel (2.3) zu berechnen. Hierbei ist zu beriicksichtigen, dass

einer validen Priifung ein homogener Spannungszustand vorausgesetzt wird.

&1—&

B, =Biegung[%]= x 100 (2.3)

£+ &

Diese Berechnung kann im Kryostaten infolge der Implementierung lediglich eines 3D-
Bildkorrelation Systems mit einseitigem optischen Zugang nicht umgesetzt werden. Jedoch
wiirde eine zugleich ermittelte positive und negative Biegung nach Formel (3), sowie
das Ausbilden von Knickbandern nach Yuan et al. [77] zu einer entsprechend unter-
proportionalen Verschiebung, sowie zu einem definierbaren aber invalidem Versagensbild
fihren. Yuan et al. brachten in ihren Arbeiten gezielt Imperfektionen in eine Druckprobe
ein, um Abweichungen von validen Versagensarten zu beschreiben. Hierdurch wurde im
Speziellen die optische Auswertung unterstiitzt, welche lediglich die Oberfliche eines
Materials wiedergibt. Infolge kdnnen Heterogenitaten im Dehnungs- und Verschiebungsbild
der 3D-Bildkorrelation quantitativ dargestellt und einkategorisiert werden. Die verschiede-
nen Arten von Versagen unter gegebenen Rahmenbedingungen zur Beschreibung eines
validen Werkstoffversagens infolge der Druckbelastung sind dabei vorgegeben. So ist die
Eingruppierung eines Versagensbildes in bestimmte Kategorien gemal Abbildung 2.12 zu

erfolgen.
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Abbildung 2.11: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer Druckprobe. Griin schraffiert
der Bereich der ausgewerteten Flichenkomponente der 3D-Bildkorreltaion als
RVI.

Tabelle 2.2: MaRtechnische Anforderungen an eine Zugprobe im Vergleich.

Art Bezeichnung ASTM D In dieser Arbeit verwendet
6641-09 [73] [mm]
[mm]
L 3 Gesamtlange 140 £ 0.3 80
L 2 Abstand zwischen den 13 10

Lasteinleitungselementen

b 1 Breite 12 99+ 0.1

h Dicke GemaR 2

Gleichung
L O Messlange (Ldngendnderungsmessung) Geeigneter Arithmetisches Mittel RVI
Dehnungsmess- Abbildung 2.11
streifen

L T Lange der Lasteinleitungselemente 63.5 mm 35
h T Dicke der Lasteinleitungselemente Abhingig vom 3

Torsionsmoment;

meist 2 - 3
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Gultiges Versagen Ungultiges Versagen

Versagensart Erste -gebiet Zweite -position Dritte
Kennziffer Kennziffer Kennziffer
Angewinkelt A Innerhalb | Untere B
AufgespleiBt B Lasteinlei- Stirnflache
tungsele-
Probenende C mente Obere T
Stirnflache
Delamination D
Am A Links L
Knicken E Lasteinlei-
tungsele- Rechts R
Durch Pro- H ment ]
bendicke Mitte M
Entlang G ;
Gleitbinder K . Verschiedene \Y
einer Spur
Unbekannt U
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Langsspaltung S

Klebstoffversagen T

Transversale T
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Abbildung 2.12: Schematische Abbildung der Versagensarten von Druckproben und deren
Einkategorisierung nach Kennziffern gemaR (angelehnt an [73]).
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2 Grundlagen und Priifverfahren

2.3.3 Scherversuch

Der Scherversuch innerhalb einer Ebene im Laminat kann gemal der eingefiihrten Konven-
tion in Abbildung 2.3 wahlweise zu einer Scherung in der 2-3- oder 1-2-Ebene fiihren. Dabei
beschreibt die Scherung die Verzerrung (Deformation), die durch Schubkréfte in einem
Material entsteht. Sie ist eine Reaktion des Materials auf die Schubbelastung, weshalb

folgend die Proben als Schubproben bezeichnet werden.

Fiir die Ermittlung der Kennwerte nach gangigen Normen stehen verschiedene Priifvor-
richtungen und Probengeometrien zu Auswahl. Im Mittelpunkt der axialen Priifung auf
Zug oder Druck steht dabei stets ein gekerbter Priifkdrper im Mittelpunkt. ASTM D
7078 und ASTM D 5379 [78, 79] beschreiben zwei Beispiele an Probengeometrien zur
Bestimmung der interlaminaren Scherfestigkeit. Die Priifvorrichtungen in den genannten
Normen miissen jedoch zur Vermeidung von Biegungen der beiden gekerbten Probenhilften
infolge des Drehmoments vergleichsweise massiv ausgelegt werden. Das Drehmoment
resultiert aus der exzentrischen Kraftwirkung entlang der gekerbten Priifflichen der bei-
den Probenhilften, also einer nicht exakt gegeniiberliegenden Klemmung, was zu einem
Abgleiten der gewliinschten Ebenen zueinander fiihrt. Dabei bezieht sich der Vergleich der
massiven Auslegung auf die Priifvorrichtung nach ASTM D 3846, welche in Analogie zur
Druckpriifvorrichtung nach EN 2850 steht [?]. Hier wird der Priifkérper direkt iiber die
Stirnflache belastet, was eine Scherung in der Probe hervorruft. Die mit der Maschinen-
achse verlaufende axiale Belastung, sowie die verringerte Priifflache ldsst hierbei einen

geringeren Materialeinsatz zu.

Die ASTM D 3864 zur Priifung der Scherfestigkeit fordert eine Probenldnge von 79,5
mm, eine Breite von 12,7 mm und eine Laminatdicke zwischen 2,54 mm und 6,60 mm.
Durch zwei parallele Einschnitte an jeweils einer Seite werden die Kerben eingefiihrt, wobei
die Ebene 79,5 mm x 12,7 mm bis zur halben Laminatdicke eingeschnitten wird, um
eine Priifflaiche von 6,4 mm x 12,7 mm zu schaffen. Dabei weist die Kerbe eine Breite
von 1,02 mm bis 1,63 mm und darf bis zu 0,2 mm tiefer als die halbe Laminatdicke
gehen. Eine definierte Geometrie der Spitze ist nicht gefordert. Der Probekdrper wird im
Priifaufbau gefiihrt, um Knicken oder Biegung zu verhindern, wobei das Versagen entlang
der Mittellage des Laminats als glattes Abscheren interpretiert wird. Laminate werden
iiblicherweise in der 2-3-Ebene auf ihre Scherfestigkeit gepriift, da durch den schichtweisen
Herstellungsprozess geringere Laminatdicken verwendet werden kdnnen.
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2.3 Anforderungen der quasi-statischen Werkstoffpriifung

2.3.3.1 Schub 2-3-Ebene

In der folgenden Abbildung ist die Geometrie zur Priifung der interlaminaren Scherfestigkeit
entlang der 2-3-Ebene dargestellt. Die Tabelle 2.3 zeigt eine Gegeniiberstellung der in dieser
Arbeit verwendeten zur nach Norm geforderten Probengeometrien.

Abbildung 2.13: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer Schubprobe der Priifung in 2-
3-Ebene. Griin schraffiert der Bereich der ausgewerteten Flichenkomponente
der 3D-Bildkorreltaion als RVI.

Tabelle 2.3: MaBtechnische Anforderungen an eine Schubprobe der Priifung in 2-3-Ebene im

Vergleich.
ASTM D 3846-02 In dieser Arbeit
Art Bezeichnung
[80][mm] verwendet [mm]
L 3 Gesamtlange 79,5 80
Abstand zwischen den Elemente nicht
L 2 10
- Lasteinleitungselementen vorgesehen
b 1 Breite 12,7 149 £ 0.1
h Dicke 2,54 - 6,60 3
. Messung nicht Arithmetisches Mittel
L O Messlange (Scherdehnung) .
- vorgesehen RVI Abbildung 2.13
. o Elemente nicht Durchgehend bis
L T Lange der Lasteinleitungselemente .
- vorgesehen Einkerbung

. L Elemente nicht
h T Dicke der Lasteinleitungselemente 3
- vorgesehen
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2 Grundlagen und Priifverfahren

2.3.3.2 Schub 1-2-Ebene

Die Priifung eines Werkstoffes in der 1-2-Ebene und 2-3-Ebene erfordert entsprechend des
Herstellungsprozesses bei den bereits dargestellten Priifvorrichtungen jeweils unterschied-
liche Priifplatten. Lediglich die Anderung der Probengeometrie ist hierbei gemeinhin nicht
ausreichend. Diesem Umstand soll mit der in dieser Arbeit verwendeten Priifvorrichtung
nach Abbildung 2.21 begegnet werden, indem eine neuartige Probengeometrie eingefiihrt
wird.

In der folgenden Abbildung 2.14 ist diese Geometrie zur Priifung der interlaminaren
Scherfestigkeit entlang der 1-2-Ebene dargestellt. Die Tabelle 2.4zeigt die verwendete
Probengeometrie. Da eine Festigkeitspriifung mit demselben Laminat der Priifung entlang

der 2-3-Ebene erfolgt, wird hierfiir eine spezielle weitere Probengeometrie eingefiihrt.

80

47

|
33 | ’——30——

R1

Abbildung 2.14: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer Schubprobe der Priifung in 1-
2-Richtung. Griin schraffiert der Bereich der ausgewerteten Flachenkomponente
der 3D-Bildkorrelation als ROI fiir das arithmetische Mittel des Scherwinkels.
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2.4 Anforderungen der bruchmechanischen Werkstoffpriifung

Tabelle 2.4: MaRtechnische Anforderungen an eine Schubprobe der Priifung in 1-2-Ebene.

Art Bezeichnung In dieser Arbeit verwendet [mm]

L 3 Gesamtlange 80

Abstand zwischen den
L 2 20
- Lasteinleitungselementen

L1 Abstand zwischen den Bohrungen 12

b 1 Breite 149 £ 0.1

h Dicke 3

L o Messlange Arithmetisches Mittel RVI
- (L&ngendnderungsmessung) Abbildung 2.14

L T Lange der Lasteinleitungselemente 30

h T Dicke der Lasteinleitungselemente 3

2.4 Anforderungen der bruchmechanischen

Werkstoffpriifung

In dieser Arbeit wurden neben klassischen quasi-statischen Priifungen (Zug, Druck, Schub)
auch Priifvorrichtungen fiir Belastungen nach Modus | und Modus Il an kryogene Be-
dingungen angepasst. Dazu werden die nach Norm geforderten Probengeometrien mit
den in dieser Arbeit verwendeten gegeniibergestellt. Da den Lasteinleitungselementen
bei der Modus |-Belastung zusatzliche Aufgaben in der Auswertung der Messergebnisse
zukommen, werden diese detaillierter beschrieben. Zuvor erfolgt eine Einfiihrung in die
Grundlagen der Zahigkeitspriifung, um die erweiterten Anforderungen an die Messdaten

im Vergleich zur quasi-statischen Werkstoffpriifung hervorzuheben.

2.4.1 Grundlagen der Zihigkeitspriifung

Die linear elastische Bruchmechanik basiert auf der Analyse der Spannungsverteilung vor
der Rissspitze eines elastisch verformten Korpers. Dabei umfasst die Analyse eine Untersu-
chung auf mehrere Delaminationsmodi und deren Kombinationen. Allgemein wird hierbei
zwischen drei Delaminationsmodi mit je einem definierten Belastungszustand unterschie-
den, deren Kombination in beliebigen Anteilen auch einen gemischten Belastungszustand
zulassen. Die einzelnen Delaminationsmodi sind in Abbildung 2.15 mit der jeweiligen

Belastungsrichtung zur Erreichung des adressierten Belastungszustandes dargestellt. Die
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2 Grundlagen und Priifverfahren

Delamination, also das Trennen / Ablésen der Schichten, wird innerhalb von Modus | durch
Normalbelastung hervorgerufen. Modus Il und Modus Il verursachen eine Trennung hinge-
gen durch Schub-/Scherbelastungen. Innerhalb von Modus Il wird ein paralleles Abgleiten
der Probenarme in Langsrichtung erzwungen [81]. Die mechanische Belastung erzeugt eine
Spannung in der Probe, die sich lokal an der Rissspitze erhoht und die Belastung auf das
Material verstarkt. Der Spannungsintensitatsfaktor K; dient als MaR fiir das Spannungsfeld
in der Ndhe der Rissspitze. Solange K; an der Rissspitze unterhalb einer kritischen GroRe
liegt, ist der Riss stabil. Die Bestimmung der Bruchzihigkeit erfolgt durch die Ermittlung
des kritischen Spannungsintensititsfaktors K;. der die Spannungskonzentration an der
Rissspitze beim Bruch beschreibt. Die Voraussetzung der Bestimmung von K;. erfolgt
innerhalb der linear elastischen Bruchmechanik durch die elastische Verformung einer
genormten, gekerbten Probe mit Anriss unter zunehmender Belastung bis zum Bruch.
Dabei wird die zur Verformung benétigten Kraft F und die Messung einer dem Delamina-
tionsmodi passenden Verschiebung & gemessen.

Modus | Modus Il Modus Il

» Wirkungsrichtung der Kraft

Abbildung 2.15: Schematische Abbildung von verschiedenen Riss6ffnungsmodi mit der
Wirkungsrichtung der anliegenden Kraft.

Als Folge eines Bruches wird sich ein Rissfortschritt, also eine Verlangerung des Risses,
einstellen, wodurch zuvor elastisch gespeicherte Energie im Material umgesetzt wird. Wah-
rend dieses Vorganges wird die elastisch gespeicherte Verformungsenergie U,; in die Er-
zeugung von neuen Oberflachen und Warme als Rissenergie Ug;s; umgesetzt. Energetisch,
nach den Biichern von Ashby [82] oder Callister [47] betrachtet, ergibt sich die benétigte
Gesamtenergie U, beim ideal sproden Risswachstum aus folgendem Zusammenhang:
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2.4 Anforderungen der bruchmechanischen Werkstoffpriifung

Uges = Uriss — Uy (24)
Wobei
Upiss=Gex2xaxb (2.5)
o? )
Uelzszxnxa X bx2 (2.6)

Da sich dieser Vorgang des Rissfortschrittes durch eine erneute Belastung des Materials
wiederholen l3sst, wurde der Begriff der bei Erreichen der kritischen Last kritischen Ener-
giefreisetzungsrate G eingefiihrt und durch den jeweiligen Delaminationsmodi in G,
Gric sowie Gpprc quantifiziert. G, beschreibt die Energie pro Rissfliche, wobei a die
Risslange und b die Rissbreite, beziehungsweise Probenbreite, beschreibt. G- bezeichnet
und beschreibt somit die Z3higkeit im Rahmen des zur Rissausbreitung erforderlichen
Energieaufwandes. Griffith [83] beschreibt dies derart, dass Rissfortschritt entsteht, sobald
die Gesamtenergie des Systems bei wachsendem Riss wieder reduziert wird.

AUges
%% <0 2.7
P (2.7)
Wobei
G, xE
o> 2= (2.8)
X a,
Ki;=0gx+y/nxa,=4+/G,xE=K; (2.9)

Die Berechnung erfordert demnach keine Kenntnis iiber die Rissspitzengeometrie und der
tatsachlich an der Rissspitze vorliegenden Spannung. Es sind neben der Probengeometrie
lediglich die bereits beschriebenen Messdaten Kraft, Verschiebung und Rissfortschritt zur
Bestimmung der jeweiligen Bruchzihigkeit notwendig.

2.4.2 Modus | Energiefreisetzungsrate

Als standardisiertes Priifverfahren fiir eine Modus | Belastung von FVK hat sich der
Versuch mit dem sogenannten doppelten freitragenden Balken (engl. Double Cantilever
Beam Test) etabliert. Dabei erfolgt die Rissoffnung durch die vertikale Offnung eines
Paares an Probenarme erzeugt. Ein etabliertes Priifverfahren ist in ASTM D 5528 be-
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2 Grundlagen und Priifverfahren

schrieben, zudem beschreibt die EN ISO 15024 ein analoges Priifverfahren [84, 85]. Der
Probekdrper wird grundsatzlich monolithisch hergestellt, durch eine teilweise einlaminierte
Trennfolie (zumeist in der Symmetrie-/ Mittelebene). Diese Trennung erzeugt die initialen
Probenarme sowie den Anfangsriss bzw. die initiale Rissspitze und -lange. Die Probenarme

werden so belastet, dass der erzeugte Initialriss gedffnet wird.

Die genannten etablierten Priifverfahren schreiben eine Priifkdrperlange von mindestens
125 mm vor. Es wird eine Breite von 20 bis 25 mm bei einer Gesamtdicke von 3 bis 5
mm empfohlen. Die initiale Risslange ay wird mit mindestens 50 mm zur Lotrechten des
Krafteinleitungspunktes mit der Oberfliche des Priifkdrpers in der ASTM D 5528, be-
ziehungsweise 45 mm zur nachstgelegenen Kante des Lasteinleitungselementes in der ISO
15024 angegeben [84, 85]. Ein Bolzen dient bei allen Varianten von Lasteinleitungselemente
als Drehpunkt um eine freie Kriimmung der Probenarme wahrend des Versuches zu ermog-
lichen. Dieser Drehpunkt liegt senkrecht zur Oberflache des Priifkdrpers und stimmt mit
dem Kraftangriffspunkt iiberein, der sich somit auf derselben Vertikalen wie die Dreh- und
Symmetrieachse der Priifmaschine befindet. Abbildung 2.16 zeigt schematisch die in dieser
Arbeit verwendete Probe. Tabelle 2.5 zeigt die MafRe. Dabei ist zu beriicksichtigen, dass
Abbildung 2.16 Bohrungen aufweist, welche sich in der Norm nicht wiederfinden. Wahrend
die Norm die Lasteinleitungselemente verklebt, wird in dieser Arbeit ein Ansatz basierend
auf Verschraubungen gewahlt. Detailliert wird der Aufbau in Abschnitt 2.5.4 beschrieben.
Die Berechnung der Energiefreisetzungsrate G;erfolgt im Rahmen dieser Arbeit mit in der
ASTM D 5528 beschriebenen modifizierten Balkentheorie-Methode (engl. modified beam
theory). In analoger Weise kann die korrigierte Balkentheorie-Methode (engl. corrected
beam theory), beschrieben in ISO 15024, verwendet werden. Der Zusammenhang der
aufgezeichneten Messwerte ergibt sich nach aus folgender Formel (11). & [mm] beschreibt

die Offnung der beiden Probenarme zueinander, F die hierbei angelegte Kraft.

_ 3xFx0
" 2xbx(a+]|Al)

G (2.10)

Diese Formel wurde MaRgeblich durch Kageyama und Hojo sowie Hashemi et al. be-
einflusst [86, 87, 88, 89]. Dabei ergibt sich A als Betrag des negativen x-Achsenversatz
der Ausgleichsgeraden der Nachgiebigkeit C (engl. Compliance) als C3 bezogen auf die
Probenbreite b und die Delaminationslange a. Letztere ergibt sich aus dem Abstand von
Lasteinleitungspunkt zu Rissspitze. Sollte an dieser Stelle ein positiver x-Achsenversatz

auftreten, so wird 0 als Wert angenommen.

C=

| >

(2.11)
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2.4 Anforderungen der bruchmechanischen Werkstoffpriifung

Die Geradengleichung der Ausgleichsgeraden ergibt sich nach der Methode der kleinsten
Fehlerquadrate. Diese Modifizierung der Formel zur Balkentheorie verldngert die optisch
ermittelte Risslange, indem sie die Rotation der Biegebalken beriicksichtigt. Fiir die Be-
rechnung der kritischen Energiefreisetzungsrate G kdnnen verschiedene Kréfte ange-
nommen werden. Die Kraft an jenem Punkt des Kraft-Weg-Diagramms, an welchem eine
Abweichung von einer linearen Lastzunahme vor Beginn des ersten Risswachstums eintritt,
ergibt die Energiefreisetzungsrate G; ;. am nicht-linearen Punkt (engl. non-linearity point;
kurz: NL). An jenem Punkt, an welchen erstmals visuell (engl. visual point; kurz: VIS) ein
Rissfortschritt beobachtet werden kann, ergibt sich G; ys.

QUERSCHNITT C-C QUERSCHNITT D-D
MASSSTAB 1: 1 MASSSTAB 1: 1

L3 C .
D ‘ 2X $3.00

bis Delamination
)
o = 2 $6.00
bis Delamination
D ﬁ
#8.00
C bis Delamination
4 #4.00
T
L4

Abbildung 2.16: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer bruchmechanischen Probe
unter Modus | Belastung. Die runden Ausschnitte wurden fiir die in der
vorliegenden Arbeit verwendeten Methode eingebracht. Die inital eingebrachte
Delamination erfolgte durch eine Trennfolie in der Mittelebene des Laminates.

Tabelle 2.5: MaRtechnische Anforderungen an eine bruchmechanische Probe unter Modus |

Belastung
) ASTM D 5528-01 [84] In dieser Arbeit verwendet

Art Bezeichnung
[mm] [mm]

L 3 Gesamtlange > 125 160

. N 50 + 1/2 x Breite
L 4 Lange Delamination o 60
- Lasteinleitungselement

L 5 Initialrisslange 50 57

b 1 Breite 20 - 25 20

h Dicke 3-5 3.2 +0.02
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2 Grundlagen und Priifverfahren

Den Berechnungen beider Normen liegt die klassische Balkentheorie zugrunde, wodurch
die Voraussetzung zur Bestimmung der Bruchzihigkeit einen Ebenen Dehnungszustand
(kurz: EDZ) erfordert. Zur Validierung einer Priifung und einer Priifvorrichtung kann
der EDZ optisch durch eine Verteilung der Scherspannungen/-winkel an der Rissspitze
(vgl. Abbildung 2.17) mithilfe der 3D-Bildkorrelation nachgewiesen werden. Geometrisch
dhnelt die Verteilung einem ,Hundeknochen™ (engl. Dog-Bone) und wird beispielsweise in
dem Buch von Bargel detaillierter beschrieben [90]. Eine physikalische und mathematisch
detaillierte Heranfiihrung an die geschatzte Form der plastischen und elastischen Zustinde,

auch fiir die weiteren Belastungsmodi, ist in dem Buch von Anderson [91] gegeben.

Ebener
Dehnungszustand

Ebener
Spannungszustand

Wirkungsrichtung der Kraft

Abbildung 2.17: Schematische Abbildung von Dehnungs- und Spannungszustand innerhalb einer
Modus | Probe an der Rissspitze. Angelehnt an [91].

2.4.3 Modus Il Energiefreisetzungsrate

Als standardisiertes Priifverfahren fiir eine Modus Il Belastung von unidirektionalen FVK-
Priifkdrper hat sich der Biegeversuch mit an einem Ende gekerbter Probe (engl. End-
Notched-Flexure-Test) etabliert. Der gewiinschte Delaminationsmodus wird durch eine
Drei-Punkt-Biegung eingebracht. Dabei wird der Priifkorper, analog zum Modus | Priif-
korper, mit einer Trennfolie in der Symmetrie-/ Mittelebene hergestellt. Infolge der Durch-
biegung der Probe durch eine Druckfinne parallel zur Rissfront, wird die obere Halfte
der Probe auf Druck, die untere Halfte auf Zug belastet. Entlang einer unbelasteten
neutralen Faser in der Symmetrie-/ Mittelebene des Priifkérpers wird sich die Belastungsart
umkehren, wodurch sich eine Schubbelastung entlang dieser Ebene einstellt. Oberer und
unterer Probenarm scheren demnach aneinander ab.

Anhand der ASTM D 7905 [92] wird eine Initialrisslénge ay von mindestens 45 mm mit

einem anschlieBenden rissfreien Bereich von mindestens 115 mm gefordert. Dabei betragt
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2.4 Anforderungen der bruchmechanischen Werkstoffpriifung

die freie Lange zwischen den Auflagern 2 x L der Drei-Punkt-Biegevorrichtung nominal
100 mm. Die Breite b des Priifkérpers wird mit einem Wert zwischen 19 mm und 26
mm bei einer Gesamtdicke von 3,4 mm bis 4,7 mm empfohlen. Durch entsprechende
Vorversuche kann die Probengeometrie variiert werden. Weitere Rahmenbedingungen zur
Anwendung der Norm ergeben sich aus der Materialhdrte und der Radien der Auflager
und Druckfinne. Fiir die Auflager wird ein Radius von 3 mm bis 6,4 mm und fiir die
Druckfinne ein Radius von 4,4 mm bis 9,7 mm beschrieben. Als Harte der Elemente
wird 60 HRC bis 62 HRC gefordert. Zur Berechnung des Kennwertes der Energiefreiset-
zungsrate Gyr. nach den Moglichkeiten in ASTM D 7905 wird die aufgebrachte Kraft
F in Abhangigkeit der Durchbiegung des Priifkdrpers bendtigt [92]. Die Bestimmung der
Energiefreisetzungsrate ist dabei angelehnt an die Arbeiten von Davidson et al. [93, 94]
und erfordern eine Korrektur basierend auf der Nachgiebigkeit der Probe. Wihrend bei
Priifungen unter Modus | Belastung vorwiegend ein stabiles Risswachstum beobachtet
werden konnte, ist das Risswachstum bei ENF-Versuchen zumeist durch ein instabiles
Risswachstum gekennzeichnet [95]. Hierdurch kann die Ermittlung des Rissfortschrittes
nach einem abrupten Abfall der Kraft-Durchbiegung-Kurve erfolgen. Zur Bestimmung der
kritischen Energiefreisetzungsrate G;;. bei instabilem Risswachstum ist somit die Kenntnis
der kritischen Kraft F, und die Durchbiegung des Balkens erforderlich. Jedoch muss hierbei
im Speziellen ein Rissfortschritt bei F, < F,,,beriicksichtigt werden. Dieses Phinomen
konnte durch die Anwendung von Bildkorrelation in den Arbeiten von Monden [95] gezeigt
werden.
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Abbildung 2.18: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer bruchmechanischen Probe

unter Modus Il Belastung,

Tabelle 2.6: Maltechnische Anforderungen an eine bruchmechanische Probe unter Modus Il

Belastung
) ASTM D 7905-14 [92] In dieser Arbeit verwendet
Art Bezeichnung
[mm] [mm]
L 3 Gesamtlange > 115 160
L5 Initialrisslange > 45 57
b 1 Breite 19 - 26 20
h Dicke 3.4-47 3.2 +£0.02
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2.5 Anpassung der Priifvorrichtungen an kryogene Bedingungen

2.5 Anpassung der Priifvorrichtungen an kryogene

Bedingungen

Gangige Priifvorrichtungen, beschrieben in diversen Normen, sind nur in geringem Ma-
Re bei kryogenen Umgebungsbedingungen anwendbar. Im speziellen Vorrichtungen mit
pneumatischen und hydraulischen Aktuatoren tendieren mit tieferen Temperaturen zu
einem Ausfall durch Erhdhung der Viskositit des Betriebsmittels und der Anderung des
Aggregatzustandes. Daher sind Probenhalterungen und deren Klemmprinzip fiir derartige
Anwendungen grundsatzlich auf mechanische Konzepte beschrankt. Beispielsweise die fiir
den Zugversuch weit verbreiteten Keilspannzeuge (engl. Body over Wedge), die zunichst
durch eine Schraubkappe geklemmt werden, kénnen die Klemmung der Probe wahrend
der Priifung durch das relative Gleiten der Elemente in einem konischen Ausschnitt im
Werkzeug aufrechterhalten. Dieses Prinzip birgt jedoch auch die Gefahr des Herausrut-
schens der Probe aus den Priitklemmen, sollte sich eine erhdhte Reibung oder gar Haftung
zwischen den Gleitelementen und dem konischen Ausschnitt einstellen [96]. Dies kann
durchaus infolge thermischen Verzuges und dem Verfestigen von Fetten und Feuchtigkeit
auftreten. Die Art der Einspannung bei kryogenen Temperaturen ist somit entscheidend fiir
den Erfolg der kryogenen Werkstoffpriifung. Aus diesem Grund wird in der Arbeit auf me-
chanische Aktuatoren zuriickgegriffen. Wahrend bei einem Probenwechsel standardisierte
Vorrichtungen lediglich den Wechsel der Probe vorsehen, wird bei den hier dargestellten
Designs die funktionalen Teile der Klemmung ebenfalls gewechselt. Sowohl die Probe als
auch das Klemmprinzip werden zunachst separat von den kryogenen Bedingungen und
dem Priifraum angepasst und justiert. Da die Klemmung so stets bei Raumtemperatur
eingebaut wird, reduzieren sich so die Herausforderungen, die durch kondensierende und
fest werdende Bestandteile der Luft entstehen. Der funktionelle Part wird anschlieRend
unter kontrollierten kryogenen Bedingungen abgekiihlt. Die angepassten Probenhalter sind
in diesem Abschnitt schematisch und entsprechend kurz als Uberblick dargestellt. Sie erwei-
tern das Verstandnis zur Festlegung der Probengeometrie. Eine detaillierte Beschreibung

der Probenhalter und deren Anwendung erfolgt in Kapitel 4.

2.5.1 Werkstoffauswahl

Alle folgend dargestellten Probenhalter fiir quasi-statische Priifvorrichtungen wurden zur
Validierung und Eignungspriifung bei Standard-Raumbedingungen und im Bad aus fliissi-
gem Stickstoff zuerst aus Stahl 1.4401 bis 1.4404 gefertigt. Standard-Raumbedingungen
beschrieben hierbei einen Raum mit 293,15 K Temperatur und einer relativen Luftfeuchte

39



2 Grundlagen und Priifverfahren

von 50 % bei gangiger Luftzusammensetzung nach européaischer und internationaler Norm
EN ISO 291 [97]. Da im Kryostaten den Probenhaltern auch die funktionelle Aufgabe
der Warmeleitung zukommt, wurde der Werkstoff auf eine Kupfer-Beryllium-Legierung
geandert. Alle im Folgenden beschriebenen Bauteile aus Kupfer-Beryllium bestanden aus
der Legierung Kupfer mit 2 % Beryllium (2.1247 [98], CW101C[99]). Diese wird folgend
unter der Werkstoffbezeichnung nach europaischer Norm als CuBe2 beschrieben [99]. Eine
Ubersicht iiber die Anwendbarkeit, Normbezeichnung und grundlegende Vergleichsarten
charakteristischer GroBen von Kupfer und dessen Legierungen findet sich in den Unterlagen
des Deutschen Kupfer Institutes [100]. Das Material wurde im Bearbeitungszustand bis
R680 bearbeitet und anschlieBend fiir 2 Stunden bei 325 °C ausgehértet [101]. Wesent-
liche Bauteile der bruchmechanischen Priifvorrichtungen bestehen ebenfalls aus CuBe2.
Abweichungen sind an gegebener Stelle in Kapitel 4 beschrieben.

2.5.2 Zugpriifvorrichtung

Angewandt auf kryogene Temperaturen ergeben sich Einschrankungen durch die Verwen-
dung der mit der Probe verklebten quaderférmigen Lasteinleitungselementen aus FVK
in Kombination mit den vorgeschriebenen Klemmsystemen basierend auf mechanischen,
pneumatischen oder hydraulischen Aktuatoren. Zudem neigen die Bestandteile der Probe
(Probenwerkstoff, Klebstoff dem Werkstoff der Verstarkungselemente) aufgrund der un-
terschiedlichen Warmeausdehnungskoeffizienten sich voneinander zu I6sen [96]. Um eine
hohere Zuverl3ssigkeit zu erreichen, verwendeten Kumagai et al. [68] daher keilférmige
Lasteinleitungselemente, womit Spannungsiiberhhungen entlang der Kanten reduziert
wurden. Hierauf basiert im Wesentlichem die in der vorliegenden Arbeit verwendete Zug-
priifvorrichtung. Es werden keilférmigen Lasteinleitungselemente aus Aluminium verwen-
det, welche wihrend der Priifung in den dynamischen Probenhalter gezogen werden. Dies
unterscheidet sich zu den Arbeiten von Kumagai et al., welche mit einer festen Fixierung
arbeiteten. Unter der sich ergebenden Lasteinwirkung der dynamischen Fixierung wird das
Aluminium sowohl elastisch als auch plastisch deformiert, wodurch sich das Aluminium
an die Kontur des Probenhalters anfiigt und eine ausreichende Klemmung der Probe
bewerkstelligt. In diesem Zusammenhang wurde eine naturharte Aluminiumlegierung der
Art nach EN AW 5754 gewahlt [69].

Der Probenhalter besteht aus insgesamt vier Platten, zwei pro Seite der Probe. Die
freie Priiflinge der Probe betrug 150 mm, zusatzlich mit je 50 mm fiir die Aluminiumkeile
pro Seite. Zwei Platten pro Seite umschlieBen die Aluminiumkeile und sind durch vier

Passschrauben miteinander verbunden und bilden den funktionellen Teil der dynamischen
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2.5 Anpassung der Priifvorrichtungen an kryogene Bedingungen

Klemmung. Die mit der Probe verklebten Aluminiumkeile sind mit einer solchen Geometrie
gefertigt, dass sie beim Einsetzen der Probe einige Millimeter aus dem Probenhalter her-
ausragten (vgl. Abbildung 2.19). Mit zunehmender Last erweitert sich so die Klemmflache,
wodurch idealerweise bei Kraftmaximum die maximale Klemmflache zur Verfligung steht.

— t«——Uberstand ca. 4 bis 5

2x M4x0.7 ¥ 4—| 50 | 4 DURCHGEHEND
Mit Gewinde M4x0.7 ¥ 5

Passschraube DIN 609 M8x35

DETAIL A
MASSSTAB 2 : 1

Abbildung 2.19: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer in die Probenhalter ein-
gespannten Zugprobe. Die Probenhalter in blau besitzen Anschlussstellen
(Gewinde) fiir Temperatursensoren, als auch fiir die thermische Ankopplung
eines Kupfergewebes zum Kiihlen der Probe. Die Passschrauben ermoglichen
eine genaue Ausrichtung der Platten der Probenhalter.

2.5.3 Druck- und Schubpriifvorrichtung

Die grundlegende Probengeometrie der Druck- und Schubproben, nach ASTM D 6641
fir Druck und ASTM D 3846 fiir Schub [73, 80], wurde in dieser Arbeit beibehalten.
Jedoch sind beide Geometrien auf eine Gesamtlinge von 80 mm, anders als von den
jeweiligen Normen gefordert, reduziert. Dabei wird, vor allem der Druckpriifung, ein homo-
gener Spannungszustand vorausgesetzt, welcher in dieser Arbeit durch die Begleitung der
Priifung mithilfe der 3D-Bidkorrelation nachgewiesen wird. Dennoch folgt die Geometrie
der Druckprobe den Anforderungen der Norm in Formel (2.1) bis Formel (2.3).
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Abbildung 2.20: Rechnergestiitzte schematische Abbildung einer in die Probenhalter eingespann-
ten Druckprobe. Die Probenhalter in blau besitzen Anschlussstellen (Gewinde)
fiir Temperatursensoren. Passbolzen an den Seiten verhindern ein Knicken der

Priifvorrichtung.
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Abbildung 2.21: Rechnergestiitzte schematische Abbildung von in die Probenhalter eingespann-
ten Schubproben. Die Probenhalter in blau besitzen Anschlussstellen (Gewinde)

fiir Temperatursensoren.
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Sowohl die Druckpriifvorrichtung, als auch die Schubpriifvorrichtung, sind angelehnt an
das Prinzip der kombinierten Lasteinleitung. Also eine Lasteinleitung iiber die Stirn- und
Seitenflichen der Probe beziehungsweise der Lasteinleitungselemente. Die préaparierten
Proben werden im Probenhalter iiber eine aufgeschraubte Klemmplatte fixiert, wodurch
gleichzeitig die Klemmung zur Lasteinleitung iiber die Seitenfliche umgesetzt wird. Die
hohe Belastung bei einer Druckpriifung erforderte zudem das Einbringen von Fiihrungsstif-
ten in die Priifvorrichtung, um die Bewegung der Probenhilften zueinander symmetrisch
zu halten.

2.5.4 Bruchmechanische Priifvorrichtung

Grundsatzlich beschreiben die Normen fiir die Rissoffnungspriifung unter Modus | Belas-
tung zwei Moglichkeiten, um die Last in eine Probe einzuleiten. Einerseits iiber Lasteinlei-
tungsbldcke und dem Durchtrieb eines Bolzens durch eine geeignete Bohrung, andererseits

uber Scharniere mit wesentlich kleineren Bolzen.
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Abbildung 2.22: Computergestiitzte schematische Abbildung einer Probe versehen mit
Lasteinleitungselementen fiir die Riss6ffnungspriifung unter Modus | Belastung.
Dabei sind die Lasteinleitungselemente in blau dargestellt. Die in dieser Arbeit
verwendeten Scharniere stehen dabei im Vergleich zu den in der Norm ASTM
D 5528 beschriebenen Lastblocken (unten-links). Die Kenntnis der MaRe der
Lasteinleitungselemente ist fiir die rechnerische Auswertung nétig [84].
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Beide Methoden sind somit drehbar gelagert, durch die Mitte der jeweiligen Bolzen
verlauft die Lastachse. Jedoch werden in den Normen beide Arten von Lasteinleitungsele-
menten mit der Probe verklebt, was wesentliche Nachteile mit tieferen Temperaturen mit
sich bringt. Der Grund dafiir ist, dass die iiberwiegende Mehrheit der Polymermolekiile
dazu neigt, bei ultratiefen Temperaturen eingefroren zu werden, wodurch ihre Beweg-
lichkeit stark eingeschrankt wird, was den Aufbau der Klebstoff-Matrix-Grenzfliche und
die gegenseitigen Wechselwirkungen erheblich behindert [102]. Zudem fiihren die unter-
schiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Werkstoffe von Probe, Klebstoff
und Lasteinleitungselement zu einer mechanischen Belastung der Verbindung. In Kombi-
nation mit einer zunehmend hdheren Steifigkeit des Polymers des Klebstoffes und einer
Schilbelastung infolge der Lasteinleitung, kann dies zu einem vorzeitigen Versagen der
Klebeverbindung fiihren [103]. Das in dieser Arbeit verwendete Konzept, dargestellt in
Abbildung 2.22 basiert daher auf Schraubverbindungen. Diese Methode zur Verbindung
der Lasteinleitungselemene zeigte sich in den Versuchen von Melcher et al. [55] als viel-
versprechend. Melchior et al. untersuchten FVKs unter Modus | Belastung bei kryogenen
Temperaturen in einer modifizierten Klimakammer. Dabei verwendeten Sie modifizierte
Lasteinleitungsblocke bei denen die einzelnen Probenarme der Probe und die jeweiligen
Blocke miteinander verbunden werden. Der Aufbau zur Risséffnungspriifung unter Modus
Il Belastung, dargestellt in Abbildung 2.23 folgt den grundsatzlichen Bedingungen der
Norm ASTM D 7905 [92]. Das Auflager ist entsprechend des Drei-Punkt-Biegeversuches
im geforderten Radius von 5 mm abgerundet, jedoch nicht drehbar gelagert um die Zu-
verldssigkeit und Funktionsfahigkeit der Priifvorrichtung auch nach einem Probenwechsel
zu aufrechtzuerhalten. Speziell die Lagerung der drehbaren Auflager wird durch die bereits
erwahnten Vorgange mit Kondensatbildung beeinflusst.
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Abbildung 2.23: Computergestiitzte schematische Abbildung einer Probe fiir die Riss6ffnungs-
priifung unter Modus |l Belastung. Die Probe liegt dabei auf den Auflagern
in blau auf. Die Auflager sind iiber einen Nutenstein mit der T-Nut-Schiene
in Orange an der gewiinschten Position fixiert. Die Auflager besitzen
Anschlussstellen (Gewinde) fiir Temperatur- und Schallemissionssensoren.
T-Nut-Schiene und Auflager werden auch fiir die Risséffnungspriifung unter
Modus | Belastung verwendet, dabei befindet sich das Scharnier in der
Aussparung der Auflager. Der Aufbau entspricht der Norm ASTM D 5528 [84].

2.6 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

Die standardisierten Priifmethoden gemaR den jeweiligen Normen erfordern zur Bestim-
mung der charakteristischen Werkstoffkennwerte in der Regel die primaren Messdaten Kraft
und Weg bzw. Kraft und Dehnung. Diese Daten sind grundlegende Maschinendaten, die
sowohl vor als auch wahrend der Priifung parametrisiert werden kénnen, sodass die Priifung
sowohl kraft- und weggeregelt als auch spannungs- und dehnungsgeregelt durchgefiihrt
werden kann. Zur Minimierung des Einflusses des Priifaufbaus wird in den gingigen
Normen die Verwendung von Dehnungsmessstreifen in der Interessenszone des Priifkdrpers
vorgeschrieben. Diese messen einen Mittelwert der Dehnung, da sie einen bestimmten Fla-
chenbereich der Priiffliche abdecken. Dehnungsmessstreifen sind jedoch nur bedingt in der
Lage, die Dehnungsverteilung in der Probe exakt wiederzugeben. Sie geben lediglich lokale
Werte wieder, wodurch valide Interpretation der Priifung einschrankt wird. Eine prazise
Lokalisierung von Schidigungen vor dem Bruch der Probe sowie deren Eingruppierung
in einen Schadigungsmodus ist mit Dehnungsmessstreifen kaum zuverlassig moglich. Eine
valide Werkstoffcharakterisierung erfordert jedoch die genaue Kenntnis des Dehnungs-
und Verzerrungszustands. In diesem Zusammenhang hat sich die 3D-Bildkorrelation als
fortschrittliche Messtechnik etabliert.
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In diesem Kapitel wird die Eignung der 3D-Bildkorrelation als Ersatz fiir Maschinen-
daten und kontaktbasierte Systeme zur Dehnungsmessung sowie die damit verbundenen
Herausforderungen bei der Anwendung in Kryostaten erlautert.

2.6.1 Funktionsweise

In der 3D-Bildkorrelation wird die Probenoberflache in iiberlappende Facetten unterteilt.
Die FacettengroRe bewegt sich im Bereich weniger Pixel entsprechend der PixelgroRe
des optischen Sensors. Eine Facette, deren GroRe im System zur Berechnung von Ver-
schiebungen angepasst werden kann, resultiert dabei als kontrastreiches Element eines
aufgebrachten statistischen Musters (engl. Speckle-Pattern, folgend als Pattern bezeich-
net). Ein Kamerasystem definiert hier unter Anwendung einer Korrelationssoftware diese
kontrastreichen Elemente entsprechend als Facetten. Dabei grenzen sich die schwarzen
Punkte durch ihren Graustufen-Kontrast vom weien Untergrund ab. In dieser Arbeit
wurde ein monochromes Kamerasystem in Kombination mit einem Schwarz-WeiR-Pattern
verwendet, wobei Weil als Untergrund dient.

Die 3D-Bildkorrelation ermdglicht eine vollflichige Bestimmung von Verschiebungen
und Verformungen auf der mit einem Pattern versehenen Probenoberfliche. Dabei kann
die Ortsaufldsung durch den Abstand der Facetten zueinander angepasst werden, was
im Vergleich zu kontaktbasierten Extensometern und Dehnungsmessstreifen eine signi-
fikant hohere Prazision bietet. Dieses Verfahren |6st die Problematik der Punkt- und
Flachenmittelwertmessungen, da die Verteilung des Verschiebungs- und Verformungszu-
stands zwischen den Facettenpunkten quantitativ dargestellt werden kann. Hierdurch wird
nicht nur der Dehnungs- und Verzerrungszustand der Probenoberflache erfasst, sondern
auch eine valide Priifung gewahrleistet. Dies umfasst unter anderem Scherungen entlang
einer Laminatebene und dreidimensionale rdumliche Verschiebungen. Somit bietet die
3D-Bildkorrelation eine Grundlage fiir die Validierung neuartiger Methoden zur Ermitt-
lung von Werkstoffkennwerten unter gezielter mechanischer Beanspruchung und erlaubt
Riickschliisse auf die Verl3sslichkeit der gewonnenen Mess- und Kennwerte. Jedoch ist
der optische Zugang zur Probenoberfliche und dem Interessensgebiet eine wesentliche
Voraussetzung zur Anwendung der Messtechnik, welcher durch massive Priifvorrichtungen
erschwert wird.

In der 3D-Bildkorrelation werden mithilfe eines stereoskopischen Kamerasystems die
in Facetten unterteilten Bilder der beiden Kameras korreliert. Die Kameras sind in unter-

schiedlichen Perspektiven zueinander ausgerichtet und kalibriert, um den Ursprungszustand
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der Probe aufzunehmen. Dadurch wird die exakte Position jeder Facette im Raum definiert.
Die stereotypische Anordnung der beiden Kameras der 3D-Bildkorrelation erméglichen so
die dreidimensionale Vermessung von Punkten und Oberflachen sowie deren Beobachtung
wahrend einer Belastung. Durch die Kalibrierung des Systems lassen sich die raumlichen
Koordinaten eines Punktes oder einer Facette aus den Bildpositionen der beiden Kameras
rekonstruieren. Dabei ist die Voraussetzung, dass sich die einzelnen Punkte und Facetten
im jeweils anderen Bild in Position und Geometrie wiederfinden. Durch lokale Uberbelich-
tungen, Reflektionen und optische Faktoren wie Linsenverzerrung, Kamerapositionierung,
sowie die falsche Zuordnung von Bildpunkten oder numerische Ungenauigkeiten kdnnen
dazu beitragen, dass sich vereinzelte Facetten oder Bereich nicht mehr in den Abbildungen
der Kameras schneiden. Diese sogenannte Einschneideabweichung bezeichnet in der Bild-
verarbeitung den Fehler, der bei der Rekonstruktion von 3D-Koordinaten auftritt, wenn
sich die Abbildungsbereiche nicht genau in einem Punkt schneiden, wie es theoretisch
erwartet wird [104, 105]. Das Verfahren der Kalibrierung dient hierbei der Erstellung eines
prazisen mathematischen Modells des Systems zur Bildgebung, das fiir genaue dreidimen-
sionale Messungen unerldsslich ist [106]. Ein sich iiberschneidender Fokuspunkt beider
Kamerasysteme fordert hierbei eine geringere Einschneideabweichung. Die Verwendung
von Polarisationsfiltern auf der Lichtquelle sowie des Kamerasystems erhoht den Kontrast
und verringert Weilpunkte infolge von Reflektionen und Inteferenzen von Lichtquellen.
Eine detaillierte Beschreibung der Messtechnik ist beispielsweise in dem Buch von Sutton
sowie in dem Buch von Sause zu finden [107, 108].

2.6.2 Herausforderungen

Die 3D-Bildkorrelation stellt in vielen Bereichen der Materialwissenschaft und mechani-
schen Analyse ein zentrales Verfahren zur Untersuchung von Verformungen und Bewe-
gungen, Dehnungen und Verzerrungen dar. Dennoch sind insbesondere die Lichtbrechung
und die damit verbundenen physikalischen Effekte hdufig problematische Faktoren, die
die Genauigkeit und Verlasslichkeit der Ergebnisse einschranken. Eine wesentliche Her-
ausforderung ergibt sich aus der Differenz zwischen Einfalls- und Brechungswinkel, die
Abweichungen zwischen der realen Position von Facetten und deren Abbildung durch die
3D-Bildkorrelation verursacht. In den Arbeiten von Su et al. [109] werden diese poten-
ziellen Abweichungen anschaulich betrachtet. Sie verwendeten eine spharische Geometrie
innerhalb eines Wasserbeckens und betrachtete diese mithilfe der 3D-Bildkorrelation. Ein
entscheidender Aspekt war der optische Zugang durch eine Glasscheibe, die nicht parallel

zu den Kameralinsen, sondern senkrecht zum Mittelpunkt / zur Symmetrieachse der Sphéare
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angeordnet war. Sie stand somit nicht parallel zu den jeweiligen Kameralinsen. Die durch
Lichtbrechung bedingten Abweichungen wurden nachtraglich durch eine Datenbearbeitung
korrigiert. Hierbei wurde der optische Einfluss der Medien beriicksichtigt, insbesondere
durch die Verwendung einer Reverse-Raytracing-Methode, die Verschiebungen des Strah-
lengangs nach dem Snelliusschen Brechungsgesetz vorhersagte und in die Datenriickrech-
nung einflieBen lieR. Bewegungen von bis zu 1 mm auBerhalb der Ebene konnten so mit
einem Fehler von maximal 1 % dargestellt werden. Eine Anwendung der Methode auf
Dehnungen und Verzerrungen erfolgte jedoch nicht.

Eine alternative Herangehensweise wurde von Genovese et al. vorgestellt [110]. Sie
entwickelten ein Kalibrierungsmodell, bei dem ein regelmaBiges Muster sowohl in Wasser
als auch in Luft aufgenommen wurde. Zunachst wurde das Kalibriermodell im Wasser
verwendet, um die Kameras zu kalibrieren und die Verzerrungen durch Refraktion des
Lichtes zu erfassen. Danach wurde der Kalibrierungsrahmen in der Luft aufgenommen,
um die Kamerapositionen zu bestimmen. Durch den Vergleich der 3D-Rekonstruktionen
konnten pixelweise Verzerrungsfunktionen ermittelt und angewendet werden. Diese Art
der Rekonstruktion verbesserte die Genaugkeit der 3D-Bildkorrelation zur Aufnahme einer
quasi-zylindrischen Probe. Uber quasi-statische mechanische Tests wurden so spezifische
Werte fiir die Dehnungen in den Hauptdehnungsrichtungen angegeben, um das mechani-
sche Verhalten von Arterien zu charakterisieren. Die Genauigkeit einer Dehnungsmessung
wird mit 0,18 4+ 0,06 % angegeben. Somit kann die tatsichliche Dehnung etwa 33 %
abweichen. Die groBten Fehler entstanden an den Ubergangsbereichen der vier symmetrisch
angeordneten Kameras {iber ein Multi-Bi-Prismensystem, um eine 360° Aufnahme zu
erzeugen. Da die automatische Tessellation iiberlappender Punkte dreieckige Facetten
mit ungiinstigen Seitenverhiltnissen erzeugte, wurde die Dehnungsberechnung an hier
beeintrichtigt. Die Fehler sind jedoch an den Ubergingen zwischen den verschiedenen
Ansichten lokalisierbar.

Ein vielversprechender Ansatz zur Reduktion von Fehlerquellen ist die Verwendung bila-
teraler telezentrischer Linsen, Spiegel oder Bi-Prismen, die den Einsatz von lediglich einer
Kamera ermdglichen [111, 112, 113]. Dies reduziert den Aufwand fiir die Synchronisierung
und Kalibrierung zweier Kamerasysteme. Die Verwendung von lediglich einer Kamera
bietet einige Vorteile, speziell in der Hochgeschwindigkeitsmessung, aber auch in der
Genauigkeit der Rekonstruktion von Probenoberflichen. Wahrend die bereits erwdhnten
Arbeiten von Su et al. [109] mithilfe der Reverse-Raytracing-Methode vielversprechende
Ergebnisse liefert, ist die Kenntnis der genauen Position der Kameras, des optischen Zugang

und der Probe von wesentlicher Bedeutung. Auch Genovese et al. [110] bendtigen eine
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genaue Kenntnis der Positionen der einzelnen Komponenten der Bildkorrelation. Systeme
mit einer Kamera reduzieren den Fehlereinfluss aufgrund der Ungenauigkeiten bei der
Bestimmung der Positionierung von Komponenten der 3D-Bildkorrelation. Chen et al.
[114] zeigten, dass mit einer bilateralen telezentrischen Linse und einem Bi-Prisma pseudo-
stereoskopische Bilder erstellt werden kdnnen. Mithilfe des Snelliussches Brechungsgesetz
konnte die Oberflache ohne die Notwendigkeit einer Stereo-Kalibrierung rekonstruiert wer-
den. Zudem zeigte sich das System robust gegen Wasserfluktuationen. Das verwendete
Bi-Prisma lag auf der Wasseroberflache. In diesem Kontext der mechanischen Priifung
von Werkstoffen bei verschiedenen Temperaturen stellt die Bewegung von Materie eine
weitere Herausforderung dar. Der Einfluss von Konvektionsstromungen wurde von Jones
et al. [115] untersucht, die Konvektionswellen zwischen Kamera und Probe erzeugten.
Diese fiihrten zu signifikantem Rauschen in den Abbildungen der 3D-Bildkorrelation, das
bis zu 0,5 % der Dehnung ausmachte. Die Einfliisse eines bewegten Mediums auf den
Strahlengang quantitativ zu beschreiben ist jedoch derart spezifisch, dass es nur wenige

weitere Verdffentlichungen hierzu gibt.

Das Review von Pan et al. [111] verglich verschiedene Methoden, darunter Bi-Prismen,
Spiegel und Beugungsgitter, sowie die Separierung von Farben in Farbkameras. Hierbei
zeigte sich die Kalibrierung von Biprismen (ausgenommen die bereits erwahnte kalibrierfreie
Methode von Chen [114]) als besonders herausfordernd, wahrend Spiegelkonfigurationen
mit werksseitig vorgegebenen Kalibrierverfahren der Bildkorrelation prazise Ergebnisse lie-

ferten.

Die vorliegenden Methoden sind vielversprechend, doch die Implementierung in spezi-
fische Systeme wie Kryostaten wird an dieser herausfordernd angenommen. Eine exakte
Positionierung der Kameras zur Probe durch einen geschlossenen Behilter wurde in den
dargestellten Arbeiten nicht umgesetzt, die Positionierung der Proben und der Kameras
unterstand zudem keiner Variation und l3sst keine Bewertung der Reproduzierbarkeit
zu. Zudem sind die fiir die Arbeit duBert relevanten Messungen zur Verzerrung und
Deformation in den beschriebenen Arbeiten vorab durch ein Verhaltensmodell evaluiert
worden. Zur Rekonstruktion der Abbildungen sowie der Validierung der Korrekturen stand
also ein Materialmodell zur Verfiigung. Es miisste also fiir die vorliegende Arbeit zuvor
ein Materialmodell fiir die variablen bis kryogenen Temperaturen erstellt werden. Jedoch
zeigt sich zusammengefasst in den Reviews von Hohe et al. und Sapi et al. [29, 22],
welche zusammen auf eine Datenlage von rund 150 Verdffentlichungen zuriickgreifen, fiir

kryogene Temperaturen widerspriichliche Ergebnisse im Materialverhalten. Es wird zudem
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von keinem interpolierbaren oder linearen Materialverhalten in Bezug auf Steifigkeit und
Festigkeit berichtet. Die Arbeiten zeigen eine starke Abhangigkeit der Ergebnisse, ob eine
hdhere oder niedrigere Festigkeit sowie Steifigkeit zu erwarten ist, von der Faser zu Matrix
Kombination. Die Faseranhaftung, die Entstehung von Mikrorissen und die Tendenz bei
niedrigen Temperaturen ein matrixdominierendes Versagen zu erhalten sind wesentliche
Punkte. Im Rahmen dessen existieren viele Moglichkeiten der Verarbeitung eines Harzes,
der Behandlung von Kohlenstofffasern sowie den Konditionierungsbedingungen der Priif-
und Lagerrdume. Defakto beeinflusst der gesamte Herstellungsprozess bis zur Priifung
das Material und es bendtigt vorangegangene empirische Daten, um eine Faser-Matrix-
Kombination zu modellieren.

Su et al. [116] begegneten der Herausforderung zur Erstellung eines Materialmodells
flir temperaturvariable Bedingungen in einem Hochtemperaturofen. Sie erstellen fiir lThren
Aufbau ein Korrekturmodell basierend auf dem Snelliussches Brechungsgesetz ohne hierbei
die Deformation des Materials vorhersagen zu konnen. Die Probe im Hochtemperaturo-
fen wurde mittels einer Kamera zur 2D-Bildkorrelation durch Sichtfenster aus Quarzglas
beobachtet. Bei verschiedenen Temperaturen wurde sowohl eine Aufnahme durch das
Sichtfenster, als auch ohne Sichtfenster erstellt. Das Sichtfenster konnte entfernt werden,
ohne die Probentemperatur bis zur Aufnahme des Bildes wesentlich zu beeinflussen. Hierbei
handelte es sich um eine Probe basierend auf Eisenmetall. Ein Einfluss von Konvektion
wurde nicht auf das Korrekturmodell iibertragen, das damit verbundene Rauschen nicht
dargestellt. Dariiber hinaus wird hier der thermische Einfluss auf die optischen Eigen-
schaften des Sichtfensters begegnet. Fiir die Anwendung im in dieser Arbeit verwendetem
Kryostaten in Kombination mit einer 3D-Bildkorrelation erscheint dieses Verfahren wei-
terhin nicht geeignet. Das Kryostat steht und Hoch- bis Ultrahochvakuum, aufgrund der
Kryopumpe. Der vergleichsweise hohe Eintrag von Warme aufgrund des Zusammenbruchs
des Vakuums, als auch die Kondensation und Verfestigung der Bestandteile einstromender
Luft verringert die Verl3sslichkeit und Reproduzierbarkeit der Messwerte. Dabei wird der

Einfluss auf die Messwerte als signifikant und nicht korrigierbar angenommen.

Gupta et al. [117, 118, 119, 120, 121] zeigten hingegen, dass eine prazise 3D-Bildkorrelation
auch in geschlossenen Behaltern moglich ist. Sie fiihrten Unterwasser-Implosionsversuche
an zylindrischen Schalen durch und erreichten eine Genauigkeit der Verschiebungsmessung
von weniger als 3 % bei Bewegungen aulerhalb der Ebene und auf weniger als 1,2 % bei
Bewegungen innerhalb der Ebene. Diese Werte wurden auf der Grundlage einer vorherigen
Kalibrierung in einem mit Wasser gefiillten Bad ermittelt. Voraussetzung fiir diesen Ansatz
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2.6 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

ist die Verwendung von flachen Sichtfenstern. Bei Ihrem Ansatz sind die Kameraachsen
mit der Oberflichennormalen jedes flachen Sichtfensters zu den stereotypisch angeordneten
Kameras der 3D-Bildkorrelation ausgerichtet. Dariiber hinaus dhnelt der Aufbau und die
Verwendung des Systems von Gupta et al. des in dieser Arbeit verwendetem Kryostaten.
Die Messungen von Gupta et al. wurde in weiteren Arbeiten verifiziert. Dieser Ansatz zeigt
sich fiir die Messung im Rahmen der vorliegenden Arbeit als vielversprechend.

Die Verwendung einer 3D-Bildkorrelation in Kombination mit einer Klimakammer ist
selten und im Rahmen der kryogenen Werkstoffpriifung mit weiteren als den bereits
dargestellten Herausforderungen verbunden. Eine davon ist, dass die Materialoberflache
bei kryogenen Temperaturen aufgrund der extremen Umgebung beeintrachtigt werden

und zum Verlust des fiir die Analyse erforderlichen Patterns fiihren kann.
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3 Material und Probenpraparation

Dieses Kapitel beschreibt das fiir diese Arbeit verwendete CFK und den Laminataufbau.
Wahrend die Probengeometrien bereits in Kapitel 2 detailliert beschrieben wurde, steht
hier die Priifkdrperherstellung und Probenvorbereitung im Vordergrund. In diesem Zusam-
menhang wird auch die Positionierung der Temperatursensoren als Praparationsmethode
gewertet um diese vom Kapitel 4 abzutrennen. Das Kapitel 4 behandelt die Hauptthemen
dieser Arbeit, die Methodik zur Durchfiihrung der Werkstoffpriifung und die Aufnahme der
notwendigen 3D-Bildkorrelations-Daten zur Auswertung der mechanischen Kennwerte.

3.1 Laminatherstellung

Die Eignungspriifung der Priifvorrichtung sowie deren Anwendung im Kryostaten erfolg-
te anhand zweier unterschiedlicher CFK-Werkstoffe. Sie wurden jeweils unter Standard-
Raumbedingungen und unter einer, jeweils unterschiedlichen, tiefkalten sowie kryogenen
Bedingungen gepriift. Infolge werden die verwendeten CFK-Werkstoffe getrennt ihrer Ver-

wendung betrachtet.

3.1.1 Eignung unter Standard-Raum- und kryogenen Bedingungen

Als Werkstoffsystem zur Eignungspriifung der Priifvorrichtungen fiir Druck, Schub und
Bruchmechanik unter Standard-Raum- und kryogenen Bedingungen wurde ein epoxid-
harzbasiertes Prepreg mit niedrigen Aushartetemperaturen verwendet. Dies ist fiir priméare
und sekundare Strukturanwendungen in der Luft- und Raumfahrt geeignet und entspricht
im wesentlichen Cycom(R) 5320 1 Harz mit Hexcel HexTow IM7 Kohlenstofffasern. Dabei
wurden simtliche Priiflaminate von der Firma MT Aerospace AG Augsburg bereitgestellt.

3.1.2 Validierung im Kryostat

Die hergestellten CFK-Laminate zur Validierung aller Priifvorrichtungen im Kryostaten
basieren auf dem vorimpragnierten (engl. pre-impregnated; kurz: prepreg) textilen Halbzeug
SIGRAPREG®R) C U230-0/NF-E320/39% der Firma SGL Carbon GmbH [2]. Das Faserfla-
chengewicht des in 0° unidirektionaler Richtung gelegten Prepreg betrdgt 230 g/m=. Das
Fasergelege liegt ungebunden ohne Stiitzfaden als krauselfreies Textil vor. Die Langfasern
vom Typ SIGRAFIL®R) C T50-4.0/24-E100 befindet sich in einem endlosen Zustand. Der
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3.2 Vorbereitung der Proben

Gewichtsanteil des unter dem kommerziellen Namen vertriebenen E320 Epoxid-basierten
Harzes im nicht ausgehdrteten Prepreg betrdgt 39 % [2]. Eine ausgehéartete Einzellage
des Prepregs erzielte in der Herstellung eine Dicke von 0,22 mm, dabei wurden die
Schichten des Laminats handisch in einem konsequenten unidirektionalen 0°-Lagenaufbau
geschichtet und unter Vakuum in einem Autoklav fiir 90 Minuten bei 130 °C ausgehartet.
Der Umgebungsdruck auf den Vakuumsack betrug 5 bar bei einer Aufheizrate von 4 K/min.
Beide Oberflachen des Laminats wurden vor der Aushartung mit Abreigewebe versehen,
welches nach dem Aushéartezyklus abgetrennt wurde. Die folglich entstandene Oberflache
wurde an einer Bandschleifanlage und einem Schleifpapier mit FEPA P 320er-Kdérnung
geschliffen [122]. Die Priifkorperplatten wurden in einem MaR von 800 mm x 600 mm
gefertigt und anschlieRend auf ein MaB von 600 mm x 400 mm besaumt. Dabei wurde
auf jeder Kante ein 100 mm breites Stiick vom Rand aus abgetrennt. Der gesamte
Aushértezyklus erfolgte in Analogie zu den Angaben in [2], Anhang A.2, bei der Firma
Haufler Composites GmbH & Co. KG Blaubeuren.

3.2 Vorbereitung der Proben

Im Nachfolgenden wird auf die jeweiligen zur Priifart speziellen Schritte zur Probenprapa-
ration eingegangen. Dies schlieRt sich somit dem Zuschnitt der Grundkérper (in Kapitel
2) aus den hergestellten Platten an. Da der Zuschnitt, das Schleifen auf MaR und die
Verklebung von Lasteinleitungselementen sich wiederholen, werden diese zuerst innerhalb
eines separaten Abschnittes betrachtet.

3.2.1 Probenzuschnitt und Befestigung der Lasteinleitungselemente

Der Zuschnitt von Priifkérpern und Lasteinleitungselementen erfolgte mit der Tischkreis-
sage Mutronic DiaDisc 5200 unter Verwendung einer wassergekiihlten 1,2 mm dicken
Diamanttrennscheibe. Die Schnittkanten aller Priifkérper wurden nachfolgend mithilfe
der wassergekiihlten Tellerschleifmaschine Struers Tegramin-25 und einer FEPA P 320er-
Kdrnung auf MaR geschliffen [122]. Die Verklebung von Lasteinleitungselementen erfolgte
mit Henkel LOCTITE® STYCAST 1266 bei einer Aushartungstemperatur von 40 °C fiir
12 Stunden. Zuvor wurden alle zu verklebenden Oberflichen mit FEPA P 220er-Kérnung
angeraut. Die Aushartung erfolgte in einem Ofen Memmert UN 260 auf mittlerer Schiene.
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3 Material und Probenpraparation

3.2.2 Zugproben

Die Probengeometrie beim Zugversuch entspricht den Vorgaben nach ISO 527-5 mit
einer Priifkorperdicke von 1 mm bei Seitenlangen von 250 mm x 15 mm. Die Lastein-
leitungselemente wurden gemal Abbildung 2.10 an einer Diamantdrahtsige gefertigt.
Anschlielend wurden zu verklebenden Oberflachen von Probe und Lasteinleitungselement
mit Isopropanol gereinigt. Die zu verklebende Oberfliche des Aluminiums wurde mit
einem FEPA P 120er-Kdrnung Schleifpapier angeraut [123], nachfolgend mit Isopropanol
gereinigt und drei Minuten mit iibersattigter Natronlauge behandelt. Die zu verklebenden
Oberflachen der Zugprobe wurden mit FEPA P 220er-Kérnung angeraut.

Darauf erfolgte eine Reinigung von Probe und Lasteinleitungselementen mit Isopropanol,
anschlieBend mit Wasser und eine Trocknung mit Druckluft. Der Klebstoff wurde vor dem
Auftrag fiir 5 Minuten unter einer Vakuumglocke entgast und anschlieBend aufgetragen.
Der Auftrag des Klebstoffes erfolgte auf allen zu verklebenden Oberflichen, somit beidsei-
tig. Nach dem Auftrag wurde zwei Minuten gewartet, bevor die Klebeflichen in Kontakt
gebracht wurde. Hierdurch konnten eingebrachte Gasblasen an die Oberflache gelangen
und sich &ffnen.

Lasteinleitungselemente und Proben wurden durch Federzwingen mit einer Spannkraft
von 30 N fixiert und unter diesem Einfluss ausgehartet. Es befanden pro Seite wurden 2

Federzwingen verwendet, insgesamt 4 pro Probe.

3.2.3 Druckproben

Die Probekdrper fiir die Druckpriifung parallel zur Faserrichtung des CFK im unidirektio-
nalen Aufbau wurden entsprechend den Anforderungen nach ISO 14126 oder ASTM D
6641 hergestellt, wobei beide dieselbe Probengeometrie vorschreiben. Fiir die vorliegende
Arbeit wurde die Geometrie wurde jedoch verkiirzt. Die Proben waren 80 mm lang, 2
mm dick und 10 mm breit. Dazu wurde eine nominelle Priffliche von 10 mm x 2 mm,
wie in Abbildung 2.11 dargestellt, gewahlt. Die Lasteinleitungselemente basieren auf ein
mit kohlenstofffaserverstarktes Epoxidharz. Darin basieren die Lagen dieses Materials auf
einem 0°/90° Kopergewebe, die resultierende Dicke betrug 3 mm. Die 0° Ausrichtung des
Gewebes ist dabei parallel zur Faserrichtung des zu priifenden Materials ausgerichtet.
Alle zu verklebenden Oberflachen der Druckprobe und der Lasteinleitungselemente aus
CFK wurden zunidchst mit Isopropanol gereinigt und anschlieBend mit FEPA P 220er-
Kornung angeraut. AnschlieBend wurde die Priiffliche mit Klebeband abgeklebt. Darauf
erfolgte eine Reinigung von Probe und Lasteinleitungselementen mit Isopropanol, anschlie-

Bend mit Wasser und eine Trocknung mit Druckluft. Dies gefolgt mit dem mdoglichst
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3.2 Vorbereitung der Proben

zeitnahen Auftrag des Klebstoffes. Der Klebstoff wurde dabei zuvor fiir 5 Minuten unter
einer Vakuumglocke entgast. AnschlieBend erfolgte der Auftrag des Klebstoffes auf allen
zu verklebenden Oberflachen, somit beidseitig. Nach dem Auftrag wurde zwei Minuten ge-
wartet, bevor die Klebeflachen in Kontakt gebracht wurde. Hierdurch konnten eingebrachte
Gasblasen an die Oberflache gelangen und sich 6ffnen.

Lasteinleitungselemente und Proben wurden durch Federzwingen mit einer Spannkraft
von 30 N fixiert und unter diesem Einfluss ausgehartet. Es befanden pro Seite wurden zwei

Federzwingen verwendet, insgesamt vier pro Probe.

3.2.4 Schubproben

Die Proben der Schubpriifung in der Ebene wurden mit in einem unidirektionalen Aufbau
und einer Nenndicke von 3 mm hergestellt. Dabei wurden die Proben mit der bereits
dargestellten Diamanttrennscheibe eingekerbt. Die Locher der Priiftkdrper zur Priifung der
interlaminaren Scherfestigkeit in 1-2-Richtung wurden anschlieBend mithilfe eines unbe-
schichteten Vollhartmetallbohrers und 45° Auspragung der Bohrerspitze mit einem Durch-
messer von 2,3 mm eingebracht. Die Lasteinleitungselemente und deren Auftragsweise

entsprechen jener der Druckpriifung in Abschnitt 3.2.3.

3.2.5 Bruchmechanische Proben

Die Herstellung des Grundkérpers fiir die Priifungen unter Modus | und Modus Il Belastung
entsprachen den Anforderungen der Normen ASTM D 5528 und ISO 15024 fiir Modus |
Priifungen und ASTM D 7905 fiir Modus Il Priifungen. Fiir beide Priifungsarten wurde
derselbe Grundkdrper verwendet und, entsprechend der Bedingungen beschrieben in Abbil-
dung 2.16 und 2.18, zugeschnitten. Der jeweilige Grundkdrper war nominal 180 mm lang
und 20 mm breit. Die Langsachse der Probekorper wurde parallel zur Faserrichtung des
CFK-Materials ausgerichtet, sodass ein unidirektionaler Aufbau von 0° entstand. Dabei
wurden die Laminate mit einer Folie in der Mittelebene hergestellt, um einen ersten
Rissausloser einzufiihren. Die eingelegte Folie aus Ethylen-Tetraflourethylen Nowoflon ET
der Firma Nowofol Kunststoffprodukte GmbH & Co. KG Siegsdorf war 13 pm dick und
in zwei Lagen mit einem Versatz von 0,5 mm bis 1 mm gestapelt. Diese Fehlanpassung
erzeugt eine scharfe initiale Rissspitze und basiert auf den Ergebnissen von Monden [95].
Infolge der eingelegten Trennfolie verfiigte die Probe iiber eine initiale Delamination mit
einer Lange von 60 mm. Die gepriiften Proben waren 3,4 mm dick.

Fiir die Proben unter Modus | Belastung erfolgte eine weitere Praparation durch Einbrin-

gen der fiir die Priifvorrichtung benétigten runden Ausschnitte und Durchgangsbohrungen.

55



3 Material und Probenpraparation

Hierfiir wurden unbeschichtete Vollhartmetallbohrer sowie mit diamantartigem Kohlenstoff
beschichtete Frdser, entsprechend der Anforderungen nach Abbildung 2.16 und 2.22,
verwendet. Dabei wurden vier-schneiden Schaftfraser einer flachen Ausfiihrung verwendet,
wodurch die Bearbeitung lediglich bis zur Mittellage erfolgte.

Die weitere Praparation der Priifkérper fiir Modus Il Belastungen erfolgte durch einen
Zuschnitt des Grundkdrpers auf 160 mm. Hierfiir wurde die Seite des Grundkérpers ohne
Initialriss verkiirzt.

3.2.6 Auftrag des Patterns

Fir die 3D-Bildkorrelation wurde ein Schwarz-Weilk-Kontrast mit schwarzen Punkten auf
weilem Untergrund verwendet. Dies wurde mit einer handelsiiblichen Lackierpistole un-
ter Druckluftbetrieb aufgetragen. Hierfiir wurde zuerst eine etwa 120 pum dicke weille
Grundschicht in mehreren Durchgangen aufgetragen, anschlieBend mit schwarzer Farbe
gesprenkelt. Die Dicke wurde mithilfe einer Biigelmessschraube Holex 421492 der Firma
Hoffmann Group SE Miinchen mit einer Ablesegenauigkeit von 0,001 mm und einer
Messkraft von 5 N gemessen. Als Farben wurden Aero Color(R) Professional Supra-weil3
und Aero Color(R) Professional Schwarz der Firma H. Schmincke & Co. GmbH & Co. KG
Erkrath verwendet.

3.3 Positionierung Temperatursensoren

Die Temperaturmessung zur Bewahrung einer durch die Messkampagne vergleichbaren
Priiftemperatur erfolgte, auBer bei der Zugpriifung, nicht direkt an der Probe. Vielmehr
wurde die Temperatur an den Probenhaltern und an der Priifvorrichtung gemessen, um
die mechanischen Eigenschaften der Probe nicht zu verandern. Da die Proben in den Priif-
vorrichtungen prinzipiell von oben und unten gekiihlt werden, wird als Probentemperatur
folgend der Mittelwert dieser Temperaturmessung als Probentemperatur bei Priifungsstart
angenommen. Beim Zugversuch erfolgte eine Temperaturmessung in der Mitte der Probe,
da hier der Sensor durch das Kupfergewebe eingespannt werden konnte, ohne dabei die
Probe selbst zu beeinflussen. Die folgende Abbildung 3.1 zeigt die Position der Tempera-
tursensoren der quasi-statischen Priifungen.

Abbildung 3.2 und Abbildung 3.3 zeigt die Positionierung der Sensoren der bruchme-
chanischen Priifungen. Als Sensoren wurden Siliziumdioden der DT-670 Serie von Lake
Shore Cryotronics Inc. Westerville, Vereinigte Staaten, verwendet. Die Sensoren sind nicht

kalibriert, weilen jedoch eine Genauigkeit von 4+ 0,5 K im Temperaturbereich von 2
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3.3 Positionierung Temperatursensoren

Probe

Abbildung 3.1: Position der Temperatursensoren (umrandet) und der Probe im Probenhalter.
Priifung nach Belastung a) Zug, b) Druck, c) Schub.

K bis 305 K auf [124]. Die Dioden sind in einem Gehduse aus Kupfer verbaut. Das
Gehause besitzt eine Durchgangsbohrung, wodurch die Sensoren an Position geschraubt
werden konnen. Der Einsatz von Hochvakuumfett Apiezon N des Unternehmens Apiezon
erhdht die thermische Kopplung des Sensors an das jeweilige Bauteil. Die Sensoren wurden
iiber eine Cryocon 24C Steuereinheit der Cryogenic Control Systems angesteuert. Diese
Einheit besitzt verfiigt iiber vorinstallierte grundlegende Sensorkurven fiir die verwendeten
Sensoren, eine Kalibrierung wurde entsprechend nicht durchgefiihrt. Die Sensoren wurden
mit Messingschrauben an ihrer Position fixiert und iiber eine Vierleitermessung angesteuert.
Naheres zur Vierleitermessung ist in dem Buch von Helbig zu finden [125]. Es wurden Litzen
aus Phosphor-Bronze mit je einer Querschnittsflaiche von 0,032 mm? und einer Isolierung
aus Polyimid verwendet. Weitere Sensoren befanden sich entlang der Warmeleitstrecke bis

hin zur Priifvorrichtung.
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Probe

Sensor ~
Temperatur - - _

Abbildung 3.2: Position der Temperatursensoren (umrandet) und der Probe innerhalb der Priif-
vorrichtung zur Modus 1 Belastung.

Probe

Sensor

Abbildung 3.3: Position der Temperatursensoren (umrandet) und der Probe innerhalb der Priif-
vorrichtung zur Modus Il Belastung.
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4 Werkstoffpriifung im Kryostaten,

Vorgehen und Auswertungsmethoden

In diesem Kapitel wird auf die verschiedenen Aufbauten und Priifvorrichtungen detailliert
eingegangen. Dabei steht der gesamte last-tragende Aufbau im Kryostat im Vordergrund.
Fiir die Validierungs- und Eignungsversuche bei Standard-Raumbedingungen und in einem
Becken aus fliissigem Stickstoff erfolgte der Aufbau in einer gleichwertigen Ausfiihrung.
Das Hauptaugenmerk der Priifaufbauten im Kryostaten fiir die einzelnen Priifvorrichtungen
wird anschlieBend um den Aufbau der 3D-Bildkorrelation im Rahmen der Versuche im
Kryostat erganzt.

4.1 Priufaufbauten im Kryostat

Zuerst erfolgt die Darstellung der mechanischen Aufbauten der Priifvorrichtungen im Kryo-
staten mit einer kurzen Beschreibung der jener relevanten Elemente der Warmeleitstrecke,
welche Einfluss auf die Eignung der Priifvorrichtungen haben kann. Eine ausfiihrliche
Beschreibung der thermischen Evaluation ist in den Arbeiten von Gabele beschrieben
(vorlaufig und im Druck [126]). Die Darstellung der Priifvorrichtungen umfasst zudem
aufbauend auf Kapitel 2 und Kapitel 3 die Praparation dieser Vorrichtung, bevor eine
Priifung durchgefiihrt wurde.

4.1.1 Prifvorrichtung Zugpriifung

Die Konstruktion der Vorrichtung zur Durchfiihrung von Zugversuchen angelehnt an 1ISO
527-4/-5 ist in Abbildung 4.1 dargestellt und besteht aus zwei identischen C-férmigen
Vorrichtungen. Bei diesem Aufbau wird die vorbereitete Probe iliber einhdngen in die
Priifposition gebracht, sodass eine anfangliche Einspannung oder das Aufbringen einer
Spannkraft nicht erforderlich ist. Ein Anschlag gewahrleistet die zentrische Ausrichtung
der Probe zur Lastachse. Der untere Teil der Struktur ist mit dem Lastrahmen verbunden,
der an den Deckel des Kryostaten gekoppelt ist. Dieser Lastrahmen sorgt dafiir, dass die
Aufwartsbewegung der Traverse auf die untere Spannvorrichtung tibertragen wird und zu
einer Zugspannung im zu priifenden Material fiihrt.

Fiir eine valide Messung mit moglichst geringem Temperaturgradienten sollte die Ein-

kiihlung entlang einer moglichst groBen Flache zum Entzug der Warmeenergie der Probe
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erfolgen. Wahrend ein Bad aus einem fliissigen oder gasférmigen Kiihimedium die Probe
defakto vollflichig umschlieBen kann, ergibt sich diese Méglichkeit in einem unter Vakuum
stehenden Kryostaten lediglich durch die Verwendung von festen Kiihlflichen. Hierfiir
werden geflochtene Kupferflachlitzen aus oxidfreiem Kupfer der Firma Haarldnder GmbH
Roth verwendet. Die Kupferflachlitzen besitzen eine Breite von 30 mm (vgl. Abbildung
3.1). Der Nennquerschnitt betrdgt 35 mm? bei einer Starke von 2,5 mm. Hierfiir sind 36
Strange mit je 124 Dr3hten zu je 0,1 mm Dicke geflochten. Das Geflecht wurde zuerst
in einem kreisrunden Hohlkreisquerschnitt geflochten und anschlieRend gewalzt, wodurch
es Mittig einen Hohlraum aufweist. Dieser Hohlraum umbhiillt hierbei die Zugprobe. Ein
eingebrachter Ausschnitt mit 35 mm Lange ermdglicht die optische Zuginglichkeit zur
Anwendbarkeit der 3D-Bildkorrelation. Das Band ist mit den Probenhaltern verschraubt
und ermdglicht der Probe eine freie Bewegung im Raum.

Die Einkiihlung der Probe ab dem Kupferdorn erfolgt durch zwei weitere kreisrunde
Kupfergeflechte mit Hohlkreisquerschnitt aus oxidfreiem Kupfer der Firma Haarlander.
Diese Kupferflachlitzen mit 50 mm breite weisen einen Nennquerschnitt von 95 mm? auf
und sind aus 48 Strangen mit je 253 Drahten zu je 0,1 mm Dicke geflochten. Diese sind
via einer Kupferschraube an den Kiihldorn fixiert. Die Kupfergeflechte sind an diesem
Ubergangsbereich zum Kiihldorn zwischen zwei Stahlplatten und mehreren Schrauben
verpresst. AnschlieBend fiihrt je ein Kupfergeflecht zu einer 3 mm dicken Platte aus
Wolfram-Kupfer (kurz: WCu) mit einem Verhdltnis der beiden Elemente von 70 vol.%
Wolfram und 30 vol.% Kupfer. Dabei handelt es sich im einen mit Kupfer infiltrierten
Sinterverbund. Die Kupfergeflechte sind an der Kontaktstelle ebenfalls mit Schrauben
an was WCu verpresst. Also Isolationsstufe von WCu zu den C-férmigen Vorrichtungen
dient ein 6 mm dickes glasfaserverstarktes Epoxidharz (Durostone 250 der Firma Rochling
Mannheim), welches mit dem WCu mittels Stycast 1266 verklebt ist. Die Probenhalter aus
CuBe2 liegen wihrend der Einkiihlung auf dem gekiihlten WCu bei einer Vorkraft von 5 kN
auf und werden heruntergekiihlt. Das 30 mm breite Kupfergeflecht ist mittels Schrauben
an den CuBe2 Probenhalter verschraubt und verteilte die Kiihlleistung folglich iiber die
Probe.

Vor einer Priifung wurden die Probenhalter mithilfe einer Stahldrahtbiirste und Ethanol
gereinigt. AnschlieRend erfolgte der Auftrag von trockenem Pulvergraphit, welches mit
flusenfreien Tiichern entlang der Gleitflichen von Probe und Probenhalter verrieben wurde.
Genauer gesagt zwischen dem Aluminiumkeilen der Zugprobe und den entsprechenden keil-
formigen Aussparungen des Zugprobenhalters. Dies solle eine ausreichende Gleitfahigkeit

der Elemente zueinander gewahrleisten und sowohl Reibung als auch Haftung vermeiden.
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4.1 Priifaufbauten im Kryostat

Das Graphit dient als trockenes Schmiermittel, welches dennoch den Funktionsmecha-
nismus des Klemmprinzips auf Basis der elastischen und plastischen Deformation des
Aluminiums nicht unterbinden soll. Die Probenhalter bestanden aus CuBe2.

Hochlast
CFK-Verldngerung

C-férmige
Vorrichtung
Probenhalter

GFK-
Isolierung

Zugprobe

WCu (70:30)
Kuhlplatte

1.4404-Verldngerung
Kupfergeflecht

Abbildung 4.1: Rechnergestiitzte schematische Abbildung der Zugpriifvorrichtung im Kryostaten.

Der Ubersicht halber ohne Kupfergeflecht um die Probe (Abbildung...). Darge-
stellt sind die C-férmigen Vorrichtung (grau), welche iiber eine Aussparung zum
Einhdngen des Probenhalters (blau) verfiigen.

4.1.2 Priifvorrichtung Druck- und Schubpriifung

Ein detaillierter Aufbau der Priifvorrichtung fiir die Druckpriifung ist in Abbildung 4.2
dargestellt und gilt analog fiir die Priifvorrichtungen zur mechanischen Kennwertermittlung
unter Schubbelastung. Eine Vorrichtung besteht aus zwei identischen Teilen, gefertigt
aus CuBe2. Die duReren Zentrierstifte der Druckpriifvorrichtung fiihren die Vorrichtungen
wahrend der Priifung parallel zueinander. Das Einspannen der Probe in die Priifvorrichtung
erfolgt tiber die jeweiligen Spannplatten aus CuBe2, die iiber Passstifte in die gewiinschte
Position gefiihrt werden. Die Passstifte und Zentrierstifte wurden vor der Priifung mit
trockenem Graphitpulver eingerieben, um sowohl Haftung als auch Reibung w3hrend der

Priifung zu vermeiden.
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4 Werkstoffpriifung im Kryostaten, Vorgehen und Auswertungsmethoden

Um ein Kippen beziehungsweise einen inhomogenen Spannungszustand wahrend der
Priifung zu verhindern, sind die Oberflachen der Druckplatten (aus CuBe2) durch Polieren
nivelliert. Dabei wurde die Priifvorrichtung mehrmals zusammen gefahren und mittels
Lichtspalt und Schieblehre wurden die Spalte vermessen und entsprechend bearbeitet.
Dies gewahrleistet eine gleichmaRige Verteilung der aufgebrachten Last auf die Probe.

Um die notwendige Kiihlleistung an der Probe zu erreichen, sind die untere Druckplatte
mit einer Messingschraube an den Kiihldorn abgebunden. Die gekiihlte Druckplatte aus
CuBe2 wiederum steht in Kontakt mit einem verschraubten Kiihlkranz, welcher iiber
eine weitere CuBe2-Druckplatte die Probe von der Oberseite kiihlt und als Isolation zur
mechanischen Verlangerung dient. Beide Druckplatten sind mit insgesamt sechs Kup-
ferzopfen verbunden. Die Zentrierung der Priifvorrichtung auf der Druckplatte in die
Lastachse der Priifmaschine erfolgt liber Anschlagsschrauben auf der unteren Druckplatte.
Hierfiir wird ein Kupferzopfgeflecht aus oxidfreiem Kupfer der Firma Haarlander mit einer
Nennquerschnittsfliche von 20 mm? in einer Konstruktion von 12 Strangen mit je 213

Drahten einer 0,1 mm Dicke verwendet.

GFK-Verlangerung
Zusatz

Fiihrungsstifte

Druckprobe

Cu-Zopf-
Kihlkranz

GFK-Verlangerung

Nivelliert-polierte
Druckplatte

DETAIL A
MASSSTAB 1 / 2

Abbildung 4.2: Rechnergestiitzte schematische Abbildung der Druckpriifvorrichtung im Kryo-
staten. Die Einkiihlung erfolgt tiber den Kiihlstab verbunden mit der Druckplatte.
Die Einkiihlung wird tiber den Kiihlkrans bis zum oberen Ende des Probenhalters
fortgefiihrt. Ein Teller analog zur Druckplatte entkoppelt dabei Probenhalter und
obere GFK-Verldngerung thermisch voneinander.
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4.1 Priifaufbauten im Kryostat

4.1.3 Priifvorrichtung Modus | Belastung

Der in Abbildung 4.3 gezeigte Versuchsaufbau besteht aus zwei gegeniiberliegenden Bau-
gruppen. Hauptbestandteil dieser Baugruppe bildet je eine T-Nut-Schiene bestehend aus
CuBe2. Dariiber hinaus enthalt jede Seite einen Trager mit einer Aussparung zur Aufnahme
eines zweiteiligen Scharniers. Die unteren Trager bestehen dabei aus CuBe2 zur Warme-
leitung, die oberen aus GFK zur Isolierung. Die zweiteiligen Scharniere bestehen zudem
auch aus CuBe2. Beide Bauteile des Scharniers sind von einem Verbindungsstift aus WCu
im Anteil 75:25 verbunden, welcher als drehbare Lagerung dient und den Rotationspunkt
bildet. Vor der Priifung wurden die Stifte mit trockenem Pulvergraphit eingerieben, um

sowohl Reibung als auch Haftung zu vermeiden.

Niederlast-

GKF-Verlangerung CuBe-T-Nut

-Schienen

GFK-Auflager
Isolierung

Probe mit
Scharnieren

CuBe-Auflager

GFK-Verlangerung Cu-Kiihlbleche
Kaltestufe

Abbildung 4.3: Rechnergestiitzte schematische Abbildung der Priifvorrichtung fiir die Rissoff-
nungspriifung unter Modus | Belastung im Kryostaten. Der Kiihlstab kiihlt
die untere T-Nut-Schiene (orange), die Wirmeleitung erfolgt fortan iiber die
Auflager (orange) und iiber die Kiihlbleche auf Ober- und Unterseite der Probe.
Die Auflager (gelb) der oberen T-Nut-Schiene aus GFK entkoppeln den oberen
Aufbau thermisch. Die beiden Kiihlbleche sind iiber Kupferlitzen miteinander
verbunden.
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4 Werkstoffpriifung im Kryostaten, Vorgehen und Auswertungsmethoden

Die Verschraubung des Scharniers mit dem Probekdrper wird durch Flachkopfschrauben
mit Schlisselfiihrung Innensechskant und niedrigem Kopf in Anlehnung an DIN 6912
bewerkstelligt [127]. Jedoch wird eine zusitzlich erniedrigte Kopfausfiihrung mit bei M3-
Gewinde 1,37 mm und bei M4-Gewinde 1,5 mm Kopfdicke verwendet. Diese Schraubenkop-
fe lassen sich vollstandig in den runden Ausschnitten der Probe versenken. Dies bedeutet,
dass der Schraubenkopf nicht aus dem gegeniiberliegenden Probenarm herausschaut und
die Probe zwangsweise vor der Priifung bereits 6ffnet. Der Schraubenkopf ist niedriger als
die Dicke des Probenarmes. Die Schraubverbindung der Scharniere mit der Probe vermeidet

die Notwendigkeit von aufgeklebten Elementen in der Priifvorrichtung.

4.1.4 Priifvorrichtung Modus Il Belastung

Der Priifstand zur Messung der mechanischen Brucheigenschaften unter Modus Il Belas-
tung bestand im Wesentlichen aus den gleichen Komponenten wie der Priifstand der Modus
| Belastung. Die T-Nut-Schiene tragt die Auflager im erforderlichen Abstand von 100 mm
abziiglich der beiden Radien der Auflagekanten. Diese waren jeweils 5 mm groR. Nach der
thermischen Aushartung des CuBe2 betrug die Harte der Auflagekante ca. 280 HV10 bis
320 HV10, womit jedoch keine ausreichende Harte gemalk den Normen von zur Priifung
von Faserverbundwerkstoffen von 60 HRC bis 62 HRC erreicht wurde. Die Harte der
Druckfinne aus Stahl 1.4542 betrug etwa 360 HV10, der Radius 5 mm. Zur Umrechnung
der Hartewerte von Vickers HV10 zu Rockwell HRC wurde die Tabelle beschrieben in
ASTM E 140 verwendet [128].

Die Proben wurden mit einem Polymilchsdure-Kunststoff-Isolierelement auf eine ge-
kiihlte Kupferplatte gepresst. Die Druckfinne beriihrte die Probe nicht, wahrend sich die
Priifvorrichtung in dieser Kiihlposition befand. Zur Priifung wurde die Vorrichtung mit
Druckfinne und Isolatoren mit einem Manipulator in Anschlagsposition gedreht und die
Kupferplatte entfernt. Dadurch standen anschlieBend nur noch die Druckfinne und die
abgerundeten Kanten des Auflagers in Kontakt mit der Probe. AnschlieRend wurde der
Drei-Punkt-Biegeversuch durchgefiihrt.
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4.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

PLA_Isolierung

Druckfinne

CuBe-Auflager

ENF-Probe
Cu-Kihlplatte

Mit Cu-Geflecht

iber der Probe

Anschlag-
Position

Abbildung 4.4: Rechnergestiitzte schematische Abbildung der Priifvorrichtung fiir die Rissoff-
nungspriifung unter Modus Il Belastung im Kryostaten. Der Kiihlstab kiihlt die
untere T-Nut-Schiene (orange), die Warmeleitung erfolgt fortan tiber die Auflager
(orange) und iiber ein unter der Probe liegendes Kiihlblech zur méglichst vollfla-
chigen Einkiihlung der Probe. Die Auflager (gelb) der oberen T-Nut-Schiene
aus Polylactid (kurz PLA) entkoppeln den oberen Aufbau thermisch. Nach
Einkiihlung wird der obere Aufbau in Anschlagsposition gedreht, sowie das untere
Kiihlblech entfernt, sodass eine Drei-Punkt-Biegung erfolgen kann.

4.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

In diesem Abschnitt wird auf das eingesetzte 3D-Bildkorrelations-System eingegangen.
Zuerst erfolgt eine Beschreibung des verwendeten Kamerasystems und folgerichtig die
Durchfiihrung der Kalibrierung. AnschlieBend wird auf die Beleuchtungseinrichtung ein-
gegangen. Hierbei ist zu beriicksichtigen, dass das dargestellte Mittelpunktskoordinaten
unabhingig vom in Kapitel 2 dargestellten 1-2-3-Koordinatensystem agiert. Die x- und
y-Achse spannen die mit der 3D-Bildkorrelation beobachtete Fliche auf, wahrend die
z-Achse lotrecht zur x-Y-Ebene steht. Das x-y-z Koordinatensystem ist unabhangig von der
Faserrichtung des unidirektionalen FVKs, bei welchem sich das 1-2-3-Koordinatensystem

an der Faserrichtung orientiert.
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4 Werkstoffpriifung im Kryostaten, Vorgehen und Auswertungsmethoden
4.2.1 Aufnahmeeinstellungen der Kameras fiir Messungen im Kryostat

Der experimentelle Teil dieser Arbeit wurde mit kalibrierten 3D-Bildkorrelations-Messungen
begleitet. Hierfiir wurde das System ARAMIS 12 M der Firma Carl Zeiss IQS Deutschland
GmbH Oberkochen unter der Verwendung der in Tabelle 4.2 beschriebenen Aufnahme-
parameter eingesetzt. Eine schematische Darstellung des Aufbaus ist in Abbildung 4.5
unter der Verwendung einer externen Lichteinrichtung der einer Laserlichtquelle dargestellt.
Der Aufbau entspricht einer horizontalen stereotypischen Konfiguration der Kameras zur
Probe. Das Aufnahmeformat ist somit im Portrait mit einer konstanten Tiefenscharfe im
Messbereich. Fiir weitere Analysen wurde das Koordinatensystem an jede Probe ange-
passt, sodass die Abszisse mit der Probenachse, beziehungsweise der Belastungsrichtung,
korreliert. Hierbei liegt der Ursprung an dem unteren linken Ende der x-y-Ebene der Probe
und die Ordinate erstreckt sich entlang der Breite der Probe. Die Orientierung des lokalen
Koordinatensystems der Probe erfolgte in einer 3-2-1-Ausrichtung (ohne Zusammenhang
mit dem 1-2-3-Koordinatensystem). Dabei wird die Primarebene durch drei Punkte auf der
Probenoberflache festgelegt. Abszisse und Ordinate spannen diese Ebene entsprechend auf.
Die Sekundarebene wird infolge durch zwei Punkte, die eine Linie auf dieser Flache bilden,
definiert. Durch einen Punkt, welcher den Ursprung und somit die Position der dritten
Dimension festlegt, wird die Tertidrebene definiert. Die Ausrichtung des Koordinatensys-
tems erfolgte fiir jede Probe in einer unbelasteten Referenzstufe, wobei der Nullpunkt der
Kraftmessdose hierfiir herangezogen wurde. Dieser wurde vor dem Start der Einkiihlung
definiert, anschlielend erfolgte eine Lastaufbringung um die Probe und Kiihlelemente in

erweiterten Kontakt zu bringen.

Die Analyse der Verschiebungen und daraus folgend der mechanischen Verzerrungen
und Dehnungen innerhalb der auswertbaren Flachenkomponente beziehungsweise der je-
weiligen RVI erfolgte mit den Parametern zusammengefasst in Tabelle 4.1. Die Wahl
der beschriebenen Werte lasst eine Auswertung der beschriebenen Verschiebungen, als
auch eine Auswertung von Schwerwinkeln zu, wodurch fiir jede Priifung im Folgenden
dieselben Parameter verwendet wurden. Die geringe GrolRe der Facetten und Facettenab-
stande hingegen verursacht eine Fehleinschatzung, eine funktionelle Verzerrung sowie ein
zunehmendes Rauschen. Die Sensitivitat wird entsprechend den Arbeiten von Merzkirch
iiberbeansprucht [129]. Nach Ausschluss aller von Merzkirch definierten vermeidbaren
Quellen hierfiir, bleiben die unvermeidbaren Quellen und im Speziellen die FacettengroBe
als auch der Facettenabstand entscheidende Faktoren fiir die Fehleinschatzung. Jedoch
konnte auf Basis von Versuchen im analogen Aufbau innerhalb eines Bades aus fliissigem
Stickstoff und unter Standard-Raumbedingungen eine Voreinschatzung der zu erwartbaren
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4.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

Dehnungen getroffen werden, weshalb folgend konsequent ein Medianfilter verwendet
wurde. Dieser wurde im System mit dem dimensionslosen GroBenwert 2 beschrieben.
Dabei wurde der Medianfilter auf Basis der Empfehlungen beschrieben von Pitas und
Venetsanopoulos sowie George et al. gewdhlt [130, 131]. Diese Arbeiten haben mehrere
Methoden des Rauschfilterns von 3D-Bildkorrelations-Systemen untersucht, wobei der Me-
dianfilter die prazisesten Werte lieferte. Die geringe GroRe des in dieser Arbeit ausgewahlten
Medianfilters entfernt vor allem optische Extrema und reduziert das Rauschen.

Doppelwand-Zylinder

Lichtquelle
Laser-Reflektor
Lichtbrechung
an Sichtfenster

/
/

CF-Flansche

LichtquellelLED-Strahler

Abbildung 4.5: Schematische Abbildung des Aufbaus des horizontalen Stereo 3D-
Bildkorrelations-Systems mit Probe und von der Probe ausgehendem
Koordinatensystem.

Tabelle 4.1: Analyseparameter der 3D-DIC Auswertung.
| | Beschreibung / Wert |

Software GOM Correlate Pro 2022
Facettengrole 13 px
Facettenabstand 9 px
Filter Medianfilter Stufe 2
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4 Werkstoffpriifung im Kryostaten, Vorgehen und Auswertungsmethoden

Tabelle 4.2: Parameter des 3D-Bildkorrelations-Systems.

System-Setup | Beschreibung /Wert |
Kamera Baumer CMOS VCX-Serie 12 MP
Auflésung 4096 px x 3072 px
Linse Titanar 50 mm Festbrennweite
Filter Polarisationsfilter Schneider-Kreuznach
Sichtfeld 138 mm x 103 mm
Messbereich (aufgrund 60 mm x 50 mm
Sichtfenster)
Skalierung 29 px/mm
Bildaufnahmerate 1 Hz (Druck, Schub, Modus I, Modus 1),
0.5 Hz (Zug)
Kamera-Winkel 24,5 °
Kamera-Abstand 240 mm
Arbeitsabstand (Kamera zu ~ 410 mm
Probe)
Belichtungszeit ~ 14 ms

4.2.2 Kalibrierung des Systems

Die Ausrichtung der Kameras auf das gewiinschte Sichtfeld erfolgte nach den in Tabelle
4.3 beschriebenen Parametern. Hierfiir wurde eine praparierte Probe innerhalb seiner vor-
gesehenen Positionierung im Kryostaten platziert. Anschlielend erfolgte die Ausrichtung
der Kameras sowie der Beleuchtungseinrichtung.

Tabelle 4.3: Parameter der Kalibrierung des 3D-Bildkorrelations-Systems.
| | Beschreibung /Wert |

Kamera-Winkel 245 °

Kalibrierelement Kalibrierwiirfel CP20/55x44

Kamera-Abstand 240 mm
Arbeitsabstand (Kamera zu Probe) 430 mm

Darauf folgend die Fokussierung und Blendeneinstellung. Dabei wurde eine Belichtungs-
zeit gemall Tabelle 4.2 mit 14 ms adressiert, wobei bei etwa 15 ms stets ein Effekt be-
ginnender Uberbelichtung eintrat, welche seitens des Software als rote Bereiche erkennbar
werden. Die Kalibrierung des Systems erfolgte entsprechend der Anleitung der verwende-
ten Korrelationssoftware, jedoch mit dem Kalibrierelement auRerhalb des Kryostaten und
somit ohne Einfluss der Sichtfenster auf die Kalibrierung. Der Einfluss dieses Vorgehens
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4.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation

auf die relative Position, sowie dementsprechend auf die Verlasslichkeit der ermittelten

Verschiebungen, wird im Folgenden in dieser Arbeit untersucht.

4.2.3 Beleuchtung

Die Beleuchtung erfolgte fiir die quasi-statischen Priifungen mithilfe einer externen Licht-
einrichtung KSP 0495-0B02A LED 16W/24 V Blau 10° der Carl Zeiss IQS Deutschland
GmbH Oberkochen durch ein weiteres, drittes Sichtfenster (vgl. Abbildung 4.5). Fiir die
bruchmechanischen Priifungen erfolgte die Belichtung durch Einkoppelung eines Lasers
tiber Lichtleitfasern in das Kryostat. Das Ende der Lichtleitfaser wurde mit Linsen im
variablen Fokus aufgeweitet und iiber einen diffusen Reflektor zur Probe geleitet. Das
Lasersystem basierte auf das System FSXV von Laser Frankfurt Gmbh Frankfurt am Main.
Dabei wird Licht mit einer Wellenlange von 450 nm bei einer maximalen Ausgangsleistung
von 10 W eingekoppelt. Das Licht wurde ausgehend von einer Lichtleitfaser mithilfe einer
Vakuumdurchfiihrung in das Kryostat geleitet. Darin erfolgte die Weiterleitung iiber eine
weitere fiir den Wellenbereich geeignete jedoch temperatur- und vakuumstabile Licht-
leitfaser mit einer Schutzummantelung aus Chrom-Nickel-Stahl. Der Lichtkegel wurde

anschlieBend mit einer unbeschichteten Silikat-Linse aufgeweitet.

Linse Doppelwand-Zylinder
Probe ;
] Kamera

—

' '
' 1
' '

)y 4

Diffuser Reflektor

Chtkege[

1

L

Abbildung 4.6: Schematischer ~ Abbildung des  Aufbaus des horizontalen  Stereo
3D-Bildkorrelations-Systems mit Probe. Die Beleuchtung der Probe erfolgt mit
einem Lasersystem ausgehend von einer Lichtleitfaser und dem Erzeugen eines
Lichtkegels durch eine Linse.
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Die Linse verfiigte iiber eine Fokuslange von 8,7 mm und einem Durchmesser von 6 mm
eingefasst einen Korper aus Chrom-Nickel-Stahl nach dem Standard des amerikanischen
Institutes fiir Eisen und Stahl (engl. American Iron and Steel Institute; kurz: AISI) AISI 303
(502-CLO1 der Firma fiberdesign Deventer, Niederlande). Der Lichtkegel verlduft zuerst
ausgehend von der Linse parallel zur x-y-Probenoberflache und wurde durch einen diffusen
Reflektor (AISI 316L poliert, mit FEPA 600-er Kornung angeraut) zur Probenoberfliche
geleitet. Das Konzept ist in Abbildung 4.6 schematisch dargestellt.

4.3 Dilatometrische Analyse und Vergleich mit
3D-Bildkorrelation

Um die Abbildungsgenauigkeit der mit 3D-Bildkorrelation aufgenommenen Dehnung mit
einer Referenz zu vergleichen, wurde eine Dilatometrie mit tiefen Temperaturen durch-
gefiihrt. Mit einem Dilatometer |dsst sich die thermische Dehnung eines Materials durch
kontrollierte Temperaturkurven messen. Fiir die Messung wurde ein Aluminiumstab aus
Aluminium-Magnesium-Silizum 0,5 mit einer Querschnittsfliche von 8 mm x 8 mm. Die
Dilatometerproben waren 25 mm lang. Die Priiffliche der 3D-Bildkorrelation betrug 8
mm in der Breite und 80 mm in der Linge. Es wurde Aufnahmefrequenz von 1/20 Hz
aufgenommen.

Das Aluminiumsubstrat wurde verwendet, da es iiber eine hohe Warmeleitfihigkeit ver-
fligt und somit nur von einer geringen Temperaturabweichung im Messbereich ausgegangen
wird [132]. Zudem ist keine Phasenumwandlung des Kristallgitters zu erwarten [132]. Das
verwendete Aluminium verfligt iber einen ausreichenden Warmeausdehnungskoeffizien-
ten, um im Temperaturbereich von Raumtemperatur bis 100 K mindestens die Dehnung
entsprechend dem gangigen signifikanten Bereich zur Auswertung des linear elastischen
Bereichs fiir das Elastizitdtsmodul bis 0,25 % abzudecken. Dieser Temperaturbereich kann
sowohl mit dem verwendeten Dilatometer als auch mit dem Kryostaten abgedeckt werden.
Aufgrund der Warmeleitfahigkeit verfligt wurde von einer geringen Temperaturabweichung
im Messbereich ausgegangen.

Die Temperaturmessung im Kryostaten erfolgte am Anfang und am Ende der Flachen-
komponente liber aufgeschraubte Siliziumdioden selber Bauart wie in Kapitel 3 beschrie-
ben. Die angenommene Temperatur entspricht dem Mittelwert beider Sensoren. Hierdurch
wurde ein Einfluss einer Gewindebohrung innerhalb der Priiflinge umgangen. Der Alumi-
niumstab wurde am oberen Ende abgeschnitten, um den Einfluss der Warmestrahlung zu

minimieren. Das Pattern wurde entsprechend der Erlauterungen in der Probenpraparation
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4.3 Dilatometrische Analyse und Vergleich mit 3D-Bildkorrelation

in Kapitel 3 aufgetragen. Die Temperaturmessung im Dilatometers DIL 402 Expedis der
Firma Netzsch GmbH Selb erfolgte iiber ein Widerstandsthermoelement des Typ K, nach
ASTM E 230 [133], in etwa 1 mm oberhalb der Mitte der Probenoberflache. Der Priifraum,
bestehend aus einer Quarzréhre, wurde mit Helium geflutet. Der Priifstempel bestand aus
Korund.

Die Proben sowohl fiir das Dilatometer als auch fiir die 3D-Bildkorrelation entsprangen
demselben Stab. Hierdurch wurden Effekte aufkommend aus unterschiedlicher Prozess-
fiihrung bei der Herstellung und chemischer Bestandteile umgangen. Die Oberflachen der
Proben wurden nicht bearbeitet, um auch hier keine mechanisch induzierte Veranderung
des Materials hervorzurufen. Lediglich die Stirnflachen der Dilatometerproben wurden
auf eine maximale Abweichung der Planparallelitdt zueinander und der entsprechenden
Priifstempelflachen im Dilatometer von 0,01 mm geschliffen.

Nahere Informationen zur der Funktionsweise eines Dilatometers sind in den Beschrei-
bungen von Wunderlich gegeben [134].

Der selbe Aufbau mit Stab aus Aluminium im Kryostaten wird verwendet, um zudem
das gangige Rauschen der 3D-Bildkorrelation zu ermitteln. Hierfiir wurde der Stab iiber

eine Zeit von 12 Minuten beobachtet.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Dieses Kapitel befasst sich eingangs mit der Applikation der 3D-Bildkorrelation am gege-
benen Kryostat. Dies beginnt mit einer Darstellung der Messwerte der 3D-Bildkorrelation
im gegebenen Aufbau. Dies umfasst die Messungen zur Haftung des Pattern, den Einfluss
der Sichtfenster auf die Abbildung einer spharischen Geometrie sowie das Rauschen der
Messungen selbst. Dies wird gefolgt von den Ergebnissen der Beobachtung von thermischen
Dehnungen mit der 3D-Bildkorrelation im Vergleich zur angewandten Dilatometrie.

AnschlieRend werden die Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation zur Validierung der Priifvor-
richtungen im Kryostaten sowie die Kennwertermittlung der beiden untersuchten Materi-
alsysteme bei den verschiedenen Temperaturen dargestellt. Mithilfe von Literaturangaben
dhnlicher und gleichwertiger Untersuchungen wird so die Eignung der konstruktiv angepass-
ten Priifvorrichtungen aufgezeigt. Zuletzt erfolgt eine Bewertung der jeweiligen angewand-
ten Methoden zur Werkstoffpriifung. Die Darstellung der Ergebnisse erfolgt so in umge-
kehrter Reihenfolge zu den methodischen, konstruktiven und applikativen Fragestellungen.
Es wird in diesem Kapitel dargestellt, inwiefern die Applikation der 3D-Bildkorrelation zur
Validierung neu konstruierter Priifvorrichtungen und angepasster Priifmethoden innerhalb
eines Kryostaten angewendet werden kann. Dariiber hinaus erfolgt eine Bewertung der
Eignung der in dieser Arbeit gefundener Methoden zu charakteristischen mechanischen
Kennwertermittlung von FVKs, um die wenigen Mdglichkeiten zur Durchfiihrung jener

Versuche potenziell zu erweitern.

5.1 Validierung der 3D-Bildkorrelation fiir die Anwendung

am Kryostat

In den folgenden Versuchen wird der Aufbau der 3D-Bildkorrelation validiert. Dies in
speziellem Augenmerk der Verlasslichkeit der Messung ohne Korrektur- und Rekonstrukti-
onsmafRnahmen. Hierbei wurde zuerst die Eignung des Pattern selbst bestimmt, anschlie-
Bend der Einfluss der verschiedenen optischen Medien (Vakuum, Sichtfenster) untersucht.
Zuletzt erfolgt der Vergleich der Messung der 3D-Bildkorrelation mit einem Dilatometer.
Damit wird die Genauigkeit der Messungen der 3D-Bildkorrelation zur Abbildung des
Kennwertes der Dehnung der Proben bewertet. Es muss jedoch beriicksichtigt werden,
dass Grole der Facetten und Facettenabstdnde verschiedene Fehleinschdtzungen verursa-

chen, wodurch die funktionelle Verzerrung sowie das Rauschen in verschiedenem Male
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5.1 Validierung der 3D-Bildkorrelation fiir die Anwendung am Kryostat

beeinflusst werden. An dieser Stelle wird nochmals auf Merzkirch verwiesen, worin der
Sachverhalt genauer betrachtet wird [129]. Nach Ausschluss aller von Merzkirch definierten
vermeidbaren Quellen hierfiir, bleiben die unvermeidbaren Quellen und im Speziellen die
FacettengroRe als auch der Facettenabstand entscheidende Faktoren fiir die Fehleinschat-
zung. Die folgenden Messungen gelten somit lediglich fiir den Aufbau und die Parameter
wie in Kapitel 4, Tabelle 4.2 und Tabelle 4.1 dargestellten Einstellungen.

5.1.1 Haftung des Patterns bei kryogenen Temperaturen

Im weiteren Zusammenhang spielt die Haftung des Pattern eine entscheidende Rolle auf
die Qualitdt der Messungen. Mit verringerter Temperatur wird das Pattern zunehmend
steifer und ist weniger in der Lage, die geringen Dehnungen innerhalb einer mechanischen
Priifung in der Realitdt wiederzugeben. Zudem kann die verringerte Temperatur dazu
fiihren, dass sich das Pattern von der Probenoberfliche st und somit keine Abbildung
der Verschiebungen der Probe zulasst. Dies ist nicht zwingend in einer lokalen Anomalie
innerhalb der Messungen beobachtbar. Denkbar wére ein vollstindiges Entfernen des
Pattern von der Probe der Druckpriifung, wobei jedoch das Pattern selbst eine ausreichende
Festigkeit und elastisches Dehnungsvermdgen vorweist, sodass sich dieses in der Probe
zwischen den Lasteinleitungselementen einklemmt. Somit wiirden Verschiebungen und
Positionsanderungen lediglich auf das Pattern selbst zuriickzufiihren sein.

Abbildung 5.1: Ergebnisse des Gitterschnitttests nach ISO 2409 bei Raumtemperatur (links) und
bei 77 K (rechts). Der Schneidenabstand betrug 2 mm. Der Schnitt bei 77 K
wurde eingetaucht in einem Bad aus fliissigem Stickstoff durchgefiihrt.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Die Untersuchung der Haftfahigkeit des Pattern ist in diesem Rahmen somit ein wesent-
licher Bestandteil. Der Gitterschnitttests gibt hierzu eine Tendenz zur Verlasslichkeit der
aufgenommenen Daten der 3D-Bildkorrelation auf Basis der Haftung des Pattern. Hierbei
wurde der Test am selben CFK-Substrat, welches auch in den mechanischen Priifungen
verwendet wurde, durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der Haftungspriifung basierend auf den Gitterschnitttest, nach I1SO 2409
und beschrieben in Tabelle 5.1, sind in Abbildung 5.1 fiir 2 mm Schneidenabstand und
in Abbildung 5.2 fiir 3 mm Schneidenabstand dargestellt [3]. Aufgrund einer Schicht-
dicke des Pattern von etwa 0,120 mm, im Ubergangsbereich der Norm von 2 mm zu
3 mm Schneidabstand, wurden beide Schneidenabstiande untersucht. Dabei wurde nach
der Bewertungstabelle in Tabelle 5.1 bei Raumtemperatur eine Festigkeit im Rahmen der
Bewertungsklasse 0 ermittelt. Bei 77 K innerhalb eines Bades aus fliissigem Stickstoff
wurde eine Festigkeit im Rahmen der Bewertungsklasse 1 bis 2 beobachtet. Einzelne
Abplatzungen am Rand entlang der Schnittkanten des Gitterschnitttests lasst auf eine
Versprodung des Pattern-Materials schlieRen.

Somit ist von einer fiir die Versuche ausreichende Haftfahigkeit des Pattern auszugehen.
Es ist lediglich mit kleineren lokalen Anomalien zwischen einzelner Facetten und Facet-
tenabstdnden zu rechnen. Von einem flachigen bis zu einem vollflichigen Trennen von
Probenoberfliche und Pattern ist nicht auszugehen.

10 cm

Abbildung 5.2: Ergebnisse des Gitterschnitttests nach ISO 2409 bei Raumtemperatur (links) und
bei 77 K (rechts). Der Schneidenabstand betrug 3 mm. Der Schnitt bei 77 K
wurde eingetaucht in einem Bad aus fliissigem Stickstoff durchgefiihrt.
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5.1 Validierung der 3D-Bildkorrelation fiir die Anwendung am Kryostat

Tabelle 5.1: Einkategorisierung der Ergebnisse des Gitterschnitttests in Anlehnung an die
Beschreibungen in 1ISO 2409 [3].

Kennwert

nach I1SO Beschreibung

2409

0 Glatte Schnittrander; keines der Quadrate ist abgeplatzt

1 Splittrige Abtrennungen an den Schnittpunkten des Gitters; <
5 % der Gesamtflache betroffen

5 Abtrennungen ldngs und/oder an den Schnittpunkten des

Gitters; > 5 % jedoch < 15 % der Gesamtfliche betroffen

Abtrennungen in Streifen langs der Schnittrander; Quadrate
3 teilweise oder vollstindig abgetrennt; > 15 % jedoch < 35 %
der Gesamtflache betroffen

Flachige Abtrennungen von Streifen und Quadraten; > 35 %
jedoch < 65 % der Gesamtflache betroffen

5.1.2 Einfluss optischer Medien

Ein wesentlicher wissenschaftlicher Fortschritt und die Erweiterung des technischen Stan-
des findet sich in der Ermittlung von verl3sslichen Daten der 3D-Bildkorrelation wieder.
Der Einfluss von Konvektion innerhalb einer Priifkammer als auch die Beeinflussung des
Strahlengangs durch Materie, ausgehend von der Probe bis zu dem Sensor der Kamera,
erfordert zumeist eine aufwendige Rekonstruktion der gemessenen Daten. Dies wurde in
Kapitel 2 detailiert beschrieben. Hingegen zeigt die stereotypische Anordnung der flachen
Fenster aus Borsilikat, lotrecht zur Kameralinse einen erfolgsversprechenden Ansatz zur
Aufnahme von Messdaten der 3D-Bildkorrelation ohne die Notwendigkeit einer Nach-
bearbeitung der Daten [121, 120, 119, 118, 135, 117]|. Fiir die Untersuchung dieser
Abbildungsgenauigkeit anhand einer Form wurde in der vorliegenden Arbeit eine spharische
Geometrie mithilfe der 3D-Bildkorrelation vermessen. Die spharische Geometrie wurde
dabei unter verschiedenen Bedingungen aufgenommen. Basierend auf den Untersuchungen
von Su et al. stellt diese Geometrie eine besondere Herausforderung dar [109]. Durch die
stetige Veranderung von Abstand und Reflektionswinkel einer Facette zur nachsten, kann
so der Einfluss auf den Strahlengang und die Notwendigkeit einer Korrekturmalnahme
evaluiert werden. In Abbildung 5.3 ist ein Flachenvergleich von verschiedenen Aufnahmen
der 3D-Bildkorrelation dargestellt. Insgesamt erfolgte je eine Aufnahme im Kryostaten
mit und ohne Vakuum (0,00254 mbar) und eine Aufnahme auBerhalb des Kryostaten
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5 Ergebnisse und Diskussion

bei Standard-Raumbedingungen. Die Abbildungen zeigen Abweichungen der einzelnen
aufgenommenen Flichenkomponenten, nach einer Besten-Passform-Evaluierung des ver-
wendeten Auswerteprogrammes. Bei dieser Evaluierung werden die Aufnahmen der beiden
Kameras bei den verschiedenen Bedingungen vom Berechnungsprogramm {ibereinander
gelegt, sodass statistisch moglichst geringe Abweichungen entstehen. Die Grundlage bildet
eine Aufnahme und somit eine Flache oder ein Kdrper, woraus ein Modell hervorgeht.
Anschlielend wird eine weitere Aufnahme, unabhangig ihrer wahren Position im Raum,
als Modell aufgefasst und das Grundmodell angepasst, ohne dabei die geometrische Form
des Modells zu verdndern. Ziel ist es Unterschiede zwischen dem gemessenen Modell und
des Grundmodells zu minimieren. Die Qualitdt der Anpassung wird durch die Analyse der
Abweichungen zwischen den Grundmodell und dem Beste-Passform-Modell bewertet. Dies
hilft bei der Beurteilung der Messgenauigkeit und bei der Identifizierung systematischer
Fehler oder lokaler Verformungen [136].

Die somit relativen Abweichungen zeigen sich im Mikrometerbereich, absolute Positions-
abweichungen sind nicht dargestellt. Die Abweichungen sind im Randbereich ausgeprigt
und auf die Rander der Sichtfenster zuriickzufiihren, als auch auf die unzureichende
Tiefenscharfe entlang des Messvolumens. Letztere werden durch den in Abschnitt 4.2.1
bereits erwdhnten Medianfilter geglattet.

B) C) AXY Z [1072mm]
5

10 20 30 40 5 0 10 20 30 40 30

10 20 30 40 50
x [mm] z [mm] x [mm]

Abbildung 5.3: Ergebnisse des Einflusses der Sichtfenster auf die relative Position der Facetten
nach einer Besten-Passform-Evaluierung der Flichenkomponente einer Halbscha-
le mit Durchmesser 12 cm. A) Kryostat evakuiert zu Standard-Raumbedingungen
B) Kryostat evakuiert zu Standard-Raumbedingungen C) Kryostat evakuiert zu
Kryostat nicht evakuiert.

Die Untersuchungen in dieser Arbeit weisen somit auf einen Einfluss von Sichtfenstern
auf die Abbildungsgenauigkeit hin. Ein Einfluss von Konvektion sowie durch Lichtbre-
chung auf die relative Position von Facetten konnte jedoch nicht in einem signifikanten
Umfang ermittelt werden. Dies beruht auf den ermittelten Abweichungen, welche sich

im Rauschbereich der 3D-Bildkorrelation befinden. Um das Rauschen zu messen wurde
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5.1 Validierung der 3D-Bildkorrelation fiir die Anwendung am Kryostat

iiber einen Zeitraum von 700 Sekunden Bilder einer ebene Flache im Kryostaten von der
3D-Bildkorrelation durch die Sichtfenster aufgenommen. Die ebene Fliche entsprach der
Flache des Aluminiumstabes fiir die Messung der thermischen Dehnung und wurde im
selben Aufbau vor der Kiihlung des Aluminiumstabes fiir die Ergebnisse in dem folgendem
Abschnitt 5.1.3 aufgenommen.

Das Rauschen der 3D-Bildkorrelation konnte mit einer Schwankung von maximal 0,017
mm zum Nullwert beobachtet werden. Die Messung des Rauschbereichs ist in Abbil-
dung 5.4 dargestellt. Eine aussagekraftige Untersuchung der Abweichungen der absoluten
Position ist jedoch an dieser Stelle ausstehend. Dies liegt der herausfordernden genau-
en Rekonstruktion desselben Arbeitsabstandes von Geometrie zu Kamera mit gleicher
Fokusebene bei den verschiedenen Aufnahmen zu Grunde. Eine Rekonstruktion ist nur
unter wesentlichem Fehlereinfluss infolge Positionsabweichungen méglich. Zudem muss
eine weitere Kalibrierung des Systems erfolgen, wodurch in Bezug auf die Genauigkeit
und Einschneideabweichung keine gleichen Voraussetzungen herrschen. Jedoch sind ba-
sierend auf den hier dargestellten Ergebnissen nur geringe Messfehler im Rahmen des
dargestellten Rauschens durch das verwendete System und der Parametereinstellung der
3D-Bildkorrelation zu erwarten. Die Abweichungen, welche sich durch die Anderung des
Strahlengangs sowie der Konvektion werden fiir die im folgenden relativen Messungen als

vernachladssigbar angesehen.
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Abbildung 5.4: Ergebnisse der Messung des Rauschens der 3D-Bildkorrelation iiber die Zeit als

Auswirkung auf das Arithmetische Mittel der Dehnungen in Prozent und in
Millimeter.
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.1.3 Vergleich der Messergebnisse aus 3D-Bildkorrelation und
Dilatometrie

Einhergehend mit einem sich moglicherweise zunehmend versprédendem Pattern zu tiefe-
ren Temperaturen, wurden die Ergebnisse einer Tieftemperaturdilatometrie mit jenen einer
3D-Bildkorrelation verglichen. Durch eine mit tieferen Temperaturen zunehmende Verspro-
dung des Materials kann mit einer veranderten Reaktion des Pattern auf die Bewegungen
der darunterliegenden Probe gerechnet werden [137]. Die thermische Dehnung des Patterns
sowie dessen Anderung der Steifigkeit kann zu einer Verzerrung des Musters und einer
moglichen Ablésung von der Probe fiihren. Dariiber hinaus kann das Missverhaltnis der
Wairmeausdehnungskoeffizienten zwischen der Probe und dem Material des Pattern zu
einer Verformung oder Rissbildung des Musters fiihren [137]. Um den Einfluss dieser
Vorgange auf die Messung der 3D-Bildkorrelation bewerten zu kdnnen, erfolgte eine Unter-
suchung des Pattern aufgetragen auf das Aluminiumsubstrat. Durch Kiihlung dieses Sub-
strates im Kryostaten und in einem Dilatometer wird so {iber die thermische Dehnung des
Substrates ein Vergleich zur Beurteilung der Eignung des Systems der 3D-Bildkorrelation in
Kombination mit dem Pattern erstellt. Es wurde die Probe somit in einem Dilatometer als
auch im Kryostaten unter der Begleitung der 3D-Bildkorrelation heruntergekiihlt. Damit
wird dargestellt, in welchem Rahmen das Pattern mit zunehmend tieferen Temperaturen die
Dehnungen des Untergrundes abbilden kann. Die Ergebnisse hierzu sind in Abbildung 5.5
dargestellt. Hierbei ist zu beachten, dass die Dilatometrie von einer eingekiihlten Probe aus
mit der Messung iiber eine kontrollierte Heizrate startet, wiahrend die 3D-Bildkorrelation
die Abkiihlung des Materials beobachtet. Da die Dilatometrie also keine kontrollierte
Kiihlung der Probe ermdglicht, kann die Temperatur nur iiber eine Erwdrmung geregelt
werden. Dennoch sollte der Nullwert der Dehnung fiir beide Systeme identisch sein, da die
Messungen unter kontrollierten Laborbedingungen bei gleicher Temperatur durchgefiihrt
wurden. Aufgrund dessen ist zusatzlich eine Abbildung der Kurven dargestellt, welche bei
293.15 K genullt sind. Dies entspricht in etwa den vorherrschenden Laborbedingungen

Dies begriindet sich auch aufgrund der Position des Thermoelements im Dilatometer.
Dieses misst die Umgebungstemperatur der Heliumatmosphéare und nicht die Temperatur
der Probe. Jedoch erfolgte die Temperaturmessung im Kryostaten direkt im Kontakt
der Sensoren zum Probenmaterial und zusatzlich einer von Gas evakuierten Umgebung.
Demnach ist von einer Uberschitzung der Temperatur im Dilatometer aufgrund der kon-
trollierten Erwarmung iiber eine umliegende Heizspirale auszugehen. Diese Spirale libertrug

die Warmeenergie iiber die Heliumatmosphére auf die Probe. Die Probe wird entsprechend
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5.1 Validierung der 3D-Bildkorrelation fiir die Anwendung am Kryostat

aufgrund der bei tiefen Temperaturen geringeren Warmeleitfahigkeit des Aluminiums (ba-
sierend auf Ergebnissen einer dhnlichen Aluminiumlegierung EN AW 6061 [69, 132]) bei
der wirkenden Heizrate von 3 K/min grundsatzlich eine geringere Temperatur aufgewiesen
haben. Eine geringere Heizrate, um die geringere Warmeleitung zu kompensieren, konnte
mit dem verwendeten Dilatometer aufgrund des in diesem Rahmen hohen Warmeeintrages
seitens des systematischen Aufbaus nicht kontrolliert eingestellt werden.

Die Ergebnisse der Dilatometrie zeigen zu den Ergebnissen der 3D-Bildkorrelation einen
dhnlichen bis sich deckenden Verlauf. Dabei sind die Kurven der 3D-Bildkorrelation weniger
geglattet, was auf ein Rauschen der Messung hindeutet. Der Einfluss des Rauschens auf die
Messung der Dehnungen im arithmetischen Mittel der 3D-Bildkorrelation ist in Abbildung
5.5 dargestellt. Zusammengefasst kann in der folgenden Validierung der Priifvorrichtungen
im Kryostaten von einem Pattern ausgegangen werden, welches bei den tiefen und kryoge-
nen Temperaturen eine Dehnung der Probe bis mindestens 0,4 % in einer Detailgenauigkeit
des Dilatometers darstellt.

Es wird davon ausgegangen, dass die Haftfahigkeit des Pattern auf einer CFK-Probe,
im Vergleich zu einem Aluminiumsubstrat, gleich ist. Jedoch mit einer Tendenz zu einer
hoheren Haftung des Pattern auf einem Aluminiumsubstrat auf Basis der hierfiir fiir eine
Haftung vorteilhaften héheren Oberflachenenergie [138, 139].
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Abbildung 5.5: Gegeniiberstellung der Dehnungsmessung zur Temperatur von 3D-Bildkorrelation

am Kryostaten. Mit genulltem Dilatometer bei tiefster Temperatur (links) und
bei 293 K (rechts).
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5.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation zur kryogenen
Werkstoffpriifung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Anwendung der 3D-Bildkorrelation von ge-
kiihlten Proben im Kryostaten dargestellt. Hierzu werden verschiedene Messgréen wie
Dehnung und Scherwinkel aufgezeigt, sowie die Ermittlung aller relevanter Daten zur
Kennwertermittlung. Linienprofile ermdglichen zudem eine quantitative Auswertung von
Verschiebungen, Positionierungen und die Verteilungen wichtiger GroBen. Dieses Kapitel
komplementiert somit die applikative Fragestellung und leitet zur konstruktiven Fragestel-

lung der Eignung der Priifvorrichtungen weiter.

5.2.1 Erlauterungen zu den dargestellten Abbildungen

Die folgend dargestellten Abbildungen der Messdaten der 3D-Bildkorrelation entsprechen
einem gleichbleibenden Schema in deren Aufbau. Dargestellt wird stets die Messung einer
Probe bei mehreren Stufen, sieche Abbildung 5.6. Wahrend bei quasi-statischen Priifungen
die Abfolge der Laststufen von links nach rechts erfolgt, erfolgt diese der Ubersicht
halber bei bruchmechanischen Versuchen von oben nach unten mit der Risslange (siehe
Abbildung 5.7). Die in der Fliche dargestellte KenngréRe entspricht jener der Uberschrift
der Farbkarte, welche sich stets am rechten Rand der Abbildung auf Hohe der farblichen
Darstellung befindet.

Zur Darstellung des quantitativen Verlaufes der Messungen wurden die Linienprofile
ausgewertet und entsprechend der Sichtposition dargestellt. Befinden sich die Linienprofile
rechts von der Farbdarstellung, so ist es eine von links der Vorderseite betrachtete Projek-
tion. Es entspricht einer Drehung der Farbdarstellung um 90° nach rechts um eine vertikale
Projektionsachse. Befinden sich die Linienprofile unterhalb der Farbdarstellung, so wurde
die Farbdarstellung um 90° um eine horizontale Projektionsachse gekippt und entspricht
einer Draufsicht. Verdeutlicht wird dies in Abbildung 5.8 dargestellt. Dieses System der
Betrachtungsweisen durch Kippen und Drehen um 90° ist gangig in der Praxis zu techni-
schen Zeichnungen und wird in dem Buch von Labisch [140] detaillierter betrachtet. Die
Kennwerte des Linienprofils kdnnen vom farblich dargestellten Kennwert abweichen, eine
genaue Beschreibung des Kennwertes ist den Koordinatenachsen zu entnehmen welche
fir die darauf Lotrecht stehende Zeile oder Spalte gilt. Dies gilt auch fiir die Werte
der Koordinatenachse, welche der Ubersicht halber so pro Zeile oder Spalte nur einmal
dargestellt sind. Als Farbkarte wird eine ,Viridis“-Skala verwendet, um den Zugang fiir

Farbenblinde und der Anwendung von Graustufen zu gewahrleisten [141]. Die gleichmaRBige
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Abbildung 5.6: Schematische Abbildung des Aufbaus eines Ergebnisses einer quasi-statischen
Priifung mit der Betrachtungsrichtung und Linienprofil einer Probe bei

verschiedenen Laststufen.
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Abbildung 5.7: Schematische Abbildung des Aufbaus eines Ergebnisses einer bruchmechanischen
Priifung mit der Betrachtungsrichtung einer Probe bei verschiedenen Rissfort-

schritten.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Wahrnehmung von Farbanderungen basiert darauf, das gleiche Schritte in den Daten auch
als gleiche Schritte in der Farbdarstellung wahrgenommen werden kdnnen.

Es ist zu beachten, dass die als Farbkarte dargestellte Flache nicht zur Berechnung
der Dehnung herangezogen wurde. Die berechnete Dehnung erfolgte innerhalb der RVI
dargestellt in Kapitel 2.
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Abbildung 5.8: Schematische Abbildung des Aufbaus eines Ergebnisses einer quasi-statischen
Priifung mit der Betrachtungsrichtung der Koordinatenachsen, Kraftwirkung und
Farbkarte.

5.2.2 Zug

Mithilfe der 3D-Bildkorrelation konnte eine Flache von etwa 20 mm mal der Probenbreite
wahrend der gesamten Zugpriifung beobachtet werden. Dabei ist zu Beriicksichtigen, dass
sich die Probe wahrend der Priifung um jeweils etwa 10 mm in die Probenhalter einzieht.
Demnach sich als Resultat die Probe wahrend einer Priifung um diese Strecke nach oben
bewegt. Diese in etwa 10 mm kénnen anschlieBend nicht mehr von der 3D-Bildkorrelation
einer Facette des Referenzbildes bei einer Last von 0 N zugeordnet werden. Dies fiihrt zu
einer Reduzierung des kontinuierlich beobachtbaren Messbereiches, da sich die Probe zur
Referenz aus dem Messraum bewegt.

Die Ergebnisse der Verschiebungen und Dehnungen sind, gemaR den Erlauterungen in
Abschnitt 5.2.1, in Abbildung 5.9 und 5.10 fiir zwei Proben exemplarisch dargestellt. Die
Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation zeigen ein homogenes Dehnungsfeld entlang der Pro-
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benbreite, zeigt sich aber in den Linienprofilen sensitiv zur Oberflachenrauigkeit. Entlang
der faserparallelen Achse wird ebenfalls eine homogene Dehnungsverteilung beobachtet.
Die Linienprofile entlang einer faserparallelen Achse zeigen sich weniger sensitiv zur Ober-
flichenrauigkeit. Jedoch decken sich diese Linienprofile nicht, was eine Verdrehung der
Probe um eine faserparallele Achse hindeutet. Zudem sind die Linienprofile entlang faser-
paralleler Achsen im beobachteten Bereich nicht senkrecht, dennoch linear. Die erzeugten
Linienprofile der z-Achsen-Verschiebungen (aulerhalb der Ebene) fiir die dargestellten
Spannungszustande entlang der faserparallelen Achse weisen aufgrund der Linearitit auf
keine vorhandene Biegung der Probe hin. Basierend auf den Daten der Dehnungsmessung
in der RVI der Zugprobe wird ein iiberwiegend linear-elastisches Materialverhalten in den
jeweiligen Spannungs-Dehnungs-Kurven vor dem endgiiltigen Versagen festgestellt. Die
Proben wurden in diesen Versuch auf etwa 130 K + 25 K gekiihlt [126].
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Abbildung 5.9: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat  Zug 1.
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Abbildung 5.10: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Zug 2.
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5.2.3 Druck

Die Abbildung 5.11, Abbildung 5.12 zeigen die Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation der
Priifung unter faserparalleler Druckbelastung. Die Farbdarstellungen zeigen eine iiber die
Querrichtung gleichbleibende Spannung. In vertikaler Richtung, vom Ubergang der Priiffl3-
che zu Aufleimer, ist eine Spannungsiiberhohung erkennbar. Diese Spannungsiiberhohung
korreliert mit den sowohl vertikalen als auch horizontalen Linienprofilen. Zudem weilen
die Linienprofile der z-Achsen-Verschiebung in horizontaler Richtung sowohl einen Versatz
zueinander als auch eine Kriimmung auf. Der Versatz ergibt sich aufgrund einer Biegung
wie sie die vertikalen Linienprofile zeigen. Die Kriimmung der horizontalen Linienprofile
zeigt sich in einem Versatz der vertikalen Linienprofile zueinander, wird jedoch aufgrund

ihrer geringen Ausprdgung zum absoluten Wert der Verschiebung als vernachlassigbar

angesehen.
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Abbildung 5.11: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Druck 3.

Dariiber hinaus wird vor dem Versagen eine maximale Durchbiegung im Bereich nahe
bzw. am Ubergang zu den Lasteinleitungselementen von maximal 0,6 mm beobachtet.
Folglich deuten die geringen Bewegungen aulerhalb der Ebene auf eine Durchbiegung des

gepriiften Bereichs von weniger als 10 % gemaR ASTM D 6641 hin. Zudem lassen sich
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5.2 Anwendung der 3D-Bildkorrelation zur kryogenen Werkstoffpriifung

im Dehnungszustand keine Analogien zu den Untersuchungen von Yuan et al. [77] unter
Verwendung der 3D-Bildkorrelation feststellen. Yuan et al. arbeiteten mit gezielten Imper-
fektionen, um elastisches Beulen, plastisches Beulen, Knickbander und Scherversagen im
Druckversuch von unidirektionalem kohlenstofffaserverstirktem Verbundwerkstoff entlang
der Faserparallelachse zu induzieren. Anhand der vertikalen Linienprofile erkennt man ein
homogenes Ausknicken der Probe infolge der Belastung, eine Torsion und Verdrehung

entlang einer faserparallelen Achse wird nicht nachgewiesen.
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Abbildung 5.12: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Druck 2.

Das zuldssige Biegeknicken wird im verwendeten Aufbau lediglich einseitig beobachtet,
jedoch zeigt sich bei den Proben in eine z-Richtung eine positive Biegung auBerhalb
der Ebene. Eine zuladssige Biegung nach Formel (3) in Kapitel 2 Abschnitt 2.3.2 kann
nur infolge einer positiven Verschiebung in z-Richtung auBerhalb der ebene erfolgen.
Ein unzuldssiger Knickfall wiirde nach Yuan et al. zu einer omega-formigen Auspragung
der vertikalen Linienprofile sowie entsprechend sichtbaren Dehnungsiiberhéhung in der
3D-Bildkorrelation fiihren. Aufgrund der geringen Auspragung dieser Merkmale kann von
einem Biegeknicken von weniger als 10 % als Normgrenze ausgegangen werden. Dennoch
konnte mit der beidseitigen Messung dieser Sachverhalt wihrend einer Priifung vollstandig
geklart werden. Mit dem in dieser Arbeit dargestellten Aufbau ist zudem eine Betrachtung
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der schmalen Seitenflache wahrend des Versuches unter dem Hintergrund denkbar, dass
die Messungen der 3D-Bildkorrelation entlang eines etwa 0,5 mm breiten Bereichs am
Rand Messanomalien enthalten. Aufgrund dessen weisen alle hier dargestellten Messungen
sowohl bei Druckversuchen als auch bei Zugversuchen eine schmaélere RVI als die gesamte
Probenbreite auf. Die Probentemperatur betrug etwa 75 K +5 K [126].

5.2.4 Schub 12 / 23

Die Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation entlang der 1-2-Ebene sind in Abbildung 5.13,
Abbildung 5.14dargestellt. Die Ergebnisse der Priifung entlang der 2-3-Ebene sind in
Abbildung 5.15 und Abbildung 5.16 dargestellt. Eine lokale Bewertung der Scherdeh-
nung und des entsprechenden intra- bzw. interlaminaren Versagens erfolgt durch Messung
des Scherwinkels mittels 3D-Bildkorrelation in der vorgesehenen RVI. Dieser ist sche-
matisch dargestellt in Abbildung 2.21. Die Linge der RVI entlang der x-Achse wurde
so gewdhlt, dass sie die homogene Dehnungsverteilung zwischen den Kerben abdeckt
und die durch Kanteneffekte und Defekte in der Nahe der Kerbspitzen verursachten
Spannungskonzentrationen ausschlieBt. Dabei wurden die Scherdehnungen in Tabelle 5.2
auf der Grundlage des durchschnittlichen Scherwinkels innerhalb der RVI berechnet. Bei
beiden Scherversuchen in der Ebene fiihrte das Probendesign mit doppelseitiger Einkerbung
zu den gewiinschten Dehnungskonzentrationen, die eine valide lokale Bestimmung der
Steifigkeit und des entsprechenden intra- bzw. interlaminaren Versagens ermdglichen.
Es ist zu erkennen, dass sich mit zunehmender Last die Spannung an der Kerbe von
der Spannung zwischen den Kerben erhoht absetzt. Die Lage der hochstbelasteten Ebe-
ne ist bei allen dargestellten Priifungen ermittelbar. Die Messungen ermdglichen zudem
Abweichungen dieser Ebene aufzuzeigen. Speziell im Vergleich von Abbildung 5.13 und
Abbildung 5.15 zeigen sich diese potenziellen Abweichungen. In Abbildung 5.13 deckt sich
die Lage Tiefpunkte der horizontalen Linienprofilen und weichen nur in ihrer Auspragung
aufgrund der Spannungsiiberhéhung an den Einkerbungen voneinander ab. Hingegen sind
in Abbildung 5.15 auch Abweichungen der horizontalen Position der Tiefpunkte erkennbar.
Abbildung 5.14 stellt in der flachigen Darstellung der Farbkarte Bewegungen aulerhalb
der beobachteten Ebene dar. Est eine Verschiebung der Probe in z-Richtung erkennbar.
Abbildung 5.15 bis Abbildung 5.16 weilen in gelber Farbe auf Scherspannungen um die
Einkerbungen hin, welche im Widerspruch mit der hochstbelasteten Ebene stehen. Auch
diese Abbildungen lassen eine Spannungsiiberhdhung zu den Einkerbungen beobachten.
Die Temperatur der Proben der Priifung entlang der 1-2-Ebene bei betrug 109 K + 8 K
[126], jende der Priifung entlang der 2-3-Ebene betrug 81 K + 5 K [126].
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Abbildung 5.13: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Schub12 1.
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Abbildung 5.14: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Schub12 3.
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Abbildung 5.15: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryostat Schub23 1.
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Abbildung 5.16: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe Kryo Schub23 3.
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5.2.5 Modus |

Abbildung 5.17 zeigt die Ergebnisse der Rissoffnungsversuche unter Modus | Belastung.
Die Probentemperatur bei Priifungsstart betrug 71 K + 11 K [126]. Ein Verformungs-
zustand des EDZ nach dem Hundeknochen-Modell kann an der Rissspitze in Form einer
symmetrischen Ausbreitung der Belastungszone beginnend an der Rissspitze beobachtet
werden. Die Begrenzung des symmetrischen Verformungsbereiches zeigt keine anhaltende
Verformung entlang der Mittellage der Probe. Daher kann kein Modus Il Belastungs-
zustand ermittelt werden. Die Verschiebung entlang der z-Achse in positiver Richtung
auBerhalb der Ebene der beiden Probenarme der Probe zeigen eine mit dem Rissfortschritt
symmetrische Bewegung zueinander. Infolgedessen wir kein Modus Il Belastungszustand
beobachtet. Die Energiefreisetzungsraten bei verschiedenen Risslangen sind in Abbildung
5.18 graphisch dargestellt und evaluierten charakteristischen Kennwerte sind in Tabelle 5.4
beschrieben. Die Evaluierung basiert auf den Daten der wirkenden Kraft und der Offnung
der Probenarme. Da sich jedoch keine Einstellung der 3D-Bildkorrelation am Kryostaten
ergibt, welche sowohl die Rissoffnung als auch die Offnung der Probenarme beobachten
kann, wird der Maschinenweg als ReferenzgroRe verwendet. Zusatzlich ist in Abbildung
5.34 eine exemplarische Kurve aus den Messdaten einer Probe im Badkryostaten gefiillt
mit flissigem Stickstoff dargestellt. Dabei ist im Vergleich zu den Messungen innerhalb des
Kryostaten ein Kurvenverlauf mit deutlichen Lastabfallen beobachtbar. Diese Lastabfille
entsprechen je einer demnach spontanen schrittweisen Rissausbreitung.

Die Betrachtung der kritischen Energiefreisetzungsrate erfolgt ab der Initialrisslange mit
Rissfortschritt a = 0, sowie des jeweils vorliegenden Rissfortschrittes bei Auswertungs-
punkt. Hieraus entsteht eine Risswiderstandskurve, welche die Energiefreisetzungsrate
bei bestimmten Risslangen darstellt. Abbildung 5.18 zeigt hierbei anhand der Ergebnisse
in charakteristisches Versagensverhalten unter Mode |-Belastung auf, indem eine mit
der Risslange zunehmende Energiefreisetzung auftritt. Dabei entsteht dieses Verhalten,
indem je Rissfortschritt zunehmend eine hohere spezifische Oberflache erzeugt wird. Dieses
Verhalten ist tritt bei monolithischen unidirektional verstarkten Faserverbunden gangig auf
[142]. Das Ablenken der Rissspitze in Bereiche welche nicht unmittelbar dem Rissfortschritt
zugeordnet sind, dissipieren zusatzliche Energie und erhohen den charakteristischen Wert
der Energiefreisetzungsrate [143]. Beispielsweise die Ablenkung der Rissspitze in umlie-
gende Faserlagen, in Bereiche zwischen die Faser als auch das Phanomen der Faseriiber-
briickung. Beim Phianomen der Faseriiberbriickung iiberbriicken die Fasern benachbarter
Lagen die Delaminationsebene und wirken als Risswiderstand, wodurch der Widerstand

gegen Rissausbreitung und die interlaminare Bruchzihigkeit zunehmen [144].
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Abbildung 5.17: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Rissldngen der Proben Kryo DCB_ 1 und Kryo DCB_ 3.

Dariiber hinaus weisen die Messungen der 3D-Bildkorrelation auf keine andere Bewegung
der Probenarme als auf eine den Riss 6ffnende Bewegung gemaR Modus | Belastungszu-
stand hin. Demzufolge ist die Priifmethodik eine sowohl qualitativ als auch quantitativ
verlassliche Methode zur Kennwertermittlung unter kryogenen Bedingungen. Eine vertiefte
Evaluierung der Methode kann durch die gezielte Ermittlung von Korrekturfaktoren nach

Norm erfolgen. Zudem ist von einer Varianz des Lasteinleitungspunktes bei mehreren Prii-
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fungen auszugehen, je nachdem inwiefern sich die Schraubverbindung durch den Versuch
|6st. Die ermittelten Werte der charakteristischen Energiefreisetzungsrate sind zudem nicht
auf die angegebene Temperatur anwendbar. Die vollflichige Kiihlvorrichtung verliert bei
Priifungsstart ihren Kontakt zur Probe, wodurch fortlaufend lediglich ein Warmetrans-
port von der Probe zum Cryocooler iiber die Scharniere erfolgt. Aufgrund der geringen
Warmeleitung von CFK, speziell zu niedrigeren Temperaturen, ist von einer Erhohung der
Probentemperatur auszugehen, dessen Einfluss in den hier dargestellten Arbeiten nicht
beriicksichtigt wurde, jedoch in den Arbeiten von Gabele [126] detaillierter betrachtet
werden.

o Kryostat_Modus I_1
‘5 300+ Kryostat_Modus I_2
' 280+ Kryostat_Modus |I_3

45 50 55 60 65 70
Risslange initial + a [mm]

Abbildung 5.18: Kurve von Energiefreisetzungsrate zu Risslange des SGL-Materialsystems unter
Modus | Belastung.

5.2.6 Modus Il

Die Ergebnisse der Priifungen unter Modus |l Belastungsbedingungen, welche durch 3D-
Bildkorrelation erganzt wurden, sind in Abbildung 5.19 dargestellt. Die Probentemperatur
bei Priifungsstart betrug 65 K = 5 K [126]. In der Mittelebene des gepriiften Laminats
ist ein Scherdehnungsfeld zu erkennen, welches die Lokalisierung der Rissspitzenregion
ermoglicht. Die 3D-Bildkorrelation zeigt eine lokalisierte Dehnungskonzentration, insbe-
sondere um die Rissspitze und entlang des Rissverlaufs. Die Verschiebung auBerhalb der
Ebene nach der Rissausbreitung ist symmetrisch, was darauf hinweist, dass keine gemischte
Modalitat aufgetreten ist. Dariiber hinaus sind die Kraft-Daten vorwiegend linear bis
zum Rissfortschritt zu beobachten. Aufgrund ausbleibender Lastabfille ist von keiner
Schadigung der Probe infolge der linienartigen Belastung der Druckfinne auf die Probe und
das Harzmaterial auszugehen. Dariiber hinaus erscheint die Gleitfahigkeit der Probe iiber

den vorgesehenen Radius der Auflageelemente der Priifvorrichtung ausreichend gegeben
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zu sein. Es ist von keiner Haftung in diesem Bereich von Probe zu Auflager zu Beginn der
Messung beobachtbar, infolgedessen wird von nur einer fortlaufenden geringen Reibung

ausgegangen.
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Abbildung 5.19: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Proben Kryo  ENF 1 und Kryo ENF _3.
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Dieses Kapitel betrachtet die ermittelten Kennwerte der untersuchten Materialsysteme.
Hierbei sind die quasi-statischen Belastungsfalle zusammengefasst, wodurch diese separat
von den bruchmechanischen Belastungsmodi betrachtet werden. Dies ergibt sich aufgrund
von Uberschneidungen der temperaturvariablen mechanischen Eigenschaften der verwen-
deten Materialien im jeweiligen Bereich. Die Interpretation der Kennwerte orientiert sich an
jenen in der Literatur dargestellten Beschreibungen im jeweiligen Zusammenhang. Dieses
Kapitel zeigt Einflussfaktoren zur Bewertung der Kennwerte und stellt diese dem Stand der
Literatur gegeniiber. Hierdurch wird im Folgenden die Eignung der Priifvorrichtungen zur
Einbringung des adressierten Belastungszustandes unter verschiedenen atmospharischen
und kryogenen Bedingungen bewertet. Somit vervollstandigt dieses Kapitel die Beantwor-
tung der konstruktiven Fragestellungen und leitet in die methodischen Fragestellungen
der Durchfiihrbarkeit von Priifungen, sowie der Validitat der Ergebnisse in Anlehnung an

gangige Normen, iiber.

5.3.1 Quasi-statische Eigenschaften

Tabelle 5.2 zeigt die Ergebnisse der Kennwertermittlung der Proben bestehend aus dem
SGL-Material. Der Elastizitdtsmodul / Schubmodul wurde in einem Bereich von 0,2 %
faserparalleler Dehnung / Scherdehnung berechnet. Dieser begann bei 0,05 % Dehnung
oder im naheliegenden linearen Bereich, sofern sich im gewiinschten Bereich keine konse-
quente Linearitdt der Spannungs-Dehnungs-Kurve ergeben hat. Dies wurde anhand einer
linearen Regression mit einem Determinationskoeffizient ab 0,9 definiert. Beginnend mit
der Priifvorrichtung zur Zugpriifung zeigt sich die adaptierte Priifvorrichtung geringere
Werte zur vorliegenden Literatur bei RT. Hierbei korreliert die um etwa 10 % geringere
Festigkeit mit einer geringeren Bruchdehnung. Aufgrund dessen ist nicht von einer feh-
lerhaften Messung der AbmaBe der Probe auszugehen. Vielmehr weist dieser Sachverhalt
auf einen Defekt an der Probe sowie auf eine moglicherweise bestehende Abweichung von
einem einachsigen Spannungszustand hin. Im Speziellen letzteres wird durch Abbildung
5.12 aufgezeigt. Die Messung stellt die Ergebnisse einer 3D-Bildkorrelation bei 293 K unter
Verwendung der adaptierten Priifvorrichtung dar. Der im Vergleich zu den Messungen der
3D-Bildkorrelation am Kryostat vergroRerte Messbereich verdeutlicht eine Verdrehung der
Probe um eine faserparallele Achse. Unter Verwendung des von Hashin vorgeschlagenen
Kriteriums der getrennten Belastungen, welches nicht auf einem empirischen interak-
tiven Versagensmodell wie dem von Tsai-Wu beruht, deuten die Messungen auf das

Vorhandensein einer zusatzlichen Scherbelastung von etwa 25 MPa bei axialer Hochstlast
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der dargestellten Probe hin [145, 146, 147, 148]. Weitere Moglichkeiten ergeben sich
durch Abweichungen der Faserorientierung von der 0°-Achse, sowie durch das manuelle
Schleifen der Probe an einer Tellerschleifmaschine. Hierbei wird erwartet, dass eine lineare
Faserdesorientierung von der Lastachse von weniger als 5° in den Proben auftritt. Nach den
Untersuchungen von Zhang et al. [149] und Wang et al. [150] ist von einer Reduzierung von
weniger als 10 % bei einer linearen Faserdesorientierung von 5° auszugehen. Zhang et al.
untersuchten hierbei die Auswirkungen der Faserorientierung auf die Zugfestigkeit und den
Elastizitatsmodul von pultrudiertem glasfaserverstarkten Kunststoff. Es wurden 80 Proben
mit Faserorientierungen von 0° bis 90° unter axialer Zugbelastung getestet, wobei eine
verallgemeinerte Hankinson-Formel vorgeschlagen wurde, um die Eigenschaften einer Win-
kelabweichung von Fasern zur Lastachse vorherzusagen. Wang et al. untersuchten ebenfalls
den Einfluss des Faserorientierungswinkels auf den Elastizitditsmodul von unidirektional
glasfaserverstarkten Kunststoff, wobei verschiedene analytische, numerische und experi-
mentelle Methoden verwendet wurden. Die Ergebnisse der dargestellten Untersuchungen
entsprechen im Wesentlichen zudem der Fachliteratur von Askeland und Phulé [151],
welche von einer exponentiellen Reduzierung der Festigkeit berichten. Im Zusammenhang
mit den Ergebnissen in Tabelle 5.2, unter Beriicksichtigung der Standardabweichung, ist
von einer signifikanten Reduzierung der Festigkeit beginnend ab einer Faserdesorientierung
von 5° - 10° auszugehen. Vielmehr erscheint also der Einfluss des Schleifens, als Grundlage
zur Unterschatzung der Festigkeit gegeben zu sein. Aufgrund des manuellen Schleifens ist
von einer erhdhten Abrundung der Kanten, im Vergleich zu den reinen Zuschnittskanten,
auszugehen. Hierdurch ergibt sich die reale Flache geringer als die ermittelte Flache, welche
von einem ideal rechteckigen Querschnitt ausgeht. Ein Radius oder eine lineare Verjiingung
entlang der Kanten und zur faserparallelen Achse ist ebenfalls denkbar. Zudem ergab
sich die Probenbreite aus dem Mittelwert von 3 Messpunkten, eine je in der Mitte des
Lasteinleitungselementes, eine in der Mitte der Probe. Hierdurch wurde nicht der geringste
Wert als Probenbreite angenommen.

Die Messungen unter Zugbelastung bei 150 K im Kryostaten zeigen eine Verringerung
der Festigkeit von etwa 15 % im Vergleich zur Messung bei RT. Die Verringerung der
Bruchdehnung um lediglich 8 % kann infolge der gesteigerten Steifigkeit von 13 % erklart
werden und korreliert entsprechend proportional. Dies gilt sowohl fiir die Festigkeit als auch
fir die Steifigkeit.

Unter Druckbelastung bei 60 K im Kryostaten konnte, im Vergleich zu RT, eine Erho-
hung in der Festigkeit um etwa 33 % ermittelt werden, wahrend sich die Steifigkeit um
etwa 5 % verringerte. Die um 40 % erhohte Bruchdehnung korreliert hierbei proportional

sowohl mit der verringerten Steifigkeit als auch mit der erhdhten Festigkeit.
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Tabelle 5.2: Evaluierte quasi-statische charakteristischen Kennwerte des verwendeten SGL-

Materials bei verschiedenen Temperaturen; Literaturewerten bei Standard-
Raumbedingungen gegeniibergestellt [2].
Priif- Proben-
ru' Temperatur roben Festigkeit Steifigkeit Bruch-dehnung
vorrichtung zahl
K] [MPa] [GPa] [%]
Ull,max Ell Ell,max
203[2] kA.[2] 2151 +£132[2] 134 +6[2] 1,40 + 0,1 [2]
Zug 293 5 1957 + 81 135 £ 3 1,35 + 0,06
130 + 25 [126] 3 1678 + 223 154 £+ 23 1,25 + 0,16
011D,max Enp &11D,max
Druck 293[2] kA.[2] 863+ 52 [2][] 121+£2[2 075+ 0,06 [2]
ruc
75 £ 5 [126] 3 1282 + 282 116 + 10 1,25 + 0,34
T12,max G,
2932 k.A. [2 61 £0(2 3.9+0,1[2
cchub 12 2] 2] 2] 2]
109 + 8 [126] 43 70 + 9 6,2 + 0,4
T23,max G23—max
293(2 k.A. [2 -2 -2
b 23 2] 2] 2] 2]
81 + 55 [126] 3 54 + 3 112415
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Abbildung 5.20: Ergebnisse der Verschiebungsmessung auBerhalb der Ebene bei drei verschiede-
nen Laststufen der Probe RT Zug 4.

Tabelle 5.3 zeigt die Ergebnisse der Kennwertermittlung der Proben aus IM7/Cycom(®)
5320-1. Jedoch zeigt sie lediglich die Festigkeit, da zur Ermittlung der Steifigkeit kein opti-
scher Zugang zur Probe bestand. Die temperaturvariablen Kennwerte zum IM7/Cycom(R)
5320-1-Materialsystem zeigen sich in Analogie zu den Werten in Tabelle 5.2. Wahrend
die Festigkeit unter Schubbelastung sich auf einem konstanten Niveau zeigt, wurde unter
Druckbelastung eine um etwa 23 % hdohere Festigkeit ermittelt. Im Kontrast stehen die
zur Druckpriifung ermittelten Standardabweichungen zueinander. Wahrend sich zuvor eine
Erhéhung der Standardabweichung um etwa den Faktor 5,5 von RT auf 60 K ergab, zeigt
sich hier eine Verringerung um etwa denselben Faktor.

Wahrend bei einer Druckpriifung diese Werte grundsatzlich um eine Standardabweichung
von 10 % der ermittelten Mittelwerte schwanken, liegen in der vorliegenden Arbeit hohere
Werte zwischen 3 % und 22 % vor. Ueda et al. [152], Vankar et al. [153]Jund Moraras
et al. [154] untersuchten unidirektionales CFK unter Druckbelastung und ermittelten
Schwankungen von 10 %. Squires et al. [155] untersuchte gezielt die Ursachen dieser
Schwankungen abweichend von grundsatzlichen Fertigungsfehlern, wie sie auch in dieser
Arbeit durch die manuelle Fertigung entstehen. Beispiele wurden bereits im Zusammen-
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Tabelle 5.3: Evaluierte quasi-statische charakteristischen Kennwerte des IM7/Cycom® 5320-1
bei verschiedenen Temperaturen.

Pruf- Proben-

vorrichtung Temperatur Jahl Festigkeit
[K] [MPa]
O11D,max
Druck 293 5 1406 + 293
Druck 77K 5 1823 + 65
T12,max
Schub 12 203 4 66 + 4
Schub 12 77 5 6145
T23,max
Schub 23 203 5 516
Schub 23 77 5 55 4 2

hang mit der Zugpriifung genannt und sind Faserdesorientierung, Ondulation, fehlerhaftes
Schleifen. Sie ermittelten Abweichungen von 12 % bis 18 % wenn die Proben nicht aus
verschiedenen Bereichen der gefertigten Platte entnommen wurden, sondern nebeneinan-
derliegend entlang eines Teilbereiches der Platte. Dies entspricht dem Vorgehen in der
vorliegenden Arbeit. Dariiber hinaus ist fiir diese Priifvorrichtung zusatzlich die zu geringe
Festigkeit und Harte der Druckplatte zu beachten. Wie in Abbildung 5.21 dargestellt,
ergibt sich eine Eindruckstelle, welche durchaus die Druckfestigkeit im nicht mit der
3D-Bildkorrelation ersichtlichen Volumen der Probe beeinflussen kann. Als Resultat ist die
Krafteinleitung an der Stirnflache nicht homogen, wodurch einzelne Teilbereiche iiber die
Steinflache eine hdhere Belastung erfahren kénnen. Fiir die Versuche im Bad aus fliissigem
Stickstoff zur Priifung des IM7/Cycom(R) 5320-1-Materialsystems wurde die Druckplatte
aus AISI 316 verwendet.
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5 Ergebnisse und Diskussion

a)

Abbildung 5.21: Eindruckstellen auf der Druckplatte aus a) Stahl AISI 316, b) CuBe2.

Die ermittelten Kennwerte der Schubpriifungen weichen fiir beide Materialsysteme zwi-
schen Raumtemperatur und 77 K sowie 60 K in ihrer Festigkeit nur geringfligig ab.
Fiir das System IM7/Cycom(R) 5320-1 ergab sich fiir Schub entlang der 2-3-Ebene eine
Erhdhung der Festigkeit von etwa 6 %. Fiir das SGL-Material ergab sich eine Erhéhung
der Festigkeit um etwa 14 %. Hingegen ergab sich eine um den Faktor 1,6 erhdhte
Steifigkeit fiir das SGL-Material im Vergleich zu RT. Auch He und Morino [156] er-
mittelten eine hdhere Steifigkeit um den Faktor 2. Sie untersuchten die mechanischen
Eigenschaften beim Scherversuch in der Ebene und im interlaminaren Scherversuch bei
Raumtemperatur und bei 113 K. Die Steifigkeit im mit dem Schub in der Schub 2-3-Ebene
korrespondierenden Versuch an einer doppelseitig gekerbten Probe mit V-Kerbe erreichte
eine Steigerung von 2,7 GPa auf 5,8 GPa. Hierzu wurde ein unidirektionales CFK-Material
mit duroplastischer Matrix verwendet. Zudem erfolgte eine Finite-Elemente-Analyse (kurz:
FEA) iiber die Spannungsverteilung in der Probe, wodurch das Ergebnis bestatigt wurde.
Dariiber hinaus wurde eine Linearitdt im Anstieg der Steifigkeit mit zunehmend tieferer
Temperatur ermittelt, jedoch auch fiir die Festigkeit. Letzteres steht somit im Kontrast
zu den in dieser Arbeit ermittelten Ergebnisse. Auch Cresceni et al. [157] ermittelten
um den Faktor 2 sowohl hdhere Festigkeit und Steifigkeit, bei analoger Priifung von
Proben mit V-Kerbe bei Raumtemperatur und 77 K, an unidirektional glasfaserverstarktem
duroplastischen Kunststoff. Insgesamt wird dieses Verhalten zur Steifigkeit mit zunehmend
tieferen Temperaturen auch in den Reviews von Hohe et al. [29] und Sapi et al. [22]

beschrieben. Leon und Sweat [158] nennen als wesentliche Begriindung, dass sich die
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Scherfestigkeit bei kryogenen Temperaturen aufgrund von Kontraktionsspannungen, die
durch die Schrumpfung von Fasern und Matrix entstehen, erhohen.

Jedoch weilen alle hier dargestellten Verdffentlichungen auch auf eine Erhohung der
Festigkeit um 3dhnliche Faktoren wie jene der Steifigkeit hin. Dies wird in den Ergebnissen
der vorliegenden Arbeit nicht derart deutlich. Vorliegend wurde eine Erhéhung von 6 %
bis 14 % ermittelt. Betrachten man den Verlauf des Scherwinkels in Abbildung 5.15
und Abbildung 5.23 entlang der belasteten Ebene, so erkennt man eine parabolische
Kurve zwischen den Einkerbungen. In der Mitte ist hierbei der geringste Scherwinkel
von etwa 0,18° zu einem Maximum nahe der Kanten von 0,6° beobachtbar. Also eine
Uberhdhung etwa von Faktor 3 im nahen Bereich der Einkerbungen. Hieraus ergibt sich,
in der vorliegenden Arbeit, im Tangens des Bogenmales des ermittelten arithmetischen
Mittels des Scherwinkels die Scherdehnung. Bei derart geringen Winkeln im Tangens
kann so von einer Dehnungs- und Spannungsiiberhdhung von etwa demselben Faktor
ausgegangen werden. Im Vergleich ergeben sich nach der FEA von He und Morino [156]
sowie May und Hallet [159] eine Spannungsiiberhdhung von maximal 14 % bis 28 %. Die
hohere Steifigkeit in dieser Arbeit erzeugt entsprechend eine Spannungsiiberhéhung am
Kerbgrund. Betrachtet man Abbildung 5.22 bei Raumtemperatur, sowie Abbildung 5.13
und Abbildung 5.16 einer Messung im Kryostaten, so erkennt man bei Raumtemperatur
einen wesentlich homogeneren Verlauf des Scherwinkels entlang der belasten Ebene eines
Schubversuches entlang beider, der 1-2-Ebene und 2-3-Ebene.
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Abbildung 5.22: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe RT G12 1.
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Abbildung 5.23: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Scherwinkelmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe RT G23 2.
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.3.2 Bruchmechanische Eigenschaften

Die Darstellung der Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation der Priifung unter Modus | Belastung
bei Raumtemperatur, dargestellt in folgender Abbildung 5.24, verdeutlicht die gewiinschte
Scherbelastung nach dem ,Hundeknochen” Modell (vergleiche Bargel und Anderson [90,
91]) hin (beschrieben in Kapitel 2). Dabei ist keine Scherbelastung, auBer jene um die
Rissspitze, entlang der Mittellage zu erkennen. Zudem ist keine asymmetrische Bewegung
der Probenarme auRerhalb der Ebene erkennbar, wodurch eine Schilbelastung in Analogie

zu einer Modus Il Belastung ausgeschlossen wird.

RT Modus I'1 ¢ RT Modus I 3 ¢

Verschiebung - AZ Verschiebung - AZ Verschiebung - AZ ~ AZ [mm]

25 20 15 10 5 02 20 1 10 5 02 2 15 10 5 0
Rissfortschritt @ [mm] Rissfortschritt @ [mm] Rissfortschritt @ [mm]

Kraft F [N]
=

0246 8101214161820 0 2 4 6 8 101214161820 0 2 4 6 8 101214 16 18 20
Probenéfinung ¢ [mm] Probenofinung § [mm] Probenéfinung § [mm]
Abbildung 5.24: Ergebnisse der Verschiebungs- und Scherwinkelmessung mit Kraft-Weg-Kurven

bei drei verschiedenen Rissfortschritten der Proben (von links nach rechts)
RT_ Modusl 1, RT Modusl 4 und RT_Modusl 5.

Die initiale Belastung bis zum Erreichen des ersten Rissfortschrittes beziehungsweise
des Kraftmaximums verlauft vorwiegend linear. Der EDZ zeigt sich im Vergleich zur
Messung im Kryostaten optisch ausgepragter. Wie bereits innerhalb der Ergebnisse der 3D-
Bildkorrelation der Priifung im Kryostat deutlich wurde, zeigt sich die 3D-Bildkorrelation

durch die Sichtfenster sensibler auf Oberflachendefekte. Griinde hierfiir die weniger optima-
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5.3 Mechanische Eigenschaften

len Lichtverhiltnisse im Kryostaten, sowie der optische Einfluss der Sichtfenster in Bezug
auf Refraktion und Reflektion. Dariiber hinaus wurde das Licht fiir die bruchmechanischen
Versuche liber einen Laser erzeugt und mittels Lichtleitfaser eingekoppelt. Das Laserlicht
ist weniger diffus verteilt, da es koharent, gerichtet und mit geringer Divergenz emittiert
wird. Da Laserlicht koharent ist, interferieren die reflektierten Wellen miteinander und
erzeugen lokale Uberbelichtungen. Dariiber hinaus konnte da eingekoppelte Licht iiber
einen Polarisationsfilter eingekoppelt werden, da dieser im Vakuum der Kammer keine
ausreichende Kiihlung erhidlt. Zusatzlich kdnnen einige Bereiche der rauen Oberflache
lokale Spiegelungen verursachen, wenn sie zufillig genau im richtigen Winkel zur Kamera
oder dem Detektor stehen. Diese Faktoren zusammen erzeugen bei der Messung eine
mélangierte Struktur an Uber- und Unterbelichtung, welche sich auf die Detailtreue der
Messungen der 3D-Bildkorrelation auswirken. Dieser Einfluss der Oberflichenbeschaffen-
heit auf die Messgenauigkeit ist in dem Buch von Sutton et al. [107] detaillierter beschrie-
ben. Es ist jedoch auch zu erkennen, dass die Messungen eine Erhdhung der Steifigkeit des
CFK-Materials zu tiefen Temperaturen und der damit verbundenen geringeren elastischen
Verformbarkeit des Materials um die Rissspitze beobachten lassen. Die Ausbreitung des
markanten Bereiches der Scherdehnungen ist geringer. Hierdurch wird im Material eine
geringere elastische Energie gespeichert, womit sich eine geringere Energiefreisetzungsrate
bei Rissfortschritt einstellt. Erkennbar wird dies beispielsweise in den Arbeiten von Lopes et
al. [160]. Sie untersuchten Klebstoffe mit verschiedenen Steifigkeiten unter Modus | Belas-
tung bei Raumtemperatur. Die bendtigte Last und Riss6ffnung zum Rissfortschritt zeigten

sich signifikant geringer, wodurch geringere Energiefreisetzungsraten ermittelt wurden.

Borsilikat-Glas
Papier

Kamera

Heizdraht

Abbildung 5.25: Verwendetes beheiztes Kamerasystem zur Aufnahme des Rissfortschrittes unter
Modus | Belastung bei 77 K in fliissigem Stickstoff
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5 Ergebnisse und Diskussion

In den folgenden Graphen der Abbildung 5.26 ist eine steigende Kurve der Energiefrei-
setzungsrate unter Modus | Belastung, jedoch zu niedrigeren Werten als bei Raumtempe-
ratur, beobachtbar. Die Kraft-Weg-Kurve liber den Maschinenweg |asst auf eine spontane
Rissausbreitung schlieRen.

Dieses Verhalten ist bei den Messungen unter Standard-Raumbedienungen nicht ge-
geben. Diese Lastabfille selbst sind gingig zu beobachten und basieren unter anderem
auf der erhohten Steifigkeit und chemischer Tragheit des Harzsystems, als auch auf den
thermischen Spannungen entlang der Grenzflache von Faser und Matrix [29, 51]. Speziell
infolge letzterem, wird mehr Oberflache zur Energiekompensation erzeugt, was mit einem
hdheren Rissfortschritt einhergeht. Die erhohte Steifigkeit verringert den Einflussbereich
der Rissspitze, wodurch das charakteristische Feld des EDZ nach dem Hundeknochen-
Modell verringert wird. Damit wird die Belastung auf ein geringeres Volumen verteilt.
Die Aufnahme des Rissfortschrittes erfolge mit einem sowohl isolierten als auch beheiz-
ten Kamerasystem gemaR Abbildung 5.25. Die evaluierten charakteristischen Kennwerte
sind in Tabelle 5.4 dargestellt. Die Kurven der Energiefreisetzungsraten zu Rissldnge in
Abbildung 5.26 zeigen beide einen zunehmenden Verlauf, wahrend jedoch die Werte bei
77 K konsequent eine hdhere Streuung aufweisen. Hierbei zeigt sich die Abhangigkeit des
instabilen Risswachstums vom gepriiften Material. Das SGL-Material weist trotz kryogener
Temperaturen eine deutlich geringere Schwankung sowohl im berechneten Kennwert, als
auch in der Kurve von Energiefreisetzungsrate zu Risslange, auf. Jedoch ist zu beriick-
sichtigen, dass die Probe, und somit die Rissspitze, in fliissigem Stickstoff kontinuierlich
gekiihlt wird. Die Probe im Kryostaten erfahrt wahrend der Risséffnung an der Rissspitze
nur noch eine geringe Kiihlung. Dabei sind die Lasteinleitungselemente an die Kiihlstrecke
angekoppelt, eine Warmeleitung zu Rissspitze erfolgt jedoch von dort an nur iiber das
CFK-Material selbst. Es ist davon auszugehen, dass die Temperatur an der Rissspitze
erhdht ist und somit den instabilen Risswachstum vermindert.
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Tabelle 5.4: Evaluierte bruchmechanische charakteristischen Kennwerte beider verwendeten
Materialsysteme bei verschiedenen Temperaturen.

Priif- . Proben- Energie-
. Temperatur Material . Kraft
vorrichtung zahl freisetzungsrate
(K] [J/m?] [N]
GIVIS/ GIS%/max GINL Fax
IM7/C
203 [Cycom® ¢ 268 +32 221422 63+4
5320-1
Modus |
IM7/C
77 [Cycom® ¢ 253+ 57 187 +40 65+ 12
5320-1
71 £ 11 SGL 3 392 + 18 336 + 22 78 £ 9
GIIC Fmax
IM7/C
203 /Cycom® 501 + 37 501 + 12
5320-1
Modus Il
IM7/C
77 /Cycom® 681 + 46 805 + 49
5320-1
1478 +
65 +5 SGL 3 878 + 17
107
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Abbildung 5.26: Kurven von Energiefreisetzungsrate zu Risslange des gepriiften IM7/Cycom(R)

5320-1-Materialsystems unter Modus | Belastung; Oben 77 K in fliissigem
Stickstoff, unten unter Standard-Raumbedingungen.

Die Berechnung der kritischen Energiefreisetzungsrate bei instabilem Risswachstum un-
ter Modus Il Belastung wurde gemal der klassischen Balkentheorie ausgewertet. Aufgrund
des instabilen Risswachstums wird nach Ducept et al. [161] die direkte Anwendung der
Balkentheorie fiir die Berechnung verwendet. Die von Davidson et al. [93, 94] vorgeschla-

gene Methode zur Kalibrierung der Nachgiebigkeit ist grundsatzlich méglich, erfordert
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Abbildung 5.27: Exemplarische Darstellung des auf der Probe abgesetzten oberen Teils der
Priifvorrichtung. Der untere Teil aus CuBe2 ist fest gelagert, wihrend der
obere Teil in metallischen Silber und WeiR mit Druckfinne die Verldngerung
der Kraftmessdose bildet.

jedoch ein wiederholtes Einkiihlen und Erwdrmen der Probe. Dies liegt darin begriindet,
dass zum Verfahren der Probe das Kryosat gedffnet werden muss. Das thermische Degra-
dationsverhalten kann an dieser Stelle derzeit nicht abgeschitzt werden. Zudem zwingt
der Aufbau zum Anbringen von entsprechenden Anschlagen, um den Abstand von 20
mm, 30 mm und 40 mm von Auflagepunkt zur Initialrissspitze einzustellen. Dies erfordert
im dargestellten Kryostataufbau ein vollstindiges Entfernen der Kraftmessdose inklusive
der Verlangerung, sowie die Trocknung des Priifraumes. Um an dieser Stelle konsequent
einheitliche und vergleichbare Ergebnisse zu erlangen, wurde auf den beschriebenen Prozess
zur Korrektur der Energiefreisetzungsrate verzichtet. Um eine gleichbleibende Ausrichtung
der Druckfinne zur Probe zu gewahrleisten, muss die Kraftmessdose mit der mechanischen
Verlangerung auf der Probe abgestellt werden, damit letztlich die Priifkammer geschlossen
werden kann. AnschlieBend wurde die Traverse der Priifmaschine angehoben, wodurch
diese in Kontakt mit der Kraftmessdose tritt. AnschlieRend wird die Kraftmessdose von der
Traverse getragen. Exemplarisch ist das Abstellen des Aufbaus auf die Probe in Abbildung
5.27 dargestellt. Das Absetzen kann zur Schadigung der Probe fiihren.

Fir die Energiefreisetzungsrate und Modus |l Belastung werden héhere Werte als im
Vergleich zur Raumtemperatur ermittelt, wodurch diese Werte gegensatzlich zueinander
stehen. Dieser Widerspruch ergibt sich aus den Werten von Sapi und Butler [22] nicht,
jedoch sind Ergebnisse bei tieferen Temperaturen zu niedrigeren Werten gegeben. Hierbei
tritt im Speziellen ein Harzsystem hervor. Detaillierter wurden die niedrigeren Werte von
Modus Il Belastung bei kryogenen Temperaturen von Ufuk et al. [162] betrachtet. Er
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5 Ergebnisse und Diskussion

analysierte die Bruchflachen auf Mikro- und Mesoebene von CFK mit drei verschiedenen
Harzssystemen. Bei einem kaltaushartenden Harzssystem zeigten sich hierbei niedrigere
Werte der Energiefreisetzung, bei zwei weiteren, warm- bis heilRaushartenden Harzsyste-
men, hohere Werte zu 77 K. Er verweist hierbei speziell auf die Unterschiedlichen ther-
mischen Ausdehnungskoeffizienten und der damit verbundenen thermischen Spannungen
im Material. Dies in Kombination mit der Faseranhaftung. Sapi und Butler [22] verweisen
hingegen auf die unterschiedliche Durchfiihrung der Versuche zwischen Literaturen. Auf die
Tendenz, dass Harze mit geringer thermischer Ausdehnung einen hdheren Risswiderstand
aufweisen, verweisen jedoch beide. Nach Shindo et al. [163, 164, 165] ist eine Aussage zur

Vergleichbarkeit nur tiber die Auswertung der Bruchflache zu treffen.

Zur Validierung der Priifvorrichtung fiir die bruchmechanische Belastungspriifung unter
Modus Il Belastung wurde eine andere Methode, als die Auswertung der Flachenkom-
ponente des Patterns, verwendet. Es wurden charakteristische Punkte (kurz: CP) mithilfe
der 3D-Bildkorrelation auf ihre Positionsanderung im Raum beobachtet. Exemplarisch wird
dies an Abbildung 5.28 gezeigt.

dy +2.975 mm
dz -0.095 mm

dX +0.066 mmL$ = = __. C

Y

Abbildung 5.28: Exemplarische Abbildung der Position von CPs wéahrend einer Modus I
Belastungspriifung.

Die Ergebnisse nach Bildsequenz (Index) sind in Abbildung 5.29 dargestellt. Der letzte
Index, Index 400, entspricht hierbei dem letzten Bild bevor das Kraftmaximum und ein
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5.4 Bewertung der Methoden

Rissfortschritt eintritt Die Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation zeigen geringe Bewegungen
der Druckfinne (CP1) auBerhalb der vertikalen Lastachse. Diese beruhen auf der zu Erwar-
tenden rutschenden Bewegung aufgrund des eingebrachten Risses und einer unterschied-
lichen Steifigkeit der Probe im linken und rechten Bereich der vertikalen Lastachse. Die
Verschiebungen der Druckfinne werden innerhalb des untersuchten Lastbereichs jedoch als
unbedeutend angesehen. Die Eigenverschiebungen im Bereich von etwa 0 mm bis 0,15
mm der Probe treten iiberwiegend im unteren Lastspektrum auf, was auf eine iibliche
Ausrichtung des Priifsystems im Vorlastbereich hindeutet. Auf Basis der Bewegungen
der Auflager CP3 und CP4 wird auf eine ausreichende Verbindung der Nutensteine der

Priifvorrichtung ausgegangen.
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Abbildung 5.29: Kurve der Verschiebung der CPs bezogen auf Bildindex.

5.4 Bewertung der Methoden

Dieses Kapitel fasst die Ergebnisse der Messungen zusammen und bewertet die Eignung der
Applikation der 3D-Bildkorrelation sowie der adaptierten Priifvorrichtungen. Das Ziel der
Entwicklung angepasster Methoden ist es, ein System zur mechanischen Kennwertermitt-
lung von Faserverbundwerkstoffen bei kryogenen Temperaturen bereitzustellen und so die
wenigen Moglichkeiten zur validen Kennwertermittlung in diesem Rahmen zu erweitern.
Dariiber hinaus begegnet die Implementierung der 3D-Bildkorrelation der strukturellen
Liicke eines optischen Zugangs zur Probe bei kryogenen Temperaturen [22]. Hierzu werden
spezifische offene Fragen und EinflussgroBen betrachtet, um die Bewertung des gesamten
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5 Ergebnisse und Diskussion

Systems zu komplettieren. Dieser Abschluss zu Beantwortung der methodischen Fragestel-
lungen erlaubt somit eine abschlieRende Bewertung der Anwendbarkeit des in dieser Arbeit
dargestellten Systems. Diese findet sich folgend in Kapitel 6 wieder.

5.4.1 Verminderung von Reibung Zug Druck

Sowohl der Zugversuch, der Druckversuch als auch die Versuche unter Modus | Belastung
sind dynamische Versuche, welche ein Reibpaar vorweisen. Bei der Zugpriifung werden die
keilformigen Lasteinleitungselemente in die Probenhalter gezogen und deformieren sich,
die Druckpriifung wird iber seitliche Passstifte gefiihrt um ein Ausknicken der Priifvor-
richtung zu verhindern und die Bolzen der Scharniere bei der Modus | Belastung dienen
als Rotationspunkt zur freien Bewegung der Probenarme. Um bei allen Versuchen ein
Ruck-gleiten zu vermeiden, wurden diese Reibpaare mit Pulvergraphit eingerieben. Dieses
trockene Schmiermittel verringerte oder vermeidet in den vorliegenden Versuchen die Haf-
tung und Reibung. Dies ist ein wesentlicher Bestandteil einer validen Kennwertermittlung
und unterstiitzt die Eignung der Priifvorrichtungen fiir die verschiedenen M®&glichkeiten
kryogene und temperaturvariable Umgebungsbedingungen zu schaffen. Eine Schadigung
der Probe aufgrund des geringen Ruck-gleitens wird somit verringert oder ausgeschlos-
sen, die Lasteinleitungselemente und Priifvorrichtungen erhalten ihre Funktion, auch un-
ter kryogenen Bedingungen. Dariiber hinaus ergeben sich vorwiegend glatte ansteigende
Kraft-Weg-Verlaufe, welche fiir eine Auswertung elastischer und plastischer Eigenschaften
notwendig ist. Exemplarisch hierfiir stehen die folgenden Kurven in Abbildung 5.30. In
diesen Kurven ist die Kraft gemessen mit der Kraftmessdose gegen den Traversenweg der

uniaxialen Priifmaschine aufgetragen.
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Abbildung 5.30: Kraft-Weg-Kurven von Zug- und Druckpriifungen bei 77 K in fliissigem
Stickstoff.

5.4.2 3D-Bewegungen

Dreidimensionale Bewegungen und Verschiebungen der Probe konnten durch die Anwen-
dung der 3D-Bildkorrelation sowohl bei RT als auch in Versuchen im Kryostaten erfolgreich
ermittelt werden. Dabei ist besonders die bereits diskutierte Verdrehung der Zugprobe

hervorzuheben. Vielmehr konnte die Anwendung die Biegung sowie ein potenzielles Kni-
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5 Ergebnisse und Diskussion

cken von Druck und Schubproben beobachtet werden. Fiir eine valide Druckpriifung gilt,
beschrieben in Kapitel 2, eine Durchbiegung der Druckprobe von maximal 10 % als vorge-
schrieben. Zudem ist ein valides Bruchversagen fiir eine verlassliche Kennwertermittlung
notwendig. Die Messdaten der 3D-Bildkorrelation weillen in den Abbildungen 5.11 bis 5.12
bei 60 K, als auch exemplarisch in Abbildung 5.31 und Abbildung 5.32 fiir RT, auf eine
geringere Durchbiegung hin. Dabei ist die im den Faktor 10 geringere Durchbiegung der in
Abbildung 5.31 dargestellten Druckproben aus IM7/Cycom(®) 5320-1 bei RT im Vergleich
zu den Druckproben des SGL-Materials im Kryostaten in den Abbildungen 5.11 und 5.12
zu beachten. Die ermittelte Festigkeit des IM7/Cycom(®R) 5320-1 Materials bei RT war
1406 MPa und bei 77 K 1823

MPa, wahrend die Festigkeit des SGL-Materials bei RT 863 MPa betrug und 1282
MPa bei 75 K im Kryostaten. Die geringere Durchbiegung der Probe resultiert so in
einer hoheren Anteil an axialer Belastung auf die Fasern. Weitere Untersuchungen bieten
sich zu diesem Sachverhalt durch die Implementierung zweier Systeme zur Bildkorrelation,
um sowohl die Vorder- als auch die Riickseite der Probe zu beobachten, an. Dennoch
zeigen die Ergebnisse die Anwendbarkeit der 3D-Bildkorrelatio um eine valide Druckpriifung
sicherstellen zu konnen und somit fiir die Druckpriifung eine intensive Erforschung des
Materialverhaltens erlaubt.

Zur Bewertung einer validen Messung, unterstiitzend zu einer entsprechenden Dehnungs-
messung, wird auch das Versagensbild der Proben herangezogen. Valide Versagensarten
sind in ASTM D 6641 beschrieben und bereits in Kapitel 2 dargestellt. Abbildung 5.33
zeigt das Versagen der Proben bei den verschiedenen Priifbedingungen.
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Abbildung 5.31: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe RT Druck 1.
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Abbildung 5.32: Ergebnisse der Verschiebungs- und faserparallelen Dehnungsmessung bei drei
verschiedenen Laststufen der Probe RT Druck 5.
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5.4 Bewertung der Methoden

Das Versagensverhalten der einzelnen Proben ist in Abbildung 5.33 dargestellt und ent-
spricht dem giiltigen Versagen in Ubereinstimmung mit den beschriebenen Versagensarten
nach ASTM D 6641 (vergleiche Abbildung 2.12 in Kapitel 2). Dabei ist zu beachten,
dass diese Kategorisierung lediglich eine Belastungsrichtung parallel zur Faser beriicksich-
tigt. Etwaige charakteristische Versagensbilder beispielsweise aufgrund von iiberhdhtem
Knicken, Kanteneffekte im Ubergang der Lasteinleitungselement zur Probe oder Faserdes-
orientierungen der Lagen des vorimpragnierten Halbzeuges sind nicht beriicksichtigt. Die
Versagensmuster im kryogenen Temperaturbereich kdnnen als HAT /HAB-Versagensarten
charakterisiert werden, d. h. als Versagen durch die Dicke (H) am Aufleimer (A) oben
bzw. unten (T bzw. B) gemdf ASTM D 6641. HAT und HAB werden als akzeptable
Versagensarten und -bereiche deklariert, solange kein Versagen im Verstarkungsbereich des
Aufleimers auftritt. Anomalien an der Kante werden dabei nicht beriicksichtige, entschei-
dend ist der geometrische Verstarkungsbereich, welcher durch den Aufleimer abgedeckt

wird.

Abbildung 5.33: Im Kryostaten versagte Druckproben. Von links nach rechts: Kryo Druck 1-3.
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5 Ergebnisse und Diskussion

In Abbildung 5.33 ist fiir die versagten Proben im Kryostat vor allem ein Versagen
entlang der Klebeverbindung von Lasteinleitungselement zu Probe zu erkennen. Dabei
ist zu beachten, dass der Klebstoff eine im Vergleich zu den CFK-Materialien hdhere
Warmeausdehnung von 59 x1078K~! bis 64 x107°K~! auf [166, 167]. Diese Werte sind
Mittelwerte bei einer Abkiihlung von 269 K auf 195 K, da der Warmeausdehnungskoef-
fizient mit der Temperatur variiert. Hingegen weisen unidirektionale CFK-Materialien in
longitudinaler Faserrichtung eine geringere Warmeausdehnung im gegebenen Bereich von
0 x1078K~! bis 2 x1075K ! auf [168, 169]. Die thermischen Spannungen sind somit nicht
zu vernachldssigen und mit dem Bruch der Probe geht eine zusatzliche Belastung auf
den Klebstoff iiber. Speziell bei der Erwdarmung der Probe nach Bruch kann sich dann die
geschadigte Klebeverbindung 16sen. Ein teilweise oder ganz geldstes Lasteinleitungselement
ist somit anhand des Bruchbildes nicht als ungiiltiges Versagen zu deklarieren. Hierzu
empfiehlt es sich, die Daten einer begleitenden akustischen Schallemission nach dem Bruch
auszuwerten.

Die Ergebnisse der 3D-Bildkorrelation unter Schubbelastung bei Raumtemperatur sind
in Abbildung 5.22 exemplarisch dargestellt. Im Vergleich zu den FEAs von He und Morino
[156] sowie May und Hallet [159] ist wie bereits beschrieben die Ausarbeitung der Kerbe
nicht optimal angepasst und erfordern eine intensivierte Forschungsarbeit. Dariiber hinaus
ist ein Knicken der Schubproben anhand der Scherbelastungen erkennbar. Diese Belastung
konnte durch geeignete Fiihrungen oder durch eine Erhéhung des Widerstandsmomentes
der Probengeometrie verringert werden. Speziell fiir die Schubpriifung entlang der 2-3-
Ebene wird in ASTM D 3846 auf ASTM D 695 [170] verwiesen. Fiir die Schubpriifung
entlang der 1-2-Ebene sollte fiir weitere Forschungsarbeiten die Probengeometrie der
Normen ASTM D 5379 [78] und ASTM D 7078 [79] beriicksichtigt werden. Das durch die
Probengeometrie erzeugte Widerstandsmoment gegen Biegung ist aufgrund der massiveren
Auslegung der Probe als hoher zu bewerten.

Waihrend die Priifvorrichtungen zur quasi-statischen Priifung unter Zug- und Druck-
belastung als valide Mdoglichkeiten zur Kennwertermittlung zeigen, zeigt sich bei den
Priifvorrichtungen zur Untersuchung der Schubbelastung so ein erweiterter Bedarf an
Forschungsarbeit.

Die bruchmechanischen Priifvorrichtungen zeigen sich fiir die Auswertung der Energie-
freisetzung geeignet. Hierbei entspricht die Vorrichtung zur Priifung der Risséffnung unter
Modus Il Belastung im Wesentlichen den gingig verwendeten Priifvorrichtungen sowie
den Beschreibungen nach ASTM D 7905. Die Vorrichtung zur Priifung unter Modus |
Belastung wesentlich durch die Verbindung der Lasteinleitungselemente zur Norm abge-

andert. Anstatt einer Klebeverbindung wurde eine Schraubverbindung gewahlt. Zudem
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5.4 Bewertung der Methoden

erfolgt die Lasteinleitung azentrisch zur Lastachse. Letzteres beeinflusst die Daten zur
Rissoffnung, indem die zusatzliche Verschiebung der Priifvorrichtung zu einer Erhdhung
der Daten zur Verschiebung der Traverse iiberschatzen lasst. Die Bildkorrelation begegnet
dieser Problematik, indem eine Beobachtung der Rissoffnung / der Probenarme durch
ein Pattern oder eines Orientierungspunktes moglich ist. Das Blickfeld im Kryostaten
war in Kombination mit der gewahlten optischen Ausstattung jedoch zu gering, um dies
zu beobachten. Wi3hrend die Eignung der Priifvorrichtung als solcher hierdurch nicht
beeintrichtigt wird, ergeben sich Optimierungen durch die Anderung der geometrischen
Verhiltnisse im Priifraum wie beispielsweise der zur Lastachse azentrischen Ausrichtung

des kompletten Kryostates.

5.4.3 Einfluss des Balges auf die Last

Die Kraft-Weg-Daten der Priifung der Rissoffnung unter Modus | Belastung entsprechen
nicht dem typischen Verlauf eines instabilen Risswachstums. Abbildung 5.34 zeigt den
Vergleich einer Probe im Bad aus fliissigen Stickstoff zu den Proben im Kryostaten.
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Abbildung 5.34: Kraft-Weg-Diagramm der Modus | Belastungspriifungen im Kryostaten

Dieses tritt nach den gegebenen Formeln in Kapitel 2 ein, sobald die Energiefreiset-
zungsrate mit zunehmendem Rissfortschritt steigt, also K; > K;¢. Dennoch wirken Me-
chanismen, vorwiegend bei Verbundwerkstoffen, welche trotz des spréden Verhaltens zum
Abbau von Energie beitragen. Inhomogenitdten im Material, Faseriiberbriickungen und
das Erzeugen weiterer Risse und deren Ausweichen in verschiedene Materialbereiche, sind
einige Mechanismen welche zu einem Ruck-gleiten fiihren. Also eine alternierende Abfolge
von spontanen Rissfortschritten und Ruhephasen. Diese Phasen sind bei der Priifung im

Kryostaten unter kryogenen Bedingungen im Vergleich zu Priifungen in fliissigem Stickstoff
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5 Ergebnisse und Diskussion

nicht derart deutlich ausgepragt. Einen Einfluss hierauf hat die mechanische Kopplung
des Balges an die Verlangerung von Kraftmessdose in das Kryostat. Der Balg schliellt
somit das Kryostat ab, wahrend die Kraftmessdose auBerhalb der Vakuumbedingungen
agiert. Dennoch ermdglicht der Balg eine Bewegung der Traverse, um die Priifungen
durchzufiihren. Die Kopplung des Balges an das statische Kryostat und an die dynamische
Verlangerung funktioniert so nur iiber eine Riickstellkraft des flexiblen Balges. Diese Riick-
stellkraft bei Vakuum betragt in etwa 1 kN. Die ruckartigen Bewegungen, von etwa 10 N,
werden infolgedessen vom Balg teilweise kompensiert und treten in der Kraft-Weg-Messung
vermindert auf. Der Einfluss der Riickstellkraft, speziell bei der Priifung unter Modus |
Belastung, muss den Daten fiir eine valide Auswertung der Messungen entnommen werden.
Zudem variiert der Einfluss des Balges mit seiner Dehnung und dem vorherrschenden
Vakuum. Der Nullpunkt der Kraft sowie der fortlaufende Einfluss unterscheiden sich je
nach Priifvorrichtung und Priifung selbst, wodurch infolge mit hoheren Fehlerbereichen
mechanischer Kennwerte gerechnet werden muss.

Eine Verminderung des instabilen Risswachstums aufgrund einer geringeren Kiihlung
der Rissspitze, wie in Abschnitt 5.3.2 bereits beschrieben, muss zudem an dieser Stelle

beriicksichtigt werden.
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6 Zusammenfassung

Im Zuge der Forschungsarbeiten wurden Methoden zur Ermittlung von mechanischen
Kennwerten eines kohlefaserverstarkten Verbundwerkstoffes unter kryogenen Bedingun-
gen entwickelt und umgesetzt. Ziel war es, die spezifischen Herausforderungen extremer
Temperaturbedingungen zu adressieren und verldssliche Priifmethoden zu etablieren. Zu
diesem Zweck wurden verschiedene Priifvorrichtungen entwickelt, um charakteristische
mechanische Kennwerte zu bestimmen. Insbesondere wurden Vorrichtungen zur quasi-
statischen Zug-, Druck- und Schubpriifung sowie zur bruchmechanischen Priifung unter
Rissoffnungsmodi Modus | und Modus |l Belastung entwickelt. Diese Vorrichtungen wur-
den sowohl unter Standard-Raumbedingungen, in einem Kryostaten unter Hochvakuum
als auch in einem Bad aus fliissigem Stickstoff getestet und optimiert. Ein zentrales
Element der Untersuchungen war die Applikation der fortschrittlichen Messtechnik der
3D-Bildkorrelation. Mit ihrer Hilfe konnten die Verformungs- und Spannungszustande an
den Probenoberflichen innerhalb des Kryostaten analysiert und visualisiert werden. Dies
erlaubte nicht nur den Nachweis der gewiinschten Spannungszustinde, sondern diente
auch der Validierung und Optimierung der entwickelten Priifvorrichtungen hinsichtlich
ihrer Verldsslichkeit und Funktionalitat.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden einleitend methodische, konstruktive und applikative
Fragestellungen zur charakteristischen Kennwertermittlung unter kryogenen Bedingungen

behandelt, welche nun zur Beantwortung wieder aufgegriffen werden.

Methodisch:

Zunichst wurde die Frage aufgeworfen, wie es moglich ist, eine Probe fiir tiefkalte und
kryogene Temperaturen so zu praparieren, dass sie eine ausreichende mechanische Stabili-
tat bis zum Bruch aufweist, obwohl Werkstoffe bei zunehmend tieferen Temperaturen zur
Versprodung tendieren, sowie thermisch induzierte Spannungen aufweisen. Die Antwort
darauf liegt in der Anpassung der Probenpraparation und Geometrie sowie in der Modifi-
kation der Priifmethoden, um den spezifischen Anforderungen dieser Bedingungen gerecht
zu werden.
Diese Priifungen orientieren sich an den geltenden Normen fiir Standard-Raumbedingungen,

wobei erfolgreich Anpassungen vorgenommen wurden, um die Funktionalitat der Priifvor-
richtungen unter kryogenen Bedingungen sicherzustellen. Die Priifmethodik wurde gezielt

angepasst, um spezifische Anforderungen an die Vermeidung von Haftung und Reibung zu
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erfiillen. Dabei lag der Fokus darauf, den Einfluss von kondensierenden und sich verfesti-
genden Bestandteilen der Priifumgebung sowie den thermischen Verzug der Vorrichtung
zu minimieren. Beide Faktoren kdnnen dazu fiihren, dass bewegliche Elemente durch
Verklemmung, Haftung oder erhdhte Reibung ihre Beweglichkeit verlieren.

Dariiber hinaus wurden die Probengeometrien und die Probenpraparation modifiziert,
um eine ausreichende Festigkeit in der Lasteinleitung sicherzustellen, die bis zum gewiinsch-
ten Versagen der Probe erhalten bleibt. Die Anpassungen beriicksichtigen die unterschied-
lichen Werkstoffe und ihre jeweils spezifischen thermischen Ausdehnungskoeffizienten,
welche das Versagensverhalten beeinflussen.

Durch diese methodischen Modifikationen wurde die Grundlage fiir zuverlassige und
reproduzierbare Werkstoffpriifungen unter kryogenen Bedingungen geschaffen.

Konstruktiv:

Des Weiteren wurde untersucht, welche Werkstoffe die nétigen mechanischen Eigenschaf-
ten wie Festigkeit, Harte, Warmeleitfahigkeit und Schadenstoleranz fiir den Einsatz bei
kryogenen Temperaturen erfiillen. Hier zeigte sich, dass die Auswahl geeigneter Werkstoffe
fir diese Bedingungen von entscheidender Bedeutung ist, um ihre Leistungsfahigkeit auch
bei extrem niedrigen Temperaturen zu gewahrleisten. CuBe2 erwies sich in seinen vor-
teilhaften Eigenschaften von zugleich ausreichenden mechanischen und wirmeleitfahigen
Eigenschaften als vielversprechender Werkstoff.

Ein weiterer zentraler Punkt war die Anpassung der Priifvorrichtungen. Die Frage nach
den notwendigen Anderungen an gingigen Priifmethoden und der Konstruktion der Vor-
richtungen, um den extremen Anforderungen der kryogenen Bedingungen gerecht zu wer-
den, konnte durch die Entwicklung adaptierter sowie warmeleitfahiger Vorrichtungen be-
antwortet werden, die zeitgleich mechanische Belastungen aufnehmen als auch eine ausrei-
chende optische Zuganglichkeit bieten. Dadurch konnten alle erforderlichen Messdaten zur
Ermittlung relevanter mechanischer Kennwerte erfasst werden. Die Vorrichtungen hielten
die Belastung bis zum Bruch stand und ermdoglichten so die Bestimmung von elastischen
(und potenziell plastischen) Eigenschaften der Proben bis zum validen Versagen. Dies
war sowohl unter Standard-Raumbedingungen als auch unter verschiedenen kryogenen
Bedingungen gewahrleistet. Die Konstruktion der Vorrichtungen zeigten zuverl3ssige Funk-

tionsfahigkeiten selbst bei tiefkalten bis kryogenen Temperaturen.
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Applikativ:

SchlieRlich wurde die 3D-Bildkorrelation als zentrale Messtechnik eingefiihrt. Die Frage,
wie diese Methode mit den notwendigen thermischen Kopplungen zu den mechanischen
Vorrichtungen kombiniert werden kann, um die Probe unter kryogenen Bedingungen zu
charakterisieren, wurde erfolgreich beantwortet. Die Integration einer 3D-Bildkorrelation
mit zwei Kameras in einer stereotypischen Anordnung wurde erfolgreich am Kryostat umge-
setzt. Diese Messtechnik wurde dabei als zuverlassige Methode zur Erfassung von Verschie-
bungen und Verformungen unter kryogenen Bedingungen etabliert. Das verwendete Pattern
erwies sich unter den gegeben Umgebungsbedienungen von Standard-Raumbedingungen
tiber kryogene Bedingungen in einem Bad aus fliissigem Stickstoff, sowie bei kryogenen
Bedingungen unter Hochvakuum, als robust und stabil. Die Messdaten zur Ermittlung der
elastischen Eigenschaften der Probe zeigten sich in enger Ubereinstimmung mit den Mess-
daten eines Tieftemperaturdilatometers, wobei geometrische Formen ohne nachtragliche
KorrekturmaBnahmen prazise abgebildet wurden. Diese Ubereinstimmung und Bewertung
erfolgte im Rahmen des systemseitigen Rauschens bei den eingesetzten Parametern.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass die in dieser Arbeit behandelten Fragestel-
lungen umfassend beantwortet wurden. Das entwickelte System stellt eine Ldsung zur
Werkstoffcharakterisierung bei kryogenen Temperaturen dar, welches die Anforderungen
an Prazision, Effizienz und Vielseitigkeit in der Messung einer Probe unter kryogenen
Bedingungen innerhalb eines unter Vakuum stehenden Kryostaten erfolgreich erfiillt.

Das entwickelte System stellt eine wertvolle Erweiterung der begrenzten Mdoglichkeiten
zur Werkstoffcharakterisierung bei kryogenen Temperaturen dar, die in der Regel ohne
den Einsatz fortschrittlicher Messtechniken wie der digitalen Bildkorrelation durchgefiihrt
werden. Im Gegensatz dazu ermdglicht das System nicht nur die Anwendung der digitalen
Bildkorrelation, sondern stellt gleichzeitig einen elektrischen Zugang zur Probe bereit. Dies
stellt einen erheblichen Vorteil dar, da der elektrische Zugang nicht nur die Implementierung
zusatzlicher Messmethoden wie der Temperaturmessung ermoglicht, sondern auch die
Anwendung von Applikationen zur Zustandsiiberwachung der Probe unterstiitzt.

Dieser umfassende Zugang zur Probe erdffnet eine Vielzahl an Mdglichkeiten, die iiber
die traditionellen Priifmethoden hinausgehen. Weitere Anwendungen im Bereich des Ther-
momanagements und der Schallemission, die ebenfalls einen elektrischen Zugang erfordern,
wurden in den Arbeiten von Gabele [126] detailliert betrachtet. Diese Erweiterung der
Funktionalititen ermoglicht eine differenzierte Uberwachung des Materialverhaltens unter

extremen Bedingungen. Durch diese Multifunktionalitat wird eine tiefgehende und reprodu-
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zierbare Werkstoffcharakterisierung erreicht, die auf eine Vielzahl von Proben angewendet
werden kann. Die Kombination dieser Messmethoden sorgt fiir eine umfassende Analyse,
die sowohl zeitlich als auch inhaltlich neue Dimensionen in der Werkstoffpriifung erdffnet.

Nach dem aktuellen Kenntnisstand des Autors stellt dieses System im Vergleich zum
Stand der Technik ein Alleinstellungsmerkmal dar. Es unterscheidet sich durch den Verzicht
auf fliissige Gase, was die Handhabung sicherer und effizienter gestaltet, sowie durch die
gleichzeitige Nutzung von 3D-Bildkorrelation ohne die Notwendigkeit von Korrektur- und
nachfolgender RekonstruktionsmaRnahmen. Zudem ermdglicht das System einen elektri-
schen Zugang fiir den simultanen Einsatz weiterer Messtechniken, was es besonders flexibel
in der Anwendung macht. Ein weiterer entscheidender Vorteil ist die Temperaturvariabilitat
des Systems, die von Raumtemperatur bis in den kryogenen Temperaturbereich reicht und

somit eine breite Palette an Messungen und Tests ermdglicht.
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7 Ausblick

Der folgende Ausblick betrachtet Punkte zur Optimierung des dargestellten Systems
fir weitere intensivierte Forschungs- und Entwicklungsarbeit. Ein Hauptaugenmerk liegt
auf dem Kryostaten selbst und dessen Konstruktion. Eine Optimierung und Ergédnzung
wesentlicher Bauteile kann zu niedrigeren Temperaturen an der Probe fiihren und dariiber
hinaus zu kiirzeren Zeiten zur Einkiihlung. Zudem kdnnen die Moglichkeiten der 3D-
Bildkorrelation selbst und durch weitere Messtechnik erweitert werden, um ein intensiveres
Verstandnis der Werkstoffcharakteristika zu erhalten. Zuletzt folgen Ansdtze zur Optimie-
rung der Priiftechnik sowie deren Anwendung um vielversprechende Werkstoffe zum Bau
von Speichertanks fiir kryogene Medien. Mit besonderem Augenmerk fiir Speichertanks

fir flissigen Sauerstoff und fliissigen Wasserstoff.

Eine Optimierung des Kryostaten sollte in den Bereichen Leistung, Massenreduzierung,
Dichtungstechnik und Zuganglichkeit erfolgen. Der Einsatz eines oder mehrerer Cryocooler
im vertikalen Einbau kdnnte die Leistung steigern und mehrere Bereiche gezielt kiihlen, dar-
unter Strahlenschild, Priifaufbau, lasttragende Elemente, Probenhalter und Probe selbst.
Eine Verringerung der Warmeleitstrecke verbessert die Kiihlungseffizienz. Zudem kdnnte
sich durch die Reduktion der mittleren freien Wegstrecke von Atomen im Zylinder ein
besseres Vakuum einstellen, da Atome weniger Zeit haben, ungehindert durch den Raum
zu reisen, bevor sie auf gekiihlte Oberflachen treffen. Durch den Einsatz von zwei oder mehr
gekiihlten Schilden oder Aktivkohle mit hoher Oberflache kénnten Atome und Molekiile
effizienter gefangen und ihrer Energie beraubt werden, was deren auskondensieren fordert.
Die Anzahl der bendtigten StoBvorginge eines Atoms oder Molekiils gegen eine gekiihlte
Oberflache l3sst sich berechnen, die mathematischen Grundlagen finden sich beispielsweise
im Buch von Atkins und Paula [171].

Eine Verringerung der Masse kann durch eine optimierte Auslegung der last-tragenden
Elemente mittels Topologieoptimierung erfolgen. Zudem besteht die Moglichkeit, Werk-
stoffe wie Kupfer-Beryllium, Molybdan und Wolfram-Kupfer einzusetzen, um Bauelemente
mit hoher Warmeleitfahigkeit (im Vergleich zu den meisten Eisenmetallen) und last-
tragender Funktion zu ersetzen. Durch die Verbindung von Struktureigenschaften und
Funktionseigenschaften innerhalb eines Materials konnte sich die thermische Masse redu-
zieren. Die Adressierung einer Optimierung des dargestellten Kryostaten sollte dariiber hin-

aus die Dichtungstechnik iiberdenken. Federgestiitzte Polytetraflourethylen-Dichtungen er-
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7 Ausblick

lauben eine bessere Wiederverwendbarkeit als Kupferschneidende Dichtungen und kénnen
dennoch den extremem Temperaturbedingungen standhalten. In diesem Zusammenhang
erlaubt das aktuelle System unter Verwendung von Silikon- und Nitril-Butylen-Dichtungen
keine Einkiihlung des Systems mit beispielsweise fliissigen Stickstoff, wodurch sich das Sys-
tem insgesamt schneller herunterkiihlen lieRe. Auch der Einsatz von Warme-Austauschgas
und das Erwarmen des Systems nach der Priifung durch den Einlass von Gas ist somit
unter duBerster Vorsicht durchzufiihren.

Konnen die Punkte zur schnelleren Einkiihlung des Systems umgesetzt werden, so kdnnte
ein Aufbau mit einer vorderseitigen Tiir zur Steigerung der Zuganglichkeit verwirklicht
werden. Ein Heizdraht kdnnte in diesem Zusammenhang Temperaturen von iiber der Sie-
detemperatur von Stickstoff und Argon, als unbedenkliche Gase, welche im groBen Umfang
verfiighar sind, erzeugen. Hierdurch lieRe sich eine Gasfiihrung derart erzeugen, dass keine
oder nur wenige Mengen an sich auskondensierenden Bestandteilen der Umgebungsluft in
den Priifraum bewegen, sobald die Tiir zum Priifraum gedffnet wird. Infolgedessen ware
ein schnellerer Probewechsel mit der nétigen Justierung und Anbringung von Sensoren und
Kabeln moglich. Zudem wird die Ressourceneffizienz durch die geringere Einbringung an

Warmeenergie in das System gesteigert.

Im Rahmen der optischen Zuganglichkeit kénnen zusatzliche Sichtfenster zur Imple-
mentierung weiterer Kamerasysteme einen weiteren Einblick in das Versagensverhalten
der Probe bieten. Ein Hauptaugenmerk liegt hierbei in der Beobachtung von Biegung und
Knickbandern entlang mehrerer Oberflaichen wihrend einer Druckpriifung.

Eine Variation an optischen Linsen erlaubt zudem eine gezieltere Anwendung der 3D-
Bildkorrelation auf lokale Bereiche. Dariiber hinaus kann zudem eine Verfolgung des Riss-
fortschritts liber einen weiteren Beobachtungswinkel erfolgen. Grundsatzlich ist das verwen-
dete System zur 3D-Bildkorrelation fiir Betrachtungen im Zoom und Weitwinkel befahigt.
Ein erweiterter Zugang zur Einkopplung von Licht erlaubt zudem kiirzere Belichtungszei-
ten, wodurch hohere Dehnungsraten gefahren werden kénnen.

Das Potenzial der 3D-Bildkorrelation erlaubt durch eine Parametereinstellung zudem
detailliertere Messungen. In dieser Arbeit wurde eine Einstellung fiir alle Versuche verwen-
det. Eine Optimierung der Systemparameter und des Pattern erlaubt, im Zusammenhang
mit der Erweiterung der optischen Bauteile, eine prazisere Auswertung. Dies mit einem
Hauptaugenmerk auf Scherwinkel und deren Verteilung um eine Rissspitze.
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Die Priiftechnik selbst kann speziell im Bereich der Schubpriifung durch eine Versteifung
der Probe optimiert werden. Neben einer zunehmend validen Messung wiirde durch eine
massivere Auslegung der Probengeometrie ein erhohter Druck der Priifvorrichtungen auf
Kiihlelemente erfolgen kdnnen. Die Vermeidung von vorzeitigen Schaden und die erhohte
Warmeleitung aufgrund zunehmender Presskraft der Elemente zueinander wiirde die Ef-
fizienz steigern. So auch die Moglichkeit einer Probenkassette innerhalb des Kryostaten
um einen Probenwechsel ohne Offnen des Kryostaten zu ermdglichen. Oder im bereits be-
schriebenen Konzept einer Tiir, vorgekiihlte Proben und Priifvorrichtungen zu verwenden.

Die Verwendung einer vergroRerten Priifmaschine sowie die Verkleinerung des Kryo-
staten wiirden die Arbeiten mit dem Kryostaten vereinfachten und das Handling steigern.
Ein Hauptaugenmerk der Priiftechnik ist jedoch mit den verwendeten Kraftmessdosen
gegeben. Eine auf 100 kN ausgelegte Kraftmessode wurde sowohl fiir die Zugpriifung als
auch fiir die Druck- und Schubpriifung verwendet. Jedoch verringert sich die Genauig-
keit der Kraftmessdose mit niedrigen Lasten. Hierbei tritt die Belastungspriifung unter
Rissoffnungsmodus | in den Vordergrund. Hierzu wurde eine auf bis zu 50 kN ausgelegte
Kraftmessdose verwendet, wihrend die Lasten auf die Probe in den Versuchen, abgesehen
vom Unterdruck des Vakuums, nicht iiber 100 N steigen. Die Verwendung von an die

wirkenden Lasten angepassteren Kraftmessdosen wiirden zu praziseren Ergebnissen fiihren.

Zuletzt sollten die optimierten Ansitze verwendet werden, um geeignete Materialsys-
teme fiir den Behilterbau zur Speicherung von kryogenen Medien zu priifen. In ersten
Versuchen wurden kohlefaserverstirkte Thermoplaste in unidirektionalem Aufbau entlang
der Faserrichtung getestet. Diese Materialsysteme, insbesondere auf Basis von Polyary-
letherketon und Polyetheretherketon, wurden bisher nicht unter kryogenen Temperaturen
gepriift. Durch den Einsatz des Klebstoffs AD840 von DELO und das Beflammen von
CETEX TC1225 der Firma Toray mit einer ruBfreien Flamme konnten jedoch erfolgreiche
Zug- und Druckpriifungen durchgefiihrt werden.
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Anhang

Anhang A: Leistungsdaten RDK-415D-Cryocooler

SRDK-415D Cold Head Capacity Map (50 Hz)

With F-50 Compressor and 20 m (66 ft.) Helium Gas Lines
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Abbildung A.1: Leistungsdaten des verwendeten RDK-415D-Cryocooler bezogen auf die Warme-
last. Abbildung aus [1].
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Anhang B: Materialkennwerte SIGRAPREG C U230-0
NF-E320

Material data

Properties Values
Prepreg SIGRAPREG® C U230-0/NF-E320
Fiber type SIGRAFIL® C T50-4.0/240-E100
Resin type E320
Layup [0°]s (ISO 527 / 14126), [0°/90°]s (ISO 14129)
Manufacturing process Stacking and compression molding
Curing Cycle 90 min @ 130 °C (heating & cooling rates: 4 K/min, pressure: 5 bar)
Measurement information Measured values based on 6 test specimen per specific value

Laminate properties

Properties Test standards Units Values Deviation
Tensile testing

Tensile strength 0° DIN EN ISO 527 MPa 2151 +132
Tensile modulus 0° DIN EN ISO 527 GPa 134 +6
Elongation at break 0° DIN EN ISO 527 % 1.40 +0.1
Poisson’s ratio 0° DIN EN ISO 527 0.31 +0.02
Tensile strength 90°? DIN EN ISO 527 MPa 73 +5.4
Tensile modulus 90° DIN EN ISO 527 GPa 8.2 +0.2
Elongation at break 90° DIN EN ISO 527 % 1.00 +0.1
Poisson’s ratio 90° DIN EN ISO 527 NA NA
Compression testing®

Compression strength 0° DIN EN ISO 14126 MPa 863 +52
Compression modulus 0° DIN EN ISO 14126 GPa 121 +2
Elongation at break 0° DIN EN ISO 14126 % 0.75 +0.06
Compression strength 90° DIN EN ISO 14126 MPa 180 +3
Compression modulus 90° DIN EN ISO 14126 GPa 8.5 +0.1
Elongation at break 90° DIN EN ISO 14126 % 4.73 +0.20
Shear testing®

Shear strength @ 5% shear strain DIN EN ISO 14129 MPa 61 +0.0
Shear modulus DIN EN ISO 14129 GPa 3.9 +0.1

Y Fiber volume fraction with 60.2 Vol.-% acc. to DIN EN 2564 | 2 Fiber volume fraction with 58.5 Vol.-% acc. to DIN EN 2564 |
3 Fiber volume fraction with 58.0 Vol.-% acc. to DIN EN 2564 | %) Fiber volume fraction with 59.7 Vol.-% acc. to DIN EN 2564 |

Abbildung A.2: Materialkennwerte und Prozessdaten von SGL SIGRAPREG C U230-0 NF-E320,
einem vorimpragnierten textilen Halbzeuges, krauselfrei mit unidirektionaler
Ausrichtung der Fasern. Abbildung aus [2].
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