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1. MOTIVATION

Durch die Auswirkungen des Klimawandels und die immer teurer und knapper werden-
den natirlichen Rohstoffe rlickt die Entwicklung verbesserter Systeme beziglich der
Ressourcen- und Energieeffizienz in den Fokus der produzierenden Unternehmen. Die
Herausforderung besteht in einer effizienten und nachhaltigen Herstellung von Bautei-
len bei gleichzeitiger Berucksichtigung der Anforderungen an deren Qualitat und vor
allem deren Leistungsfahigkeit. Angesicht dieser Notwendigkeit muss die Entwicklung
innovativer Werkstoffe vorangetrieben werden, die speziell auf das jeweilige Einsatz-
gebiet anwendungsorientiert abgestimmt sein missen. Innovative Leichtbaukonzepte
auf der Basis von Faserverbundwerkstoffen, insbesondere kohlenstofffaserverstarkte
Kunststoffe (CFK), gewahrleisten eine Einsparung von Energie und Ressourcen wah-
rend der Produktnutzung und sind daher in den unterschiedlichsten Branchen zuneh-
mend von Bedeutung. [1]

Hauptanwendungsbereich der Materialklasse CFK ist der Bereich der Verkehrsmittel,
da hier ein starker Beitrag zu einer umweltfreundlichen und ressourcenschonenden
Mobilitat geleistet werden kann. Im Flugzeugbau beispielsweise besteht der neue Air-
bus A350 XWB und auch die neue Boeing 787 zu mehr als 50 % aus CFK-Bauteilen.
Leichtbaukomponenten gewinnen auch in der Automobilindustrie hinsichtlich der CO,-
Emissionen und der Einfihrung und Entwicklung der Elektromobilitdt zunehmend an
Bedeutung. Da die Kapazitaten der verwendeten schweren Energiespeicher stark limi-
tiert sind, muss fur die Realisierung von groferen Reichweiten und akzeptablen Fahr-
eigenschaften das Fahrzeuggewicht weiter minimiert werden. Auferdem sind CFK-
Bauteile unproblematisch hinsichtlich der Korrosion und haben sehr gute schwin-
gungsdampfende Eigenschaften. [2, 3]

CFK-Bauteile sind auch in der Windkraftindustrie von grof3em Interesse. Sie stellt auch
zukunftig einen groRen Wachstumsmarkt dar, da die Kapazitat der Windkraft-Anlagen
ausgebaut werden soll, indem die Lange und Festigkeit der eingesetzten Rotorblatter
weiter erhdht wird [2].

Die Produktion von CFK-Elementen ist jedoch teuer, da die einzelnen Arbeitsschritte
sehr aufwendig und in der Fertigung oft Handarbeitsschritte integriert sind. Eine grof3e
Verbesserung der CFK-Herstellungsprozesse im Bereich der Forschung und auch der
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Materialverfligbarkeit bedeuten einen erheblichen Fortschritt in Richtung einer wirt-
schaftlicheren Umsetzung.

Im technischen Einsatz werden in CFK-Bauteilen erhebliche Materialpuffer eingebaut,
was dem enormen Leichtbaupotential entgegenwirkt. Dies ist dem komplexen Versa-
gensverhalten von CFK geschuldet, da bei mechanischer Belastung bereits vor dem
makroskopischen Versagen des Bauteils zahlreiche unterschiedliche Schadensme-
chanismen mikroskopischer GroRenordnung auftreten. Die Initialisierung einer einzel-
nen Schadigung verursacht durch eine ruckartige Entspannung des Materials ein
Schwingen der auftretenden Rissflachen. Hierdurch kommt es zur Entstehung und Ab-
strahlungen von elastischen Wellen, die sich im Material ausbreiten und mit Hilfe pie-
zoelektrischer Sensoren erfasst werden kdnnen [4]. Die sogenannte Schallemission ist
fur jeden Schadensmechanismus charakteristisch, so dass typische Schadensmecha-
nismen wie Faserbruch, Faser-Matrix-Debonding oder Matrixriss identifiziert werden
kénnen [5-10]. Die Schallemissionsanalyse als Untersuchungsmethode bietet weitere
Vorteile: die Messung erfolgt direkt wahrend der Beanspruchung, der Schadigungsab-
lauf wird im gesamten Probenvolumen erfasst und es ist eine Lokalisierung der einzel-
nen Schadensmechanismen madglich.

Im Fall der mechanischen Beanspruchung von Faserverbundwerkstoffen werden die
Krafte in die Matrix eingeleitet und Uber die Faser-Matrix-Grenzflache auf die Fasern
Ubertragen. Neben den verwendeten Einzelkomponenten werden die Materialeigen-
schaften vor allem durch die sich zwischen Faser und Matrix ausbildende Interphase
bestimmt, was bei der Optimierung der Werkstoffparameter berlcksichtigt werden
muss [11]. Die Interphase kann mit Hilfe von mikromechanischen Prifmethoden analy-
siert werden. Dabei wird die Anbindung einer einzelnen Faser an das Matrixmaterial
untersucht, so dass die Eigenschaften des Faserverbundwerkstoffes auf mikroskopi-
scher Ebene beurteilt werden kdnnen und eine Abschatzung bezuglich makroskopi-
scher Bauteile getroffen werden kann.

Geeignete Prufmethoden flr die mikromechanische Charakterisierung der Faser-
Matrix-Grenzflacheneigenschaften stellen der Einzelfaser-Pull-Out-Test und der Einzel-
faserfragmentierungstest dar [12]. Beim Einzelfaser-Pull-Out-Test wird eine einzelne
Faser in einen flissigen Matrixtropfen eingefthrt. Der Einzelfaser-Modellverbund wird
ausgehartet und mit einer zunehmenden Zugkraft in axialer Richtung belastet. Dies
fuhrt zu einem Ablésen der Faser an der Faser-Matrix-Grenzflache und einer axialen
Bewegung der Faser aus dem Matrixmaterial (Pull-Out). Beim Einzelfaserfragmentie-
rungstest wird eine einzelne Faser axialsymmetrisch in eine reine Polymermatrix mit
knochenférmiger Geometrie eingebettet. Auch hier wird der gesamte Einzelfaser-
Modellverbund einer zunehmenden Zugbeanspruchung ausgesetzt, wodurch Schub-
krafte in der Faser entstehen. Wird die Festigkeit der Faser Uberschritten, so bricht die-



se so lange, bis eine Sattigung an Fragmenten durch Erreichen einer kritischen Faser-
lange eintritt. Die bestehenden Auswerteverfahren fur die mikromechanischen Tests
hinsichtlich mechanischer Parameter basieren auf vereinfachenden Annahmen bezlg-
lich der komplexen Spannungsverteilung entlang der Faser-Matrix-Grenzflache. Unter
Verwendung der Schallemissionsanalyse wird auf die Verwendung dieser theoreti-
schen Annahmen verzichtet.

Ziele der Arbeit

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wird der Aufbau einer mikromechanischen Prifvor-
richtung (MP) vorgestellt, mit der verschiedene mikroskopische Schadensmechanis-
men von CFK-Materialien gezielt einzeln erzeugt werden und mit Hilfe der Schallemis-
sionsanalyse ausgewertet werden. Der Ansatz ermdglicht die Erzeugung eines Faser-
bruchs, eines Faserauszugs (samt Faser-Matrix-Debonding) sowie eines Matrixrisses.
Die aufgezeichneten Schallemissionssignale der unterschiedlichen Schadensmecha-
nismen werden erstmals als Volumenwellen detektiert und deren reflexionsfreier Teil
im Zeit- und Frequenzraum auf Gemeinsamkeiten und Unterschiede hin untersucht.
AuRerdem kénnen die einzelnen Schadigungsarten optisch (Licht- und Rasterelektro-
nenmikroskopie) und anhand ihrer Kraft-Weg-Signale charakterisiert werden. Im Rah-
men dieser Arbeit wird eine Kohlenstofffaser/Epoxidharz-Kombination angewendet. Die
mikromechanischen Eigenschaften der Faser-Matrix-Grenzflache kénnen durch die Va-
riation der Oberflachenbehandlung der Kohlenstofffaser und des Aushartezyklus des
Epoxidharzes gezielt verandert und mit Hilfe von Einzelfaserauszugstests interpretiert
werden.

Ein weiterer wesentlicher Bestandteil der Arbeit ist die Entwicklung und Umsetzung des
Einzelfaserfragmentierungstests, ebenfalls gestutzt durch die Schallemissionsanalyse.
Die verschiedenen Schadensmechanismen sollen anhand ihrer charakteristischen
Gemeinsamkeiten analog zu bereits durchgefuhrten makroskopischen Prifungen
[13, 14] lokalisiert und identifiziert werden. Dabei ist es mdglich, den Einfluss der Aus-
hartetemperatur des Epoxidharzes auf die thermischen Spannungen der eingebetteten
Kohlenstofffaser und die Folge flr den Ablauf des Einzelfaserfragmentierungstests
darzustellen.

Kapitel 2 liefert eine kurze Beschreibung der Komponenten von CFK, erldutert die im
Material moglichen Schadensmechanismen und die mikromechanischen Prifmetho-
den. Auflerdem erfolgt ein detaillierter Einblick in die theoretischen Konzepte der
Schallemissionsanalyse. Kapitel 3 beschreibt die Entwicklung der mikromechanischen
Prifvorrichtung und -methoden, die jeweilige Probenpraparation und Durchfiihrung der
Messungen, deren Ergebnisse samt Diskussion in Kapitel 4 zu finden sind. Abschlie-
Rend folgen in Kapitel 5 eine Zusammenfassung der Ergebnisse sowie ein Ausblick
hinsichtlich weiterer Untersuchungsmaéglichkeiten, die auf dieser Arbeit aufbauen.
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In diesem Kapitel werden die zum Verstandnis dieser Arbeit notwendigen theoreti-
schen Grundlagen behandelt. Kapitel 2.1 beschreibt die Komponenten von CFK. Zum
einen wird in Kapitel 2.1.1 die Kohlenstofffaser vorgestellt. Neben dem Herstellungs-
prozess wird vor allem auf die gangigen Methoden zur Oberflachenmodifizierung ein-
gegangen. Darauf folgt eine Einfihrung in die Epoxidharze (Kapitel 2.1.2). Am Beispiel
des verwendeten RTM6-Matrixsystems wird das Ausharteverhalten von duromeren
Harzkomponenten erldutert. Es werden die morphologischen Zustande bei einer iso-
thermen Aushartetemperatur beschrieben. Des Weiteren wird der vorliegende Reakti-
onsprozess in Abhangigkeit vom Hartegrad und der damit verbundenen Glasuber-
gangstemperatur dargestellt. Kapitel 2.1.3 beschaftigt sich mit der Faser-Matrix-
Grenzflache, wie sie sich ausbildet, und entscheidend verandern lasst.

Das Versagensverhalten von Faserverbundwerkstoffen, insbesondere die im Material
auftretenden Schadensmechanismen, wird in Kapitel 2.2 beschrieben.

In Kapitel 2.3 werden die Einzelfaser-Prifmethoden vorgestellt, mit denen mikrome-
chanisch verschiedene Schadensmechanismen erzeugt werden kénnen, und die eine
Untersuchung der Interphase des Systems erméglichen.

AbschlieRend werden in Kapitel 2.4 zentrale Aspekte der Schallemissionsanalyse be-
trachtet. Die weitere Unterteilung des Kapitels wird direkt vor der Beschreibung der
Analysemethode aufgezeigt.

2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

2.1.1 Kohlenstofffaser

Bereits Ende des 19. Jahrhunderts verwendeten Edison und Swann Kohlenstofffasern
(C-Fasern) aus schnellwachsenden tropischen Pflanzen, wie z.B. pyrolisierten Bam-
bus, als Glihfaden in ersten Glihlampen. Der Durchbruch zur kommerziellen Herstel-
lung und Nutzung als Verstarkungsmaterial in Polymeren gelang erst in den 70er Jah-
ren des 20. Jahrhunderts durch die amerikanische Firma ,Union Carbide Corporate®,
welche C-Fasern aus regenerierter Cellulose herstellte. Wegen der sehr hohen Steifig-
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keit und Festigkeit (bis 6000MPa) bei einer vergleichsweise geringen Dichte
(p=1,8g/cm?), erweisen sich C-Fasern als herausragende Verstarkungskomponente in
Faserverbundwerkstoffen. Sie sind schwarz, glanzend, und besitzen einen Durchmes-
ser im Bereich von 5-10um [15].

Ihr Hauptbestandteil ist Kohlenstoff (liber 92 %), wobei isotrope C-Fasern mit unstruk-
turierter Kohlenstoffstruktur sowie anisotrope C-Fasern mit sehr hohem graphitischen
Anteil entstehen konnen. Der Aufbau der Graphitstruktur bestimmt die Anisotropie des
Graphits und der daraus resultierenden C-Fasern. Wahrend entlang der Graphitschich-
ten starke kovalente Bindungen herrschen (Bindungsenergie: 4,3 eV), wirken zwischen
den einzelnen Schichten lediglich schwache van-der-Waals-Krafte (Bindungsenergie:
0,07 eV). Die theoretischen mechanischen Eigenschaften der Graphitstruktur liegen in
der Schichtebene Uber denen von Diamant, bezogen auf den Elastizitdtsmodul hat
Graphit sogar den hochsten Wert aller bekannten Materialien. Viele Eigenschaften der
C-Fasern lassen sich mit der vorliegenden Anisotropie begriinden. Wahrend sie in Zug-
richtung hohen Belastungen ausgesetzt werden kdnnen, reagieren die C-Fasern auf
Druck- und Scherspannungen sehr sensibel. Auch der thermische Ausdehnungskoeffi-
zient wird beeinflusst, indem er in Faserrichtung sehr geringe oder auch negative Wer-
te annimmt.

Die Packungsdichte der Graphitstrukturen ist in den C-Fasern nicht ideal, so dass ne-
ben aromatischen 6-Ringen auch 5- und 7-Ringe vorliegen [16]. Verschiedene Ansatze
und Modelle beschreiben die Schichten als gebogen oder gewellt.

Herstellung und Oberflichenmodifikation

Eine Beschreibung des Herstellungsprozesses von C-Fasern ist in [17] detailliert dar-
gestellt. Es gibt verschiedene Typen von C-Fasern, wobei sich neben Cellulose und
Pech vor allem Polyacrylnitril (PAN) als Ausgangsmaterial bzw. sogenannter Precursor
etabliert hat. Sie entstehen durch Pyrolyse organischer, hochmolekularer Ausgangs-
materialien unter Schutzatmosphare.

Der Herstellungsprozess einer C-Faser mit PAN als Ausgangsmaterial ist in Abbildung
2 - 1 dargestellt. PAN ist ein ataktisches, lineares Molekll mit Nitrilgruppen. Zunachst
werden die PAN-Fasern zur Vororientierung verstreckt und bei Temperaturen von 250 -
300°C thermisch stabilisiert. Neben der Zyklisierung der Nitrilgruppen benachbarter
PAN-Ketten kommt es auch zur oxidativen Dehydrierung der Kohlenstoff-Ketten. Die
Vernetzung des Molekiils bringt eine Formstabilitat mit sich und macht es unschmelz-
bar. [17]
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Abbildung 2 - 1: Herstellungsprozess einer C-Faser mit Polyacrylnitril als Precursor

AnschlieRend werden die C-Fasern bei 1300-1500 °C unter inerten Bedingungen car-
bonisiert. Die zyklisierten PAN-Ketten bilden unter Abspaltung gasférmiger Stickstoff-
verbindungen molekulare Bander und Flachen mit graphitartigen Strukturen. Die
Schichten orientieren sich in Faserrichtung, wobei der Kohlenstoffanteil mit zunehmen-
der Carbonisierungstemperatur zunimmt.

Der weitere Schritt der Graphitisierung (2000-3000 °C) erh6ht den graphitartigen Anteil
der C-Fasern, indem weiterer Stickstoff abgegeben wird. Der Graphitisierungsgrad und
damit der strukturelle Aufbau sind von der Prozesstemperatur und -dauer abhangig
und bestimmen die mechanischen Eigenschaften des Materials [18]. High Modulus
(HM) Fasern besitzen im Vergleich zu High Tenacitiy (HT) Fasern durch einen héheren
Graphitisierungsgrad eine erhohte Steifigkeit bei abnehmender Zugfestigkeit und
Dehnbarkeit entlang der C-Faser [15, 18]. Der Prozessschritt ist aufgrund der hohen
Temperaturen sehr energieaufwendig, so dass HM-Fasern sehr viel teurer als HT-
Fasern sind.

Im industriellen Gebrauch werden die C-Fasern einer oder mehreren Oberflachenvor-
behandlungen unterzogen. Eine oxidative Behandlung der Faseroberflache bewirkt das
Abtragen von schwacheren Schichten. Auflerdem werden die chemisch inert vorlie-
genden Kohlenstoffstrukturen aufgebrochen und mit Sauerstoff abgesattigt, so dass die
Oberflache durch reaktive Gruppen aktiviert wird [18-21]. Alternativ kann man auch die
zur Verfugung stehende Oberflache erhéhen, indem die Oberflache aufgeraut oder
weitere gasformige Edukte an der Oberflache angereichert werden (z.B. durch chemi-
sche Gasphasenabscheidung).

Nach der Oberflachenmodifikation werden die C-Fasern mit einer Schlichte aus wass-
riger Polymer-Lésung impragniert. Dies macht die C-Fasern geschmeidiger und wider-
standsfahiger fur die weitere Verarbeitung innerhalb der Prozesskette, bei denen die C-
Faser stark beansprucht wird. AuRerdem kann die Faseranbindung an die Matrix ent-
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sprechend beeinflusst werden. So fungiert die Schlichte bei duromeren Harzsystemen
als Haftvermittler und wird kompatibel zur Polymermatrix gewahit.

Beide Behandlungen flihren dazu, dass die Matrix hauptsachlich tber kovalente Bin-
dungen und Wasserstoffbriickenbindungen an die Faseroberflache gebunden werden
kann, was eine starke Festigkeitserhbhung der Faser-Matrix-Grenzflache mit sich
bringt (siehe Kapitel 2.1.3).

Abhéngigkeit der Zugfestigkeit von der Priflange

Die Zugfestigkeit eines Werkstoffes bzw. der C-Fasern als verstarkende Komponente
leistet einen wichtigen Beitrag zum mechanischen Verhalten des Bauteils. Bei der
Zugprufung von Einzelfasern stellt man fest, dass die Zugfestigkeit der C-Faser von
der Pruflange, d.h. der freien Faserlange zwischen den Klemmvorrichtungen, abhangig
ist.

Zugfestigkeit [a.u.]

\ 4

Léange der Kohlenstofffaser [a.u.]

Abbildung 2 - 2: Abhangigkeit der Faser-Zugfestigkeit von der freien Faserlange (nach [22])
(a.u.: Abk. arbitrary units, willkurliche Einheit)
Das Verhalten aus Abbildung 2 - 2 Iasst sich mit dem sogenannten Volumeneffekt er-
klaren. Dieser Effekt besagt, dass eine Volumenzunahme des zu prifenden Materials
zu einer wachsenden Fehlstellendichte fluihrt. Das Volumen besteht gemaf einer An-
nahme des ,Weakest-Link-Modells® aus einzelnen Volumenelementen, deren Festig-
keiten durch einen kritischen Defekt begrenzt sind. Erfahrt ein Volumenelement des
Prifkorpers ein instabiles Risswachstum, so versagt der Prifkorper komplett. Die Fes-
tigkeit der gesamten Kette wird demnach durch das schwachste Glied bestimmt. Ne-
ben der Anzahl an Volumeneinheiten ist die Bruchwahrscheinlichkeit von der Héhe der
lokal wirkenden Spannung und auch der Festigkeitsstreuung innerhalb der einzelnen
Glieder abhangig. Im Fall der Zugbelastung einer einzelnen C-Faser fihrt die Erho-
hung der freien Faserlange zu einer Abnahme der maximalen Festigkeit. Die Wahr-
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scheinlichkeit von Defekten in der Mikrostruktur der C-Faser vergrofiert sich mit zu-
nehmender Priflange, was zu einem friiheren Versagen der C-Faser fuhrt. [23]

2.1.2 Epoxidharze

Im Bereich der industriellen Fertigung von Faserverbundwerkstoffen haben sich Kunst-
stoffe fest etabliert. Epoxidharze sind die meist verwendeten Matrixpolymere und geho-
ren neben weiteren Gruppen, wie z.B. Phenoplasten, Aminoplasten, Polyurethane oder
auch ungesattigte Polyester, zum Bereich der Duroplasten [24]. Im Vergleich zu ande-
ren Polymeren zeichnen sie sich durch sehr gute Eigenschaften aus:

e sehr gute mechanische Eigenschaften (hoher Elastizitatsmodul und Festigkeit)
e chemische Bestandigkeit und thermische Stabilitat

e geringe Bruchzahigkeit

e gute Haftung am Grolteil der Verstarkungsfasern

e Kkostengunstig

e geringes Schrumpfungsverhalten (<5 %) wahrend der Vernetzungsreaktion

Das Epoxidharz ist aus niedermolekularen Monomeren aufgebaut, die nach Ausharte-
und Vernetzungsreaktionen einen endgultigen Werkstoff mit hoher Netzwerkdichte
formen. Dabei wird das Reaktionsharz mit Hilfe eines Harters und gegebenenfalls wei-
teren Zusatzstoffen zu einem chemisch vernetzten, engmaschigen Makromolekil um-
gesetzt. Nach dem Reaktionsprozess kann das Harz thermisch nicht mehr umgeformt
werden, so dass die Einarbeitung der C-Fasern und auch die Formgebung vor dem
Ausharten durchgefiihrt werden missen.

Epoxidharze gehéren zur Gruppe der Polyadditionsharze. Dies ist fir den technischen
Gebrauch von Vorteil, da durch Kondensationsreaktionen vernetzte Duroplaste (wie
z.B. Phenoplaste) niedermolekulare Nebenprodukte freisetzen, die kontinuierlich abge-
fuhrt werden mussen. Folglich wird der Aushartevorgang von Epoxidharzen nicht aus
thermodynamischen Griinden (Prinzip von LeChatelier) abgebrochen und es kdnnen
hohe Vernetzungsgrade realisiert werden. Die Reaktion verlauft stark exotherm,
wodurch Bauteile mit groRen Wanddicken einer starken lokalen Uberhitzung ausge-
setzt sind und damit thermisch geschadigt werden konnen.

Wesentlicher Bestandteil eines Epoxids ist ein Dreiring mit Sauerstoff, der aufgrund ei-
nes unginstigen Bindungswinkels gegeniber nucleophilen Atomen sehr reaktiv ist.
Das Harz reagiert mit dem Harter zu einem aromatischen Amin, wobei das Ausharten
und auch die Zusammensetzung das bruchmechanische Verhalten des Harzes be-
stimmen. Das Epoxidharz-Harter-Verhaltnis muss sehr akribisch eingestellt werden, da
uberschussige Molekule einer Komponente sonst nicht an der Vernetzung teilnehmen
und dadurch die thermischen und mechanischen Eigenschaften des Faserverbund-
werkstoffes beeintrachtigen kénnen. [25]
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RTM6-Epoxidharzsystem

In dieser Arbeit wurden alle Untersuchungen im Wesentlichen mit dem Epoxidharz
HexFlow® RTM6 der Firma Hexcel Composites durchgefiihrt [26]. Das Material findet
in der Luft- und Raumfahrt Verwendung. Des Weiteren gab es innerhalb der Arbeits-
gruppe bereits vielseitige Untersuchungen an dem RTM6-Harzsystem.

RTM6 ist ein heillhartendes, tetrafunktionales 1-Komponenten-Epoxidsystem. Epoxid
und Amin liegen bereits gemischt und entgast vor, so dass ein groRer Vorteil in der so-
fortigen Einsetzbarkeit liegt. Um eine bereits bei Raumtemperatur ablaufende Reaktion
zu verhindern, muss es gekuhlt bei -20°C gelagert werden. Bei Raumtemperatur ist
das ungehartete Harz eine transparente, zahflissige Masse, die beim Erwarmen
schnell niedrigviskos und damit fr die in der Luftfahrt gebrauchlichen Injektionsverfah-
ren verwendbar wird.

Das RTM6 ist aus der Epoxidkomponente Tetraglycidyl-methylendianilin (TGMDA) so-
wie den beiden aromatischen Aminhartern Methylen-bis-(2,6-diethylanilin) (MDEA) und
Methylenbis(2-Isopropyl-6-Methylaniline) (M-MIPA) zusammengesetzt (siehe Abbil-
dung 2 - 3):

O O

| !
VDY

Tetraglycidyl-methylendianilin (TGMDA)

L, OUTCL

Methylen-bis-(2,6-diethylanilin) (MDEA) Methylenbis(2-Isopropyl-6-Methylaniline) (M-MIPA)
Abbildung 2 - 3: Einzelkomponenten des Epoxidharzes RTM6

Die Zusammensetzung wird mit 30-60 % des Epoxids sowie 10-40 % eines jeden Har-
ters angegeben. Bei dem Ausharteprozess entstehen durch Reaktionen des Epoxids
mit dem primaren Amin sekundare Aminogruppen. Diese verbinden sich mit weiteren
Epoxidgruppen zu einem makromolekularen Netzwerk. [27]

Das Resin Transfer Molding (RTM) Verfahren hat sich als Injektionsverfahren fur fla-
chige Bauteile aus einem Faserverbundwerkstoff etabliert. Zunachst wird das vorberei-
tete Verstarkungsmaterial in Form von trockenen Fasergeweben in einem massiven
Formwerkzeug ausgelegt. Das vorgewarmte Harzsystem wird unter Druck in die Kavi-
tat des Werkzeugs eingespritzt, so dass das Fasermaterial vollstandig umgeben und
benetzt wird. Das Polymer hartet unter Druck und Temperatur zu einem duromeren
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2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

Kunststoff aus. Das Verfahren zeichnet sich durch eine hohe Prozesssicherheit und
Reproduzierbarkeit aus. Ebenso lassen sich Bauteile mit einem hohen Faservolumen-
gehalt (50 % und mehr) realisieren. [17]

Essentiell ist vor allem ein Druckunterschied zwischen dem Harzvorrat und dem Form-
werkzeug. Die Viskositat des Matrixsystems und die Permeabilitat des Fasermaterials
beeinflussen die FlieRwege des Harzes. Erhéht man die Temperatur und verringert
damit die Viskositat des Harzsystems, so konkurriert das verbesserte Flieliverhalten
mit einer beschleunigten Vernetzungsgeschwindigkeit.

In Bezug auf sehr kleine Komponenten wird das RTM-Verfahren gegentber der Pre-
preg-Verarbeitung bevorzugt. Eine geringe Komplexitat der Bauteile ist jedoch Voraus-
setzung fur einen automatisierten Herstellungsprozess, wie er derzeit lediglich in der
Automobilindustrie zu realisieren ist. Das RTMG6 stellt durch seine lange Aushartezeit
eine groRe Herausforderung fir eine Serienproduktion dar. Der Standardaushartezyk-
lus des Datenblattes empfiehlt flr ein vollstandiges Ausharten des Harzes eine Dauer
von mindestens 90 min bei einer Temperatur von 180 °C. Der Zyklus enthalt jedoch ei-
nen grofRen Sicherheitspuffer. Die dynamische Differenzkalorimetrie zeigt, dass das
RTM®6 bei einer Temperatur von 180 °C bereits nach 45 min vollstandig ausgehartet ist.
Jedoch werden dabei Proben mit einer sehr geringen Fillmenge (10-15mg) unter-
sucht, wahrend die Temperaturverteilung bei gro3en Bauteilen nur als sehr inhomogen
betrachtet werden kann.

Ausharteverhalten des RTM6-Epoxidharzsystems

Bereits vor dieser Arbeit wurden innerhalb der Forschungsgruppe an der Universitat
Augsburg Untersuchungen und mechanische Tests an reinen Polymerproben sowie
CFK-Proben mit RTM6 als Matrixkomponente durchgefihrt. Neben einem vollstandi-
gen Ausharten waren auch modifizierte Aushartezyklen zur Realisierung teilausgehar-
teter Proben von grof3em Interesse [28]. Die in dieser Arbeit verwendeten Aushartezyk-
len orientieren sich an Ergebnissen dieser Untersuchungen und sind in Abbildung 2 - 4
schematisch dargestellt.

11
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Abbildung 2 - 4: Schematische Darstellung der verwendeten RTM6-Aushartezyklen fir voll- (100 %) und
teilausgehartete (60 %, 70%, 80 %) Systeme

Die Heiz- und Abklhlraten sind mit 2°C/min definiert, wobei auf eine aktive Kihlung
der Epoxidharzproben verzichtet wird. Alle Aushartezyklen starten mit einer sogenann-
ten Infiltration (30 min bei einer Temperatur von 120 °C), bei der in Anlehnung an die
Herstellung des Faserverbundwerkstoffes das trockene Fasergewebe mit dem flissi-
gen Polymer vollstandig benetzt wird. AnschlieRend wird das RTM6 2,5 h bei der Stan-
dardtemperatur von 180 °C ausgehartet. Das RTM6 liegt danach vollstandig vernetzt
vor, wobei in Ubereinstimmung mit der Literatur lediglich maximale Aushértegrade von
95 % erreicht werden kdnnen. Bei den Teilaushartegraden (60 %-80 %) folgt der Infil-
tration ein isothermes Ausharten bei einer reduzierten Temperatur von 135 °C. Dies
gewahrleistet unter den Teilaushartegraden vergleichbare chemische Reaktionen, wo-
bei die unterschiedlichen Hartegrade durch eine bloRe Variation der Aushartezeit er-
reicht werden. [28]

Die isotherme Hartungsreaktion eines Epoxidharzes stellt einen sehr komplexen Vor-
gang dar. Neben den chemischen Aushartereaktionen finden auch physikalische Pro-
zesse wie das Gelieren oder die Verglasung statt, wodurch die physikalischen Eigen-
schaften des Matrixsystems auf makroskopischer Skala variieren [29].

Das Ausharteverhalten von Polymeren kann mit Hilfe von schematischen TTT-
Diagrammen (engl.: Time Temperature Transformation) beschrieben werden, welche
von Gillham et al. fur Polymersysteme entwickelt wurden [29, 30]. In diesen Diagram-
men ist die Aushartetemperatur gegen den Logarithmus der Aushartezeit aufgetragen
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2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

(siehe Abbildung 2 - 5). Eine horizontale Linie im Diagramm stellt einen isothermen
Ausharteprozess bei entsprechender Temperatur dar. Letztlich wird das Diagramm
verwendet, um die morphologischen Zustande des jeweiligen Harzsystems wahrend
dem Aushartezyklus zu verfolgen.

verkohlt
gummielastisch

Tg,oo el e o ) e o Em EE EE EE EE EE M M M EE EE Em Em EE e e Em e
5
5,
5
® geliert verglast
(]
Q
£ Tg,gel SRR R R
B
x|
S S
S (ungeliert, nicht verglast)
=
<

Tg0

ungeliert verglast

Aushartezeit (log) [a.u.]
Abbildung 2 - 5: Schematische Darstellung des TTT-Diagramms (nach [29])

Das Gelieren beschreibt die irreversible Umwandlung des Harzsystems von einer vis-
kosen Flussigkeit zum elastischen Gel. Dabei verdichtet sich in der ersten Reaktions-
stufe das dreidimensionale Netzwerk [31]. Das Gelierungsverhalten wird durch die
Funktionalitat des Epoxidharzes und die Stdchiometrie der beteiligten Komponenten
bestimmt, wahrend die Aushartetemperatur keinen weiteren Einfluss hat. Durch die
Vernetzung erhoht sich neben dem Modul auch die Viskositat, was einem weiteren
FlieBen bzw. einer weiteren Verarbeitung des Polymers entgegenwirkt.

Der weitere Ubergang zum Festkérper wird als Verglasung bezeichnet. In Abhangigkeit
von der Vernetzungsdichte und den daraus resultierenden Freiheitsgraden der Moleku-
le kann die Glasibergangstemperatur stark variieren. Dabei bendtigt ein hochvernetz-
tes Netzwerk mehr Energie, um gro¥flachige Molekularbewegungen zu gewahrleisten.

Die Aushartetemperatur muss generell so gewahlt werden, dass die Glasubergangs-
temperatur des unreagierten Harzsystems T, , Ubertroffen wird. Bleibt dies aus, so
kénnen die funktionellen Gruppen des Harzsystems nicht miteinander reagieren, ge-
folgt von einem ungelierten glasartigen Zustand (siehe Abbildung 2 - 5). T, , definiert
damit auch die nétige Lagerungstemperatur des noch nicht reagierten Polymers.
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Liegt die Temperatur zwischen T, , und T 4.;, SO kann der flissige Zustand des Poly-
mers lediglich nach einer ausreichenden Aushartezeit direkt in einen ungelierten Glas-
zustand Ubergehen. Ist die Aushartetemperatur mit 7, ;.; vollig identisch, so treten Ge-
lierung und Verglasung nebeneinander auf. Uberschreitet man die Glasiibergangstem-
peratur des Gels (T 4¢;), SO kommt es zu einer starken Vernetzung und damit einem
weitgehenden Ausharten. Das zunachst flissige Matrixsystem hartet tGber einen gum-
mielastischen Zustand zu einem gelierten glasartigen Polymer aus. Die Freiheitsgrade
der Molekule sind durch die Vernetzung so stark behindert, dass das ausgehartete
Harz nicht mehr I6sbar ist. Man orientiert sich an der s-férmigen Verglasungskurve
(siehe Abbildung 2 - 5), um Faserverbundwerkstoffe mit hoher Festigkeit herzustellen.
Die Zeit, in der das System im gelartigen Zustand ist, kann durch eine Steigerung der
Aushartetemperatur nicht beliebig erhéht werden. Wird das Matrixsystem Temperatu-
ren Uber T, ,, (Glaslibergangstemperatur des vollstandig reagierten Systems) ausge-
setzt, so zersetzt sich mit zunehmender Reaktionszeit das gummielastische Polymer
und der Fall der Verkohlung tritt ein.

Wie bereits erwahnt, ist die Glastibergangstemperatur vom vorliegenden Aushartegrad
abhangig. Moosburger et al. [28] zeigen dieses Verhalten am Beispiel teilausgeharteter
RTM6-Proben bei einer Aushartetemperatur von 135 °C (siehe Abbildung 2 - 6):

7
180 /

160

Glasiibergangstemperatur [°C]

Ubergangs-
100 bereich
80
60
7
T T T T T T T T T T T T
55 60 65 70 75 80 85
Hartegrad RTM6 [%]

Abbildung 2 - 6: Glasibergangstemperatur in Abhangigkeit vom RTM6-Aushartegrad bei einer Ausharte-

temperatur von 135 °C; im markierten Ubergangsbereich Uberschreitet die Glasiibergangs-
temperatur die Aushartetemperatur (nach [28])
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2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

Es ist ein nicht-linearer Anstieg der Glasibergangstemperatur zu beobachten. Dies
lasst sich dadurch erklaren, dass bei hohen Aushartegraden bereits wenige neue Bin-
dungen zu einer deutlichen Versteifung und damit zu einer Erhéhung der Glasuber-
gangstemperatur fihren. Um zu jedem Aushartegrad die dazugehorige Glasiber-
gangstemperatur zu bestimmen, wird fur Epoxidharzsysteme oft die empirische ,DiBe-
nedetto-Gleichung“ verwendet [32]:

(Tyo — Tyo) - @ A 0.1
Ty=Too t 1 G =1 a (2-1)

Ty und T, . sind die Glastbergangstemperaturen des unreagierten bzw. des vollstan-
dig reagierten Systems. Aulterdem stellt « den Hartegrad und A den Werkstoff- bzw.
Fitparameter dar. Im Fall von Moosburger et al. konnte das Verhaltnis der Glasuber-
gangstemperatur zum vorliegenden Hartegrad mit einem Fitparameter A=0,4848 sehr
gut beschrieben werden [28].

Die Aushartegrade zwischen 74 % und 79 % liegen in einem Ubergangsbereich, in dem
die Glaslibergangstemperatur und die vorliegende Aushartetemperatur nahezu iden-
tisch sind. Wie bereits anhand des TTT-Diagramms erldutert, &ndern sich die morpho-
logischen Zustande des Harzsystems in Abhangigkeit von der Aushartedauer bei kon-
stanter Aushartetemperatur, wodurch ein erheblicher Einfluss auf die physikalischen
Eigenschaften des Polymers ausgelibt wird. Zum Zeitpunkt der auftretenden Vergla-
sung verandert sich der Reaktionsmechanismus von einem chemisch kinetisch-
kontrollierten zu einem diffusions-kontrollierten. Liegt die Glastibergangstemperatur un-
terhalb der Aushartetemperatur, liegen die Proben bei Ende des Aushartezyklus in ei-
nem gummielastischen Zustand vor. Erst wenn das Material abkuhlt, frieren die Ket-
tenbewegungen ein und man erreicht einen glasartigen Zustand. Verhalten sich die
Glasubergangs- und Aushartetemperatur entgegengesetzt, so kommt es bereits wah-
rend dem Ausharten zur Verglasung. Letztlich verlangsamt die diffusions-kontrollierte
Reaktion, bis sie zum vollstandigen Erliegen kommt. Der Hartegrad erhoht sich in Ab-
hangigkeit von der Aushartedauer nicht beliebig weiter, sondern wird durch den ver-
wendeten isothermen Zyklus bestimmt.

2.1.3 Interphase

Neben den verwendeten Fasern und dem Matrixmaterial hat die Grenzflache zwischen
den beiden Komponenten mafigeblichen Anteil an dem mechanischen Verhalten des
Werkstoffes. Bereits 1972 wurde von Sharpe entdeckt, dass sich der Bereich zwischen
den beiden Komponenten durch unterschiedliche physikalische und chemische Eigen-
schaften auszeichnet [33]. Letztlich sind die gesamten Eigenschaften des Faserver-
bundwerkstoffes an die Giite seiner Grenzflachen gekoppelt, welche in makroskopi-
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

schen Bauteilen aufgrund des hohen Faseranteils groRflachig auftreten. Eine genaue
Kenntnis dieser Grenzschichten beziglich ihrer Struktur ist daher Voraussetzung, Fa-
serverbundwerkstoffe gezielt fir spezielle Anwendungen zu entwickeln.

Die Kontaktflache zwischen Faser und Matrix wurde zunachst als eine Art zweidimen-
sionale Kontaktflache angenommen und modelliert. Spatere Arbeiten haben aufzeigt,
dass sich das mechanische Verhalten im grenzflachennahen Bereich rapide andert
und keine perfekte Faser-Matrix-Anbindung angenommen werden kann. Die Interpha-
se wird mittlerweile als dreidimensionale, endliche Kontaktregion beschrieben, deren
Eigenschaften durch Wechselwirkung von Faser und Matrix entstehen und sich nicht
additiv aus den reinen Komponenten zusammensetzen lassen. Die Adhasion zwischen
Faser und Matrix resultiert aus chemischen Bindungen, molekularphysikalischen Ver-
bindungen und einer mechanischen Verankerung zwischen beiden Komponenten.
[34-37]

Chemische Bindung

Eine chemische Bindung zwischen der Matrix und der verstarkenden Faserkomponen-
te entsteht durch kovalente Bindungen. Diese entstehen hauptsachlich durch Vernet-
zungsreaktionen der aufgetragenen Epoxidharz-Schlichte mit den polar ausgerichteten
Faseroberflachen und der ebenfalls epoxidharzartigen Matrix. Aufgrund ihrer hohen
chemischen Bindungsenergie erreicht man damit eine hohe Adhéasion. Die Reaktions-
kinetik ist Ublicherweise bei hohen Temperaturen beschleunigt, jedoch hat auch die Dif-
fusion einen mafigeblichen Anteil an den Grenzflachenreaktionen. Daher ist der che-
mische Reaktionsmechanismus temperatur- und auch zeitabhangig.

Physikalische Anbindung

Neben einer chemisch stabilen Verbindung leisten auch die intermolekularen Krafte
wie van-der-Waals-, Dipol-Dipol-, Wasserstoffbriicken- und ionische (Saure-Base-)
Bindungen ihren Beitrag zu einer starken Faser-Matrix-Anbindung. Voraussetzung ist
eine gute Benetzung des Fasermaterials mit dem Polymer, so dass beide Komponen-
ten in ausreichend engem Kontakt stehen.

Mechanische Adhéasion

Aufgrund ihres Herstellungsverfahrens besitzt das Fasermaterial eine charakteristische
Oberflachenrauheit (siehe Abbildung 2 - 7). Bei der mechanischen Haftung verbindet
sich die Faser mit der Matrix, indem die niedrigviskose Matrix in vorhandene Poren und
Unebenheiten der Faseroberflache flieRt, aushartet, und sich letztlich beide Kompo-
nenten mechanisch verzahnen. Die zu benetzende Oberflache der C-Fasern kann
durch verschiedene Prozesse (z.B. Oxidationsbehandlung, etc.) vergroRRert werden, um
eine moglichst maximale mechanische Verankerung zu realisieren. Dieser Effekt spielt
jedoch nur eine Rolle, sofern sich die Oberflachentopologie von Faser und Matrix ah-
neln. Die mechanische Verklammerung ist vor allem senkrecht zur Faserrichtung von
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2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

Bedeutung, da die Mikrostruktur der C-Faser in axialer Richtung kaum Rauheiten auf-
weist (siehe Abbildung 2 - 7).

L= e — 3 .00kU 4mm
UNTI—-AUGSBURG EXP .—PHYS. 11

x5000
#6

Abbildung 2 - 7: Aufnahme der Oberflachenrauheit einer C-Faser mit Hilfe eines Rasterelektronenmikro-
skops

Die Interphase kann sich in einem CFK-Material mit duromerer Matrix Gber eine Breite

von mehreren hundert Nanometern erstrecken und bewegt sich damit im mikroskopi-

schen Bereich [38, 39]. Die Rasterkraftmikroskopie ist mit einer Auflésung in dieser

GrélRenordnung eine geeignete Charakterisierungsmethode.

Ausschlaggebend fir die Eigenschaften des Faserverbundwerkstoffes ist die Fahigkeit
der Matrix, die angelegten Spannungen auf die Faser zu Ubertragen. Ist die Adhasion
bzw. Ankopplung aufgrund einer sich nur schwach ausbildenden Interphase unzu-
reichend, so kann die Matrix kaum Kréafte in die Faser leiten. Die verstarkenden Eigen-
schaften der Fasern im Komposit kdnnen nicht voll ausgenutzt werden.

Abhilfe kann man durch die in Kapitel 2.1.1 beschriebenen Oberflachenmodifikationen
der C-Faser schaffen. Sowohl eine oxidative Behandlung als auch die Auftragung einer
Schlichte haben sich im industriellen Herstellungsprozess fest etabliert. Liegt eine sehr
hohe Anbindung vor, kann dies zur Versprodung des Faserverbundwerkstoffes fiihren,
so dass fur die Gute der Faser-Matrix-Anbindung eines jeweiligen Systems ein zufrie-
denstellender Kompromiss gefunden werden muss.

Die Interphase setzt sich infolge des Herstellungsprozesses von Faserverbundwerk-
stoffen aus verschiedenen Bereichen zusammen. Verfolgt man den lateralen Quer-
schnitt von einer C-Faser in Richtung der Matrix, so leisten effektiv zwei verschiedene
Bereiche ihren Beitrag zu der sich ausbildenden Interphase des Faserverbundwerkstof-
fes:
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Faserrandzone

Wie bereits in Kapitel 2.1.1 erlautert, besitzt die C-Faser mit PAN als Precursor einen
schalenartigen Aufbau, wobei die graphitischen Anteile zum oberflachennahen Bereich
zunehmen. Die Oberflache der C-Faser hat dementsprechend im Vergleich zum Volu-
men neben einer abweichenden Kristallstruktur samt Fehlstellendichte auch eine ande-
re chemische Zusammensetzung. Liegt eine oxidierte C-Faser vor, so ist der graphiti-
sche Kohlenstoff der Faseroberflaiche durch verschiedene Sauerstoffverbindungen
(Hydroxyl-, Carboxyl-, Ether-, u.a.) substituiert worden [39-41].

Es besteht auch die Moglichkeit, bei dem Herstellungsprozess der C-Faser eine
Schlichte auf deren Oberflache aufzutragen. Neben ihrer Schutzfunktion von Einzelfa-
serfilamenten wahrend der weiteren Prozessierung, dient sie hauptsachlich als vernet-
zender Haftvermittler bei duromeren Polymersystemen und besteht daher ebenfalls
aus einem Epoxidharz. Die Schlichte vernetzt mit dem Matrixmaterial zum eigentlichen
Faserverbundwerkstoff.

Polymerseitige Ubergangsphase

Die Ausbildung der Epoxidharzgrenzschicht resultiert aus physikalischen und chemi-
schen Wechselwirkungsprozessen mit der Faseroberflache, welche den ablaufenden
Ausharteprozess des Harz-Harter-Gemisches beeinflussen konnen. Die auftretenden
Adsorptions-, Desorptions- und Diffusionsprozesse sind vor allem von der Temperatur
und der Zusammensetzung des Harzes abhangig [42, 43]. Wahrend dem Ausharten
des duromeren Matrixsystems passt sich die Matrixstruktur der Faseroberflache an, in-
dem sich die Molekiile des Epoxidharzes an den reaktiven Gruppen der C-Faser-
Molekule ausrichten. Eine Abnahme der Entropie sowie eine Reduzierung der Frei-
heitsgrade durch die zunehmende Vernetzung sind die Folge. Reagiert eine Kompo-
nente des reaktiven Polymergemisches bevorzugt mit der Faseroberflache, so kénnen
sich Auswirkungen auf die lokale Vernetzungsdichte sowie die lokalen mechanischen
Parameter ergeben. Palmese und McCullough [44] zeigen anhand ihres erstellten Mo-
dells, dass das GroRenverhaltnis der chemischen Reaktionszeit (t.,) und der Diffusi-
onszeit (tq;r) die Ausbildung der Faser-Matrix-Grenzflache beeinflusst. Ist die Diffusi-
onszeit sehr viel kleiner als der Ablauf der chemischen Reaktionen, so kann sich der
ausbildende Konzentrationsgradient der Amine bereits vor dem entgegenwirkenden
Viskositatsanstieg wieder ausgleichen. Sind die Diffusionszeiten sehr lang (tgirf > tcn),
so kann durch die Entmischung in der vorgegebenen Zeit kein Konzentrationsgradient
erreicht werden. Befinden sich beide charakteristischen Zeiten in der gleichen Grofien-
ordnung, so kommt es zu lokalen Konzentrationsgradienten. Der Ausharteprozess des
Polymers ist im fasernahen Bereich aufgrund eines lokalen Harter-Uberschusses zu-
nachst schneller, ehe es durch eine unglinstige Stdchiometrie der Reaktionspartner in-
folge des Gelierens zu einem Abbruch der beschleunigten Anfangsreaktion kommt.
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Abbildung 2 - 8 verdeutlicht, wie sich die auftretende Entmischung von Epoxidharz und
Harter auf die lokale Steifigkeit der verschiedenen Matrixbereiche auswirkt.

<— Interphase —>

reine Matrix

lokale Steifigkeit [a.u.]

AN

AN ' >
Position [a.u.]
Anreicherungszone  Anreicherungszone
Aminharter Epoxidharz

Abbildung 2 - 8: Entmischung von Epoxidharz und Harter an der fasernahen Grenzflache (nach [45])

Es entstehen unterschiedliche Matrixbereiche, wobei die fasernahe Anreicherungszone
eine hohere Steifigkeit als die Verarmungszone besitzt. Im Vergleich zur reinen Poly-
mermatrix ergeben sich ebenfalls graduelle Diskrepanzen bezuglich der chemischen
Stabilitat und den mechanischen Eigenschaften, da die Bindungspartner auf die reakti-
ven Gruppen der Faseroberflache verzichten missen. [44]

Im Bereich der Forschung und Entwicklung von Faserverbundwerkstoffen wird dem po-
lymerseitigen Teil der Interphase aufgrund seiner Vielfaltigkeit und Komplexitat oft
mehr Bedeutung beigemessen. Dies ist auch damit begrindet, dass sich dieser Be-
reich der Interphase erst bei der Benetzung des Fasermaterials mit dem reaktiven
Harz-Harter-Gemisch ausbildet.

Die Interphase hat einen wesentlichen Einfluss auf die makroskopischen Eigenschaf-
ten des Faserverbundwerkstoffes und soll dementsprechend ausreichend erforscht und
charakterisiert werden. Zur Untersuchung der Interphase bzw. der Faser-Matrix-Grenz-
flache dienen mikromechanische Verfahren, da bei diesen in der Grenzflache ein defi-
nierter Spannungszustand erzeugt wird. Die wichtigsten mikromechanischen Prifme-
thoden werden in Kapitel 2.3 erlautert.
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2.2 Schadigungen in Faserverbundwerkstoffen

Aufgrund der vorliegenden Anisotropie und damit verbundenen Entstehung von kom-
plexen Spannungszustanden in Faserverbundwerkstoffen, treten bereits vor dem Ver-
sagen des kompletten Bauteils verschiedene mikroskopische Schadensmechanismen
auf. CFK-Bauteile bestehen wie in Kapitel 2.1.1-2.1.3 beschrieben, grundsatzlich aus
einem Matrixmaterial, in welches die C-Fasern eingefiigt sind. Dementsprechend treten
die Schadigungen in einer der beiden Komponenten oder in der sich zwischen beiden
ausbildenden Interphase auf. Im Einzelnen kdnnen ein Faserbruch, Faserauszug, Mat-
rixriss sowie ein Faser-Matrix-Debonding oder auch Delaminationen auftreten [22, 46].
Einige der elementaren Schadensmechanismen sind in Abbildung 2 - 9 mit Hilfe eines
Rasterelektronenmikroskops aufgezeigt.
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Abbildung 2 - 9: Aufnahme mit dem Rasterelektronenmikroskop von den wichtigsten Schadensmecha-
nismen in einem Faserverbundwerkstoff (nach [47])

In Bezug auf einen Faserverbundwerkstoff wird der Faserbruch mit einem gleichzeiti-
gen Brechen einer bestimmten Anzahl an Einzelfilamenten, resultierend aus einer pa-
rallel zur Faser auftretenden Zug- oder Druckbeanspruchung, definiert. Ein Faserbruch
fuhrt in dem betroffenen Teil des Laminats von einer starken Reduzierung bis zum
kompletten Verlust der Festigkeit und Steifigkeit des Materials. Die angelegte Span-
nung wird Uber die Matrix auf andere Fasern umgeleitet, jedoch werden die Span-
nungsumlagerungen vom Bauteil nur selten schadensfrei kompensiert [22].
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Bei einem Faser-Matrix-Debonding wird die Matrix von einer einzelnen Faser abgeldst,
was letztlich auch zu einem Faserauszug (Pull-Out) aus der Matrix fihren kann. Hin-
gegen spricht man von Delaminationen, sobald sich ganze Faserschichten voneinan-
der abtrennen und damit ein interlaminares Versagen darstellen. Grund einer Delami-
nation kann neben einer Schlagbeanspruchung auch ein unglinstiges Risswachstum
eines bereits vorliegenden Matrixrisses sein. Diese Art der Schadigung stellt, &hnlich
wie der Faserbruch (intralaminare Versagensform), einen Schadensmechanismus dar,
der im Allgemeinen als ,nicht tolerierbar“ bezeichnet wird [22, 46].

Bei einer Zugbeanspruchung senkrecht zur Faserrichtung kommt es bevorzugt zu Mat-
rixrissen zwischen den einzelnen C-Fasern, die auch als Zwischenfaserbriiche be-
zeichnet werden. Sie treten Ublicherweise entlang der Grenzflache auf und verlaufen
bei einer schwachen Faser-Matrix-Anbindung hauptsachlich in der reinen Matrixkom-
ponente. Eine mikroskopische Schadigung der Matrix fihrt nicht zwingend zum kom-
pletten Versagen des Bauteils. Zwar werden die mechanischen Eigenschaften der be-
troffenen Schicht direkt negativ beeinflusst, jedoch missen sich Rissbildung und Riss-
wachstum bis zu einer Sattigung und damit einem kritischen Schadigungszustand
ausweiten. Betrachtet man den zeitlichen Schadigungsverlauf eines Faserverbund-
werkstoffes, so sind Zwischenfaserbriiche aufgrund lokaler Spannungsiiberh6hungen
im Matrixmaterial die ersten auftretenden Schadigungen. Zwischenfaserbriiche dienen
als direkte Quelle fur Delaminationen. AulRerdem verursachen sie eine Kerbwirkung auf
benachbarte Fasern und reduzieren dadurch ihre Festigkeiten. Zwischenfaserbriiche
erhéhen damit sowohl das Risiko fur auftretende Faserbriiche als auch fur Delaminati-
onen.

Die Art des auftretenden Schadensmechanismus ist auf die mechanischen Eigenschaf-
ten der beiden Materialien, insbesondere Festigkeit und Elastizitat, und die sich ausbil-
denden Interphase zurlickzufihren.

Eine Kenntnis der mikroskopischen Schadensmechanismen in makroskopischen Bau-
teilen stellt auf dem Gebiet der Faserverbundwerkstoffe einen sehr wichtigen Bereich
dar. Die einzelnen mikroskopischen Schadigungen kénnen bei der Belastung von Ein-
zelfaser-Modellverbunden gezielt erzeugt und untersucht werden. Im folgenden Kapitel
wird daher die Mikromechanik in Faserverbundwerkstoffen mit Hilfe zweier Modelle er-
l[autert. AulRerdem werden die am haufigsten verwendeten mikromechanischen Prif-
methoden detailliert beschrieben.
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2.3 Mikromechanische Priufmethoden

Makromechanische Prufmethoden haben den Vorteil, dass in der Praxis verwendete
Laminate untersucht werden kénnen. Die Bestimmung von mikroskopischen Kenngro-
Ren aus makromechanischen Tests stellt jedoch eine schwierige Herausforderung dar,
da eine Reihe von verschiedenen EinflussgréRen bei diesen Versuchen ihren Beitrag
leistet (z.B. verschiedene Schadensmechanismen, Lagenaufbau, u.a.). Zusatzlich tritt
in diesen Versuchen eine komplexe Spannungsverteilung und somit kein ausschlief3li-
ches Grenzflachenversagen auf.

Fir die Charakterisierung der Faser-Matrix-Anbindung haben sich daher mikromecha-
nische Priufmethoden durchgesetzt. Mit Hilfe dieser Versuchsmethoden kann die Inter-
phase bzw. die Interaktion von Fasern mit dem Matrix-Material analysiert werden. Hier-
zu wird ein dem realen Werkstoff reprasentativer Einzelfaser-Modellverbund auf Zug
oder Druck belastet, um die Anbindung von der Faser zur Matrix zu charakterisieren
[48, 49].

Modelle zur Mikromechanik in Faserverbundwerkstoffen

Die Grundidee einer Verstarkungswirkung von Faserfilamenten auf eine Matrix basiert
darauf, dass von auf3en angelegte Krafte in Form von Schubspannungen auf die Fa-
ser-Matrix-Grenzflache Ubertragen werden. Ein geltendes Modell aufzustellen bringt
gewissen Schwierigkeiten mit sich, da sehr komplexe Spannungszustédnde und diverse
Versagensmodi vorliegen. Im Prinzip kann man abhangig von der Spannungsubertra-
gung in die Faser-Matrix-Grenzschicht zwei Modelle unterscheiden.

Shear-Lag-Theorie von Cox

Das erste analytische Modell zur Beschreibung der Spannungsubertragung von der
Matrix auf die Faser wurde bereits 1952 von Cox entwickelt [50]. Diese sogenannten
Shear-Lag-Modelle beschreiben das Spannungsfeld einer in eine elastische Matrix
eingebetteten diskontinuierlichen Faser. Es werden Werkstoffe wiedergegeben, die
sich durch bestimmte Eigenschaften und Grélienverhaltnisse beschreiben lassen:

e Verhaltnis der Elastizitdtsmodule von Faser und Matrix E,, r/Eqy = 10
e hoher Faservolumengehalt

¢ hoher Faserschlankheitsgrad (Verhaltnis von Lange zu Durchmesser > 10)
Neben einer Limitierung durch die Eigenschaften der verwendeten Werkstoffkompo-

nenten werden weitere Annahmen oder auch Vereinfachungen getroffen. Die Faser
und die Matrix unterliegen einer perfekten Haftung und verhalten sich ideal-elastisch.
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Die Steifigkeit der Faser ubertrifft den Wert der Matrix, wahrend sich das Verhaltnis der
Bruchdehnungen entgegengesetzt verhalt.

Das Prinzip der Shear-Lag-Theorie ist in Abbildung 2 - 10 dargestellt. Die Matrix wird
als elastischer Kreiszylinder modelliert, der die Faser umschlie3t. An den Faserenden
wird keine Kraft Ubertragen, so dass keine Normalspannungen vorherrschen. In der
Fasermitte erreicht die Zugspannung einen bestimmten endlichen Wert, sobald die Fa-
serlange mindestens der sogenannten kritischen Faserlange [, entspricht. Dieser
Wert entspricht der eigentlichen Festigkeit der Faser o.

Faserzug-
spannung [a.u.]

gr

< lipie U= lipie U> lipie

Ter
Faser-Matrix-Grenzschicht-
Schubspannung [a.u.]

Abbildung 2 - 10: Beanspruchung von Fasern unterschiedlicher Lange nach Cox (nach [51])

Als Folge der Annahmen entstehen an den Faserenden hohe lokale Spannungsspit-
zen, welche die Grenzflachenscherfestigkeit 7, Ubersteigen. In der Mitte der Faser
wirken keine Schubkrafte. Wie aus Abbildung 2 - 10 ersichtlich, wird die Ubertragbare
Spannung durch die vorliegende Faserlange erheblich beeinflusst. Um den Einfluss der
Faserlange zu bericksichtigen, wurde der Parameter g eingefihrt.

Betrachtet man eine einzelne Faser (mit Elastizitdtsmodul Er, Lange [ und Radius )
wahrend einer Belastung in axialer Richtung x, so ergibt sich der Coxsche Parameter
fur die Spannungsuibertragung g sowie die Grenzflachenscherfestigkeit t, wie folgt:

1 2G
h= E[EF - 1n(1;/rF)] (&2
o
o = % Eperef w (2-3)
cosh 8 (7F)

Gy Schubmodul der Matrix
R: mittlerer Abstand zur benachbarten Faser
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2.3 Mikromechanische Priifmethoden

Nairn [52] hat aufgezeigt, dass Ergebnisse unter Verwendung des Parameters nach
Cox weiter optimiert werden kénnen. Im Modell nach Cox werden die makroskopischen
Eigenschaften der Komponenten des Faserverbundwerkstoffes berticksichtigt, jedoch
mussen auch die Faser-Matrix-Adhasion und die damit verbundene Reibung sowie die
thermischen Spannungen im Material einberechnet werden. Mit Hilfe einer Erweiterung
der Shear-Lag-Theorie konnen unter Verwendung des Parameters nach Nayfeh [53]
deutlich verbesserte Resultate erzielt werden:

 |rPEpEy| Vw1 (1 1 oV
F iG, T 26, (VM hgp--1-5 )

Die bei einigen Parametern angefugten Indizes beschreiben die Eigenschaften der Fa-
ser (F) oder der Matrix (M). V gibt den Volumenanteil, G das Schubmodul und E das
Elastizitatsmodul der jeweiligen Komponente des Faserverbundwerkstoffes an.

Constant-Shear-Theorie von Kelly und Tyson

Neben der Shear-Lag-Theorie stellt die elastisch-plastische Analyse von Kelly und
Tyson [54] ein weiteres Modell zur mikromechanischen Analyse in Faserverbundwerk-
stoffen dar. Im Gegensatz zum Cox-Modell wird davon ausgegangen, dass die an den
Faserquerschnittsenden entstehenden Schubspannungsspitzen durch ein plastisches
FlieRen der Matrix abgebaut werden. Unter der Annahme eines elastisch-plastischen
Verhaltens der Matrix, kann man von einer konstanten Schubspannungsverteilung 7,
in der Faser-Matrix-Grenzflache ausgehen (siehe Abbildung 2 - 11). Die Fasern und
die Matrix teilen sich gemaR ihrem prozentualen Anteil im Faserverbundwerkstoff die
Spannung auf.

Faserzug-

spannung [a.u.] IF

| < liris l=lirir 1> brir

Ter
Faser-Matrix-Grenzschicht-
Schubspannung [a.u.]

Abbildung 2 - 11: Beanspruchung von Fasern unterschiedlicher Lange nach Kelly-Tyson (nach [51])
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Erst ab einer kritischen Mindestfaserlange [,;; kommt die maximale Festigkeit der Fa-
ser zum Tragen [54].
dr  op(Liri
Toyr = F F( krlt) (2_5)
Zlkrit
dp: Faserdurchmesser

Die kritische Faserlange ist durch die Faser-Matrix-Anbindung bestimmt und daher ei-
ne echte Interphaseneigenschaft fir die jeweilige Materialkombination. Geht man von
gleichen Durchmessern der Fasern aus, so bestimmt die kritische Faserlange das Ver-
sagensverhalten. Die Ubertragene Schubspannung kann die Grenzflachenfestigkeit nie
Ubersteigen, so dass es bei als ideal angenommener Haftung im Bereich der Schub-
spanungsspitzen an den Faserenden zum Matrixflieken kommt. Die Folge ist ein Ablo-
sen der Matrix von der Faser. Die auf die gleiche Faserflache wirkende Kraft ist somit
reduziert. Um die gleiche Kraft auf die Faser zu Ubertragen, benétigt man daher eine
verlangerte Grenzflachenstrecke, wobei Fasern Uberkritischer Léange brechen. Ist die
Festigkeit der Faser groRRer als die der beteiligten Komponenten des Faserverbund-
werkstoffes, so kommt es im Versagensfall zu einem Faser-Matrix-Debonding gefolgt
von einem Faserauszug. Ubertrifft hingegen der Zusammenhalt von Faser und Matrix
die Faserfestigkeit, so kommt es zu einer uneingeschrankten Kraftibertragung auf die
Faser. Die sich in der Faser ausbildende Zugspannung steigt Uber die Lange [ so lange
linear an, bis die Faser bei Langen Uber [,;; bricht.

Die maximal auftretende Grenzflachenscherfestigkeit kann sowohl mit Pull-Out-
Versuchen [55] als auch mit Faserfragmentierungstests [56] experimentell ermittelt
werden. Neben der kritischen Faserlange muss in Anlehnung an (2-5) die Einzelfaser-
zugfestigkeit sowie der Faserdurchmesser bestimmt werden. Das Kelly-Tyson-Modell
betrachtet auf eine einzelne Faser bezogen beide Charakteristika als invariant. Beson-
ders die Faserzugfestigkeit wird durch eingebaute Defekte im Laufe des Herstellungs-
zyklus limitiert. Eine willkurlich auftretende Verteilung von Fehlstellen hat zur Folge,
dass die gemessene Einzelfaserzugfestigkeit sowohl von der freien Faserlange als
auch des jeweils gepruften Faserabschnitts abhangig ist [57] (siehe Kapitel 2.1.1). Die
kritische Faserlange ist ebenfalls ein Parameter, der in Folge des idealisierten Kelly-
Tyson-Modells angegeben wird. Fur die tatsdchliche Berechnung kénnen daher nur re-
ale, statistisch streuende Werte eingesetzt werden, was zu einer mittleren Grenzfla-
chenscherfestigkeit fuhrt:

dp T (i
?Gr= F UF( krlt)_KG_Kp (2-6)

szrit

K;: geometrischer Korrekturfaktor
K, statistischer Korrekturfaktor der Faserzugfestigkeit
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2.3 Mikromechanische Priifmethoden

Um 74, Uber die in Einzelfaserprifungen ermittelten Zugfestigkeiten berechnen zu
koénnen, ist ein weiterer Schritt n6tig. In den Experimenten wird die Faser bei freien Fa-
serlangen von 15mm und mehr bis zum Bruch belastet, wohingegen das langste
Fragment von C-Fasern nach mikromechanischen Tests bei Werten von wenigen hun-
dert Mikrometern sattigt. Die Faserzugfestigkeit folgt in Abhangigkeit von der Faserlan-
ge einer Weibull-Statistik [58]. Um aus den experimentellen Daten G (I;i) zU ermit-
teln, werden die Ergebnisse grolerer Priflangen durch folgende Gleichung extrapo-
liert:

Ly )ﬁ (2-7)

e (liri) = 00(lo) - (1
rit

Ly: Faserlange bei Einzelfaserzugprifung
ao(Lo): charakteristische Zugfestigkeit
my,: Weibull-Modul

Fir geprifte Einzelfaser-Modellverbunde kann demnach eine Grenzflachenscherfes-
tigkeit 75, berechnet werden, welche eine effektive physikalische GréRRe darstellt. Beide
Modelle sind aufgrund ihrer theoretischen Annahmen umstritten. Da der vorliegende
Spannungszustand sehr komplex ist, ist die Annahme einer konstanten Schubspan-
nung in der Interphase sehr vereinfacht. Es kann ebenso keine ideale Haftung zwi-
schen den Komponenten des Faserverbundwerkstoffes angenommen werden, da auf-
tretende Debonding-Effekte berlicksichtigt werden mussen.

AulRerdem muss man bedenken, dass keine mikromechanische Prifmethode einen im
Vergleich zu realen Laminaten gleichwertigen Zustand der Interphase abbilden kann.
Pitkethly et al. zeigen mit einem laborubergreifend durchgefluhrten ,Round-Robin-Test",
dass die verschiedenen Prifmethoden anhand von 7, nicht direkt miteinander vergli-
chen werden kénnen [59]. Eine ausgewahlte Prifmethode kann keine genauen Aussa-
gen zulassen, da Probenpraparation, Messaufbau und -apparatur in unterschiedlichen
Priflaboren trotz interner Reproduzierbarkeit zu abweichenden Ergebnissen fuhren.
AuRerdem liegen bei den verschiedenen Versuchen unterschiedliche Spannungszu-
stdande und -verteilungen vor, so dass auch ein quantitativer Vergleich der einzelnen
Ergebnisse untereinander zu starken Abweichungen fuhrt.

Die ermittelten Grenzflachenscherfestigkeiten sind demnach hauptsachlich beim Ver-
gleich von unterschiedlichen Materialkombinationen aussagekraftig. Vergleicht man die
Ergebnisse innerhalb einer mikromechanischen Prifmethode und berlcksichtigt neu
gewonnene Ansatzpunkte flr eine Modellverbesserung, so eignet sich 74, durchaus
als Kriterium, um Tendenzen bezuglich der Festigkeit der Faser-Matrix-Anbindung auf-
zuzeigen.
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Zusammen mit dem Einzelfaser-Push-Out-Versuch [60] sind der Einzelfaser-Pull-Out-
Versuch [61] und der Einzelfaserfragmentierungstest [62] die bekanntesten und am
haufigsten verwendeten mikromechanischen Prifmethoden, welche in der folgenden
Abbildung 2 - 12 schematisch dargestellt sind.

I e

Faser | __— Faser

) F
Matrix Matrix ﬂ Faser > <

M\
Ir

Abbildung 2 - 12: Darstellung der wichtigsten mikromechanischen Priifmethoden: Einzelfaser-Pull-Out-
Versuch (links), Einzelfaser-Push-Out-Versuch (mittig) und Einzelfaserfragmentierungstest
(rechts)

Bei allen Methoden handelt es sich um zerstérende Prifmethoden. Die Faser wird teil-
weise oder komplett in dem jeweiligen Matrixsystem eingebettet und anschlie3end un-
ter Zug- bzw. Druckbelastung geprtft. Bei den ersten beiden Verfahren wird die Kraft
direkt Uber die Faser eingeleitet wird, wohingegen der Kraftibertrag beim Fragmentie-
rungstest nur indirekt in Form von Schubspannungen Uber die Matrix stattfindet. Die
einzelnen mikromechanischen Prifmethoden werden im Folgenden detailliert be-
schrieben.

2.3.1 Einzelfaser-Pull-Out-Versuch

Bei diesem Versuch wird eine einzelne Faser in einen Matrixtropfen eingebettet, so
dass ein Ende der Faser aus dem Epoxidharz herausragt (siehe Abbildung 2 - 12,
links). Dieses Faserende wird mechanisch oder durch Aufkleben fixiert und mit kon-
stanter Prifgeschwindigkeit auf Zug belastet, so dass die Faser aus der Matrix gezo-
gen wird [63].
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2.3 Mikromechanische Priifmethoden

Wie aus Abbildung 2 - 13 ersichtlich, Iasst sich die Kraft-Weg-Kurve des Pull-Out-
Versuchs in vier Bereiche unterteilen [64, 65].

Fmax

\ vollstandige Ablésung

linear-elastischer Bereich

e ———— /

Kraft [mN]
g

/ / Gleitreibung wihrend Pull-Out

AN >
N

Weg [pm]

Ubersteuerung
Kraftmessdose

Abbildung 2 - 13: Typisches Kraft-Weg-Diagramm eines Einzelfaser-Pull-Out-Versuchs; die charakteristi-
schen Punkte und Bereiche sind im Kurvenverlauf markiert

Im ersten Bereich verhalt sich das Faser-Matrix-System linear elastisch. Die Anbindung
zwischen Faser und Matrix ist noch vollstandig intakt. Sobald ein Riss bei der Kraft F,
injiziert wird, breitet sich dieser zunehmend entlang der Faser-Matrix-Grenzflache aus.
Das System verhalt sich nicht mehr linear-elastisch und es kommt zu einem Abknicken
des Kurvenverlaufs. Bei der Maximalkraft (F,.,) der Kraft-Weg-Kurve hat sich die Fa-
ser komplett von der Matrix abgeldst und es kann nur noch ein geringer Teil der ange-
legten Kraft auf die Faser Ubertragen werden. Die Kraft erfahrt daher einen schlagarti-
gen Abfall, der aufgrund der Tragheit der Kraftmessdose der Prifmaschine leicht Uber-
steuern kann. AbschlieRend liegt nur noch eine Gleitreibung vor, die mit fortschreiten-
dem Auszug und einer geringer werdenden Einbettldange abnimmt, bis die Faser letzt-
lich komplett aus der Matrix gezogen ist.

2.3.2 Einzelfaserfragmentierungstest

Der Einzelfaserfragmentierungstest basiert auf der Analyse von Metall/Metall-
Verbunden von Kelly und Tyson aus dem Jahr 1965 [54]. Sie untersuchten das Frag-
mentierungsverhalten von Wolfram- bzw. Molybdan-Drahten in einer Kupfermatrix und
erstellten das in Kapitel 2.3 beschriebene Modell, mit dem eine durchschnittliche
Grenzflachenfestigkeit einer Faser/Polymermatrixkombination ermittelt werden kann.
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Bei dem Verfahren wird eine einzelne Faser axialsymmetrisch in eine reine Polymer-
matrix mit knochenférmiger Geometrie eingebettet. Der gesamte Einzelfaser-Modell-
verbund wird einer Zugbeanspruchung ausgesetzt. Der zeitliche Verlauf eines Einzel-
faserfragmentierungstests ist in Abbildung 2 - 14 schematisch dargestellt.

Abbildung 2 - 14: Ablauf eines Einzelfaserfragmentierungstests in Abhangigkeit von der jeweiligen Zug-
belastung bzw. der Lange der Faser(-Fragmente)

Aufgrund der angelegten Zugspannung erfahrt der Einzelfaser-Modellverbund eine

Dehnung. Diese Dehnung lasst zwischen der steifen Faser und der vergleichsweise

duktilen Polymermatrix Scherkrafte entstehen, die in Form von Schubspannungen von

der Matrix auf die Faser Ubertragen werden. Die eigeleiteten Schubkrafte sind aufgrund

einer als gleichmaRig angenommenen Faser-Matrix-Anbindung zu Beginn Uber die ge-
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2.3 Mikromechanische Priifmethoden

samte Faserlange konstant. Wie bereits in der Shear-Lag-Theorie von Cox beschrie-
ben, muss die betrachtete Lange der Faser dabei mindestens die kritische Faserlange
lirie €rreichen. Nur in diesem Fall wird der kritische Wert der Zugfestigkeit der einge-
betteten Faser erreicht und es kommt zu vereinzelten Faserbriichen. Das Spannungs-
plateau erfahrt an den Bruchstellen der Faser Singularitaten, da hier keine Schubkrafte
mehr auf die Faser Ubertragen werden kénnen. Mit zunehmender Zugspannung bzw.
eingeleiteten Schubkraften schreitet die Faserfragmentierung fort. Die einzelnen Faser-
fragmente werden immer kirzer und haben letztlich eine Lédnge zwischen [,;;/2 und
lirie (Siehe Abbildung 2 - 14). In den Faserfragmenten ist ein Spannungsmaximum er-
reicht, welches unter der Zugfestigkeit der Faser liegt und auch bei wachsender Belas-
tung zu keinen weiteren Faserbriichen flihren kann. Eine Sattigung der Faserfragmen-
tierung ist erreicht, wodurch abschlieRend nur noch der gesamte Einzelfaser-
Modellverbund, abhangig von der Festigkeit der Polymermatrix, bricht.

Bei einem Einzelfaserfragmentierungstest treten eine Reihe von verschiedenen mikro-
skopischen Schadensmechanismen in einem einzelnen Experiment nebeneinander auf
(siehe Abbildung 2 - 15).
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Abbildung 2 - 15: Parallel auftretende Schadensmechanismen bei dem Einzelfaserfragmentierungstest;
dreidimensionale Knochenform (oben), Zoom in zweidimensionalen Querschnitt nach dem
erfolgten Fragmentierungstest (unten)
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Wird die Zugfestigkeit der eingebetteten Faser erreicht, so teilt sich die Faser beim
Bruch vollstéandig in zwei Halften. Die Bruchenergie ist so grof3, dass sich der Riss
mehr oder weniger weit in die Matrix fortpflanzt und kleinere und gréRere Matrixrisse
generiert. Ein Faserbruch ist oft auch Ausgangsposition fir ein Faser-Matrix-
Debonding, welches sich von der Bruchflache weg entlang der Faser ausbreitet. [66]
Voraussetzung fir einen erfolgreich durchgeflihrten Einzelfaserfragmentierungstest ist,
dass die Bruchdehnung der Polymermatrix hdher als die der eingebetteten Faser ist.
Das Verhaltnis soll mindestens 3:1 sein, da die Faser nicht nur fragmentieren soll, son-
dern auch der Sattigungszustand erreicht werden muss [62].

2.3.3 Einzelfaser-Push-Out-Versuch

Die bisherigen Messmethoden haben gemeinsam, dass die Faser-Matrix-Anbindung in
einer Umgebung analysiert wird, welche man in realen CFK-Bauteilen nicht vorfindet.
Der Spannungszustand in Laminaten, die in der Praxis verwendet werden, wird bereits
vor der eigentlichen Belastung durch eine lokal anisotrop vorliegende Faserumgebung
definiert.

Der Push-Out-Versuch ist eine geeignete mikromechanische Prifmethode, neben Ein-
zelfaser-Modellverbunden auch sehr dinn praparierte Laminat-Scheiben zu analysie-
ren. Daher kénnen mit nur einem Probenkdrper eine Reihe von Versuchen durchge-
fuhrt werden, was die Prufmethode fir den Labormafistab besonders interessant
macht.

Bei dem Push-Out-Verfahren wird eine einzelne Faser einer planparallelen Probe
durch eine Indenterspitze einer zunehmenden Druckkraft in axialer Richtung ausge-
setzt (siehe Abbildung 2 - 12, mittig). Nach einer elastischen und plastischen Deforma-
tion der Faser kommt es an der Faser-Matrix-Grenzflache zu einer Rissinitiierung ge-
folgt von einer Risspropagation entlang dieser Grenzflache. AbschlieRend wird Faser
axial zur Probe herausgedrtickt. [67-70]
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Die Schallemissionsanalyse (SE-Analyse) ist ein quasi-zerstérungsfreies Prifverfah-
ren. In einem Werkstoff entstehen durch das Auftreten von verschiedenen Materialpro-
zessen (z.B. durch korrosionsbedingte chemische Prozesse oder mechanische Belas-
tung) innere Spannungen, die sich bevorzugt an Defekten im Material konzentrieren.
Sobald diese eine materialspezifische Belastungsgrenze lokal Uberschreiten, werden
sie unter Energiefreisetzung, neben plastischer Energie und Dissipation oder einer sta-
tischen Aufladung der Rissufer, unter anderem auch in Form von elastischen Wellen,
irreversibel abgebaut [4, 71]. Die Schallwellen breiten sich aufgrund der atomaren
Kopplung im Probenkérper als Dichtewellen aus und kénnen an der Materialoberflache
mit Hilfe von piezoelektrischen Sensoren detektiert und spater analysiert werden (siehe

Abbildung 2 - 16).
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Abbildung 2 - 16: Schallemission eines auftretenden Risses

Aus physikalischer Sicht besteht eine enge Verbindung zur Erdbebenkunde (Seismik),
jedoch sind die Geometrien der akustischen Quellen und daher auch die abgestrahlten
Frequenzen unterschiedlich dimensioniert [72]. Generell treten bei der Prifung von Fa-
serverbundwerkstoffen vor allem Frequenzen im Ultraschallbereich auf. Die freigesetz-
ten Wellen liegen in einem Frequenzbereich zwischen 20kHz und 2MHz. Wahrend
noch hdhere Frequenzen vom Probenmaterial absorbiert werden, werden niedrigere
Frequenzen von externen Stérgerduschen weitestgehend tberlagert.

Der Unterschied zum Ultraschallverfahren besteht darin, dass das akustische Signal im
Werkstoff selbst injiziert wird und kein Sender aktiv Schallwellen von au3en durch das
Material sendet [4]. Die SE-Analyse ist daher ein geeignetes Prifverfahren, um aktive
Veranderungen im Werkstoff zu erkennen. Bereits bestehende inaktive Defekte (Poren,
Blasen, Ondulationen) werden nicht registriert, konnen aber als Quellen neuer SE-
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Signale fungieren [73]. Da bereits sehr kleine Schadigungen im Material eine Schall-
emission verursachen konnen, kann sich die Materialermidung eines Werkstlcks
schon lange Zeit vor dem kompletten Versagen ankundigen.

Das Phanomen der Schallemission ist seit vielen Jahren bekannt. Bereits im Jahr 1917
hat Czochralski entdeckt, dass es bei der plastischen Verformung von Metallen zur
Schallemission kommt [74]. Eines der bekanntesten Beispiele ist der sogenannte Zinn-
schrei. Hier werden Zinnkristalle unter Belastung plastisch verformt und es kommt auf-
grund der Bildung von kristallographischen Zwillingsstrukturen zur Entstehung einer
elastischen Spannungswelle. Im Jahr 1950 flhrte Joseph Kaiser durch eine systemati-
sche Untersuchung von Zugprifungen an Metallen und anderen Werkstoffen die SE-
Analyse als quasi-zerstérungsfreie Prifmethode ein und begrindete dadurch ihre
technische Nutzung [75].

Heutzutage wird die SE-Analyse aufgrund ihrer komplexen Technologie in vielen Be-
reichen angewendet. Der erwahnte Vorteil der Echtzeitprifung ermdéglicht eine Online-
uberwachung von Bauteilen (Pipelines, Drucktanks, chemische Anlagen, etc.) sowie
eine Untersuchung von Werkstoffen unter mechanischer Belastung [76, 77]. Die SE-
Analyse ist nicht auf das Gebiet von Faserverbundwerkstoffen limitiert, wie Anwendun-
gen der Schraubenitberwachung [78] oder auch die Analyse und Risserkennung in
Schweillnahten [79] oder Stahlseilen [80] verdeutlichen.

Im weiteren Teil von Kapitel 2.4 werden die theoretischen Konzepte fir ein Verstandnis
der Schallemission, welche wahrend der Materialschadigung erzeugt wird, erlautert. Es
werden Grundlagen wie die SE-Quellen, die Wellenerzeugung und -ausbreitung und
die Schritte zur Aufzeichnung und Analyse der akustischen Signale beschrieben. Des
Weiteren wird die Schallemission an Einzelfaser-Modellverbunden sowie ihre Grenzen
diskutiert. Die letzten Unterkapitel konzentrieren sich auf die Mdglichkeiten der Signal-
interpretation. Im Einzelnen wird die Theorie der Lokalisierung der Signale sowie deren
Klassifizierung anhand von Mustererkennungsverfahren dargelegt. Abschliefsend wird
mit der Choi-Williams-Darstellung eine Moglichkeit erlautert, die akustischen Signale
zur Analyse im Zeit-Frequenz-Bereich abzubilden.

2.4.1 Schallemissionsquellen

Der physikalische Prozess der Rissbildung in Festkdrpern und damit auch der durch
die Rissausbreitung erzeugte Ursprung der SE-Signale sind noch immer nicht vollstan-
dig geklart und ein aktuelles Forschungsthema. Bei einer Schadigung im Material wird
in einer bestimmten Anstiegszeit eine Bruchflache generiert, die um ihre neue Gleich-
gewichtslage schwingt [81]. Die Anstiegszeit ist als Zeitperiode von der ersten Schwell-
wertliberschreitung bis zur Maximalamplitude des SE-Signals definiert. Im Allgemeinen
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wird die Oszillationsbewegung erzeugter Rissflachen als Anregungsprozess fir eine
elastische Welle betrachtet. Die Wellenausbreitung, ausgehend von der SE-Quelle in
das umgebende Medium, folgt entsprechend einem zeitabhangigen Verschiebungsfeld
den Gesetzen der Elastizitatstheorie, sofern die Verschiebungen sehr klein und damit
elastisch sind.

Die charakteristische Anstiegszeit ist von den elastischen Eigenschaften des gescha-
digten Materials und dem vorliegenden Spannungszustand abhangig. Die erzeugte
elastische Welle ist demnach eine genaue Abbildung des vorliegenden Schadensme-
chanismus, was den Einsatz der SE-Analyse so interessant macht. Es gibt bereits eini-
ge Versuche, die SE-Quellen theoretisch zu beschreiben. Da die Anstiegszeit gemaf
Literatur noch nie erfolgreich gemessen wurde, wird sie typischerweise auf Basis der
elastischen Eigenschaften des Materials abgeschatzt.

Ist das Schadensausmaly der Quelle klein im Vergleich zu ihrem Abstand von dem
Schallaufnehmer, so wird die SE-Quelle in verschiedenen Modellen vereinfacht als
Punktquelle angenommen. In diesem Fall kann der Zusammenhang zwischen der
Oberflachenverschiebung u;(x,t) und der Quellfunktion (Momententensor) M,,, durch
folgendes Faltungsintegral definiert werden [4, 82]:

U; (3?: t) = Gipq (3?: t) * Mpq (2_8)

Die Faltung ist durch den mathematischen Operator * gekennzeichnet. Die Greensche
Funktion G;,,(%,t) stellt die Ubertragungsfunktion des Mediums dar und beschreibt
damit dessen Wirkung auf das Wellenfeld entlang des gesamten Propagationsweges.

Die analytische Berechnung der Quellfunktion als Momententensor erfolgt nicht durch
die Verschiebungen, sondern durch die auftretenden Kraftkomponenten als Ursache
einer identischen Verschiebungsdiskontinuitadt bzw. Abstrahlcharakteristik. Um die
Quellfunktion mit Hilfe der Inversion des Momententensors zu bestimmen, muss die
Greenschen Funktion des Mediums bekannt sein. Eine analytische Lésung der Green-
schen Funktion kann haufig nur unter der Annahme eines unendlichen Halbraumes be-
rechnet werden, anderenfalls wird sie in der Regel auf numerischem Weg bestimmt.
Ohtsu et al. haben demzufolge ein vereinfachtes Verfahren vorgestellt, mit dem die
Greensche Funktion und damit die Quellfunktion, unabhangig von der Probengeomet-
rie, fir ein unbegrenztes isotropes Medium analytisch bestimmt werden kénnen [83,
84]. Im Bereich der Faserverbundwerkstoffe sto3t man damit sehr schnell an Grenzen,
da eine Heterogenitat des Materials bertcksichtigt werden muss. Als weitere Voraus-
setzungen bendtigt man ein kalibriertes Messsystem mit einer moglichst hohen Band-
breite sowie einen experimentellen Aufbau, der eine Lokalisierung der Signalquelle er-
moglicht.
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Fir weitere Details verschiedener Varianten der Momententensorinversion wird auf die
Literatur [4, 85, 86] verwiesen. Um eine exakte Abbildung des Experimentes zu ge-
wahrleisten, mussen in jedem Fall die Grenzflaichen des Propagationsmediums be-
rucksichtigt werden.

2.4.2 Wellenformen und Wellenausbreitung

Die Ausbreitung von akustischen Wellen in Festkdrpern ist in der Literatur ausfihrlich
und detailliert behandelt [87, 88]. Sofern die akustische Wellenlange klein gegen die
drei Dimensionen des vorliegenden Ausbreitungsmediums ist, wird von einer Wellen-
ausbreitung in unendlich ausgedehnten, ideal-elastischen Festkdrpern ausgegangen.
Die Welle propagiert in diesem Fall als Volumenwelle und kann mit der dreidimensio-
nalen Elastizitatstheorie beschrieben werden [89]. Lauft eine angeregte akustische
Welle durch das umgebende Material, so schwingt jeder Punkt um seine Ruhelage. Die
Auslenkung des Punktes wird durch den Verschiebungsvektor u beschrieben.

92u: 00 011 012 013
p (')tzl = a—x”; gij = (0'21 022 023 (2-9)
J

031 032 033

p ist die Materialdichte und o;; der Spannungstensor. Die akustischen Schwingungen
sind nicht sehr grof3, so dass sie mit Hilfe des Hookeschen Gesetzes beschrieben wer-
den kénnen (2-10). Die idealisierte Annahme einer unendlichen Materialausdehnung
vereinfacht die tatsachlich vorhandene diskrete Struktur der Materie.

0ij = Diji1 * €xa (2-10)

Die angegebene Formel verbindet den Spannungstensor o;; durch den Elastizitatsten-
sor D;j vierter Ordnung mit dem Verzerrungstensor ¢;. Die 81 unabhangigen Kon-
stanten des Elastizitatssensors kénnen aufgrund von Symmetrietiberlegungen des
Spannungs- bzw. Verzerrungstensors auf 21 unabhangige Elemente fur einen aniso-
tropen Korper reduziert werden. Unter Anwendung der Voigtschen Notation kénnen der
Spannungs- bzw. Verzerrungstensor als Vektor geschrieben werden, die Uber eine
quadratische 6 x 6-Matrix miteinander verbunden sind.

Mit Hilfe der Lamé-Konstanten u und A, die die elastischen Eigenschaften eines isotro-
pen Korpers beschreiben, lassen sich die Elemente des Elastizitatstensors vereinfacht
darstellen und man erhalt:
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011 A+2u A A 0O 0 0 €11
/0-22\ / /1 /1 + Zﬂ /1 0 0 0 \ /822 \
|O—33|_| A A A4+2u 0 0 O |.|€33 | }
| 012 |_| 0 0 0 2u 00 | | €12 | (2-11)
\023/ \ o 0 0 0 2u 0/ \823/
031 0 0 0 0 0 2u £31
Mit Hilfe dieser Uberlegung erhalt man aus (2-9):
0*u, T2 1 upd 2-12
P = (/1+u)V(V-u)+uAu ( )
: L a a a 22 92 92
Hierbei ist V= (a—xl,a,a) der Nabla-Operator und A= (a—ﬁ,a—%,a—%) der Laplace-

Operator.

Im isotropen Festkorper wird die Bewegungsgleichung der Schallwellenausbreitung
durch das Helmholtz-Theorem geldst. Die Lésung kann aus der Summe eines skalaren
Potentials und eines quellenfreien Vektorpotentials dargestellt werden [90].

Das Helmholtz-Theorem enthalt damit als Lésung zwei unabhangige Wellendifferen-

tialgleichungen, die in eine Longitudinalwelle (2-14) und eine Transversalwelle (2-15)
unterschieden werden konnen.

10%0
== 2-14
A= 5on (2-14)
L, 19%
AP = —— (2-15)
cy 0t?

Die Bezeichnung der akustischen Welle bezieht sich auf die Orientierung der Teilchen-
bewegung an der Ausbreitungsrichtung und wird anhand von Abbildung 2 - 17 erlau-
tert.
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Yl

Abbildung 2 - 17: Longitudinal polarisierte Welle (links) und transversal polarisierte Welle (rechts)
(nach [13])

Bei der Longitudinalwelle schwingen die Teilchen in Richtung der sich ausbreitenden
Welle, wahrend sich die Teilchen bei der Transversalwelle senkrecht dazu bewegen.
Die Schallgeschwindigkeiten der Longitudinalwelle c; und der Transversalwelle c; sind
von den elastischen Eigenschaften des isotropen und unendlich ausgedehnten Aus-
breitungsmediums in Form des Elastizitdtsmoduls E und der Poisson-Zahl v sowie der
Dichte p abhangig.

c =j Ed~v) (2-16)
p(1+v)(1-2v)

; E
— 2-17
r= 2p(1+v) ( )

Sind die Longitudinal- und Transversalwellengeschwindigkeit sowie die Dichte eines
isotropen Materials bekannt, so kann das linear-elastische Verhalten eines Korpers
komplett beschrieben werden.

Beide Wellenarten bewegen sich unabhangig voneinander durch das Medium. Akusti-
sche Wellen mit reinem longitudinalem oder transversalem Charakter treten nur in
idealisierten (unendlich ausgedehnten) Festkérpern auf. Die Ausbreitungsgeschwindig-
keiten einer Longitudinal- oder Transversalwelle entsprechen der Phasengeschwindig-
keit einer monochromatischen ebenen Welle. Die Phasengeschwindigkeit cp;, definiert
die Geschwindigkeit, mit der sich die Phasen der Welle, wie z.B. die Maximalamplitu-
den, ausbreiten:

k
o = % (2-18)

w: Kreisfrequenz, k: Wellenvektor

Mit Hilfe der Phasengeschwindigkeit kann die Wellenlange einer Schallwelle bestimmt
werden. Die Gruppengeschwindigkeit c¢; beschreibt hingegen den Energie- und Infor-
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mationsfluss der Welle (2-19). Sie zeigt die Laufzeit der spektralen Signalbestandteile
in Abhangigkeit von der Frequenz auf.

o = 220 (2-19)

Die Ausbreitung einer Volumenwelle ist im Vergleich zu anderen Wellentypen einem
nur schwach ausgepragten dispersiven Charakter ausgesetzt.

Neben den Materialeigenschaften beeinflussen vor allem die geometrischen Verhalt-
nisse des Korpers die Ausbreitung der akustischen Wellen. Sind die Abmessungen wie
bei realen Bauteilen in eine Richtung stark begrenz (wie bei fast allen plattenahnlichen
Leichtbaukonstruktionen), so interferieren einfallende und reflektierte Wellen. An der
freien Grenzflache eines elastischen, isotropen Halbraumes bilden sich neben den Vo-
lumenwellen zusatzliche Oberflachenwellen aus. Diese breiten sich nach einer auftre-
tenden Reflexion an der Oberflache aus. Love-Wellen bilden sich lediglich in geschich-
teten Materialien und sind fur diese Arbeit nicht weiter relevant. Rayleigh-Wellen ent-
stehen hingegen auch zwischen zwei homogenen elastischen Halbraumen. Ein ma-
thematisches Modell wurde erstmals 1885 von Rayleigh aufgestellt [91]. Der Verschie-
bungsvektor kann bei Oberflachenwellen aufgrund der Randbedingungen nicht mehr in
zwei separate Anteile zerlegt werden. An einer Grenzflache kénnen die Teilchen ent-
weder senkrecht zur Ausbreitungsrichtung (transversaler Anteil) oder parallel zu ihr
(longitudinaler Anteil) schwingen. Ein einzelner Massepunkt beschreibt eine retrograde
Ellipse (siehe Abbildung 2 - 18), wobei die Amplitude der Welle exponentiell mit der
Tiefe abnimmt und die Eindringtiefe ungefahr einer Wellenlange entspricht.

Partikelbewegung

Ausbreitungsrichtungk

Abbildung 2 - 18: Schwingungsbewegung einer retrograd polarisieren Rayleigh-Welle (nach [13])

Wie die bereits beschriebenen Volumenwellen, haben auch die Rayleigh-Wellen kei-
nen dispersiven Charakter. Das hei3t, dass auch ihre Ausbreitungsgeschwindigkeit im
Material von der Anregungsfrequenz unabhéangig ist. Eine Rayleigh-Welle kann nur bei
ausreichend dicken Kérpern senkrecht zur Oberflache entstehen. Existieren auf beiden
Seiten des Volumens planparallele Begrenzungen, so werden beide Wellentypen der
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Volumenwellen unter unterschiedlichen Winkeln mehrfach reflektiert und wandeln sich
ineinander um. Interferieren die einzelnen Wellen nach einem gewissen Zeitfenster mit
einer Vielzahl an Reflexionen wieder konstruktiv, so sind die angeregten Wellenarten in
einem stabilen Zustand und man spricht von einer geflihrten Welle oder auch einer
Lambwelle [92].

Aufgrund der endlichen Ausdehnung des Wellenleiters unterscheidet man symmetri-
sche Moden (Kompressions- oder Dehnungswellen) sowie antisymmetrische Moden
(Biegewellen) (siehe Abbildung 2 - 19). Die symmetrischen Moden sind mit S bezeich-
net, die antisymmetrischen Moden mit A. Der Index gibt die jeweilige Modenordnung
an. Es ist erkennbar, dass bei den S;-Moden die vertikale Verschiebung in Bezug auf
die gestrichelt eingezeichnete Mittelebene symmetrisch ist, wahrend sich die Auslen-
kungen bei den A;-Moden asymmetrisch verhalten.

symmetrische Schwingungsmode

Ausbreitungsrichtungk

—————————————————————————————————————————————— I >
| 4

AusbreitungsrichtungL

L ) 4
|4

Abbildung 2 - 19: Darstellung der symmetrischen §; und antisymmetrischen 4; Schwingungsmoden
(nach [13])

Beide Wellentypen breiten sich unabhangig voneinander mit unterschiedlichen Pha-
sengeschwindigkeiten aus. Lést man die Gleichungssysteme fir den symmetrischen
und asymmetrischen Lambwellenansatz, so lasst sich eine Frequenzabhangigkeit der
Schallgeschwindigkeit der akustischen Wellen erkennen. Die akustischen Wellen ha-
ben nicht langer identische Phasen- und Gruppengeschwindigkeiten und zeigen daher
einen dispersiven Charakter.
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Das Auftreten der Schalldispersion flihrt zu einer Aufteilung der Wellenpakete. Dieses
frequenzabhangige Verhalten ist in Abbildung 2 - 20 in Form eines Dispersions-
diagramms am Beispiel des Epoxidharzes Epikote dargestellt. Die Phasengeschwin-
digkeit wurde Uber die notigen Parameter (E = 3,25 GPa, v = 0,30, p = 1,15 g/cm3)
berechnet ist gegen das Produkt von der Frequenz und der Probendicke aufgetragen.
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Abbildung 2 - 20: Diagramm von Lambwellen-Dispersionskurven am Beispiel des Epoxidharzes Epikote

Unterhalb spezieller Grenzfrequenzen und damit fur niedrige Produktwerte, sind
lediglich Anregungen der Grundschwingungen mdglich. Fir hohe Frequenzen oder
dicke Platten nahern sich die beiden Grundmoden asymptotisch der Geschwindigkeit
der Rayleigh-Welle an. Steigt das Frequenz-Dicken-Produkt, so werden im Material
héhere Wellenmoden angeregt, welche sich mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten
ausbreiten. Die Signalauswertung wird dadurch deutlich komplexer. Die Kenntnis des
Dispersionsverhaltens tragt daher zu einer verbesserten Modenidentifikation bei [88].
Im Falle von Faserverbundwerkstoffen sind die mechanischen Eigenschaften aufgrund
der vorliegenden Anisotropie richtungsabhangig. Die Ausbreitungsrichtung hat somit
einen Einfluss auf das jeweilige Dispersionsverhalten. Die auftretenden Grundschwin-
gungen sind fur die Auswertung von SE-Signalen besonders interessant, da durch das
Verhaltnis der Grundmoden Aussagen Uber die Schadigungsart sowie die Position der
Schadigung getroffen werden kénnen [13, 93].
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2.4.3 Aufzeichnung und Analyse akustischer Signale

Grundsatzlich unterscheidet man bei der Auswertung von SE-Signalen zwei unter-
schiedliche Verfahren. Bei der parameterbasierten (qualitativen) Analyse werden ledig-
lich einzelne charakteristische Parameter aus der registrierten Wellenform extrahiert
und gespeichert. So werden am haufigsten die besonders aussagekraftigen Parameter
wie die Maximalamplitude und die Energie der akustischen Welle oder auch der Zeit-
punkt der Schwellwertiberschreitung erfasst. Bei der qualitativen Analyse sind die ge-
ring anfallenden Datenmengen sehr vorteilhaft, jedoch ist die stark reduzierte Betrach-
tung der Schallwelle mit einem erheblichen Informationsverlust verbunden. [4]

Die Aufzeichnung und Auswertung kompletter Wellenformen ist seit Anfang der 70er
Jahre mdglich. Mehan und Mullin nutzten ein Magnetband als Datentrager [94]. Die In-
formationsspeicherung erfolgte durch die Magnetisierung einer schmalen Kunststofffo-
lie, auf der ein magnetisierbares Material (z.B. Eisen- oder Eisenoxidkristalle) aufge-
bracht ist.

Das grofite Problem der SE-Analyse war die Verwaltung und Aufbereitung der extrem
groRen Datenmengen. Erst mit fortschreitender Entwicklung der digitalen Signalverar-
beitung in Kombination mit leistungsfahigeren Messrechnern war es ab Mitte der 90er
Jahre mdglich, komplexe Wellenformen mit ausreichender Geschwindigkeit aufzu-
zeichnen und auszuwerten. In diesem Fall spricht man von einer signalbasierten
(quantitativen) Analyse, bei der das gesamte transiente SE-Signal als digitalisierte Wel-
lenform aufgezeichnet wird. Heutzutage kdnnen SE-Ereignisse Uber sehr groRe Zeit-
raume von einigen Minuten bis zu wenigen Stunden kontinuierlich aufgenommen wer-
den [95, 96]. Die Messdaten werden generell in-situ aufgenommen und kénnen im An-
schluss durch komplexe Methoden umfassend analysiert werden. Die Verwendung der
signalbasierten Analyse war in den 80er Jahren Grundlage der Arbeiten von Scruby
(1985) [97] oder auch Sachse und Kim (1987) [98]. Ohtsu (1988) [99] und Grosse
(1996) [100] vertieften die Methode in ihrer Anwendung auf dem Gebiet der zersto-
rungsfreien Prifung.

Die aufgezeichneten SE-Ereignisse kénnen von kontinuierlicher oder diskreter Natur
sein. Kontinuierliche Messsignale zeichnen sich durch eine niedrige, stark
schwankende Amplitude aus und koénnen nicht in einzelne Ereignisse aufgelOst
werden. Sie sind auf ein elektrisches Rauschen der Messelektronik sowie Storsignale
der Messapparatur zurickzufiihren. Diskrete Messsignale hingegen sind durch eine
héhere Anfangsamplitude und einen bestimmten Anfangs- und Endzeitpunkt klar
definiert und heben sich deutlich von einem kontinuierlichen Grundrauschen ab.
Maogliche Quellen sind sehr schnelle mikroskopische Positionsanderungen im Material,
wie z.B. die Rissentstehung, der Rissfortschritt oder auch diskontinuierliche Brucher-
eignisse.
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Bei der Aufnahme von SE-Signalen unterscheidet man zwischen Resonanz- und Breit-
bandaufnehmern. Resonanzaufnehmer arbeiten im Bereich ihrer Eigenfrequenzen sehr
sensitiv. Ist eine hohe Frequenzbandbreite bei der Messung wiinschenswert, so wahlt
man als Variante die Breitbandaufnehmer. Sie besitzen auf der einen Seite mehrere
Resonanzfrequenzen und decken daher ein breiteres Frequenzspektrum ab, was je-
doch auf der anderen Seite die Empfindlichkeit der Sensoren herabsetzt. Die Empfind-
lichkeit der Aufnehmer ist den jeweiligen Kalibrierkurven zu entnehmen.

Fir die Messung von akustischen Signalen werden heutzutage fast ausschlief3lich pie-
zoelektrische Sensoren verwendet, welche mit Hilfe eines Koppelmittels auf der Pro-
benoberflache angebracht werden. Die Eigenschaften und die Menge des Koppelmit-
tels beeinflussen stark die Glte des Messsignals, so dass beim Anbringen der Senso-
ren auf dem Probenkdérper reproduzierbare Bedingungen von grofer Wichtigkeit sind
[101, 102]. Piezosensoren sind robust, leicht zu handhaben, und zeichnen sich durch
das Angebot vieler guinstiger Varianten aus. Welche Moden und Resonanzfrequenzen
angeregt werden, hangt von der Geometrie und dem Material des piezoelektrischen
Elements ab. Es besteht meist aus Blei-Zirkon-Titanat (PZT), einem dielektrischen
Kristall mit fehlendem Symmetriezentrum. Bei Ankunft einer akustischen Welle werden
im PZT durch eine zeit- und ortsabhangige Deformation Ladungen getrennt. Die elek-
trische Polarisation flhrt zu einer Spannung, die von dem schwingungsfahigen System
abgegriffen werden kann. Das PZT ist in Probenrichtung durch eine Abdeckung ge-
schitzt. Neben einem Fullmaterial ist die Piezokeramik von akustisch isolierendem Po-
lytetrafluorethylen (PTFE) umgeben. Beide haben die Funktion, das ankommende SE-
Signal zu dampfen, wodurch Reflexionen aufgrund von auftretenden Eigenresonanzen
des Aufnehmers verhindert werden. Fir eine detailliertere Beschreibung der SE-
Sensoren wird auf [13] verwiesen.

Ein ausgeldstes akustisches, transientes Signal muss nach der Ausbreitung im Pro-
benmaterial in seiner Signalamplitude einen Spannungsschwellwert erreichen oder
Ubertreffen, um als SE-Signal registriert zu werden. Der genaue Verlauf der Messkette
einer parameterbasierten Analyse ist in Abbildung 2 - 21 dargestellt.
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Beschreibung Wellenausbreitung Aufnehmer-
der SE-Quelle in der Struktur eigenschaften

mikromechanischer Probengeometrie WD-(HT)-
Schadensmechanismus Material (HT)-Sensor(en)

4

Auswertung im Signaltriggerung vorverstarkende
Zeit- und Frequenzraum und -aufzeichnung Eigenschaften

Abbildung 2 - 21: Darstellung der Messkette einer parameterbasierten SE-Analyse

Die gemessenen Potentialdifferenzen des piezoelektrischen Elements sind in der Re-
gel relativ klein, weshalb das elektrische Ausgangssignal verstarkt wird. Im Vorverstar-
ker kann auch ein Bandpassfilter verbaut sein, um bereits an diesem Punkt der Mess-
kette unerwiinschte Frequenzen zu eliminieren. Zusatzlich missen die Messsignale
auch unterschiedliche Trigger-Einstellungen (HDT, PDT, HLT) der Software erfillen,
damit ausschlieRlich sie mit dem Messprogramm aufgezeichnet werden und erfasste
Storsignale grotenteils unterdriickt werden.

Peak Definition Time (PDT)

Die PDT dient der Ermittlung der Maximalamplitude und beginnt mit dem Uberschreiten
des Spannungsschwellwertes. Wird nach Ablauf der PDT ein héherer Amplitudenwert
festgestellt, so ist die Maximalamplitude neu festgelegt und vorherige Werte werden
verworfen. Die PDT kann nicht beliebig reduziert werden, da sonst das Maximum der
Schallwelle nicht korrekt erfasst wird.

Hit Definition Time (HDT)

Die HDT beginnt wie auch die PDT mit dem Uberschreiten des Spannungsschwellwer-
tes und definiert das Signalende einer SE-Messung. Wird innerhalb der HDT keine wei-
tere Schwellwertliberschreitung registriert, so ist der zeitliche Verlauf der Welle festge-
legt. Eine zu groBe HDT kann einen Uberlapp unabhéngiger Signale bedeuten, wah-
rend eine zu kleine HDT durch einen verfrihten Abbruch der Aufzeichnung zu Signal-
verlusten fihren kann.

Hit Lockout Time (HLT)

Die HLT schlielt direkt an die HDT an. Erst nach Ablauf dieser Zeitspanne kénnen
Messsignale nach einer erneuten Schwellwertliberschreitung neu erfasst werden. Die
Aufzeichnung reflektierter oder auch verspateter Schallwellenanteile kann bei einer ge-
eigneten GroRenordnung der HLT unterbunden werden.

44



2.4 Schallemissionsanalyse

Jedes SE-Signal hat einen fur sich einzigartigen charakteristischen Verlauf. Die Wel-
lenform wird durch den eigentlichen Bruchvorgang sowie dessen Materialumgebung
bestimmt. Jedoch pragen auch die gesamten Komponenten der Messkette (Sensoran-
kopplung, Sensor, Kabel, Vorverstarker, Filter, Prozess der Digitalisierung) zwischen
Quelle und endguiltiger Signalform das urspriingliche Messsignal [5]. Diese Verande-
rung aufgrund der gesamten Prozesskette wird durch die Ubertragungsfunktionen der
am Messsystem beteiligten Komponenten analog zu Abbildung 2 - 22 beschrieben [4,
103].

Eingangssignal U(w) " - Ausgangssignal U(w)
Ubertragungsfunktion l(w)

WD-Sensor Geometrie Medium Elektronik (Bandpass,..)

Abbildung 2 - 22: Beitrage der verschiedenen Transferfunktionen zum eigentlichen Messsignal

Die Antwort des Messsystems stellt das mit den Ubertragungsfunktionen der jeweiligen
Komponenten des Laufweges und der Messtechnik gefaltete Eingangssignal in der
Zeitdomane dar. Das Faltungsintegral kann im Frequenzraum durch eine einfache Mul-
tiplikation der Spektren ersetzt werden. Im Bereich der SE-Analyse Iasst sich die Ab-
hangigkeit des urspringlichen vom letztlich aufgezeichneten SE-Signal folgenderma-
Ren ausdrucken:

ﬁ((l)) = 67((1)) ' i((l)) = 67((1)) ' iSensar((l)) ' i(;eamem’e((l)) ' iMedium((l)) ' iE]ektmnik((l)) (2-20)

Im Allgemeinen ist es moglich, die Transferfunktion jeder Komponente des Messsys-
tems separat zu ermitteln und durch eine mathematische Entfaltung (Dekonvolution)
die tatsachliche SE-Quelle darzustellen. Die Einflisse des Mediums und der Geometrie
lassen sich dabei nur schwer separieren. Die Ubertragungsfunktionen werden in der
Messpraxis oft unterschiedlich gewichtet, da die einzelnen Komponenten der Messket-
te einen sehr unterschiedlichen Einfluss auf das urspriingliche Signal aufweisen.
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2.4.4 Grenzen der Messtechnik

Die beschriebenen Verfahren zum Aufnehmen von akustischen Signalen basieren da-
rauf, dass die Amplitude eines SE-Ereignisses einen bestimmten Schwellwert tbertref-
fen muss. Er ist damit eine der kritischen GréRRen bei der Aufnahme von SE-Signalen.
Versuche von Hamstad [104] zeigen, dass ein Senken des Schwellwertes (unter Aus-
schluss des naturlichen Rauschens) bei makroskopischen Proben zu einem exponen-
tiellen Anstieg der detektierten SE-Ereignisse fuhrt.

In konventionellen Systemen wird die Signalverstarkung in Dezibel angegeben. Die
Umrechnung wird an folgender Formel verdeutlicht:

Umax|V]
=20- —max’_ - 2-21
Umax|dB] = 20 logm( P ) ( )

Aus Abbildung 2 - 23 kann man die Spannungen vor und nach der Verstarkung heraus-
lesen.

Spannung vor Verstarkung [dB]
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Spannung vor Verstarkung [V]

Abbildung 2 - 23: Umrechnungsdiagramm zwischen der Spannung am Sensorausgang und der verstark-
ten Spannung

Das Eingangssignal wird fir gewdhnlich mit 20 /40 / 60dB verstarkt, was einem Faktor

von 10-1000 entspricht. Der Messbereich der Signalspannung ist durch den Ana-

log/Digital(A/D)-Wandler begrenzt. Der verwendete A/D-Wandler weist eine Sig-

nalspannung von maximal 10V nach der Verstarkung auf (rote Linie in Abbildung 2 -

23). Um Signalubersteuerungen zu vermeiden, kénnen die auftretenden Maximal-
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amplituden der Signale an den vorgegebenen Bereich durch eine geeignete Wahl des
Vorverstarkungsfaktors angepasst werden. Befindet sich die verstarkte Spannung in
dem grau hinterlegten Bereich aus Abbildung 2 - 23, so sind die Signale Ubersteuert.

Die Festlegung des Verstarkungsfaktors stellt bei Messungen mit variierenden Sig-
nalamplituden eine groRe Herausforderung dar. Pull-Out-Messungen sind ein entspre-
chendes Beispiel. Um die Mdglichkeit einer Aufnahme von kleinsten Emissionen der
Mikrorissbildung des Faser-Matrix-Debondings oder der Reibung beim Auszug der Fa-
ser zu schaffen, muss auf der einen Seite eine mdglichst hohe Vorverstarkung gewahlt
werden. Auf der anderen Seite kann die gleiche Vorverstarkung ein Ubersteuern des
Pull-Out-Signals bei dem Auszug der Faser aus der Matrix mit sich bringen. Des Weite-
ren kann es bei entsprechend niedrigen Filtereinstellungen passieren, dass das stets
vorhandene Rauschen nicht mehr unterdrickt werden kann.

Ahnlich problematisch ist die Behandlung von akustischen Signalen, die bereits vor der
Signalverstarkung die angepasste Amplitudenbegrenzung des Vorverstarkers uber-
schritten haben. Ist das der Fall, missen die Signalamplituden dem gultigen Span-
nungsbereich angepasst werden. Der Amplitudenverlauf der Schallwelle ist also bereits
vor der Vorverstarkung Ubersteuert, liegt aber nach der Vorverstarkung im vorgesehe-
nen Bereich von £10V. Die akustischen Signale erscheinen in ihrem zeitlichen Verlauf
keinesfalls abgeschnitten, es erreichen lediglich viele Wellenmaxima eine fast identi-
sche Spannung. lhre Amplitudenwerte sind dem Darstellungsfenster angepasst und
variieren uber die Zeit nur sehr wenig.

Eine weitere Schwierigkeit ist die fehlende Hochtemperatur-Stabilitat der piezoelektri-
schen Sensoren. Hohe Temperaturen konnen die Piezokeramik des Sensors schadi-
gen, wodurch eine Ubertragung der akustischen Welle fehlerbehaftet oder gar nicht
mehr mdglich ist. Verbesserte Herstellungsprozesse garantieren einen Einsatz von
Sensoren bei Temperaturen um 180 °C. Dieser Bereich wird von dem in dieser Arbeit
verwendeten Polymer RTM6 wahrend des Ausharteprozesses erreicht. Die Sensoren
werden daher stetig auf Defekte Uberprift, indem die Reproduzierbarkeit des Sensor-
spektrums Uberprift wird. AuRerdem werden die SE-Messungen in dieser Arbeit bei
Raumtemperatur durchgefihrt, da eine hohe Temperatur zu veranderten Geometrien
und damit zu einem veranderten Transmissionsverhalten des Sensors flihren kann.

Weitere Herausforderungen ergeben sich bei Betrachtung der elektrischen Signalum-
wandlung bzw. Digitalisierung sowohl im zeitlichen Messbereich der akustischen Mes-
sungen als auch in Bezug auf die Amplitudenschwankungen. Entlang der Zeitachse
fuhrt eine zu geringe Abtast- bzw. Samplingrate zu einer begrenzten Genauigkeit der
Analog/Digital-Wandlung. Dieser Fehler wird durch die Wahl einer héheren Abtastrate
vermieden, jedoch ist eine beliebige Verkleinerung des Abtastintervalls durch das Fre-
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quenzspektrum des verwendeten Sensors und auch durch begrenzte Speicherplatze
und Prozessorgeschwindigkeiten limitiert. Hinsichtlich der Digitalisierung der Amplitu-
denhohe stof3t man bei leisen SE-Ereignissen an Grenzen, da der Messbereich der
Signalspannung des A/D-Wandlers eine hohe Bandbreite von +10V abdeckt und da-
her eine geringe Amplitude aufgrund von wenigen Digitalisierungsstufen schlecht auf-
gelost wird.

Wie bereits erwahnt, ist durch die Definition der HDT die Lange der aufgezeichneten
SE-Signale konstant und passt sich nicht der tatsachlichen Lange der akustischen Wel-
le an. Ist die Wahl der HDT zu lang, so kommt es zu mehreren Schwellwertiberschrei-
tungen und das registrierte Schallereignis wird verworfen. Wird die HDT zu kurz ge-
wahlt, so sind sehr lange Emissionen nicht im definierten Aufzeichnungsfenster dar-
stellbar. Die Signale werden zu frih abgeschnitten, was mit erheblichen Informations-
verlusten und Fehlinterpretationen verbunden ist.

Die SE-Analyse stoRt noch an weitere Grenzen. Eine Uberlagerung der unterschiedli-
chen Wellenarten bzw. auftretende Modenkonversionen und Reflexionen verfalschen
die tatsachliche Wellenform. Die vielen Grenzflachen in Faserverbundwerkstoffen ver-
andern die Welle auf ihrem Weg vom eigentlich auftretenden Defekt bis zum Aufneh-
mer im hohen Maf3e. Auch die Dampfung und die Dispersion des akustischen Signals
machen eine qualitative SE-Analyse bei grolen Ausbreitungsstrecken wenig aussage-
kraftig. Diese Schwierigkeiten spielen fur die in dieser Arbeit durchgefiihrten Messun-
gen keine wesentliche Rolle, so dass sie nicht weiter behandelt werden.

2.4.5 Lokalisierung auftretender Schadensmechanismen

Die Grundlage fur die Lokalisierung stellt die Arbeit von Geiger Uber die Ortung von
Erdbebenherden aus dem Jahr 1910 dar [105]. Die Lokalisierung der SE-Ereignisse ist
mittlerweile ein wesentliches Element der signalbasierten Schadensanalyse in Faser-
verbundwerkstoffen. Zum einen ist es oft sehr ratsam, nur den lokalisierten Teil der
aufgezeichneten Signale genauer zu untersuchen. Zum anderen ist die Lokalisierung
ein entscheidendes Werkzeug fur die zerstérungsfreie Prifung, insbesondere fir das
Structural Health Monitoring (SHM). Der genaue Zustand der Bauteile kann damit on-
line Uberwacht werden und auftretende Schadigungen kdnnen mdglicherweise schnell
behoben werden. Eine zusatzliche Moglichkeit bietet eine mikroskopische Untersu-
chung der lokalisierten Schadigungen im Material. AuRerdem ermdglicht es die Lokali-
sierung, Storsignale mechanischer Werkstoffprifungen, die auf’erhalb der relevanten
Messlange ihren Ursprung haben (z.B. im Bereich der Probeneinspannung), raumlich
auszufiltern.
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Eine Mdglichkeit der Lokalisierung beruht auf dem Ansatz, die unterschiedlichen An-
kunftszeiten einer ausgeldsten Schallwelle an verschiedenen Sensoren zu bestimmen.
Unter der Voraussetzung, dass sowohl die einzelnen Sensorpositionen als auch die
Schallgeschwindigkeit ¢ im Material bekannt ist, kann die Position der Schallquelle mit
Hilfe eines Lokalisierungsalgorithmus ermittelt werden.

Die Lokalisierung der Signalquelle beruht auf der Berechnung von Hyperbeln (siehe
Gleichung (2-22)), die die moglichen Positionen der auftretenden Schadigung fir eine
Differenz der Ankunftszeiten At = (t; — t;) eines ausgewahlten Sensorpaares darstel-
len.

7 =75l = ¢ (t — to) (2-22)

7. Entstehungsort der Signalquelle
7. Position des i-ten Empfangers

Der Zeitpunkt der Initiierung des SE-Signals ist zunachst nicht bekannt, so dass fur ei-
ne n-dimensionale Lokalisierung n+1 Sensoren verwendet werden muissen. Der
Schnittpunkt der Hyperbeln liefert die Position der SE-Quelle. Die gréfte Herausforde-
rung der Lokalisierung besteht in der konsistenten Bestimmung des Ersteinsatzes bzw.
der Ankunftszeit eines transienten SE-Signals [106]. Diese ist stark fehlerbehaftet, da
der Ersteinsatz des SE-Signals eine Folge der Uberschreitung des Schwellwertes ist,
welcher dem System vorgebeben wird und frei gewahlt werden kann. Folglich liegt im
Allgemeinen eher eine Schnittflache als ein exakter Schnittpunkt der Hyperbeln vor.

Im Vergleich zu isotropen Werkstoffen wie Metallen liegt in Faserverbundwerkstoffen
eine gewisse Anisotropie vor, was zur Messung von unterschiedlichen Schallge-
schwindigkeiten je nach Raumrichtung fuhrt. Weitere Komplikationen kann es durch
das dispersive Verhalten der akustischen Wellen geben. Die symmetrische S,-Mode
hat im Allgemeinen eine hdhere Schallgeschwindigkeit als die antisymmetrische
Grundmode A4,, so dass diese bei der Detektion der Welle als erstes auftritt. Aullerdem
kénnen die Amplituden von SE-Signalen der gleichen Schadigungsart deutlich variie-
ren, was zusammen mit der stark auftretenden Dampfung der akustischen Welle in Fa-
serverbundwerkstoffen die Detektion an allen Sensoren und die damit verbundene Lo-
kalisierung erheblich erschwert.

Die Lokalisierung der hyperbolischen Ortung ist innerhalb der Flache, die von den ver-
wendeten Sensoren aufgespannt wird, sehr gut umsetzbar und genau. Problematisch
sind jedoch Schadigungen, wie beispielsweise Ermidungsbriiche an Bohrungen und
Verschraubungen, die groRtenteils aufRerhalb der abdeckenden Sensorflache im Be-
reich der Kanten und Ecken des Probenkoérpers entstehen.
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Andere wichtige Methoden wie das Hinkley-Kriterium [107] oder die Hilbert-
Transformation [108] gewahrleisten eine hdhere Genauigkeit der Lokalisierung. In die-
ser Arbeit wird jedoch lediglich eine triviale eindimensionale Lokalisierung bendtigt, so
dass an dieser Stelle auf weiterfuhrende Literatur verwiesen wird [109].

Im Fall der eindimensionalen Lokalisierung (siehe Abbildung 2 - 24) kann der Ursprung
eines SE-Ereignisses auf einer geraden Verbindungslinie zwischen zwei Sensoren, die

sich im Abstand d voneinander befinden, bestimmt werden [4]:

d

Materialschadigung

)

Sq | Sy

ty ty

Schallemissions-
sensor

Schallemissions-
sensor

Abbildung 2 - 24: Schematische Darstellung einer eindimensionalen Lokalisierung

Aufgrund der bekannten materialabhangigen Schallgeschwindigkeit ¢ sowie der An-
kunftszeiten des Signals am jeweiligen Sensor (t; und t,) kann die Position s, sowie
der Zeitpunkt t, des SE-Ereignisses Uber folgende Formeln ermittelt werden:

c(ty —ty) =5, (2-23)

c(t, —ty) =51 (2-24)

Zur Berechnung der Schallgeschwindigkeit eignet sich eine Sensorkette von drei Sen-
soren (siehe Abbildung 2 - 25). Wahrend der erste Sensor als Emitter eines definierten
Pulses fungiert, lasst sich durch den Laufzeitunterschied des registrierten Signals zwi-
schen den beiden anderen Sensoren sowie deren Abstand die Schallgeschwindigkeit
berechnen (¢ = d,3/At;3).

dz3 .
[ |
t23
akustisches
S B
7
Signal
Pulsgeber \ /
Empfanger

Abbildung 2 - 25: Mdgliche Sensoranordnung zur Bestimmung der Schallgeschwindigkeit
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Zwischen den aufnehmenden Sensoren empfiehlt sich eine grofde Distanz, um die Ge-
nauigkeit der Bestimmung der Schallgeschwindigkeit zu erhéhen. Eine fehlerbehaftete
Bestimmung der Ankunftszeit hat bei dieser Sensoranordnung keinen folgeschweren
Einfluss, da die Kriterien fir die Bestimmung des Ersteinsatzes fur beide Sensoren vol-
lig identisch sind. Um die Messung der Schallgeschwindigkeit zu vereinfachen, wird
oftmals eine dem Messaufbau entsprechende Anordnung von lediglich zwei Sensoren
verwendet. Die beiden Sensoren sind abwechselnd je einmal als Emitter oder Aufneh-
mer aktiv, so dass die Schallgeschwindigkeit aus dem Verhaltnis des Abstandes der
beiden Sensoren und der Laufzeit des Signalpulses berechnet werden kann. Die Mes-
sung wird vom Hersteller als ,auto-sensor-test® (AST) bezeichnet. Wie bereits ange-
deutet, ist in diesem Fall die Bestimmung der Ankunftszeit fir die Berechnung der
Schallgeschwindigkeit mitentscheidend. Im Gegensatz zu dem Fehler, der aufgrund
der hohen Kontaktflache der SE-Sensoren einflie3t, ist diese Abweichung in der Regel
vernachlassigbar.

Alternativ kann als kinstlicher Emitter auch ein Bleistiftminenbruchtest (Hsu-Nielsen-
Test) dienen. Hsu und Nielsen entwickelten eine Methode, bei der ein einfaches breit-
bandiges akustisches Signal, reproduzierbar und ohne das Probenmaterial zu schadi-
gen, generiert wird [110]. Dabei wird ein Graphit-Minenbleistift (Hartegrad 2 H, Durch-
messer von 0,5mm) bei einer ausgefahrenen Minenlange von 3 mm durch Kontakt mit
der Probenoberflache unter einem bestimmten Winkel gebrochen. Die Reproduzierbar-
keit des Bruchwinkels wird gewahrleistet, indem ein Fihrungsring an der Stiftspitze fur
eine konstant geneigte Auflage des Stiftes und damit der Mine sorgt. Bleistiftminen-
bruchtests werden wegen ihrer Einfachheit und schnellen Durchfiihrbarkeit auch zur
Uberpriifung der Sensorankopplung und der Funktionsfahigkeit des SE-Equipments
benutzt.

2.4.6 Mustererkennungsverfahren

Wie in Kapitel 2.4.5 beschrieben, ermdglicht es die SE-Analyse, Uiber die Laufzeitun-
terschiede zwischen unterschiedlich positionierten Sensoren die Entstehungsorte der
auftretenden Schallereignisse zu lokalisieren. Des Weiteren kann man Uber die Sum-
me der aufgezeichneten Signale eine Aussage Uber das Ausmalf der Schadigung im
Probenmaterial treffen.

Ebenso ist es bei Faserverbundwerkstoffen oftmals von groRem Interesse, aufgezeich-
nete Signale den verschiedenen Schadensmechanismen (siehe Kapitel 2.2) zuzuord-
nen. Prinzipiell werden alle SE-Signale auf ihrem Weg vom Entstehungsort zum Mess-
system durch Dampfung, Modenkonversion und Dispersion beeinflusst. Die signalba-
sierten Unterschiede der einzelnen Schadensmechanismen, resultierend aus einer dif-
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ferenzierten Abstrahlcharakteristik oder Frequenzzusammensetzung, bleiben jedoch
erhalten.

Die umfangreiche Datenmenge an aufgezeichneten SE-Ereignissen wahrend einer
einzigen Messung macht eine Analyse mit Hilfe statistischer Methoden unumganglich.
Die Anwendung parameterbasierter Mustererkennungsverfahren ermoglicht eine Ein-
teilung der Signale in verschiedene Klassen und deren Zuordnung zu verschiedenen
Schadensmechanismen. Zur Anwendung der Mustererkennungsverfahren werden zu-
nachst aufgezeichnete Stdrsignale herausgefiltert, da sie eine Klassifizierung verfal-
schen wiirden. Um die Ahnlichkeit der Signale zu untersuchen und eine Klassifizierung
durchzufiihren, wird eine Parameterextraktion der SE-Signale im Zeit (U(t))- und Fre-
quenzraum (U(f)) durchgefihrt. Das Frequenzspektrum wird aus einer Fourier-Trans-
formation des zeitlichen Verlaufs des SE-Signals errechnet.

Alle in dieser Arbeit verwendeten Merkmale kénnen dem Frequenzverlauf des akusti-
schen Signals enthnommen werden und sind in einem beispielhaften Messsignal in Ab-
bildung 2 - 26 gekennzeichnet.

Partial } Partial Partial Partial
Power 1 Power 2 Power 3 Power 4

Schwellamplitude

P

Amplitude [mV]

FFT-Magnitude [mV]

< F | 1 H
> T T >
1

Zeit [us] [peak Feontroid Frequenz [kHz]

Abbildung 2 - 26: Darstellung der verwendeten Signalparameter im Frequenzraum (rechts) nach der Fou-
rier-Transformation der Welle aus dem Zeitraum (links)

Bei der Mustererkennung hat man sich auf wenige Parameter beschrankt, die fir die
Schallwellen bzw. fir die verschiedenen mikroskopischen Schadensmechanismen in
Faserverbundwerkstoffen besonders aussagekraftig und charakteristisch sind und eine
bestmdgliche Unterscheidbarkeit gewahrleisten. In dieser Arbeit verzichtet man auf die
Nutzung energetischer Merkmale zur Diskriminierung der aufgezeichneten SE-Signale,
da die in den Probenkdrpern injizierte Energie der Signalwelle in keiner direkten Ver-
bindung zu einer bestimmten Schadigungsart steht. In Kapitel 4.4 wird anhand von
mikromechanischen Versuchsreihen aufgezeigt, dass die Energie des SE-Signals in
Form der auftretenden Maximalamplitude von der maximalen Versagenskraft aus der
mechanischen Prifung der Probe bestimmt wird.
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Bei den verwendeten Merkmalen handelt es sich ausschliellich um Parameter aus
dem Frequenzraum. Die Peak Frequency ist am Intensitdtsmaximum des Signals defi-
niert und stellt einen sehr diskreten Wert zur Unterscheidung verschiedener Wellen
dar. Ein weiterer Parameter ist der Frequency Centroid, welcher den Schwerpunkt des
Frequenzspektrums des gesamten Signals beschreibt. Die Partial Power Grélken be-
schreiben den Anteil eines Signals an verschiedenen und manuell vorgegebenen Fre-
quenzbereichen. Zusatzlich zu den von der Software Noesis zur Verfligung gestellten
Frequenzparametern kdnnen durch den bestehenden Datensatz im Nachhinein zusatz-
liche Features bestimmt werden. In dieser Arbeit wurde als weiteres Signalmerkmal die
Weighted Peak Frequency definiert und errechnet. Hier wird der Informationsgehalt der
Peak Frequency und des Frequency Centroid in einer GrofRe vereint. [13]

Folgende Tabelle erlautert die Definition der Parameter, die in dieser Arbeit verwendet
werden.

Position des Frequenzmaximums [Hz]

(Peak Frequency) freak
f-0(H)df
Schwerpunkt des Frequenzspektrums [Hz] feentroid — fﬁ—d
(Frequency Centroid) ~ JoHaf
U(f): Fourier-Transformation des Signals U (t)
Gewichtetes Frequenzmaximum [Hz] < Foone 5= |Fooar - f _
(Weighted Peak Frequency) peak —= [/peak " Jcentroid

fo 1200 kHz
fmmﬁ/ | vwa

f 0kHz

Frequenzbereich 1: f; = 0kHz; f, = 150 kHz
Frequenzbereich 2: f; = 150 kHz; f, = 300 kHz
Frequenzbereich 3: f; = 300 kHz; f, = 450 kHz
Frequenzbereich 4: f; = 450 kHz; f, = 1200 kHz

Signalanteil im Frequenzbereich 1-4 [%]
(Partial Power 1-4)

Tabelle 2 - 1: Definition der fir die Mustererkennung verwendeten Signalparameter

Das Verfahren der Mustererkennung wird nur fir die Einzelfaserfragmentierungstests
verwendet, da nur bei dieser mikromechanischen Prifmethode verschiedene Scha-
densmechanismen nebeneinander auftreten und diese durch eine Klassifizierung quali-
tativ zugeordnet werden konnen.

Zur Aufbereitung der Daten werden die Merkmale in einer neuen Basis, in welcher der

ursprungliche Datensatz die groRtmogliche Varianz besitzt, physikalisch normiert dar-
gestellt. Die Wertebereiche der extrahierten Parameter gleichen sich dadurch einander
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an. Der Einfluss der reinen physikalischen Grée wird dadurch bereinigt und der Klas-
sifizierungsalgorithmus kann eine bessere Trennungsgenauigkeit erzielen. Der Normie-
rung folgt die Principal Component Analysis (PCA), bei der die Merkmale geman ihrer
grélten Varianz in ein neues orthogonales Hauptachsensystem transformiert werden
[111]. Die Parameter werden hierbei linear in einen neuen Eigenschaftsraum Uberfihrt.
Fur die Klassifizierung der SE-Signale anhand ihrer Merkmale steht eine Vielzahl von
definierten Algorithmen zur Verfligung. In dieser Arbeit wird mit dem k-means Algo-
rithmus einer der gangigsten Vertreter im Bereich von Mustererkennungsverfahren
verwendet [13]. Ein Nachteil des k-means Algorithmus ist, dass neben den eigentlichen
Datenpunkten auch eine festgelegte Anzahl an Klassen dem System bekannt sein
muss. Trifft man dabei nicht die tatsachlich vorhandene Klassenanzahl, so sind Inter-
pretationen fehlerhaft bzw. nur schwer zu realisieren.

Zunachst wird innerhalb jeder ausgewahlten Klasse ein Gruppenzentrum willkirlich
festgelegt. Diese festgelegten Startpunkte beeinflussen komplett die folgende Klassifi-
zierung. Im folgenden Schritt werden die gesamten Datenpunkte dem nachstliegenden
Gruppenzentrum zugeordnet. Die Datenmenge teilt sich so auf, dass sich Signalpunkte
in derselben Klasse sehr nahe sind, wahrend Punkte in verschiedenen Klassen weit
voneinander entfernt sein sollen. Um die Einteilung zu optimieren, werden im An-
schluss immer wieder neue Gruppenzentren definiert, um die Summe der gesamten
Abstande zu minimieren und die Einteilung zu verbessern. Fur den Vergleich der Klas-
sen untereinander wird als Distanzfunktion zur Berechnung der Datenpunktabstande
die euklidische Distanz d.,xiigiscn (X, y) gewahlt.

deykiidisch (x' Y) = (2_25)

Im besten Fall erfahren die Gruppenzentren nach den ersten Wiederholungen der Be-
rechnungsschleifen keine Anderung mehr. Der Algorithmus muss nicht immer konver-
gieren und kann auch nach einer bestimmten Anzahl an Wiederholungsschleifen ab-
gebrochen werden. Das erhaltene Klassifizierungsergebnis kann letztlich mit Hilfe ver-
schiedener statistischer Indizes evaluiert werden. Das kann sehr hilfreich sein, da oft-
mals auch Klassifizierungen verglichen werden mussen, deren Ursprung auf unter-
schiedliche Auswahlparameter zurlickzufihren ist. Um die Qualitéat der Klassifizierung
zu bewerten, wurden in dieser Arbeit der Tou-Index t [112], der Davies-Bouldin-Index
R [113], der Silhouette-Koeffizient S [114] und die Gamma-Statistik y [115] berechnet.
Jeder Klassifizierungsindex wird auf unterschiedliche Weise von Signalausrei3ern und
den Formen der Klassen beeinflusst, so dass sich die Bewertung mit Hilfe einer Kom-
bination der Indizes als zuverlassige Methode erwiesen hat. Zur Beurteilung einer mog-
lichen Klassifizierung wird ein von Sause et al. [6] modifiziertes Bewertungsschema
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von Gulnter et al. [116] verwendet. Jeder der vier Indizes tragt mit maximal 25 Punkten
zu der besten Bewertung bei, so dass sich ein globales Maximum von 100 Punkten er-
rechnet, wonach die beste Parameterkombination des Mustererkennungsverfahrens
ermittelt werden kann [13].

Bei den Einzelfaserfragmentierungstests werden alle experimentellen Datenpunkte zu-
sammengefuhrt und eine Klassifizierung anhand der besten Parameterkombination
vorgenommen. Die Klassifizierung der mikroskopischen Versuchsreihen des Einzelfa-
serfragmentierungstests sollte in Analogie zu bereits durchgefiihrten makroskopischen
Messreihen eine Identifizierung der unterschiedlichen Schadensmechanismen erlau-
ben und bestatigen.

Faserbriiche, Faser-Matrix-Debonding und Matrixrisse sind bei 4-Punkt-Biegetests und
Zugversuchen simultan aufgetreten und konnten anhand ihrer Frequenzparameter im
Mustererkennungsverfahren identifiziert und zugeordnet werden [6, 14]. Finite Elemen-
te Simulationen stlitzten das Ergebnis einer aussagekraftigen Unterteilung [13, 117]. In
makroskopischen Priifkérpern sind Faserbriiche demnach im Frequenzbereich Uber
450kHz zu erwarten, Matrixrisse treten vor allem im niederfrequenten Bereich unter-
halb von 250 kHz auf. Signale des Faser-Matrix-Debondings lassen sich im Zwischen-
bereich identifizieren. Anhand der in dieser Arbeit aufgebauten MP sollen die einzelnen
Schadensmechanismen auch einzeln erzeugt und die korrespondierenden Frequenz-
spektren detailliert analysiert werden.

2.4.7 Zeit-Frequenz-Analyse

Akustische Wellen werden neben dem Ausbreitungsmedium und der Geometrie des
Probenkorpers vor allem von der Signalquelle bestimmt. Die aussagekraftigen Parame-
ter sind aber wenig zeitselektiv und hauptsachlich dem Frequenzspektrum zu entneh-
men. Eine Mdglichkeit der Darstellung der Wellen im Frequenzraum beruht auf der
Fourier-Transformation (FT), die sich neben der mathematischen Einfachheit durch ih-
re technische Relevanz auszeichnet.

Upr(w) = U(t) - e @tdt (2-26)

+00
=

v J

U(t): Zeitsignal; w = 2rf: Kreisfrequenz

Bei der Transformation in den Frequenzbereich wird das harmonische Signal mit Hilfe
von Filtern in einzelne Frequenzkomponenten zerlegt. Die einzelnen frequenzab-
hangigen Signalanteile stehen in eindeutiger Beziehung zu einem bestimmten
Energiegehalt. Das Transformationsergebnis ist eine Amplituden- und ein Phasen-
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spektrum. Bei der Analyse von SE-Signalen kann keine kontinuierliche FT gemafR
Gleichung (2-26) angewendet werden, da die Messdaten endlich sind und mit einer
diskreten Abtastrate aufgezeichnet werden.

Ein Lésungsansatz ist die Anwendung der diskreten Fourier-Transformation (DFT).
Das kontinuierliche Zeitsignal wird mit Hilfe einer Fensterfunktion in endliche Teile AT
zerlegt, so dass die integrale Berechnung durch eine Reihendarstellung ersetzt wird.

+N
1 .
Uprr(w) = E 2 U; - AT - e lwAT (2-27)
j==N

Der ausgewahlte Bereich wird auRerhalb des betrachteten Intervalls periodisch fortge-
setzt und damit unendlich gemacht. Eine optimierte nummerische Erganzung der DFT
stellt die Fast-Fourier-Transformation (FFT) dar, bei der sich die Rechenzeit und damit
der Rechenaufwand erheblich reduzieren.

Stationare, periodische Signale sind fur eine FT unproblematisch, jedoch erfahren sie
bei der Verarbeitung von zeitvarianten Signalen, bei der sich die Amplitude und/oder
die Frequenz der SE-Welle mit der Zeit andern, einen Datenverlust. Dies erschwert ei-
ne maogliche Interpretation beziglich der Ursache und Zuordnung des urspringlichen
transienten Signals.

Zur Verbesserung des Transformationsergebnisses wird bei interstationdren SE-
Signalen eine Transformation in den Zeit-Frequenz-Bereich durchgefiihrt [118]. Ziel ist
es, eine Funktion zu ermitteln, die den Energiegehalt eines Messsignals im Zeit- wie
auch im Frequenzbereich parallel darstellen kann. Fir die Signalanalyse im Bereich
der Schallemission haben sich verschiedene Transformationen etabliert. Im Allgemei-
nen werden die verschiedenen Madglichkeiten anhand ihrer Filterfunktion unterschie-
den, die auch als Kernfunktion oder ,kernel function“ bezeichnet wird. Der wichtigste
Vertreter eines linearen Filteransatzes ist die Short-Time-Fourier-Transformation
(STFT).

Die STFT ermdglicht die Darstellung des Frequenzspektrums auch bei schnellen zeitli-
chen Veranderungen. Das zu analysierende Signal wird in kurze Zeitbereiche unterteilt
und durch das gewahlte Zeitfenster X schrittweise analysiert, indem fir das gefensterte
Signal X(z —t) - U(7) lokal immer wieder Fourier-Transformationen ausgefihrt werden.

Usrpr (t, w) = \/% J X(t—1t)-U(r) e “dr (2-28)

T gibt den betrachteten Analysezeitpunkt an. Die GroRRe des Zeitintervalls kann frei ge-
wahlt werden, jedoch muss sich das Messsignal im festgelegten Bereich stationar ver-
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halten. Die Fensterbreite bestimmt sowohl die Zeit- als auch die Frequenzauflésung.
Fir die Signalanalyse existiert jedoch ein Unscharfeprinzip ahnlich der Heisenberg-
schen Relation, so dass das Analysefenster nicht willkirlich klein gewahlt werden
kann. Ein schmales Fenster bringt eine gute Zeitauflésung mit sich, jedoch werden die
Frequenzen ungenau abbildet. Liegt hingegen ein breites Fenster vor, so wird eine fei-
ne Frequenzdarstellung erreicht, wahrend die zeitliche Ergebnisinformation immer un-
genauer wird. Es muss somit ein Kompromiss gefunden werden, der eine feine Aufl6-
sung beider Komponenten der Zeit-Frequenz-Darstellung unmoglich macht.

Diese Problematik wird behoben, indem als Filterfunktion ein quadratischer Ansatz der
Cohen-Klasse gewahlt wird [119, 120]. Oft spricht man von einer bilinearen Transfor-
mation. Diese Art der Transformation ermdglicht die Darstellung eines nicht-stationaren
Signals als zweidimensionale Funktion U.(t,w) in Abhangigkeit von der Zeitverschie-
bung t und der Frequenzverschiebung w:

+00
1 . .
Uc(t, w) = Ew ®(n,7) - eMED Ut +T/)) - U (t—T/y) - e @Tdndudr  (2-29)

®(n,1): zweidimensionale Filterfunktion
Ut +%/,) - U*(t — T/,)e™™: Ambiguitatsfunktion

Die in der Quantenphysik eingefuhrte Wigner-Ville-Verteilung ist ein Spezialfall der all-
gemeinen Cohen-Klasse. Die Kernfunktion der Transformation wird auf eins gesetzt
und der Kern enthalt damit nur das bilineare Signalprodukt. Sie ist folgendermalfien de-
finiert: [118]

Uy (t, w) = % J Ut+T/y) - Ur(t—T/y) - e"@Tdr (2-30)

Es wird zur Datenanalyse kein zeitliches Fenster benotigt, so dass eine sehr gute Zeit-
und Frequenzauflésung erreicht werden kann. Einer deutlich verbesserten Auflésung
steht ein erhdhter Berechnungsaufwand gegenuber. Die Bilinearitat der Wigner-Ville-
Verteilung ist fur die Bildung von Interferenz bzw. Kreuztermen zwischen den einzelnen
Signalkomponenten verantwortlich, was ihren praktischen Nutzen erheblich ein-
schrankt. So entstehen stérende Interferenzanteile mit teils hohen Signalamplituden,
die die eigentlich gewlinschten Informationen in Form der sogenannten Autoterme
Uberlagern. Daher muss das Ergebnis fir die Interpretation der Signalanalyse einer
Glattung und Filterungen unterzogen werden, was die Auflésung beeintrachtigt. Eine
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ausfuhrliche Darstellung der nachteiligen Kreuzterme findet man in weiterfhrender Li-
teratur von Boashash [121] wieder.

Aufgrund dieser Problematik wurde eine Weiterentwicklung der Wigner-Ville-Verteilung
angestrebt, welche 1989 von Choi und Williams vorgestellt wurde [122]. Die Kernfunk-
tion in Gleichung (2-29) besteht in diesem Fall aus einem zweidimensionalen GauR-
Impuls ®(n,7) = e‘“(”ﬂz(a: anzupassender Faktor), der eine Unterdriickung von Tei-
len der Kreuzterme gewahrleistet. Je grofier der Faktor @ gewahlt wird, desto starker
werden die Kreuzterme unterdriickt. Dies ist in einer beispielhaften SE-Messung in Ab-
bildung 2 - 27 dargestellt.

hoher a - Faktor niedriger a - Faktor

o N}
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S S
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Abbildung 2 - 27: Choi-Williams-Darstellungen einer SE-Welle mit verschiedenen a-Faktoren (links: ho-
her a-Faktor; rechts: niedriger a-Faktor)

Es ist deutlich zu erkennen, dass sich mit der Wahl eines héheren a-Faktors Teile der
Kreuzterme unterdriicken lassen. Dies beginstigt eine Interpretation der vorliegenden
Frequenzanteile des SE-Signals.

2.4.8 Schallemission an Modellverbunden

Inzwischen gibt es eine groRe Vielfalt an Prifmethoden, mit denen die Starke der Fa-
ser-Polymermatrix-Wechselwirkung untersucht werden kann. Im Allgemeinen handelt
es sich um zerstdrende mechanische Prifungen. Es kénnen entweder ganze CFK-
Laminate mechanisch belastet oder Prifungen an idealisierten Einzelfaser-Modell-
verbunden durchgefiihrt werden. Vorteile der mikromechanischen Prifmethoden sind
ein geringer Materialaufwand sowie ein vereinfachter Spannungszustand im Vergleich
zu komplexen Laminaten. Auf dem Gebiet der Einzelfaser-Tests haben sich unter an-
derem der Einzelfaserfragmentierungstest und der Pull-Out-Versuch wegen ihrer relativ
einfachen Umsetzung und Zuverlassigkeit durchgesetzt.

Wie bereits erwahnt, wurde der Einzelfaserfragmentierungstest von Kelly und Tyson im
Jahr 1965 eingefuhrt. Es kénnen verschiedene Schadensmechanismen, die in Faser-

58



2.4 Schallemissionsanalyse

verbundwerkstoffen im Wesentlichen auftreten, parallel erzeugt und untersucht wer-
den. Diese mikromechanische Prifmethode ist fir eine Untersuchung mit Hilfe der SE-
Analyse vorteilhaft, da die Probengrof3e makroskopisch ist und die fiir die Messung no-
tigen SE-Sensoren sehr leicht an der Probe befestigt werden kénnen.

Im Jahr 1971 gelang es Mehan und Mullin, die aufgenommenen akustischen Signale
der auftretenden Schadensmechanismen (Faserbruch, Faser-Matrix-Debonding, Mat-
rixriss) anhand ihrer Wellenform und des Frequenzgehaltes zu unterscheiden [94]. Zu-
satzlich machten sie auf den Einfluss des Ausbreitungsmediums auf die Wellenform
des Signals aufmerksam. Weitere SE-Untersuchungen folgten erst wieder im Jahre
1984 von Narisawa und Oba [123]. Von besonderem Interesse war hier die Amplitu-
denverteilung der verschiedenen Schadensmechanismen. Sie widerlegten die Annah-
me bisheriger Forschungsergebnisse, dass eine Unterscheidung der Schadensmecha-
nismen lediglich anhand der auftretenden Maximalamplitude méglich ist. Diese Ergeb-
nisse konnte Wolters (1986) [124] mit Fragmentierungsproben aus einer Polycarbonat-
matrix bestatigen. Er variierte neben dem Faserdurchmesser auch die Faser-Matrix-
Anbindung und zeigte, dass dies bei allen auftretenden Schadensmechanismen eine
Streuung der Maximalamplitude der Schallwelle mit sich bringt.

Einen weiteren Meilenstein konnte Nordstrom im Jahr 1996 setzen. Ihm gelang es
erstmals, die kompletten Wellenformen der erzeugten Schadigungen bei Einzelfaser-
fragmentierungstests aufzuzeichnen. VergroRert sich der Abstand des Aufnehmers zur
SE-Quelle, so erhdht sich der Anteil der niedrigen Frequenzen im Wellenspektrum. Er
konnte zudem kein exaktes Verhaltnis der Maximalamplitude des SE-Signals zum Ab-
stand SE-Quelle-Sensor feststellen. [66]

Die Untersuchungen von Nordstrom stellten die Grundlage fiur viele weitere Arbeiten
dar. Die Zugpriufung an Einzelfaser-Modellverbunden entwickelte sich zum Stan-
dardtest, um die Festigkeit der Fasern und die Faser-Matrix-Anbindung zu untersuchen
[103, 125, 126].

Der Pull-Out-Versuch reprasentiert die alteste mikromechanische Priifmethode. Brout-
man gilt mit seinen Ansatzen aus dem Jahre 1963 als Vorreiter des Faserauszugs, in-
dem er Fasern aus einem Matrixblock gezogen hat. Kelly erlduterte 1970 die unter-
schiedlichen Stadien eines Pull-Out-Experimentes. Einem anféanglichen Debonding mit
einer Rissentstehung folgt das Risswachstum bis zum vollstandigen Ablésen der Faser
von der Matrix verbunden mit dem eigentlichen Faserauszug.

Die Kraft-Weg-Kurve eines Faserauszugs wird von den intrinsischen Eigenschaften der
Interphase und der Versuchsapparatur bestimmt. Chua und Pigott zeigen, dass in allen
auftretenden Fallen das Interface-Versagen eine plotzliche Energiefreisetzung der in
der freien Faserlange gespeicherten elastischen Energie bewirkt [64]. Im Falle des Ab-
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I6sens einer Epoxidharz-Matrix von einer oberflachenmodifizierten C-Faser ist ein voll-
standiger Auszug der Fasern aus der Matrix zu beobachten. Spannungsbasierende
Analysen von Takaku und Arridge zeigen unter Verwendung von Glas- und Kevlarfa-
sern, dass im ansteigenden Teil der Kraft-Weg-Kurve mehrere Peaks auftreten, die
durch ein stufenweises Debonding begriindet werden kénnen [127]. Gao verfeinert den
Ansatz, indem er die Analyse mathematisch beschreibt und die Beitrdge der Reibung
berlcksichtigt [128].

Die Messung des akustischen Signals des auftretenden mikroskopischen Schadens-
mechanismus stellt bei dieser Methode eine sehr grole Herausforderung dar. Die Fa-
ser ist in keiner makroskopischen Geometrie eingebettet, auf der ein piezoelektrischer
SE-Sensor angebracht werden kann. Trotz des Versuchsablaufs und den unterschied-
lichen GréRenordnungen muss der Sensor aber in direktem Kontakt oder in der Nahe
der Faser bzw. des Schadensmechanismus ,angekoppelt” werden.

Der Push-Out-Test hat fur die mikroskopische Charakterisierung von Faserverbund-
werkstoffen ein enormes Potential. Bezogen auf die SE-Analyse hat er sich als nicht
ideal erwiesen, da das auftretende Risswachstum zu schwache bzw. geringe SE-
Signale freisetzt, die nicht aufgezeichnet werden kénnen. Daher wurde im Rahmen
dieser Arbeit speziell der Einzelfaser-Pull-Out-Versuch sowie der Einzelfaserfragmen-
tierungstest mit Hilfe der SE-Analyse ausfuhrlich untersucht und nicht weiter auf den
Push-Out-Test eingegangen.

Anhand der SE-Analyse kdnnen unterschiedliche mikroskopische Schadigungen im
Material differenziert und lokalisiert werden [5, 7, 9]. Mustererkennungsverfahren wer-
den ebenfalls eingesetzt. Wie bereits in Kapitel 2.4.6 beschrieben, werden die SE-
Signale hier auf ihre charakteristischen Gemeinsamkeiten hin Gberprift und dement-
sprechend klassifiziert [6, 8]. Die SE-Analyse ist ein geeignetes Priufverfahren, um die
verschiedenen Einzelfaser-Modellverbunde wahrend der mechanischen Belastung
akustisch zu Uberwachen und zu analysieren [103].

Des Weiteren kdnnen Untersuchungen durchgefuhrt werden, wie sich eine veranderte
Interphase aufgrund von Variationen der Faseroberflache oder auch des Aushartegra-
des auf die ausgesendete SE-Welle auswirkt. Die SE-Analyse stutzt sich bei der Un-
tersuchung der Faser-Matrix-Anbindung auf keine theoretischen Annahmen fir ver-
schiedenste Berechnungen. Die im Material ausgesendeten SE-Signale stellen viel-
mehr ein direktes Abbild der tatsachlichen Anbindungen zwischen Faser und Matrix
dar.

60



3. EXPERIMENTELLES

Das folgende Kapitel gliedert sich in zwei Teile. Im ersten Teil liegt der Fokus auf der
Beschreibung der Entwicklung einer mikromechanischen Prifvorrichtung (MP). In der
MP konnen gezielt elementare Versagensmechanismen wie Faserbriche, Faseraus-
zuige (samt Faser-Matrix-Debonding) und Matrixrisse erzeugt werden. Der zweite Tell
des Kapitels befasst sich mit der mikromechanischen Prifmethode der Einzelfaser-
fragmentierung. Beide Methoden werden so konzipiert, dass sie von einer durchgefiihr-
ten SE-Messung begleitet werden kdnnen.

3.1 Aufbau einer mikromechanischen Priifvorrichtung

Der vollstandige Messaufbau der MP ist in Abbildung 3 - 1 dreidimensional dargestellt.
Fir eine erfolgreiche Entwicklung der MP sind bestimmte Uberlegungen und Kriterien
notwendig. Diese lassen sich in Anforderungen hinsichtlich der Ausbreitung des SE-
Signals, des thermischen Ausharteprozesses des Matrixmaterials sowie der mechani-
schen Prifung des Modellverbundes unterteilen und werden im Laufe des Kapitels an-
hand der einzelnen Teile des Messaufbaus erklart.

Kernstick der MP ist ein Aluminiumblock mit den MaRen 120 mmx 120 mm x39mm
(Lange x Breite x Hohe). Auf der Oberseite des Blockes ist gemal® Abbildung 3 - 2
(oben rechts) mittig ein 1 mm hoher Aluminiumstift (2mm im Durchmesser) aus dem
Vollmaterial gefrast, auf dem der mikromechanische Bruchvorgang initiiert wird. Die
dabei generierten transienten elastischen Wellen kdnnen sich ungestort in dem ent-
sprechend dimensionierten Aluminiumblock als Propagationsmedium ausbreiten. Die
geometrischen Abmessungen des Aluminiumblockes werden so gewahlt, dass die cha-
rakteristische Information der sich ausbreitenden akustischen Welle méglichst frei von
Reflexionen und ohne gréRere Uberlagerung von Resonanzen detektiert wird und eine
reflexionsfreie Beobachtung des entstandenen SE-Signals innerhalb eines Zeitfensters
von 18 us gewahrleisten. Die Geometrie des Aluminiumstiftes hat einen erheblichen
Einfluss auf das detektierte SE-Signal, was im weiteren Verlauf des Kapitels erlautert
wird.

61



3. EXPERIMENTELLES

Eines der wichtigsten Kriterien des experimentellen Aufbaus ist ein homogenes Aus-
harten des Epoxidharzes bei einer exakt festgelegten Temperatur. Dies wird durch den
Einsatz zweier unabhangiger Heizquellen gewahrleistet. Heizfolien, die direkt auf dem
Aluminiumblock aufgeklebt werden, und ein Uber eine Heizmanschette aufgeheizter
Aluminiumzylinder sorgen fir eine identische Kontakt- und Umgebungstemperatur des
Aluminiumstiftes (siehe Abbildung 3 - 1).

PEEK-Zugstab
(d=5mm,I=80mm)
Aluminiumzylinder
Heizmanschette

Aluminiumblock
(120mmx120mmx 39 mm)

O

Fenster fir

optische Kontrolle Heizfoli
eizfolie

. Kabel Schallemissionssensor
Teflonstlicke

x-y-Mikrometertisch

Abbildung 3 - 1: Schematische dreidimensionale Darstellung des Messaufbaus der entwickelten MP zur

Erzeugung verschiedener mikroskopischer Schadensmechanismen
Auf der gegenuberliegenden Seite des Aluminiumstiftes wird der SE-Sensor bereits vor
dem Ablauf des Ausharteprozesses angebracht. Ein Anbringen des Sensors nach dem
Ausharten verursacht Schwingungen und zerstort den praparierten Modellverbund be-
reits vor der eigentlichen Messung. Der thermische Ausharteprozess des verwendeten
Epoxidharzes RTM6 stellt fir den SE-Aufnehmer daher eine grofle Herausforderung
dar. Sowohl der SE-Sensor als auch das verwendete Koppelmittel missen gegen
Temperaturen von 180 °C resistent sein. Um eine reproduzierbare Ankopplung des
Sensors an das Medium zu gewahrleisten, wird er mit Hilfe eines speziellen Federsys-
tems an die Oberflache gedrickt, welche im 2D-Schnitt in Abbildung 3 - 2 dargestellt
ist.
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Die mit den hohen Aushartetemperaturen verbundene thermische Ausdehnung der
einzelnen Komponenten der MP sowie das chemische Schrumpfungsverhalten des
Epoxidharzes missen ebenfalls mit einbezogen werden und stetig kontrollierbar sein.
Die Anforderungen hinsichtlich des thermischen Ausharteprozesses werden ebenfalls
noch genauer in diesem Kapitel behandelt.

2-Komponenten-
Kleber

PEEK-Zugstab

Aluminiumstift

Koppelmittel

/

Schallemissionssensor

Federsystem

Abbildung 3 - 2: Zweidimensionaler Schnitt durch die Mitte der entwickelten MP (links); VergroRerung des
Praparationsbereichs der einzelnen Schadensmechanismen (oben rechts) und des ver-
wendeten Federsystems fiir die Sensorankopplung (unten rechts)

Der gesamte Aufbau der MP befindet sich in einer Universalprifmaschine, so dass die

mechanische Prifung mit einer verbundenen SE-Messung direkt nach der Praparation

des gewilnschten Schadensmechanismus durchgefihrt werden kann. Die Zugstabe
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bestehen aus Polyetheretherketon (PEEK) und dienen der Kraftibertragung von der
Prifmaschinentraverse auf die C-Faser oder die Matrix.

3.1.1 Probenpraparation fiir verschiedene Schadensmechanismen
Fir alle untersuchten Schadigungsarten besteht der erste Praparationsschritt darin, bei
Raumtemperatur einen kleinen RTM6-Tropfen auf dem 1 mm hohen Aluminiumstift zu
positionieren (siehe Abbildung 3 - 3). Hierzu wird das tiefgefrorene RTM6 15 min bei
Raumtemperatur angetaut und anschlie@end mit Hilfe einer Stecknadel tropfenférmig
auf dem Aluminiumstift aufgebracht.

g
T

Abbildung 3 - 3: Anndhern des RTM6-Epoxidharzsystems an den Aluminiumstift (links) und aufgesetzter
RTM6-Tropfen auf dem Aluminiumstift (rechts) der MP

Erhoht sich wahrend des Ausharteprozesses die Temperatur des RTM6, so erreicht

das Harzsystem einen sehr niedrigviskosen Zustand. Die Gefahr des WedflieRens des

Tropfens wird beseitigt, indem die Auflageflache auf dem Aluminiumstift durch eine

kleine Frasung vertieft ist. Dies gibt dem Tropfen ausreichend Halt, trotz sinkender

Oberflachenspannung die tropfenférmige Gestalt beizubehalten.

In der MP lassen sich alle gewiinschten Schadensmechanismen erzeugen, wobei je
nach Art zwischen zwei unterschiedlichen Zugstaben gewahlt wird (siehe Abbildung 3 -
4). Beide Zugstabe bestehen aus einem 80mm langen PEEK-Zylinder mit einem
Durchmesser von 5 mm. Dieser lange Schaft ist mittig in eine Aluminiumquader einge-
klebt, der das Verbindungsstiick zur Prifmaschinentraverse darstellt.

Praparation eines Faserbruchs/Faserauszugs

Fir die Erzeugung eines Faserbruchs oder eines Faserauszugs wird das freie Ende
des PEEK-Zylinders einseitig abgeflacht. An dieser Stelle wird die verwendete HTA-
Faser [129] unter Verwendung eines Zweikomponenten-Epoxidklebers mittig und mit
einem Uberstand von 350-450 ym aufgeklebt (siehe Abbildung 3 - 5, links). Neben der
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3.1 Aufbau einer mikromechanischen Prufvorrichtung

mittigen Positionierung muss vor allem darauf geachtet werden, dass die C-Faser pa-
rallel zur spateren Zugrichtung ausgerichtet wird.

Zugstab Faserbruch
Faserauszug

Zugstab  Matrixriss

Abbildung 3 - 4: Verschiedene Zugstabe aus Polyetheretherketon fur die Praparation der unterschiedli-
chen Schadensmechanismen an der MP

Anschlie®end wird der Zugstab durch einen Bolzen an der Prifmaschinentraverse fi-
xiert und dem Aluminiumstift angenahert. Der Abstand der C-Faser von dem Epoxid-
harz und auch der komplette experimentelle Ablauf kann stetig tberwacht und kontrol-
liert werden, da der relevante Bereich durch eine Bohrung im Heizmanschettenzylinder
(siehe Abbildung 3 - 1) unter Verwendung eines Keyence Digitalmikroskops (Typ VHX-
600DS0O) beobachtet werden kann.

Der Aluminiumblock bzw. -stift kann samt Matrixtropfen mittels eines x-y-Mikro-
metertisches mittig unter der HTA-Faser positioniert werden (siehe Abbildung 3 - 1)
und der gewlnschte Aushartezyklus gestartet werden. Erreicht das Programm die ma-
ximale Temperatur, so wird die C-Faser anhand der Traversenposition der Prifma-
schine weggesteuert in den Harztropfen eingefiihrt und in-situ ausgehartet. Im linken
Teil von Abbildung 3 - 5 ist der Zeitpunkt mikroskopisch dargestellt, nachdem eine
HTA-Faser in das RTM6 eingefiihrt wurde. Die uber den PEEK-Stab hinausstehende
Faserlange wird danach in zwei Abschnitte unterteilt, die eigentliche Einbettlange der
C-Faser in das Polymer sowie die Ubrig bleibende freie Faserlange. Wird die freie Fa-
serlange zu grold gewahlt, so sorgt eine unzureichende Steifheit im System fir eine
fehlerhafte Interpretation des Faserauszugs. Die Einbettlange legt fest, welcher Scha-
densmechanismus erzeugt wird. Wird eine hinreichend lange Einbettlange der HTA-
Faser in das RTM6-Polymer gewahlt, so bildet sich eine hinreichend starke Faser-
Matrix-Anbindung aus, was bei Zugbelastung zu einem Faserbruch fiihrt. Bei geringe-
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3. EXPERIMENTELLES

ren Einbettlangen kdnnen stattdessen Faserausziige und somit SE-Signale aufgrund
eines Pull-Outs samt Faser-Matrix-Debonding realisiert werden.

~ 2-Komponenten
gL g Kleber ™

\ HTA-Faser

<&

g

Abbildung 3 - 5: Mikroskopische Aufnahme einer erfolgten Probenpraparation in der MP fiir einen Faser-
bruch/Faserauszug (links) und einen Matrixriss (rechts)

Die jeweilige Einbettlange wird nach dem Abkuhlprozess ermittelt, indem die Differenz

der freien Faserlange vor und nach dem Ausharten bestimmt wird. Faserbriiche wur-

den bei einer Einbettlange von ungefahr 120 ym erzeugt. Fur einen Faserauszug wur-

de die Einbettlange der HTA-Faser auf 40-60um und damit die Halfte und mehr redu-

Ziert.

Praparation eines Matrixrisses

Um in der MP einen Matrixriss zu kreieren, wurde der Durchmesser des zylindrischen
PEEK-Materials gemaf Abbildung 3 - 4 an dem freien Ende von 5 mm auf 2mm abge-
dreht. Dieses Ende des Zugstabes wird dem aufgebrachten RTM6-Tropfen analog der
Praparation eines Faserbruchs oder -auszugs angenahert und benetzt. Anschliel3end
wird der Abstand zwischen dem Zugstab und dem Matrixtropfen langsam vergrofRert,
so dass sich eine sanduhrférmige Geometrie zwischen den beiden Komponenten aus-
bildet (siehe Abbildung 3 - 5, rechts). Nach dem erfolgten Ausharteprozess stellt der
verjungte Bereich der RTM6-Geometrie eine Art Sollbruchstelle dar, an der die Matrix
unter Zugbelastung horizontal versagt.

Der Durchmesser an der Verjingung ist auf den Bereich von 380 -800 um festgelegt.
Das untere Limit resultiert daraus, dass zwei halbkugelférmige Geometrien einem noch
kleineren Sanduhrdurchmesser vorgezogen werden. Das verjingte Harzvolumen
Lreildt’ somit bereits vor dem Ausharteprozess ab und es entstehen zwei Teile. Erreicht
der Durchmesser an der Verjingung Werte oberhalb von 800 um, so Ubersteigt die
Kraft an der Einschnirung die Adhasion der Kontaktflache Epoxidharz/PEEK. Nach
dem Ausharteprozess I6st sich in diesem Fall die komplette RTM6-Knochenform vom
PEEK-Zugstab ab, was keinem reinen und vor allem definierten Matrixriss entspricht.
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3.1 Aufbau einer mikromechanischen Prifvorrichtung

Durchfiihrung der Messungen

Nach der Probenpraparation fir verschiedene Schadensmechanismen wurden die
HTA-Fasern durch ein weggesteuertes Verfahren der Traverse der Universalprifma-
schine der Firma Zwick/Roell (Typ zwickiLine Z5.0 TH) Zugbelastungen ausgesetzt.
Die Traversengeschwindigkeit wurde in Abhangigkeit von der untersuchten Schadi-
gung variiert (Faserbruch: 20 ym/s, Faserauszug: 2 um/s, Matrixriss: 50 ym/s), da die
Versagenskrafte der jeweiligen Schadensmechanismen sehr unterschiedlich waren.
Nach der durchgefiihrten Messung wurde der jeweilige Schadensmechanismus durch
das optische Mikroskop aufgezeichnet. Im Anschluss wurden im Fall des Faseraus-
zugs die aufgeklebten C-Fasern mechanisch abgel6st, um fir eine weitere Analyse der
Faseroberflache im Rasterelektronenmikroskop (REM) zur Verfugung zu stehen.

Fir die SE-Analyse wurde ein Breitbandsensor vom Typ WD-HT der Firma Physical
Acoustic Corporation verwendet. Dieser wurde, wie bereits beschrieben, vor dem Aus-
hartezyklus unter Verwendung der Koppelmittel Apiezon-L direkt unterhalb des Alumi-
niumstiftes an dem Block angebracht. Die Dicke des Koppelmittels sowie der Anpress-
druck des Sensors an das Probenmaterial kénnen auf die Ubertragung des SE-Signals
bzw. die Empfindlichkeit des Sensors einen erheblichen Einfluss haben. Um dies zu
bertcksichtigen und gleiche Versuchsbedingungen zu gewahrleisten, wurden immer
die gleiche Menge des Koppelmittels sowie das bereits erwahnte spezielle Federsys-
tem zur Definition eines reproduzierbaren Anpressdrucks verwendet (siehe Abbildung
3-2).

Die entstehende Schallemission wurde mit einem PCI-2-System und der Software
AEwin (beides von der Firma Physical Acoustic Corporation) mit einer Abtastrate von
40MS/s digitalisiert. Die Abmessungen des Aluminiumblockes erlauben ein reflexions-
freies Analysefenster des SE-Signals von 18 ys. Fur die Filterung von Stérgerduschen
wurde ein Bandpass von 20 kHz-3 MHz verwendet. Die Parameter fiir die schwellwert-
basierte Triggerung wurden fiir den experimentellen Ablauf optimiert, so dass Storsig-
nale und Reflexionen der Grenzflachen des Aluminiumblockes bei der Messung uner-
heblich waren. Es wurden eine PDT von 10 us, eine HDT von 80 s und eine HLT von
300pus gewahlt. Die erforderliche Vorverstarkung sowie der Schwellwert orientieren
sich an dem jeweiligen Experiment. Die Vorverstarkung fur Faserbruch und Faseraus-
zug betrug 40dB. Ein Matrixriss erfolgte hingegen bei einer Einstellung von 20dB Vor-
verstarkung, da ein Ubersteuern der SE-Signale festgestellt wurde. Der Schwellwert
wurde fur Faserbruch und Matrixriss auf 45dB eingestellt und fur die Pull-Out-
Messungen auf 25dB herabgesetzt. Fir eine nachtragliche Analyse und Interpretation
der aufgenommenen Signalwellen wurde das Software-Paket Noesis 5.6 der Firma
Enviroacoustics verwendet. Neben der manuellen Signalfilterung diente es vor allem
der Parameterextraktion und der Klassifizierungsberechnung.
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3.1.2 Entwicklung und ErschlieBung essentieller Kriterien des
Messaufbaus

Anforderungen hinsichtlich der Schallwellenpropagation

Wie bereits zu Beginn des Kapitels angedeutet, ist neben den Abmessungen des Alu-
miniumblockes auch die Geometrie des Aluminiumstiftes fir die Propagation des SE-
Signals von Bedeutung. Die Hohe des Aluminiumstiftes hat im Gegensatz zur Breite
auf die Schallwellenausbreitung einen erheblichen Einfluss.

Zur experimentellen Analyse wurden auf Aluminiumstiften ohne Vertiefung und unter-
schiedlicher Hohe Bleistiftminenbruchtests durchgefihrt und der zeitliche Verlauf der
detektierten Wellen miteinander verglichen. Fur die SE-Messung wurde eine Abtastrate
von 10MS/s und eine Vorverstarkung von 20dB verwendet. Die Parameter
PDT/HDT/HLT wurden auf 10/80/300 eingestellt und der Schwellwert betrug 35dB.
In Abbildung 3 - 6 ist ein Vergleich der akustischen Signale bei Stifthdhen von 4 mm
und 2mm dargestellt. Wahrend auf der linken Seite das komplett aufgezeichnete SE-
Signal zu sehen ist, wird auf der rechten Seite nur das reflexionsfreie Zeitfenster abge-
bildet.
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Abbildung 3 - 6: SE-Signale von Bleistiftminenbruchtest auf dem Aluminiumstift der MP bei unterschiedli-
chen Stifthéhen (oben: 4 mm; unten: 2mm)
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3.1 Aufbau einer mikromechanischen Prufvorrichtung

Bei dem 4 mm-Aluminiumstift ist der reflexionsfreie erste Teil des akustischen Signals
von starken Resonanzen Uberlagert, wohingegen sich bei einer niedrigeren Stifthdhe
von 2mm der Ersteinsatz deutlich vom Rest des SE-Signals abhebt. Fir den experi-
mentellen Aufbau wird daher eine niedrige Stifthéhe bevorzugt.

Eine glatte Oberflache des Aluminiumstiftes birgt die Gefahr, dass der RTM6-Tropfen
beim Erhitzen und einer damit verbundenen Abnahme seiner Viskositat seitlich weg-
flieBt. Daher wurden in die Stifte kleine Vertiefungen gefrast (siehe Abbildung 3 - 10),
so dass auch der niedrigviskose Tropfen trotz seiner geringen Oberflachenspannung
ausreichend Halt findet und seine Form behalt.

Es wurden Bleistiftminenbruchtests bei niedrigen Stifthdhen mit und ohne Frasung
durchgefuhrt. In Abbildung 3 - 7 werden Stifthdhen von 2mm und 1 mm miteinander
verglichen.

—— 2mm-Aluminiumstift original —— 1 mm-Aluminiumstift original
—— 1 mm-Aluminiumstift mit Frasung
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Abbildung 3 - 7: SE-Signale der Bleistiftminenbruchtest auf dem Aluminiumstift der MP bei unterschiedli-

chen Stifthdhen (links: 2mm; rechts: 1 mm) mit und ohne eingebrachte Frasung
Bei einer Aluminiumstifthéhe von nur 1 mm sind die Amplitudenunterschiede und damit
die Trennung vom ersten Peak nach der Schwellwertliberschreitung zum Rest des SE-
Signals am deutlichsten ausgepragt. Die Frasung ist fiir die Trennung noch einmal von
Vorteil, da die Stifthéhe damit mittig weiter reduziert wurde. Vor allem die Amplitu-
dendifferenz der beiden ersten Peaks zeigt sich begunstigt. Auf den Aluminiumstift
komplett zu verzichten wurde zunachst nicht in Betracht gezogen, da er einen wesent-
lichen Vorteil mit sich bringt. Er eroffnet die Moglichkeit, ein Thermoelement direkt am
,=Hals* des Aluminiumstiftes zu fixieren und somit die Aushartetemperatur in unmittelba-
rer Nahe zum Harztropfen zu kontrollieren.

Anforderungen hinsichtlich des thermischen RTM6-Aushérteprozesses

Der SE-Sensor wird bereits vor dem Aushartezyklus an dem Aluminiumblock befestigt.
Er ist damit den hohen Aushartetemperaturen des RTM6 ausgesetzt, was an den ex-
perimentellen Aufbau weitere Anforderungen stellt. Zunachst einmal muss ein SE-
Sensor eingesetzt werden, welcher nicht durch die maximal vorliegende RTM6-
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Aushartetemperatur von 180 °C geschadigt wird. Da die maximale Einsatztemperatur
der verwendeten WD-HT-Breitbandsensoren in der Regel ebenso auf maximal 180 °C
beschrankt ist, befindet man sich im Grenzbereich der Sensoreigenschaften. Das
Ubertragungsverhalten von SE-Sensoren kann auf Basis der SE 02-Richtlinie verifiziert
werden. Mit Hilfe einer Wellenanregung durch einzelne transiente (Burst-)Ereignisse
und durch das wiederholte Messen wichtiger Merkmale der erzeugten Signale werden
die Sensoren fortlaufend Uberpriift, so dass die Vergleichbarkeit von unterschiedlichen
Messergebnissen gewahrleistet ist.

Es wurden regelmaRig Bleistiftminenbruchtests (Abtastrate: 40 MS/s, Vorverstarkung:
40dB, Schwellwert: 80dB, PDT/HDT/HLT: 10/40/10000) an einem grof3en Alumini-
umkalibrierblock durchgefiihrt, nachdem der verwendete WD-HT-Breitbandsensor in
der MP der Aushartetemperatur von 180 °C ausgesetzt wurde. Neben der Amplitude
wurden die Partial Power Grolien (siehe Tabelle 2 - 1 in Kapitel 2.4.6) des ankommen-
den Signals evaluiert. Aus Tabelle 3 - 2 ist ersichtlich, dass die charakteristischen
Merkmale des verwendeten WD-HT-Sensors nahezu konstant bleiben und bei den
verwendeten Temperaturen stabil sind.

Partial Power 1 [%] 445

Partial Power 2 [%] 46 46 46 44

Partial Power 3 [%] 12 14 12 11,5
Amplitude [dB] 86 87,5 87 86

Tabelle 3 - 2: Verhalten der charakteristischen Merkmale des WD-HT-Sensors; zwischen den einzelnen
Messungen war der Sensor in der MP einer Temperatur von 180 °C ausgesetzt
Die Unempfindlichkeit der Piezosensoren gegenliber hohen Temperaturen ist Grund-
voraussetzung fiir eine erfolgreiche SE-Messung, jedoch muss auch das zur Ubertra-
gung des SE-Signals verwendete Koppelmittel temperaturbestandig sein. Zur Untersu-
chung des Temperatureinflusses auf die Gite der Ankopplung wurden zwei WD-
Sensoren mit ihren Auflageflachen ,face-to-face“ aneinander geklemmt und lediglich
durch das zu untersuchende Koppelmittel getrennt. Wahrend dem Ablauf eines Tem-
peraturzyklus bis zu 200 °C bei einer Heiz-/Kihlrate von 2 °C/min pulste ein Sensor je-
de Minute ein rechteckiges Signal, der andere zeichnete es auf. In Abbildung 3 - 8 ist
der Amplitudenverlauf des gemessenen Signals aufgezeigt. Baysilone (Bayer) hat bei
Raumtemperatur mit 96 dB die hochste Amplitude aller untersuchten Koppelmittel, je-
doch wird diese nach dem Abklhlen nicht mehr annahernd erreicht (92dB) und die
Ankopplung bleibt irreversibel geschadigt. Das aufgenommene Signal zeigt bei Ver-
wendung von Apiezon-L und Triboflon ebenfalls mit steigender Temperatur einen deut-
lichen Amplitudenverlust, jedoch ist diese Abnahme reversibel. Beide Koppelmittel sind
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daher flur das verwendete Ausharteprofil geeignet, aufgrund der héheren Amplitude ist
die Entscheidung auf das Fett Apiezon-L gefallen.
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Abbildung 3 - 8: Untersuchung der Amplitudenabhangigkeit eines SE-Signals unter Temperatureinfluss
bei Verwendung verschiedener Koppelmittel

Eine essentielle Anforderung an den Aufbau der MP ist, dass das gesamte Volumen
des RTM6-Tropfens konstant der gewlinschten Aushartetemperatur ausgesetzt ist. Nur
auf diese Weise kann eine homogene Epoxidharzhartung realisiert werden und die Fa-
ser-Matrix-Anbindung durch eine Variation des RTM6-Aushartegrades definiert beein-
flusst werden. Es werden zwei voneinander unabhangige Heizquellen eingesetzt. In
Abbildung 3 - 9 erkennt man, dass eine homogene Temperaturverteilung im Alumini-
umblock Uber Heizfolien eingestellt wird. Die verwendeten Silikonheizfolien der Firma
Minco (Typ HR5385R103L12F) haben eine Abmessung von 38,10 mmx104,10 mm
und werden mittig auf die vier schmalen Seitenflachen des Propagationsblockes auf-
geklebt. Die maximal nétige Temperatur fur ein vollstandiges Ausharten von RTM6
kann nicht erreicht werden, wenn die vier Heizfolien in Reihe geschaltet werden. Um
die noétige Heizleistung zu reduzieren, besteht der Stromkreis aus einer Reihenschal-
tung von jeweils zwei parallel verknlpften Heizfolienpaaren.
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REEK: l Teflon-Hitzeschutz fur
e, Kraftmessdose

;' Thermoelement )

Heizmanschette L [ "\

Heizfolien

Y|
Abbildung 3 - 9: Aufnahme der Heizmdglichkeiten an der MP

Schallemissionssensor

Es war wiinschenswert, die Soll-Temperatur des Tropfens mdglichst in direkter Nahe
zu kontrollieren. Das verwendete Thermoelement wurde daher ausschlieRlich mit dem
Aluminiumstift verbunden und der Kontakt mit restlichen Teilen des Blockes unterbun-
den. Die Fihler des Thermoelements wurden mit Hilfe des Zweikomponentenharzes
Stycast (Emerson & Cuming) gemafd Abbildung 3 - 10 direkt am Hals des Aluminium-
stiftes angeklebt.

Abbildung 3 - 10: Stycast-Briicke zur Fixierung des Thermoelements am Aluminiumstift der MP
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Um ein homogenes Ausharten des Epoxidharztropfens zu gewahrleisten, muss neben
der Auflageflache des Tropfens (Aluminiumstift) auch seine Umgebungsluft auf die
Zyklustemperatur gebracht werden. Hierfur wird der Aluminiumstift von einem Zylinder
umgeben, der durch eine aufgesetzte Heizmanschette der Temperatur des Blockes
simultan angeglichen wurde (siehe Abbildung 3 - 9). Durch die beiden individuellen
Heizmdglichkeiten erfahrt das aufgebrachte RTM6 von allen Richtungen die gleiche
Temperatur, was den Ablauf einer homogenen Vernetzungsreaktion ermdglicht.

In Abbildung 3 - 9 ist erkennbar, dass der Zugstab mit der aufgeklebten HTA-Faser
aufgrund der Verbindung zur Prifmaschinentraverse nicht vollstandig von dem Heiz-
manschettenzylinder umschlossen werden kann. Dies hat zur Folge, dass sich das En-
de des Zugstabes in Richtung der Traverse auf Raumtemperatur befindet. Mogliche
Auswirkungen des Materials bzw. der Warmeleitfahigkeit des Zugstabes muissen des-
halb analysiert werden. Es wurden mit Aluminium und PEEK zwei verschiedene Mate-
rialien fur den Zugstab verwendet, die sich in Bezug auf die Warmeleitfahigkeit als cha-
rakteristische Eigenschaft stark unterscheiden. Wahrend Aluminium mit einem Warme-
leitfahigkeitskoeffizienten von 236 W/m-K eine hohe Warmelbertragung pro Zeiteinheit
aufweist, gehdért PEEK mit einem ungefédhr tausend Mal niedrigeren Wert
(A=0,25W/m-K) eher zu den Dammstoffen der Warmeubertragung. Abbildung 3 - 11
zeigt mikroskopische Momentaufnahmen der aufgeklebten HTA-Faser bei einer Tem-
peratur von 130 °C wahrend des Aushartezyklus.

Aluminium

Abbildung 3 - 11: Auswirkung des Zugstabmaterials auf die Faser- und Faserumgebungstemperatur

Zwischen den beiden Enden der Zugstabes liegt ein Temperaturgradient vor, der sich
stetig auszugleichen versucht. Im Falle des Aluminiums verursacht der Kaltefluss von
der Seite des aus dem Heizmanschettenzylinder herausstehenden Zugstabsende eine
Diskrepanz zwischen der Soll-Temperatur des Reglers und der tatsachlich im Bereich
der C-Faser vorliegenden Temperatur. Der Kaltefluss Ubertragt sich bis auf die C-
Faser, die damit deutlich kihler als der homogen aufgeheizte RTM6-Tropfen ist. Folg-
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lich hartet das Matrixmaterial im Nahfeld der HTA-Faser nicht wie der Rest des Trop-
fens unter der gewiinschten Temperatur aus. Es entstehen Inhomogenitaten, die eine
saubere Einstellung des Hartegrades oder auch die gezielte Ausbildung einer bestimm-
ten Interphase unmoglich machen. Der Unterschied zur Regeltemperatur ist so hoch,
dass bereits verdampfte Komponenten des Epoxidharzes tropfenformig an der C-Faser
kondensieren und sich eine Art Perlenkette ausbildet (siehe Abbildung 3 - 11, links).
Die SE-Messung ist bei der Erzeugung eines Faserbruchs auf direkte Weise fehlerbe-
haftet, da die HTA-Faser im Bereich des Bruchvorgangs mit kondensierten Harzparti-
keln verunreinigt ist und damit nicht ausschlieRlich das reine Filament bricht.

Das Temperaturprofil eines Zugstabes aus PEEK erfahrt im Gegensatz zu Aluminium
keine stetige Veranderung durch den ausgleichenden Warmefluss. Erreicht man vom
Traversenende kommend den Bereich, der von dem Heizmanschettenzylinder umge-
ben ist, so erhéht sich die Temperatur des Zugstabes aufgrund der schlechten Warme-
leitfahigkeit des PEEK sprunghaft auf die Soll-Temperatur. C-Faser und Matrixtropfen
sind zur gleichen Zeit auf derselben Temperatur, so dass sich wahrend des gesamten
Aushartezyklus keine Harztropfchen an der C-Faser ablagern (siehe Abbildung 3 - 11,
rechts). Fur die gesamten Messungen an der MP wird PEEK als Material der Zugstabe
verwendet, da sich damit sowohl Hartegrade als auch Interphaseneigenschaften re-
produzierbar herstellen lassen.

Der letzte essentielle Schritt zur erfolgreichen Umsetzung des experimentellen Aufbaus
der MP ist die Berlcksichtigung der thermischen Ausdehnung des gesamten Ver-
suchsapparates sowie der chemischen Schrumpfung des Matrixmaterials. Die Erwar-
mung der MP wahrend des Aushartezyklus sorgt fir eine thermische Ausdehnung der
unterschiedlichen Komponenten. Die HTA-Faser wird bei Erreichen der maximalen
Aushartetemperatur in den Matrixtropfen eingeflihrt, da ab diesem Zeitpunkt fir die
restliche Dauer des Hartungszyklus keine weiteren Verschiebungen zu erwarten sind.
Nach einer gewissen Zeit ist eine Anbindung zwischen HTA-Faser und Epoxidharz zu
bemerken, indem die chemische Schrumpfung des RTM6 Zugkrafte auf die C-Faser
Ubertragt. Diese konnen die Faser-Matrix-Anbindung oder auch das reine Filament
schadigen. Um das zu verhindern, wird an der Prifmaschine ein Regelprogramm ge-
startet. Die Prifmaschine kann auftretende Zug- und Druckspannungen ausgleichen.
Die Traverse wird hierzu so verfahren, dass auftretende Krafte sofort neutralisiert wer-
den.

Abbildung 3 - 12 zeigt den vollstandigen zeitlichen Verlauf direkt nach der Anbindung
der C-Faser an die Matrix samt dem gesamten Abkuhlprozess eines Experiments. Der
schwarze Kurvenverlauf zeigt die Kraftregelung. Die Kraftnullpunktlinie erfahrt lediglich
abweichende Oszillationen von maximal +3mN. Der Traversenweg (grune Kurve) fallt
noch wahrend des Ausharteprozesses leicht ab (Bereich 1), um den entstehenden
Zugspannungen aufgrund der chemischen Schrumpfung des Polymers entgegenzuwir-
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3.1 Aufbau einer mikromechanischen Prifvorrichtung

ken. Mit Beendigung des Aushartezyklus kiuihlen die einzelnen Komponenten des expe-
rimentellen Aufbaus ab. Auch in diesem Fall entstehen Zugspannungen auf die HTA-
Faser, die erneut kompensiert werden missen. Zunachst verfahrt die Traverse auf-
grund der Abkuhlrampe von 2°C/min linear (Bereich 2). Die Kihlung des Alumini-
umblockes ist nach einer gewissen Zeit zu trage, um der Temperaturregelung zu fol-
gen. Die zunachst zeitlich lineare Anderung des Traversenwegs nahert sich asympto-
tisch einem konstanten Wert an (Bereich 3), welcher nach dem kompletten Abkuhlen
der beteiligten Versuchsbauteile erreicht wird.

10

1 EndedesALsharteprozesses

Weg [um]

0 200 400 600 800 1000 1200
Zeit [min]

Abbildung 3 - 12: Kraftregelung und Weg der Prifmaschine nach dem Ende des Aushartezyklus an der
MP
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3.2 Einzelfaserfragmentierung

3.2.1 Probenherstellung

Die Praparation der Proben fir die Einzelfaserfragmentierung erfolgte in mehreren
Schritten, die in Abbildung 3 - 13 dargestellt sind. Zunachst wird eine metallische
Grundform gefertigt, die die gewlinschte Geometrie abbildet. Diese Form wird mit dem
Silikonkautschuk Elastosil® M4601 A/B (Wacker Silicones) aufgefllt. Nach dem Ver-
netzungsprozess kann das Reaktionsprodukt als gummiartiges Negativ entnommen
werden (Abbildung 3 - 13 a).

Silikonkautschuk-Negativ Matrixsystem (RTM6)

metallische Grundform J Aluminium-
klétzchen

Abbildung 3 - 13: Prozesskette fir die Herstellung von Einzelfaserfragmentierungsproben

Elastosil reprasentiert einen kommerziellen 2-Komponenten Silikonkautschuk, der auf-
grund seiner charakteristischen Eigenschaften als Abformmasse ideal geeignet ist. Es
gehdrt zur Gruppe der kaltvernetzenden Kautschuke (RTV: Room Temperature Vul-
canizing), wobei das Elastomer durch eine Additionsvernetzung gebildet wird. Es wird
als ein RTV2-System bezeichnet, da zwei reaktive Komponenten vorliegen. Diese be-
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3.2 Einzelfaserfragmentierung

finden sich bereits im stdchiometrisch richtigen Verhaltnis in der Komponente A, so
dass den flissigen Polymeren durch die zweite Komponente B lediglich ein geldster
Katalysator hinzugefiigt wird (Gewichtsanteile A:B=9:1). Die Vulkanisation der beiden
Reaktionspartner ist additiv, so dass keine Spaltprodukte bei der Vernetzung freige-
setzt werden. Folglich ist die dreidimensionale Schrumpfung vernachlassigbar klein
(<0,1%) und es kann eine blasenfreie Gieltfform als Grundlage einer sauberen Pro-
benherstellung realisiert werden. Das rotbraune Produkt ist bis zu Temperaturen von
300 °C stabil sowie gegen kommerzielle Epoxidharze bestandig, wodurch das Elasto-
mer als Giel3form flir das RTM6 eingesetzt werden kann.

Das RTM6 wird zunachst zur Reduzierung der Viskositat auf 40 °C erhitzt. Daraufhin
kann die sich verflissigende Masse unter Verwendung einer Aufziehspritze in die
Kautschukform gegossen werden (siehe Abbildung 3 - 13 b).

Um eine einzelne C-Faser in die Knochenform zu integrieren, muss sie auf einem spe-
ziell angefertigten Aluminiumgestell fixiert werden. Im ersten Schritt wird eine einzelne
HTA-Faser mittels einer Pinzette aus einem Blindel separiert und an den beiden Enden
mit Sekundenkleber auf kleine Papierstiicke der GréRenordnung von ungefahr 1cm?
aufgeklebt. Im Anschluss wird die C-Faser vorsichtig uber die Aluminiumklétzchen des
Gestells gelegt. Um eine exakte Positionierung der C-Faser zu gewahrleisten, besitzen
die Auflageflachen der Kloétzchen mittig eine Kerbe kaum gréRer als der Faserdurch-
messer. Die Papierstiicke hangen an den Klétzchen frei nach unten, wodurch die C-
Faser unter geringfligiger Spannung steht und mit Hilfe eines Keramikklebers auf den
Auflageflachen befestigt werden kann (Abbildung 3 - 13 c). Das Verbindungsstuck zwi-
schen den Klétzchen definiert deren Abstand und somit auch die Lange der eingebette-
ten C-Faser und auch der gesamten Knochenform. Nach einem kurzen Austrocknen
des Keramikklebers wird das Gestell in das Silikonkautschuk-Negativ eingefihrt, indem
die Klétzchen auf eigens vorgesehene Auflageflachen bei halber Probendicke platziert
werden (Abbildung 3 - 13 d). Fir das Ausharten des Matrixsystems steht ein program-
mierbarer Ofen der Firma Carbolite® (Typ 3216) zur Verfligung.

Nach dem erfolgten Ausharteprozess und dem Abklhlen der Probe wird sie aus der
Kautschuk-Form entnommen und einer mechanischen Nachbehandlung unterzogen.
Zunachst wird die Probe plan- und feingeschliffen. Dies ist notwendig, um maogliche
Woélbungen des Harzsystems zu beseitigen, die durch ein Befiillen der Kautschuk-
Form mit zu viel oder zu wenig Epoxidharzvolumen entstehen konnen. Die Probe ist
nach dem Schleifprozess planparallel und wird zur Endbearbeitung der Oberflachen
mehreren Polierschritten unterzogen. Damit erreicht die Probe die noétige optische
Transparenz, so dass die C-Faser und auch die nach der Zugprifung ersichtlichen
Schadigungen an der C-Faser und in deren Nahfeld mikroskopisch analysiert werden
koénnen. Die verwendeten Parameter der Schleif- und Poliervorgange sind in Tabelle 3
- 3 zusammengefasst.
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3. EXPERIMENTELLES

Unterlage (+Suspension) Rotations- Prozess- Anpress-
9 P geschwindigkeit [min-'] | dauer [min] | kraft [N]

Planschleifen » SiC-Papier # 320 300 1 120
» SiC-Papier # 500 300 1 120

Feinschleifen » SiC-Papier # 1200 300 1 120
« SiC-Papier # 4000 300 1 120

» MD-Dac + DiaPro Dac 3uym 150 2 120

Polieren » MD-Nap + DiaPro Nap-R 1um 150 2 120

+ MC-Chem + OP-S 0,04pm 150 1 60

Tabelle 3 - 3: Ubersicht der verwendeten Parameter der Schleif- und Poliervorgénge der Einzelfaserfrag-
mentierungsproben

3.2.2 Versuchsdurchfiihrung

Die Geometrie der hergestellten Proben orientiert sich an Messungen von Haselbach
et al. und ist dem linken Teil von Abbildung 3 - 14 zu entnehmen [130]. Die Lange von
82mm und die Breite von 22 mm sind durch die Mal3e der Silikonkautschukform direkt
festgelegt.

ﬁ Zugkraft

Schallemissions-
sensor

Messmarken

Faser
ALY (e

5 Harz-
system

Einspannbereich

IT' @ Zugkraft

Abbildung 3 - 14: BemafRung in mm (links) und schematischer Messaufbau fir Zugversuch und Schall-
emissionsanalyse (rechts) der Einzelfaserfragmentierungsproben

Die Verjungung wird unter einem Winkel von 60° in der Probenmitte eingefligt. Die
Probendicke wird bei dem Schleifprozess dem schmalsten Bereich der Verjingung
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3.2 Einzelfaserfragmentierung

entsprechend auf 5mm reduziert, so dass an der Sollbruchstelle eine quadratische
Querschnittsflache vorliegt. Eine zu groRe Einflllmenge des Harzsystems in die Kaut-
schukform und die daraus resultierende Probendicke kann durch den Schleifprozess
korrigiert werden. Wird hingegen ein zu geringes Harzvolumen eingegossen, so kommt
es bei den Proben zu Abweichungen bezlglich der Probendicke, da die 5mm nicht
mehr erreicht werden kénnen. Es werden nur Proben fur die Messungen verwendet,
die die gewinschte Dicke erreicht haben.

Im Anschluss werden die mechanisch bearbeiteten Proben flr den eigentlichen Einzel-
faserfragmentierungstest vorbereitet. Fir die Aufzeichnung der SE-Signale werden
zwei piezoelektrische WD-Sensoren der Firma Physical Acoustics verwendet. Sie wer-
den, wie im rechten Teil von Abbildung 3 - 14 zu erkennen, linear zur Faserrichtung
ober- und unterhalb des verjlingten Bereichs angebracht. Dies ermdglicht eine eindi-
mensionale Lokalisierung der SE-Quellen. Die Sensoren werden mit Kunststoffklam-
mern an der Probenoberflache fixiert, um einen reproduzierbaren Anpressdruck zu ge-
wahrleisten. Die mittelviskose Silikonpaste Baysilone von Bayer wird als Koppelmittel
verwendet. Abbildung 3 - 8 zeigt, dass Baysilone fir Messungen bei Raumtemperatur,
die auch bei der Durchfihrung der Einzelfaserfragmentierungstests vorliegt, hinsicht-
lich einer guten Ankopplung sehr gut geeignet ist. Vor jeder Messung wird ein automa-
tischer Sensortest (AST) durchgefiihrt, indem die beiden Sensoren gemaf der in Ab-
bildung 3 - 15 dargestellten Anordnung abwechselnd als Pulsgeber oder Empfanger
angesteuert werden.

Klammer

sensor ' Pulsgeber Empfianger

Abbildung 3 - 15: Befestigung der SE-Sensoren auf der Einzelfaserfragmentierungsprobe (links), sche-
matische Darstellung des automatischen Sensortests (rechts)

Neben der Ankopplung kann dadurch auch die Sensibilitat beziehungsweise die Funk-

tionsfahigkeit der Sensoren Uberpruft werden. Des Weiteren kann mit Hilfe des AST-

Tests Uber die gemessenen Ankunftszeiten der Pulse bei bekanntem Sensorabstand d

die Schallgeschwindigkeit im Material bestimmt werden, was eines der entscheidenden

Kriterien fur eine erfolgreiche Lokalisierung ist.
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3. EXPERIMENTELLES

Die SE-Messung wird begleitend zu den Fragmentierungstests durchgefiihrt. Die Probe
wird in die Universalprifmaschine 1464 der Firma Zwick Roell eingebaut, indem sie
durch zwei Klemmbacken fixiert wird (siehe Abbildung 3 - 16).

o Klemmbacke
Schallemissions-

sensor 1

% L <
Schallemissions-
sensor 2 Klemmbacke

Abbildung 3 - 16: Positionierung einer Einzelfaserfragmentierungsprobe in der Prifmaschine

Der eingespannte Probenbereich betragt an beiden Klemmbacken 10 mm. Das erlaubt
genug Platz fir das Anbringen der Sensoren auf der Knochenform, aber auch eine
ausreichende Befestigung der wenig rauen Probe zur Vermeidung eines Durchrut-
schens unter Zugbelastung. Nachdem eine Vorkraft von 10 N angefahren wurde, ist die
Probe mit einer Prifgeschwindigkeit von 0,2 mm/min bis zum kompletten Versagen der
Knochenform belastet worden. Zur Bestimmung der Langenanderung werden oftmals
Ansetzaufnehmer oder Dehnmessstreifen verwendet. Sie berihren jedoch bei einer
Materialprifung im Allgemeinen die Probe, so dass bei der SE-Messung eine Vielzahl
an unerwunschten Stérgerduschen auftreten kann. Unter Verwendung eines optischen
Extensometers der Firma Zwick Roell (Typ VideoXtens) kann eine berlhrungslose
Messung bei den Fragmentierungstests durchgefuhrt werden. Das Extensometer orien-
tiert sich an Messmarken, die einen deutlichen schwarz-weifl3 Kontrast aufweisen. Die-
se stéren weder die mechanische Priufung noch die begleitende SE-Messung. Fur die
CCD-Kamera muss der Kontrast fiir eine optimale Langenbestimmung in axialer Pro-
benrichtung eindeutig sein. Deshalb werden die Messmarken zur Optimierung der Auf-
I6sung leicht schrag auf das Probenmaterial geklebt (siehe Abbildung 3 - 14 rechts).
Die entstehende Schallemission wurde unter Verwendung einer Abtastrate von
10MS/s und einer Vorverstarkung von 60dB digitalisiert. Die Parameter PDT/HDT/
HLT wurden auf 10/80/300 eingestellt, der Schwellwert auf 35dB festgelegt.

80



3.2 Einzelfaserfragmentierung

3.2.3 Auswertungsansatze

Wie bereits in Kapitel 2.1.1 bemerkt, nimmt der Warmeausdehnungskoeffizient von C-
Fasern in Faserrichtung negative Werte an. Wahrend dem Aushéarteprozess der Einzel-
faserfragmentierungsproben verkiirzen sich die C-Fasern dementsprechend mit stei-
gender Temperatur. Die entstehenden thermischen Druckspannungen werden durch
die Vernetzung des Epoxidharzes eingefroren und missen durch die von der Matrix
Ubertragenen Zugkrafte kompensiert werden. Erst danach kdnnen eigentliche Zug-
spannungen in der C-Faser aufgebaut werden, was eine Faserfragmentierung ermog-
licht.

Der Einfluss der eingefrorenen thermischen Druckspannungen wird mit Hilfe der Fini-
ten Elemente Methode (FEM) genau untersucht, so dass eine Prognose fur eine erfolg-
reiche Faserfragmentierung gegeben werden kann. Anhand bestimmter mechanischer
Kennwerte wurde festgestellt, ob die Spannung in der HTA-Faser (or) ihre abgebildete
Versagensspannung (0r mq,) unmittelbar vor dem finalen Bruch der makroskopischen
Probe Ubersteigen kann. Auf diese Art und Weise wird gezeigt, ob die im Aushartepro-
zess eingefrorenen Druckspannungen zu grol3 sind, um das Einzelfaserfilament durch
sich in der C-Faser aufbauende Zugspannungen zu schadigen. Dem numerischen Mo-
dell muss nicht nur die exakte Geometrie des experimentellen Aufbaus Ubergeben
werden, sondern auch bestimmte mechanische Materialeigenschaften des verwende-
ten Faser-Matrix-Systems.

Von den verwendeten HTA-Fasern wird die Zugfestigkeit bendétigt, welche prinzipiell
dem Datenblatt entnommen werden kann. Die Zugfestigkeit einer C-Faser korreliert je-
doch wie bereits erwadhnt mit ihrer freien Priflange. Daher werden Zugprifungen an
Einzelfasern durchgefihrt, bei denen die Einspannlédnge der HTA-Faser mit der Faser-
lange in den Fragmentierungsproben abgeglichen ist. Auch hierflr wird die Universal-
prifmaschine der Firma Zwick/Roell (Typ zwickiLine Z5.0 TH) verwendet. Es werden
einzelne C-Fasern aus Bilndeln separiert und mit Hilfe zweier Klemmbacken in der
Prifmaschine fixiert (siehe Abbildung 3 - 17 links). Neben der Notwendigkeit, die Pruf-
lange der C-Faser dem Fragmentierungstest anzupassen, gilt es darauf zu achten,
dass die C-Faser exakt parallel zur Zugrichtung ausgerichtet ist. Nach dem Anfahren
einer Vorkraft von 1 mN werden die einzelnen Filamente bis zum Bruch belastet. Alle
Einzelfaserbruchtests werden weggesteuert mit einer Traversengeschwindigkeit von
10 mm/min durchgefuhrt.
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Abbildung 3 - 17: Experimenteller Aufbau fur die Zugpriifungen an Einzelfasern (links) und an Reinharz-
proben (rechts) zur Ermittlung der mechanischen Kennwerte

Die Zugdfestigkeit der C-Faser errechnet sich aus dem Verhaltnis der gemessen Bruch-

kraft und dem Faserdurchmesser. Fir die Bestimmung des Durchmessers der HTA-

Faser wurde ein Schiliffbild von 10 Fasern prapariert, die Durchmesser mikroskopisch

ermittelt und ein entsprechender Mittelwert berechnet und verwendet.

Far eine fundierte FEM-Modellierung bedarf es auch der Bestimmung einiger mechani-
scher Kennwerte des jeweiligen Harzsystems. Neben der Zugfestigkeit missen auch
das Elastizitatsmodul und die Poisson-Zahl ermittelt werden. Hierzu werden in den Sili-
konkautschuk-Formen reine Harzproben ausgehartet, die ebenfalls einen verjingten
Bereich besitzen (Lange: 82mm, Breite: 18 mm, Dicke: 3mm, Breite an der Verjin-
gung: 3mm). Sie werden analog zu den Einzelfaserfragmentierungsproben plan ge-
schliffen und in der Universalprifmaschine 1464 (Zwick Roell) geprift. Zu Beginn der
Messungen wird jeweils eine Vorkraft von 5N angefahren. AnschlielRend werden die
Reinharzproben mit 1 mm/min weggesteuert bis zum Bruch belastet. Die verwendeten
Klemmbacken als auch die Geometrie der Reinharzproben sind in Abbildung 3 - 17 zu
sehen. Die Langs- bzw. Querdehnung wird auch in diesem Fall Gber das Videoexten-
someter aufgenommen. Die Probe muss nicht zwingend transparent sein oder bleiben,
da im Anschluss an die Messung keine eingebettete Faser analysiert werden muss.
Daher werden die Dehnungsanderungen nicht Uber Messmarken, sondern durch auf-
gesprihte Metallpartikel ermittelt. Das VideoXtens ist durch die Grauwerterkennung
des auf die Probenoberflache gespriuhten Musters in der Lage, die Langs- und Breiten-
anderung simultan zu ermitteln.

Aus dem negativen Verhaltnis der Querdehnung zur Langsdehnung lasst sich die
Poisson-Zahl des Harzsystems berechnen. Der Elastizitatsmodul kann anhand der
Steigung des linearen Bereichs der Spannungs-Dehnungskurve bestimmt werden.
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3.2 Einzelfaserfragmentierung

Die Bestimmung der beiden Parameter ist in Abbildung 3 - 18 anhand einer Probe des
Matrixsystem Epikote (siehe unten) dargestellt:

41| Epikote 80 Epikote
Querdehnung iiber Spannungs-Dehnungs-
2,0 H Léngsdehnung 704 Kurve
linearer Fit linearer Fit
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Abbildung 3 - 18: Bestimmung der Poissonzahl (links) und des E-Moduls (rechts) an einer beispielhaften
Epikote-Probe

Neben den mechanischen Parametern sind noch andere Werte fur eine Modellierung
notig. So werden die Dichte des Harzsystems unter Verwendung eines Helium-
Pyknometers und der thermische Ausdehnungskoeffizient mit Hilfe eines Dilatometers
quantifiziert.

Die genauen Ergebnisse der FEM-Modellierung werden in Kapitel 4.1.2 ausfihrlich
dargestellt. Generell prognostizieren die Simulationsergebnisse fur die Maximaltempe-
raturen des RTM6-Aushartezyklus und den damit verbundenen thermischen Druck-
spannungen in der HTA-Faser, dass eine erfolgreiche Fragmentierung des Filaments
unmdglich ist. Aufgrund dieser These wurden auch mehrere Epoxidharze mit deutlich
niedrigeren Aushartetemperaturen untersucht, bei denen das Modell von einer erfolg-
reichen Faserfragmentierung ausgeht. Eine Auflistung der verschiedenen Epoxidharze
und ihre Ausharteprozesse gibt Tabelle 3 - 4 wieder:

Matrixsystem Ausharteprozess \

Epofix * 12hRT /
Epikote * 3h30-40°C + 8h 60°C (A)
(Resin L20 + curingagent960) o 12 h 80°C (B) !

+ 15h100°C
RTM6 » 30min 120°C + 100 min 135°C (60 %)
» 30min 120°C + 140 min 135°C (80 %)

Tabelle 3 - 4: Ubersicht (iber die verwendeten Matrixsysteme und ihre zugehérigen Aushartezyklen (links),
Aufnahmen der ausgeharteten Einzelfaserfragmentierungsproben (rechts)
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Neben RTM6 werden die Harzsysteme Epofix (Struers) [131, 132] und Epikote (Mo-
mentive) [133, 134] in Kombination mit HTA-Fasern bei den Einzelfaserfragmen-
tierungstests untersucht.
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In diesem Kapitel werden sowohl die Ergebnisse der Messungen an der MP als auch
des Einzelfaserfragmentierungstests prasentiert. Zunachst werden fiir beide Methoden
die unterschiedlichen mikroskopischen Schadensmechanismen einzeln diskutiert und
miteinander verglichen (Kapitel 4.1). Es wird auf die Ergebnisse der mikroskopischen
Aufnahmen, der mechanischen Prifungen sowie auf die ausgewerteten SE-Signale im
Zeit- und Frequenzspektrum detailliert eingegangen. Um die Auswirkungen der Faser-
Matrix-Anbindung bzw. der sich ausbildenden Interphase auf den Einzelfaser-
Modellverbund zu untersuchen, werden die Oberflachenbeschaffenheit der HTA-
Fasern (Kapitel 4.2) und auch der Hartegrad des Epoxidharzes (Kapitel 4.3) variiert.
Abschlieend wird in Kapitel 4.4 eine Korrelation der SE-Analyse zu der Bruchmecha-
nik der unterschiedlichen Schadensmechanismen dargestellt, indem die Abhangigkeit
der SE-Amplituden von der maximalen Versagenskraft aus den mikromechanischen
Tests analysiert wird.

4.1 Diskussion der einzelnen Schadensmechanismen

4.1.1 Mikromechanische Prufvorrichtung

Wie in Kapitel 3.1.1 beschrieben, kdnnen mit der MP einige der grundlegenden Scha-
densmechanismen in Faserverbundwerkstoffen einzeln hergestellt und das dazugeho-
rige SE-Signal aufgezeichnet werden. Die Schadensmechanismen werden auf einem
dafur vorgesehenen Aluminiumstift generiert. Im Folgenden werden jeweils eine Licht-
mikroskopieaufnahme der Erzeugung eines Faserbruchs, eines Faserauszugs und ei-
nes Matrixrisses und deren zugehorige Kraft-Weg-Kurven abgebildet.

Faserbruch

Bei dem in Abbildung 4 - 19 mittig auftretenden Faserbruch steigen die Kraft und damit
auch die Spannung Uber dem Weg linear an, bis die Zugfestigkeit der C-Faser Uber-
schritten wird und die Faser bricht. Die Steigung der Kraft-Weg-Kurve ist durch das
Verhalten des experimentellen Aufbaus bestimmt. Die Steifigkeit des Systems kann auf
zwei Wegen variieren. Eine Mdglichkeit die Steifigkeit der praparierten Einzelfaser-
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Modellverbunde zu beeinflussen ist eine unterschiedliche freie Faserlange. Sie wurde
daher in der gesamten Versuchsreihe konstant eingestellt. Die Steifigkeitsdnderung
wird durch eine andere Mdglichkeit erreicht, sobald die HTA-Faser auf dem Zugstab
nicht exakt mittig aufgeklebt ist. Das Ausdehnen des Zugstabes wahrend dem Aushar-
tezyklus bewirkt, dass die eingebettete C-Faser beim Abkuhlvorgang aus der axial mit-
tigen Ausrichtung zum Tropfen abweicht. Eine leichte Verzerrung bzw. Schieflage der
C-Faser ist die Folge. Dieser Grund ist hauptsachlich fur die unterschiedlichen Steifig-
keiten verantwortlich.

250
11 MP mit Al-Stift
225-| —— Faserbruch

200
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100
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Abbildung 4 - 19: Lichtmikroskopieaufnahme (links) und zugehériges Kraft-Weg-Diagramm (rechts) eines
erzeugten Faserbruchs

Die exakte Position des Faserbruchs ist nicht von Vornherein festgelegt, sondern letzt-

lich nur durch die Lage der Defekte innerhalb der C-Faser bestimmt. In den durchge-

fuhrten Versuchsreihen wurden Briiche im gesamten Bereich der freien Faserlange

beobachtet, was jedoch keinen Einfluss auf die entsprechende SE-Messung hat. In

Abbildung 4 - 20 sind die SE-Signale von unterschiedlichen Faserbriichen zu sehen.
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Abbildung 4 - 20: SE-Signal eines mittigen Faserbruchs (links) und eines Faserbruchs in der Nahe des
Matrixtropfens (rechts) mit leicht variierender Maximalamplitude
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Bei dem links abgebildeten SE-Signal ist die HTA-Faser mittig gebrochen, wahrend
das akustische Signal im rechten Teil das Resultat eines Versagens in der Nahe des
Harztropfens ist. Die SE-Signale der beiden Faserbriiche sind nahezu identisch, was
die Reproduzierbarkeit der SE-Messungen von Faserbriichen belegt. Die nach dem
Bruch verbliebene Faserlange ist demnach fur die Wellenausbreitung unerheblich. Die
auftretende Dampfung kann bei Briichen im oberen Teil der freien Faserlange im Ver-
gleich zu Bruchen im unteren Teil als hdher angenommen werden. Beide C-Fasern aus
Abbildung 4 - 20 haben bei vergleichbarer Kraft versagt. Die Differenz in der Amplitude
des SE-Signals kann als ein Indiz fur die variierende Dampfung gewertet werden. Die
Differenz ist jedoch kaum feststellbar, da bei allen Messungen die Dampfung des SE-
Signals im Matrixmaterial und vor allem im, verglichen zur freien Faserlange, sehr hoch
dimensionierten Aluminiumblock Uberwiegt.

Faserauszug

Der Einzelfaser-Pull-Out der verwendeten HTA-Faser als weitere Schadigungsart ist in
Abbildung 4 - 21 dargestellt. Die Mikroskopieaufnahme zeigt die C-Faser nach dem
Auszug aus dem Matrixtropfen. Am freien Ende der C-Faser sind Reste der Matrix zu
erkennen. Das Faser-Matrix-Debonding breitet sich daher nicht nur entlang der Grenz-
flache aus, sondern bevorzugt an dem schmalen Meniskus des Harztropfens den Riss-
fortschritt durch die Matrix. Spatere Untersuchungen (siehe Kapitel 4.2) zeigen, dass
eine stark ausgepragte Faser-Matrix-Anbindung fir dieses Verhalten verantwortlich ist.
Am Harzmeniskus ist die Festigkeit des Epoxidharzes geringer als die der Interphase,
so dass sich das Faser-Matrix-Debonding nicht mehr entlang der C-Faser ausbreitet.
Es handelt sich also um kein reines Faser-Matrix-Debonding gefolgt von einem Faser-
Pull-Out, da auch eine Matrixschadigung involviert ist. Betrachtet man den Kraft-Weg-
Verlauf des Einzelfaserauszugs aus Abbildung 4 - 21, so erkennt man, dass der Kur-
venverlauf dem des Faserbruchs entspricht.
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MP mit Al-Stift
—— Faserauszug

125
100
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Kraft [mN]
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Abbildung 4 - 21: Lichtmikroskopieaufnahme (links) und zugehdriges Kraft-Weg-Diagramm (rechts) eines
erzeugten Faserauzugs
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Ein starkes Abknicken des Kurvenverlaufs vor dem Kraftmaximum aufgrund einer
Rissentstehung ist nicht zu beobachten, woflr es zwei mdgliche Erklarungen gibt. Zum
einen ist es moglich, dass sich das RTM6-System so sprode verhalt, dass simultan zur
Rissentstehung die gesamte Anbindung versagt. Andererseits ware es auch moglich,
dass sich das System des experimentellen Aufbaus aufgrund einer sehr hohen freien
Faserlange nicht steif genug verhalt, um eine Rissentstehung und -ausbreitung in den
Kraft-Weg-Kurven darstellen zu kénnen. Kalinka et al. zeigten, dass sich bereits in die-
sem Stadium des Experiments die Faser durch ein stabiles Risswachstum von der
Matrix ablésen kann [67]. Besitzt das System eine geringe Steifigkeit, so fiihrt das
Risswachstum zu keinem Abknicken der Kraft-Weg-Kurve. Um diesen Sachverhalt zu
klaren, wurde die freie Faserlange bei einigen Auszugsexperimenten deutlich reduziert.
In folgender Abbildung ist das Ergebnis des Vergleiches zweier Auszugsversuche mit
einer freien Faserlange von 340 um (55 um Einbettlange) und 100 um (40 um Einbett-
lange) dargestellt:

150
MP mit Al-Stift
Faserauszug
freie Faserlange 100um
freie Faserlange 340pum
100

Kraft [mN]

)]
o
1

Weg [pm]
Abbildung 4 - 22: Vergleich der Kraft-Weg-Kurven zweier Faserausziige bei unterschiedlichen freien Fa-
serlangen
Aus Abbildung 4 - 22 ist ersichtlich, dass die Maximalkraft beim Versagen der Faser-
Matrix-Anbindung aufgrund der eingestellten Einbettldnge (15um Differenz) Unter-
schiede aufweist. Eine geringere freie Faserlange und somit erhéhte Steifigkeit des
Systems hat im Gegensatz dazu keine Anderung im Verlauf des Kraft-Weg-Diagramms
hinsichtlich des linearen Kraftanstiegs hervorgerufen. Beide Kurven verlaufen bis zum
vollstandigen Versagen durchwegs linear. Der Reduzierung der freien Faserlange des
Systems sind Grenzen gesetzt, da sich die ,eingestellte” freie Faserlange durch das
Schrumpfen des RTM6-Volumens im Verlauf des Aushartezyklus erhoht. Nach Abbil-
dung 4 - 22 bewirkt eine niedrigere freie Faserlange einen steileren Anstieg der Kraft-
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4 1 Diskussion der einzelnen Schadensmechanismen

Weg-Kurve, jedoch kénnen auch Unterschiede in Bezug auf die axialsymmetrische
Ausrichtung der HTA-Faser dieses Verhalten hervorrufen.

Nach dem kompletten Ablésen der HTA-Faser am Kraftmaximum kommt es zu einem
abrupten Abfall der Kraft. Die Anbindung des Faser-Matrix-Systems ist so stark gewe-
sen, dass der zurlickgelegte Traversenweg der Prifmaschine die Einbettlange der C-
Faser am Zeitpunkt des Einzelfaserauszugs Ubertroffen hatte. Folglich ist die C-Faser
nach ihrer Ablésung vollstandig aus dem Matrixtropfen herausgeschlipft, so dass das
Stadium des reibungsinduzierten Faserauszugs fur den Fall einer beschlichteten HTA-
Faser in Kombination mit RTM6 nicht beobachtet werden konnte.

Matrixriss

Ein erfolgreich erzeugter Matrixriss ist in Abbildung 4 - 23 dargestellt. Die Aufnahme
mit dem digitalen Lichtmikroskop zeigt die beiden Harzhalften, die durch einen horizon-
talen Riss an der schmalsten Stelle des Probenkdrpers verblieben sind. Bei der kom-
pletten Versuchsreihe propagiert der Riss ausschlieBlich gerade und in horizontaler
Richtung, so dass nach Ablauf der Zugprifung eine Bruchflache mit kreisformigem
Querschnitt vorliegt.

MP mit Al-Stift
40 4 | = Matrixriss

30

20

Kraft [N]

T T T T
0 100 200 300 400 500
Weg [um]

Abbildung 4 - 23: Lichtmikroskopieaufnahme (links) und zugehdriges Kraft-Weg-Diagramm (rechts) eines
erzeugten Matrixrisses

Wie bereits in Kapitel 3.1.1 beschrieben, ist der Durchmesser an der verjlingten Stelle
der sanduhrférmigen Proben sowohl zu niedrigen als auch zu hohen Werten limitiert.
Die Durchmesser an der Probenverjungung variierten bei den Matrixrissen zwischen
380 um und 800 um. Die Kraft-Weg-Kurve zeigt den erwarteten Verlauf. Die maximale
Zugkraft entspricht erneut der Bruchkraft, bei der das sprode RTM6-System schlagartig
versagt. Die erreichten Bruchkrafte sind mindestens um den Faktor 100 héher als bei
den Faserbriichen oder den Faserausziigen, jedoch ist die Festigkeit des Matrixmate-
rials unter Berlcksichtigung des erhdhten Durchmessers bzw. der Bruchflache letztlich
kleiner als die Festigkeit bei den anderen beiden mikroskopischen Schadensmecha-
nismen.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Schallemissionsanalyse

Bei allen drei Schadensmechanismen zeichnete das SE-Equipment ausschlieBlich bei
der maximalen Bruchkraft ein SE-Signal auf. Wahrend bei dem Faserbruch und dem
Matrixriss nur ein SE-Signal erzeugt werden kann, sind beim Einzelfaserauszug zu-
satzliche Signale hinsichtlich der Rissentstehung, des Risswachstums oder des rei-
bungsinduzierten Auszugs mdglich. Rissentstehung und -wachstum werden entweder
aufgrund des sproden Systems direkt von dem Signal des Faserauszugs Uberlagert
bzw. wurden von diesem dominiert, oder es gingen die vor dem kompletten Versagen
auftretenden SE-Signale der Rissentstehung im naturlichen Rauschen verloren. Die
HTA-Faser hat in Kombination mit dem RTM6-Matrixsystem wahrend des Aushartezyk-
lus so viel elastische Energie gespeichert, dass sie beim Versagen der Anbindung zur
Matrix vollstandig aus dem Tropfen springt und keine akustischen Reibgerausche er-
fasst werden konnten. Betrachtet man die aufgezeichneten SE-Signale, so wird deut-
lich, dass sich bei den drei verschiedenen Schadensmechanismen sowohl Gemein-
samkeiten als auch Unterschiede in den SE-Signalen finden lassen. Im Fall der MP
wird im Zeitraum immer der in Abbildung 4 - 24 dargestellte Bereich betrachtet.

60 1 MP mit Al-Stift MP mit Al-Stift
1 —— Faserbruch 204 — Faserauszug

40

204

Amplitude [mV]
o
1
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o
1

-20 4
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T T v T v v

0 5 10 15 20 25 30 0 10 15 20 25 30
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400 MP mit Al-Stift
—— Matrixriss

200

o -

Amplitude [mV]
o
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T T T T T T T T T T T
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Abbildung 4 - 24: SE-Signale der verschiedenen Schadensmechanismen erzeugt an der MP (mit 2mm-
Aluminiumstift)
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Der erste Teil der Welle ist besonders charakteristisch und die vom Sensor detektierten
Volumenwellen werden nicht von Signalreflexionen innerhalb des begrenzt dimensio-
nierten Aluminiumblockes dominiert. Das SE-Signal des Faserbruchs und des Faser-
auszugs zeigen das gleiche charakteristische Verhalten. Die Amplitude der Signale fallt
nach einem deutlichen Ersteinsatz sehr schnell ab. Das beim Versagen zur Schwin-
gung um eine neue Gleichgewichtslage angeregte Volumen, was fur die Ausbildung
der Schallwelle im Material mafRgeblich ist, sowie die Abstrahlrichtung sind bei beiden
Schadigungsarten vergleichbar. Die groRe Ahnlichkeit beider SE-Signale ist somit be-
grindet. Die Amplitude der Signale variiert bei den Faserbriichen aufgrund der natirli-
chen intrinsischen Defektverteilung. Bei den Faserauszigen ist die Amplitude direkt an
die Einbettlange gekoppelt, liegt aber immer unterhalb der Faserbruch-Amplituden.

Das SE-Signal des Matrixrisses zeigt so gut wie keine Dampfung und es wiederholen
sich die Wellenmaxima nahezu monofrequent. Vergleicht man die Bruchkrafte mehre-
rer Matrixrisse mit stark unterschiedlichen Durchmessern an der Probenverjungung, so
sind nach Tabelle 4 - 5 deutliche Unterschiede erkennbar.

Durchmesser an maximale
m Verjungung [um] TR L SE-Amplitude [mV]
380 3,50

Probe 1 13,01

Probe 2 505 21,35 3,53
Probe 3 650 38,97 3,70
Probe 4 800 54,02 3,73

Tabelle 4 - 5: Bruchkraft von Matrixrissen bei unterschiedlichen Durchmessern an der Probenverjiingung
in der MP im Vergleich zur maximal erzeugten SE-Amplitude

Dies musste sich direkt auf die SE-Amplitude auswirken, da die angeregten Volumen-
wellen im Aluminiumblock als Ausbreitungsmedium aufgrund eines geringen Schall-
absorptionskoeffizienten des Metalls nur eine sehr geringe Dampfung erfahren. Im di-
rekten Vergleich sind die Maximalamplituden der SE-Signale jedoch nahezu identisch.
Es muss daher davon ausgegangen werden, dass das freigesetzte Signal eines Mat-
rixrisses bereits vor der Vorverstarkung zu laut ist, um sinnvoll abgebildet werden zu
kénnen. Der Vorverstarker kommt durch eine zu hohe Eingangsspannung in die Satti-
gung, wodurch das Ausgangssignal abgeschnitten und verzerrt vorliegt. Folglich unter-
scheiden sich die Signalmaxima kaum. Die Signalamplituden und auch die Frequenzen
der SE-Signale miissen daher mit groRer Vorsicht betrachtet werden.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

In den Choi-Williams-Darstellungen in Abbildung 4 - 25 ist zu erkennen, dass in den
Zeit-Frequenz-Spektren der einzelnen Schadigungsarten des gleichen Mechanismus
die gleichen ausgepragten Charakteristika wiederzufinden sind, was fir eine sehr gute
Reproduzierbarkeit der Experimente an der MP spricht.
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Abbildung 4 - 25: Choi-Williams-Darstellungen der SE-Signale der unterschiedlichen Schadensmecha-
nismen an der MP (mit Aluminiumstift)

Die SE-Signale der Faserrisse haben ihre starkste Intensitat im Bereich um 600 kHz,
was sehr gut mit bereits durchgeflihrten makroskopischen Messungen [13, 14] Uber-
einstimmt. Der Faserauszug kann nicht mit einem Faser-Matrix-Debonding in einer
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4 1 Diskussion der einzelnen Schadensmechanismen

makroskopischen Probe verglichen werden, da das schwingende Bruchvolumen deut-
lich voneinander abweicht. Die Wellenanregung verlauft im Vergleich zu einem Faser-
riss nahezu identisch. Dies wird durch den Vergleich der Choi-Williams-Darstellungen
aus Abbildung 4 - 25 verdeutlicht, da keine nennenswerten Unterschiede in der Fre-
quenzverteilung sichtbar sind. Bei den Matrixrissen ware unter den gleichen Randbe-
dingungen eine Verschiebung zu deutlich niedrigeren Frequenzen zu erwarten. Die
aufgezeichneten Signale weisen jedoch ein ausgepragtes Maximum bei 500 kHz auf
und zeigen kaum Intensitaten bei niedrigen Frequenzen.

Vergleich Messungen/FEM-Simulationen

Im Hinblick auf die Untersuchung der Schallwellenausbreitung wurden die Experimente
an der MP durch eine FEM-Simulation abgebildet [135]. Wie bereits in Kapitel 2.4.1
erwahnt, wurden bereits in der Vergangenheit einige wertvolle Versuche hinsichtlich
einer Modellierung von auftretenden SE-Quellen unternommen. In diesem Fall wurde
ein neuer Ansatz zur Modellierung der akustischen Quellfunktion gewahlt. Anstatt die
Quellfunktion durch eine definierte Kraft-Zeit-Kurve und damit durch eine erreichbare
Maximalkraft in einer bestimmten Anstiegszeit analytisch zu beschreiben, wird die
Rissentstehung und -ausbreitung anhand eines kohasiv-Zonenmodells umgesetzt
[135]. Dabei werden ausschlieRlich experimentell zugangliche Parameter in Kombinati-
on mit den vorliegenden Mechanismen der Bruchmechanik verwendet. Es wird eine
exakte Abbildung der zeitlichen und rdumlichen Entwicklung der auftretenden Rissfla-
chen berechnet. Auf diese Weise werden Details der auftretenden Rissdynamik in das
Modell integriert und es wird keine analytische Quellfunktion benétigt.

Die Frequenzspektren der einzelnen Schadensmechanismen zeigen fir die Faserbri-
che und Matrixrisse eine bemerkenswerte Ubereinstimmung der experimentellen und
simulierten Signale (siehe Abbildung 4 - 26).
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Abbildung 4 - 26: Vergleich der gemessenen und simulierten SE-Signale der unterschiedlichen Scha-
densmechanismen an der MP (mit 2mm-Aluminiumstift) anhand ihrer Choi-Williams-
Darstellungen
Bei den Pull-Out-Versuchen ist der Frequenzgehalt der SE-Signale absolut vergleich-
bar, wahrend im zeitlichen Verlauf sehr kleine Abweichungen zu erkennen sind. Dabei
ist im simulierten Modell neben der zeitlichen Versagensabfolge (Faser-Matrix-
Debondings mit einhergehendem Faserauszug) auch die Kenntnis des genauen De-
bonding-Verlaufs problematisch. Ein genauer Vergleich des gemessenen und simulier-
ten Signals muss also kritisch hinterfragt werden. Die Position der Rissentstehung
kann als Einflussgrofe auf den akustischen Verlauf eines Faser-Matrix-Debondings
ausgeschlossen werden. In Abbildung 4 - 27 werden hierfir modellierte SE-Signale
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des Faserauszugs bei verschiedenen Bruchmoden des Faser-Matrix-Debondings ge-
zeigt.

Bruchverlauf Faser-Matrix-Debonding
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=== Simulation unten — oben
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Abbildung 4 - 27: FEM-Simulation der SE-Signale eines Faserauszugs an der MP (mit 2mm-

Aluminiumstift) bei unterschiedlichen Bruchverlaufen des Faser-Matrix-Debondings
Es ist deutlich erkennbar, dass ein unterschiedlicher Verlauf des Risses auf das akusti-
sche Signal keinen Einfluss hat und dessen genaue Kenntnis fiir die Betrachtung eines
Faser-Matrix-Debondings unerheblich ist. Die Modellierung hat zudem gezeigt, dass
die sanduhrférmige Geometrie bei den Matrixrissen keine Filterwirkung im Frequenz-
band hat und es erlaubt, dass alle Frequenzgehalte in den Aluminiumblock propagie-
ren. Vielmehr ist die GroRRe der Rissflache der entscheidende Parameter, der die Wel-
lenlange des ausgesendeten akustischen Signals bestimmt.

Wie bereits erwahnt (siehe Kapitel 3.1.1), sind bei der verwendeten Stiftgeometrie
(d =2mm) die Durchmesser der Matrixrisse auf 800 um als obere Grenze limitiert. Um
den Durchmesser und damit die Bruchflache zu erhéhen, wurde die Auflageflache fir
den Matrixtropfen von 2mm auf 5 mm erhoht. Eine Temperaturiberwachung an der MP
hat gezeigt, dass sich der Aluminiumblock durch die Heizfolien sehr homogen aufheizt
und sich die vorliegende Temperatur sehr schnell der Regeltemperatur angleicht. Eine
Temperaturkontrolle des mit Heizfolien beklebten Blockes war daher auch durch ein
Positionieren des Thermoelements am Rand des Blockes mdglich, so dass der 1 mm
hohe Aluminiumstift aus Grinden der leichteren Handhabung durch eine plane
Frasung mit einer Tiefe von 0,7 mm ersetzt wurde. Es konnten damit deutlich groRere
Durchmesser an der Verjingung der Probenkdrper realisiert werden. AnschlieRende
Zugprufungen haben jedoch gezeigt, dass die Bruchfestigkeiten der ausgeharteten
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Knochenformen héher sind als die Anbindung des RTM6-Kdrpers zum PEEK-Zugstab.
Matrixrisse mit grofRen und vor allem definierten Bruchflachen konnten damit anhand
von Zugprifungen nicht realisiert werden.

Drucktests an der MP

Ein Druckversuch sollte klaren, ob eine Frequenzabhangigkeit der Matrixrisse in Bezug
auf die vorliegende Bruchflache vorliegt. Im linken Teil von Abbildung 4 - 28 ist zu se-
hen, wie eine Wolframnadel als Druckstempel in einen ausgeharteten Epoxidharztrop-
fen eingefuhrt wird. Im rechten Teil von Abbildung 4 - 28 sind entstandene Matrixrisse
an der Oberflache des Tropfens nach der erfolgten Druckbelastung zu sehen.

Matrixrisse

Abbildung 4 - 28: Lichtmikroskopieaufnahmen des Druckversuches mit Wolframnadel an der MP (links)
gtrilfc:)daraus resultierende Matrixrisse in der Tropfenoberflache (rechts) (ohne Aluminium-
Nach Erreichen einer Vorkaft von 50 mN wurde in der kompletten Versuchsreihe mit
einer Traversengeschwindigkeit von 300 um/min lagegeregelt auf Druck belastet. Die
gesamten Messkurven des Druckversuches streuen insgesamt sehr wenig. Ein bei-
spielhaftes Kraft-Weg-Diagramm ist Abbildung 4 - 29 zu entnehmen. Der Kraftanstieg
wird mit zunehmender Dauer des Druckversuches immer steiler. Das lasst sich
dadurch erklaren, dass mit zunehmender Eindringtiefe der kreiskegelférmigen Wolf-
ramnadel die Druckflache stetig zunimmt. Es entstehen wahrend der gesamten Druck-
belastung immer wieder vereinzelte SE-Ereignisse. Erreicht der Druck der Nadel eine
gewisse Kraft, so wird die eingebrachte Energie schlagartig durch die Bildung eines
oder mehrerer grolRerer Risse abgebaut.
Der Zeitpunkt des Kraftabfalls beschreibt einen charakteristischen Punkt der Messung,
da hier das SE-Signal der groRten generierten Bruchflache angenommen und aufge-
zeichnet wird. In dem Kraft-Weg-Diagramm in Abbildung 4 - 29 sind zwei Punkte mar-
kiert, an denen die in-situ aufgezeichneten akustischen Signale dargestellt sind.

96



4 .1 Diskussion der einzelnen Schadensmechanismen

Drucktest Nadel
Matrixriss
signal 1

3 3
g8 B
& &

-]
=]
=]

Frequenz [kHz]
o

8 8

0

Drucktest Nadel
Matrixriss
Signal 2

1200
1000

MP ohne Al-Stift

-]
=]
=]

Frequenz [kHz]
8 3
o

Amplitude [mV]
8808

T T T T T 1 MP ohne Al-Stift

5 10 15 2 25 30
Zeit [ps] _
E 200
< 100
— 300 _§ o]
= 3 -100]
£ 200]
= <> . ; ; . . .
£ 5 10 15 2 25 30
X 200 Zeit [ps]
100
MP - Drucktest Nadel
Tropfendurchmesser 5mm
ohne Al-Stift
0 S T B B e S e N [ E ey e
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1.2 1,4 16
Weg [mm]

Abbildung 4 - 29: Kraft-Weg-Diagramm des Druckversuches mit einer Wolframnadel an der MP samt bei-
spielhafter SE-Signale abgebildet nach Choi-Williams

Die starksten Intensitaten der SE-Signale liegen erneut bei hohen Frequenzen, in die-
sem Fall bei 550kHz. Die zum Zeitpunkt des Kraftabfalls entstandenen Risse zeigen
eine maximale Lange von ungefahr 2mm bei einer Tiefe von maximal 0,3 mm. In Be-
zug auf die durch die Modellierung dargestellte Abhangigkeit des Frequenzgehaltes
generierter Schallwellen von der Bruchflache muss davon ausgegangen werden, dass
die qualitativ erzeugten Rissflachen in der Matrix immer noch zu gering sind.

Daher wurde das gleiche Druckexperiment mit einem Stahlkeil durchgefiihrt, dessen
Front- und Seitenansicht in einer Lichtmikroskopieaufnahme in der folgenden Abbil-
dung 4 - 30 zu sehen sind.

Keil
(Seitenansicht)

Keil
{Frontansicht)

RTMS

Abbildung 4 - 30: Lichtmikroskopieaufnahmen des Druckversuches mit Stahlkeil an der MP in Front-
(links) und Seitenansicht (rechts) (ohne Aluminiumstift)
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die Kraft-Weg-Diagramme zeigen einen zu dem Druckversuch mit der Wolframnadel
sehr ahnlichen Verlauf (siehe Abbildung 4 - 31). Mit zunehmender Versuchsdauer
dringt die ,Schneide” des Keils immer tiefer in den RTM6-Tropfen ein, so dass die
Druckflache erneut immer weiter ansteigt und sich die Steigung im Kraft-Weg-
Diagramm erhoht. Die Lange der ,Schneide” ist anndhernd so breit wie der RTM6-
Tropfen, so dass in diesem Fall bei der erreichten Maximalkraft sehr grofte
Schadigungen im Matrixsystem erzielt werden. In der kompletten Versuchsreihe hat
sich die eingebrachte Energie in Form einer qualitativen Rissentstehung und -ausbrei-
tung derart abgebaut, dass der Tropfen bei der maximalen Belastung in zwei Halften
geteilt wurde.

Drucktest Keil
Matrixriss
signal 1

MP ohne Al-Stift Drucktest Keil
Matrixriss
signal 2

Amplitude [mV]
h oo
?

N
3]
o
1
Amplitude [mV]
&8 N
o 0o o
Lo P e

Z 200 + s 10 15 20 25 30
E Zeit [ps]
©
< 1501 f
100
50 4 MP - Drucktest Keil

Tropfendurchmesser 5mm
ohne Al-Stift

0 — 1 - T T T 1T T T T T T T T 1
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6

Weg [mm]
Abbildung 4 - 31: Kraft-Weg-Diagramm des Druckversuches mit einem Stahlkeil an der MP samt bei-
spielhafter SE-Signale abgebildet nach Choi-Williams

Wahrend das erste SE-Signal in Abbildung 4 - 31 nur hohe Frequenzen beinhaltet (ca.
500kHz), dominiert im Fall des akustischen Signals bei der Maximalkraft ein niedriger
Frequenzanteil unterhalb von 200 kHz. Das Ausmal} der Schadigung kann in diesen
Versuchsreihen nicht quantitativ ermittelt werden. Es ist jedoch offensichtlich, dass die
Frequenzzusammensetzung eines Matrixrisses tatsachlich in Abhangig von der
generierten Bruchflache variiert. Die Amplituden der bei der maximalen Druckbelastung
freigesetzten SE-Signale erscheinen aufgrund der groR¥flachigen Schadigung erneut
vollig Ubersteuert.
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4 1 Diskussion der einzelnen Schadensmechanismen

Faserbruch und -auszug bei veranderter Tropfengeometrie

Der mikroskopische Schadensmechanismus des Faserbruchs (Einbettlange: 120 um)
und des Faserauszugs (Einbettlange: 40-60um) wurde ebenfalls mit der veranderten
Tropfengeometrie erzeugt und mit Hilfe der SE-Analyse untersucht. In Abbildung 4 - 32
sind die aufgezeichneten akustischen Signale nach Choi-Williams dargestellt.

Faserbruch Faserbruch

Messung 2

Messung 1

Frequenz [kHz]

MP ohne Al-Stift

s s
E E
g g
2 ] 2
£ £
< <
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T T T T T T
5 10 15 20 25 30 5 10 15 20 25 30
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Faserauszug Faserauszug
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S
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30

15
0]
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-30 4

30
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0]
-15

-30 4

Amplitude [mV]
Amplitude [mV]

T T T T T T
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Abbildung 4 - 32: Choi-Williams-Darstellungen der SE-Signale von Faserbruch und Faserauszug an der
MP (ohne Aluminiumstift)

Erneut zeigen verschiedene Messungen des gleichen Schadensmechanismus sowohl

im Zeit- als auch im Frequenzraum die identischen charakteristischen Merkmale.

Faserbruch- und Faserauszugsignale erscheinen auch bei einem Matrixtropfen mit

einem Durchmesser von 5mm sehr ahnlich und enthalten ausschlie8lich hohe Fre-

quenzen. Es zeigt sich eine Bande zwischen 400 kHz und 700 kHz.

Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass in der MP verschiedene mikroskopische
Schadensmechanismen erfolgreich und einzeln erzeugt werden konnten. Diese wur-
den durch die charakteristischen Merkmale der SE-Signale, die aufgrund der geometri-
schen Verhaltnisse der MP als Volumenwellen detektiert werden kénnen, im Zeit- und
Frequenzraum sehr gut beschrieben. Die Anregung der akustischen Signale von Fa-
serbruch und Faserauszug ist auf den gleichen Ursprung zurtickzufihren, weshalb die
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

SE-Signale nahezu identisch sind. Die Choi-Williams Darstellungen beider Schadigun-
gen zeigen eine maximale Intensitat bei 500-600kHz. Die akustischen Signale der er-
zeugten Matrixrisse sind davon deutlich zu unterscheiden. Die SE-Signale Ubersteuern
bereits von der eigentlichen Vorverstarkung, wodurch sich die Wellenmaxima bei einer
Frequenz von 500 kHz nahezu monofrequent wiederholen.

Verschiedene Zug- und Druckversuche reiner RTM6-Proben sowie entsprechende
FEM-Simulationen zeigen, dass die Frequenzverteilung von der Gro3e der Rissflache
in der Matrix abhangig ist. Je groRRer die schwingende Rissflache ist, desto weiter sind
die maximalen Intensitaten des Signals zu niedrigeren Frequenzen verschoben.

4.1.2 Einzelfaserfragmentierung

Die Versuchsreihe der Einzelfaserfragmentierungstests zielte darauf ab, die beschrie-
benen Schadensmechanismen in einem einzigen Experiment zu realisieren und ihre
SE-Signale direkt miteinander vergleichen zu kénnen. Die Analyse der akustischen
Signale ist auch deshalb sehr interessant, da es bei diesem mikromechanischen Test
vergleichbar zur Prifung makroskopischer Probenkdrper zur Ausbildung und Aufzeich-
nung von Lamb-Wellen kommt, wahrend bei der MP ausschliellich Volumenwellen er-
zeugt und behandelt worden sind.

Wie bereits in Kapitel 3.2.3 beschrieben, ist die GroRe der sich in den Proben ausbil-
denden Druckspannungen aufgrund des Temperaturgradienten von der Ausharte- zur
Raumtemperatur in Kombination mit dem negativen Warmeausdehnungskoeffizienten
der C-Faser ein essentielles Kriterium fir eine erfolgreiche Faserfragmentierung. Um
eine mogliche Einzelfaserfragmentierung in dem jeweils angewendeten Matrixsystem
zu prognostizieren, wurde auch diese mikromechanische Prifmethode durch eine
FEM-Simulation modelliert [56]. Anhand der ermittelten mechanischen Kennwerte
konnte das Verhaltnis aus den Spannungen in der C-Faser (o) und ihrer abgebildeten
Versagensspannung (or ma,) Unmittelbar vor den finalen Bruch der makroskopischen
Probe berechnet werden. Dadurch kann angegeben werden, ob die sich in der C-Faser
aufbauenden Zugspannungen fir einen oder mehrere Faserbriiche ausreichend sind.
Die Vorhersage der FEM-Simulation ist in Abbildung 4 - 33 fiir verschieden Harzsyste-
me und Temperaturgradienten (bezogen auf die Raumtemperatur) aufgelistet. Werden
in den einzelnen Aushartezyklen mehrere Temperaturplateaus angefahren, so geht nur
die Temperaturstufe in die Modellierung ein, bei der die Vernetzung bereits begonnen
hat.
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Matrixsystem AT [C]

,‘325"’"“ Epofix 0 1,1297

Epikote 20 1,14351 Fragmentierung
(Resin L20 + curing agent 960) 60 1,0196 méglich
N 3 0 1,41971
50 1,15826
RTM6
ol 100 0,82943
150 0,43324

Abbildung 4 - 33: Geometrie der Einzelfaserfragmentierungsproben (links) und Prognose fiir eine mogli-
che Einzelfaserfragmentierung anhand der FEM-Modellierung des Fragmentierungstests
fur verschiedene Harzsysteme und Aushartetemperaturen (rechts)

Erste Vernetzungsreaktionen fixieren die C-Faser ausreichend in ihrer Position und
Lange. Die entstandenen Druckspannungen vergréf3ern sich durch eine erneute Tem-
peraturerhdhung nicht weiter, da sich die Probe am Ende bei Raumtemperatur befin-
det. Die Ergebnisse zeigen, dass sich das jeweilige Harzsystem, vor allem aber der im
Ausharteprozess erreichte Temperaturgradient, auf eine mogliche Einzelfaserfragmen-
tierung auswirken. Bei den Versuchsreihen mit den Harzsystemen Epofix und Epikote
ist gemall der FEM-Berechnung eine erfolgreiche Faserfragmentierung zu erwarten.
Das Epoxidharz RTM6 stellt zusammen mit den verwendeten HTA-Fasern keine er-
folgsversprechende Kombination fiir diese mikromechanische Prifung dar, da bereits
bei weniger als 120 °C Aushartetemperatur die eingefrorenen Druckspannungen eine
Grélkenordnung erreichen, die eine Faserfragmentierung vor dem makroskopischen
Versagen der verjiungten Einzelfaser-Modellverbunde verhindern. Geringere Ausharte-
temperaturen sind gemal den Berechnungen zielfihrend, jedoch kommt es dabei zu
keiner ausreichenden Vernetzungsreaktion. Proben mit einem Hartegrad von weniger
als 60 % verhalten sich auRerdem derart sprode, dass eine mechanische Verarbeitung
oder ein Befestigen der Proben in den Klemmbacken nicht uneingeschrankt mdglich
ist. Die Vorhersagen der FEM-Simulation werden fir alle angegebenen Matrixsysteme
durch Lichtmikroskopieaufnahmen des Faserverlaufs im verjlingten Probenbereich so-
wie durch eine erweiterte Analyse der akustischen Signale Uberpruft.

Zunachst wurden die Einzelfaserfragmentierungsproben nach der erfolgten
Zugbeanspruchung im Bereich der makroskopischen Bruchstelle mit Hilfe eines
Lichtmikroskops untersucht. Die Aufnahmen aus Abbildung 4 - 34 zeigen einen
reprasentativen Ausschnitt einer Epofix-, einer Epikote- (B) und einer RTM6-Probe
(Hartegrad 80 %).
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Epofix Epikote (B) RTM6 (80%)

... makroskopische _.-
Bruchfliche

Faserbruch mit
groRflichigem Matrixriss

.
N

AT =0°C AT = 60 °C AT = 115°C

Abbildung 4 - 34: Lichtmikroskopieaufnahmen des Faserverlaufs im verjingten Probenbereich nahe der
makroskopischen Bruchstelle der verschiedenen Matrixsysteme nach dem Einzelfaser-
fragmentierungstest

Die Ergebnisse stutzen die Prognose der FEM-Modellierung. Bei den Harzsystemen

Epofix und Epikote zeigen sich deutliche Faserbriiche, die die HTA-Faser in viele

Fragmente einer ahnlichen GréRenordnung unterteilt. An den Stellen der Faserbriiche

sind zusatzliche Matrixrisse zu sehen, die sich weg von der C-Faser bis in den reinen

Matrixbereich ausbreiten. Es treten auch immer wieder reine Matrixrisse abseits des

Faserverlaufs auf. An verschiedenen Stellen lasst sich ein Faser-Matrix-Debonding

vermuten, jedoch stof3t die visuelle Darstellung an klare Grenzen. Bei einer Zugbelas-

tung in axialer Richtung ist das Faser-Matrix-Debonding jedoch vor den Faserbriichen
zu erwarten.

Die Abbildung des Ausschnitts der RTM6-Probe steht ebenfalls im Einklang mit dem

theoretisch erwarteten Prifverlauf. Die eingebettete HTA-Faser erscheint auch nach

der Zugbelastung und dem makroskopischen Versagen der Probe vollig intakt, so dass
bei den RTM6-Proben eine erfolgreiche Faserfragmentierung definitiv ausgeschlossen
werden kann.

Bei der Verwendung von Epofix und Epikote als Matrixsystem treten sehr viele SE-
Ereignisse erst gegen Ende der Zugbelastung auf, so dass ein erreichter Sattigungs-
zustand und damit eine feste Fragmentlangenverteilung stark bezweifelt werden kann.
Eine Berechnung der interlaminaren Scherfestigkeit ist deshalb und aufgrund der be-
reits in Kapitel 2.3 dargelegten Argumente wenig zielfiihrend und in [56] dargestellt.
Hauptaugenmerk liegt daher auf der Analyse der SE-Ereignisse, wobei flr eine aussa-
gekréftige Klassifizierung die Signale einer kompletten Versuchsreihe zusammenge-
fuhrt wurden. Von den gemessenen SE-Signalen wurde nur der lokalisierte Teil aus-
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gewertet. Um die SE-Quellen zu lokalisieren, wurde aus dem Verhaltnis von dem Ab-
stand des Sensorpaares auf dem Probenkdrper und der Signallaufzeit (AST-Test aus
Kapitel 3.2.2) die Schallgeschwindigkeit innerhalb jeder einzelnen Probe ermittelt. Bei
der Versuchsanordnung kann durch die auftretende Reibung im Bereich der Klemmba-
cken wahrend der Zugprifung zusatzliche Schallemission entstehen, die nicht durch
das eigentliche Materialversagen erzeugt und deshalb durch die erfolgte Lokalisierung
von der weiteren Analyse ausgeschlossen wurde.

Die aufgetretenen mikroskopischen Schadensmechanismen sollten fir die jeweiligen
Versuchsreihen mit Hilfe der SE-Analyse quantifiziert werden. Die Auswahl der fur die
Klassifizierung verwendeten Merkmale ist Tabelle 4 - 6 zu entnehmen.

Peak Frequency [Hz] PF
Frequency Centroid [Hz] FC
Weighetd Peak Frequency [Hz] WPF WPF =+PF-FC
Partial Power 1 [%] PP1 Frequenzbereich 0 — 150 kHz
Partial Power 2 [%] PP2 Frequenzbereich 150 — 300 kHz
Partial Power 3 [%] PP3 Frequenzbereich 300 - 450 kHz
Partial Power 4 [%] PP4 Frequenzbereich 450 — 1200 kHz

Tabelle 4 - 6: Ubersicht der verwendeten Merkmale zur Klassifizierung der SE-Signale der Einzelfaser-
fragmentierungsproben (Definition siehe auch Tabelle 2 - 1 aus Kapitel 2.4.6)

Die aufgelisteten Merkmale haben sich in friheren Arbeiten als am besten geeignet

erwiesen, charakteristische Gemeinsamkeiten in den akustischen Signalen einer be-

stimmten Schadigungsart wiederzufinden. Alle Merkmale haben gemeinsam, dass sie

sich auf den Frequenzgehalt der emittierten Schallwellen beschranken.

Abbildung 4 - 35 zeigt die Klassenstruktur der geeignetsten Merkmalskombination nach
der Anwendung des in Kapitel 2.4.6 vorgestellten Mustererkennungsalgorithmus. Ge-
zeigt ist ein Diagramm, in dem die Partial Power 2 Uber der Weighted Peak Frequency
aufgetragen ist. Bei den Aushartezyklen der Systeme Epofix und Epikote ist eine er-
folgreiche Klassifizierung in drei Gruppen erkennbar, die der erwarteten Struktur fur
CFK-Zugproben entspricht [6]. Die Signale haufen sich in bestimmten Frequenzberei-
chen und koénnen einem bestimmten Schadensmechanismus zugeordnet werden.
Hochfrequente Signale werden durch Faserbriiche und niederfrequente Signale durch
Matrixrisse generiert. Die Signalgruppe in dem dazwischenliegenden Frequenzbereich
ist auf das Faser-Matrix-Debonding zurtickzufihren.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die Gruppen der Klassifizierung heben sich sehr gut voneinander ab, wobei innerhalb
einer Gruppe eine gewisse Streuung zu erkennen ist. Die verwendeten WD-Sensoren
unterscheiden sich generell in ihrer Ubertragungsfunktion, so dass die einzelnen Berei-
che des Frequenzspektrums bei verschiedenen Sensoren unterschiedlich gewichtet
werden. Letztlich konnte innerhalb einer Versuchsreihe nicht immer das gleiche Sen-
sorpaar verwendet werden, so dass akustische Signale des gleichen Schadensmecha-
nismus allein deswegen eine kleine Verschiebung im Frequenzspektrum erfahren kon-

nen.
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Abbildung 4 - 35: Ergebnis des Mustererkennungsverfahrens fir die verschiedenen Versuchsreichen der
Einzelfaserfragmentierung des jeweiligen Harzsystems dargestellt in einem Diagramm von
Partial Power 2 Uber Weighted Peak Frequency

Im Falle der Einzelfaserfragmentierungstests mit RTM6 als Matrixmaterial liegen alle

Signale im unteren Frequenzband sehr eng zusammen. Es handelt sich um Matrixrisse

oder auch vereinzelte Interface-Abldsungen, Faserbriiche im Bereich hoher Frequen-

zen sind nicht zu erkennen.

Fir alle drei Signalgruppen wurden verschiedene Choi-Williams-Darstellungen berech-

net. Ein reprasentatives Beispiel einer Epikote (A)-Probe ist in Abbildung 4 - 36 darge-
stellt. Im Gegensatz zu der MP ist die Ausbreitung der akustischen Signale bei den

104
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Einzelfaserfragmentierungsproben in Richtung der Probendicke begrenzt. Folglich
kommt es anstatt der Volumenwellen zur Ausbildung von Lamb-Wellen symmetrischer
und antisymmetrischer Ordnung.

Die SE-Signale der Faserbriche (griin) zeigen im Bereich der ersten 30 ys starke Bei-
trage bei Frequenzen Uber 400 kHz, was in direkter Korrelation zu einer ausgepragten
S:-Mode und S,-Mode der zugehdrigen Lambwellen-Dispersionskurven (siehe Abbil-
dung 2 - 20) steht. Die Signale des Faser-Matrix-Debonding erfahren eine auffallende
Verschiebung zu niedrigeren Frequenzen um den Bereich von 300 kHz (blau). Eine
stark auftretende A,-Mode und A;-Mode bewirken bei den Matrixrissen (rot) starke Bei-
trage im niederfrequenten Bereich von 150 kHz-250kHz. Lamb-Wellen haben einen
dispersiven Charakter, so dass das Auftreten eines akustischen Signals im Frequenz-
raum von dem zurlickgelegten Weg einer angeregten Schallwelle abhangt. Im Fall der
Einzelfaserfragmentierungsproben zeichnen beide Sensoren ein auftretendes akusti-
sches Signal auf. Folglich basieren die Unterschiede der verschiedenen Klassifizie-
rungsgruppen im Frequenzspektrum nicht auf unterschiedlichen Wegstrecken der auf-
gezeichneten akustischen Wellen, sondern sind vielmehr dem deutlichen Unterschied
der einzelnen mikroskopischen Schadensmechanismen geschuldet.

Faserbruch 3 Faserauszug
Epikote (A) : Epikote (A)
Fragmentierung g Fragmentierung

Amplitude [mV]
o

Amplitude [mV]
o

T T T
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
Zeit [ps] Zeit [ps]

1200

Matrixriss
Epikote (A)
Fragmentierung

o
S
S

®
=}
S

Frequenz [kHz]

Amplitude [mV]
O W O w o

T T
0 10 20 30 40 50 60
Zeit [ps]

Abbildung 4 - 36: Choi-Williams-Darstellungen der SE-Signale der unterschiedlichen Schadensmecha-
nismen von Einzelfaserfragmentierungstests mit einer Epikote (A)-Matrix
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4.2 Variation der Faser-Matrix-Anbindung mittels Ent-
schlichtung

In Kapitel 2.1.3 wurde erlautert, dass die zwischen Faser und Matrix vorliegende Inter-
phase die mechanischen Eigenschaften des Faserverbundwerkstoffes festlegt und da-
her genauer analysiert werden sollte. In dieser Arbeit werden zwei Mdglichkeiten an-
gewendet, die Faser-Matrix-Anbindung zu variieren und die Auswirkungen auf die me-
chanischen Parameter und die SE-Signale zu untersuchen.

Ein einfacher Weg, die Haftung der Matrix an der C-Faser zu schwéachen, ist es, die
Schlichte auf den verwendeten HTA-Fasern zu entfernen. Wie bereits in Kapitel 2.1.3
erklart, begunstigt die aus einem Epoxidharz bestehende Schlichte die Vernetzungsre-
aktion zu einem weiteren Duroplasten. Wird hingegen eine unbeschlichtete oder auch
entschlichtete Faseroberflache mit einem Epoxidharz benetzt, so entsteht eine ver-
gleichsweise schwache Faser-Matrix-Anbindung.

In dieser Arbeit wurde ausschlieBlich eine HTA-Faser verwendet, die bereits beschlich-
tet vorlag. Fur den Entschlichtungsprozess gibt es mehrere Mdglichkeiten. Auf der ei-
nen Seite kann die Schlichte durch ein Lésungsmittel von der Faseroberflache geldst
werden. Hierzu wurden die C-Fasern in der Extraktionskammer einer Soxhlet-
Apparatur positioniert und 8 h mit dem Lésungsmittel Methylethylketon (MEK) umspiilt.
AnschlieRend wurden die C-Fasern in einem Ofen bei einer Temperatur von 100°C 3 h
getrocknet. Auf der anderen Seite wurde ein thermischer Entschlichtungsvorgang ver-
folgt. Die HTA-Fasern wurden in einem entsprechend konzipierten Réhrenofen (siehe
Abbildung 4 - 37) mit Hilfe eines Keramikbootes mittig positioniert.

Abbildung 4 - 37: Réhrenofen zur thermischen Entschlichtung der verwendeten HTA-Fasern

Die Ofentemperatur wurde mit einer Rampe von 5 °C/min auf 1200 °C erhéht und flr
10 h konstant gehalten. Wahrend dem Heizprozess wurde der Réhrenofen konstant mit
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Stickstoff gespult, um unkontrollierte oxidative Reaktionsprozesse durch eine inerte
Atmosphéare zu verhindern.

Sowohl der chemische als auch der thermische Entschlichtungsvorgang sind erfolg-
reich, wie schon die Ergebnisse der Rontgenphotoelektronenspektroskopie in der Mas-
terarbeit von Herrn Matthias Bauer an den in dieser Arbeit verwendeten HTA-Fasern
zeigen [136]. Auf den Probenoberflachen der C-Fasern wird in beiden Fallen nach der
Entschlichtung weniger Sauerstoff gefunden. Der Sauerstoffanteil nimmt durch die
thermische Entschlichtung sehr viel deutlicher ab als durch die chemische Entschlich-
tung. Der Graphitanteil (C-C-Bindung) auf der Faseroberflache verhalt sich entgegen-
gesetzt. Der Vorgang der Entschlichtung legt den graphithaltigen Kohlenstoff frei und
ist bei dem thermischen Prozess wesentlich ausgepragter wie bei dem chemischen
Prozess. [136]

In Kapitel 4.1.2 hat sich gezeigt, dass sich in der verwendeten HTA-Faser beim Durch-
laufen eines RTM6-Aushartezyklus sehr hohe innere Druckspannungen aufbauen und
eine erfolgreiche Faserfragmentierung vor dem makroskopischen Versagen der Pro-
ben ausbleibt. Die Veranderungen der Faser-Matrix-Anbindung aufgrund einer unter-
schiedlichen Oberflachenbeschaffenheit der HTA-Fasern kdnnen daher am besten an-
hand von Auszugsversuchen an der MP untersucht werden.

In Abbildung 4 - 38 sind Lichtmikroskopieaufnahmen nach dem erfolgten Faserauszug
einer beschlichteten und einer thermisch entschlichteten HTA-Faser an der MP darge-
stellt.

-7
1
1

!

Abbildung 4 - 38: Lichtmikroskopieaufnahmen erzeugter Faserausziige an der MP unter Verwendung ei-
ner beschlichteten (links) und einer thermisch entschlichteten (rechts) HTA-Faser
Das kleine Fenster mit der gro3en optischen VergroRerung des Mikroskops zeigt, dass
die ausgezogenen C-Fasern unterschiedlich aussehen. Bei der beschlichteten C-Faser
kann von einer hohen Faser-Matrix-Anbindung ausgegangen werden. Der Riss breitet
sich nach seiner Entstehung entlang der Grenzflache aus. Erreicht der Riss den Me-
niskus des Matrixtropfens, so bevorzugt er den Weg durch die reine Matrix. Die Faser-
Matrix-Anbindung ist in diesem Stadium der Messung grofder als die chemische Ver-
netzung innerhalb des RTM6, so dass auf der Oberflache der ausgezogenen C-Faser
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ein Rest des Epoxidharzes verbleibt. Liegt eine durch den Entschlichtungsprozess ver-
gleichsweise schwache Interphase vor (vor allem bei der thermischen Behandlung), so
versagt die Faser-Matrix-Anbindung durchgehend an der direkten Grenzflache. Die
Aufnahme im rechten Teil von Abbildung 4 - 38 zeigt, dass in diesem Fall fast kein Mat-
rixrest nach dem Auszugsexperiment auf der C-Faser vorhanden ist.

Da die Aufnahmen des Lichtmikroskops nur sehr undeutlich sind, werden die ausgezo-
genen C-Fasern mechanisch vom PEEK-Zugstab gelést und im REM analysiert (siehe
Abbildung 4 - 39).

20pm ———————————————————  3.00kY __ 4mm xZ2000 2opm
UNI-AUGSBURG EXP .—PHYS. II 6 UNI-AUGSBURG

x5000 Sem
#e UNI-AUGSBURG

KU
EXP .—PHYS .

x10000

Zpm x10000
#e UNI-AUGSBURG #e

Zrm
UNI-AUGSBURG

Abbildung 4 - 39: REM-Bilder einer beschlichteten (links) und thermisch entschlichteten (rechts) HTA-
Faser nach dem erfolgten Einzelfaserauszug an der MP
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4.2 Variation der Faser-Matrix-Anbindung mittels Entschlichtung

Die REM-Bilder zeigen, dass auch bei der thermisch entschlichteten C-Faser Teile des
Harzmeniskus im geringen Male auf der Faser verblieben sind. Der Anteil ist aufgrund
der schwachen Faser-Matrix-Anbindung und der differenzierten Rissausbreitung deut-
lich kleiner als bei der beschlichteten HTA-Faser. Die thermische Entschlichtung fiihrt
wahrend des Aushartezyklus des RTM6 zu einer vergleichsweise schwachen Interpha-
se. Die Faser 16st sich bei dem Auszugsexperiment schon von der Matrix und es ist
sehr gut die Faserstruktur der erfolgreichen Entschlichtung erkennbar (Abbildung 4 -
39, rechts unten). Hat sich wie im Fall der beschlichteten Faser eine starke Interphase
ausgebildet, so lassen sich im gesamten Bereich der ausgezogenen Faser vereinzelte
RTM6-Reste finden, die zu der Epoxidharzschlichte stark gebunden sind.

Die optisch ausgearbeiteten Unterschiede lassen sich anhand von den in Abbildung 4 -
40 dargestellten Kraft-Weg-Diagramme bestatigen.
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Abbildung 4 - 40: Kraft-Weg-Kurven des Faserauszugs an der MP fir eine beschlichtete (links) und ther-
misch entschlichtete HTA-Faser (rechts)

Die Einbettlangen nach dem Ausharteprozess sind nahezu identisch und in den Dia-
grammen gekennzeichnet. Es lasst sich feststellen, dass die Maximalkraft beim voll-
standigen Ablosen der Faser von der Matrix durch die thermische Entschlichtung deut-
lich abnimmt. Die Vernetzung ist bei der Matrixanbindung zu einer beschlichteten Fa-
ser sehr viel ausgepragter, so dass die Faser-Matrix-Anbindung erst bei hohen Kraften
versagt und die Faser ausgezogen wird. Obwohl beide C-Fasern eine vergleichbare
Einbettlange hatten, wurde die thermisch entschlichtete HTA-Faser bei einer ungefahr
50 mN geringeren Kraft aus der Matrix gezogen. Die Glte der aufgebrachten Schlichte
hat auf die Vernetzung und die Starke der sich ausbildenden Interphase grof3e Auswir-
kungen.

Wird flr die Einzelfaserauszugsversuche eine beschlichtete HTA-Faser verwendet, so
hat die Traverse der Prifmaschine bereits vor dem Versagen bei der Kraft F,,,, einen
Weg d(Fnax) zurickgelegt, der groRer als die Einbettlange ist. Daher ist die C-Faser
nach dem Abldsen von der Matrix komplett aulRerhalb des RTM6-Tropfens positioniert.
Die Kraft fallt auf null ab und es kann kein Auszug unter Reibung beobachtet werden.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die thermische Behandlung bei 1200 °C verbrennt die komplette Schlichte [136]. Die C-
Faser 16st sich unter der Zugbeanspruchung unabhangig von der Einbettlange frihzei-
tig von dem Matrixmaterial ab. d(F,4,) ist zwar kleiner als die Einbettldnge, jedoch ist
die im Gesamtsystem gespeicherte elastische Energie (vor allem durch die vorhande-
nen Druckspannungen) so groR3, dass die C-Faser erneut aus dem Tropfen springt. Die
ausgezogene freie Faserlange liegt leicht gekrimmt auf dem Tropfen auf (siehe Abbil-
dung 4 - 41), da sie groRer als der Abstand des PEEK-Zugstabes zur Tropfenoberfla-
che ist.

Faserkrimmung

Abbildung 4 - 41: Faserauszug einer thermisch entschlichteten HTA- Faser zum Zeitpunkt der vollstandi-
gen Abldsung

Wird die Zugprufung fortgesetzt und der Abstand vergréRert, so schlipft das freie Fa-
serende zurlck in den Tropfen. Die C-Faser wird unter Reibung herausgezogen, wobei
die Reibungskrafte linear abnehmen (siehe Abbildung 4 - 40, rechts).

Die chemische Behandlung der HTA-Fasern mit MEK entfernt die auf der Oberflache
befindliche Schlichte nahezu vollstandig [136]. Es lassen sich aber immer wieder ver-
einzelt Schlichtereste auf der behandelten C-Faser finden. Die Traversenposition ist
zum Zeitpunkt des Faserauszugs mit der Einbettlange vergleichbar. Es kdnnen daher
fur chemisch entschlichtete HTA-Fasern beide charakteristischen Kraft-Weg-Kurven
beobachtet werden (siehe Abbildung 4 - 42). Bei der geringeren Einbettldnge (magen-
tafarbene Messkurve) von circa 25um ist kein Auszug unter einer induzierten Gleitrei-
bung zu messen, da sich die C-Faser nach dem Ablésen von der Matrix bereits
sprunghaft von der Tropfenoberflache entfernt hat. Im Fall der anderen Messung (Ein-
bettlange circa 35um) hat die Faser-Matrix-Anbindung ebenfalls nach einem Traver-
senweg von ungefahr 25um versagt. Die um 10 um gréRere Einbettlange sorgt dafir,
dass die auf dem Tropfen gekrimmt aufliegende C-Faser in den in der Matrix verblie-
benden Auszugszylinder zurtickgeht und das letzte Stlick unter Reibung ausgezogen
wird. Die mechanischen Versuchsreihen unter Variation der Beschlichtung zeigen,
dass die Faser-Matrix-Anbindung direkt mit der Oberflachenbeschaffenheit der HTA-
Fasern korreliert.
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Abbildung 4 - 42: Vergleich der Kraft-Weg-Kurven zweier Faserausziige mit variierenden Einbettlangen
jeweils chemisch entschlichteter HTA-Fasern an der MP (ohne Aluminiumstift)
Parallel zur mechanischen Prifung wurde das Faser-Matrix-Debonding samt Pull-Out
mit Hilfe der SE-Analyse erfasst. Unabhangig von der Oberflachenbehandlung der C-
Faser wurde immer nur ein akustisches Signal detektiert. Die zugehdrigen Choi-
Williams-Darstellungen sind in Abbildung 4 - 43 gezeigt.
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Abbildung 4 - 43: Choi-Williams-Darstellungen der SE-Signale des Faserauszugs an der MP flr unter-
schiedlich be- und entschlichtete HTA-Fasern bei vergleichbaren Einbettlangen
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die SE-Signale besitzen die gleichen charakteristischen Merkmale, so dass auch die
Intensitatsverteilung im Frequenzband kaum Unterschiede aufweist.

Der Verlauf des Risswachstums zeigt anhand der REM-Aufnahmen aus Abbildung 4 -
39 deutliche Unterschiede, welche offensichtlich auf den zeitlichen Verlauf der SE-
Signale oder deren zugehdrigen Frequenzgehalt keine Auswirkungen haben.

Eine unterschiedliche Oberflachenzusammensetzung der HTA-Faser beeinflusst aber
auf jeden Fall die Faser-Matrix-Anbindung. Die Starke der Faser-Matrix-Anbindung kor-
reliert mit der maximalen Versagenskraft der Zugbeanspruchung und folglich direkt mit
der Amplitude des akustischen Signals. Dies ist in Abbildung 4 - 44 bespielhaft an ei-
nem Vergleich je einer Messung einer nicht entschlichteten und thermisch entschlichte-
ten HTA-Faser zu betrachten. Beide Fasern wurden mit 60 um in etwa gleich weit ein-
gebettet.
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Abbildung 4 - 44: Vergleich der Kraft-Weg-Kurven (links) und zugehdrigen SE-Signale im Zeitraum eines
Faserauszugs (rechts) fiir eine beschlichtete und thermisch entschlichtete Faser bei einer
vergleichbaren Einbettldnge an der MP

Die Faser-Matrix-Anbindung versagt bei der thermisch entschlichteten HTA-Faser

deutlich friiher als die der beschlichteten, was in den Kraft-Weg-Kurven deutlich zu er-

kennen ist. Diese Unterschiede lassen sich in den Maximalamplituden der akustischen

Signale wiederfinden.

Die verstarkte Grenzflachenfestigkeit einer beschlichteten HTA-Faser im Vergleich zu
einer unbeschlichteten kann mit Hilfe einer mechanischen sowie einer optischen Cha-
rakterisierung gezeigt werden. Die SE-Analyse zeigt im Hinblick auf eine variierende
Faseroberflache bei einem Pull-Out als Schadensmechanismus im Zeitraum Unter-
schiede auf, wahrend im Frequenzraum keine Veranderungen mit dieser Analyseme-
thode dargestellt werden kénnen.
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4.3 Variation der Hartegrade des Epoxidharzes

In diesem Kapitel wurde die Faser-Matrix-Anbindung gezielt variiert, indem durch un-
terschiedliche RTM6-Hartegrade das Aushéarteverhalten des Epoxidharzes erheblich
verandert wurde. In Kapitel 2.1.2 wurde ausfiihrlich beschrieben, dass die Glaslber-
gangstemperatur des Systems von dem sich ausbildenden Hartegrad abhangig ist
(siehe Abbildung 2 - 6). Fir das RTM6 ermittelten Moosburger et al. [28] einen Grenz-
bereich innerhalb der Aushartegrade (74 %-79 %), ab dem die Glasubergangstempera-
tur von der Aushartetemperatur Ubertroffen wird. Tritt der Zustand der Verglasung ein,
so verandert sich der Reaktionsmechanismus von einem chemisch kinetisch-
kontrollierten zu einem diffusions-kontrollierten. Die Verglasung tritt damit entweder
erst nach dem Abkulhlen oder bereits wahrend des Ausharteprozesses ein.

Die Teilaushartegrade des RTM6 werden so gewahlt, dass beide Arten der Vernetzung
und damit unterschiedliche Interphasen realisiert werden kénnen. Die Temperatur und
Prozessdauer des Aushartezyklus kann sowohl an der MP als auch am Ausharteofen
fur die Einzelfaserfragmentierungsproben exakt eingestellt werden, so dass beide mik-
romechanische Priufmethoden mit teilausgeharteten RTM6-Proben durchgefiihrt wer-
den kénnen. RTM6 bleibt bei der Faserfragmentierung ein ungeeigneter Partner fur ei-
ne HTA-Faser. Die Druckspannungen in der C-Faser sind aufgrund der hohen Aushar-
tetemperaturen so dominant, dass die C-Fasern bis zum makroskopischen Versagen
der Fragmentierungsproben nicht brechen. Eine Untersuchung der Faser-Matrix-
Anbindung kann daher erneut nur anhand von Auszugsversuchen an der MP stattfin-
den.

Nach den Einzelfaserauszugstests wurden die ausgeharteten RTM6-Tropfen mecha-
nisch von dem Aluminiumblock geldst. Mit Hilfe eines Phoenix Differentialkalorimeters
(Abk.: DSC, Typ 204F1 der Firma Netzsch) wurden die Aushartegrade der RTM6-

Tropfen berechnet. Der Aushartegrad a wurde durch folgende Gleichung bestimmt:

AHp
=1 -—= 4-31
a=1 AH, ( )

AHp: restliche Reaktionsenthalpie des ausgeharteten Harztropfens
AH;: Schmelzenthalpie des nicht ausgeharteten Harzes

Zur Bestimmung der nétigen Parameter wurde die in der DSC platzierte Epoxidharz-
menge mit einer Heizrampe von 5°C/min bis zu einer maximalen Temperatur von
290°C aufgeheizt. Die jeweilige Reaktionsenthalpie wird aus den aufgenommenen
Warmefluss-Kurven berechnet, indem die Flache des exothermen Reaktionspeaks er-
mittelt wird. Die Grenzen fur die Flachenauswertung sind den jeweiligen Hartegraden
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

angepasst. Im Fall der bespielhaften Warmeflusskurve einer bis zu 70 % ausgeharteten
RTM6-Probe (siehe Abbildung 4 - 45) wurden die Temperaturgrenzen 120°C und
270°C verwendet und die ermittelte restliche Reaktionsenthalpie der Probe im Verhalt-
nis zur Schmelzenthalpie einer nicht ausgeharteten RTM6-Probe gesetzt. Die Baseline
wurde linear gewahlt.
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Abbildung 4 - 45: DSC-Kurven einer nicht ausgeharteten RTM6-Probe (Referenz) und einer Probe mit
einem Hartegrad von 70% mit gekennzeichneter Schmelz- bzw. verbleibender Reaktions-
enthalpie

Die Glasubergangstemperatur wird aus dem Mittelpunkt der endothermen Verschie-

bung des umgekehrten Warmeflusses der modulierten DSC-Kurve bestimmt. Das

Harzsystem geht von einem verglasten in einen gummiartigen Zustand Uber. Fur jeden

Hartegrad wurden drei RTM6-Tropfen ausgewertet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4 -

7 dargestellt.
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4.3 Variation der Hartegrade des Epoxidharzes

Glasiibergangs- . .

HG 100 % - Messung 1 209,5 94,69
HG 100 % - Messung 2 209,9 95,26
HG 100 % - Messung 3 209,3 94,77
HG 80 % - Messung 1 140,1 81,36
HG 80 % - Messung 2 1431 80,52
HG 80 % - Messung 3 143,0 80,75
HG 70 % - Messung 1 118,9 74,46
HG 70 % - Messung 2 121,7 75,13
HG 70 % - Messung 3 121,7 75,36
HG 60 % - Messung 1 98,45 66,36
HG 60 % - Messung 2 96,38 65,23
HG 60 % - Messung 3 95,21 66,16
T T ew | e | sew |
Hartegrad [%] 65,92+0,60 74,99+0,47 80,88%+0,43 94,91+0,31

Glasiibergangs-

5 96,7+1,6 120,8+1,6 142,1+1,7 209,6+0,3
temperatur [°C]

Tabelle 4 - 7 cIjErgﬁh)Fr:isse von Hartegrad und Glaslibergangstemperatur der hergestellten RTM6-Tropfen
In aer

Die DSC-Ergebnisse zeigen, dass sich die gewtinschten Hartegrade (60 %, 70 %, 80 %

und 100 %) in der MP sehr gut und reproduzierbar herstellen lassen. Die Glasuber-

gangstemperatur eines duromeren Polymers steht analog zu Ergebnissen aus [28] in

direkter Verbindung zum Hartegrad, da bei einem hohen Vernetzungsgrad mehr Ener-

gie fur die Molekularbewegung benétigt wird.

Bei den Hartegraden 80 % und 100 % liegt die Glasibergangstemperatur oberhalb der
Aushéartetemperatur. Es setzt bereits wahrend dem Aushartezyklus eine Verglasung
des Matrixmaterials ein. Die C-Faser bindet schon vor dem Ende des Aushartezyklus
sehr gut an die Matrix an. Dies ist daran erkennbar, dass sich ab diesem Zeitpunkt
Zugspannungen an der C-Faser bildeten, die ein Resultat der Schrumpfung des Mat-
rixmaterials waren. Das RTM6-Volumen verkleinerte sich und hat an der bereits ange-
bundenen C-Faser gezogen. Daher musste bei diesen beiden Hartegraden die Kraftre-
gelung der Prifmaschine zum Zeitpunkt einer merklichen Anbindung gestartet werden,
um vor dem eigentlichen Pull-Out-Versuch Schadigungen im Filament oder an der Fa-
ser-Matrix-Grenzflache zu unterbinden.

Bei den 70 %-Hartegraden liegt die Glasibergangstemperatur knapp unterhalb der
Aushartetemperatur. Erst mit dem Ende des 120min andauernden Ausharteprozesses
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

war die Faser-Matrix-Anbindung stark genug, dass sich die Schrumpfung des Epoxid-
harzes durch die entstehenden Zugkrafte bemerkbar machte. Bei den 60 %-Proben ist
die Aushartedauer so kurz, dass die Glasiibergangstemperatur weit unter der Aushar-
tetemperatur bleibt. Gegen Ende des Ausharteprozesses liegt ein gummielastischer
Zustand vor. In diesem wurde die C-Faser nicht ausreichend an die Matrix gebunden,
so dass die C-Faser immer noch aus der Matrix schlipfen konnte. Kuhlt der experi-
mentelle Aufbau ab, so gleichen sich die beiden Temperaturen immer mehr an und es
kommt zur Verglasung und Anbindung. Es ist daher essentiell, die Traverse der Pruf-
maschine zu Beginn der Abkihlung so lange manuell zu verfahren, bis die Faser-
Matrix-Anbindung stark genug ist und die Kraftregelung aktiviert werden kann. Hierzu
wurde der zurtickgelegte Traversenweg in der gemessenen Abkuhlkurve eines 80 %-
Aushartegrades linear angefittet, da die Temperatur des experimentellen Aufbaus der
Regeltemperatur direkt im Anschluss an den Ausharteprozess (Kuhlrate: 2 °C/min) fol-
gen kann (siehe Abbildung 4 - 46). Die Traversenposition musste mit 7,4 um/s verfah-
ren werden, um dem Zusammenziehen der Komponenten der MP entgegenzuwirken.
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Abbildung 4 - 46: Abkiihlkurve einer 80 %-Probe in der MP mit Kennzeichnung der linearen Fitmdglichkeit
des Traversenwegs
Ab einer Temperatur von 100 °C kuhlt der Aufbau langsamer als die eingesetzte Kihl-
rampe ab, so dass ein linearer Fit des Traversenwegs nicht mehr moglich ist. In den
Proben mit einem Hartegrad von 60 % hat die C-Faser im linearen Bereich angebun-
den, so dass auch das Modell eines reinen chemisch kinetisch-kontrollierten Reakti-
onsmechanismus analysiert werden konnte.
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4.3 Variation der Hartegrade des Epoxidharzes

In Abbildung 4 - 47 sind beispielhafte Kraft-Weg-Diagramme des Einzelfaserauszugs
fur verschiedene Hartegrade zu sehen. Generell hat die Messreihe gezeigt, dass die
Maximalkraft beim vollstdndigen Ablésen der HTA-Faser von der Matrix mit zuneh-
mendem Hartegrad ansteigt. Die Vernetzung ist bei den hohen Aushartegraden deut-
lich ausgepragter, so dass die Faser-Matrix-Anbindung erst bei hohen Kraften versagt
und die C-Faser ausgezogen wird. Beim Betrachten der Maximalkraft der einzelnen
Messkurven muss berucksichtigt werden, dass die Einbettlangen nach dem Aushar-
teprozess sehr unterschiedlich gewahlt wurden. Der Verlauf der Kurven ist mit den Er-
gebnissen der be- und entschlichteten HTA-Fasern vergleichbar.
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Abbildung 4 - 47: Kraft-Weg-Kurven des Faserauszugs an der MP flr unterschiedliche RTM6-Hartegrade
(ohne Aluminiumstift)
Liegt eine starke Interphase vor (100 %-Hartegrad), so hat die Traverse der Priufma-
schine bereits vor dem Versagen einen Weg zurtickgelegt, der groRer ist als die Ein-
bettlange. Daher schlipft die C-Faser nach dem Ablésen von der Matrix vollstandig
aus dem RTM6-Tropfen heraus und es kann kein Auszug unter Reibung beobachtet
werden. Die Proben mit einem 70 %- und 80 %-Hartegrad liegen in Bezug auf den Re-
aktionsmechanismus der Vernetzungsreaktion in naherer Umgebung des Ubergangs-
bereichs. Die Traversenposition ist zum Zeitpunkt des Faserauszugs mit der Einbett-
lange vergleichbar. Es kdnnen daher beide charakteristischen Kraft-Weg-Kurven beo-
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bachtet werden, wobei in Abbildung 4 - 47 eine Messung von jedem Verhalten fur bei-
de Hartegrade dargestellt ist. Eine 60 %-Aushartung sorgt fur ein frihzeitiges Ablésen
der C-Faser. Aufgrund des federahnlichen Verhaltens springt die C-Faser aus dem
Harztropfen. Die ausgezogene freie Faserlange liegt, vergleichbar mit den Pull-Out-
Versuchen mit einer entschlichteten HTA-Faser, leicht gekrimmt auf dem Tropfen auf,
da sie grofder als der Abstand des PEEK-Zugstabes zur Tropfenoberflache ist. Wird die
Zugprufung fortgesetzt und der Abstand vergrofiert, so schlupft das freie Faserende
zurick in den Tropfen. Die C-Faser wird unter Reibung herausgezogen, wobei die Rei-
bungskrafte linear abnehmen. Die mechanischen Versuchsreihen zeigen, dass die Fa-
ser-Matrix-Anbindung direkt mit dem Aushartegrad korreliert.

Jede Messung des Einzelfaserauszugs wurde erneut durch die Aufzeichnung der ge-
nerierten Schallemission begleitet. Auch in diesem Fall wurde lediglich ein akustisches
Signal registriert. Die zugehdrigen Choi-Williams-Darstellungen sind in Abbildung 4 -
48 aufgezeigt.
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Abbildung 4 - 48: Choi-Williams-Darstellungen der SE-Signale des Faserauszugs an der MP fir unter-
schiedliche RTM6-Hartegrade

Die SE-Signale weisen kaum Unterschiede auf, so dass auch die Frequenzverteilung
nahezu identisch erscheint. Fihrt man sich in Erinnerung, dass sogar Faserbruch und
Faserauszug dieselben charakteristischen Merkmale aufweisen, scheint das nicht wei-
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4.3 Variation der Hartegrade des Epoxidharzes

ter verwunderlich. Lediglich die Amplitude der Signale sinkt wie erwartet in Richtung
der niedrigeren Hartegrade ab. Die Teilaushartegrade entstehen durch zum Teil unter-
schiedliche Reaktionsmechanismen. Je kleiner die Aushartegrade vorliegen, desto
sproder verhalt sich das Epoxidharz. Rissentstehung und -ausbreitung sollten sich so-
mit deutlich unterscheiden. Das SE-Signal scheint jedoch nur geringfligig von der
Rissentstehung und -ausbreitung beeinflusst zu werden und wird vom Fasersprung
nach dem Loslésen von der Matrix dominiert. Tritt die Rissentstehung und Teile des
Wachstums vor Erreichen der Maximalkraft auf, wird die Sensibilitatsschwelle des SE-
Equipments nicht Uberschritten.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

4.4 Abhangigkeit der Schallemissionsamplitude von
der mechanischen Kraft

Die Untersuchungen aus den Kapiteln 4.1-4.3 haben aufgezeigt, dass der Amplituden-
verlauf des akustischen Signals sowohl von der Art der Schadigung (Faserbruch, Fa-
serauszug, Matrixriss) als auch der Beschaffenheit der Interphase abhangig ist. Die
Starke der Interphase wurde durch eine Oberflachenmodifikation der HTA-Fasern
(Entschlichtung) oder eine Variation des Polymer-Hartegrades gezielt verandert.

In diesem Kapitel soll der physikalische Zusammenhang zwischen der Amplitude des
SE-Signals und der mechanischen Kraft der akustischen Signalquelle genauer analy-
siert werden. Hierzu wird der Parameter der Maximalamplitude aus der SE-Messung
(Ampyay) direkt mit dem Parameter der maximalen Versagenskraft aus der mechani-
schen Zugprifung (Fyqx) korreliert. Die kritischen Parameter sind beispielhaft in den
jeweiligen Diagrammen zweier gemessener Faserbriiche in Abbildung 4 - 49 gekenn-
zeichnet:

80
MP ohne Al-Stift Fovax,ossung 1

Faserbruch 250
Messung 1
Messung 2

60 T n AP, ossung 1
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40 200 F
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Kraft [mN]

-201 100
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50
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Abbildung 4 - 49: Kennzeichnung der verwendeten Parameter fir die Darstellung des physikalischen Zu-
sammenhangs der SE-Amplitude von der mechanischen Kraft am Beispiel zweier erzeug-
ter Faserbrlche (links: SE-Signale; rechts: Kraft-Weg-Diagramme der mechanischen Pri-
fung)

Sowohl die akustischen Signale als auch die Kraft-Weg-Diagramme der beiden Faser-

briche zeigen das gleiche charakteristische Verhalten. Lediglich die Amplituden der

SE-Signale variieren aufgrund der unterschiedlich hohen Versagenskrafte der Zugbe-

anspruchung. Die Maximalamplituden aus den einzelnen SE-Messungen (Amp,,qx)

wurden fir alle drei Schadensmechanismen lber den entsprechenden maximalen Ver-

sagenskraften aus der mechanischen Zugprifung (F,,...) aufgetragen.
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4.4 Abhangigkeit der Schallemissionsamplitude von der mechanischen Kraft

In Abbildung 4 - 50 ist das Ergebnis fir die erzeugten Faserbriiche an der MP (ohne
Aluminiumstift) zu sehen.
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Abbildung 4 - 50: Abhangigkeit der maximalen SE-Amplitude von der Bruchkraft der verwendeten HTA-
Fasern in der MP ohne Aluminium-Stift

Es ist eine lineare Abhangigkeit der maximalen SE-Amplitude von der Bruchkraft der
HTA-Faser erkennbar, deren Verlauf durch den Ursprung des Diagramms erwartet
wird. Die Bruchkraft der HTA-Fasern streut aufgrund ihrer Anzahl und Verteilung von
Defekten, in diesem Fall vor allem in einem Bereich von 150-250mN. Wie bereits in
Kapitel 2.1.1 erwahnt, hangt die Bruchkraft einer Einzelfaser unter Zugbelastung von
der freien Faserlange ab. Diese wird bei der MP durch den Abstand des PEEK-
Zugstabes von dem Polymertropfen festgelegt und betragt in der Regel ca. 280 um. Die
Streuung der Bruchkrafte konnte méglicherweise mit einer Veranderung der freien Fa-
serlange variiert werden, auf den linearen Fit wirde es keinen Einfluss nehmen. Die
Messpunkte sind jedoch durch die intrinsischen Eigenschaften der verwendeten C-
Fasern bestimmt, wodurch die Messpunkte nur in einem bestimmten Bereich agglome-
riert auftreten.

Der lineare Zusammenhang zwischen der Amplitude des SE-Signals und der mechani-
schen Kraft der akustischen Signalquelle wird im Folgenden anhand der erzeugten Fa-
serauszuge Uberprift. In Abbildung 4 - 51 ist neben der Messreihe von Pull-Outs mit
beschlichteten HTA-Fasern auch ein Vergleich zu den chemisch und thermisch ent-
schlichteten Ergebnissen dargestellt.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Auch bei den Faserauszigen verhalt sich die SE-Amplitude direkt proportional zur
Kraft bei dem vollstadndigen Ablésen der C-Faser von der Matrix. Messpunkte bei nied-
rigen Versagenskraften lassen sich kaum realisieren, da in diesem Fall die SE-
Amplitude den Schwellwert der akustischen Messung nicht Ubersteigt.
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Abbildung 4 - 51: Abhangigkeit der maximalen SE-Amplitude von der Versagenskraft der gemessenen
Faserauszige unter Berlcksichtigung der chemischen und thermischen Entschlichtung
Aus Abbildung 4 - 51 ist ersichtlich, dass die Auszugsgeraden fir die unterschiedlich
be- bzw. entschlichteten HTA-Fasern eine unterschiedliche Steigung aufweisen. Bei
gleichen Versagenskraften verursacht der Faserauszug einer entschlichteten HTA-
Faser eine hohere SE-Amplitude als der Pull-Out einer beschlichteten HTA-Faser. Die
REM-Aufnahmen aus Kapitel 4.2 haben gezeigt, dass die Faseroberflache der ausge-
zogenen C-Faser nach der Entschlichtung weniger rau ist. Folglich sollte die hdhere
mechanische Reibung beim Auszug einer beschlichteten HTA-Faser auch zu einer ho-
heren Amplitude des freigesetzten Signals fliihren. Das Ergebnis verhalt sich jedoch
genau entgegengesetzt, was sich durch die in der C-Faser gespeicherte Energie und
die Ausbildung einer unterschiedlich starken Interphase erklaren Iasst. Im Fall von ent-
schlichteten HTA-Fasern muss die Einbettlange deutlich groRer gewahlt werden, um
eine zur beschlichteten HTA-Faser vergleichbare Versagenskraft zu erreichen. Da die
in der C-Faser gespeicherte Energie nach dem kompletten Faser-Matrix-Debonding
vollstandig freigesetzt wird und zusatzlich ein gréReres Faservolumen nachschwingt,
erhoht sich die SE-Amplitude. Die vergroRRerte Einbettlange hat gemafs den Ergebnis-
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4.4 Abhangigkeit der Schallemissionsamplitude von der mechanischen Kraft

sen also einen héheren Einfluss auf die Intensitat des SE-Signals als die Rauheit der
C-Faser beim Auszug.

Wie in Kapitel 4.3 beschrieben, wurde die Glte der Interphase auch durch die Variation
des Hartegrades des Matrixpolymers verandert. In Abbildung 4 - 52 ist das Verhaltnis
von Amp,q, und E, ., der bereits diskutierten vollen RTM6-Aushartung im Vergleich zu
den Teilaushartegraden dargestellt.

S04 MP ohne Al-Stift -
Faserauszug Pie
¢ HG60% P s
40 - = = linearer Fit e -
rd i’ 7 <
® HG80% > -7
> inearer Fit e -7
] = = [llnearer ri P g
E 7 u He100% LW e )
5 — — linearer Fit i _ - -

Q:E ‘ // _ P | | _ -
E * 7 e - “m

20 s -, _
< € - -

P 7 P r'd _ _ - n
. // ~ 4 _ . -
10 = A // - - - -
z 7 P
4> n-
~ -
é////’ -
PR
0 T T T T T T T T T
0 25 50 75 100 125 150
F__ [mN]

Abbildung 4 - 52: Abhangigkeit der maximalen SE-Amplitude von der Versagenskraft der gemessenen
Faserausziige unter Berlcksichtigung des Hartegrades der RTM6-Matrix

Die Amplituden der akustischen Signale steigen bei entsprechenden Versagenskraften
mit abnehmendem Hartegrad immer weiter an. Die Begriindung liefert analog zu den
Auszugsmessungen mit unterschiedlich oberflachenmodifizierten HTA-Fasern die
Starke der Interphase. Die Faser-Matrix-Anbindung wird durch die Reduzierung der
Aushartetemperatur auf 135 °C erheblich geschwacht, indem sich das dreidimensiona-
le Netzwerk nur noch teilweise ausbilden kann. Bei den Teilaushartegraden missen
daher auch grofiere Einbettldngen gewahlt werden, um die Versagenskrafte von Fa-
serauszugen einer 100 %-Aushartung zu erreichen. Die dadurch ansteigenden SE-
Amplituden sorgen fir einen immer steileren linearen Zusammenhang.

Die Werte unter den einzelnen Teilaushartegraden streuen auch in den Bereich der
anderen hinein. So liegt die Halfte der 80 %-Messpunkte im linearen Fitbereich der
Hartegrade von 60 % und 70 %. Der veranderte Reaktionsmechanismus (chemisch ki-
netisch-kontrolliert oder diffusions-kontrolliert) hat demnach fir die Anbindung bei den
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Faserauszugsexperimenten und auch die SE-Analyse eine vernachlassigbare Auswir-
kung.

Matrixrisse konnten an der MP nur mit Aluminiumstift realisiert werden. Die verjingten
RTM6-Probenkdrper versagen in Abhangigkeit ihnres Durchmessers bei unterschiedli-
chen Bruchkraften. Betrachtet man deren Verhdltnis zu den freigesetzten SE-
Amplituden, so kann erneut von einer direkten Proportionalitdt gesprochen werden.

7
375 4| MP mit Al-Stift L7
B Matrixrisse PR |
= = linearer Fit e
370 + [} 7
- P 7
365 P
s .’
7
E 360- 7
] 7
£ Ve
(o 7
E 355 e
< | . m
350 Rt
3454 -7
340 T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60
F max [N

Abbildung 4 - 53: Abhangigkeit der maximalen SE-Amplitude von der Bruchkraft der erzeugten Matrixris-
se in der MP mit Aluminium-Stift

Der erwartete Verlauf durch den Ursprung der Auftragung bleibt jedoch aus. In Kapitel
4.1.1 wurde bereits erlautert, dass das freigesetzte Signal eines Matrixrisses bereits
vor der Vorverstarkung zu laut ist, um sinnvoll abgebildet werden zu kénnen. Der Vor-
verstarker arbeitet aufgrund einer zu hohen Eingangsspannung in seinem Sattigungs-
bereich, wodurch das Ausgangssignal abgeschnitten und verzerrt vorliegt. Folglich un-
terscheiden sich die Maximalamplituden im Vergleich zu den mechanischen Bruchkraf-
ten der einzelnen Matrixrisse kaum, so dass das lineare Verhalten deutlich vom Null-
punkt abweicht. Lediglich die Tendenz der Amplituden bleibt gemaR Abbildung 4 - 53
innerhalb der erzeugten Matrixrisse erhalten.

Ergebnisse von Bohse [137] zeigen, dass zwischen der SE-Energie und dem mikro-
mechanischen Energieumsatz ebenfalls eine lineare Abhangigkeit vorliegt. Einzelfa-
serbruchtests an Glasfasern und Einzelfaserauszugsversuche von Glasfasern aus ei-
ner Polycarbonat-Matrix zeigen eine schone lineare Korrelation.
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5. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Ziel der vorliegenden Arbeit war die systematische Untersuchung von verschiedenen
mikroskopischen Schadensmechanismen in faserverstarkten Kunststoffen unter Ver-
wendung einer HTA-Kohlenstofffaser und dem duromeren Matrixsystem RTM6. Die
verschiedenen Schadigungen wurden einzeln in einer speziell aufgebauten mikrome-
chanischen Prufvorrichtung (MP) erzeugt und mit Hilfe der Schallemissionsanalyse
(SE-Analyse) als zerstérungsfreie Prifmethode untersucht. Die Charakterisierung der
SE-Signale erfolgte sowohl im Zeit- als auch im Frequenzraum.

Die Wechselwirkung zwischen Faser und Matrix ist ein entscheidender Faktor fur die
mechanischen Eigenschaften des Faserverbundwerkstoffes. Die verschiedenen Ein-
flisse auf die Faser-Matrix-Anbindung wurden mit Hilfe von Einzelfaserauszugstests
genauer analysiert. Neben dem chemischen und thermischen Abtrag der Beschlich-
tung der verwendeten HTA-Fasern wurden auch die morphologischen Zustande des
Harzsystems in Abhangigkeit von der Aushartedauer bei konstanter Aushartetempera-
tur verandert, wodurch sich die physikalischen Eigenschaften des RTM6 erheblich an-
dern.

AulBerdem wurde mit dem Einzelfaserfragmentierunsgstest eine bekannte mikrome-
chanische Prufmethode eingesetzt. Im Gegensatz zur MP treten hier verschiedene
Schadensmechanismen parallel auf. Eine Quantifizierung der Schadigungen erfolgte
unter Anwendung der Mustererkennung auf die lokalisierten SE-Signale. In diesem Ab-
schnitt werden die experimentellen Ergebnisse der beiden Versuche, welche in dieser
Arbeit ausfihrlich beschrieben sind, noch einmal zusammengefasst.

Mikromechanische Priifvorrichtung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine spezielle MP entworfen und erfolgreich umge-
setzt. Im Unterschied zu bekannten mikromechanischen Prifmethoden kénnen mit
dieser Apparatur verschiedene Schadensmechanismen in Faserverbundwerkstoffen
gezielt und einzeln auf mikromechanischer Ebene prapariert werden. Neben einem Fa-
serbruch wurde auch die Probenpraparation fur einen Faserauszug (samt Faser-
Matrix-Debonding) sowie einen Matrixriss erfolgreich realisiert. Die Modellverbunde
wurden in der MP unter den Bedingungen einer reproduzierbaren Fasereinbettlange
und eines reproduzierbar einstellbaren Aushartezyklus des verwendeten Matrixmateri-
als RTM6 hergestellt. Die Einbettlange der HTA-Faser bestimmt die GréRRe der Faser-
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5. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Matrix-Anbindung und legt damit fest, ob als Ergebnis der Zugprifung ein Faserbruch
(Einbettlange: 120 um) oder ein Faserauszug (Einbettlange: 40-60 ym) auftritt. Die Fa-
ser-Matrix-Anbindung kann demzufolge nicht durch eine groRere Fasereinbettlange be-
liebig erhoht werden.

Der experimentelle Aufbau der MP macht nicht nur die separate mechanische Mes-
sung der einzelnen Schadensmechanismen mdglich, sondern erlaubt vor allem die
Aufzeichnung und Analyse der unter Belastung erzeugten Schallemission. Das Propa-
gationsmedium wurde so dimensioniert, dass der erste Teil der SE-Signale als Volu-
menwelle reflexionsfrei detektiert werden konnte. Es sind sowohl im Zeit- als auch im
Frequenzspektrum Gemeinsamkeiten und Unterschiede festzustellen, die durch eine
entsprechende FEM-Simulation belegt werden. Die SE-Signale von Faserbruch und
Faserauszug einer beschlichteten HTA-Faser zeigen die identischen charakteristischen
Merkmale. Das SE-Signal wird durch das beim Versagen zur Schwingung um eine
neue Gleichgewichtslage angeregte Volumen und auch die Abstrahlrichtung der Scha-
digungsart bestimmt. Beides ist fur Faserbruch und Faserauszug vergleichbar,
wodurch die groRe Ahnlichkeit beider SE-Signale nachvollziehbar ist. Die berechneten
Choi-Williams-Darstellungen belegen das Ergebnis, indem bei beiden Schadensme-
chanismen die starkste Intensitat im Bereich um 600kHz liegt. Die Frequenzlage der
Faserbriiche zeigt eine sehr gute Ubereinstimmung mit bereits durchgefiihrten makro-
skopischen Messungen [13, 14]. Die Amplituden der Faserbruchsignale sind durchge-
hend hdéher als die Faserauszugs-Amplituden. Wahrend die Amplitude bei den Faser-
brichen aufgrund der natlrlichen intrinsischen Defektverteilung Schwankungen aus-
gesetzt ist, ist die Amplitude der Faserauszige von der vorliegenden Einbettlange ab-
hangig. Die Eingangsspannungen der SE-Signale der Matrixrisse liegen aufgrund der
hohen Probendurchmesser und der nahezu ungedampften Wellenausbreitung im Sat-
tigungsbereich des Vorverstarkers. Das Ausgangssignal zeigt viele identische Peak-
maxima und liegt abgeschnitten und verzerrt vor. In den Choi-Williams-Darstellungen
der Matrixrisse sind bei den aufgezeichneten Signalen ein ausgepragtes Maximum bei
500 kHz und kaum Intensitaten bei niedrigen Frequenzen zu erkennen.

Eine FEM-Modellierung des Experiments hat gezeigt, dass alle Frequenzgehalte in den
Aluminiumblock propagieren und lediglich die Grofe der Rissflache die Wellenlange
und damit die Frequenz der ausgesendeten Schallemission bestimmt. Um eine mdgli-
che Positionsanderung der Frequenzmaxima der SE-Signale in Abhangigkeit von der
Rissflache zu analysieren, wurde in weiterfihrenden Untersuchungen gezielt die Geo-
metrie der Tropfenform erhéht und mit Hilfe eines Druckversuches die Matrix gescha-
digt. Erreichen die erzeugten Rissflachen eine Lange von ungefahr 3mm bei einer Tie-
fe von maximal 0,3mm, so verschieben sich die Intensitdtsmaxima der akustischen
Signale zu niedrigeren Frequenzen.

Zusatzlich wurde anhand von Faserauszugsexperimenten an der MP gezeigt, dass
sowohl die Entschlichtung der HTA-Faser als auch die Veranderung des Aushartepro-
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zesses unter Verwendung von Teilaushartegraden des RTM6 die Faser-Matrix-
Anbindung erheblich schwéachen. In den Kraft-Weg-Diagrammen ist der Unterschied in
der Grenzflachenanbindung deutlich zu erkennen, die SE-Signale zeigen jedoch so-
wohl im Zeit- als auch im Frequenzraum vergleichbare charakteristische Merkmale. Ei-
ne optische Betrachtung der ausgezogenen Faserflache macht deutlich, dass aufgrund
der verbliebenen Matrixreste und der Oberflachenstruktur der C-Faser bei gleichen
Aushartegraden Rickschlisse auf die Oberflachenbehandlung der C-Fasern gezogen
werden kdnnen.

AuRerdem wurde der physikalische Zusammenhang zwischen der SE-Amplitude und
der mechanischen Kraft genauer analysiert. Es konnte gezeigt werden, dass die Maxi-
malamplitude aus der SE-Messung sowohl fir die Faserbriiche als auch die Faseraus-
zuge direkt proportional zu der maximalen Versagenskraft aus der mechanischen Zug-
prufung ist. Die Steigungen der Kurven des Faserauszugs variieren bezlglich der
Oberflachenbehandlung der HTA-Fasern und der vorliegenden RTM6-Aushértegrade.
Eine schwachere Faser-Matrix-Anbindung setzte in beiden Fallen bei gleichen Versa-
genskraften ein SE-Signal mit einer hdheren SE-Amplitude frei, da die Einbettlange der
HTA-Faser fir das Erreichen der gleichen Versagenskraft wesentlich grofier war.

In den verschiedensten Messungen wurde bisher immer eine HTA-Kohlenstofffaser mit
dem duromeren Matrixsystem RTM6 erfolgreich kombiniert. Die Umsetzung der MP hat
jedoch ein deutlich gréReres Potential. So kdnnen auch verschiedenste andere Faser-
Matrix-Kombinationen, Oberflachenbehandlungen von Fasern und auch Aushéartezyk-
len von Matrixsystemen untersucht werden, vor allem auch mit Hilfe der SE-Analyse.
Im Fall von Matrixrissen unter Zugbelastung kann durch eine geeignete Oberflachen-
behandlung versucht werden, eine Erhéhung der Adhasion des Matrixmaterials zu den
Kontaktflachen des PEEK-Zugstabes oder des Aluminiumblockes zu erreichen und
damit ein reines Matrixversagen bei sehr kleinen Probenverjungungen zu realisieren.
Auf diese Weise kdnnten die Frequenzanteile des zugehdrigen SE-Signals in Abhan-
gigkeit der Rissflache eines Matrixrisses exakt analysiert werden. Alternativ konnte die
Rissflache, welche durch eine mechanische Druckbelastung im Matrixtropfen generiert
wird, auch im Anschluss mit Hilfe einer Réntgen-Computertomographie des Matrixma-
terials bestimmt werden.

Einzelfaserfragmentierungstest

Wahrend der Zugbelastung der knochenférmigen Einzelfaserfragmentierungsproben
wurden Schubspannungen von der Matrix auf eine in axialer Richtung eingebettete
HTA-Faser Ubertragen und die erzeugten SE-Signale von zwei auf den Proben positio-
nierten Breitbandsensoren detektiert und aufgezeichnet.

Eine exakte FEM-Abbildung des Experiments zeigte, dass sich aufgrund des negativen
Warmeausdehnungskoeffizienten der HTA-Fasern in Faserrichtung wahrend eines

127



5. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

thermischen Ausharteprozesses Druckspannungen aufbauen. Aushartetemperaturen
Uber 100 °C verhindern demnach eine Faserfragmentierung vor dem makroskopischen
Bruch der verjungten Probe. Die Ergebnisse der Einzelfaserfragmentierungstests auf
Basis einer RTM6-Matrix belegen diese Berechnung. Ein Brechen der C-Faser konnte
sowohl optisch als auch durch die detektierten SE-Signale ausgeschlossen werden.
Um das Fragmentierungsverhalten in Abhangigkeit von den Aushartetemperaturen de-
taillierter zu untersuchen, wurden zwei weitere duromere Harzsysteme (Epofix, Epiko-
te) verwendet, die bei Raumtemperatur und 60 °C bzw. 80 °C ausharten. Die Einzelfa-
serfragmentierung verlief erfolgreich, wobei man in den Experimenten nicht den Satti-
gungsbereich der Faserfragmentierung erreichte. In einer weiteren Analyse wurden die
lokalisierten SE-Signale unter Verwendung des Mustererkennungsverfahrens in drei
Klassen aufgeteilt, die den Versagensmechanismen Faserbruch, Faser-Matrix-
Debonding und Matrixriss entsprachen. Die Signalklassen lieRen sich gut voneinander
unterscheiden, wobei die Verteilung im Frequenzraum sehr gut mit bereits durchge-
fuhrten Prifungen an anderen makroskopischen Proben Ubereinstimmt.

Die erzielten Ergebnisse zeigen sehr schon die Moglichkeiten des Einzelfaserfragmen-
tierungstests, wenn er von einer SE-Analyse begleitet wird. Allerdings ist der Einsatz
dieser mikromechanischen Prifmethode aufgrund des negativen Ausdehnungskoeffi-
zienten der C-Fasern in Faserrichtung auf verschiedene Faser-Matrix-Kombinationen
beschrankt. Bisherige Veranderung der Probengeometrie (Lange, Breite, Dicke, Lange
des verjingten Bereiches) konnten die erzeugten Druckspannungen in der C-Faser nur
im geringen Male reduzieren. Eventuell kénnte durch eine geeignetere Wahl der Pro-
benmalle eine erfolgreiche Faserfragmentierung bei héheren Aushartetemperaturen
erreicht werden. AulRerdem ware es ein grofder Fortschritt, wenn durch eine verbesser-
te Probenherstellung eine sattigende Faserfragmentierung erreicht werden kdnnte. In
diesem Fall konnte Uber die kritische Faserfragmentlange eine Abschatzung der inter-
laminaren Scherfestigkeit getroffen werden. Zusatzlich kénnten die Fasern mit einem
fluoreszierenden Material beschichtet werden, so dass auftretende Schadigungen an
der Faser unter Verwendung der Fluoreszenzmikroskopie wesentlich deutlicher darge-
stellt werden.
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