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Im folgenden Kapitel werden Problem- und Fragestellungen der Dissertation in die Thematik

der Faserverbund-Metall-Laminate (FML) eingeordnet. Industrielle Anwendungen aktueller

Forschungsthemen werden vorgestellt. Darauf bauen die nachfolgenden Abschnitte zu experi-

mentellen Untersuchungen und die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Methodiken zur wei-

teren Bewertung von FML hinsichtlich ihrer mechanischen Kennwerte sowie des Umformver-

mögens auf.

1.1 Faserverbund-Metall-Laminate

Das hohe Leichtbaupotential kohlenstofffaserverstärkter Kunststoffe (CFK) führt dazu, dass

diese in der Luft- und Raumfahrtindustrie zunehmend den Platz klassischer metallischer Werk-

stoffe einnehmen. Auch in anderen industriellen Feldern mit Leichtbauanforderungen kommt

es vermehrt zum Einsatz dieser Materialklasse. Neben der Gewichtseinsparung bietet das rich-

tungsabhängige Werkstoffverhalten die Möglichkeit, Bauteile durch die Faserausrichtung be-

anspruchungsgerecht zu designen. Insbesondere bei der Nutzung unidirektionaler Faserver-

bundwerkstoffe müssen richtungsabhängige Eigenschaften wie thermische Ausdehnungskoef-

fizienten sowie elektrische und strukturmechanische Kennwerte besonders beachtet werden, da

diese zusätzliche Herausforderungen für das Design darstellen können. Eine erweiterte Anwen-

dung der kohlenstofffaserverstärkten Kunststoffe stellen Faserverbund-Metall-Laminate dar.

Kombiniert man Faser-Kunststoff-Verbunde (FKV) mit Metallen, so können die Vorteile bei-

der Materialien zusammengeführt werden. Industriell genutzt wird bisher vor allem der Werk-

stoff GLARE (Glass Reinforced Aluminium Laminate) [1]. Bei diesem Werkstoff werden

dünne Aluminiumbleche mit glasfaserverstärktem Kunststoff kombiniert. Vorteile bietet dieser

Werkstoff, der hauptsächlich als Substitut für reine Aluminiumlegierungen genutzt wird, durch

eine verbesserte Schadenstoleranz nach Schlagbelastungen, hohe Ermüdungseigenschaften und

guten Widerstand gegen Korrosion und Durchbrand [2]. Weitere Arbeiten im Bereich der FML

kombinieren Aluminiumbleche mit aramidfaserverstärktem Kunststoff (AFK). Dieser Werk-

stoff mit dem Namen ARALL (Aramid Aluminium Laminate) wurde in Kleinserien für Luft-

fahrtanwendungen genutzt, allerdings führten die sehr hohen Produktionskosten zu einer nur

geringen Verbreitung [3]. Als Folge der ersten erfolgreichen FML-Anwendungen wurde in wei-

teren Arbeiten die Nutzung von CFK anstelle von GFK (glasfaserverstärkter Kunststoff) bzw.

Einleitung
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AFK angestrebt [4]. Die hohe spezifische Festigkeit und Steifigkeit von CFK kann in Kombi-

nation mit Aluminium zu einem noch leichteren FML mit den bereits genannten Vorteilen füh-

ren. Werkstoffe dieser Materialkombination werden in der Literatur als CARALL (Carbon

Reinforced Aluminium Laminate) bezeichnet [5]. Herausforderungen bei dieser Materialpaa-

rung sind zum einen die galvanische Korrosion des Aluminiums durch die unterschiedlichen

elektrochemischen Potentiale von Kohlenstofffasern und Aluminium. Darüber hinaus muss der

Wärmeausdehnungskoeffizient bei der Bauteilgeometrie sowie den Einsatztemperaturen be-

rücksichtigt werden, da es durch die unterschiedlichen Koeffizienten zu thermisch induzierten

Eigenspannungen kommen kann [5]. Die Blechdicke des verwendeten Aluminiums liegt typi-

scherweise zwischen 0,2 bis 0,5 mm. Die FKV-Lagen können anwendungsspezifisch angepasst

werden, liegen aber in einem ähnlichen Bereich [6]. Der Aufbau eines FML wird in Abbildung

1 schematisch dargestellt.

Abbildung 1: Schematischer Aufbau eines FML mit Aluminiumblech.

In den beschriebenen Faserverbund-Metall-Laminaten wird hauptsächlich mit Duroplasten

als Matrixwerkstoff gearbeitet. Einen neuen Ansatz bietet hier nun die Verwendung von ther-

moplastischen Matrixsystemen. Vorteile gegenüber Duroplasten bieten Thermoplasten hin-

sichtlich ihrer Schweißbarkeit [7], denn sie können gezielt aufgeschmolzen und damit durch

thermisches Verpressen gefügt werden. Ebenso ist das Aufschmelzen elektromagnetisch mittels

Induktionsschweißen möglich [8, 9]. Durch das Wegfallen von Fertigungsprozessen wie dem

Drapieren von Einzellagen und dem Aushärten im Autoklaven bei duromeren Hybridverbunden

bieten thermoplastbasierte FKV fertigungstechnische Vorteile. Das Material kann als Halbzeug

zu Platten verpresst und in einem weiteren Prozessschritt mittels Thermoformen in die ge-

wünschte Form gebracht werden [10, 11].
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1.2 Problemstellung und Motivation

Für großseriennahe Fertigungsprozessketten bieten thermoplastische Polymere ein hohes Po-

tential hinsichtlich effizienter Verarbeitungsverfahren. Als thermoplastisches Matrixmaterial

wird in dieser Arbeit das Polymer Polyamid-6 (PA-6) verwendet. Forschungsschwerpunkte wa-

ren in der Luftfahrt bisher hauptsächlich Hochleistungsthermoplaste, da hier Temperatur- und

Lösemittelbeständigkeit eine wichtige Rolle spielen. Bekannte Vertreter sind dabei Polyether-

etherketon (PEEK), Polyethersulfon (PES) und Polyetherimid (PEI) [12]. Umformtemperatu-

ren und Materialkosten sind bei diesen Hochleistungsthermoplasten jedoch um ein Vielfaches

höher im Vergleich zu PA-6. Bei der Umformung thermoplastischer Halbzeuge mit PA-6-Mat-

rix können Temperaturen im Bereich von 250 °C verwendet werden, die niedrigere Prozess-

temperatur führt zu einem wirtschaftlichen Vorteil. Der Herstellungsprozess sowie die Vorteile

der Verarbeitung von duromeren im Vergleich zu thermoplastischen Hybridverbunden beim

Umformen eines Bauteils aus FML-Halbzeug ist in Abbildung 2 schematisch dargestellt.

Abbildung 2: Vergleich der Herstellungsprozesse von FML mit duromerer und
thermoplastischer Matrix [13].

Zwar wird die Verarbeitbarkeit von thermoplastbasierten FML-Halbzeugen zu fertigen Bau-

teilen im Vergleich zur Herstellung duromerer FML-Bauteile vereinfacht, jedoch liegt die Tem-

peratur beim Umformen der Thermoplast-FML im Bereich von 250 °C und somit deutlich über

der Aushärtungstemperatur von Duroplasten im Autoklaven. Dies kann nach dem Abkühlen im
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Umformwerkzeug zu internen Spannungen des umgeformten Halbzeugs führen [5]. Der Fokus

dieser Arbeit liegt nun auf der umfassenden Charakterisierung des Umformvorgangs. Dabei

wird die Bestimmung erzielbarer Umformgrade und die Vorhersage der Prozessierbarkeit in

Abhängigkeit des FML betrachtet. Grundlage hierfür ist zunächst die Untersuchung der Grenz-

flächen des FML bei mechanischer Belastung und das Verhalten der Materialkomponenten bei

verschiedenen Auslagerungszuständen des Materials. Verschiedene Oberflächenbehandlungen

werden verglichen. Diese stärken zum einen die Haftung der Materialkomponenten und schüt-

zen zudem vor galvanischer Korrosion zwischen C-Faser und Aluminium. Zudem wird mittels

potentiodynamischer Korrosionsmessung der Einfluss der verschiedenen Oberflächenmodifi-

kationen von Aluminium genauer betrachtet.

Darüber hinaus wird mit Hilfe von Computertomografie (CT)-Messungen ein neuer Unter-

suchungsansatz zur Bewertung der Schadensursachen in FML bei Tiefungsversuchen darge-

stellt werden. Da in einem Multimaterial-Aufbau komplexe Schadensmechanismen auftreten

können, ist die Kenntnis der Auswirkungen dieser auf die Formänderung von entscheidender

Bedeutung. Des Weiteren kommt bei der Ermittlung der Formänderungskurve von FML als

weiterer Aspekt die Anisotropie der Faserverbundwerkstoffe hinzu. Die Untersuchung dieser

Materialklasse kann durch die starke Richtungsabhängigkeit sowie dem großen Einfluss der

Konfigurationen der Laminatschichten nicht im klassischen Sinne mit etablierten Auswerteme-

thoden zur Bestimmung der Grenzformänderungskurve erfolgen, sodass eine Untersuchung

mithilfe von CT-Messungen hier wertvolle Erkenntnisse liefern kann. Zur Bewertung der Ver-

suchsreihen müssen weitere Qualitätsmerkmale untersucht werden, um eine Einschätzung des

Umformverhaltens der Materialklasse der FML zu erhalten. Die im Rahmen dieser Arbeit ent-

standenen Ergebnisse sollen hierfür neue Impulse und Ansätze liefern. Abbildung 3 zeigt die

im Projekt CC4Hybrid hergestellten FML-Halbzeuge.

Abbildung 3: Im Rahmen des Projekts CC4Hybrid hergestellte FML-Halbzeuge [13].
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Im folgenden Kapitel werden zunächst die Grundlagen des Thermoformens sowie der

Blechumformung vorgestellt. Dabei wird auf den Einfluss von Temperatur auf die Bestimmung

des Umformvermögens von Blechen und FML eingegangen. Anschließend erfolgt ein Über-

blick zu den Grundlagen der strukturmechanischen Auslegung von Hybridlaminaten. Die ver-

wendeten Materialien werden beschrieben und verschiedene Oberflächenvorbehandlungen zur

Steigerung der Adhäsion zwischen Metall und kohlenstofffaserverstärktem Kunststoff werden

vorgestellt.

2.1 Thermoformen

Der Prozess des Thermoformens beschreibt den Vorgang, bei dem ein flaches Laminat zu einer

3D-Geometrie umgeformt wird. Thermoformen ist hoch automatisierbar und durch kurze Zyk-

luszeiten für die Massenproduktion geeignet. Die Temperatur zum Umformen der vorkonsoli-

dierten Halbzeuge ist dem Schmelzpunkt des Thermoplasts entsprechend zu wählen. Das Er-

hitzen kann durch einen klassischen Konvektionsofen erfolgen, ebenfalls üblich ist der Einsatz

von Infrarotstrahlung [14]. Im nächsten Schritt wird das erweichte Laminat in das Umform-

werkzeug eingelegt. Dieser Vorgang ist kritisch, da es je nach Dauer zu einer unterschiedlichen

Abkühlung des Halbzeugs kommen kann. Bei größeren Geometrien und Laminaten ist es üb-

lich, einen Spannrahmen zu nutzen, um Falten und Verwerfungen zu reduzieren [15]. Das Um-

formwerkzeug besteht aus zwei aufeinander abgestimmten Metallformen, welche je nach La-

minataufbau angepasst werden müssen, um der Dicke des Bauteils zu entsprechen. Nach dem

Einlegen des Laminats werden die Werkzeugformen geschlossen und das Material wird umge-

formt. Die Temperatur des Werkzeugs wird in Abhängigkeit des verwendeten Polymers so ein-

gestellt, dass ein rasches Abkühlen gewährleistet ist und die gegebenenfalls gewünschte Kris-

tallinität erreicht wird. Neben der Temperatur ist die Wahl des richtigen Drucks entscheidend,

um eine vollständige Konsolidierung der Lagen zu gewährleisten. Zur Entnahme ist es wichtig,

das eine Temperatur unterhalb der Glasübergangstemperatur erreicht wird [15, 16]. Der Prozess

des Thermoformens wird in Abbildung 4 schematisch dargestellt.

Stand der Forschung und Grundlagen
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Abbildung 4: Prozess des Thermoformens. Links Vorheizen mittels Infrarotstrahlung, Einle-
gen in die Werkzeugform, Umformen mit entsprechender Temperatur und Druck, Bauteilent-

nahme nach Erreichen der Zieltemperatur.

Beim Umformprozess gibt es neben Druck und Temperatur weitere Parameter, die Einfluss

auf die Bauteilqualität haben. Die Geschwindigkeit, mit der sich die Werkzeuge schließen, be-

einflusst die Abkühlzeit. Schließen die Werkzeuge zu langsam, kann es zu vorzeitigem teilwei-

sem Erstarren des Polymers kommen. Die Viskosität der Matrix ist abhängig vom verwendeten

Polymer, wodurch Umformkraft und Umformgeschwindigkeit beeinflusst werden. Eine ge-

ringe Viskosität verbessert die Formbarkeit, bei zu hohem bzw. zu langem Erhitzen kann es

jedoch zu einer Schädigung des Matrixmaterials kommen.

Zusammenfassend haben folgende Faktoren einen Einfluss auf das Umformergebnis und

sind damit bei der Bewertung des Umformprozesses zu berücksichtigen:

∂ Aufbau des Halbzeugs, Abfolge der Lagen

∂ Zielgeometrie

∂ Werkzeugtemperatur

∂ Aufheiztemperatur des Bauteils

∂ Dauer des Bauteiltransfers

∂ Aufheizdauer

∂ Umformgeschwindigkeit

∂ Umformkraft

Das umgeformte Bauteil kann verschiedene Formungseffekte aufweisen, welche die Qualität

hinsichtlich mechanischer, aber auch optischer Eigenschaften verringern. Bei komplexeren

Bauteilgeometrien kann es zu Faltenwurf und bei unidirektionalen (UD)-Laminaten insbeson-
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dere zu Verschiebungen der Fasern kommen, wodurch die Bauteilqualität hinsichtlich mecha-

nischer Kennwerte deutlich verschlechtert wird. Die Stärke dieser Faserverschiebung reicht von

kleineren Welligkeiten bis hin zu Auslenkungen großer Bündel außerhalb der Ebene, was zur

Faltenbildung beitragen kann. Durch Quergleiten der Fasern kann es auch zu Lücken innerhalb

des Laminats kommen.

Wie auch bei der Blechumformung (Kapitel 2.2) ist die umfangreiche Material-

charakterisierung ein wichtiger Baustein für die Modellierung der Umformprozesse. Die starke

Abhängigkeit von Temperatur und Geschwindigkeit beim Umformen ist eine große

Herausforderung für Simulationen. Für einen effektiven Prozessablauf bei erhöhten

Temperaturen müssen diese Abhängigkeiten mit einer umfassenden Bestimmung des

Materialverformungsverhaltens bei den entsprechenden Parametern erfasst werden.

2.2 Blechumformung

Die beiden Hauptfelder der Umformtechnik sind heute die Blechumformung und die Massiv-

umformung. Zu den am häufigsten verwendeten Materialien gehören Stahlwerkstoffe und Alu-

miniumlegierungen. Beim Umformprozess ist ein hoher Umformgrad bei gleichzeitig hohen

Festigkeiten angestrebt. Die Kriterien zur Bewertung und Klassifizierung von umgeformten

Blechbauteilen sind dabei sehr unterschiedlich, da die Geometrien komplexer und die Anwen-

dungsfelder immer weitreichender werden. Potenzielle Defekte sind neben dem Versagen durch

Brüche lokale Einschnürungen, Faltenbildungen aber auch Oberflächenfehler. Die Entstehung

dieser Defekte ist durch ein weitreichendes Spektrum an Ursachen bedingt. Neben Fehlstellen

im Werkstoff können Schädigungen im Umformwerkzeug sowie Umformparameter Einfluss

auf das entstehende Bauteil haben. Da im Fall eines Risses der Stoffzusammenhalt verloren

geht, ist dieser offensichtlichste Versagensfall das wichtigste Kriterium zur Bewertung bei der

Blechumformung.

Die Methoden zur Werkstoffcharakterisierung sind vielfältig, und die Beschreibungsmög-

lichkeiten für Werkstoffe wachsen mit den Anforderungen an Material und Bauteil. Klassische

mechanische Kennwerte wie die Streckgrenze, Zugfestigkeit, Bruchdehnung und Anisotropie-

Kenngrößen können mit Hilfe des Zugversuchs ermittelt werden. Diese Kennwerte helfen da-

bei, im Zuge von Neuentwicklungen eine Basis für Simulationen mit Finite-Elemente-Metho-

den zu liefern. Werkstoffverhalten kann so durch mathematische Ansätze modelliert und vor-

hergesagt werden. Der Wunsch nach genaueren Vorhersagen und der Einsatz komplexerer Si-

mulationen treiben die Anforderungen an Werkstoffcharakterisierungen weiter an. Für die Si-
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mulation der Blechumformung werden zwei Eingangsgrößen benötigt. Zum einen die Fließort-

kurve, welche den Übergang von elastischem zu plastischem Verhalten eines Materials in Ab-

hängigkeit des Spannungszustandes beschreibt und die Fließkurve, welche sich auf die Werk-

stoffverfestigung bei fortlaufender plastischer Verformung bezieht. In der Anwendung wird für

die Information der Fließortkurven bei isotropen Werkstoffen in der Regel mit dem Ansatz von

von-Mises gearbeitet, welcher auf der Gestaltänderungs-Energie-Hypothese beruht. Dabei wird

angenommen, dass das plastische Fließen dann einsetzt, wenn die elastische Verformungsener-

gie pro Volumen einen materialabhängigen Schwellwert erreicht [17]. Um einen Umformpro-

zess genauer zu beschreiben, muss die Fließortkurve im Zusammenhang mit dem Verfesti-

gungsgesetz skaliert werden. Dies wird durch die Verfestigungsinformation der Fließkurve be-

stimmt [18]. In der finiten Element Analyse (FEA) kann nun ermittelt werden, bei welchen

Spannungen der Werkstoff plastifiziert. Die benötigten Umformkräfte können bei einer durch

die Umformung erzeugten Spannung ermittelt werden. Mit Hilfe der Grenzformänderungs-

kurve kann im nächsten Schritt eine Versagensanalyse durchgeführt werden. Diese beschreibt,

welche Dehnungen in Abhängigkeit von der ersten und zweiten Hauptformänderung zum Ver-

sagen führen [19]. Die Versagensgrenze wird dabei nicht wie beim Zugversuch nur beim ein-

achsigen Spannungszustand, sondern bei mindestens fünf unterschiedlichen Spannungszustän-

den betrachtet.

Zum Ermitteln der spezifischen Verformungsgrenze wird ein Prüfling mit einem stochasti-

schem Muster im Tiefziehaufbau getestet. Der Versuch endet beim Reißen der Probe, anschlie-

ßend wird die maximale Formänderung der getesteten Probe bestimmt, welche vor dem Versa-

gen des Materials erreicht war. Die Grenzformänderungen werden für verschiedene Verhält-

nisse des Hauptumformgrades φ1 und des Nebenumformgrades φ2 bestimmt. Trägt man die

Formänderungen gegeneinander auf, so erhält man die Grenzformänderungskurve, wie in Ab-

bildung 5 dargestellt [19].
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Abbildung 5: Darstellung der Grenzformänderungskurve (in Anlehnung an [19]).

Die Achsen in Abbildung 5 beschreiben den Nebenumformgrad φ2 (X) und den Hauptum-

formgrad φ1 (Y). Die Punkte 1 bis 5 beschreiben die unterschiedlichen Spannungszustände, die

sich bei den entsprechenden Probengeometrien ergeben. Die Versuche werden hierfür mit einer

sich ändernden Probenbreite des Prüflings durchgeführt. Damit lässt sich ein vollständiges

Grenzformänderungsschaubild vom einachsigen Zug über die ebene Dehnung (Punkt 1) bis

zum biaxialen Streckziehen (Punkt 5) ermitteln.

Erste Grundlagen zur Ermittlung der Grenzformänderungskurve wurden von Nakajima [20]

und Marciniak [21] angestoßen. Unterscheidungsmerkmal der beiden Versuchsmethoden ist

dabei die Stempelform, welche den Probenkörper umformt. Die Proben werden bei beiden

Methoden im Randbereich geklemmt, um Nachfließen zu verhindern. Anschließend wird mit

dem Stempel in die Blechprobe gedrückt, bis es zum Versagen der Probe kommt. Im Falle der

Prüfung nach Marciniak ist der Stempel zylindrisch mit einem Durchmesser von 100 mm, der

Stempelboden ist eben mit einem definierten Radius im Randbereich. Bei der Prüfung nach

Nakajima ist die Stempelform halbkugelförmig mit einem Durchmesser von 100 mm.

Um die Dehnung zu bestimmen, wurden in der Vergangenheit Ätzmuster aufgebracht und

nach dem Versuch manuell vermessen [22]. Auch die Untersuchung der Rauheit im

Versagensbereich wurde zur Auswertung genutzt [23]. Mit Hilfe der optischen Messtechnik

kann die Auswertung inzwischen wesentlich besser reproduzierbar gemacht werden, da die
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Dehnung an der Probenoberfläche nun kontinuierlich überwacht werden kann. Hierfür werden

die Proben mit einem stochastischen Muster mit hohem Kontrast versehen, welches mit einer

Bilderfolge während des Versuchs mitgemessen wird. Für die Auswertungen werden

Verschiebungen des Musters zum Referenzbild zu Beginn der Messungen ermittelt und die

Dehnungen können berechnet werden. In Kapitel 3.5 wird die Konstruktion und Entwicklung

der Prüfvorrichtung zur Bestimmung der Grenzformänderungskurve nach Nakajima näher

beschrieben.

2.2.1 Materialeinfluss auf das Grenzformänderungsverhalten
Neben der Materialauswahl spielen folgende Prozessparameter für das Umformen eine wich-

tige Rolle [24]: die Tiefziehgeschwindigkeit, das tribologische Schmierstoffsystem, die Stem-

pelgeometrie (Nakajima/Marciniak), Dehnungszustand, Dehnungsrate und Temperatur.

Wichtige Auswerteparameter bilden die Bildaufnahmefrequenz des optischen Messsystems, die

Feinheit des stochastischen Musters sowie die Evaluationsmethode (Kapitel 3.5). Zu den

materialbedingten Einflussfaktoren gehören die Materialdicke, die Oberflächengüte sowie bei

mehrschichtigen Materialsystemen die Konfiguration des Materials.

In einer Veröffentlichung von Hiroi und Nishimura [25] wird auf den Einfluss von Oberflä-

chendefekten auf das Verhalten der Grenzformänderungskurve eingegangen. Die Materialien

Aluminium 1070-O und 1070-H26 wurden in 0° und 90° zur Walzrichtung mit mehreren Prüf-

methoden untersucht. Dabei wurden künstliche Oberflächendefekte eingebracht, um den Ein-

fluss auf das jeweilige Prüfverfahren zu ermitteln. Bei der Ermittlung der Grenzformänderungs-

kurve stellte sich heraus, dass die Werte bei künstlich eingebrachten Defekten mit Tiefen bis

zu 2 % der Dicke bei weichgeglühten Aluminiumproben (1070-O) und 0,5 % bei den harten

Aluminiumproben einen vernachlässigbar kleinen Einfluss auf die Ergebnisse haben. In einer

Veröffentlichung von Smith [26] werden die Aluminiumlegierungen 2010-T4 und 6111-T4 mit

unterschiedlichen Blechdicken geprüft, um den Einfluss auf die Grenzformänderungskurve zu

untersuchen. In seinen Auswertungen zeigt Smith, dass bei Untersuchungen an Aluminium die

Dicke der Proben deutlich geringeren Einfluss auf die Formänderungen hat als bei Stahl. Die

ausgewählten Probendicken lagen dabei zwischen 0,5 mm und 2 mm. In der Arbeit von Tasan

et al. [27] wird ein in-situ Miniatur-Aufbau für Marciniak-Versuche im Rasterelektronenmik-

roskop (REM) vorgestellt, welcher Schädigungsmechanismen auf mikroskopischer Ebene mit

dem makroskopischen Versagen zusammenführt. Dabei wird unter anderem die Aluminiumle-

gierung 6061 untersucht. Mit Hilfe der REM-Aufnahmen konnten die Einschlüsse in der Alu-

miniumlegierung als Ursache für die Initialschädigungen zugeordnet werden.
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2.2.2 Temperatureinfluss auf das Grenzformänderungsverhalten
Um FML mit PA-6 Matrix umformen oder tiefziehen zu können, müssen Temperaturen ober-

halb der Schmelztemperatur des Matrixmaterials (220 °C) erreicht werden. Auf die Untersu-

chung der Grenzformänderungskurve spielt die Prozesstemperatur auch für Metalle wegen der

veränderten Warmumformeigenschaften eine wichtige Rolle.

Durch Temperaturerhöhung kann das Umformvermögen von Metallen erhöht werden,

Grund hierfür ist die beschleunigte Kristallerholung infolge größerer Atombeweglichkeit. Die

Mechanismen dafür sind zum einen die Ausheilung eindimensionaler Fehler, was die Annihi-

lation zweier entgegengesetzter Stufen- oder Schraubenversetzungen bedeutet. Zum anderen

kommt es zu einer Umordnung nulldimensionaler Fehler, womit das Einordnen von Leerstellen

und Zwischengitteratomen in Gitterhalbebenen von Versetzungen beschrieben wird. Der Vor-

gang, dass Stufenversetzungen ihre Lage ändern können, wird als Klettern bezeichnet. Durch

das Klettern der Stufenversetzungen und das Quergleiten von Schraubenversetzungen können

energetisch günstigere Anordnungen erreicht werden. Diese thermischen Erholungsprozesse

führen zu einer Materialerholung und schließlich zu einer Erweiterung des Formänderungsver-

mögens [28]. Der Temperatureinfluss auf das Grenzformänderungsverhalten bei Metallen

wurde bereits in verschiedenen Arbeiten untersucht [18, 29, 30].

In Arbeiten von Hsu [31] werden Magnesiumlegierungen mittels Nakajima- und Marciniak-

Versuchen bei 300 °C geprüft. Es stellte sich heraus, dass insbesondere für Versuche bei

erhöhten Temperaturen auf die Verwendung geeigneter Schmiersysteme geachtet werden muss,

da gängige Mittel nicht genügend temperaturstabil sind. In den Arbeiten von Hsu werden

deshalb graphit- und bornitridbasierte Schmiersysteme genutzt. Dennoch konnte aufgrund von

außermittigem Versagen der Proben keine vollständig gültige Auswertung erfolgen.

Zusätzlich zu einem geeigneten Schmierstoffsystem bei erhöhten Temperaturen ist auf die

gleichmäßige Erhitzung des Aufbaus zu achten, was in der Arbeit von Dahan et al. [32] deutlich

wird. Hier werden die Proben außerhalb des Aufbaus erhitzt. In der Prüfvorrichtung kommt es

bei Kontakt mit dem Stempel zu einer schnellen Abkühlung der Probe. Das optische

Messsystem bestätigt eine außermittige Dehnungsverteilung. In den Arbeiten von Bariani et al.

[33] und Turetta [34] wird der Stempel des Aufbaus zusätzlich mit Heizpatronen erhitzt. Durch

den Einsatz mehrerer Thermoelemente [33] und die Messung mittels Thermokamera wird die

Temperaturverteilung überprüft. Beide Messungen zeigen nach wie vor einen

Temperaturgradienten von der kühleren Probenmitte mit Stempelkontakt zu den Rändern hin.

Dieser konnte jedoch verringert werden und gültige Proben mit mittigem Versagen konnten
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erzeugt werden. Eine Zusammenfassung zum Einfluss der Versuchsbedingungen findet sich in

den Arbeiten von Kuppert [18] und Merklein [35].

Die vorgestellten Arbeiten bieten die Grundlage für die experimentellen Methoden und

Ansätze für den im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Versuchsaufbau. Die Prüfung von

FML-Werkstoffen soll neben der Auswertung der Formänderungen mit weiteren Methoden wie

der Computertomografiemessung erweitert werden um ein umfassendes Bild der

Schadenserzeugung zu liefern.

2.3 Grundlagen der strukturmechanischen Auslegung von

Hybridlaminaten

Im Vergleich zu den etablierten Faserverbund-Metall-Laminaten mit GFK- und AFK-Basis bie-

tet die Verwendung von CFK bessere mechanische Eigenschaften hinsichtlich Festigkeit und

Steifigkeit. Aufgrund unterschiedlicher Wärmeausdehnungskoeffizienten kann es jedoch zu

thermisch induzierten Eigenspannungen kommen, welche die mechanischen Eigenschaften von

Bauteilen erheblich beeinflussen. Zudem besteht durch die unterschiedlichen elektrochemi-

schen Potentiale von Kohlenstofffasern und Aluminium die Möglichkeit der galvanischer Kor-

rosion. Dem kann durch das zusätzliche Einbringen von Zwischenschichten vorgebeugt wer-

den. Um eine langlebige Haftung der Materialpartner und auch den Schutz vor galvanischer

Korrosion zu gewährleisten, ist eine geeignete Oberflächenvorbehandlung der Fügepartner zu

wählen. Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Oberflächenvorbehandlungen und ihre Ei-

genschaften werden in den folgenden Abschnitten vorgestellt.

2.3.1 Thermisch induzierte Eigenspannungen
Bei der Umformung von PA-6-basierten FML werden Temperaturen um 250 °C erreicht. Dabei

können die Materialkomponenten mit unterschiedlichen Ausdehnungskoeffizienten zu einer

Relativverschiebung der Grenzflächen führen. Neben den hohen Temperaturen beim Herstel-

lungsprozess der FML kann es auch in der späteren Anwendung zu Temperaturschwankungen

kommen, die einen negativen Einfluss auf das Bauteilverhalten, insbesondere auf die Grenzflä-

che zwischen Aluminium und Laminat haben.
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Folgende Faktoren haben Einfluss auf die Haftung der Materialpartner, insbesondere bei

unterschiedlichen Materialkomponenten [9]:

∂ E-Modul der Fügeteilwerkstoffe

∂ Wärmeausdehnung der Fügeteile

∂ Temperaturdifferenz der Fügeteile

∂ Querschnitt der Fügeteile

∂ Klebschichtdicke

∂ Fläche der Klebung

Das thermische Dehnungsverhalten von Faserverbundwerkstoffen bildet im Gegensatz zu

metallischen Werkstoffen einen Sonderfall, da hier die Ausdehnungskoeffizienten stark rich-

tungsabhängig sind. Dies ist auf die Faserorientierung zurückzuführen sowie den unterschied-

lichen Ausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix. Je nach Lagenaufbau kann es zu un-

terschiedlichen komplexen Ausdehnungszuständen kommen. Dementsprechend ist das thermi-

sche Dehnungsverhalten von FML genau zu analysieren, da durch die auftretenden Kräfte Re-

lativverschiebungen entstehen, welche zu Verformung und schließlich zu Schädigung des Ma-

terials führen können.

Diese Entstehung von Relativverschiebungen, die durch Wärme und unterschiedliche Aus-

dehnungskoeffizienten bedingt wird, bezeichnet man in der wertstofflichen Mischbauweisen

wird auch als Delta-Alpha-Problematik. Der thermische Ausdehnungskoeffizient ܽ kann wie

folgt beschrieben werden:

ܽ =
ܮ߂
଴ܮ ⋅ ܶ߂

[ଵିܭ] (1)

Dabei beschreibt ܮ߂ die Längenänderung eines Werkstoffes in Bezug zur Ausgangslänge ଴ܮ
bei einer Temperaturänderung Eine Übersicht der Wärmeausdehnungskoeffizienten und .ܶ߂

Wärmeleitfähigkeit ausgewählter Materialien findet sich in Tabelle 1.
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Tabelle 1: Wärmeausdehnungskoeffizient und Wärmeleitfähigkeit
ausgewählter Materialien [9].

Werkstoff Wärmeausdehnungs-

koeffizient ܽ [10-6 K-1]

Wärmeleitfähigkeit λ

[ ௐ
௠௄

]

Aluminium 23,5 232

AlMg3 23,7 130…170

Eisen 11,7 75

Stahl (hochlegiert) 13…19 16

Epoxidharz 60 0,036

Polyamid 90…100 0,30

C-Faser (HT) -1,0–0,5 17

Aluminium zeigt im Gegensatz zu CFK ein isotropes Dehnungsverhalten, zudem ist die

Wärmeleitfähigkeit um ein Vielfaches höher. Beim Erhitzen eines FML kann es folglich zu

zeitlich abhängigen Dehnungen kommen, die bedingt durch das unterschiedlich schnelle Erhit-

zen der Materialpartner entstehen. Es kann also unterschieden werden zwischen Relativver-

schiebungen aufgrund verschiedener Wärmeausdehnungskoeffizienten sowie aufgrund von

Verschiebungen durch unterschiedliche Temperaturen innerhalb des FML. Dabei sind die Auf-

heiz- und Abkühlgeschwindigkeit besonders relevant. Eine ebenfalls wichtige Rolle bei der

thermischen Dehnung des Gesamtverbundes spielt die Glasübergangstemperatur des Mat-

rixmaterials, da sich hier in der Regel Änderungen beim Schubmodul ereignen [9].

2.3.2 Thermoplastische Faserverbundwerkstoffe
Thermoplastische Polymere haben gegenüber duroplastischen Polymeren den Vorteil, dass sie

auf molekularer Ebene keine zusätzliche Vernetzung zwischen den Polymerketten zeigen.

Dadurch lassen sich diese unvernetzten Strukturen beliebig oft aufschmelzen bzw. erneut Um-

formen. Hinzu kommen Materialeigenschaften wie ein erhöhter Delaminationswiderstand und

erhöhte Schlag- und Bruchzähigkeit. Durch das Aufschmelzen lässt sich das Material zudem

schweißen und lokal verstärken und kann auch deutlich einfacher recycelt werden [36].

Das im Rahmen dieser Arbeit verwendete Polymer Polyamid-6 gehört zur Gruppe der alipha-

tischen Polyamide. Die Grundbausteine bestehen aus fünf Methylengruppen, welche über

Amidgruppen miteinander verbunden sind (Abbildung 6). Die Amidgruppen können mit be-

nachbarten Molekülen Wasserstoffbrückenbindungen eingehen, wodurch die mechanischen

und thermischen Eigenschaften erhöht werden.
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Abbildung 6: Struktureller Aufbau von Polyamid 6 [37].

Ein Nachteil der hohen Anzahl polarer Amidgruppen ist, dass Wassermoleküle über Was-

serstoffbrücken eingelagert werden können. Somit besteht die Möglichkeit, dass Wassermole-

küle aus der Raumluft in das Material diffundieren und dort die mechanischen und physikali-

schen Eigenschaften verändern. Die Wasseraufnahmefähigkeit von PA-6 kann bis zu 10 % des

Gewichts betragen [38]. Der Feuchtegehalt reduziert Steifigkeit und Festigkeit des Polymers

und die Glasübergangstemperatur sinkt mit zunehmender Feuchte. Eigenschaften wie Bruch-

dehnung und -zähigkeit nehmen hingegen zu [39]. Im Gegensatz zu Hochleistungspolymeren

wie PEEK, PES und PEI ist PA-6 kostengünstiger herzustellen und besitzt damit ein großes

ökonomisches Potential [38]. Eine Übersicht gängiger Thermoplaste für Faserverbundanwen-

dungen ist in Tabelle 2 dargestellt.

Tabelle 2: Mechanische Kennwerte industriell genutzter Thermoplaste [38, 40].

Werkstoff Zugfestigkeit

[MPa]

E-Modul

[GPa]

Bruchdehnung

[%]

Biegefestigkeit

[MPa]

Biegemodul

[GPa]

PA-6 50–95 0,8–2,0 200–300 109 3,2

PPS 65–83 3,9–4,3 2–20 96–166 3,4–4,1

PEI 95–105 3–3,1 6,4–60 128–145 3,0–3,3

PES 76–84 2,4 7–80 129 2,6

PEEK 90–105 3,1–4,5 4–50 110–170 3,7–3,9

Bei der Herstellung und Verarbeitung thermoplastischer CFK-Laminate sind im Fall von

teilkristallinen Polymeren wie PA-6 hohe Temperaturen im Bereich um 250 °C notwendig. Die

Verarbeitung der Thermoplaste erfordert Temperaturen im Fließbereich des jeweiligen Poly-

mers. Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten unterscheiden sich nicht nur zwischen Koh-

lenstofffasern und Matrix (siehe Tabelle 1), sie sind bei C-Fasern zusätzlich unterschiedlich in

Faserrichtung und senkrecht zur Faserrichtung. Quer zur Faser können Werte bis zu

0,5 x 10-6 K-1, in Längsrichtung negative Werte bis -1,0 x10-6 K-1 erreicht werden. Bei ther-

moplastischen Polymeren wie PA-6 ist dieser Wert auch deutlich höher als bei Metallen und

bewegt sich im Fall von PA-6 zwischen 90–100 x 10-6 K-1 [9]. Diese unterschiedlichen Werte

führen zu radialen Druck- und Zugspannungen auf die Faser in Längenrichtung bei Aufheizen
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bzw. Abkühlen der Matrix [41, 42]. In Mehrschichtverbunden mit variierenden Faserausrich-

tungen kommt es jeweils zur Kontraktion der Laminate quer zur Faserrichtung. Diese Schrump-

fungen beeinflussen sich und können je nach Aufbau des Laminats zu Krümmungen führen.

Betrachtet man den Herstellungsprozess von Bauteilen, so spielt die Abkühlrate sowie die

gleichmäßige Verteilung der Kühlung eine wichtige Rolle. Aushärtungen setzen zunächst im

Randbereich und den äußeren Schichten ein, während innere Bereiche noch im schmelzflüssi-

gen Zustand sind. Die Kontraktion innerer Bereiche wird durch den gefestigten Außenbereich

gehemmt und führt so zu nach innen stärker werdenden thermischen Eigenspannungen [42, 43].

Auswirkungen thermischer Eigenspannungen in thermoplastischen Faserverbundwerkstoffen

zeigen sich in unterschiedlichen Aspekten. Neben Krümmungen von Laminaten kann es zu

fehlerhaften Faserausrichtungen durch Stauchung der Fasern kommen. Dies kann zu Welligkeit

sowie Zwischenfaserbrüchen und Delaminationen führen [42, 44]. Als Folge werden mechani-

sche Kennwerte des Materials beeinflusst, was bei Design und Auslegung der Bauteilherstel-

lung berücksichtigt werden muss. Eine Möglichkeit, diese Eigenspannungen zu charakterisie-

ren, bieten thermische Ausdehnungsmessungen, welche den Wärmedehnungskoeffizienten mit

den thermophysikalischen Eigenschaften der Laminate bei Temperaturänderungen verknüp-

fen [45].

2.3.3 Oberflächenvorbehandlungen
Fügt man, wie in den hier untersuchten Hybridlaminaten, verschiedene Werkstoffe miteinander,

so ist es wichtig, das klebtechnische Verhalten dieser Materialien zu kennen. Die Grenzschicht

zwischen den Materialien hat eine besondere Schadensrelevanz, dies macht ein optimales Vor-

bereiten der Materialpartner auf den Heißpress- oder Heißklebvorgang unabdingbar. Alumi-

nium mit seiner besonderen Oberflächenstruktur aus Oxiden, Hydroxiden und Carbonaten ist

dabei besonders auf Fügungen vorzubereiten. Aber auch die Oberflächenbehandlung von ther-

moplastischen Matrixsystemen kann eine bessere Haftung der Komponenten bedingen.

Reinaluminium kann durch die Legierung mit beispielsweise Silizium (Si), Eisen (Fe), Kupfer

(Cu) und Mangan (Mn) gezielt modifiziert werden [46]. So können Eigenschaften wie Festig-

keit, Härte und Zähigkeit beeinflusst werden.

2.3.3.1 Beizpassivieren
Das Verhalten von Aluminium in der Klebtechnik ist bereits ausführlich dokumentiert [9, 46].

Die umfangreichen Anwendungen in der Luft- und Raumfahrtindustrie, aber auch im Fahrzeug-

bau haben Aluminium als Fügeteilwerkstoff in seiner Bedeutung wachsen lassen. Ebenso ist

das Langzeitverhalten von Aluminium von großer Bedeutung und Gegenstand vieler Arbeiten,
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da es als chemisch unedles Metall besonders betrachtet werden muss. Aluminium besitzt durch

seine verschiedenen Oberflächenstrukturen einen amphoteren Charakter, wodurch es sowohl

als Akzeptor als auch Donator für Protonen geeignet ist [9]:

ଷା݈ܣ + 3 ିܪܱ ⇌ ଷ(ܪܱ)݈ܣ ⇌ ଷଷିܱ݈ܣ + ାܪ3 (1)

Die Oberfläche von Aluminium kann sich somit gegenüber stärkeren Basen als Säure und

bei stärkeren Säuren als Base verhalten. Ziel verschiedener Oberflächenvorbehandlungen ist

somit, die Aluminiumoxid- und -hydroxid-Strukturen zu stabilisieren. Der Ablauf einer Vorbe-

reitung der Aluminiumbleche beginnt zunächst mit der Reinigung der Oberfläche mit Aceton

und anschließendem Ultraschallbad. Hierbei wird die Oberfläche entfettet und von undefinier-

ten Oxidschichten befreit:

ଶܱଷ݈ܣ + ିܪ2ܱ + ଶܱܪ3 → ି[ସ(ܪܱ)݈ܣ]2 (2)

Das Beizen der Oberfläche folgt der Reaktionsgleichung:

ଶܱଷ݈ܣ + ାܪ6 → ଷା݈ܣ2 + ଶܱܪ3 (3)

Die entstehenden Oxidschichten tragen zur Verbesserung des Festigkeitsverhaltens in der

Grenzschicht zum Polymer bei. Da die feinstrukturierte Oxid-Grenzfläche vom Polymer durch-

drungen werden kann, wird die mechanische Verklammerung mit dem Kunststoffpartner ver-

bessert. Durch die Oxidstruktur wird zusätzlich eine Vergrößerung der Oberfläche erreicht, was

eine größere Haftfläche zwischen Metall und Polymer bedeutet. Ein weiterer Vorteil der fein-

verteilten Oberflächenstruktur der Oxide ist ihre Funktion als eine Art natürlicher Rissstopper,

ähnlich einer feinverteilten Plastifizierungskomponente [9].

2.3.3.2 Mechanische Oberflächenvorbehandlung
Die mechanische Vorbehandlung von Aluminium bringt gegenüber den anderen hier vorge-

stellten Verfahren Vorteile in Bezug auf Wirtschaftlichkeit und Umweltverträglichkeit, da diese

ohne teilweise schädliche chemische Komponenten auskommt. Die mechanische Bearbeitung

des Werkstoffs führt zu einer Abtragung der Oberfläche und reinigt somit das bearbeitete Ma-

terial, während es gleichzeitig zu einer Vergrößerung der Oberfläche kommt. Gängige Systeme

arbeiten mit druckluftbetriebenen Strahlanlagen, welche mit unterschiedlichstem Strahlgut be-

trieben werden können. Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Einfluss verschiedener Größen von
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Korundpartikeln untersucht, darüber hinaus kann auch mit metallischen oder organischen Ma-

terialien gearbeitet werden. Häufig eingesetzt wird neben Korund auch Glas, Keramik oder

Sand. Wichtige Einflussfaktoren auf die Oberflächenbehandlung sind hierbei Partikelgröße und

-geometrie. Dabei gilt, dass bei feinerer Körnung die Rautiefe gering ist und die Abtragung

hoch. Bei größerer Körnung beginnt sich dieses Verhältnis umzukehren. Nach dem Bestrahlen

des Metalls ist es notwendig, eine weitere Reinigung durchzuführen. Grund hierfür ist zum

einen, dass durch die von Kompressoren erzeugte Druckluft Ölrückstände enthält, welche auf

der Metalloberfläche zurückbleiben. Des Weiteren kann auf der Oberfläche Strahlgut anhaften,

welches im Reinigungsprozess entfernt werden muss. Die hohe Geschwindigkeit, mit der das

Strahlgut auf die Oberfläche trifft, führt insbesondere bei dünnen Blechen (< 2 mm) zu Span-

nungen, welche ein Verbiegen des Materials bedingen können. Dieser Effekt kann deutlich re-

duziert werden, indem die Bleche auf starren Unterlagen platziert werden.

Neben der Optimierung der Topografie beim mechanischen Behandeln des Metalls gibt es

auch Untersuchungen, die einen Veränderung der physikalischen und chemischen Eigenschaf-

ten feststellen [47].

2.3.3.3 Laser-Vorbehandlung
Die Vorbehandlung eines Materials mittels Laser hat unterschiedliche Einflüsse auf die Ober-

fläche. Zunächst besitzt die Anwendung eine Reinigungswirkung, da Oberflächenverunreini-

gungen bei einer entsprechenden Laserstrahlgeometrie großflächig abgedampft werden können.

Dazu wird der Laserstrahl nicht auf einen Punkt fokussiert, sondern mit einem gleichmäßig

intensiven Strahlquerschnitt angewandt. Die weiteren Anwendungsziele sind die Änderung

(Vergrößerung) der Oberflächenmorphologie durch thermische Einwirkung sowie das Modifi-

zieren der chemischen Struktur der Oberfläche. Dabei ist eine geeignete reaktive Atmosphäre

mit entsprechenden Strahlungsenergien zu kombinieren. Häufig eingesetzt werden Excimer-

Laser, CO2-Laser, Neodym-YAG-Laser oder Dioden-Laser. Laserstrahlung mit geringeren

Photonenenergien (im Infrarotbereich) kann durch thermische Effekte gezielt zu einem Auf-

schmelzen und Wiedererstarren der Metalloberfläche für Strukturen im Mikrometerbereich ge-

nutzt werden. Somit wird eine raue Oberflächenstruktur erzeugt, welche von Poren, Aufwer-

fungen und Hinterschneidungen gezeichnet ist und die wirksame Kontaktfläche vergrößert, die

zu einer erhöhten Haftung mit dem Klebepartner führt. Des Weiteren kann die Laserbestrahlung

mit einer Primer-Behandlung kombiniert werden, was speziell bei Aluminium zu einer Verbes-

serung der Festigkeitswerte bei Feuchtigkeitsauslagerungen führt [48].
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2.3.3.4 Sol-Gel-Vorbehandlung
Eine häufig eingesetzte Variante des Sol-Gel-Verfahrens ist die Herstellung organisch-anorga-

nischer Polymerstrukturen als dünne Beschichtung. Anwendungsgebiete sind hierbei Anti-

kratzbeschichtungen, Antireflexionsbeschichtungen, Korrosionsschutz oder die Nutzung als

haftvermittelnde Schicht zur Vorbereitung von Klebungen [49, 50]. Der Sol-Gel-Prozess ist ein

Syntheseverfahren, welches auf chemischen Reaktionen beruht. Ausgangsstoff sind kolloidale

Lösungen, welche als Solen bezeichnet werden und in denen Präkursoren (Partikel oder Mak-

romoleküle) gelöst sind. Diese haben eine Größe von etwa 1–1000 nm und sind in der Regel

von organischen oder anorganischen Liganden umgebene Metalle [51]. Reagieren die Präkur-

soren mit Wasser, so kommt es zur Hydrolyse und anschließend zu einer Kondensationsreak-

tion. Diese bildet aus den kondensierten Partikeln eine Netzwerkstruktur. Die am häufigsten als

Beschichtung verwendete Sol-Gel-Variante basiert auf der Hydrolyse und Kondensation von

Alkoxiden (Abbildung 7).

Abbildung 7: Hydrolyse und Kondensationsreaktion beim Sol-Gel-Prozess mit Alkoxiden (in
Anlehnung an [52]).

Nach Ablauf der Kondensation entsteht eine feste Phase aus oligomeren Solpartikeln. Die

Bezeichnung als Gel beschreibt diejenige Phase, in der sich die wachsenden Präkursormoleküle

berühren und eine vernetzte trockene Schicht auf dem Festkörper bilden. Es konnte nachgewie-

sen werden, dass Zirkonoxid-Sol-Gel-Filme die Korrosionsbeständigkeit von Aluminium erhö-

hen [53]. Die Sole werden in der Regel mittels mehrerer Tauchbeschichtungen aufgebracht. Ein

weiteres Verfahren an Aluminium bildet das PTFE/Silan-System mit SiO2/TiO2-Nanofüllstof-

fen [54].
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2.3.3.5 Haftvermittler
Um die generell polare oxidische Oberfläche von Metallen mit den meist unpolaren Oberflä-

chen von Polymeren zusammenzuführen, ist der Einsatz von Haftvermittlern ein häufig einge-

setztes Mittel. Allgemein können Haftvermittler als Stoffe aufgefasst werden, welche die Ad-

häsion zwischen Fügeteil und Klebstoff oder zwischen zwei Fügeteilen verbessern. Der Aufbau

der Haftvermittler-Moleküle weist in der Regel zwei unterschiedliche funktionelle Gruppen am

jeweiligen Ende auf, welche durch einen Spacer getrennt werden und die spezifisch verschie-

dene Substrate anbinden können. Funktionalisierte organische Reste wie z.B. Epoxy-Gruppen

werden genutzt, um Polymere besser anzubinden. Hydrolysierbare Gruppen wie Alkoxygrup-

pen können durch Hydrolyse Silanole bilden und mit OH-Gruppen kovalente Bindungen zu

oxidierten Metalloberflächen eingehen [9]. Die schematische Funktionsweise ist in Abbildung

8 dargestellt.

Abbildung 8: Schematische Darstellung zur Funktionsweise eines Haftvermittlers mit zwei
funktionellen Gruppen (in Anlehnung an [52]).

Die funktionellen Gruppen A und B gehen meist in eine kovalente Bindung, ebenfalls mög-

lich ist die physikalische Wechselwirkung mit den Anbindungspartnern, bei der es zu einer

Verklammerung der Polymerketten kommt [55]. Je nach Anwendungsgebiet und Materialpart-

nern können A‘ und B‘ entsprechend gewählt werden.

Um Metalle an Polymere zu binden, werden in der Regel silanbasierte Haftvermittler aus

der Gruppe der polymerbasierten Haftvermittler gewählt. Anwendungen sind vielfach im Au-

tomobilbereich zu finden, insbesondere bei der Lackierung von Metallen, Pigmenten in Lacken,

Füllstoffen in Polymeren und Klebungen von Metall mit Kunststoff [9].
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In diesem Kapitel werden die verwendeten Materialien sowie Prüfmethoden zur Untersuchung

der hergestellten FML vorgestellt. Dabei wird zunächst auf mechanische Verfahren eingegan-

gen, welche insbesondere die Haftung der Materialpartner untersuchen. Die Zielsetzung dabei

ist der Vergleich verschiedener Oberflächenvorbehandlungen und Materialpaarungen, um eine

favorisierte Konfiguration zu definieren. Des Weiteren wird die Entwicklung einer Prüfungs-

vorrichtung für Tiefungsversuche nach Nakajima [19] beschrieben, welche die Umformbarkeit

des FML bei Hochtemperaturversuchen untersucht. Die Qualität der verschiedenen Oberflä-

chenvorbehandlungen hinsichtlich ihrer Schutzfunktion vor galvanischer Korrosion wird an-

hand von potentiodynamischer Korrosionsmessung ermittelt. Als zerstörungsfreie Prüfmethode

wird mittels Computertomografie das Verhalten der Materialpartner bei verschiedenen Tempe-

raturen betrachtet und durch digitale Volumenkorrelation (engl. Digital Volume Correlation,

DVC) quantifiziert.

3.1 Verwendete Materialien

Die verwendeten CFK-Laminate stammen von der Firma SGL Carbon GmbH. Die Halbzeuge

mit Polyamid-6-Matrix beinhalten C-Fasern, welche unter dem kommerziellen Namen Sigra-

fil® (Sigrafil C T50-4.0/240-T140) vertrieben werden. Diese gehören zur Kategorie der HT-

Fasern (High-Tensile) und haben eine Zugfestigkeit von 4,0 GPa und ein E-Modul von 240

GPa, die Fasern haben einen Durchmesser von 7 µm [56]. Für die Lagen aus Aluminium wur-

den zwei verschiedene Legierungen genutzt. Aluminiumfolie EN AW - Al 1050A (Firma Alujet

GmbH) mit einer Dicke von 0,3 mm und einer Zugfestigkeit bis zu 95 MPa [57] sowie

EN AW – Al 2024 T3 (Firma Westdeutscher Metall-Handel GmbH) mit einer Dicke von 0,305

mm und einer Zugfestigkeit bis zu 435 MPa [58]. Die Auswahl der Werkstoffe orientierte sich

dabei an gängigen in der Umformtechnik genutzten Materialien. Tabelle 3 stellt eine Übersicht

der Zusammensetzung der im Rahmen dieser Arbeiten genutzten Aluminiumlegierungen dar.

Material und Methoden
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Tabelle 3: Chemische Zusammensetzung [57, 58].

Ele-

ment

Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn Ti

Gew.-%

Al

1050A

0,25 0,4 0,05 0,05 0,05 - - 0,07 0,05

Gew.-%

Al 2024

T3

0,50 0,50 3,8–4,9 0,3–0,9 1,2–1,8 0,1  - 0,25 0,15

Im Vergleich mit Stahl hat Aluminium eine deutlich geringere Dichte, wobei die Festigkeits-

und Steifigkeitswerte je nach Legierung mit der von Stahl vergleichbar sind. Weitere Eigen-

schaften der Aluminiumlegierungen sind eine gute Umformbarkeit, eine hohe Wärmeleitfähig-

keit und hohe Bruchzähigkeit. Die Werkstoffeigenschaften der verwendeten Aluminiumlegie-

rungen sind in Tabelle 4 zusammengestellt.

Tabelle 4: Mechanische Eigenschaften [57, 58].

Eigenschaft Formel-

zeichen

Al 1050A Al 2024 T3 Einheit

Dichte ρ 2,71 2,78 g/cm3

Wärmeleitfähigkeit λW 222 121 W/(m*K)

Spezifische Wärmekapazität k 901 875 J/(kg*K)

Zugfestigkeit Rm 105–145 440–480 MPa

Zug-E-Modul E 71 73,1 GPa

3.2 Prüfkörperherstellung

Alle untersuchten Proben wurden aus Hybridlaminat-Halbzeugen hergestellt, welche von der

Firma SGL Carbon produziert wurden. Die Halbzeuge für ILSS-, DCB- und ENF-Probekörper

bestehen aus symmetrischen CFK/Aluminium-Laminaten mit jeweils acht vorkonsolidierten

UD-Lagen CF-PA-6-Tape um das Aluminiumblech mit Faserrichtung zur Längsrichtung der

Proben. Für das ILSS-Screening zum Vergleich der verschiedenen Aluminiumlegierungen,

Zwischenschichten und Oberflächenvorbehandlungen wurden die Aluminiumbleche in den ent-

sprechenden Konfigurationen zwischen den UD-Lagen konsolidiert. Durch Kennzeichnung der
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Randbereiche konnten je Konsolidiervorgang mehrere Bleche in ein Halbzeug eingebracht wer-

den (siehe Abbildung 9).

Abbildung 9: FML-Halbzeug zur Herstellung von ILSS-Probekörpern (vier verschiedene Va-
rianten), Schnittkante im Randbereich des FML.

Für die FML-Halbzeuge bei DCB- und ENF-Prüfkörpern wurde beim Herstellungsprozess

eine PTFE-Trennfolie doppellagig eingebracht. Diese befindet sich wie in Kapitel 3.4 beschrie-

ben an der Grenzfläche zwischen Aluminium und CFK-Lage, die exakte Rissspitze wird vor

dem Prüfen der Probe mittels Mikroskop genau bestimmt. Die PTFE-Trennfolie ist in Abbil-

dung 10 im Bereich der Probennummerierung zu sehen.

Abbildung 10: Gesägte DCB-/ENF-Probekörper mit Trennfolie (rot) für Initialriss.

Die Proben wurden mit einer Kreissäge (Mutronic Diadisc 5000 R) aus den Halbzeugen

herausgesägt, dabei wurde ein Stahlsägeblatt mit Kühlschmierstoff verwendet. Anschließend

wurden alle Proben gemäß der jeweiligen Norm ausgemessen. Für die DCB-Proben wurden

Lasteinleitungsblöcke mittels Zwei-Komponenten-Klebstoff 9411 technicoll (Ruderer Klebe-

technik GmbH) aufgeklebt.
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3.3 Bestimmung der scheinbaren interlaminaren Scherfes-

tigkeit

Zur Bestimmung der scheinbaren interlaminaren Scherfestigkeit (engl. Apparent Interlaminar

Shear Strength, ILSS) wird ein Versuchsaufbau in Anlehnung an DIN EN 2563 [59] genutzt.

Alle Lagen im Verbund sind dabei gemäß Norm in Längsrichtung der Probe ausgerichtet, wie

in Abbildung 11 links dargestellt. Maximale Schubspannungen τ treten bei Belastung in der

mittleren Lage, also der Symmetrieebene des Probekörpers auf. Es gilt:

߬ =
3 ܨ
4 ܾℎ

(3.1)

Die Dimensionen der CFK-Probekörper sind mit einer Länge von l = 20 mm, Breite b = 10

mm und einer Höhe von h = 2 mm vorgegeben. Die Radien von Prüfstempel RS und Auflager

Ra sind mit RS = Ra = 3 mm definiert.

Die Symmetrieebene der hybriden Probekörper ist im Gegensatz zu reinen CFK-Proben

leicht außermittig, da die metallische Schicht die Mittelebene einnimmt. Somit ist die Glei-

chung 3.1 zur Berechnung der maximalen Schubspannung für diesen Fall fehlerbehaftet. Da

die metallische Schicht im Vergleich zur Gesamtprobenkörperdicke gering ist, wird davon aus-

gegangen, dass die Grenzflächen zwischen Metall und CFK aufgrund der parabelförmigen

Schubspannungsverteilung nahe der maximalen Schubspannung liegen. In Arbeiten von Mon-

den [60] konnte gezeigt werden, dass das Versagen an den Grenzflächen zwischen Metall und

CFK initiiert wird. Der Aufbau für den ILSS-Test ist in Abbildung 11 rechts schematisch dar-

gestellt.



3.3 Bestimmung der scheinbaren interlaminaren Scherfestigkeit

25

Abbildung 11: CFK-Aluminium-Probekörper (links), schematischer Versuchsaufbau der ILS-
Prüfung (rechts).

Neben der leicht außermittigen Grenzfläche gibt es weitere Fehlerquellen, welche Einfluss

auf die Versagensart der Probe haben. Durch die Druckbelastung der Probe durch den Stempel

besteht die Möglichkeit des Druckversagens des Laminats. Darüber hinaus kann es zu lokalem

Schubknicken in der Probe kommen. Beide Schädigungsvarianten werden in der Kraft-Weg-

Kurve als Signatur erkennbar, dürfen jedoch nicht zur Bestimmung der maximalen Schubspan-

nung genutzt werden. Detaillierte Beschreibungen dieser Versagensvarianten werden von

Whitney [61] und Bleier [62] gegeben. In Abbildung 12 wird der Schubspannung-Weg-Verlauf

von ILSS-Prüfkörpern aus CFK und Aluminium als Beispiel für einen typischen Versuchsab-

lauf gezeigt.

Abbildung 12: ILSS-Versuch mit Schubspannungs-Weg-Verlauf. Die ersten Kraftabfälle ent-
sprechen nicht immer der Maximalkraft beim Versuch.
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Unter Berücksichtigung der potenziellen Fehlerquellen wird der Versuchsaufbau nach

DIN EN 2563 genutzt, um einen Vergleich zwischen den verschiedenen Oberflächenvorbe-

handlungen, Materialpaarungen und Auslagerungszuständen zu ziehen. Dabei soll insbeson-

dere die Grenzflächenfestigkeit der jeweiligen Konfigurationen betrachtet werden um die favo-

risierten Materialpaarungen für weitere bruchmechanische Untersuchungen zu finden. Die er-

mittelten Werte für τ können nicht als allgemeingültige mechanische Kennwerte angesehen

werden, sie werden im Rahmen des Material-Screenings als Vergleichswerte zur Ermittlung

der besten Materialkonfiguration genutzt.

3.4 Bruchmechanik

Um interlaminare Ablösungen einzelner Laminatschichten in FKV vorhersagen zu können, ist

es wichtig, die Belastungsschwellen für die jeweiligen Delaminationsmodi zu kennen. Delami-

nationen sind äußerlich oft nicht erkennbar, können jedoch zu einer deutlichen Verschlechte-

rung der mechanischen Eigenschaften, insbesondere der Druckfestigkeit führen. In Abbildung

13 sind die drei Delaminationsmodi skizziert. Modus I beschreibt eine Delaminationsbelastung,

welche das Ablösen der Lagen durch Normalbelastung auf die Schichtebene bewirkt. Modus II

beschreibt eine Delamination parallel zur Faserrichtung an der Grenzfläche, Modus III eine

Delamination quer zur Faserrichtung.

Abbildung 13: Delaminationsmodi.

Den Modi werden jeweils kritische Energiefreisetzungsraten zugeordnet und mit GIc,  GIIc

und GIIIc bezeichnet. In den Kapiteln 3.4.1 und 3.4.2 wird die für FML adaptierte Prüfmethodik

bei Modus I- und Modus II-Belastungen beschrieben.

3.4.1 Bestimmung der Modus I-Energiefreisetzungsrate
Die Prüfung reiner CFK-Probekörper auf Modus I-Belastungen wird in der Norm

ASTM 5528-01 [63] beschrieben. Neuartige Ansätze [64, 65] nutzen diese standardisierte

Testmethode für die Prüfung von FML, da die zugrundeliegenden Prinzipien für monolithische
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FVK-Materialien und hybride Werkstoffe identisch sind. Dabei wird das Gleichgewicht

zwischen elastischer Energie, welche durch die Zug-Prüfmaschine in den Probekörper

eingebracht wird, und dem Rissfortschritt an der Grenzfläche betrachtet. Die Form der

Probekörper orientiert sich an der DCB-Form (Double Cantilever Beam) und hat zusätzlich zu

den vorgesehenen Biegebalken die eingebrachte Zwischenschicht aus Aluminium, an deren

Grenzfläche auf einer Seite zwischen Aluminium und CFK durch das Einlaminieren einer

Trennfolie ein Initialriss an einer Probenseite realisiert werden kann. Der Prüfkörper wird im

Versuchsdurchlauf auseinandergezogen und so rissöffnend belastet. Die Lasteinleitung erfolgt

über aufgeklebte Lasteinleitungsblöcke (Abbildung 14). Für die Prüfkörper-Abmaße sind für

die Länge l mindestens 125 mm vorgeschrieben, die Breite b kann zwischen 20 und 25 mm und

die Höhe h von 3 bis 5 mm gewählt werden. Als a0 wird die Anfangsrisslänge bezeichnet, sie

beschreibt den Abstand von der Rissspitze bis zur Achse der Krafteinleitung.

Abbildung 14: Abmessungen der DCB-Probekörper mit aufgeklebten Lasteinleitungsblöcken.
M bezeichnet die Dicke der Metallschicht bei FML.

Um den Rissfortschritt während des Versuchs zu überwachen, können unterschiedliche Me-

thoden genutzt werden. Eine Möglichkeit bildet die Überwachung des Rissfortschritts mittels

optischer Messsysteme. Eine weitere Möglichkeit, welche in dieser Arbeit verwendet wird, bie-

tet der Einsatz akustischer Messsysteme. Dabei werden auf beiden Seiten der Rissspitze
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Schallsensoren (engl. acoustic emission (AE) sensor) auf der Probe appliziert. Beim Risswachs-

tum entstehen Schallsignale, welche durch den Laufzeitunterschied eine Ortung der Rissspitze

zulassen [66]. Abbildung 15 zeigt die Lage der AE-Sensoren auf der Probe.

Abbildung 15: FML-Prüfkörper mit AE-Sensoren zur Ortung der Rissspitze.

Der Rissfortschritt Δa in Abhängigkeit von der Kraft F und der Abstand δ der beiden Biege-

balken wird benötigt, um die Energiefreisetzungsrate GI zu bestimmen. Im Rahmen dieser Ar-

beit wird zur Auswertung der Ansatz der modifizierten Balkentheorie-Methode (MBT) genutzt

[67]. Weitere Möglichkeiten, GI aus DCB-Versuchen zu bestimmen, bilden die Balkentheorie

(BT), die modifizierte Compliance Calibration-Methode (MCC) sowie die Compliance Calib-

ration-Methode (CC). Eine Übersicht hierzu findet sich in [64].

Die MBT-Methode nutzt folgenden Zusammenhang aus den beim Versuch ermittelten Wer-

ten:

ூܩ =
ߜܨ3

2ܾ(ܽ + (|߂| (3.2)

Dabei wird mit einer Ausgleichsgerade der Nachgiebigkeit |߂| ଵ/ଷ (engl. Compliance) überܥ

ܽ bestimmt, C ist dabei wie folgt definiert:

ܥ =
ߜ
ܨ

(3.3)

Die Rissöffnung wird um den Wert verlängert und berücksichtigt damit die Rotation der |߂|

Biegebalken. Die Ausgleichsgerade von ଵ/ଷ überܥ a wird mit der Methode der kleinsten Feh-

lerquadrate ermittelt und bis zum x-Achsenabschnitt verlängert. Der Abstand bis zu Ursprung

entspricht nun .|߂|

Neben der experimentellen Ermittlung der GI -Werte ist es auch möglich, markante Punkte

des Kraft-Weg-Verlaufs zu nutzen, um Energiefreisetzungsraten verschiedener Proben zu ver-

gleichen. Eine Möglichkeit zur Bestimmung der kritischen Energiefreisetzungsrate GIc bietet
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der Beginn des nichtlinearen Kurvenverlaufs bei erstmaliger Belastung, welcher in Abbildung

16 durch das Abweichen der schwarzen Versuchskurve von der roten Steigungsgeraden darge-

stellt ist. Mit -ூ௖௏ூௌ kann die Energiefreisetzungsrate beim ersten Versagen der Probe beschrieܩ

ben werden, welche sich durch eine Signatur im Kraft-Weg-Diagramm nach Einsetzen des

nicht-linearen Bereichs auszeichnet.

Die Bestimmung der Energiefreisetzungsrate bei FML wird darüber hinaus durch thermische

Eigenspannungen im Material beeinflusst. Eine Korrektur des thermischen Einflusses führt zu

einer Senkung der GIc-Werte und ist für die strukturmechanische Auslegung von Hybridlami-

naten ein wichtiger Faktor. Im Rahmen dieser Arbeit wird die Energiefreisetzungsrate genutzt,

um den Einfluss verschiedener Oberflächenvorbehandlungen und Zwischenschichten zu unter-

suchen. Die Bindungskräfte zwischen den Materialpartnern steigen bei geeigneten Vorbehand-

lungen und führen damit zu höheren Energiefreisetzungsraten. Die Konsolidierung der FML

erfolgt bei gleichen Parametern, daher wird auf eine Anpassung durch einen thermischen Kor-

rekturfaktor verzichtet.

Abbildung 16: DCB-Versuch mit FML aus PA-6-basiertem FKV und Aluminiumschicht. Der
Rissfortschritt wächst sprunghaft um jeweils mehrere Millimeter.

3.4.2 Bestimmung der Modus II-Energiefreisetzungsrate
Das standardisierte Prüfverfahren zur Bestimmung der Modus II-Energiefreisetzungsrate GII ist

in ASTM D7905 [68] beschrieben. Dabei wird die Modus II-Belastung in der Norm mittels

Dreipunktbiegeversuch (3-Point End-Notched Flexure-Test (ENF-Test)) durchgeführt und ist

für UD-CFK-Prüfkörper definiert. An einem Ende ist der Probekörper hierfür mit einem Initi-

alriss versehen, welcher erneut durch das Einbringen von Trennfolie zwischen Metall und CFK
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erzeugt wird. Im Rahmen dieser Arbeit wird dieser Versuch für Bewertungen der GIIc von FML

genutzt.

Wie bei der Herstellung der Proben für DCB-Versuche in Kapitel 3.4.1 beschrieben, werden

bei ENF-Proben Trennfolien zwischen Metallschicht und CFK bei der Herstellung einlaminiert,

welche eine definierte Initialrisslänge erzeugen. Diese muss nach ASTM D7905 eine Mindest-

länge von ai = l‘+a0 = 45 mm besitzen (Abbildung 17). Die Probe hat eine Länge von mindes-

tens 115 mm, eine Breite b zwischen 19 und 26 mm und eine Dicke h zwischen 3,4 und 4,7 mm.

Der Stempel mit Radius R = 5 mm drückt auf die Probe, welche auf den Auflagern mit einem

Radius von Ra = 3 mm liegt. Der Abstand dieser voneinander beträgt D = 2l = 100 mm. Ge-

messen vom Auflager ergibt sich dabei eine effektive Risslänge von a0 = 30 mm.

Abbildung 17: Schematischer ENF-Aufbau.

Während des Versuchs wird die aufgebrachte Kraft F in Abhängigkeit der Durchbiegung ߜ

aufgezeichnet. Die Durchbiegung entspricht dem Verfahrweg der Traverse. Bei Auftreten eines

starken Lastabfalls ist von einem Eintreten des Rissfortschritts auszugehen und die Prüfung

wird beendet. In Abbildung 18 ist ein exemplarischer Kraft-Durchbiegungsverlauf einer FML-

Probe mit a0 = 30 mm dargestellt.
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Abbildung 18: Kraft-Durchbiegungsverlauf einer FML-Probe. Mit Hilfe eines akustischen
Messsystems kann ein potenzielles Risswachstum (a) vor Fmax (b) erkannt werden, um so die

Energiefreisetzungsrate zu korrigieren.

Um die Energiefreisetzungsrate ூூ aus den ermittelten Versuchsdaten zu bestimmen, wirdܩ

im Rahmen dieser Arbeit die Compliance Calibration-Methode (CC) für ENF-Versuche nach

Davidson et al. [69–71] genutzt. In den Arbeiten von Both und Monden [64, 65] wurde diese

Methode bereits erfolgreich an FML-Materialien umgesetzt. Für die Ermittlung von ூூmussܩ

zunächst die Nachgiebigkeit C bei unterschiedlichen effektiven Risslängen ermittelt werden.

Hierfür werden neben der Probe mit a0 = 30 mm zwei weitere Proben mit a20 = 20 mm und

a40 = 40 mm getestet. Anschließend werden die Proben auf die Hälfte der erwarteten Versa-

genslast belastet, so dass es noch nicht zu einem Risswachstum kommt. Die ermittelten Nach-

giebigkeiten werden über die Risslänge ܽଷ aufgetragen, über die Ausgleichsgerade wird an-

schließend die Geradensteigung m ermittelt, welche zur Ermittlung der Energiefreisetzungsrate

nach der CC-Methode benötigt wird:

ூூܩ =
ଶܽ଴ଶܨ3݉

2ܾ
(3.3)

Da die maximale Kraft Fmax in ASTM D7905 zur Bestimmung von GIIc herangezogen wird,

wird davon ausgegangen, dass hier erstmalig ein Wachsen des Risses erfolgt. In Arbeiten von

Monden [65] konnte mittels begleitender digitaler Bildkorrelation (engl. Digital Image Corre-

lation, DIC) gezeigt werden, dass es in einigen Fällen bereits vor Erreichen von Fmax zu einem

0 1 2 3 4 5
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

St
an

da
rd

kr
af

t[
N

]

Durchbiegung δ [mm]

(a)
(b)

x
x



3 Material und Methoden

32

Rissfortschritt kommen kann, wodurch die Energiefreisetzungsrate überschätzt wird. Um die-

sen möglichen Fehler zu minimieren, wurde bei allen ENF-Versuchen ein akustisches Mess-

system genutzt, welches mittels akustischem Sensor das Entstehen von Defekten überwachen

kann. Die Sensorintegration im Prüfstempel wird in Abbildung 19 dargestellt.

Abbildung 19: In den Aufbau wird ein AE-Sensor integriert, um potenzielles Risswachstum
vor Fmax zu detektieren.

Da die künstlich eingebrachten Initialrisse für die DCB- und ENF-Proben auf einer Seite der

Aluminiumschicht liegen, führen sie zu einem leicht unsymmetrischen Aufbau der Probekör-

per. Zusammen mit den thermisch induzierten Eigenspannungen entstehen zwei weitere mög-

liche Fehlerquellen, welche Einfluss auf die Energiefreisetzungsraten haben. Eine Möglichkeit,

den Einfluss von unsymmetrischen Laminataufbauten zu quantifizieren, wird von Nairin [72]

vorgestellt, die Berücksichtigung thermischer Einflüsse von Yokozeki [73].

Da die Dicke der Aluminiumschicht mit 0,3 mm nur einen geringen Einfluss auf die Sym-

metrie hat und die Modus I/II Untersuchungen vorrangig zum Vergleich der Oberflächenvor-

behandlungen verwendet werden, wird auf die Verwendung weiterer Korrekturfaktoren ver-

zichtet.

3.5 Adaption des Tiefungsversuchs nach Nakajima

Zur Untersuchung der Tiefzieheigenschaften von Aluminium und den neu entwickelten FML

wurde am Institut für Materials Resource Management im Rahmen dieser Arbeit und des Pro-

jekts MAI CC4 HybCar [74] ein Prüfstand für Nakajima-Versuche bei Temperaturen bis

250 °C neu entwickelt [75], welcher in Abbildung 20 dargestellt wird. Für die Geometrie der

Werkzeuge und Proben wurde die Norm DIN EN ISO 12004-2 [19] als Vorlage herangezogen.

Grundplatte und Matrize haben einen Außendurchmesser von 190 mm (in Abbildung 21 mit

Orange/Grün gekennzeichnet) und eine Öffnung mit einem Durchmesser von 110 mm. Zudem

verfügen beide über eine angeraute Innenseite, um einem Ausziehen der Probe entgegenzuwir-

ken. Zusätzlich hat die Matrize einen Radius von 10 mm an der Innenkante, um ein Abscheren
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der Probe zu verhindern. Die Klemmung der Probe erfolgt durch Verschraubung der Platten

mit vier M8-Schrauben. Die 50-kN Prüfmaschine (Kappa DS, Zwick/Roell) verfährt den Stem-

pel mit einer durch einen Schrittmotor gesteuerten Traverse. Der Aufbau ist für Kräfte bis 70 kN

konstruiert und getestet und kann somit in der im Rahmen dieser Arbeit genutzten Prüfmaschine

bis zur Maximallast von 50 kN belastet werden. Für Arbeiten in kleineren Prüfmaschinen wur-

den weitere, kürzere Verlängerungsstangen aus Edelstahl gefertigt, welche bis zu 25 kN belas-

tet werden können.

Abbildung 20: Übersicht der neu entwickelten Konstruktion zur Durchführung von Nakajima-
Versuchen bei Temperaturen bis zu 250 °C. Der in die Prüfmaschine integrierte Ofen ist rot

umrandet. Rechts ist die halbkugelförmige Stempelgeometrie mit einem Durchmesser von 100
mm für das Nakajima-Formgebungsverfahren abgebildet.

Um die gewünschte Temperatur zu erreichen und eine gleichmäßige Erhitzung des Aufbaus

zu ermöglichen, sind in die Matrize (Grün in Abbildung 21) zusätzlich vier Heizpatronen mit

einer Heizleistung von insgesamt 280 W integriert. Der Umluftofen kann auf eine Maximal-

temperatur von 250 °C geregelt werden. Durch die Wärmeabfuhr der nach Außen verbundenen

Werkzeuge müssen die Heizpatronen auf 270 °C geregelt werden, um die eingespannten Proben

auf 240 °C zu erhitzen. In Kapitel 4.5 sind die Temperaturverläufe an Probekörper, Werkzeug

und Ofen, die im Rahmen eines Vorversuchs ermittelt wurden, detailliert abgebildet.
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Abbildung 21: Detailansicht Prüfraum. Die außermittigen Verlängerungsstangen ermögli-
chen die Einsicht für das ARAMIS System auf die Probenoberfläche während der Messung.

Die Regelung der Heizpatronen erfolgt am Thermoelement zwischen Grundplatte und Mat-

rize. Der Temperaturverlauf in der Probe wird parallel während des Versuchs aufgezeichnet.

Es wurde darauf geachtet, ein ausreichend dünnes Thermoelement zu verwenden, um den Ein-

fluss durch das Einpressen auf die Probekörper zu minimieren. Dieses wurde im Randbereich

der Probe außerhalb des relevanten Prüfbereichs appliziert.

Da durch die Dimensionen der Stempelverlängerung und der Verlängerungsstangen durch

die Ofenhalterung Abweichungen zur Mittelachse entstehen können, wurde nachträglich ein

Zentriersystem konstruiert, welches den Stempel mittels Rollenlager in die Probenmitte leitet.

Diese Rollenlager können Radialkräfte bis zu 2 kN bei den Umformtemperaturen von 250 °C

aufnehmen. Abbildung 22 zeigt den nachträglich implementierten Zentrierring mit vier inte-

grierten Rollenlagern.
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Abbildung 22: Um das mittige Eindrücken der Probe zu gewährleisten, wird der Stempel mit-
tels Rollenlager auf die Probenmitte zentriert.

Abbildung 23 zeigt die Geometrie der Probenkörper, welche für die Ermittlung der Formän-

derung benötigt wird. Für die Versuche wurden die Parameter RI = 30 mm, RA = 80 mm SH =

25 mm und Stegbreiten von SB = 30 mm, 50 mm, 70 mm, 90 mm sowie ein Vollkreis gewählt.

Wird der Vollkreis belastet, so kommt es zu einer gleichmäßigen Formänderung in Haupt- und

Nebenrichtung, bei der Stegbreite SB = 30 mm wird die Probe annährend uniaxial belastet.

Für eine korrekte Auswertung nach Norm ist die Rissinitiierung im Bereich der Probenmitte

notwendig. Besonders wichtig ist daher, ein passendes Schmierstoffsystem für den Bereich

zwischen Stempel und Probe zu wählen, welches auch den Anforderungen erhöhter Tempera-

turen gerecht wird. Wenn die Probe nicht entlang des polierten Stempels gleiten kann, ver-

fälscht dies die Belastungszustände und es kann zu verstärkten Dehnungen und zum Versagen

der Probe im Randbereich kommen. Für die Versuche bei erhöhter Temperatur sind klassische

Schmiersysteme aus Fett, Weich-PVC oder Öl nicht nutzbar, deshalb wurde ein Schmier-

stoffsystem aus Grafitgleitfolie in Kombination mit grafitbasiertem Gleitspray gewählt.

Da metallische Bleche und Bänder fertigungsbedingt anisotrope Werkstoffeigenschaften

zeigen, ist es notwendig, die Ausrichtung der Probengeometrie an der Walzrichtung und damit

den niedrigeren Grenzformänderungswerten vorzunehmen. Für Stahlwerkstoffe empfiehlt die

Norm DIN EN ISO 12004-2 eine Ausrichtung des Stegs von 90° zur Walzrichtung, bei Alumi-

nium wird empfohlen, die Walzrichtung längs des Stegs auszurichten, um damit die jeweils

schwächere Richtung im Material zu prüfen.
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Abbildung 23: Probengeometrie für den Nakajima-Versuch. SB kann in mindestens fünf ver-
schiedenen Breiten bis hin zum Vollkreis gewählt werden.

Die Verformungen werden mittels optischem Dehnungsmesssystem in-situ gemessen. Das

Messsystem ARAMIS 4M der Firma GOM GmbH erfasst kontinuierlich die Verformung an

der Probenoberfläche mit zwei CCD Kameras und kann anhand eines auf der Probe applizierten

stochastischen Musters die Dehnungen hochaufgelöst erfassen. Das Muster besteht dabei aus

einer Grundierung mit matt-weißer Farbe, welche Reflexionen bei der Aufnahme minimieren

soll sowie einer schwarzen Punkte-Musterung, welche je nach Abstand zum Kamerasystem

unterschiedlich feine Texturen haben kann. Da es zu hohen Verschiebungen senkrecht zum

DIC-System kommt, wurden die Messungen in 3D durchgeführt. Um die Dehnungen zu ermit-

teln, dient das Ausgangsbild vor Beginn der Umformung als Referenz. In regelmäßigen Ab-

ständen während des Versuchs wird nun mit einer entsprechend zur Versuchsdauer gewählten

Bildrate eine Aufnahme der Probe gemacht und die Dehnungen werden zu jedem Bild berech-

net. Eine umfassende Beschreibung hierfür findet sich in Sause [66].

Die ortsabhängige Auswertemethode nach ISO 12004-2 empfiehlt zur Auswertung der

Haupt- und Nebenformänderung die Schnittlinienmethode. Hierfür wird das optische Messsys-

tem mit einer Bildaufnahmefrequenz von 10 Hz genutzt, um eine ausreichende zeitliche Auf-

lösung bei der Rissentstehung an der Probe zu gewährleisten. Die Auswertung wird dabei am

letzten Bild vor dem Reißen der Probe empfohlen, sie kann aber auch an der gerissenen Probe

durchgeführt werden. Am Versagenspunkt der Probe werden nun die Dehnungsverteilungen an

mindestens drei verschiedenen Geraden um die Rissausrichtung abgebildet.
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Abbildung 24: Bildaufnahme einer Aluminiumprobe mit stochastischem Muster mittels
ARAMIS System bei Rissbeginn.

Bei Vollkreisproben werden die Geraden senkrecht zur Rissrichtung gelegt, bei Proben mit

Steg erfolgt die Auswertung parallel zu den Ausschnitten. Die Formänderungen φ1 und φ2 wer-

den anschließend in Abhängigkeit von der Schnittlinienlänge dargestellt. Im nächsten Schritt

wird die zweite Ableitung der Hauptformänderung gebildet, um die Wendepunkte zu bestim-

men. Innerhalb der Wendepunkte wird davon ausgegangen, dass die Werte der Haupt- und Ne-

benformänderung zu instabil für eine korrekte Auswertung sind und die Maximal- bzw. Mini-

malstellen werden mit einer inversen Parabel 2. Ordnung interpoliert (Abbildung 25). Die

Werte der drei ausgewerteten Geraden pro Probe werden als Datenpunkte für die Grenzformän-

derungskurve genutzt. Die Auswertung der Grenzformänderungskurve wurde mit Hilfe der

ARAMIS Auswertungs-Software GOM Correlate durchgeführt. Die Auswertung mittels Para-

belfit bewertet die Grenzformänderungen teilweise zu konservativ, da sie anfällig für Deh-

nungsschwankungen ist, welche aufgrund von Verunreinigungen im Werkstoff oder Reibung

zwischen Stempel und Probe auftreten können [35, 76].
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Abbildung 25: Haupt- und Nebenformänderung über die Schnittlänge mit Parabelfit zur Be-
stimmung von Maximum bzw. Minimum der kritischen Formänderungen.

3.6 Potentiodynamische Polarisationsmessungen

Aluminium sowie Aluminiumlegierungen zeigen verschiedene Korrosionsarten und Korrosi-

ons-Mechanismen welche in der Literatur bereits ausführlich dokumentiert sind [77, 78]. Zwar

ist das grundlegende Prinzip bei allen Korrosionsvorgängen gleich, jedoch machen es physika-

lisch-chemische, technisch-mechanische oder metallurgische Einflüsse notwendig, das Phäno-

men weiter zu klassifizieren. Lochfraß-, Spalt- und Spannungsrisskorrosion sind lokal be-

grenzte Varianten und können an den entsprechenden Stellen an Fehlstellen in Passivfilmen

oder Mikroporen zu hohen Korrosionsgeschwindigkeiten führen. Flächenkorrosion tritt gleich-

mäßig auf der Oberfläche eines Materials auf und kann durch die Kenntnis der Abtragungsdauer

mit in die Bauteilentwicklung eingeplant werden. Interkristalline Korrosion kann zu Zersetzung

einer Legierung im Korngrenzen-Bereich führen. Im Fall von Metall-CFK-Hybridlaminaten

spielt die galvanische Kontaktkorrosion die wichtigste Rolle, da der Kontakt zweier Materialien

mit unterschiedlichem elektrochemischem Potential zu einer beschleunigten Korrosion des un-

edleren Materials führt.

Das Standard-Gleichgewichtselektrodenpotenzial von Aluminium beträgt EAl = -1,66 V.

Trotz dieser hohen thermodynamischen Triebkraft ist Aluminium oberhalb dieses Potentials
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sehr beständig. Grund dafür ist die elektrisch isolierende Passivschicht auf der Oberfläche, wel-

che durch die Ausbildung von Oxid- und Hydroxygruppen entsteht. Das Korrosionspotenzial

von Aluminium steigt als Folge der Deckschichtbildung auf ECorr = -0,67 V [77].

Bei der Kombination von Aluminium mit kohlenstofffaserverstärkten Kunststoffen kann es

zur galvanischen Elementbildung kommen. Diese kann entstehen, wenn eine edlere Kathode

(C-Fasern), eine unedlere Anode (Aluminium), ein elektrisch leitender Kontakt und das gleich-

zeitige Benetzen mit Elektrolyten gemeinsam auftreten. Die Korrosionsgeschwindigkeit ist da-

bei abhängig von der Potenzialdifferenz der Kontaktpartner sowie dem Flächenverhältnis von

Anode zu Kathode. Die in Kapitel 2.3.3 beschriebenen Oberflächenvorbehandlungen sollen die

elektrische Trennung der Fügepartner verbessern und so das Risiko der Ausbildung von galva-

nischen Elementen minimieren. Besondere Vorsicht ist selbst nach Optimierung der Oberflä-

chen an Verbindungselementen wie z.B. Schrauben und Nieten geboten, da hier durch Span-

oder Rissbildung elektrische Brücken zwischen den Materialpartnern entstehen können.

Eine korrosionstechnische Charakterisierung der verschiedenen Oberflächenvorbehandlun-

gen und ihr Einfluss auf die Korrosionseigenschaften von Aluminium kann mittels elektroche-

mischer Untersuchung ermittelt werden. Generell kann je nach gewählter Methode eine Quan-

tifizierung des Korrosionspotenzials in Abhängigkeit von elektrischen Größen wie Strom,

Spannung und Widerstand mit einfachen Probekörpern durchgeführt werden. Die Umgebungs-

bedingungen werden vereinfacht angenommen und die Versuchsergebnisse sind dabei abhän-

gig von eingesetztem Elektrolyt und Versuchsparametern. Dabei ist es wichtig, die Versuchs-

ergebnisse und mögliche elektrochemische Schädigungsmechanismen entsprechend zu inter-

pretieren und gegebenenfalls um weitere Korrosionsprüfungen zu ergänzen. Die Auslagerung

in Klimakammern bietet diese Möglichkeit und wird im Rahmen einer Langzeitauslagerung in

Kapitel 4.3 vorgestellt.

Elektrochemische Korrosionsuntersuchungen beschreiben in der Regel den Elektronenaus-

tausch an Metall-Elektrolyt-Grenzflächen und erfassen chemische und elektrische Prozesse an

diesen [79]. Damit bilden sie eine wichtige Methode zum Verständnis der Korrosionskinetik

für vorliegende Materialsysteme. Die im Rahmen dieser Arbeit genutzte potentiodynamische

Polarisationsmessung gehört zu den am häufigsten genutzten elektrochemischen Methoden zur

Materialcharakterisierung. Sie untersucht das polarisationsabhängige Korrosionsverhalten me-

tallischer Werkstoffe in Elektrolyt-Lösungen. Den Grundaufbau bildet eine Dreielektrodenan-

ordnung, wie in Abbildung 26 schematisch dargestellt. Die Arbeitselektrode (AE), welche aus

dem zu untersuchenden Metall besteht, wird mit einem Platindraht als Gegenelektrode (GE)

mit einer definierten Spannung verbunden. Die an der Probe (AE) angelegten Potentiale haben
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stets die Ag/AgCl-Referenzelektrode (RE) als Bezugspunkt. Die Probe kann nun mit einer sich

zeitlich gleichmäßig ändernden Spannung kathodisch bzw. anodisch polarisiert werden. Jede

Spannungsänderung führt zu einem sich ändernden Strom, welcher kontinuierlich gemessen

wird und dabei Aufschluss über die Stärke der jeweils vorherrschenden kathodischen oder ano-

dischen Reaktion gibt.

Abbildung 26: Schematischer Aufbau einer Dreielektrodenanordnung für potentiodynamische
Polarisationsmessungen [80].

Die Messung und das Variieren der Spannungen und Ströme kann mit einem Potentiostaten

durchgeführt werden. Die Durchführung potentiodynamischer Polarisationen erfordert eine fein

änderbare Gleichspannung und eine hohe Messgenauigkeit äußerst niedriger Ströme, da die

Stromdichte beim Umkehrpunkt von anodischer zu kathodischer Reaktion gegen null geht.

Zum Auswerten der Messung kann die Spannung gegen den Logarithmus des Stroms aufgetra-

gen werden. Diese Strom-Spannungskurve lässt sich anschließend in charakteristische Bereiche

unterteilen (Abbildung 27). Zunächst wird die Probe mit einer bestimmten Potentialvorschub-

geschwindigkeit dEp/dt polarisiert. Am Korrosionspotential Ecorr kommt es zu einem Vorzei-

chenwechsel, der Kurvenverlauf steigt zunächst langsam an. Dies ist auf die Passivschicht des

Aluminiums zurückzuführen. Erst wenn der Punkt Epit erreicht ist, setzt die Metallauflösung

ein, da der Zustand des passiven, geschützten Metalls durch das erhöhte Potential durchbrochen

wird. Dies äußerst sich in einem steilen Anstieg des Stroms.

UI

Ep = U - UBE

AE RE GE

Elektrolyt
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Abbildung 27: Potentiodynamische Polarisationsmessung an Al 1050A in NaCl Lösung
(c = 0,5 mol/l).

Unterhalb von Epit ist die Korrosionsgeschwindigkeit hauptsächlich vom pH-Wert des Elekt-

rolyten abhängig und in neutralen Lösungen vernachlässigbar klein. Beschleunigt wird der Kor-

rosionsvorgang jedoch durch die Anwesenheit von edleren Kathodenmaterialien (C-Faser). Ne-

ben den Werten Ecorr und Epit kann dem Diagramm noch der verbleibende Reststrom IR zum

Zeitpunkt des Übergangs von kathodischen zu anodischen Reaktionen direkt entnommen wer-

den. Weitere wichtige Kennwerte, wie z.B. die im anodischen Bereich umgesetzte Ladung,

können durch Integration des Stroms über die Zeit berechnet werden. Diese quantitativen Be-

wertungsmöglichkeiten der Korrosionsvorgänge machen die potentiodynamische Polarisati-

onsmessung zu einer Standardmessmethode in der Korrosionsforschung [80–82]. In Tabelle 5

werden zum Vergleich gängige Redoxpotentiale aufgelistet.
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Tabelle 5: Auswahl gängiger Redoxpotentiale nach [83].

Elektroden-Reaktion Standardpo-

tential [V]

Au3+ + 3e- = Au 1,50

Pt2+ + 2e- = Pt 1,20

Ag+ + e- = Ag 0,80

Cu+ + e- = Cu 0,52

2H+ + 2e- = H2 0,00

Pb2+ + 2e- = Pb -0,13

Fe2+ + 2e- = Fe -0,44

Ti2+ + 2e- = Ti -1,63

Al3+ + 3e- = Al -1,66

Mg2+ + 2e- = Mg -2,37

3.7 Computertomografie

Im folgenden Kapitel wird auf die Grundlagen der Röntgen-Computertomografie und die Be-

sonderheiten im Umgang mit Hybridlaminaten eingegangen. Das in dieser Arbeit verwendete

Computertomografiesystem (phoenix nanotom m, GE Sensing & Inspection Technologies

GmbH) sowie der Rekonstruktionsprozess werden erläutert. Anschließend wird die Auswerte-

methodik an den rekonstruierten Volumen beschrieben.

3.7.1 Aufbau des Röntgen-Computertomografiesystems
Als bildgebendes zerstörfreies Prüfverfahren (ZfP) bietet die Computertomografie (CT) die

Möglichkeit, dreidimensionale Untersuchungen an Materialproben durchzuführen. Die Proben

werden mit Röntgenstrahlung durchdrungen und aus verschiedenen Winkelpositionen werden

Projektionen aufgenommen. Anschließend wird aus den aufgenommenen Projektionen ein Vo-

lumen rekonstruiert.

Abbildung 28 zeigt den schematischen Aufbau des CT-Systems sowie die Abbildung eines

Durchlichtbilds (Projektion) auf dem Detektor. Die Vergrößerung der Aufnahme M ergibt sich

dabei aus dem Verhältnis des Röntgenquelle-Objekt-Abstands (engl. Focus-object-distance,

kurz FOD) und des Röntgenquelle-Detektor-Abstands (focus-detector-distance, kurz FDD).
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ܯ =
ܦܦܨ
ܦܱܨ

(3.4)

Als Anwendungsgebiet wird die Röntgen-CT im Bereich der Materialwissenschaften zur

Charakterisierung von neuen Materialien, wie z.B. Verbundwerkstoffen oder hybriden Werk-

stoffen genutzt. Darüber hinaus werden beispielsweise mechanische Bauteile zur Qualitätssi-

cherung untersucht. Die computertomografische Untersuchung wird in aller Regel als Referenz

zur Validierung anderer Prüfverfahren genutzt, da der zeitliche und monetäre Aufwand den

anderer Methoden überschreitet.

Abbildung 28: Schematischer Aufbau eines Röntgen-CT. Das Durchstrahlungsbild wird mit
einer Kegelstrahlprojektionsgeometrie vergrößert auf dem Detektor abgebildet.

Im Folgenden wird der Aufbau einer modernen Mikrofokus-Röntgenröhre erläutert, wie z.B.

von Heine [84] oder Demtröder [85] zusammengefasst. Mikrofokus-Röntgenröhren ermögli-

chen durch die Erzeugung eines sehr kleinen Brennflecks eine hohe Projektionsvergrößerung

und können Voxel-Größen (vx) von unter einem Mikrometer erzeugen [86]. Abbildung 29 zeigt

den Aufbau von gängigen Mikrofokus-CT-Systemen. Das Gehäuse (gelb) wird bei Inbetrieb-

nahme evakuiert. Das Filament emittiert als Kathode Elektronen, welche durch die Beschleu-

nigungsspannung UACC in Richtung Anode geleitet werden. Der Wehneltzylinder (blau) ist eine

zylinderförmige Steuerelektrode und regelt die Intensität und Bündelung des Elektronenstrahls.

Mit den magnetischen Elektronenlinsen wird der Elektronenstrahl schließlich auf das Target

fokussiert. Der bestrahlte Bereich auf dem Target wird als Brennfleck bezeichnet. Hier werden
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nun Röntgenstrahlen durch die physikalischen Prozesse der Bremsstrahlung und der charakte-

ristischen Strahlung emittiert. Die Größe des Brennflecks beeinflusst nach Einstellen der Pro-

jektionsvergrößerung durch Gleichung 3.4 die Ortsauflösung durch seine Ausdehnung und In-

tensitätsverteilung. Bei kleinen Leistungen von einem Watt kann der Brennfleck auf einen

Durchmesser von unter einem Mikrometer fokussiert werden, bei höheren Leistungen wird er

geweitet, um eine zu hohe thermische Belastung des Target-Materials zu vermeiden.

Abbildung 29: Schematischer Aufbau einer Transmissionsröhre zur Erzeugung von Röntgen-
strahlung.

Hinter dem Target kann zusätzlich eine Lochblende angebracht werden. Diese besteht aus

einem stark absorbierenden Material (Edelstahl) und reduziert Röntgenstrahlung, welche au-

ßerhalb des Brennflecks erzeugt wird und Messfehler verursachen kann. Bei Messungen mit

hohen Leistungen und größerem Brennfleck kann diese Blende die Bildqualität verbessern.

Um beim Target eine hohe Strahlungsintensität zu erzielen, werden in der Regel Materialien

wie Kupfer, Wolfram und Molybdän verwendet, welche eine hohe Ordnungszahl haben und

sehr temperaturbeständig sind. Hier lassen sich sehr kleine Fokusgrößen erzeugen. Als Träger-

material werden Materialien gewählt, die Hitze gut ableiten und die Röntgenstrahlung nur ge-

ringfügig schwächen. Klassische Trägermaterialien sind Beryllium und Aluminium. Im Rah-

men dieser Arbeit wird ein Target genutzt, das als Trägermaterial einen CVD-Diamant (Che-

mical Vapour Deposition) nutzt, welches sich durch hohe Hitzebeständigkeit und eine niedrige

Kernladungszahl auszeichnet. Darauf ist eine dünne Schicht Wolfram als Anodenmaterial auf-

gebracht.
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Trift nun der Elektronenstrahl auf das Transmissionstarget, so entsteht neben der primären

Bremsstrahlung abhängig vom Target-Material eine charakteristische Röntgenstrahlung. Diese

entsteht, wenn das einfallende Elektron ein Elektron der inneren K-Schale des Target-Materials

löst. Die entstehende Lücke wird mit Elektronen der äußeren Schalen gefüllt, welche energe-

tisch höher liegen. Bei diesem Übergang wird die überschüssige Bindungsenergie in charakte-

ristischer Photonenstrahlung frei [85].

Bei der anschließenden Wechselwirkung der erzeugten Röntgenstrahlung mit der Materie

des Probekörpers kommt es zu verschiedenen Schwächungsmechanismen. Die Gesamtschwä-

chung μG setzt sich zusammen aus der Summe der Absorption (Photoeffekt) μp, der Streuung

(Compton-Effekt) μc und der Elektronenpaarbildung μE. Die Abnahme der Strahlungsintensität

I beim Strahlweg l mit der einfallenden Röntgenstrahlung I0 kann mit Hilfe einer abfallenden

Exponentialfunktion nach dem Lambert-Beerschen-Gesetz beschrieben werden:

ܫ = ଴ܫ × ݁ିఓ௟ (3.5)

Der Detektor des Systems besteht aus fluoreszierenden Szintillationskristallen, welche ein-

fallende Photonen in Licht umwandeln. Dieses wird über Photodioden in elektrische Signale

weiterverarbeitet. Der im System nanotom m verbaute Detektor nutzt als Szintillationskristall

Cäsiumjodid und hat eine Auflösung von 3072x2400 Pixeln. Die Röhrenspannung kann dabei

auf bis zu 180 kV erhöht werden, um eine Leistung von bis zu 20 W zu erreichen.

3.7.2 CT-Rekonstruktion
Die Datenrekonstruktion erfolgt mit dem Verfahren der gefilterten Rückprojektionsmethode

(Feldkamp-Davis-Kress, kurz FDK) nach Feldkamp et al. [87]. Für die Datenrekonstruktion

wurde die dem CT-System zugehörige Software phoenix datos|x2 reconstruction genutzt. Die

gefilterte Rückprojektionsmethode für Kegelstrahlgeometrien verarbeitet zunächst die Projek-

tionsdaten zu Sinogrammen. Im Sinogramm wird je eine Bildzeile für alle aufgenommen Pro-

jektionen dargestellt. Im Fall einer Kegelstrahlgeometrie muss vor der inversen Radontransfor-

mation eine Parallelisierung der Projektion erfolgen [88]. Die gefilterte Rückprojektionsme-

thode nutzt üblicherweise Filter nach Ram-Lak, Sheep-Logan, Cosine oder Hamming-Hann

[89]. Diese dienen der Verbesserung der Kantenschärfe und haben je nach Filter weitere Eigen-

schaften zur Rauschunterdrückung oder besonderen Kantenhervorhebung. Im Rahmen dieser

Arbeit wurde der Standardfilter der Software phoenix datos|x2 reconstruction genutzt.
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3.7.3 Artefakte in der Computertomografie
Bei der Messung mit Computertomografie-Systemen kann es zu verschiedenen Artefakten

kommen, welche die Qualität der Messung negativ beeinflussen. Dazu gehören hardwareba-

sierte Artefakte wie Ringartefakte (Abbildung 31), welche sich als ringförmige Strukturen in

den rekonstruierten Daten zeigen. Problematisch sind Ringartefakte, da sie bei der Segmentie-

rung mittels Schwellwertverfahren zunächst als Poren erkannt werden und damit die Analysen

verfälschen. Sie heben sich als dunklere oder hellere Grauwerte ab und sind häufig auf eine

unzureichende Detektorkalibrierung zurückzuführen. Auch eine Veränderung der Empfindlich-

keit einzelner Pixel während der Messzeit oder defekte Pixel können diese Artefakte auslösen.

Zur Korrektur können fehlerhafte Pixel mit punktuellen Medianfiltern vor der Messung geglät-

tet werden. Zusätzlich kann mit der Funktion Detector-Shift der Einfluss der schwankenden

Empfindlichkeit einzelner Pixel verringert werden. Vor allen Messungen ist eine ausreichende

Kalibrierung des Detektors mit Dunkelbildabgleich, Hellbildabgleich und Pixelfehlerkorrektur

durchzuführen.

Des Weiteren kann es zu Rekonstruktionsartefakten wie dem Kegelstrahleffekt und Wind-

mühlenartefakten kommen. Zu den physikalisch bedingten Artefakten gehören Partialvolumen-

effekte, Undersampling (zu niedrige Wahl der Winkelbilderanzahl für die Rekonstruktion, Ab-

bildung 30), Bewegungsartefakte (problematisch vor allem bei in-situ Messungen), Cupping

und sogenannte dunkle Bänder (Abbildung 31), welche als Folge von Strahlaufhärtung entste-

hen. Eine Übersicht zu den verschiedenen Artefakten findet sich unter anderem in Sause [66].

Abbildung 30: Aufnahme einer FML-Probe mit Aluminiumkern: Eine zu niedrige Zahl an
Winkelpositionen führt zu Undersampling-Artefakten bei der Rekonstruktion (links) im Ver-

gleich zur Messung mit genügend vielen Aufnahmen.
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Bei der Untersuchung von FML hat die Strahlaufhärtung insbesondere auf die Grenzflächen

zwischen Aluminium und CFK einen großen Einfluss. Bedingt ist dieser Einfluss durch die

unterschiedlichen Absorptionskoeffizienten der Materialien. Die Strahlaufhärtung beschreibt

eine Bildstörung der rekonstruierten Daten, die durch die ungleichmäßige Schwächung der po-

lychromatischen Röntgenstrahlung entsteht. Durchdringen die Röntgenstrahlen Materie, wer-

den vorzugsweise niederenergetische Photonen absorbiert. In der Folge wird das anfangs kon-

tinuierliche Bremsspektrum der Röntgenröhre einseitig und ungleichmäßig geschwächt. Die

„weiche“, niederenergetische Strahlung wird absorbiert und die Strahlung mit weiterem Durch-

dringen der Materie „aufgehärtet“.

Abbildung 31: Ringartefakte (links), dunkles Band/Cupping-Artefakte (rechtes Bild).

Eine Korrektur der Strahlaufhärtung ist bei Multimaterialwerkstoffen nach der Messung nur

bedingt möglich. Möglichkeiten, den Einfluss von Strahlaufhärtung zu verringern, bieten Filter,

welche den niederfrequenten Strahlungsanteil vor dem Durchdringen der Probe beim Messvor-

gang herausfiltern. Bei Thum et al. [90] wird der Effekt des Einsatzes verschiedener metalli-

scher Filter auf die Kantenschärfe bei Hybridlaminaten gezeigt, welche die Strahlaufhärtung

verringern. Dies führt jedoch zu bis zu dreimal längeren Messzeiten, da die Intensität am De-

tektor durch das zusätzlich zu durchdringende Material verringert wird. Beim kombinierten

Einsatz von Kupfer- (Dicke 0,3 mm) und Aluminiumfiltern (Dicke 0,3 mm) konnte die Kan-

tenschärfe um den Faktor zwei verbessert werden. Bei zeitunkritischen Messungen kann somit

die Bildqualität hinsichtlich der Strahlaufhärtung deutlich verbessert werden.
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3.7.4 Segmentierungsverfahren
Durch die volumetrischen Datensätze, welche bei der CT-Analyse entstehen, können Defekte

aufgrund der Grauwertunterschiede innerhalb der untersuchten Materialien bei geeigneter Bild-

qualität genau analysiert werden. Abhängig von der Vergrößerung können Bereiche von der

Mikro- bis zur Makroebene abgedeckt werden. Wenn die Datensätze eine Segmentierung der

Defekte erlauben, besteht anschließend die Möglichkeit, segmentierte Einschlüsse hinsichtlich

ihrer geometrischen Eigenschaften zu klassifizieren. Die Voxelgröße ist für die Detektion von

Mikroporen die restriktive Größe. In der Regel werden Poren ab einer Größe von drei Pixeln

im Schnittbild erkennbar, wenn die Bildqualität ausreichend Kontrast bietet. Um eine gewisse

Zielporengröße (oder andere Strukturen wie beispielsweise C-Fasern) auflösen zu können,

muss folglich eine Voxelgröße gewählt werden, die ca. dreimal kleiner ist als das zu detektie-

rende Objekt [91]. Für eine genauere Beschreibung der geometrischen Attribute eines segmen-

tierten Defekts ist jedoch eine noch feinere Auflösung wünschenswert. Dabei kann beispiels-

weise zwischen flächigen, kugelförmigen oder schlauchartigen Konturen unterschieden wer-

den. Zur Unterscheidung zwischen größeren Hohlräumen (Defekten) und (Mikro-)Poren wird

in der Literatur auf den mechanischen Einfluss der Defekte auf das Material verwiesen, wäh-

rend kleinere Poren zwar Lufteinschlüsse und Materialunreinheiten darstellen, aber keinen we-

sentlichen Einfluss auf die Festigkeit des Werkstoffs haben [92]. Abbildung 32 zeigt den Anteil

kleinerer Poren, welche nach dem Segmentieren entfernt werden können.

Abbildung 32: Segmentierte FML-Probe nach Nakajima-Versuch. Kleine Poren können nach
dem Segmentieren über einen Volumen- oder Flächen-Filter entfernt werden.

Das Segmentieren der Defekte wird mit der Software Avizo 2020.3 (Thermo Fisher Scien-

tific) durchgeführt. Dabei wird mittels Schwellwertverfahren eine Grenze innerhalb des Histo-

gramms zur Grauwertverteilung festgelegt, um die 16-bit-Datensätze in Defekte und Material
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zu binarisieren. Als Schwellwertverfahren wird in dieser Arbeit die sogenannte Faktorisie-

rungs-Methode (Avizo 2020.3) genutzt, welche auf dem Verfahren von Otsu [93] beruht. Neben

histogrammbasierten Schwellwertverfahren zur Ermittlung der Defekte gibt es die Klasse der

morphologiebasierten Segmentierungsverfahren (auch bildbasiert genannt) wie z.B. die Level-

Set-Methode oder das Region-Growth-Verfahren. Diese orientieren sich an Regionen- oder

Kanten innerhalb des Datensatzes. Eine Übersicht zu den genannten Verfahren findet sich in

Arbeiten von Sankur und Iassonov [94, 95].

Die auf dem Otsu-Verfahren beruhende Segmentierung (innerhalb der Software

Avizo2020.3) mittels globalem Schwellenwert nutzt die Häufigkeitsverteilung der Grauwerte

innerhalb der zu untersuchenden Region-of-Interest (ROI). Dabei wird die Varianz innerhalb

zweier Grauwert-Klassen ermittelt und minimiert:

ௐଶߪ [ݐ] = [ݐ]଴ݓ × [ݐ]଴ଶߪ + [ݐ]ଵݓ × [ݐ]ଵଶߪ (3.6)

Dabei sindݓ଴[ݐ] undݓଵ[ݐ] die Eintrittswahrscheinlichkeiten der Varianzen und [ݐ]଴ଶߪ [ݐ]ଵଶߪ

der Klassen C0 und C1 (z.B. Luft und Material).

Um fehlerhaft segmentierte Bereiche zu korrigieren, können die Datensätze mit morpholo-

giebasierten Segmentiermethoden in weiteren Prozessschritten optimiert werden. Genutzt wur-

den im Rahmen dieser Arbeit die Graustufen-Dilatation und -Erosion wie von Parvati et al. [96]

beschrieben. Durch die Anwendung dieser Methoden können beispielsweise Bereiche, welche

aufgrund von Artefakten falsch segmentiert wurden, im Nachgang entfernt werden. Erfolgreich

ist diese Methodik vor allem bei sehr feinen Strukturen, wie sie durch Ringartefakte, Cupping

oder Strahlaufhärtung erzeugt werden. Die Dilatation kann genutzt werden, um beispielsweise

Löcher und konkave Randbereiche zu füllen. Um die ursprünglich segmentierten Grenzen wie-

der herzustellen, kann im Anschluss mittels Erosion zum Ausgangszustand zurückgekehrt wer-

den. Weitere Funktionen der Erosionsfunktion sind die Abtragung von konvexen Randberei-

chen und isolierten Punktgruppen.

Die Dilatations- und Erosionsalgorithmen werden darüber hinaus genutzt, um die Proben

der Nakajima-Versuche nach Anwendung des Otsu-Schwellwertverfahrens zu „füllen“ und in-

klusive ihrer Defekte zu segmentieren. Die Segmentierung der Probe in dieser Form ist not-

wendig, um Defektanteile zum Gesamtvolumen oder Dickenverläufe zu ermitteln Abbildung

33.
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Abbildung 33: Von oben nach unten: Schnittbild einer Nakajima-Probe in Grauwertstufen,
Schwellwertverfahren nach Otsu zur Materialerkennung, Dilatation zur Füllung der Defekte,

Erosion zu den ursprünglichen Probenkanten.

3.7.5 Defekt- und Porenanalyse
In der Literatur werden Defekte hinsichtlich ihrer Morphologie in verschiedene Klassen einge-

teilt, wie in der Arbeit von Hsu und Uhl beschrieben [97]. Unterschieden wird dabei zwischen

Kugel-, Linsen-, Schlauch- und Nadelformen. Mit steigendem Porositätsgrad entstehen Poren-

netzwerke und komplexere Geometrien, wie in der Arbeit von Plank [98] gezeigt wird. Dabei

kann es notwendig sein, weitere Charakterisierungsmerkmale zur Beschreibung der Defektklas-

sen einzuführen. Zur Charakterisierung eines segmentierten Defekts wird zunächst die Position

und Ausrichtung im Koordinatensystem bestimmt. Dazu wird das Trägheitsmoment genutzt,

welches als Rotationsanalogon zur Masse gesehen werden kann. Es beschreibt die Eigenschaft

des segmentierten Körpers, die den Widerstand desselben gegen die Rotationsbeschleunigung

misst. Bei größeren Werten werden größere Momente erforderlich, womit sich Ausdehnungen

des Körpers innerhalb des Koordinatensystems feststellen lassen. Die Trägheitsmatrix ist wie

folgt aufgebaut:

ܯ = ቎
ଶ௫ܯ ଶ௫௬ܯ ଶ௫௭ܯ
ଶ௫௬ܯ ଶ௬ܯ ଶ௬௭ܯ
ଶ௫௭ܯ ଶ௬௭ܯ ଶ௭ܯ

቏ (3.7)

Die drei Eigenwerte sind die Hauptträgheitsmomente und werden durch ଶ௬ undܯ,ଶ௫ܯ ଶ௭ܯ
beschrieben, die drei Eigenvektoren sind die Hauptträgheitsachsen und orthogonal zueinander
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ausgerichtet. Die Orientierung wird als Richtung der Hauptträgheitsachse definiert, welche mit

dem größten Eigenvektor der Trägheitsmatrix angegeben wird. Diese Herangehensweise ist ein

gutes Maß für Defekte mit einer einfachen, konvexen Form wie Poren, aber auch achsensym-

metrischen, länglichen Defekten. Für längliche Objekte gilt, dass das Verhältnis des mittleren

zum größten Eigenwert nahe Null liegt. Diese Beziehung der größten Ausdehnung des Objekts

(Elongation) wird in den Auswertungen in Kapitel 4 genutzt, um Schlauch- und Nadelporen zu

filtern.

Um die Defekte in ihrer Größe zu beschreiben, werden für die Ermittlung des Volumens alle

segmentierten Voxel eines Defekts aufsummiert und mit ihrer Größe multipliziert. Für die

Oberfläche eines Defekts wird die Summe der Oberflächen der Voxel errechnet, welche den

Defekt umschließen. Aus diesen beiden Informationen können weitere Formfaktoren abgeleitet

werden, wie zum Beispiel die geometrische Abweichung des Objekts von einer Kugel:

௄௨௚௘௟ܨ =
äܿℎ݈݂݁ݎܾܱ݁ ݐ݂݇݁݁ܦ

36 × ߨ × ݊݁݉ݑ݈݋ܸ ݐ݂݇݁݁ܦ
(3.8)

Für kugelähnliche Defekte (z.B. Poren) werden hier Werte nahe eins erwartet. Der Einfluss

von schlauch- und nadelförmigen Defekten sowie Mikro-Porositäten hat bei der Bewertung der

mechanischen Kennwerte der untersuchten FML eine untergeordnete Rolle. Im Fokus der Un-

tersuchung liegen flächige Defekte wie Delaminationen zwischen CFK-Lagen oder an der

Grenzschicht zwischen Aluminium und CFK. Abbildung 34 zeigt die Aufteilung der segmen-

tierten Defekte einer Nakajima-Probe mit Vollkreisgeometrie in schlauch- und nadelförmige

Geometrien sowie flächige Defekte. Dabei werden die länglichen Proben mit der beschriebenen

Elongation durch das Verhältnis der Eigenwerte, Mikroporen und kugelartigen Defekte durch

den Formfaktorܨ௄௨௚௘௟  und Defekte mit einer Oberfläche unterhalb eines Schwellwerts gefiltert.
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Abbildung 34: Aufteilung der segmentierten Defekte in schlauch- und nadelförmige Defekte
(links) und flächige Defekte (rechts).

Die Filterung der segmentierten Defekte lässt verschiedene quantitative Analysen zu, wie

z.B. die der Entwicklung bestimmter Formklassen, Größenklassen oder Orientierungsklassen

hinsichtlich ihrer Anzahl gegenüber dem Umformgrad der Probe.

3.8 Entwicklung einer in-situ-Thermostage

Um Spannungen in FML sichtbar zu machen, die unter Temperatureinfluss und aufgrund der

unterschiedlichen spezifischen Wärmeausdehnungen entstehen, sind in-situ-CT-Messungen

mit entsprechenden Versuchsvorrichtungen zur Temperatursteuerung eine gute Möglichkeit.

Das Konzept ist dabei, wärmeinduzierte Spannungszustände innerhalb des CT-Systems zu er-

zeugen, um eine gleichzeitige Messung zu ermöglichen. Vergleichbar sind diese in-situ-Mes-

sungen mit der Herangehensweise von sogenannten Loadstages [66, 99], welche verschiedene

Laststufen beispielsweise durch Zug- oder Druckbelastungen aufbringen und diese Lastzu-

stände während der Dauer einer CT-Messung halten. Der Aufbau ist in Abbildung 35 schema-

tisch dargestellt. Der Prüfling wird in der Probenkammer mit direktem Kontakt auf die Heiz-

patrone appliziert, hierfür werden die Proben materialabhängig mit geeignetem Lot oder hitze-

beständigem Aluminiumklebeband mit der Heizpatrone verbunden.
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Beide Optionen sollen eine gute Wärmeleitung gewährleisten und die Proben für die Dauer der

Messung fest und bewegungsfrei mit dem Aufbau verbinden.

Abbildung 35: Schematischer Aufbau der Thermostage und fertig installiertes Setup im Com-
putertomografen.

Der Aufbau besteht aus einer durchgehend doppelwandigen Isolierung, welche im 3D-

Druck-Verfahren aus einem bis 250 °C hitzebeständigen Thermoplast hergestellt wurde. Die

zylindrische Form des Aufbaus soll das Auftreten von geometriebedingten Artefakten minimie-

ren. Zur Überwachung der Temperatur und Steuerung der Heizpatrone wurden zwei Thermo-

elemente angebracht. Dabei misst ein Thermoelement die Temperatur direkt an der Heizpat-

rone, um ein „Überschießen“ der Temperatur beim Heizprozess zu vermeiden. Als Regelele-

ment wird das zweite Thermoelement in der Probenmitte angebracht, die noch nicht im Strah-

lengang liegt. Um den Schutz des CT-Systems vor Überhitzung während der Messung zu ge-

währleisten, wurde eine Probe auf 160 °C erhitzt und die Temperaturentwicklung im CT-Sys-

tem über einen Zeitraum von zwei Stunden, welches der ungefähren Dauer einer Messung mit

der Thermostage pro Stufe entspricht, geprüft (Abbildung 36).

Ähnliche Anwendungen zur Untersuchung von temperaturinduzierten Einflüssen mittels

Computertomografie und Synchrotron-Strahlung werden beispielsweise in den Arbeiten von

Bhreasail und Bormann [100, 101] beschrieben. Zum Erreichen der Zieltemperatur werden da-

bei Peltier-Elemente genutzt.
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Die Verwendung von Peltier-Elementen lässt in der Regel nur geringere Temperaturen von

bis zu 80 °C zu, darüber hinaus können jedoch Untersuchungen unterhalb der Raumtemperatur

durchgeführt werden.

Abbildung 36: Die Entwicklung der Raumtemperatur innerhalb des CT-Systems sowie der
Röntgenröhre zeigt nach einem 120 Minuten dauernden Heizvorgang bei 160 °C in der Pro-
benkammer keine merkliche Zunahme, womit eine gute Isolierung der Thermostage und eine

gute Kühlung des CT-Innenraums gewährleistet ist.

Die Thermostage wurde so konzipiert, dass ein möglichst geringer Abstand zur Röntgen-

quelle möglich ist. Des Weiteren muss eine Drehung von 360° möglich sein, ohne dass es zur

Kollision mit Komponenten des CT-Systems wie Luftlagerrundtisch, Halterung und Röntgen-

quelle kommt. Die Kabelführung erfolgt durch eine zylindrische Öffnung im Luftlagerrundtisch

und wird durch den Kabelschacht des CT-Systems nach außen geführt.

3.9 Digitale Volumenkorrelation

Die 3D-Bildgebung (in diesem Fall auf Basis von Röntgen-Computertomografie) bietet neben

der Analyse von intrinsischen Materialinformationen zu Strukturen von der Makro- bis zur

Mikroebene auch die Möglichkeit, Verschiebungsfelder mittels digitaler Volumenkorrelation

(engl. digital volume correlation, kurz DVC) zu messen. Erste Arbeiten zur digitalen Volumen-

korrelation lieferten Bay et al. [102]. Weitere Entwicklungen seit der ersten DVC-Anwendung

führten zur Optimierung der Verschiebungsgenauigkeiten, die typischerweise zwischen 0,2 bis

0,01 Voxel liegen [103–107].  Die DVC ist damit ein nützliches Werkzeug für Anwendungen,

bei welchen besonders kleine Dehnungen eine wichtige Rolle spielen.
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Im Rahmen dieser Arbeit wurden die DVC-Module der Software Avizo 2020.3 genutzt. Für

die Durchführung einer DVC ist es notwendig, Aufnahmeserien zu erstellen, welche den Pro-

bekörper in verschiedenen Zuständen der Belastung zeigen. Diese Belastungen können bei-

spielsweise durch mechanische Einwirkung oder durch Temperatur (wie in Kapitel 3.8 be-

schrieben) sowie Austrocknungsprozesse bei betonähnlichen Materialien entweder ex-situ oder

in-situ induziert werden. Ex-situ-Messungen bieten dabei die einfachste Art, mechanische Tests

durchzuführen, da Proben außerhalb des CT-Systems in einer Prüfmaschine bis zu einem ge-

wissen Belastungsgrad geprüft und anschließend im CT gemessen werden können. Nachteilig

ist hierbei jedoch, dass einige durch die Belastung erzeugte Phänomene sich beim Entfernen

der Last signifikant ändern und so nicht in der Messung erfasst werden. So ist beispielsweise

bei einer Verformung eine Rissentstehung zunächst erkennbar, bei der Entlastung schließen

sich Risse im Material jedoch, sodass dies bei der Messung nicht erfasst wird. In aktuellen

Arbeiten werden daher überwiegend in-situ-Experimente beschrieben. Dies erfordert in der Re-

gel jedoch die Konstruktion spezieller Prüfmaschinen, welche hinsichtlich ihrer Maße und ihres

Gewichts auf das jeweilig genutzte CT-System abgestimmt werden müssen.

Für die Korrelation zweier Belastungsstufen wird eine Referenzaufnahme f(x) mit einer de-

formierten Aufnahme g(x) verglichen. f und g sind dabei skalare Graustufen an jedem Voxel-

Ort x. Die Annahme der DVC ist nun, dass bei einer Änderung der Position der Voxel beide

Aufnahmen wieder in perfekte Übereinstimmung gebracht werden können, wenn die defor-

mierte Aufnahme um das Verschiebungsfeld u(x) transformiert wird:

݃(࢞ + ((࢞)ݑ = ݂(࢞) (3.9)

Bei der Ermittlung von u(x) können verschieden Aspekte negativen Einfluss auf das Ergeb-

nis haben. Während Voxel an diskreten Positionen im Raum definiert sind, kann die Verschie-

bung u beliebige Werte annehmen. Hinzu kommt das Rauschen der Aufnahmen sowie Arte-

fakte (Kapitel 3.7.3), die bei der Messung oder Rekonstruktion entstehen. Dies führt zu unter-

schiedlichen Werten für f und g bei zwei Bildern des gleichen Ausschnitts einer Probe. Unter

Berücksichtigung dieser Aspekte wird deutlich, dass die Werte aus Gleichung (3.9) auch bei

exakter Verschiebung nicht erfüllt werden können. Es ist daher notwendig, die Qualität des

errechneten Verschiebungsfeldes zu bewerten.

Die Software Avizo 2020.3 bietet für die Ermittlung der Verschiebungen zwei Herangehens-

weisen an. Der klassische, auf Subvolumen basierende Ansatz, wird im Folgenden als lokaler
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Ansatz benannt, als zweites kommt ein robusterer, auf finiten Elementen basierter globaler An-

satz zur Anwendung. Der globale Ansatz verwendet ein kontinuierliches Netz (engl. mesh), das

als Basis für die zu ermittelnden Verschiebungen genutzt wird. Der globale Ansatz ist dabei

jedoch deutlich rechenintensiver als der lokale Ansatz, bei welchem jedes Subvolumen indivi-

duell korreliert werden kann. Bei großen Verschiebungen bietet sich aus diesem Grund der

lokale Ansatz zur initialen Berechnung an. Die ermittelten Verschiebungen können anschlie-

ßend herangezogen werden, um den globalen Ansatz mit kleinerem Suchradius durchzuführen.

Die schematische Funktionsweise des Subvolumenansatzes ist in Abbildung 37 gezeigt und

wird genauer in [105, 108] beschrieben.

Abbildung 37:Schematische Funktionsweise einer lokalen DVC, basierend auf dem Subvolu-
menansatz (hier zur Vereinfachung 2D-Facetten) [105].

Mögliche Erweiterungen bei der Korrelation von Subvolumen bietet neben der einfachen

Verschiebung die Suche nach verdrehten und gescherten Subvolumen, wie in Abbildung 38

dargestellt. Diese Optionen erhöhen die benötigte Rechendauer deutlich, liefern in aller Regel

jedoch genauere Ergebnisse, da stärker deformierte Volumen mit reinen Verschiebungen teil-

weise nicht mehr mit dem Referenzvolumen zur Deckung gebracht werden können.
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Abbildung 38: Bei lokaler DVC besteht die Möglichkeit, Verschiebungsfelder um Drehungen
und Scherungen der Voxel zu erweitern.

Für den globalen Ansatz wird ein Netz erstellt, welches im zuvor segmentierten Volumen-

ausschnitt liegt. Wichtig ist dabei, dass im segmentierten Ausschnitt keine Umgebungsluft oder

größere gleichfarbige Flächen enthalten sind, da es hierbei zu Fehlern bei der Korrelation kom-

men kann. Das Netz besteht aus 8-Knoten-Quaderelementen und bietet damit ein kontinuierli-

ches globales Netz, wie es bei Finite-Elemente-Simulationen üblich ist. Daher ist ein Vergleich

zu Simulationen direkt und unverfälscht möglich. Die Struktur des Netzes wird in Abhängigkeit

von der gewünschten Verschiebungsauflösung und der maximal nutzbaren Rechenleistung fei-

ner oder gröber erstellt. Abbildung 39 zeigt den schematischen Ablauf des globalen Ansatzes.

Dabei wird die Fehlerquadratsumme in Bezug auf die unbekannten kinematischen Freiheits-

grade der Knoten minimiert. Zur näherungsweisen Lösung wird die Galerkin-Methode genutzt,

welche die gebräuchlichste Variante zur Minimierung von Residuen in diesem Fall darstellt

[109]. Eine detaillierte Ausführung des globalen Ansatzes kann in der Arbeit von Madi et al.

[105] eingesehen werden.

Abbildung 39: Schematischer Ablauf des globalen Ansatzes zur Ermittlung der
Verschiebungen u(x) [105].

Verschiebung Verschiebung+Drehung Verschiebung+Drehung+
Scherung
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Die Feinheit des Netzes bzw. die mittlere Elementgröße erhöht die Ortsauflösung der DVC,

jedoch steigt mit kleineren Subvolumen die Unsicherheit der räumlichen Zuordnung. Um die

Größe der Subvolumen an die Strukturen des rekonstruierten Volumens anzupassen, wird mit

der Software Avizo 2020.3 mit der Funktion „radial Autocorrelation“ eine Startgröße ermittelt.

Dieser Prozess nutzt eine radiale Verteilungsfunktion, welche an verschiedenen Stellen im Vo-

lumen die Verteilung der Grauwerte um ein Voxel mit zunehmendem Abstand zu diesem mit-

telt. Das Ergebnis dieser Verteilungsfunktion ist dimensionslos und nähert sich mit zunehmen-

dem Abstand an Null an. Bei gröberen Strukturen sinkt der Verlauf der Funktion langsamer,

bei feineren Strukturen deutlich früher. In Abbildung 40 ist das Schnittbild einer rekonstruierten

FML-Probe abgebildet. Es ist zu erkennen, dass sich die Strukturen innerhalb der einzelnen

Materialphasen hinsichtlich ihres dynamischen Umfangs, der Musterverteilung und der Größe

der Strukturen erheblich unterscheiden. Dies spiegelt sich in der Auswertung der radial Au-

tocorrelation wider.

Abbildung 40: Die unterschiedlichen Strukturen innerhalb der Probe können mit Hilfe der ra-
dialen Verteilungsfunktion hinsichtlich einer optimalen Elementgröße für das zu erstellende

Netz untersucht werden.
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Die Informationen der radial Autocorrelation werden genutzt, um für die Elementgröße ei-

nen Anfangswert zu erhalten. In einem weiteren Schritt wird die Elementgröße zusätzlich vari-

iert, um den Einfluss auf Verschiebungs- und Dehnungsunsicherheiten abschätzen zu können.

Konvergiert die DVC erfolgreich, so können die ermittelten Verschiebungen auf ihre Zuverläs-

sigkeit bewertet werden. Dabei kommt für den lokalen Ansatz ein normalisierter Kreuzkorre-

lationskoeffizient zum Einsatz:

௟௢௞௔௟ݎ =
(∗ݔ)݃(ݔ)݂∑

ඥ∑݂(ݔ)ଶߑg(ݔ∗)ଶ (3.10)

In Gleichung (3.10) entsprechen x und x* den Koordinaten (in Voxeln) desselben Material-

punkts im Referenz-Zustand (x) und im deformierten Zustand(x*). f und g sind die Grauwert-

stufen des Referenzvolumens (f) und des deformierten Volumens (g). Für Werte nahe eins ist

die Korrelation erfolgreich.

Für den globalen Ansatz wird ein dimensionsloses Korrelationsresiduum genutzt:

௚௟௢௕௔௟ݎ =
< (∗ݔ)݃| − |(ݔ)݂ >

max ൫݂(ݔ)൯ − min ((ݔ)݂) (3.11)

Dabei entspricht f dem Durchschnittswert des Volume of Interest (VOI), max(f(x)) und

min(f(x)) sind die maximalen bzw. minimalen Werte der im VOI enthaltenen Grauwertstufen.

Für eine optimale DVC liegt das Korrelationsresiduum ௚௟௢௕௔௟ݎ  nahe null. Die Standardabwei-

chung der ermittelten Residuen gibt Aufschluss über das Rausch-Niveau der Messung und wird

durch Artefakte und Grauwertschwankungen erhöht. Bei einer erfolgreich konvergierten DVC

kann damit die Qualität der Messungen bewertet werden, um gegebenenfalls die Messparame-

ter anzupassen.

Zusätzlich wird eine Sensitivitätsanalyse durchgeführt, um den Einfluss der Elementgröße

des FEM-Netzes auf die Unsicherheiten von Dehnung und Verschiebung zu ermitteln. Hierfür

werden zwei identische Messungen der Probe ohne (Temperatur-)Last durchgeführt. Der di-

rekte Vergleich der Proben lässt nach Korrektur der rigid body motion (Starrkörperverschie-

bung) die Berechnung der Unsicherheiten zu. Mit steigender Elementgröße sinkt dabei die Un-

sicherheit, jedoch wird die Ortsauflösung verschlechtert. Je nach Versuch und den zu erwarten-

den Verschiebungen bzw. Dehnungen kann dadurch die Elementgröße und damit auch die
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Ortsauflösung derart angepasst werden, dass die Unsicherheit in Bezug auf die absoluten Ver-

schiebungen und Dehnungen in einem Verhältnis bleibt, das eine erfolgreiche Auswertung zu-

lässt. Der Einfluss der Elementgröße des Netzes in Bezug auf die Dehnungsunsicherheit ist in

Abbildung 41 dargestellt.

Abbildung 41: Einfluss der Elementgröße auf die Unsicherheit der DVC-Ergebnisse. Ein fei-
neres Netz a) ermöglicht eine erhöhte Ortsauflösung bei steigender Unsicherheit in Bezug auf

die Dehnung, umgekehrt sinkt die Unsicherheit bei größeren Elementen b).
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Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen vorgestellt,

welche auf Basis der in Kapitel 3 beschriebenen Prüfmethoden ermittelt wurden. Zudem wird

die Prüfkörperherstellung für ILSS-Tests, Modus I- und Modus II-Versuche, Nakajima-Versu-

che sowie für die potentiodynamischen Korrosionsmessungen beschrieben. Im Anschluss fol-

gen die Ergebnisse zu den jeweiligen Versuchen. Darauf folgend werden die Ergebnisse der

digitalen Volumenkorrelation an FML-Prüfkörpern unter Temperatureinfluss vorgestellt.

4.1 Screening der Oberflächenvorbehandlungen mittels

Kurzbalkenbiegeversuch

Eine Übersicht der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Materialkonfigurationen findet sich

in Tabelle 6. Für 25 Konfigurationen wurden sowohl Platten mit Al 1050A als auch mit

Al 2024 T3 hergestellt. In diesem ersten Screening-Durchlauf wurden die Oberflächenvorbe-

handlungen an Aluminium und ihr Einfluss auf die Haftung mit der PA-6-Matrix untersucht. In

einem weiteren Durchlauf wurden die favorisierten Konfigurationen des ersten Durchlaufs er-

weitert und Zwischenlagen wurden eingebracht. Diese isolierenden Schichten sollen langfristig

Schutz vor möglicher Kontaktkorrosion bieten und bestehen aus zusätzlichen reinen PA-6

Schichten, die teilweise um dünne Glasfaservliese erweitert wurden.

Die Prüfmethodik wird in Kapitel 3.3 beschrieben und in den folgenden Abschnitten auf die

hergestellten Proben nach Normklima (NK)-Konditionierung (23 °C/50 % r.F. / 7 Tage Ausla-

gerung), sowie Konditionierung im Vakuumofen (80 °C /4 Tage) als Referenz und nach heiß-

feuchter (engl. hot-wet, HW)-Auslagerung (80 °C / 95 % r.F. / 6 Tage) angewandt. Je Konfi-

guration wurden fünf Proben getestet. Um das Langzeitverhalten der Materialkonfigurationen

zu untersuchen, wurden Proben nach Auslagerung in heiß-feuchter Umgebung bis zu 30 Wo-

chen in regelmäßigen Abständen geprüft. Die Ergebnisse werden in Kapitel 4.3 vorgestellt.

Experimentelle Ergebnisse und
Diskussion
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Tabelle 6: Übersicht der getesteten Materialkonfigurationen mit verschiedenen Oberflächen-
vorbehandlungen, Zwischenlagen und Aluminiumlegierungen.

Abkürzung Beschreibung

S1* Korundstrahlen grob (~ 0,25 mm)

S2* Korundstrahlen fein (~ 0,12 mm)

S3* Korundstrahlen fein auf grob

DLC1* Korundstrahlen S3 + DLC

(Diamond Like Coating)-Schichtdicke 1,5 μm

DLC2* Korundstrahlen S3 + DLC-Schichtdicke 3 μm

REF* ohne Behandlung

LS1* Laserstrukturieren Variante 1 (Liniengravur)

LS2* Laserstrukturieren Variante 2 (Punktgravur fein)

LS3* Laserstrukturieren Variante 3 (Punktgravur mittel)

LS4* Laserstrukturieren Variante 4 (Punktgravur grob)

REF+GFVM* Glasfaservlies mit Vestamelt

HV2+PA* Eastman Optifilm Enhancer 300+PA-6-Folie (2x 50µm je Seite)

CT1* Chemical Treatment Beizpassivierung SurTec 642

CT2* SurTec 650 TCP

CT3* SurTec 618 LT

VM* Vestamelt Hylink Phosphatierung

REF PA* PA-6-Folie (2x 50µm je Seite)

HV1* Haftvermittler Kömmerling

HV2* Eastman Optifilm enhancer 300

HV3* Silan-Haftvermittler KBM 573

HV4* Silan-Haftvermittler KBM 403

HV5* Silan-Haftvermittler KBE 903

HV6* Silan-Haftvermittler X12-972-F

SG* Sol-Gel-Beschichtung/Silanisierung

HV5+PA KBE 903+PA-6-Folie

HV5+PA/GFV KBE 903+2x50 µm PA-6-Folie (Al zugewandt) + Glasfaservlies

LS1+PA/GFV Laserstrukturieren Variante 1+2x50 µm PA-6-Folie (Al zugewandt)

+ Glasfaservlies

LS1+HV5+PA/GFV Laserstrukturieren Variante 1+KBE903+2x50µm PA-6-Folie (Al zu-

gewandt) + Glasfaservlies
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LS1+PA Laserstrukturieren Variante 1+PA-6-Folie

LS1+HV5+PA Laserstrukturieren Variante 1+KBE903+PA-6-Folie

LS1+HV5 Laserstrukturieren Variante 1+KBE903

*mit Stern gekennzeichnete Abkürzungen wurden mit Al 1050A (0,3 mm) und zusätzlich als Variante

mit Al 2024 T3 (0,3 mm) hergestellt.

Für die Durchführung der ILSS-Versuche wurden alle Materialkonfigurationen getestet,

welche nach der einwöchigen Auslagerung in heiß-feuchter Umgebung keine Ablösungen zeig-

ten. In Tabelle 7 ist zu sehen, dass Materialkonfigurationen mit Al 1050A mit mehr Oberflä-

chenvorbehandlungen eine vollständige Anhaftung nach der Auslagerung zeigen. Proben mit

unbehandelter (gereinigter) Aluminiumoberfläche zeigten bei Al 1050A und Al 2024 T3 ein

Ablösen der Materialpartner und konnten in beiden Fällen nicht getestet werden. Grund für die

schwache Adhäsion ist die schlechte mechanische Verankerung sowie die schwache chemisch-

physikalische Anbindung mit der unbehandelten Aluminiumoberfläche.

Tabelle 7: Nach heiß-feuchter Auslagerung (80 °C / 95 % r.F. / 6 Tage)
verbleibende Materialkonfigurationen ohne die zusätzlichen Varianten aus Al 1050A und

PA/GFV (in Tabelle 6).

Al 1050A Al 2024 T3

S1 S2*

S3 DLC1*

DLC1 DLC2*

LS1 LS2*

LS2 LS3*

LS3 LS4*

LS4 VM*

CT2 HV5*

VM HV6*

HV4 SG*

HV5

HV6

SG

In Abbildung 42 ist der typische Kraft-Weg-Verlauf der Proben bei einer ILSS-Prüfung zu

sehen. Die scheinbare interlaminare Scherfestigkeit entspricht der zum Zeitpunkt des Versagens

vorherrschenden Schubspannung in der Mittelebene der Probe.
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Abbildung 42: Kraft-Weg-Diagramm einer Fünfer-Statistik von ILSS-Proben. Die erste Sig-
natur des Kraft-Weg-Verlaufs mit einem Kraftabfall wird zur Ermittlung der Schubspannung

genutzt.

In Abbildung 43 ist eine Übersicht der ILSS-Werte der getesteten Proben bei Normklima

hinsichtlich ihrer ILSS-Werte zu sehen. Proben mit Al 1050A zeigten nach der heiß-feuchten

Auslagerung (Abbildung 44) eine bessere Anhaftung und haben bei der Übersicht der ILSS-

Normklima-Werte eine erheblich geringere Streuung, wie an den Fehlerbalken in Abbildung

43 zu sehen.

Abbildung 43: Übersicht der ILSS-Werte bei Materialkonfigurationen mit Al 2024 T3 (links)
und Al 1050A (rechts).

Das Strahlen mit Korund (rot in Abbildung 43) führt zu einer Verbesserung der Adhäsion

und es konnten Werte für beide Aluminiumlegierungen ermittelt werden. Grund für die Ver-

besserung ist die erhöhte Rauheit und die daraus folgende Vergrößerung der Oberfläche,
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wodurch eine bessere mechanische Verklammerung der PA-6 Matrix mit der Aluminiumober-

fläche erzeugt wird. Die Werte für Al 1050A sind dabei etwas höher (μ = 55-60 MPa,

,MPa) als bei Al 2024 T3 (μ = 52 MPa 1,3-1,8 = ߪ MPa) und weisen einen geringeren 7 = ߪ

Fehler auf.

Die Konfigurationen mit DLC verbessern die Adhäsion der Proben ebenfalls und zeigen bei

beiden Aluminiumlegierungen eine geringe Streuung. Es konnten jedoch wie bei der Korund-

Vorbehandlung nicht alle Konfigurationen bei beiden Aluminiumlegierungen nach der heiß-

feuchten Auslagerung getestet werden.

Für Laser-vorbehandelte Proben wurde in beiden Materialkonfigurationen eine gute Adhä-

sion und hohe ILSS-Werte bei geringer Streuung ermittelt, auch nach heiß-feuchter Auslage-

rung waren die ILSS-Werte besonders für Al 1050A (Abbildung 44) im höchsten gemessenen

Bereich der Vergleichsproben.

Abbildung 44: Übersicht der ILSS-Werte bei Materialkonfigurationen mit Al 2024 T3 (links)
und Al 1050A (rechts) nach heiß-feuchter Auslagerung (80 °C / 95 % r.F. / 6 Tage).

Die Silanisierung (grün/schwarz in Abbildung 43/Abbildung 44) der Aluminiumoberflächen

konnte bei Proben nach Normklima die höchsten ILSS-Werte erzielen, auch nach HW-Ausla-

gerung waren sieben von zehn Konfigurationen prüfbar und hatten Werte zwischen 25–36 MPa,

wodurch sie über dem Mittelwert (26,28 MPa) der Proben nach HW-Auslagerung liegen. Das

Versagensverhalten zeigte darüber hinaus einen weiteren Kraftanstieg nach der ersten Signatur.

Die Verbindung ist damit schadenstoleranter, da sie einen längeren Prüfstempelvorschub zu-

lässt und duktiler versagt. In Abbildung 45 ist der Kraft-Weg-Verlauf von silanisierten Proben

dargestellt.
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Abbildung 45: Kraft-Weg-Verlauf der Proben mit Al 1050A und HV5-Silanisierung.

In einem zweiten Durchlauf wurden Kombinationen der favorisierten Oberflächenvorbe-

handlungen (LS1 und HV5) und zusätzlichen Zwischenschichten getestet. Trotz der Einbrin-

gungen von mechanisch schwächeren Zwischenlagen aus PA-6 und Glasfaservlies mit einer

zusätzlichen Gesamtdicke von ungefähr 100 µm konnten bei drei Konfigurationen ILSS-Werte

zwischen 62–66 MPa erreicht werden, die Höchstwerte im ersten Durchlauf ohne Zwischen-

schichten lagen bei 68 MPa. Die ILSS-Werte sanken wie schon im ersten Durchlauf nach heiß-

feuchter Auslagerung stark ab. Im Fall der Kombination von Laservorbehandlung und Haftver-

mittler nach heiß-feuchter Auslagerung wurden ILSS-Werte leicht über 40 MPa gemessen (Ab-

bildung 46), die Höchstwerte im ersten Durchlauf ohne Zwischenschichten lagen bei 38 MPa.

Die Kombinationen aus Laserstrukturierung LS1 mit Zwischenschichten aus PA-6 und

PA-6/GFV führten zu einer Verschlechterung der ILSS-Werte, während der Einsatz von Haft-

vermittler HV5 (Silan-Haftvermittler KBE 903) in Kombination mit Zwischenlagen PA-6/GFV

zu einer gleichbleibenden Scherfestigkeit bei geringerem Fehler führt. Die Kombination aus

Laserstrukturierung und Haftvermittler mit bzw. ohne zusätzlicher Zwischenlage erzielte die

höchsten ILSS-Werte, wurde bei der weiteren Untersuchung aufgrund des aufwändigen und

unwirtschaftlichen Herstellungsprozesses jedoch nicht weiter betrachtet.
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Abbildung 46: Übersicht der ILSS-Werte mit Al 1050A und zusätzlichen Zwischenlagen nach
NK-Auslagerung (rechts) und heiß-feuchter Auslagerung (80 °C / 95 % r.F. / 6 Tage, links).

Die Ergebnisse aus dem ILSS-Screening stellten als beste Oberflächenvorbehandlungen den

Silan-Haftvermittler KBE 903 und die Laservorbehandlung (LS1) heraus. In Kombination mit

Zwischenlagen zum Korrosionsschutz ergab sich die Konfiguration aus Haftvermittler und

PA-6/GFV Lage als favorisiertes FML. Varianten mit Laservorbehandlungen erreichten ähn-

lich gute Kennwerte, jedoch ist die Produktion größerer Halbzeuge nur schwer zu realisieren,

weshalb im weiteren Verlauf der Arbeit eine genauere Betrachtung der HV5-Material-Varian-

ten durchgeführt wurde. Die Übersicht aller Ergebnisse der ILSS-Versuche ist in Tabelle 8 dar-

gestellt.
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Tabelle 8: Übersicht der ILSS-Mittelwerte μ mit Standardabweichung * Bezeichnungen mit .ߪ
stehen für Konfigurationen mit Al 2020 T3.

μ ILSS (HW)

[MPa]

ߪ
[MPa]

μ ILSS (NK)

[MPa]

ߪ
[MPa]

μ ILSS (Trock-

nung) [MPa]

ߪ
[MPa]

S1 27,45 0,19 55,15 1,84 47,15 6,03

S3 17,93 0,95 59,66 1,29 60,18 1,06

DLC1 11,45 1,31 59,64 1,62 62,80 2,43

LS1 37,07 0,55 59,62 2,36 64,08 1,57

LS2 33,34 0,94 60,88 3,07 63,93 2,65

LS3 31,50 0,52 58,35 1,74 64,05 1,71

LS4 28,77 0,84 53,35 4,51 59,55 2,38

CT2 15,02 0,73 59,68 1,68 64,36 1,82

VM 25,26 0,44 52,85 1,72 61,55 1,12

HV4 28,28 8,25 54,48 9,01 59,35 5,91

HV5 35,58 2,97 67,89 0,81 69,19 0,52

HV6 26,30 4,58 67,86 3,56 64,88 9,37

SG 29,98 0,67 61,76 5,81 67,23 4,30

HV5+PA 27,05 8,68 52,23 12,85 52,16 10,41

HV5+PA/GFV 33,20 1,23 66,11 4,04 62,08 0,51

LS1+PA/GFV 18,58 5,24 34,54 12,71 30,57 14,38

LS1+HV5+PA/GFV 42,49 2,79 62,27 3,21 63,16 1,86

LS1+PA 25,81 2,23 32,24 19,53 13,72 7,01

LS1+HV5+PA 44,22 2,15 65,72 4,63 61,27 1,34

LS1+HV5 42,98 1,13 65,55 2,77 60,95 1,19

S2* 28,89 1,12 52,45 7,05 46,24 5,47

DLC1* 20,03 1,27 55,57 1,13 56,86 2,38

DLC2* 23,03 0,71 53,94 2,12 53,94 1,81

LS2* 24,51 5,81 51,77 9,59 51,78 7,84

LS3* 23,45 3,39 46,92 6,68 42,02 8,43

LS4* 23,31 1,90 51,95 5,57 43,30 7,65

VM* 25,49 0,55 53,92 3,47 63,42 1,39

HV5* 28,44 4,40 63,77 2,60 67,08 6,39

HV6* 23,84 12,51 63,00 13,08 58,82 15,59

SG* 35,70 0,39 70,67 1,81 74,17 1,77
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Das Hauptaugenmerk der vorgestellten Kennwerte liegt auf dem Vergleich der untersuchten

Oberflächenmodifikationen zur Erhöhung von adhäsiven Eigenschaften und des Korrosions-

schutzes. Die Analyse mittels ILSS-Test liefert hierfür ein geeignetes Verfahren, ist jedoch kri-

tisch hinsichtlich der Genauigkeit absoluter Werte zu hinterfragen, da es im Bereich des

Prüfstempels zu kompressivem Versagen und Schubknicken kommen kann, was die ILSS-

Werte beeinflusst. Die Auslagerung bei heiß-feuchter Umgebung führte bei allen Proben zu

einer Senkung der ILSS-Werte. Dies ist vor allem auf eine Feuchtigkeitsaufnahme der PA-6-

Matrix zurückzuführen. Diese wird bei erhöhten Temperaturen verstärkt [110] und senkt die

mechanischen Eigenschaften von PA-6 erheblich (Kapitel 2.3.2).

Die Ergebnisse der untersuchten Oberflächenmodifikationen zeigten in allen Konfiguratio-

nen eine Verbesserung der ILSS-Werte im Vergleich zur unbehandelten Referenz. Die Einbrin-

gung funktionaler Haftvermittler-Moleküle (HV5, 6, SG) stellt einen deutlichen Zugewinn der

scheinbaren interlaminaren Scherfestigkeit dar. Es konnten Werte von bis zu 70 MPa erreicht

werden, was in vergleichbaren Arbeiten von Monden [111] mit epoxidharzbasiertem

CFK/Stahl-Laminaten gemessen wurde.

4.2 Potentiodynamische Korrosionsmessungen

Für die potentiostatischen Messungen wurde ein Messaufbau genutzt, der schematische in Ab-

bildung 26 beschrieben wird. Der Aufbau entstand im Rahmen der Arbeiten von Hartwig [112]

und konnte für die nachfolgend beschriebenen Versuche zur Bestimmung der Korrosionspo-

tentiale der verschiedenen Oberflächenvorbehandlungen der Aluminiumbleche angewandt

werden. Als Korrosionsmesszelle diente ein Teflon-Zylinder, in dessen Boden eine runde Öff-

nung elektrischen Kontakt zwischen Arbeitselektrode und Elektrolyt zuließ. Der definierte

Kontaktbereich der Probenoberfläche ist dabei A = 0,196 cm², diese berührt den Elektrolyten

(V = 110 ml NaCl, c = 0,5 mol/l). Als Referenz wurde eine Ag/AgCl-Elektrode und als Gegen-

elektrode ein Platindraht (ܣ = 0,552 cm²) verwendet. Die Messungen wurden mit dem Po-

tentiostat Interface 100 der Firma Gamry Instruments durchgeführt. Als Spannungsintervall

zum Polarisieren der Proben wurden 5 mV/s gewählt. Um den Versuch darzustellen und cha-

rakteristische Korrosionsvorgänge hervorzuheben, wird der Strom logarithmisch über die an-

liegende Spannung aufgetragen. Für jede Oberflächenvariante des Aluminiums wurden drei

Proben getestet. Ermittelt wurden die Werte Ekorr und Ikorr am globalen Minimum des Verlaufs

im Evans-Diagramm, wie in Abbildung 47 zu sehen.
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Abbildung 47: Potentiodynamische Polarisationsmessung an vier Proben dargestellt, im
Evans-Diagramm von Proben mit laserstrukturierter Aluminiumoberfläche (Al 1050A).

In Abbildung 48 ist die Übersicht der getesteten Proben in einem Diagramm mit Ep über den

logarithmischen Strom dargestellt. Alle Proben mit zusätzlichen Zwischenschichten (im Dia-

gramm in grün) aus PA oder PA/GFV haben eine leicht negativere Ekorr als die übrigen Proben.

Die Standardabweichung nimmt jedoch deutlich zu. Die Proben ohne Laserstrukturierung mit

Zwischenschichten (HV5+PA, HV5+PA/GFV) weisen dabei den geringsten Stromfluss bei ge-

ringerer Standardabweichung und die geringsten Werte für Ekorr auf.

Abbildung 48: Korrosionspotentiale in Abhängigkeit des Stroms. In Grün dargestellt sind
Aluminiumproben mit zusätzlicher Zwischenschicht.
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In Abbildung 48 ist zu erkennen, dass die Korrosionspotentiale von den Proben HV5/REF

von Al 1050A und Al 2024 T3 auf einem ähnlichen Niveau liegen, wobei die Al 1050A-Proben

geringere Ströme zulassen (1,36 x 10-08 A; 8,17 x 10-09 A) als die Al 2024 T3-Proben

(5,80 x 10-08 A; 2,26 x 10-08 A). Eine Auflistung der ermittelten Werte findet sich in Tabelle 9.

In beiden Fällen kommt es durch die Silanisierung zu einer leichten Verringerung des Strom-

flusses. Die Laserstrukturierung LS1 von Al 1050A führt erwartungsgemäß zu einer Ver-

schlechterung des Korrosionspotentials sowie zu einer Erhöhung des Stromflusses. Grund dafür

ist die vergrößerte Oberfläche durch das Aufrauen des Aluminiums. Die Variante LS1+HV5

gleicht diesen Prozess wieder aus und weißt ein etwas höheres Korrosionspotential im Bereich

der Variante HV5 auf. Bei allen Proben mit zusätzlicher Zwischenschicht kommt es zu einer

deutlich höheren Standardabweichung hinsichtlich des Korrosionspotentials. Bei der Verwen-

dung zusätzlicher Zwischenschichten wird das Material idealerweise vollständig isoliert. Bei

allen Proben konnten dennoch kleine Ströme gemessen werden und es zeigten sich die charak-

teristischen Kurvenverläufe der Proben ohne Zwischenschicht. Die Messungen des Korrosions-

stroms Ikorr sind in den Fällen von HV5+PA und HV5+PA/GFV im Vergleich zur Referenz von

Al 1050A (REF) um den Faktor 103 kleiner. Als Grund für die geringen gemessenen Korrosi-

onsströme aller Konfigurationen mit zusätzlicher Zwischenschicht wird die verringerte Elekt-

ronenmobilität innerhalb der PA-6-Lagen vermutet, welche die Rekombinationsrate der Elekt-

ron-Loch-Paare senkt [112]. Dies verhindert den Elektronenfluss zum Metall und schützt die

Aluminiumlagen vor Korrosion.

Tabelle 9: Übersicht der untersuchten Oberflächenvorbehandlungen.
Mit * gekennzeichnete Abkürzungen bezeichnen Proben mit Al 2024 T3.

Abkürzung Ekorr [V] Ikorr [A]

REF -0,82 1,36E-08

REF* -0,79 5,80E-08

HV5 -0,8 8,17E-09

HV5* -0,8 2,26E-08

LS1 -0,86 4,26E-08

LS1+HV5 -0,71 7,63E-09

LS1+HV5+PA -0,56 4,87E-09

LS1+HV5+PA/GFV -0,65 8,87E-11

HV5+PA -0,53 2,01E-11

HV5+PA/GFV -0,58 1,35E-11
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Um das Langzeitverhalten der Materialkonfigurationen einschätzen zu können, wurden im An-

schluss, wie nachfolgend in Kapitel 4.3 beschrieben, die Varianten HV5 und HV5+PA/GFV in

Kombination mit Al 1050A in heiß-feuchter Umgebung für bis zu 30 Wochen ausgelagert.

4.3 Einfluss von Langzeit-Auslagerung in Hot/Wet-Umge-

bung auf die scheinbare interlaminare Scherfestigkeit

Weitere Untersuchungen wie die Langzeit-Auslagerung sowie Modus I/II-Versuche wurden an

folgenden Materialkonfigurationen mit unidirektionalem PA-6 Tape (UDTP) und Al 1050A

durchgeführt:

∂ UDTP-1050-HV5-PA-6-GFV (kurz HV5+PA/GFV)

∂ UDTP-1050-HV5 (kurz HV5)

Um die Bedeutung der Zwischenlage hervorzuheben, wird die Untersuchung der Konfigu-

ration ohne Zwischenlage als Referenzmaterial betrachtet. Materialpaarungen ohne Oberflä-

chenvorbehandlungen lösten sich bei der Hot/Wet-Auslagerung im ILSS-Screening bereits

nach einer Woche und konnten somit nicht als Referenz genutzt werden.

Um die Auswirkung der Feuchtigkeitsaufnahme genauer zu untersuchen, wurden ILSS-Pro-

ben in feucht-heißer Umgebung (80 °C / 95 % r.F.) ausgelagert. Der Auslagerungszeitraum

betrug dabei bis zu 35 Wochen. Je Konfiguration wurden fünf Proben im Abstand von drei

Wochen getestet. Feucht-heiße Umgebungsbedingungen spielen bei Thermoplasten wie PA-6

eine besondere Rolle, da die Wasseraufnahmefähigkeit von PA-6 bis zu 10 % des Gewichts

betragen kann [110]. Der Feuchtegehalt reduziert Steifigkeit und Festigkeit des Polymers und

die Glasübergangstemperatur sinkt. Auch Schubspannungen an der Grenzfläche können durch

das Aufquellen des Polymers hervorgerufen werden.

Für die Feuchteaufnahme während der Auslagerung wird von einem Diffusionsprozess aus-

gegangen [111, 113]. Die Quadratwurzel der Auslagerungszeit steht in diesem Fall mit den

ILSS-Kennwerten in einem linearen Zusammenhang. Die Werte ab einer Woche Auslagerungs-

zeit zeigen mit den nachfolgenden Messzeitpunkten einen guten linearen Zusammenhang (R-

Quadrat 0,995 und 0,874, siehe Abbildung 49).
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Abbildung 49: Bei einem Diffusionsprozess kann ein linearer Zusammenhang zwischen der
Quadratwurzel der Auslagerungszeit und den ILSS-Kennwerten festgestellt werden. Das linke

Diagramm zeigt ILSS-Proben mit zusätzliche Zwischenlagen.

In Abbildung 49 sind die Materialkonfigurationen mit Silan-Haftvermittler KBE 903 mit

zusätzlichen Zwischenlagen aus PA-6 und GFV (links) sowie die Referenzkonfiguration ohne

PA-6/GFV dargestellt. Bei der Variante HV5+PA/GFV ist zu erkennen, dass die negative Stei-

gung der Fit-Geraden etwas geringer ist (-3,173), als bei der HV5-Variante (-3,547). Eine ge-

ringere negative Steigung kann als eine überlegene Konfiguration interpretiert werden, da die

Verbindungsfestigkeit der Proben mit Zwischenlagen bei höherer Auslagerungsdauer weniger

nachlassen. Auch ist zu erkennen, dass die Proben HV5 im Bereich ab 24 Wochen und mehr

einen deutlich höheren Fehler aufweisen. Diese Streuung bei den Ergebnissen lässt eine fort-

schreitende Degradierung der Grenzflächen und entsprechend unterschiedlichere Versagensni-

veaus vermuten. Während die absoluten Werte zunächst keine Variante explizit favorisieren,

kann unter den Aspekten der höheren negativen Steigung sowie dem zunehmenden Fehler bei

der Auswertung der Fünfer-Statistik davon ausgegangen werden, dass die Materialkonfigura-

tion mit den zusätzlichen Zwischenlagen bei längerer Auslagerung in heiß-feuchter Umgebung

als überlegen bewertet werden kann.
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4.4 Bruchmechanische Untersuchungen

Für die Auswahl der beiden FML-Varianten wurden die kritischen Energiefreisetzungsraten bei

Modus I- und Modus II-Belastung bestimmt. Delaminationen durch Modus I/II/III-Belastungen

sind bei Bauteilen in der Regel schwer zu erkennen, führen aber zu einer deutlichen Verschlech-

terung der mechanischen Eigenschaften des Laminats. Die folgenden Abschnitte zeigen das

unterschiedliche Versagensverhalten der ausgewählten FML mit und ohne zusätzlicher Zwi-

schenschicht.

4.4.1 Ergebnisse und Diskussion der Modus I-Energiefreisetzungsrate
Für die Messung des Rissfortschritts werden wie in Kapitel 3.4.1 beschrieben zwei AE-Senso-

ren (Mistras) auf den Probekörper appliziert. Durch den Laufzeitunterschied der AE-Events

kann die Rissspitze lokalisiert werden, welche für die Entstehung der Schallsignale verantwort-

lich ist. In Abbildung 50 ist der Aufbau für DCB-Messungen mit den beiden AE-Sensoren an

den Enden der Probe dargestellt.

Abbildung 50: DCB-Probekörper mit HDWD2-Sensor (links) und WD-Sensor (rechts)

Ist der Rissfortschritt in Abhängigkeit von der Kraft bekannt, so kann die Energiefreiset-

zungsrate über eine der in Kapitel 3.4.1 beschriebenen Methoden bestimmt werden. Für die

folgenden Auswertungen wurde hierfür die MBT-Methode gewählt.
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Tabelle 10: AE-Aufnahmeeinstellungen zur Ermittlung des Rissfortschritts.

Aufnahmeeinstellungen Wert/Einheit

Vorverstärkung 40 dB

Threshold 35 dB

Aufnahme-Rate 10 MSP/s

Bandpass-Bereich 20 –1200kHz

Anbringung Blu tack/Klammer

Sensor-Typ HDWD2/WD (Mistras)

Anzahl Sensoren 2

Abbildung 51 zeigt die Rohdaten des DCB-Versuchs an den beiden FML-Konfigurationen

mit und ohne GFV-Zwischenschicht. Die Kraft wird über den Abstand der Lasteinleitungsblö-

cke aufgetragen. Rot eingetragen ist ein linearer Fit des linear-elastischen Bereichs des Ver-

suchs, welcher die Abweichung ab einer bestimmten Last hervorhebt. Der Übergang von linear-

elastischem Bereich zu plastischer Verformung kann als FNL bezeichnet und zur Berechnung

der Energiefreisetzungsrate genutzt werden.

Abbildung 51: Kraft-Weg-Diagramm der DCB-Versuche an FML-Proben HV5+GFV (links)
und HV5-Proben (rechts). Mit Hilfe des linearen Fits kann die Abweichung des Kraft-Weg-

Verlaufs aus dem linear-elastischen Materialverhalten ermittelt werden.

Zur Ermittlung von GIc können den Diagrammen aus Abbildung 51 verschiedene signifi-

kante Werte wie das Kraftmaximum oder der Übergang von linear-elastischem Bereich zu plas-

tischer Verformung für die Kraft F entnommen werden, alternativ kann man GI für den gesam-

ten Kraft-Weg-Verlauf berechnen. Je nach Versagensart und Kraft-Wegverlauf können dabei
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zusätzliche Informationen zum Versuch ermittelt werden. Bei der linken Kraft-Weg-Kurve in

Abbildung 51 ist zu sehen, dass die Kraft beim ersten Initialversagen ein deutlich höheres Ni-

veau aufweist, danach jedoch stärker abfällt als die Probe ohne GFV-Zwischenschicht im rech-

ten Diagramm. Auch wird danach ein deutlich höheres Kraftniveau benötigt, um den Riss wei-

ter zu öffnen. Dieser Verlauf zeigte sich bei allen Proben mit GFV-Zwischenschicht und ist in

Abbildung 54 an den aufgehellten Stellen zwischen den Rissfortschritten zu erkennen. Zur Be-

stimmung von GIc wurden in der Auswertung folgende markante Punkte des Kraft-Weg-Ver-

laufs genutzt: FNL beschreibt die erste Abweichung der Kraft-Weg-Kurve vom linearen Fit, FVIS

beschreibt die erste sichtbare Signatur des Kraft-Weg-Verlaufs und FAE das Einsetzen des Riss-

wachstums, welches von den AE-Sensoren ermittelt wurde.

|Δ| wird mit einer Ausgleichsgeraden der Compliance C1/3 über die Gesamt-Delaminations-

länge ermittelt und entspricht dem Schnittpunkt dieser Geraden mit der x-Achse. Die Rissöff-

nung wird somit virtuell verlängert und berücksichtigt dabei die Rotation der Biegebalken. In

Abbildung 52 ist der lineare Fit rot eingezeichnet, das Risswachstum ist aus den aufgezeichne-

ten AE-Events der akustischen Messung eingetragen.

Abbildung 52: Diagramm zur Bestimmung von |Δ| für die Berechnung der Energiefreiset-
zungsrate GIc nach der MBT-Methode.

In Tabelle 11 sind die Versuchsergebnisse der DCB-Testreihe für die beiden Materialkonfi-

gurationen mit HV5 und HV5+PA/GFV zusammengefasst. Für beide Testreihen wurden je-

weils vier Probekörper geprüft und die GIc-Werte wurden mit der MBT-Methode ermittelt. Auf-

fällig ist bei den Ergebnissen, dass die Werte für GIc (NL/VIS/AE) stark unterschiedliche Ni-

veaus erreichen. Während die NL- und AE-Berechnungen höhere Werte für die Konfiguration
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HV5 ergeben (HV5: 480 J/m², HV5+PA/GFV: 280 J/m²), sind die Werte für GIc (VIS) bei der

Materialkonfiguration HV5+PA/GFV (HV5: 1040 J/m², HV5+PA/GFV: 1320 J/m²) höher. Bei

der initialen Rissöffnung werden höhere Kräfte erreicht, das weitere Risswachstum erfolgt je-

doch nach höheren Kraftabfällen und die Abweichung zum linearen Fit im linear-elastischen

Bereich ist schneller erreicht. Bei HV5-Proben ist das Risswachstum deutlich gleichmäßiger,

wie in Abbildung 51 zu sehen ist. Dieses unterschiedliche Schädigungsverhalten der Hybridla-

minate erschwert einen direkten Vergleich, da die beschriebenen Eigenschaften anwendungs-

bezogen Vor- und Nachteile bringen können. Eine höhere Energiefreisetzungsrate GIc (VIS)

schützt vor erstmaligem Versagen, das schlagartige Versagen und Fortschreiten des Risses er-

schwert jedoch Vorhersagen zu Umfang und Größe eines Schadens.

Tabelle 11: Mittelwerte μ und Standardabweichungen σ der Energiefreisetzungsraten der
DCB-Tests.

Modus I GIc (NL)

[J/m²]

GIc (VIS)

[J/m²]

GIc (AE)

[J/m²]

HV5 μ 480,90 1040,55 481,19

σ 115,79 190,10 116,32

HV5+PA

/GFV
μ 280,48 1319,52 280,99

σ 55,26 388,55 54,93

Bei Betrachtung der Rissflächen der DCB-Proben, sieht man, dass im Fall mit GFV-Zwi-

schenschicht ein rein kohäsives Versagen vorliegt. Auf der gesamten Rissfläche ist zu erken-

nen, dass die mechanisch schwächere Schicht aus PA-6/GFV an beiden Materialpartnern haften

geblieben ist und der fortschreitende Riss nicht in Laminatschichten des CFK hineinläuft. Die

Ablenkung der Rissspitze in benachbarte Lagen führt in der Regel zu ansteigenden GIc-Werten

mit wachsendem Riss. Dieser Effekt kann bei monolithischen Faserverbundwerkstoffen häufig

beobachtet werden [111]. Das Überbrücken des Risses durch Fasern (engl. fibre bridging) be-

hindert in diesem Fall das Risswachstum zusätzlich und steigert die Energiefreisetzungsrate.

Wie in Abbildung 51 am Kraftverlauf beider Materialkonfigurationen zu erkennen ist, fällt die

Kraft nach anfänglichem Versagen deutlich ab, an den anschließend freigelegten Rissoberflä-

chen bestätigt sich das kohäsive Schadensverhalten (Abbildung 53 und Abbildung 54).
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Abbildung 53: Bruchflächen der Probekörper mit (oben) und ohne (unten) Glasfaservlies.
Während die Bruchfläche mit Glasfaservlies rein kohäsiv versagt, versagt die Variante ohne

GFV zu Beginn gemischt adhäsiv/kohäsiv.

In Abbildung 54 ist zu erkennen, wie die Probekörper von drei Proben mit HV5+PA/GFV

auf beiden Seiten jeweils mit den Resten der GFV-Schicht bedeckt sind. Das Fortschreiten der

Rissspitze in wenigen Stufen ist an den helleren Streifen im GFV zu erkennen.

Abbildung 54: Bruchflächen der Probekörper mit Glasfaservlies und PA-6 Zwischenschicht.
Das Grenzflächenversagen findet ausschließlich innerhalb der Glasfaserschicht statt, welche

sowohl am CFK als auch an der Aluminiumlage haften bleibt, und kann damit als rein kohäsi-
ves Versagen bewertet werden.

Die Auswertung der untersuchten Materialkonfigurationen unter Modus I Belastung bestä-

tigt die verbesserte Haftung durch die Vorbehandlung mit dem Silan-Haftvermittler KBE 903,

bei dessen Verwendung alle Proben in den Versuchen rein kohäsiv versagten. Die Kraft-Weg-

Verläufe unterscheiden sich deutlich und zeigen verschiedene Versagensverhalten durch die
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großen Kraftsprünge bei HV5+PA/GFV-Proben und den gleichmäßigeren Rissfortschritt bei

HV5-Proben (Abbildung 51). Die höchsten GI (VIS) Energiefreisetzungsraten werden von der

Materialkonfiguration HV5+PA/GFV erreicht, das Initialversagen führt jedoch zu einer deut-

lich weiteren Rissöffnung und einem höheren Kraftabfall (bis zu 50 %) als bei Proben ohne

Zwischenschicht (bis zu 10 %). Neben einer Beschreibung der Materialien mittels Kennwerten

ist daher die qualitative Bewertung zur genaueren Beschreibung des Versagensverhaltens not-

wendig.

Vergleicht man die GIc (NL/AE)-Werte mit Ergebnissen aus der Literatur [111], so werden

im Bezug zu monolithischem CFK (318 J/m²) leicht niedrigere Werte für die HV5+PA/GFV-

Proben (280 J/m²) und deutlich höhere Werte für HV5-Proben (480 J/m²) erreicht. Dies spricht

für eine sehr gute Haftung der Lagen, die durch den Einsatz des Haftvermittlers zwischen Alu-

minium und PA-6-Matrix und der Ausbildung kovalenter Bindungen bedingt wird. Die

CFK/Stahl-Hybridlaminate aus [111] erreichen mit verschiedenen Oberflächenmodifikationen

höhere GIc-Werte von bis zu 440 J/m². In der Arbeit von Pan et al. [114] wurden FML aus AZ31

Magnesium (Mg) und CFK mit Epoxidharz Basis in einem 6/7 Lagenaufbau getestet, die mitt-

leren GIc -Werte betrugen dabei 230 J/m².

Die Ergebnisse liegen damit in einem ähnlichen Wertebereich mit vergleichbaren FML. Das

Versagen der GFV-Schicht der HV5+PA/GFV-Proben führt zu erwartungsgemäß niedrigeren

Energiefreisetzungsraten, da hier die mechanisch schwächeren Glasfasern den Haupteinfluss

auf das Ergebnis haben.

4.4.2 Ergebnisse und Diskussion der Modus II-Energiefreisetzungsrate
Zur Untersuchung des Modus II-Delaminationsverhaltens wird die in Kapitel 3.4.2 beschrie-

bene Compliance Calibration-Methode genutzt. Es wurden je Materialkonfiguration vier Pro-

ben getestet. Vor der eigentlichen Prüfung wird der Prüfkörper mit unterschiedlichen effektiven

Risslängen getestet, dabei wird die ENF-Probe auf der Vorrichtung so platziert, dass der künst-

lich eingebrachte Riss bei a20 = 20 mm und a40 = 40 mm steht.
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Die Belastung wird anschließend bis unterhalb der halben erwarteten Versagenslast gestei-

gert. Die Nachgiebigkeiten C20 und C40 als Quotient aus Prüfstempelvorschub und Kraft im

linear-elastischen Bereich werden über a3 aufgetragen. Abbildung 55 zeigt diesen Messablauf

anhand einer FML-Probe.

Abbildung 55: Für die Ermittlung der Energiefreisetzungsrate GII werden die Nachgiebigkei-
ten C20 und C40 zusätzlich zur eigentlichen Messung benötigt. Die drei Compliance-Werte

werden über a3 aufgetragen und die Steigung der Ausgleichsgeraden wird für Gleichung 3.3
genutzt.

Im Gegensatz zu den Kraft-Weg-Kurvenverläufen bei den DCB-Versuchen versagen die

ENF-Probekörper nach Erreichen des Kraftmaximums so weit, dass die Messung gestoppt wird.

In den Diagrammen in Abbildung 56 ist zu erkennen, dass Proben mit GFV-Zwischenschicht

ein im Mittel 5 % höheres Lastniveau erreichen als Proben ohne Zwischenschicht.

Abbildung 56: Ergebnisse der ENF-Versuche bei den HV5-Proben (rechts) und
HV5+PA/GFV-Proben (links).
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Die Standardabweichung der Maximalkraft Fmax ist bei den HV5-Proben etwas geringer als

bei der HV5+PA/GFV-Variante (Tabelle 12). Bei der kritischen Energiefreisetzungsrate GIIc

liegen die HV5+PA/GFV-Proben um über 40 % über dem Mittelwert der HV5-Proben, die

Standardabweichung für beide Probentypen ist vergleichbar.

Tabelle 12: Mittelwerte und Standardabweichung der Gesamtenergiefreisetzungsraten der
ENF-Tests.

Die ermittelten GIIc -Werte liegen bei etwa 5200–7700 J/m². Bei Choi et al. [115] werden bei

PA-6-basiertem CFK Werte zwischen 1700–2300 J/m² und bei Pan et al. [114] wird an

Mg/CFK-FML ein mittlerer GIIc -Wert von 5800 J/m² erreicht. Das GIc/GIIc-Verhältnis liegt im

Fall von [114] bei 0,039, für HV5-Proben liegt der Wert bei ungefähr 0,1, bei HV5+PA/GFV-

Proben bei 0,036. Die großen Unterschiede zwischen Modus I- und Modus II-Belastung können

auf die verschiedenen Spannungsarten der jeweiligen Belastung zurückgeführt werden. Bei

Modus I-Belastung wird der interlaminare Riss durch Schälspannungen hervorgerufen, wobei

die GFV-Schicht als mechanisch schwächste Lage als erstes versagt. Hier können HV5-Proben

höhere Werte erreichen. Bei Modus II-Belastung kommt es hauptsächlich zu Scherspannungen.

Dabei kann es bei der GFV-Zwischenschicht im Gegensatz zur glatten Grenzfläche bei HV5-

Proben eher zu mechanischen Verriegelungen kommen, wodurch eine Rissausbreitung verhin-

dert wird. Dieser Effekt wird in der Arbeit von Kim et al. [116] und bei [114] beschrieben.

Nach Prüfung der bruchmechanischen Eigenschaften kann die Materialkonfiguration mit zu-

sätzlicher GFV-Zwischenschicht als Favorit der Versuche gewertet werden. Mit den Ergebnis-

sen aus Langzeitauslagerung und potentiodynamischer Korrosionsmessung wird diese Bewer-

tung gestützt. Die Grenzfläche zwischen Aluminium und CFK-Lagen erhält durch die GFV-

Zwischenschicht einen erhöhten Korrosionsschutz und verlängert damit die Lebensdauer von

Modus II Mittelwert μ, Standardab-

weichung σ

GIIc

[J/m²]

GIIc_onset

[J/m²]

Fmax

[N]

Fonset

[N]

HV5 μ 5340,14 5186,33 2693,87 2655,71

σ 771,59 727,12 176,90 175,29

HV5+PA/GFV μ 7698,32 7579,32 2952,55 2927,81

σ 734,54 833,87 288,93 285,17
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FML-Bauteilen. Zudem wurde die Haftung der Materialpartner durch die Silanisierung opti-

miert. Die verwendeten Prüfverfahren zur Ermittlung der Energiefreisetzungsraten unter Mo-

dus I- und Modus II-Belastung zeigen eine hohe Verbindungsgüte der Materialpartner.

4.5 Erweiterung der Auswertetechnik von

Tiefungsversuchen nach Nakajima

Für die im folgenden Kapitel beschriebenen Versuche wurde der am Lehrstuhl Hybride Werk-

stoffe/Mechanical Engineering entwickelte Messaufbau aus den gemeinschaftlichen Arbeiten

innerhalb der Projekte MAI CC4 Hybrid und MAI CC4 HybCar genutzt. Der Aufbau lässt

Messungen bis zu 250 °C zu und kann in eine Universalprüfmaschine (Kappa DS, Zwick/Roell

GmbH) integriert werden (Kapitel 3.5). Er entspricht den genormten Abmessungen aus der

Norm ISO 12004-2 [19] für die zeitabhängige Auswertemethodik, bei der Dehnungsmessungen

mit einer Bildrate von 10 Hz und mehr erforderlich sind. Für die Messung der Dehnungen

wurde das optische Dehnungsmesssystem ARAMIS der Firma GOM GmbH eingesetzt. Um

den Aufbau auf seine Funktionalität zu testen, wurden zunächst Messreihen mit dem im Hyb-

ridlaminat genutzten Aluminium 1050 bei Raumtemperatur und bei der Zieltemperatur von 240

°C durchgeführt (Kapitel 4.5.1). Die werkstoffabhängige Umformbarkeit sowie unterschiedli-

ches Versagensverhalten von Metallen gegenüber FML erfordern die Anpassung der Auswer-

temethoden und die Entwicklung neuer Bewertungsstrategien, welche im folgenden Kapitel

vorgestellt werden.

4.5.1 Vorversuchsreihe Aluminium bei Raumtemperatur
Für die Messungen mit Aluminium bei Raumtemperatur sowie bei 240 °C wurden Probekörper

aus dem Projektmaterial Al 1050A mit einer Blechdicke von d = 0,3 mm hergestellt. Als Steg-

breite wurden Sb = 30/50/70/90 mm sowie ein Vollkreis gewählt. Je Geometrie standen drei

Proben zur Verfügung, aufgrund von teilweise außermittig versagenden Proben konnte jedoch

keine vollständige dreier-Statistik bei erhöhten Temperaturen mit Aluminium durchgeführt

werden. Als Stempelgeschwindigkeit wurde 1 mm/s gewählt.

Das korrekte Versagen der Proben (15 mm um die Probenmitte) wird maßgeblich durch die

Reibung zwischen Stempel und Probe beeinflusst. Kann die Probe nicht am Stempel entlang-

gleiten, so kommt es zu einem außermittigen Versagen der Probe. Insbesondere bei erhöhten

Temperaturen werden die Schmiereigenschaften der verwendeten Systeme verschlechtert.

Durch die Kombination von Grafitgleitfolie mit Grafitgleitspray konnte eine Verbesserung der
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Schmierung erreicht werden, so dass auch bei erhöhten Temperaturen mittiges Probeversagen

erreicht werden konnte.

Dennoch konnten für Aluminiumproben keine vollständigen Statistiken erstellt werden. Der

Grund hierfür wird neben einer nicht idealen Schmierung bei hohen Temperaturen auch bei der

Blechdicke vermutet, welche mit den im Projekt verwendeten Aluminiumblechen mit 0,3 mm

die untere Grenze der Empfehlung nach Norm ISO 12004-2 darstellt. Die hohe Dehnung im

Randbereich bei unzureichender Schmierung ist in Abbildung 57 dargestellt.

Abbildung 57: Bei erhöhter Reibung kann die Probe in der Stempelmitte nicht ausreichend
gleiten und Versagen im Randbereich wird begünstigt (Schmiersystem: Grafitgleitspray,
oberes Bild). Die Schnittlinien werden von der Auswertesoftware nicht mehr parallel zum
Probensteg ausgerichtet. Versagen in der Stempelmitte in einem Bereich von +/- 15 mm

ergibt einen gültigen Versuch (Schmiersystem: Grafitgleitspray+Grafitgleitfolie).

Für die ortsabhängige Auswertemethode nach ISO 12004-2 wird mit der Schnittlinienme-

thode die Dehnungsverteilung mit drei Schnitten über der Einschnürung bzw. am Riss in der

Probe gemessen. Für die Aluminiumproben bei Raumtemperatur konnten für Proben mit

30/50/70 mm Stegbreite je zwei Versuche nach Norm ausgewertet werden, für die Vollkreis-

probe konnte eine Probe ausgewertet werden.
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In Abbildung 58 wird die Auftragung des Umformgrads über die Probenlänge dargestellt.

Zur Auswertung wurde das Modul zur Berechnung der Grenzformänderungskurve nach

ISO 12004 der Software GOM Correlate genutzt.

Abbildung 58: Auswertung einer Aluminiumprobe (30 mm Stegbreite) mittels Schnittlinien-
verfahren. Haupt- und Nebenformänderung werden aus drei verschiedenen Geraden senk-

recht zum Riss ausgewertet.

Weicht der ausgewertete Dehnungspfad von der Probenmitte ab, so wird bei der Auswertung

in der Regel nur ein kleinerer Teil der Nebenumformgrade abgedeckt, zudem sinkt das Grenz-

formänderungsvermögen der untersuchten Proben. Eine Auswertung von Dehnpfaden im

Randbereich ähnelt der Belastung bei ebener Dehnung des Werkstoffs. Unzureichendes Gleiten

kann diesen Effekt auch bei mittigem Versagen der Probe erzeugen, in der Auswertung der

Dehnpfade führt dies zu einem insgesamt reduzierten Grenzformänderungsvermögen und ei-

nem kleineren Anteil an Nebenformänderungen. In der Arbeit von Kuppert [18] wird der Ein-

fluss der Reibung auf die Lage der ermittelten Grenzformänderungswerte genauer untersucht.

Es wird darauf eingegangen, dass Aluminium-Proben aus 6000er-Legierungen besonders im

biaxialen Belastungszustand häufig nicht durch Einschnürung versagen und die Messwerte

beim Versagen durch einen duktilen Bruch stark schwanken können. Abbildung 57 zeigt den

Einfluss des Schmiersystems bei einer Aluminium-Probe (Stegbreite 30 mm).

In Abbildung 59 ist das Ergebnis der ersten Messreihe von Al 1050A bei Raumtemperatur

mit dem optimierten Schmiersystem (Grafitgleitspray und Grafitgleitfolie) zu sehen. Für die
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Probengeometrie mit einer Stegbreite von 90 mm konnte mit der ortsabhängigen Schnittlinien-

methode keine gültige Auswertung durchgeführt werden, da das Versagen der Proben außer-

halb des vorgegebenen Bereichs lag. Es fällt auf, dass im Bereich des biaxialen Streckziehens

der Vollkreisprobe ein deutlich höherer Anteil der Hauptformänderung (φ1 = 0,33; φ2 = 0,13)

vorliegt. Die weiteren Ergebnisse der Schnittlinienauswertung streuen stark, liegen jedoch im

erwarteten Bereich mit leicht negativen Nebenformänderungen.

Abbildung 59: Grenzformänderungskurve von Al 1050A bei Raumtemperatur. Probengrößen
v.l.n.r.: 30/50/70 mm Stegbreite und Vollkreisgeometrie.

4.5.2 Vorversuchsreihe Aluminium bei erhöhten Temperaturen
Für die anschließenden Warmumformversuche an Aluminium wurde in einem ersten Schritt

die Temperaturführung an Probe und Werkzeug überprüft. Die Temperaturverteilung hat einen

großen Einfluss auf den Tiefungsversuch und muss innerhalb der Probe möglichst konstant

bleiben. Da der Aufbau in einen Umluftofen integriert wurde, wird eine nahezu konstante Luft-

temperatur von 250 °C erreicht. Durch die Werkzeuge aus Edelstahl und deren große Wärme-

leitfähigkeit wird jedoch ein Großteil dieser Temperatur nach außen abgeben und kühlt das

Werkzeug somit unter die vorgegebene Mindesttemperatur von 230 °C, welche zum Schmelzen

von PA-6 der FML benötigt wird. In den Arbeiten von Kuppert [18], Hecht und Merklein sowie

Krauer et al. [117, 118] wird auf die Wichtigkeit einer homogenen Temperaturverteilung für

gültige Versuche hingewiesen.
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Zum Erreichen der notwendigen Umformtemperatur wurden wie in Kapitel 3.5 beschrieben

zusätzlich vier Heizpatronen in das Klemmwerkzeug integriert. Mit dieser zusätzlichen Tem-

peratursteuerung konnten mittels Thermoelementen an Probe und Werkzeug gezielt Tempera-

turen angesteuert werden. Die Proben wurden zunächst in den Versuchsaufbau im Ofen einge-

baut und eine Zieltemperatur von 230 °C wurde gewählt. Bei Versuchsstart im kalten Ofen

wurde diese Temperatur nach etwa 60 Minuten erreicht. Abbildung 60 zeigt diesen Tempera-

turverlauf beim Aufheizvorgang. Um das Risiko des Ausziehens der Probe aus dem Werkzeug

beim Versuch zu minimieren, wurde der Ofen nach Erreichen der Zieltemperatur geöffnet um

die Klemmschrauben nachzuziehen. Der Einfluss auf den Temperaturverlauf blieb dabei gering

und die Zieltemperatur konnte nach 20 Minuten erneut erreicht werden.

Abbildung 60: Temperaturverlauf beim Aufheizvorgang. Die Signatur in beiden Temperatur-
verläufen zeigt das Absinken der Temperatur beim Öffnen des Ofens zum Nachziehen der

Klemmschrauben.

Die Temperaturdifferenz zwischen Werkzeug und Probe erreicht bei Maximaltemperatur ei-

nen Unterschied von bis zu 20 °C, dies führt zu einem Temperaturgradienten hin zur Proben-

mitte. Die Höchsttemperatur von 260 °C wird dabei im geklemmten Bereich der Probe gemes-

sen. Das Thermoelement hat hierbei keinen Luftkontakt, sondern berührt die Edelstahlvorrich-

tung. Durch den heißeren Klemmbereich wird die Probe durch den Kontakt auf die Zieltempe-

ratur erhitzt, welche in der Probenmitte gemessen wurde. Dabei wurde die Zieltemperatur mit

zunehmender Größe der Probe schneller erreicht. Als Grund hierfür wird der bessere Wärme-

fluss durch die geringeren Probenausschnitte bei Proben mit breiterem Steg bzw. dem Vollkreis

gesehen. Des Weiteren kann die aufgeheizte Luft bei breiteren Proben besser gestaut werden,
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bzw. schlechter nach oben abfließen. Es konnte zudem beobachtet werden, dass die FML-Pro-

ben mit einer Dicke von 4,0 mm bei gleicher Heizleistung heißer wurden als die Aluminium-

proben mit einer Dicke von 0,3 mm. Generell ist ein möglichst schneller Aufheizvorgang wün-

schenswert, um Oberflächenlackierung und Schmierstoffsystem möglichst wenig zu belasten.

Um den Aufheizvorgang zu beschleunigen, wurde der Werkzeugstempel möglichst nah an die

Probe gefahren, und so Luftverwirbelungen und daraus resultierende Kühlung zu minimiert.

Für den Abkühlvorgang wurde zunächst die Dauer der passiven Kühlung untersucht. Insbe-

sondere für die Messungen an FML-Proben ist das Sinken der Temperatur unter die Glasüber-

gangstemperatur notwendig, um die Probe beim Ausbau nicht zu verformen. Durch die hohe

Masse der Werkzeuge kommt es wie im Diagramm in Abbildung 61 nur zu einer sehr langsa-

men Abnahme der Temperatur. Die Abnahme ist sowohl an der Probe als auch am Werkzeug

sehr gleichmäßig, hat 20 Minuten nach Entfernen des Ofens jedoch noch mindestens 170 °C an

der Probe und über 200 °C am Werkzeug.

Abbildung 61: Temperaturverlauf beim Abkühlvorgang von FML-Proben bei passiver und ak-
tiver Kühlung mittels Kühlerventilatoren.

Zur aktiven Kühlung für eine Verkürzung der Abkühlphase wurde zunächst händisch mittels

Ausblasdruckpistole gekühlt. Eine noch höhere Abkühlrate wurde mit zwei Kühlerventilatoren

erreicht, welche wie in Abbildung 62 zu sehen positioniert wurden. Durch das Ansaugen von

Umgebungsluft konnte durch die schräge Positionierung ein Luftstrom direkt in die Werkzeug-

mitte geleitet und ein rasches, reproduzierbares Abkühlen der Probe erreicht werden. Der Tem-

peraturverlauf ist in Abbildung 61 grün dargestellt. Die Temperatur sinkt nach drei Minuten

unter 100 °C.
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Abbildung 62: Aktivkühlung der eingebauten Probe mittels 24 V-Kühlerventilatoren.

Mit den beschriebenen Prozessen wurden Al 1050A-Proben mit fünf verschiedenen Geo-

metrien getestet. Die Blechdicke betrug dabei 0,3 mm und es wurden drei Probenkörper je Ge-

ometrie bei einer Stempelgeschwindigkeit von 1 mm/s geprüft. Für die Proben mit Stegbreite

70 mm und 90 mm konnten mit dem Schnittlinienverfahren keine gültigen Auswertungen

durchgeführt werden, da die Proben zu stark außermittig versagten bzw. am Innenradius des

Halterings abgeschert wurden. Für die restlichen Proben wurde der Auswertebereich auf 30 mm

um den Kuppenpol erweitert (nach Norm 15 mm), um eine Auswertung mittels Schnittlinien-

methodik zu ermöglichen. Es ist bekannt, dass diese Erweiterung das Verhältnis von Haupt- zu

Nebenformänderung verändern kann, was zu gestauchten Grenzformänderungskurven in der

Breite führt. Im Diagramm in Abbildung 63 ist das Ergebnis der Nakajima-Versuche an Alu-

minium sowohl für Raumtemperatur als auch bei 240 °C dargestellt. Die roten Punkte bilden

die Grenzformänderungskurve bei erhöhter Temperatur, die Streuung der Ergebnisse der ein-

zelnen Geometrien wird durch die blauen Punkte angezeigt. Zusätzlich ist die Grenzformände-

rungskurve bei Raumtemperatur als Referenz eingezeichnet.
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Abbildung 63: Grenzformänderungskurve für Al 1050A bei Raumtemperatur (grün) sowie
230 °C (rot). Als Folge zu starker Reibung kommt es zu nicht-linearen Dehnungspfaden, wel-

che nur einen kleinen Bereich von Nebenumformgraden abdecken.

Die Grenzformänderungskurve liegt für die erfolgreich ausgewerteten Proben für Alumi-

nium bei erhöhten Temperaturen erwartungsgemäß höher. Im Bereich der reinen Hauptumfor-

mung konnten wie bei den Versuchen bei Raumtemperatur keine gültigen Proben nach Versa-

gen der Proben mittels Schnittlinienmethodik ausgewertet werden. Wird die lineare Verbindung

zwischen Vollkreisauswertung und nächster Geometrie in Abbildung 63 als Näherung genom-

men, so kann von einer Steigerung von 0,2 auf 0,36 des Hauptumformgrades ausgegangen wer-

den. Eine ähnliche Steigerung des Hauptumformgrades wird in [18] bei der Aluminiumlegie-

rung AA5182 erreicht, der Hauptumformgrad wird von 0,2 bei Raumtemperatur auf 0,42 bei

200 °C angehoben. Im Fall der in Abbildung 63 vorgestellten Grenzformänderungskurven muss

jedoch von einem größeren Fehler ausgegangen werden, da die Vollkreisproben nicht biaxial

versagen. Dies ist insbesondere bei erhöhten Temperaturen auf eine zu große Reibung zwischen

nicht erhitztem Stempel und Probe zurückzuführen. Dies verstärkt die Umformung im Proben-

bereich ohne Stempelkontakt und begünstigt außermittiges Versagen mit einem ungleichmäßi-

gen Dehnungsverhältnis zwischen Haupt- und Nebenumformgrad. Für die Proben mit 70 mm

und 90 mm Stegbreite kam es neben außermittiger Belastung zu Abscherungen im Klemmbe-

reich der Probe. In Abbildung 64 ist diese Problematik hervorgehoben.
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Abbildung 64: Probekörper mit 90 mm Stegbreite. Zu erkennen sind Dehnungsüberhöhun-
gen εx parallel zum Steg im Klemmbereich, diese führen bei Proben mit 70 mm/90 mm

teilweise zu Abscherungen.

Insgesamt konnte bei der Versuchsreihe mit Aluminium ein wiederholbarer Prozessablauf

für Proben bei Raumtemperatur generiert werden. Die Ergebnisse für Proben mit Stegbreiten

von 30/50/70 mm sowie Vollkreise konnten erfolgreich getestet werden und führten zu einer

geringen bis mittleren Streuung bei der Auswertung mittels ortsabhängigem Schnittlinienver-

fahren. Bei Versuchen mit erhöhten Temperaturen hatte die erhöhte Reibung bzw. das Schmier-

stoffsystem einen größeren Einfluss auf die Ergebnisse und führte vermehrt zu außermittigem

Versagen, wodurch eine Auswertung nach Norm nicht möglich ist. Problematisch ist auch das

nicht biaxiale Versagensverhalten der Vollkreisproben sowohl bei Raum- als auch bei erhöhter

Temperatur zu bewerten. Die gültig ausgewerteten Proben zeigen eine Steigerung der Grenz-

formänderungskurve bei erhöhten Temperaturen und bewegen sich für die Al 1050A Proben

im vergleichbaren Bereich von Literaturwerten wie sie in der Arbeit von Kuppert beschrieben

werden  [18].

In einem weiteren Schritt wird eine zusätzliche Auswertemethodik angewendet, welche für die

Bewertung der FML im folgenden Kapitel genutzt wird. Dabei werden die Haupt- und Neben-

formänderungsverläufe der Probe über die Dauer des Versuchs aufgenommen. Zur Auswertung

wird der nach Norm vorgesehene Bereich um die Probenmitte genutzt. Da mit zunehmendem

Stempelkontakt die Dehnungsmaxima in den Randbereich der Proben wandern, bildet eine

Auswertung der Probenmitte zum Zeitpunkt des Materialversagens die maximalen Formände-

rungen nicht genau ab, sondern bewertet diese unter dem realen Umformvermögen. Daher ist

diese Auswertemöglichkeit nur als eine Variante zu verstehen, welche deutlich konservative
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Bewertungen des Umformvermögens der betrachteten Werkstoffe liefert. In Abbildung 65 ist

das entsprechende Diagramm für Aluminiumproben bei erhöhter Temperatur zu sehen.

Abbildung 65: Zeit-(Tiefungs-)abhängige Haupt- und Nebenformänderungsverläufe von Al
1050A während des Nakajima-Versuchs bei erhöhten Temperaturen.

Im Vergleich zur ortsabhängigen Auswertung mittels Schnittlinienmethodik entsprechen die

Verhältnisse der Haupt- und Nebenformänderungen zueinander hier den Erwartungswerten der

Probengeometrien. Die Nebenformänderung ändert sich von negativen Werten für die Proben

mit Stegbreiten 30/50 mm bis hin zu einer nahezu uniaxialen Belastung bei Proben mit

70/90 mm Stegbreite sowie zu einer annährend biaxialen Formänderung bei der Vollkreisprobe

im Diagramm von Abbildung 65. Insbesondere die Hauptformänderungswerte aller Proben lie-

gen jedoch deutlich unter dem Niveau der Auswertung mittels Schnittlinienmethodik. Die Prob-

lematik, mittels Schnittlinienmethodik auch Probenversagen außerhalb der vorgegebenen 15

mm um den Kuppenpol auszuwerten, führt zu einer geringeren Nebenformänderung insbeson-

dere für den biaxialen Formänderungszustand. Bei einer reinen Fokussierung auf den vorgege-

benen Bereich nach Norm werden die Verhältnisse von Haupt- und Nebenformänderung rea-

listisch abgebildet, durch das Versagen der Probe außerhalb dieses Bereichs bilden sie jedoch

nicht das maximale Grenzformänderungsvermögen des Werkstoffs ab.

4.5.3 Versuchsreihe Hybridlaminate
Für die Versuchsreihe an FML wurden Probekörper mit der Konfiguration

Al - [02, 902, 02, 902]sym - Al mittels Wasserstrahlschneider aus Platten herausgetrennt. Die Plat-

ten wurden mittels Heißpressverfahren hergestellt, die Dicke beträgt 4,1 mm. Es wurden die
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gleichen Stegbreiten wie bei den Messreihen für Aluminium verwendet. Die Versuchstempe-

ratur betrug 240 °C, die Umformung wurde mit einer Stempelgeschwindigkeit von 1 mm/s

durchgeführt. In Abbildung 66 ist ein FML-Nakajima-Probekörper mit 30 mm Stegbreite zu

sehen.

Im kalten Zustand beeinflusst die Faserorientierung im Laminat die mechanischen Kenn-

werte wie Schub- und Elastizitätsmodul. Da die C-Fasern sich während des Tiefungsversuchs

jedoch in der deutlich über TG schmelzflüssigen PA-6-Matrix befinden, wird davon ausgegan-

gen, dass der Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften der Probe verhältnismäßig gering

ist.

Abbildung 66: Wassergestrahlter Nakajima-Probekörper mit 30 mm Steg.

Da für FML-Proben kein Versagen im Sinne der Norm ISO 12004-2 zu erwarten ist, sondern

komplexere Versagenszustände durch die CFK-Lagen entstehen können, wurde der Versuchs-

aufbau genutzt, um mit einer neuen Herangehensweise Informationen zur Umformbarkeit von

FML zu erhalten. Abbruchkriterien zum Versuch können dabei nicht nur das Versagen durch

einen Bruch mit einem damit verbundenen Kraftabfall sein, sondern auch intrinsische Defekte

wie Faserbrüche, Delaminationen und Verschiebungen der Faserlagen. Um das Formände-

rungsvermögen der FML genauer bewerten zu können, wurde somit zwischen je 5 mm Umfor-

mung eine CT-Messung durchgeführt, welche volumetrische Informationen über die Probe er-

fasst. Ziel dieser Versuchsreihe ist es, die volumetrischen Informationen aus Defekt- und Po-

renanalyse mit den DIC-Daten zusammenzuführen, um während der Umformversuche erwei-

terte Einblicke in den Prozess zu erhalten.
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Die Probe wird sukzessive um 5 mm verformt. Es werden die Daten aus Prüfmaschine und

DIC-System sowie die Temperatur überwacht. Im Anschluss wird die Probe gekühlt, entnom-

men und im CT-System untersucht. Der Wiedereinbau in den Versuchsaufbau an gleicher Po-

sition wird durch drei Nutensteine gewährleistet, welche im Klemmbereich der Probe vom Mat-

rixmaterial leicht umschlossen werden und so als Anschlag fungieren.

Abbildung 67: Schematischer Ablauf der Messreihe.

Nach jeder Messung im CT-System wird die Probe im Aufbau eingebaut und erneut aufge-

heizt. Ist die Schmelztemperatur erreicht, so wird die Klemmung verstärkt und wieder bis zur

Zieltemperatur geheizt. Die Zieltemperatur ist nach 10 Minuten wieder erreicht und der Ver-

such kann durchgeführt werden. Die Probe wird so lange um weitere 5 mm umgeformt, bis es

zu einem Kraftabfall kommt. Dieser wurde bei den FML-Proben durch ein Versagen der stem-

pel-abgewandten Aluminiumschicht ausgelöst. Die Auswertungen mittels CT haben zum Ziel,

den Einfluss von inneren Defekten auf das finale Versagen der Probe zu zeigen. Für die Para-

meter zur Auswertung mittels Röntgen-CT wurden die Parameter wie in Tabelle 13 zu sehen

verwendet. Um die ganze Probe auf dem Detektor abbilden zu können, wurde die Vergrößerung

reduziert. Dies führt zu einer Kantenlänge der Voxel von 62 µm.
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Tabelle 13: Aufnahmeparameter des CT-Systems.

Messparameter Wert

Röhrenspannung 100 kV

Röhrenstrom 120 µA

Integrationszeit 2 s

Bildanzahl 1000

Kantenlänge Voxel 62 µm

Für eine bessere Sichtbarkeit der Entwicklung von Haupt- und Nebenformänderungen wur-

den diese in der Probenmitte an einem kleinem repräsentativen Bereich ausgewertet und wie in

Kapitel 4.5.2, Abbildung 65 dargestellt. Fünf Proben wurden getestet, wobei durch die Unter-

brechungen durch CT-Messungen insgesamt 24 Tiefungsversuche durchgeführt wurden. Die

Dehnungen wurden dabei auf die vorherigen Werte des Versuchs addiert. Jede Umformung

hatte dabei eine eigene Referenzstufe, diese entsprach dem Endzustand der vorhergehenden

Umformung.

Abbildung 68: Auswertung des zeitlichen Verlaufs von Haupt- und Nebenformänderung bei
Al - [02, 902, 02, 902]sym - Al mit einer Dicke von 4,1 mm.

In Abbildung 68 ist diese Entwicklung im Diagramm zu sehen. Der Bereich des biaxialen

Streckziehens ist dabei mit Werten zwischen 0,12 und 0,15 ausgeprägt, der Hauptumformgrad
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bei ebener Dehnung liegt bei 0,13 und wird durch die Probe mit Stegbreite 90 mm gut abgebil-

det. Das finale Versagen der FML-Proben findet innerhalb des parallelen Stegs statt, jedoch

außerhalb der 15 mm um die Probenmitte, weshalb bei einer Auswertung der Dehnung in die-

sem Bereich nicht die absolute Formänderung erfasst wird, sobald das Dehnungsmaximum sich

aus diesem Bereich herausbewegt. Diese Streuung deutet auf eine leichte Dehnungsbehinde-

rung hin, welche ein Indikator für Temperaturschwankungen oder ungenügende Schmierung

sein kann. Es wird vermutet, dass die dargestellten Werte die maximale Formänderung unter-

schätzen.

Im Fall der Probe mit 50 mm Stegbreite (rote Linie in Abbildung 68) wurde durch ein Ab-

sinken der Temperatur unter die Schmelztemperatur von PA-6 eine fehlerhafte Dehnung auf-

genommen, zusätzlich kam es zu einer Schädigung der Fasern. Diese wird bei weiteren Aus-

wertungen ausgeklammert. Um den Einfluss der zusätzlichen CFK-Lagen und die daraus resul-

tierende Dicke auf den Probekörper sowie eine generelle Gegenüberstellung von reinem Metall

zu FML zu verdeutlichen, werden die Grenzformänderungskurven in folgendem Diagramm

(Abbildung 69) gegenübergestellt.

Abbildung 69: Grenzformänderungskurve von Al 1050A und FML (Al - [02, 902, 02, 902]sym)
bei 240 °C.

Die Auswertung zeigt, dass für beide Probetypen das biaxiale Streckziehen sowie die er-

reichbaren Hauptumformgrade im Bereich der ebenen Dehnung auf einem ähnlichen Niveau

liegen. Während die Hauptumformgrade bei ebener Dehnung um den Wert 0,15 schwanken,

liegen die Werte für biaxiales Streckziehen nahe im Bereich von 0,15 für die Hauptformände-

rung und 0,12 für die Nebenformänderung. Für die schmaleren Stegbreiten liegt das Niveau der

Dehnungen von reinem Aluminium deutlich über dem der FML-Proben. Da die optische Deh-

nungsmessung lediglich die Dehnungen auf der Probeoberfläche messen kann, können keine
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Informationen über die Verformung im Probeninneren gewonnen werden. Bei der Krümmung

einer Probe durch die Umformung entsteht ein Dehnungsgradient über die Dicke der Probe. Da

die PA-6-Matrix im schmelzflüssigen Zustand durch den Stempeldruck teilweise verdrängt

wird, ist davon auszugehen, dass die Krümmung der stempelseitigen Aluminiumlage verhält-

nismäßig höher ist. Diese ungleiche Belastung in Dickenrichtung der Probe erhöht die Wahr-

scheinlichkeit eines vorzeitigen Kraftabfalls durch Versagen der Probe.

Die Komplexität des Versagens erschwert eine vollständige Bewertung mittels DIC und soll

im folgenden Kapitel durch zusätzliche Auswertetechniken der Computertomografie ergänzt

werden.

4.5.4 Erweiterung der Auswertetechnik
In den weiteren Auswertungen wurden die durchgeführten computertomografischen

Messungen bei den verschiedenen Umformgraden rekonstruiert und einzeln einer Poren- und

Defektanalyse unterzogen. Die Herangehensweise hierfür wird in Kapitel 3.7.5 näher erläutert.

Für die Untersuchung auf Lufteinschlüsse und Defekte wurden die rekonstruierten Proben

mittels Schwellwertverfahren (Faktorisierungsmethode basierend auf dem Otsu-Kriterium

[93]) von der umgebenden Luft gelöst und die segmentierten Volumen anschließend anhand

der Grauwerte weiter segmentiert. Nach erfolgreicher Segmentierung der Proben über den ge-

samten Probenbereich wurden sogenannte Regions-of-Interest (ROI) erstellt, um den Bereich

der jeweiligen Probe auszuwerten, welcher für die in der Norm DIN EN ISO 12004-2 zur Aus-

wertung zugelassen ist. Der Bereich wurde auf 30 mm um den Kuppenpol erweitert, um den

gleichen Ausschnitt wie bei der Anwendung der Schnittlinienmethode in Kapitel 4.5.2 zu nut-

zen. Dieser Ausschnitt ist in Abbildung 70 und Abbildung 71 zu sehen.

Abbildung 70: Gerenderte Probe mit Stegbreite 70 mm nach 5 mm Umformung, die unter-
suchte Region-of-Interest ist blau gekennzeichnet.
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Abbildung 71: Segmentierte Lufteinschlüsse innerhalb der Region-of-Interest.

In der ROI von Abbildung 71 sind die Lufteinschlüsse blau eingefärbt, die FML-Probe ist

zur besseren Sichtbarkeit der segmentierten Bereiche leicht transparent gerendert. Diese Aus-

wertung wurde für die Proben mit Stegbreite 30/70/90 mm sowie die Vollkreisgeometrie bei

allen Umformstufen durchgeführt. Anschließend wurde der Anteil der Lufteinschlüsse im ge-

zeichneten Materialauschnitt ermittelt. Die Ergebnisse dieser Auswertung sind im Diagramm

in Abbildung 72 aufgetragen.

Abbildung 72: Luftanteil der ROIs in den getesteten Proben über den jeweiligen Umformgrad
in mm.
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Die Verläufe des Luftanteils über den Umformgrad der Vollkreisprobe sowie der Probe mit

70 mm Stegbreite unterscheiden sich bei dieser Auswertung deutlich vom Verlauf der Proben

mit 30/90 mm Stegbreite. Grund hierfür ist die Ablösung der inneren Aluminiumlage im Be-

reich der maximalen Krümmung, also der Probenmitte. Es wird vermutet, dass es beim Abkühl-

prozess zum Ablösen der Aluminiumlage von den CFK-Lagen aufgrund der unterschiedlichen

Wärmeausdehnungskoeffizienten kommt. Während die PA-6-Matrix bei Temperaturen unter

220 °C erstarrt, bauen sich beim weiteren Abkühlprozess Spannungen im Aluminium auf, wel-

che im Fall der VK- und 70 mm-Probe zu teilweiser Ablösung führen. Generell ist den Proben

gemein, dass es mit zunehmendem Umformgrad zu einem Absinken des Luftanteils kommt.

Bei den Proben 30/70/90 mm kommt es beim finalen Versagen zu einem leichten Anstieg des

Luftanteils. Das Erreichen eines Luftanteil-Minimums könnte somit als Indikator für ein bevor-

stehendes Versagen der Probe genutzt werden.

4.6 In-situ-Computertomografie unter

Temperatureinfluss

Um die in Kapitel 3.9 beschriebene DVC-Analyse anzuwenden, wurde eine FML-Probe

(3 x 10 x 20 mm) mit der Konfiguration [0/90]2-GFV-Al-GFV-[0/90]2 in der im Rahmen dieser

Arbeit entwickelten Thermostage geprüft. Die Probe wurde dabei mittels thermisch leitendem

Aluminiumklebeband an der Heizpatrone befestigt, um eine gute Wärmeleitung zu gewährleis-

ten. Die Messungen wurden mit den in Tabelle 14 gezeigten Parametern bei Raumtemperatur

sowie 50, 100 und 150 °C durchgeführt.

Tabelle 14: Parameter für CT-Messungen unter Temperatureinfluss.

Messparameter Wert/Einheit

Röhrenspannung 100 kV

Röhrenstrom 120 µA

Integrationszeit 2 s

Bildanzahl 1000

Kantenlänge Voxel 3,7 µm
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Abbildung 73: Thermostage im CT, rechts Ansteuerung der Heizpatrone und Regelung mittels
Thermoelement.

Die DVC-Analyse wurde mit der kommerziellen Software Avizo 2020.3 und dem DVC-

Erweiterungsmodul durchgeführt. Zur Durchführung der DVC-Analyse wurde zunächst eine

ROI innerhalb der FML-Probe ausgewählt. Die verschiedenen Materialphasen innerhalb der

Probe (Aluminium, GFK, CFK) zeigen im rekonstruierten Volumen unterschiedliche Struktu-

ren und haben somit einen großen Einfluss auf den Erfolg einer DVC, da sich die DVC an den

Grauwert-Texturen innerhalb des Volumens orientiert. Für eine erfolgreiche DVC muss in die-

sem Fall die mittlere Elementgröße des Netzes so gewählt werden, dass sich die durchschnitt-

liche Elementgröße an den Volumenphasen mit gröberen Mustern richtet, beziehungsweise ein

Ausschnitt innerhalb des Volumens so gewählt wird, dass genügend Texturen vorhanden sind.

Generell konvergiert die DVC bei größeren Elementen schneller und genauer hinsichtlich der

Ergebnisunsicherheit, die Auflösung der errechneten Verschiebung ist jedoch niedriger. Zur

Ermittlung der initialen Elementgrößen zur Erstellung der Netze und um den Einfluss der ein-

zelnen Materialphasen auf die DVC-Unsicherheiten abschätzen zu können, wurden Ausschnitte

der Materialien mittels der radialen Verteilungsfunktion untersucht. In Abbildung 74 ist die

Auswahl der einzelnen Materialphasen innerhalb des transparenten FML-Volumens orange

dargestellt. Das Diagramm zeigt die unterschiedlichen Verläufe der radialen Verteilungsfunk-

tion.
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Abbildung 74: In der Thermostage gemessene FML-Probe mit ROI-Ausschnitten zur
Untersuchung der einzelnen Materialphasen (oben). Durch die verschiedenen Texturen erge-

ben sich unterschiedliche Verläufe der radialen Verteilungsfunktion.

Die Verläufe im Diagramm von Abbildung 74 unterscheiden sich zwischen den Material-

phasen deutlich. Wendet man die Verteilungsfunktion auf die gesamte Probe an, so strebt diese

erst bei über 240 Pixeln Abstand gegen null. Für die besonders schmalen Materialabschnitte

von Aluminium und GFK kann die Funktion nicht weiter als die maximale Materialdimension

in y-Richtung ermittelt werden. Sie endet bei 21 bzw. 37 Pixeln, die optimale Elementgröße

zur Netzerstellung wird anschließend geschätzt. Als Empfehlung für die Elementgröße wird

vom Softwarehersteller Avizo ein drei- bis viermal höherer Wert nach Erreichen des asympto-

tischen Verlaufs der radialen Verteilungsfunktion angegeben. Wählt man eine kleinere Ele-

mentgröße, so besteht die Möglichkeit, dass die DVC aufgrund fehlender Texturen nicht kon-

vergiert.
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In einem ersten Schritt zur Vorbereitung der DVC wurde der Einfluss der Elementgrößen

auf die Unsicherheiten hinsichtlich der Verschiebungen und den daraus resultierenden Dehnun-

gen untersucht. Für diese Netz-Sensitivitätsanalyse wurde eine Referenzmessung bei Raum-

temperatur zweimal durchgeführt. Dabei kann der Vergleich dieser beiden rekonstruierten Vo-

lumen helfen, den Einfluss von Rauschen und Strahl- bzw. Rekonstruktionsartefakten zu unter-

suchen. Die ausgewählten Ausschnitte mit GFK und CFK haben neben der unterschiedlichen

Struktur hinsichtlich der Ausrichtung der Fasern und ihrer Größe auch eine unterschiedliche

Dicke. Die GFK-Lage schwankt dabei zwischen 50 und 100 μm. Auf Basis der radialen Ver-

teilungsfunktion wurden als feinste Elementgröße ein Mittel von 100 Voxeln gewählt. Die un-

tersuchten Ausschnitte mit dem je gröbsten Netz sind in Abbildung 75 zu sehen.

Abbildung 75: a) ROI mit GFK und grobem Netz (lila eingefärbt), b) CFK-Lagen mit grobem
Netz rechts in türkis.

Die Unsicherheiten für die Verschiebungen bzw. Dehnungen der DVC wurden anschließend

für die in Abbildung 75 dargestellten Ausschnitte ermittelt. Dabei wurden je Materialphase vier

Netze erstellt und eine mittlere Elementgrößen zwischen 100 und 250 Voxeln Kantenlänge ge-

nutzt.
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Abbildung 76: Verläufe der Dehn- bzw. Verschiebungsunsicherheit mit zunehmender
Elementgröße.

Die Unsicherheit der Verschiebung beträgt für GFK bis über fünf Voxel, wie in Abbildung

76 links zu sehen ist. Mit steigender Elementgröße sinkt die Unsicherheit, bleibt jedoch auf

einem Niveau zwischen ein und zwei Voxeln sowohl für x-, y- und z-Ausrichtung. Für den

Ausschnitt mit CFK können hier niedrigere Werte von unter 0,5 Voxeln bei einer Elementgröße

von 250 Voxeln erreicht werden. Insgesamt ist das Unsicherheitsniveau für CFK deutlich unter

dem von GFK. Es wird angenommen, dass die geringe Dicke in y-Richtung bei GFK eine ge-

nauere DVC mit geringeren Unsicherheiten verhindert. Für die Aluminiumlage konnte keine

Analyse durchgeführt werden, da hier die Texturen innerhalb der Materialphase nicht ausrei-

chen, um eine Korrelation erfolgreich abzuschließen.

Bei den Unsicherheiten der Dehnungen zeigt sich ein ähnliches Bild wie bei den Verschie-

bungen. Diese sinken mit zunehmender Elementgröße, jedoch ist das Niveau der Unsicherheit

mit 0,1–0,12 % auch bei groben Netzen zu hoch, um sich von der erwarteten Dehnung abzuhe-

ben. Um die Unsicherheiten weiter zu senken, wurde in einem weiteren Schritt die CFK-Phase

inklusive der GFK-Phase segmentiert. Dabei wurde eine Hälfte der FML-Probe genutzt, dieser

Ausschnitt wurde zum Reduzieren der Rechenzeit verkleinert. In Abbildung 77 ist dieser Aus-

schnitt sowie die gröbste Netz-Variante für die Sensitivitätsanalyse dargestellt.
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Abbildung 77: Gemeinsames Segmentieren der CFK- und GFK-Phase (oben links) und Ver-
größerung der Elemente führt zu einer deutlichen Verbesserung der Unsicherheit von Ver-

schiebung und Dehnung.

Die Hinzunahme der GFK-Lage führt zu einer deutlichen Senkung der Unsicherheiten. Hin-

sichtlich der Verschiebung werden in y-Richtung kontinuierlich Unsicherheiten von 0,1 Voxeln

erreicht, in x- und z-Richtung sind die Werte unter 0,4 Voxeln. Insbesondere bei der Dehnung

konnte durch das Zusammenführen der Materialphasen eine deutliche Verbesserung erreicht

werden. Bei mittleren Kantenlängen von 330 Voxeln der Elemente für die gröbste Netzeinstel-

lung werden für die Dehnungsunsicherheit Werte von unter 0,5*10-3 in alle Ausrichtungen er-

reicht. Dies entspricht einem Dehnungsfehler von 0,05 %.

Im Anschluss wurde die bei Raumtemperatur gemessene Probe mit den Messungen bei 50,

100 und 150 °C mittels DVC untersucht. Für den gewählten Ausschnitt der Probe konnte die

DVC bei einer Konvergenzgrenze von 0,001 bei den Temperaturstufen 50 und 100 °C nach

unter 77 bzw. 266 Iterationen erreicht werden. Für die Temperaturstufe 150 °C konvergierte

die DVC nicht. Als Grund dafür werden leichte Bewegungsartefakte in der xy-Ebene vermutet.

Durch ein Heraufsetzen der Konvergenzgrenze auf 0,005 konnte die DVC nach 500 Iterationen

konvergieren. Die Ergebnisresiduen sowie die Standardabweichung sind dabei jedoch schlech-
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ter als bei den anderen beiden Stufen. Aufgrund der schwankenden Grauwerte und leicht un-

terschiedlicher dynamischer Umfänge der Bilder schwankt die Standardabweichung der Kor-

relationsresiduen der 50 und 100 °C DVC zwischen 11 und 13 Voxeln, was bei 8-bit-Datensät-

zen einem Rauschniveau von 4,3–5,0 % entspricht. In Bezug auf röntgenbasierte CT-Datens-

ätze sind diese Werte leicht erhöht, jedoch im Rahmen der Erwartungswerte [119]. Für die

Temperaturstufe 150 °C und die erhöhte Konvergenzgrenze liegt die Standardabweichung bei

21 Voxeln, was einem Rauschniveau von 8,2 % entspricht. Die Ergebnisse dieser Stufe werden

im Anschluss mitbetrachtet, die erhöhte Konvergenzgrenze sowie das erhöhte Rauschen lassen

allerdings keinen direkten Vergleich der Verschiebungs- und Dehnungswerte zu.

Nach erfolgreicher Korrelation der Datensätze werden zunächst die Verschiebungsfelder vi-

sualisiert, indem die Verschiebungswerte achsenabhängig mit entsprechender Farbskalierung

transparent über die Grauwertbilder gelegt werden. Um die skalaren Verschiebungswerte zu

visualisieren, werden Vektoren genutzt, die mit Richtung, Länge und Farbskalierung Informa-

tionen über die Verschiebungen geben können. In Abbildung 78 werden diese Abbildungsmög-

lichkeiten zusammengeführt, indem ein Schnittbild der FML-Probe mit dem Verschiebungsfeld

in y-Richtung überblendet wird, die Verschiebungsvektoren visualisieren zusätzlich die x- und

z-Anteile.

Abbildung 78: Verschiebungsfelder der FML-Probe bei 50, 100 und 150 °C.

Bei 50 °C kommt es zunächst zu einer leichten Verschiebung in negativer y-Richtung, wel-

che gleichmäßig in der xy-Ebene verteilt ist. Diese y-Verschiebung wird bei 100 und 150 °C

verstärkt und es bildet sich ein zum Rand hin größer werdender Gradient aus. Die maximal

detektierten Verschiebungen im Randbereich sind dabei fünf Voxel, was einer Verschiebung
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von 18,5 μm entspricht. Der untersuchte Ausschnitt aus CFK-Lagen mit dem Anteil GFK-

Vlies-Schicht hat dabei in y-Richtung eine Länge von 4 mm. Der Einfluss der C-Fasern auf die

Verschiebung bzw. Dehnung ist in y-Richtung am geringsten, da die Fasern in x- bzw. z-Rich-

tung verlaufen. Die durchschnittlichen Verschiebungen werden in Tabelle 15 aufgeführt.

Tabelle 15: Mittelwerte der Verschiebungen und Standardabweichungen
bei 50, 100 und 150 °C.

Temperatur-

stufe [°C]

Mittelwert μ und Standardab-

weichung σ
u(x) [vx] u(y) [vx] u(z) [vx]

50
μ௨ହ଴ -0,21 -0,48 0,30

σ௨ହ଴ 0,20 0,20 0,23

100
μ௨ଵ଴଴ -0,04 -2,35 0,03

σ௨ଵ଴଴ 0,64 1,30 0,50

150
μ௨ଵହ଴ 0,40 -2,86 0,10

σ௨ଵହ଴ 0,50 0,73 0,73

Es zeigt sich, dass die Verschiebungen insbesondere in Dickenrichtung (y) mit steigender

Temperatur zunehmen, wobei die Werte bei der 150 °C Messung nur noch leicht (u(y) = 0,5

vx) steigen und die Standardabweichung leicht zurückgeht. Mit einer Unsicherheit von 0,1 Vo-

xel in y-Richtung (siehe Diagramm Abbildung 77) können hier die verlässlichsten Aussagen

getroffen werden. Die Unsicherheiten für x- bzw. z-Richtung befinden sich im gleichen Bereich

wie die ermittelten Verschiebungen, eine sichere Auswertung ist somit nicht möglich. Da die

C-Fasern in der Probe ebenfalls in x- bzw. z-Richtung verlaufen, wird eine geringe Verschie-

bung der Probe erwartet. In allen Fällen ist die Standardabweichung jedoch höher als die ermit-

telte durchschnittliche Verschiebung, wodurch die Auswerteproblematik für diese Anteile

nochmals verdeutlicht wird. Für die Dehnungen zeichnet sich ein ähnliches Ergebnis ab, wie in

Tabelle 16 zusammengefasst wird.
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Tabelle 16: Mittlere Dehnungen und Standardabweichungen
bei 50, 100 und 150 °C

Temperatur-

stufe [°C]

Mittelwert μ und Standardab-

weichung σ
εxx εyy εzz

50
μகହ଴ -0,00034 0,0013 0,00021

σகହ଴ 0,00077 0,0014 0,001

100
μகଵ଴଴ 0,0010 0,0080 0,00051

σகଵ଴଴ 0,0013 0,0038 0,0030

150
μகଵହ଴ 0,00044 0,0051 0,0020

σகଵହ଴ 0,0012 0,067 0,0031

Für εyy -Dehnungen liegen die ermittelten Werte deutlich oberhalb der Unsicherheit. Diese

steigen mit zunehmender Temperatur, wobei das Maximum μகଵ଴଴ bei 100 °C erreicht wird. Bei

dieser Temperaturstufe überwiegt die durchschnittliche Dehnung εxx εzz deutlich, bei 150 °C

kehrt sich dies jedoch um. Beide Werte liegen aber im Bereich der Unsicherheit, wodurch eine

genauere Auswertung verhindert wird.

Auf Basis der Auswertung von CFK und GFK wurde in einem weiteren Schritt ein Netz über

alle drei Materialphasen gelegt. Die mittlere Kantenlänge der Elemente betrug dabei 240 Voxel,

die Unsicherheit wurde für die Verschiebungen mit 0,5 Voxel in x- bzw. y-Richtung und 0,8

Voxel in z-Richtung ermittelt. Die DVC konvergierte bei 50 und 100 °C bei 224 bzw. 214

Iterationen, für die Korrelation mit 150 °C wurde nach 500 Iterationen eine Konvergenz von

0,01 erreicht, dies ist erneut auf das hohe Rauschniveau und die Bewegungsartefakte zurück-

zuführen. Die Verschiebung in y-Richtung sowie die Verschiebungsvektoren werden in Abbil-

dung 79 dargestellt.
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Abbildung 79: Verschiebungsfeld eines Probenausschnittes mit allen Materialphasen.

Der größte Verschiebungsanteil befindet sich in y-Richtung. Als Zentrum ist die Alumini-

umlage zu erkennen, von hier aus wölben sich die Laminatlagen in positiver und negativer y-

Richtung auf. Die Verschiebungen nehmen erwartungsgemäß zu den Probenrändern hin zu. Die

x- und z-Anteile sind dabei verhältnismäßig gering. Die Dehnungsunsicherheiten vergrößern

sich im Vergleich zu dem Ausschnitt mit CFK und GFK auf 0,09 % in y-Richtung und 0,12 %

in x- und z-Richtung.

An einer identischen Probe wurde als Referenz eine Dilatometer-Messung in z-Richtung

durchgeführt. Die Proben wurden nach der Plattenherstellung zugesägt und zunächst bei Raum-

temperatur gemessen. Beim anschließenden Erwärmen über die Glasübergangstemperatur von

PA-6 wurde bei beiden Versuchen eine negative Dehnung εzz der Probe beobachtet. Die Mes-

sungen in Abbildung 80 beziehen sich auf die Probe im Zustand vor dem ersten Erwärmen und

zeigen so im Mittel zunächst eine negative Dehnung in z-Richtung. Die Werte im Diagramm

von Abbildung 80 für εzz zeigen den Mittelwert der DVC über das gesamte Netz und seine

Standardabweichung bzw. die globale Dehnung, welche per Dilatometer ermittelt wurde. Die

Dehnungsunsicherheit wird dabei nicht berücksichtigt.
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Abbildung 80: Dehnung in z-Richtung gemessen mit Dilatometer und mittels DVC bei 50, 100
und 150 °C.

Wertet man die in Abbildung 79 gezeigte Probe mit allen Materialphasen aus, so kann die

DVC bei genügend grober Netzeinstellung konvergieren. Die Unsicherheiten der ermittelten

Dehnungen liegen jedoch annährend auf dem gleichen Niveau. Stellt man die mittleren Deh-

nungen εzz den Dilatometer-Messungen gegenüber, so befinden sich diese auf einem ähnlichen

Niveau und zeigen einen ähnlichen Kurvenverlauf im Bereich von -0,0003–0,0004 zwischen

50 und 150 °C. Für eine genauere Bewertung der DVC besteht die Möglichkeit, weitere Mes-

sungen in Form von Zwischenstufen und höheren Zieltemperaturen durchzuführen.

4.7 Ergebnisse und Diskussion der digitalen Volumenkor-

relation

Die Auswertung der Dehnungen mittels DVC in Verbindung mit der Beobachtung der Dilato-

meter-Messung zeigt, dass in-situ-Versuche mit kommerziellen CT-Systemen möglich sind und

eine Quantifizierung der räumlichen Dehnungsmuster erfolgen kann.

Durch die Verfügbarkeit kommerzieller DVC-Software sind ex-situ- und immer häufiger

auch in-situ-Versuche zu einem wachsenden Bereich der Materialwissenschaften geworden. In

den meisten der bisher vorgestellten Ergebnisse wurde die DVC wie in dieser Arbeit verwendet,
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um Verschiebungsfelder zu messen und daraus entstehende Dehnungsfelder abzuleiten [120–

122]. Für die vorliegende Arbeit wurde zur Validierung der DVC eine Dilatometermessung

durchgeführt, welche Vergleichswerte für die Dehnungen εzz liefert. In der Arbeit von Li et al.

[121] werden bei in-situ Aluminiumzugversuchen mit einem kommerziellen CT-System Ver-

schiebungsfelder ermittelt und die abgeleiteten globalen Dehnungen und Spannungen mit dem

Spannungs-Dehnungs-Diagramm des Zugversuchs verglichen. Die Verschiebungsunsicherhei-

ten schwanken je nach Netzeigenschaften bzw. durchschnittlicher Elementgröße zwischen

0,21–0,71 Voxel, was in einem ähnlichen Bereich wie den in dieser Arbeit erzielten Werten

von 0,1–0,4 Voxel entspricht. Die Dehnungsunsicherheiten bei Li et al. werden mit 0,2 % an-

gegeben, die maximal gemessenen Dehnungen des Zugversuchs liegen bei 1,18 %. Der Einfluss

der Unsicherheit ist auch hier nicht zu vernachlässigen, und mit den εyy -Dehnungen der Mes-

sungen mit der Thermostage vergleichbar, welche Dehnungen bis zu 0,8 % bei einer Unsicher-

heit von 0,1 % ergaben. Für die deutlich geringeren εzz -Dehnungen bis lediglich 0,2 % hat die

Unsicherheit von 0,12 % in dieser Richtung einen sehr hohen Anteil. Die mittlere Dehnung liegt

dennoch im Bereich der Erwartungswerte (vgl. Abbildung 80).

Die Validierung der Ergebnisse bzw. der Abgleich mit alternativen Messmethoden stellt

nach wie vor eine große Herausforderung dar. Neben dem Abgleich mit experimentellen Wer-

ten von Dilatometer-Messungen bei Temperaturversuchen oder klassischen Zug-/Druckversu-

chen bei mechanischer Kennwertermittlungen können Verschiebungsfelder mit FE-Simulatio-

nen validiert werden, wie in den Arbeiten [123–125] beschrieben.
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Im Rahmen des Projekts MAI CC4 Hybrid wurde die Neuentwicklung eines Faserverbund-

Metall-Laminates auf Basis von Aluminium und Thermoplast-Halbzeugen geplant und durch-

geführt. Ziel war es, die Materialklasse der Faser-Metall-Laminate um eine kosteneffiziente

Variante zu erweitern, welche durch die Verwendung von thermoplastischem Matrixmaterial

Vorteile bei der automatisierten Fertigung durch den Einsatz vorkonsolidierter Halbzeuge mit

sich bringt. Eine gute Haftung der Materialpartner durch geeignete Oberflächenvorbehandlun-

gen sowie Schutz vor galvanischer Korrosion durch den Einsatz geeigneter Zwischenlagen

wurde bei der Herstellung der FML untersucht. Die mechanische Belastung der Grenzfläche

wurde mittels adaptierter Prüfverfahren getestet, wobei Kurzbalkenbiegeversuche (ILSS) zum

Vergleich der Oberflächenvorbehandlungen, sowie rissöffnende Belastungen (Modus I) und

Schubbelastungen (Modus II) für weitere Materialcharakterisierungen untersucht wurden. Auf

Basis der Nakajima-Prüfnorm wurde ein Versuchsaufbau entwickelt, der Tiefungsversuche bis

250 °C zulässt und die Bestimmung der erzielbaren Umformgrade und damit die Vorhersage

der Prozessierbarkeit der FML-Halbzeuge untersucht. Die Auswertemöglichkeiten dieses Tie-

fungsversuchs wurden durch den Einsatz von CT-Messungen erweitert, um Aussagen über die

Verbindungsgüte der Lagen innerhalb der Probe zu evaluieren. Um den Einfluss von unter-

schiedlichen Temperaturen auf den Verbund zu bewerten und Dehnungen zu visualisieren,

wurde mittels in-situ Prüfung im Computertomografen digitale Volumenkorrelation an einer

FML-Probe angewandt.

Innerhalb eines umfangreichen Material-Screenings wurden unterschiedliche Oberflächen-

vorbehandlungen, Zwischenlagen sowie Aluminiumlegierungen kombiniert und zu symmetri-

schen FML-Halbzeugen mit innerer Aluminiumlage verarbeitet. Dabei wurde die Aluminium-

oberfläche mittels Laserstrukturierung und Korundstrahlen mechanisch aufgeraut, darüber hin-

aus kamen verschiedene Haftvermittler und DVC-Beschichtungen zum Einsatz. Anschließend

wurde die Haftung der Materialpartner mittels Kurzbalkenbiegeversuch untersucht. Dabei

wurde das für monolithische FVK etablierte Prüfverfahren zur Ermittlung der scheinbaren in-

terlaminaren Scherfestigkeit genutzt, um die Qualität der Grenzfläche zu quantifizieren und

damit die unterschiedlichen Materialkombinationen zu vergleichen. Zusätzlich wurden die Pro-

ben in heiß-feuchter Umgebung ausgelagert, um die Medienbeständigkeit zu testen und im Va-

Zusammenfassung und Ausblick
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kuumofen getrocknet, um das hydrophile PA-6 im mechanisch idealen Zustand testen zu kön-

nen. Die scheinbare interlaminare Scherfestigkeit konnte im Vergleich zu unbehandelten, ge-

reinigten Materialpartnern um mehr als 70 % gesteigert werden. Insbesondere für die heiß-

feucht-ausgelagerten Proben konnte die Haftung so weit verbessert werden, dass es auch bei

Langzeitauslagerung zu keinen Ablösungen kam.

In einem weiteren Schritt wurden die vorbehandelten Aluminiumlegierungen mittels po-

tentiodynamischer Korrosionsmessung auf ihre Neigung zu galvanischer Korrosion untersucht.

Durch geeignete Vorbehandlungen insbesondere durch Silan-Haftvermittler, die Kombination

von Laserstrukturierung mit Silan-Haftvermittler sowie den Einsatz von Glasfaservlies mit PA-

6-Matrix konnte der Korrosionsstrom stark gesenkt werden. Im Anschluss zum Material-Scree-

ning wurden zwei favorisierte Materialkombinationen gewählt, welche hinsichtlich ihrer me-

chanischen Eigenschaften (Modus I/Modus II) und ihres Langzeitverhaltens in heiß-feuchter

Umgebung (85 °C/85 % r.F.) weiter untersucht wurden. Dabei wurde die Aluminiumlegierung

Al 1050A mit dem Silan-Haftvermittler KBE 903 vorbehandelt und in einer zweiten Variante

zusätzlich mit einer Zwischenschicht aus GFV-PA-6 hergestellt. Für die Untersuchung des

Langzeitverhaltens hinsichtlich der Haftung der Materialpartner wurden ILSS-Proben der bei-

den favorisierten Materialkombinationen in heiß-feuchter Umgebung ausgelagert und im drei-

wöchentlichen Abstand bis zu 30 Wochen lang getestet. Für beide Kombinationen konnte für

diesen Zeitraum eine dauerhafte Anbindung der Materialpartner erreicht werden, dabei sanken

die ILSS-Kennwerte der Kombination ohne GFV-Zwischenschicht mit zunehmender Auslage-

rungsdauer etwas schneller, wodurch die Funktion der Zwischenlage zum Schutz vor Korrosi-

onsprozessen hervorhoben wird. Die bruchmechanischen Versuche wurden mittels DCB- und

ENF-Prüfverfahren durchgeführt, um das charakteristische Versagensverhalten der Material-

kombinationen zu untersuchen. Als limitierender Faktor der Verbindungsfestigkeit konnte die

Zwischenschicht aus Glasfaservlies identifiziert werden, da sich hier eine interlaminare Schä-

digung zeigte. Bei beiden Materialkombinationen kam es zu rein kohäsivem Versagen. Dies

spricht für eine gute Haftung der PA-6-Matrix an der Aluminiumlage.

Durch die Entwicklung eines Versuchsaufbaus zur Ermittlung der Grenzformänderungs-

kurve bei erhöhten Temperaturen konnten die FML bezüglich ihrer Umformbarkeit und ihres

Versagensverhaltens erweitert untersucht werden. Der Aufbau wurde dabei in eine Universal-

prüfmaschine mit Umluftofen integriert, für eine möglichst gleichmäßige Wärmeverteilung

wurden zusätzlich Heizpatronen im Werkzeug installiert. Dieser Aufbau wurde für die im Rah-

men dieser Arbeit durchgeführten temperaturabhängigen Grenzformänderungskurven genutzt.
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Bei der Untersuchung der Werkstoffklasse der FML birgt die Auswertung der Grenzformän-

derungskurve nach Norm mittels Schnittlinienverfahren einige Nachteile, da der Dehnungszu-

stand direkt am Riss nicht exakt erfasst werden kann, sondern über ein Polynom interpoliert

wird. Bei FML-Proben und den durch den mehrlagigen Aufbau resultierenden komplexeren

Schadensmechanismen wurde darum mit einer zeitabhängigen Auswertung die mittlere Deh-

nung im Bereich der Probenmitte untersucht, zusätzlich wurden die Vorgänge im Probeninne-

ren mittels Computertomografiemessungen getestet. Durch die Untersuchung der reinen Alu-

miniumproben bei Normklima (23 °C/50 % r.F.) sowie erhöhten Temperaturen (240 °C) konnte

eine Referenz für die Grenzformänderungskurve geschaffen werden und der Prozessablauf hin-

sichtlich Wärmeverteilung und tribologischem System optimiert werden. Für die FML-Proben

konnte der Prozess adaptiert werden und durch die erweiterte Auswertung mittels CT ein bes-

serer Einblick in die Schädigungsmechanismen gegeben werden.

Für die Visualisierung und Quantifizierung von Verschiebungen und daraus resultierende

Dehnungen im FML wurde die computertomografiebasierte digitale Volumenkorrelation er-

folgreich angewandt. Für die Messungen bei verschiedenen Temperaturstufen wurde eine Ther-

mostage entwickelt, welche für Versuche bis zu 150 °C genutzt wurde. Für die Minimierung

der Korrelationsunsicherheiten wurden die Eingangsparameter so angepasst, dass eine Auswer-

tung der Verschiebung und Dehnung senkrecht zur Laminatausrichtung möglich war. Dabei

wurden Verschiebungsunsicherheiten von unter 0,4 Voxel und Dehnunsicherheiten von unter

0,05 % erreicht. Für Auswertungen mit höherer Ortsauflösung bzw. geringeren Unsicherheiten

ist ein höherer dynamischer Umfang und eine höhere Vergrößerung notwendig, damit Texturen

in CFK und Aluminium besser sichtbar gemacht werden können.

Aufbauend auf dieser Arbeit gilt es nun, die Prozessführung der Tiefungsversuche für er-

höhte Temperaturen auf weitere Versuchsanlagen zu übertragen und zu bestätigen. Des Weite-

ren ist die Prüfung des Aufbaus mit weiteren Werkstoffklassen zur Analyse der Auswerteme-

thoden und Versuchsbedingungen zu betrachten. Um komplexere Bauteilformen mit FML-

Halbzeugen zu realisieren, können die experimentellen Daten als Grundlage für numerische

Modelle bei Simulationen genutzt werden.

Für eine Optimierung der DVC-Analyse kann die Nutzung von Synchrotron-Strahlung eine

Lösung darstellen, da damit eine Einzelfaserauflösung und ein besserer Kontrast zwischen

C-Faser und Matrixmaterial realisierbar sind. Ein verbesserter Kontrast kann auch bei gleich-

bleibender Vergrößerung zu deutlichen Verbesserungen hinsichtlich der Korrelationsunsicher-

heiten führen. Als weiteres Vorgehen gilt es, ein analytisches Rechenmodell zur Validierung
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der ermittelten Dehnungen zu entwickeln. Eine Herausforderung ist dabei vor allem die Faser-

orientierung des Laminats sowie die Ausrichtung der Glasfasern der Zwischenlage. Bei genü-

gend hoher Auflösung und dem Segmentieren der einzelnen Materialphasen ist in einem wei-

teren Schritt die Ermittlung von Spannungen per DVC möglich.

Einige der oben genannten Aspekte sind bereits Gegenstand aktueller Forschungsvorhaben.

Die Zusammenführung experimenteller Methoden zum Umformvermögen und zur computer-

tomografischen Schadenscharakterisierung von FML in dieser Arbeit sowie die Nutzung von

DVC als in-situ Prüfmethode sollen dabei eine Grundlage für neue Anwendungen bieten, die

die Klasse der thermoplastischen FML als kosteneffiziente Leichtbaumaterialien in weiteren

Konzepten etablieren.
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