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Abstract

Fiberreinforced polymeres are used more and more. This causes an optimization of
all parts being used for producing reinforced polymeres. Especially the linking
interface between fiber and matrix needs to be as good as possible. Therefore
micromechanical tests are used for characterization of the Interface or to quantify the
level of adhesion. While regarding the testmethods there seem to be one model for
calculation of interfaceshearstrength. But in realtity there are plenty of them so that it
is nearly impossible to compare the measured value optained by different tests.

Kurzzusammenfassung

Faserverstarkte Materialien finden immer mehr Verwendung in heutigen
Konstruktionen. Da es aber vor allem fir hochtechnologische Anwendungen benutzt
wird, muss es auch zu einem kontinuierlichen Verbesserungsprozess kommen. Da
die Eigenschaften sehr stark von den verwendeten Fasern abhangen und die
Kraftibertragung zur Faser von der Grenzflache zwischen Faser und Matrix
Ubernommen wird, ist es dieser Bereich, der von besonderem Interesse ist. Wenn
man nun die Grenzflache so optimiert, dass es zu einer bestmdglichen Kraft-
Ubertragung kommt, kann die Festigkeit auf ein mdgliches Maximum gesteigert
werden. Um nun die Grenzflache zu charakterisieren sind Messmethodiken
erforderlich, die gezielt die Festigkeit der Grenzflache oder die Adhasion zwischen
Faser und Matrix bestimmen. Zur Festigkeitsanalyse werden vornehmlich Mikro-
mechanische Testmethoden verwendet. Diese eignen sich vor allem zur qualitativen
Auswertung der Grenzflachenmodifikation. Wenn es allerdings darum geht, einen vor
allem vergleichbaren Wert fur die Grenzflachenfestigkeit zu bestimmen, sind sie nicht
SO gut geeignet, da es keine, beziehungsweise nur in begrenztem Umfang zur
verfugungstehende versagenskritische Parameter gibt, die zum einen messbar sind
und zum anderen einen Rickschluss auf die Eigenschaften der Grenzflache zu
lassen.
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Abklrzungsverzeichnis

FVK Faserverstarkter Kunststoff

GFK Glasfaserverstarkter Kunststoff

CFK Kohlenstofffaserverstarkter Kunststoff

REM Rasterelektronenmikroskop/Rasterelektronenmikroskopie

ILSF Interlaminare Scherfestigkeit

SFPO [ Single Eiber Pull Qut

IFSS Interface Shear Strength

SFFT Single Eiber Fragmentation Test

SEA Schallemissionsanalyse

CNT Carbonnanotube




3.5.5  VOr-UNA NACHIEIIE .....coveeiiiiie et e e e e e e e e e s eaas 44

1 Einleitung 6
Inhalt
I Y11 1T (1 T PSP 8
GrunNdIageNn ...... oo 10
2.1 Adhéasion/Haftung und FestigKelt ...............uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinns 10
2.2 Chemische Wechselwirkungen ...........ccccooiiiiiiiiiiiiiciie e, 11
2.2.1 UBEISICNE ...ttt ettt ettt et e e e e teeteeteeteeaeeaennas 11
2.2.2  KOVAIENTE BINAUNG ..ottt ettt ine e e s nnne s 12
2.3 Physikalische Wechselwirkungen .............ccccccueeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiennnns 13
2.3. 1 UDEBISICNL ...ttt ettt ettt et aeeae et aeteneas 13
2.3.2 Dipol-Dipol-Wechselwirkung (KEeSom-Krafte) .......ccccceeeiiiiiiiiiniie e iiiiiieeee e e 13
P2 T T Lo [0 1o g IS = 11 (= PSSO RPP 14
2.3.4 WasserstofforickenbindUNQ ..........oceeiiiiiiiiioii e 14
P2 T T Mo g To (0] 0 (= 11 (= 2 PP R R PRPPPERTR 15
2.4 REIDUNG ...ttt 15
2.5 Fasermaterialien ..........cccccooiuuuuummiiiiiiiiii 17
2.5. 1 UDEISICNL ...ttt ettt ettt et e et et e e eteeaeeteereeaeeaennas 17
T €1 - 1 RO PEERRR 18
P2 TG T O o o o RSO PERRRR 21
2.6 MatrixXmateriali®N .........cooeuiiiiiiie e 25
2.8. 1 UDEISICNE .. .cviiiuieiectictc ettt ettt ettt ettt ettt et et e e et e e aeetesreetesaeneas 25
2.6.2  DUIDIMEIE .coiiiiiiieieeeee ettt ettt e e e e e e e e e e e e 25
2.6.3  TREIMOPIASTE ....eeiiiieiiii ettt 26
2.7 Aufbau von Verbundwerkstoffen ..........cccooovveiiiiiiiiiiiieeeen 27
2.7.1 UDEISICNE ....iutiiieieeectecte ettt ettt ettt st et e st e e eteereebestestenaennas 27
2.7.2 KUrzfaserVerStArkUNG .......coevviviiiiiiieiiieie ettt 27
2.7.3 Langfaserverstarkung/Endlosfaserverstarkung ........cccccccvvveveveiiiiiiiiiiiiieiicececeeeeeee, 28
2.8 Wirkung von Haftung und Reibung auf die Eigenschaften von
VerbundwerkStOffEN ..........ueiii e 29
2.9 Makroskopische Testverfahren vs. mikroskopische Testverfahren .. 30
3 Vorstellung der Testmethoden und kritischer Vergleich .................. 31
B.1  UDEISICNE ...t 31
3.2 Ziele mikromechanischer Methoden ............cccvvveiiiiiiiie e, 32
3.3  Der FragmentationS-TeSt ......cccceeeiiiiiiiiiieeee e 32
TR T A U o T=Y £ To! o RO 32
R T 5 = o] o 1T o PSR 33
3.3.3  VersuchsdurchfliRIUNG ..........eiiiiiii e 34
3.3.4 Interpretation der MESSUALEN ...........uuuuuiruiiieiiiiiiieieiereieieraraeerereearaererr———. 35
3.3.5  VOr- Und NACHLEIIE ......eoiiiiii e 37
3.4 Der PUll-OUL-TESE .. uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e seensannennennne 38
I I U o Y=Y £ To! o OO 38
G = (o] o1 o SRS 38
3.4.3  VersuchsAurchfliRIUNG ..........oiiiiii e 39
3.4.4 Interpretation der MEeSSUALEN ........ccoiiiiiii ittt 40
3.4.5  VOr- Und NAChEEIIE .......ooiiiii e 41
3.5 Der Droplet-strip-Off-TeSt.......ccouuiiiiiiiiie e 42
TR TN B U o T=Y 2 o] o R 42
G 2R T = o] o 1T o PSR 42
3.5.3  VersuchsdurchfliRIUNG ..........oiiiiiii e 42
3.5.4 Interpretation der MEeSSUALEN ........ccciiiiiii ittt 43



1 Einleitung

3.6 Der PUSN-OUL-TESE......uiiiiiiiiie e e 45
361 UDEISICNL ...ttt ettt ettt ettt ettt r e re et sr et et ene 45
G T2 = (0] o 1= o 1 PP 45
3.6.3  VersuchsdurChflNIUNG .........ccciiiiiiie e e e e 46
3.6.4 Interpretation der MESSUAEN .......cciiiii i e e e e e e aaes 47
3.6.5 VOr- UNd NAChLEIIE ........cooiiiiiiiiiiiii e 49
3.7 Der PUSN-IN-TESt.....cciieeeeeci e 50
T 0 R O [ T=Y 2= 1o} | TR 50
I 7 = (0] o 1= o [ PP 50
3.7.3  VersuchsdurcChflNIUNG .........ccciiiiiiie e e e e 51
3.7.4 Interpretation der MESSAALEN .......cciiiiii i s e e e e e e e e e e e e e 52
3.7.5 VOr-Und NAChLEIIE ........oiiiiiiiieiiie e 55
3.8 Vergleich der mikromechanischen Verfahren.................ccccevviinnnnnnn. 56
A AUSDICK ..t
5 Abbildungsverzeichnis ..o
6  LIteratUrVerZeiChNIS..........oeiviiiii e
T ANNANG e



1 Einleitung 8

1 Einleitung

Fasermaterialien und vor allem faserverstarkte Werkstoffe spielen im Bereich der
Materialentwicklung eine immer groR3ere Rolle. Dabei werden bei den verstarkten
Kunststoffen verschiedenste Matrixsysteme benutzt um Verbundmaterialien zu
erzeugen, bei denen die Eigenschaften des Verbundes diejenigen der
Einzelkomponenten entsprechen oder sogar Ubertreffen. So kdnnen zum Beispiel
Werkstoffe mit erhdhter Zugfestigkeit, Harte oder geringerer Dichte beziehungsweise
spezifischer Festigkeiten erzeugt werden. Dabei verbessert eine Faserverstarkung
neben Ermidungs-, Kriech- und Brucheigeneigenschaften auch das Reibungs- und
VerschleiBverhalten. Diese faserverstarkten Kunststoffe finden vor allem in
hochtechnologischen Anwendungen ihren Einsatz, bei denen es auf die verbesserten
Eigenschaften eher ankommt als auf den notwendigen Einsatz erhohter finanzieller
Mittel. Mittlerweile ist auch ein Trend auf Grund der Individualitat der Einsetzbarkeit
dieser Werkstoffe in -
den verschiedensten
Branchen zu Dbeo-
bachten. Vor allem im
Bereich der Luft- und
Raumfahrtechnik,
dem Maschinen- und
Anlagenbau sowie der
Fahrzeugtechnik und
insbesondere dem
Bootsbau beziehungs-
weise der Sportwa-
renindustrie ist ein zu-
nehmendes einsetzen
dieser Werkstoffklas-
se zu sehen. Wenn
man nun bessere
Eigenschaften erzie-
len mdchte, ist es fast
unabdingbar die Einzelkomponenten zu verbessern. Dazu gehort zum einen das
benutzte Matrixsystem aber zum anderen auch die Faser als verstarkende
Komponente. Zwischen diesen bildet sich mindestens eine Grenzschicht, die fur die
Kraftiibertragung in den FVK zustandig ist, aus. Dadurch ist es zwingend erforderlich
die Mechanismen, denen die Haftung folgt zu verstehen und mittels geeigneter
Experimente auswerten zu kdnnen.

Abbildung 1: Katamaran aus Kohlenstofffaserverstarktem
Epoxidharz [1]

Die Haftung kann durch gezielte Oberflachenbehandlung verbessert werden. Dabei
wurde in ersten Arbeiten noch davon ausgegangen, dass es sich zum einen um eine
perfekte Anbindung der Faser an die Matrix und zum anderen um ein flachiges
Gebilde handelt. In neueren Arbeiten wird allerdings vor allem zu Erklarung vieler
Phanomene von einer volumenbehafteten Grenzschicht ausgegangen. Diese
dreidimensionale Schicht bildet die Kontaktregion und wird im Allgemeinen als
Interphase bezeichnet. Diese ist fir das Ubertragen der Krafte von der Matrix zu den
wesentlich festeren Fasern verantwortlich und kann eine Dicke von wenigen
Atomlagen bis hin zu mehreren Mikrometern aufweisen. Letztendlich wird diese
Mesophase durch andersgeartete Eigenschaften bestimmt, wodurch man auch von
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einem Vorhandensein mindestens einer weiteren Phase sprechen kann. Dabei findet
eine kontinuierliche Veranderung der Eigenschaften von der Matrix zu Faser hin statt.
Desweiteren  sind die Eigenschaften davon abhangig wie die Grenzschicht
entstanden ist. Diese ,Interphase” kann sich durch unterschiedliche Prozesse bilden,
z.B.  Schrumpfspannungen aufgrund der unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten, Chemisorption, Physisorption, nichtstéchimetrische
Aushartung, Unterschiede in der thermischen Leitfahigkeit von Faser und Matrix.,
Behinderung der Molekulbeweglichkeit durch die Gegenwart der Faseroberflache,
Einlagerung von Wasser in Fasernéhe.

Um die Eigenschaften der Grenzschicht zu erfassen gibt es unterschiedlichste
Methoden. Zum einen ist es moglich diese mechanisch zu charakterisieren und zum
anderen mittels spektroskopischer Verfahren oder physikalischer wie zum Beispiel
der Messung der Oberflachenenergie. Letztere bilden allerdings nur eine Mdglichkeit
um eine Vorhersage zu treffen, ob es lUberhaupt zu einer mehr oder minder guten
Grenzflache kommen wird. Dagegen ist es mit den mechanischen Testmethoden und
dort allen voran den mikromechanischen Testmethoden moglich die Grenzflache
gezielt zu belasten und somit vor allem versagenskritische Werte zu erfassen.
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2 Grundlagen

2.1 Adhasion/Haftung und Festigkeit

Von Adhéasion zwischen "
festen Korpern spricht man, ﬁ T
wenn zwei Korper glatter \
Oberflache beliebig dicht
zusammen gefuhrt werden.
Dabei ist zu beobachten,
dass diese sich von einem
bestimmten Abstand an
immer starker anziehen.

ist das
von

Ursachlich dafir
Wirken

Oberflachenkréften Iy

AbstoRung
Resultierende

Atomabstand -x

zwischen beiden Korpern.
Zu ihnen gehdren neben
den chemischen
Wechselwirkungen wie
zum Beispiel die
kovalenten Bindungen
auch die physikalischen
Wechselwirkungen wie
zum Beispiel Dipol —Dipol-

Wechselwirkungen.

Nach Beruhrung der Korper treten
AbstoRungskrafte auf, welche einer
weiteren Anziehung entgegen wirken.
Dies fuhrt dazu, dass sich ein
Gleichgewicht der beiden Krafte einstellt.
In diesem Fall spricht man von Anhaftung
bzw. Haftung. Méchte man die Korper
wieder voneinander trennen, so muss eine

spezifische mechanische Kraft
aufgewandt werden. Diese wird im
Allgemeinen als Adhé&sionskraft
bezeichnet.

Wenn man nun das Volumen sukzessiv
verringert, wird man feststellen, dass das
Verhéltnis von Oberflachenkraften zu
Volumenkraften immer gré3er wird. Somit
sind die Oberflachenkrafte nur bei relativ
groBen Volumina zu vernachlassigen.
Deshalb spricht man auch bei nicht zu
vernachlassigbaren Oberflachenkraften
von einer kolloidalen GroRe.

Neben der Haftung zwischen Feststoffen
kann auch die Benetzung von Oberflachen

Sm—

: —

Anziehung

Abbildung 2: Anziehungs-AbstoBungsdiagramm [2]

Abbildung 3: Kontaktzerstérung durch Uber-
schreiten des Gleichgewichtsabstandes Sy[3]
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— also der Kontakt von einem Fluid auf einem festen Stoff — als das Wirken von
Oberflachenkraften bezeichnet werden. [4,5]

Um Korper, die durch Wechselwirkungen eine Haftung spezifischen Wertes haben,
zu trennen, bendtigt man eine Kraft Fy, welche der Haftung entgegen wirkt, um
diesen adhéasiven Kontakt zu tberwinden. Bei Trennung wird durch diese Kraft eine
Trennarbeit verrichtet, wobei zwei neue voneinander unabhangige Oberflachen
entstehen und die Grenzflache zerstort wird. Dabei wird durch die Dupré-Gleichung
dieser Zusammenhang mathematisch beschrieben.

Wa=y1+7y2—7y12

y1 = freie Oberflichenenergie des Materials 1
y2 = freie Oberflachenenergie des Materials 2

Y12 = spezifische Grenzflachenenergie

Wenn man nun die thermodynamische Adh&sionsarbeit mit der Adhasionsspannung
und der Reichweite der wirkenden Oberflachenkrafte in Beziehung setzt, erhalt man
einen linearen Zusammenhang beider, der sich wie folgt definiert:

Wa=out*y

oult = lokale Adhadsionsspannung

¥y = Reichweite der wirkenden Oberflachenkrafte

Dabei ist darauf hinzuweisen, dass die Adhasionsspannung zwar auf eine
Grenzflachenfestigkeit bezogen werden kann, aber sie nicht gleich der
Scherbelastung in der Grenzflache ist. Dies ist auf die Unterschiede in der

Wirkungsrichtung von W, und der scheinbaren Scherfestigkeit T.p, zuriickzufihren.
Wenn man aber einen direkten Vergleich der Haftung mit der Grenzflachenfestigkeit
erreichen mdchte, ist es notwendig alle auftretenden Kréfte beziehungsweise
Spannungen in Normalrichtung zu untersuchen. [4,5]

2.2 Chemische Wechselwirkungen

2.2.1 Ubersicht

Chemische Bindungen oder auch Wechselwirkungen sind im Allgemeinen auf ein
Bestreben der Atome zu einer komplett gefillten AuRenschale zuriickzufiihren. Dabel
ist grundséatzlich zwischen unterschiedlichen Mechanismen zu unterscheiden. So
kann es zum Beispiel zu einer Abgabe beziehungsweise Aufnahme von Elektronen
kommen. Die so entstanden geladenen Teilchen haben im Idealfall kein freies
Elektron in der auf3eren Schale. Dies fuhrt wiederum zu starken elektrostatischen
Wechselwirkungen, die zum Beispiel einen Einfluss auf die Schmelz- oder
Siedetemperaturen haben. Im folgendem wird sich die Arbeit allerdings nur mit den
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Kovalenten Bindungen oder auch Atombindungen auseinandersetzen, da diese die
am haufigsten auftretenden Bindungen in Kunststoffen und Glasern sind. [6,7]

2.2.2 Kovalente Bindung

Die kovalente Bindung oder auch
Atombindung genannt ist typisch fur den
Zusammenschluss von  Molekulen,
wobei die Reaktion zur Bildung dieser
ein Vorhandensein freier Elektronen in
der aul3eren Schale voraussetzt. Dabei
gelten nur jene Elektronen als bindend,
die kein weiteres Elektron als
Bindungspartner haben. Dabei kommt
die eigentliche Bindung durch Paarung
der freien Elektronen zu einem
bindenden Elektronenpaar zustande.
Die bindenden Elektronenpaare werden
dann von beiden Atomen genutzt um
ihre aulere Schale zur Edelgas-
konfiguration aufzufillen. Dabei sind
diese Elektronen zwischen diesen
beiden Atomen so beweglich, dass sie
innerhalb der Uberlappung der beiden
Elektronenwolken sich frei bewegen
kbnnen. Wenn man nun aber zwei
unterschiedliche Atome zu einem Mole-

kil bindet, dann entstehen Differenzen
in der Anziehungskraft der Elektronen.
Dies fuhrt dazu, dass das bindende
Elektronenpaar verstarkt bei dem
elektronegativeren Atom anzufinden
sein wird. Dadurch kommt es zu einer
Trennung der Ladungen im Molekdl. Es
ist also die eine Seite durch einen
Elektronenmangel und die andere Seite
durch einen  Elektronentberschuss
beschrieben. In diesem Fall spricht man
auch von einer polaren Atombindung.
Dabei spielt allerdings auch die
Geometrie der Verbindung eine Rolle.
So kann zum Beispiel beobachtet
werden, dass in linearen
beziehungsweise in  symmetrischen
Molekilen ein Ausgleich der
Partialladungen stattfindet und es somit
unpolar ist. [7,10]

SHARING OF
ELECTRONS

molecule

covalent bond

Abbildung 4: Prinzip der Bildung kovalenter
Bindungen [8]

H-ClI

Abbildung 5: Prinzip der Bildung polarer
Atombindung am Beispiel des Chlorwasserstoffs

[9]
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2.3 Physikalische Wechselwirkungen

2.3.1 Ubersicht

In  der organischen Chemie spielen diese verhaltnismalig schwachen
Wechselwirkungen eine herausragende Rolle. Diese Bindungen sind oftmals nur
zeitweise vorhanden, da die relative Schwache einen zerstorenden Angriff der
Bindungen begunstigt. In den meisten Féllen beruhen die Nebenvalenzkréafte auf
dem Vorhandensein von Ladungsasymmetrien und den dadurch hervorgerufenen
Anziehungen zwischen den unterschiedlich geladen Teilbereichen mindestens
zweier unterschiedlicher Molekule oder Atome. Prinzipiell ist diese Bindung mit der
lonenbindung vergleichbar. Allerdings betragt das Coulombpotenzial bei der Dipol-
Dipol-Wechselwirkung zum Beispiel nur 1/81 des Wertes der Anziehung zwischen
lonen gleicher Ladungsasymmetrie im Vakuum. [7,10]

2.3.2 Dipol-Dipol-Wechselwirkung (Keesom-Krafte)

Dipol-Dipol-Bindungen  haben
Starken zwischen 1/50 und _
1/200 der Hauptvalenzbin- 8+ 8 o+ 0

dungen und sie treten nur zwi- H—Cl ————— H—CI

schen Molekilen mit perma-

nentem Dipol auf. Dabei ent- apbildung 6:Dipol-Dipol-Wechselwirkung am Beispiel
stehen permanente Dipole, des Chlorwasserstoffs [11]

wenn in kovalenten Bindungen

die Elektronen unterschiedlich stark an die Bindungspartner gezogen werden. Somit
entsteht eine Ladungstrennung, wobei das Molekill als solches nach aussen hin
immernoch neutral bleibt. Die Starke der Ladungstrennung ist von der Differenz der
Elektronegativitdt der Einzelatome abhangig. Wobei die Elektronegativitat als das
Vermogen Elektronen  anzuziehen verstanden wird. Desweiteren ist dieses
Phanomen auf Grund der Zunahme der Elektronenbeweglichkeit stark temperatur-
abhéangig. Dadurch nimmt die Starke der Dipolwirkung kontinuierlich ab.

[4,7,12]
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2.3.3 Induktionskrafte

Die Induktionskrafte setzen das Vorhandensein von permanenten Dipolen voraus.
Dabei bewirkt ein Dipol in einem benachbarten elektrisch neutralen Molekul eine
Verschiebung der Ladungstrager. Dabei entsteht wiederum ein Dipol und man spricht
von induzierten Dipolen. Diese sind in der Lage eine Bindung mit den permanenten
Dipolen einzugehen, wobei die Starke der Bindungen nur etwa 1/10 der Dipol-Dipol-
Bindungen betragt. Da die Ladungstrennung nicht von selbst oder spontan erfolgt,
sondern durch ein &ulReres elektrisches Feld, ist diese Bindung insofern
temperaturunabhéngig, dass es von der Starke des elektrischen Feldes und somit
von der Starke des permanenten Dipols abhangig ist.

l‘;
T
-q : :
3 .
+
y -q +q
p=0 p=q-r
ohne auleres Feld in einem auferen Feld
E

Abbildung 7: Ladungstrennung zur Bildung induzierter Dipole in einem elektrischen Feld [13]

[10,12]

2.3.4 Wasserstoffbrickenbindung
Bei der Wasserstoffbriicken-

bindung handelt es sich um eine H o+
spezielle  Dipol-Dipol-Wechsel- H o+

wirkung. Hierbei werden bei /
wasserstoffhaltigen  Molekulen, \

die _einen permanenten Dipol O| ERREER IH O

ausbilden, die Ladungen so o—
getrennt, dass es uUber die /8—
polarisierten Wasserstoffatome
zu einer Anziehung zu dem
entsprechend anders geladen 6+
Molekulteils benachbarter Mole-
kile kommt. Aufgrund der oft- _
Abbildung 8: Bildung von

mals hohen Elektronegativitats- .
. . . Wasserstoffbrickenbindungen am  Beispiel des
differenz bei wasserstoffhaltigen \yassers [14]



2 Grundlagen 15

Molekilen koénnen sich sehr starke Dipole ausbilden und somit vergleichsweise
starke Bindungen erzeugen. Dabei entsteht oft ein nahgeordnetes Netzwerk aus
mehreren Uber Wasserstoffbrickenbindungen verkntpften Moleklilen. Daraus
resultieren auch die fur Stoffe, die Wasserstoffbriickenbindungen enthalten, hohen
Siedetemperaturen.

[10,12]

2.3.5 Londonkrafte

Diese nach dem Physiker Fritz London bezeichneten Wechselwirkungen sind
schwache Anziehungskréafte zwischen unpolaren Molekilen. Sie beruhen auf der
spontanen Bildung eines nichtpermanenten Dipols. Dies geschieht durch die
Bewegung der Elektronen in der Elektronenwolke. Wenn es zu einer spontanen
Ballung der Elektronen auf einer Seite kommt, entsteht ein spontaner Dipol. Dieser
ist in der Lage die Ladungen aufgrund der Abstol3ung gleichartiger Ladungstrager in
einem benachbarten Molekil zu trennen. Somit entsteht ein induziertes
Dipolmoment, welches zu einer —wenn auch nur sehr schwachen— Anziehung
zwischen diesen beiden Molekilen fuhrt. Durch die groRe Abhangigkeit der
Elektronenbewegung von der Temperatur ist es zu erklaren, dass auch diese
Bindungen mit zunehmender Temperatur aufgrund der mangelnden Permanenz der
induzierenden Dipole nur zeitlich instationar auftreten. [4,10,12]

2.4 Reibung

Reibung tritt auf sobald zwei Korper, die sich entlang ihrer Oberflache berihren,
gegeneinander verschoben werden sollen. Dabei ist eine spezifische Verschiebekraft
notwendig, da dieser Verschiebekraft einer Kraft Fr entgegenwirkt. Diese Kraft wird
als Reibwiderstand oder Reibkraft bezeichnet und wirkt immer der eventuell
entstehenden Bewegung entgegen. Dabei wirkt die Gewichtskraft Fg auf eine mehr
oder minder ebene Unterlage und die Normalkraft Fy wirkt dieser entgegen und
solange die Verschiebekraft F kleiner ist als die Reibkraft wird dieser Korper in Ruhe
bleiben. In diesem Fall spricht man von Haftreibung. Sobald allerdings die Kraft F
groler wird als Fr tritt eine Bewegung in Richtung der Verschiebekraft ein und man
spricht in dem Fall dann von Gleitreibung. [15,16]

Fr=Fn*pu
Fr = Reibkraft

Fn = Normalkraft
U = Reibungskoef fizient
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Wenn man die Reibung im Modell betrachten will, dann ist es am einfachsten, sich
zwei raue Oberflachen vorzustellen die gegeneinander verschoben werden. Die
Rauigkeit der Oberflache bewirkt eine mechanische Verzahnung und verhindert so
ein slippen. Dabei kann noch zwischen trockener- und Flussigkeitsreibung
unterschieden werden. Bei trockener Reibung entsteht ein direkter Kontakt der zu
verschiebenden Oberflachen und die Reibkraft ist entsprechend hdher. Um die
Reibkraft zu verringern, ist es moglich einen Flussigkeitsfilm, der die Unebenheiten
zur Ganze ausflllt, einzusetzen. Dabei entsteht bei Verschiebung nur noch eine
Reibkraft zwischen den jeweiligen Oberflachen und der eingesetzten Flissigkeit.
Eine andere Mdglichkeit ist die Kombination aus diesen beiden Fallen und wird als
Mischreibung bezeichnet. [15,16]
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Abbildung 11: Flissigkeitsreibung [16]
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Abbildung 10: Mischreibung (1 bewegter Kérper, 2 ruhender Kérper, 3 Schmierfilm) [16]
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2.5 Fasermaterialien
2.5.1 Ubersicht

Bei  Faserverstarkten
Kunststoffen  kdnnen
eine  Vielzahl  von
moglichen  Faserver-
starkungen mit den
jeweiligen Matrixmate-
rialien kombiniert
werden. Deshalb ist es
Ublich, die Fasern nach
unterschiedlichen Ge-
sichtspunkten zu grup-
pieren. Dazu zahlt zum
Beispiel der Aufbau
(organisch — anorgan-
isch), die Herstellung /
Gewinnung (kunstlich —

naturlich) oder auch die
Eigenschaften
(hochfest — hochsteif).
Die wichtigsten Werte sind zum Vergleich in der nachfolgenden Tabelle
zusammengefasst und sollen als Richtwerte dienen. Dabei sind viele anorganische
Fasern im Bezug auf die Druck- und Zugfestigkeit vergleichbar. Bei polymeren
Fasern, beziehungsweise jene die auf einem polymeren Precursor beruhen, trifft dies
nur bedingt zu, da die fehlende dreidimensionale Vernetzung im Netzwerk und somit
auch geringere intermolekulare Krafte ursachlich dafir sind. Au3erdem ist bekannt,
dass die Festigkeitskennwerte mit sinkendem Durchmesser groRer werden. Dies ist
mit der Verringerung der Wahrscheinlichkeit der versagensinduzierenden Fehler zu
erklaren (Weibull). Entsprechend andert sich auch die Faserfestigkeit mit
Verringerung der Einspannlange. Desweiteren fallt auf, dass mit einer Erhéhung der
Festigkeit meist eine Erniedrigung der Dehnung einhergeht. [7,17]

Abbildung 12: Kohlenstofffaserroving [18]
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Tabelle 1: Kennwerte haufiger Verstarkungsfasern [7]

Faser Zug Druck Dichte

Modul Festigkeit Dehnung | Festigkeit
Gpa GPa % GPa g/cm3

Stahl 200 2,8 4,8 - 7,8

Glas S-Typ 90 4,5 5,7 1,1 2,46
E-Typ 80 3,5 4 - 2,54

Bor 440 3,5 1 5,9 2,6

SiC 400 4,8 0,9 3,1 2,8

Kohlenstoff |Pan-HT 240 3,75 1,6 2,9 1,78
Pan-HM 400 2,45 0,7 1,6 1,85
Pech-HM 540 1,85 0,4 1,1 2
Pech-UHM 800 3,5 0,4 0,7 2,15
Pech-isotrop 50 1 2,3 0,7 1,55

Aramid Kevlar 49 135 3,5 2,8 0,48 1,45
Kevlar 149 185 3,4 2 0,46 1,47

UHMW-PE 172 3,3 4 0,17 0,97

Textil PET 16 1,2 15 0,09 1,39

2.5.2 Glas

2.5.2.1 Herstellung, Verarbeitung, Eigenschaften

Glasfasern werden .

aus einer - '*’;L mNetzwerkbildner: Si0,, B,Os, P.O.

Schmelze “_(:_\f }Qp-c O mpNetzwerkwandler: Li;O, Ma,0, K0 .,

verschiedener < ﬁ;{:--f"‘a“{” Dy

Oxide als  p0%o 2% %o Na

Netzwerkbildner 7 ‘j-.f}a-{fﬂ, 2 O o =85i-0-Si= + Na-O-Na —=Si-O + O-Si=

und (0 S0 ok Na'

Netzwerkwandler ff__\% o4, J’it)-‘{a ’

gewonnen. Dabei Y T-‘f_‘:- IECC;.C X Brwischenowde: ALLO,, PbO, MO, ..

wird die Schmelze 40 ‘g‘f“ic

so schnell gekiihlt, e e

dass =~ eine .5 o5 ONa @Ca

K”Stalllsatlon . |5i0, -Metzwark mit Netzwerkwandlem Na

unterdrickt  wird.  wndCa

Thermodynamisch _ . ,

gesehen sind Abbildung 13: Aufbau des Glasnetzwerkes mit Hilfe von

Glasfasern Netzwerkwandlern [19]

beziehungsweise

Glaser im

Allgemeinen metastabil. Zur Herstellung gibt es verschiedenste Verfahren, wobei zur
Produktion textiler Glasfasern haufig das Disenziehverfahren eingesetzt wird. Dabei
muss die Glaszusammensetzung so gewahlt werden, dass die Viskositatsanderung
in Abh&ngigkeit von der Zeit bestimmte Voraussetzungen erfillt. Zur Produktion
werden fir gewohnlich kurze Glaser verwendet. Dabei fliel3t die Schmelze frei durch
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einen Lochnippel, kihlt ab und wird beschlichtet. Anschliel3end wird die Faser unter
hoher Geschwindigkeit aufgewickelt. Den Durchmesser der fertigen Faser beeinflusst
man durch die Geschwindigkeit, mit der diese aufgewickelt wird. Je schneller dieser
Aufwickelvorgang ablauft, desto dinner werden die fertigen Fasern. Da das
Gesamtgewicht allerdings gleichbleibt ist es haufig so, dass es weniger dinnere
Fasern gibt, da die Kosten fir diinnere steigen.

Die relativ hohen Festigkeiten und E-Modulwerte resultieren aus den starken
kovalenten Bindungen zwischen Silizium und Sauerstoff innerhalb des
dreidimensionalen Netzwerkes. Dabei hangt die Festigkeit aber auch von der Art der
benutzten Metalloxide ab, da diese das Netzwerk zu einem gewissen Teil schwéachen
konnen. Die amorphe Struktur des Glases bewirkt ein isotropes Eigenschaftsprofil.

Glasfasern werden bei faserverstarkten Kunststoffen hauptsachlich als textile
Gebilde eingesetzt. Dabei ist zwischen Garnen und Rovings zu unterscheiden. Garne
werden aus Drehung der Spinnfaden hergestellt und haufig zu Geweben und
Flechtartikeln weiterverarbeitet, wahrend Rovings nicht miteinander verdrehte
Endlosfasern sind. Diese werden oftmals gewebt, gewickelt oder ziehend
weiterverarbeitet.

[6.7]

2.5.2.2 Oberflachenbehandlung zur Verbesserung des Interface

Glasfasern weisen im Verbund mit Kunststoffen oftmals nur
Dispersionswechselwirkungen auf, sodass es nur zu geringen Adhasionfestigkeiten
kommt. Dies ist bei der Mehrheit der Kunststoffe &hnlich. Deshalb versucht man fur
den jeweiligen Anwendungsfall beziehungsweise fir die jeweilige Glasfaser-Matrix-
Paarung die Oberflachenbehandlung maf3zuschneidern. Dabei ist das Ziel die
Adhasion zwischen Faser und Matrix zu erhéhen, indem man, wenn mdoglich fur
Hauptvalenzkréfte im Grenzflachenbereich sorgt.

Bei Reaktionsharzverbunden werden zum Beispiel Organosilane verwendet. Diese
weisen eine organische und eine anorganische Seite auf, sodass es sowohl eine
Bindung mit der Faser als auch mit der Matrix eingehen kann und haben im
Allgemeinen die Form R-SiX; wobei R der organische Rest ist und X der
hydrolysierbare Teil.

O- CHg— CH3 OH

| Hydrol !
NH, — CHa - CHa - CHa — Si - O = CHp — CHg + 3H,0 % NHy— CHy - CHy - CHp — Si — OH + 3CH;CH,0H

|
é—CHg—CHs OH

Abbildung 14: Hydrolyse von Aminopropyltriethoxysilan [20]

Aufgrund der vorhandenen reaktionsfahigen Gruppen bei den Reaktionsharzen, ist
bei ihnen die Anbindung mittels Silan unproblematisch. Die Reaktionen zur
Anbindung mittels Haftvermittler &hneln hierbei haufig schon den Hartereaktionen.
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OH CH
| | | Ho
~Si+0-H +|H-0-si—R| ~—® —Si—0o  ©0-8i—R
| H’ |
| OH | OH
O o y .
| Wasserstoffbrickenbindung
|
— 84+ OH —SI— OH
| |
0 O
| OH | i
|
~8i4~ O-H+H-0-Si—R| —» —SipTo—S8i—R
| | | ‘
OH 2l
e} O

kavalente Bindung

—Si|+ oH — Si— OH

Abbildung 15: Silanisierung der Glasoberflachen [20]

Die Anbindung der silanisierten Glasoberflache erfolgt dann zum Beispiel bei
Epoxidharzen Uber den reaktionsfahigen organischen Rest des Silans und der
Epoxidgruppe.

Aminosilan Epoxidharz

) OoH

! AN | |
~SI—(CHas— N2+  CHa—CHsar — = Si= (CHa)s— NH - CHz — CHwy
! |

Abbildung 16: Anbindung des Silans an die Epoxidmatrix [20]

Im Allgemeinen gilt fur Verbundwerkstoffe mit thermoplastischer Matrix, dass der
Einfluss eines Filmbildners deutlich groR3er ist als der des Haftvermittlers. Das ist auf
die Moglichkeit einer Interdiffusion zurickzufihren. Aus diesem Grund werden zur
Verbesserung der Adhésion langerkettige Molekile zur Bindung an die
Faseroberflache angestrebt.

Dabei ist bei Thermoplasten grundsatzlich zwischen polaren und unpolaren
Kunststoffen zu unterscheiden. Dort haben polare Thermoplaste grundsatzlich eine
bessere Haftung zu den Haftvermittlern als unpolare Thermoplaste. So kénnen auch
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Thermoplaste mit reaktiver Endgruppe mit der funktionellen Gruppe des Silans
reagieren.

Bei unpolaren Thermoplasten besteht die Mdglichkeit ungesattigte Silane auf die
Polymerketten aufzupfropfen. Eine andere Mdglichkeit besteht in der Modifizierung
des Matrixpolymers mit funktionellen Gruppen. Das ganze kann dann ebenfalls als
Schlichte beziehungsweise als Haftvermittler genutzt werden.

So benutzt man zum Beispiel fur Polypropylen (PP) ein mit Maleinsaureanhydrid
(MSA) modifiziertes PP-Polymer zur Haftvermittlung. Dabei kann die auf das
Polypropylen aufgepfropfte MSA-Gruppe mit den OH-Gruppen der Glasfaser
reagieren. [6,7,20]

2.5.3 Carbon
2.5.3.1 Herstellung, Verarbeitung, Eigenschaften

Im Allgemeinen werden als Kohlenstofffasern jene bezeichnet, die in einem
Temperaturbereich

zwischen 1000°C Graphite structure

und 3000°C

hergestellt werden

und dabei einen

Kohlenstoffanteil

von mlndes_tens Carbon atoms ——
92% aufweisen. \_‘*-
Diese Fasern wie-
sen normalerweise
eine zweidimensio- | van der Waals——
nale Graphitstruk- bonds ————F
tur auf aber kon-

nen im Ausnahme-

fall auch eine drei-

dimensionale, kris-

talline Struktur an-

nehmen. Dabei be-

wirken die kova-

lenten Bindungen

in  Faserrichtung

wesentlich bessere

Festigkeiten als die

schwachen Vvan www.substech.com

der Waals'schen
Bindungen.
Anhand der Graphitstruktur kann man sich auch verdeutlichen, wieso diese Fasern
eine so starke Anisotropie haben. Dabei ist zu sagen, dass diese Struktur nur im
idealen Fall homogen ist. Fir gewdhnlich werden die Schichten durch Fehlstellen
und Fremdatome geschwécht, sodass es nie zu der theoretischen Festigkeit kommt.
Dabei ist die theoretische Festigkeit die Summe der Bindungsenergien der
kovalenten Bindungen im Graphiteinkristall.

0.14 nm

Covalent bonds

-—— -
- -

0.34 nm

Abbildung 17: Graphitstruktur [21]



2 Grundlagen 22

Bei der Herstellung von Kohlenstofffasern werden fir gewdhnlich schon strukturell
vorgeformte und hochmolekulare Materialien verwendet. Diese bezeichnet man als
Precursor. Dazu z&hlen zum Beispiel Pech oder organische Fasern. Allerdings hat
sich als Ausgangsmaterial bei den organischen Fasern Polyacrylnitril (PAN)
durchgesetzt.

1. Stufe 2. Stufe
Strecken Oxidation Karbonisieren
T=2000-12C T=220-3007C T=1300°C
t=10-30 min t=30-100 min 1=10-60 min

il

’ H H H
1 l'l
1 5 1 !
PAN. Katalysator Luft  Ahgas Inertgas (N4) fliichtige
Faden Nebenprodukte

=
'
24

_— o— —— s e o — e o — — e S S— e— o s m—

3. Stufe HM
Spule Oberflichenbehandlung ‘ { Graphitieren HMS
' T=2000-3000°C
1=5-30 min
' |
-4

By
)\ }

Avivage Vorbe- fliichtige Inertgas
handlung Nebenprodukte (Argon)

Abbildung 18: Vefahrensstufen bei der Herstellung von PAN-C-Fasern [7]

Bei Fasern auf PAN-Basis werden die Ausgangsfasern zuerst an der Luft thermisch
so behandelt, dass sie nicht mehr schmelzbar sind. Dabei finden sowohl die
Zyklierung der Nitrilgruppen als auch die Dehydrierung der C-C-Ketten durch
Luftsauerstoff simultan statt. Im Anschluss daran werden unter Inertgas die so
vorbehandelten Fasern karbonisiert. Dabei werden durch Temperaturen zwischen
1200°C und 1700°C die unerwinschten Stoffe verflichtigt und somit entfernt.
Wahrend diesem Prozess lagert sich das Leiterpolymer zu Bandern zusammen und
es kommt zu einer Orientierung der Schichten in Faserrichtung. Die so entstandenen
Fasern weisen eine hohe Festigkeit auf. Um Fasern mit einem hoheren Modul
herzustellen, ist es Ublich noch eine weitere thermische Behandlung im Anschluss
durchzufiihren. Bei diesem Graphitierung genannten Prozess werden Temperaturen
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zwischen 2000°C und 3000°C angestrebt. Dort kommt es zu weiterer Verflichtigung
von Stickstoff, sodass sich die Kristallstruktur besser ausbilden kann. [12,13]

Ein anderes verbreitetes Verfahren basiert auf der Benutzung von technischen
Kohlenstoffgemischen wie zum Beispiel Steinkohlenteer- oder Erddlpechen als
Rohstoff. Hierzu werden die Ausgangsstoffe zuerst durch eine Warmebehandlung
Uber 350°C zu Mesophasenpech umgewandelt. Dieses weist einen hohen
flissigkristallinen Anteil auf und ist hochanisotrop. Dies fihrt dazu, dass bei einem
anschlieBenden Schmelzspinnprozess aufgrund hydrodynamischer Effekte Fasern
mit einer hohen Orientierung in Faserrichtung entstehen. Danach werden die noch
instabilen Fasern durch Temperatureinwirkung stabilisiert und verkokt, sodass es zu
einer Umwandlung unter Beibehaltung der Orientierung kommt. Diese Fasern weisen
im Allgemeinen einen héheren E-Modul auf. [6,7]

Aufnahmespule
T=200-300°C T>800°C T>2500°C
Schmelz-
| e et |
spinnen = . o | e \g\ﬁﬁf
e Stabilisierung  carbonisierung  Graphitierung Oberflachen-
Pech behandlung

Abbildung 19: Herstellung von C-Fasern aus Pech (schematisch) [7]

Um die mechanischen Eigenschaften bestehender Kohlenstofffasern noch weiter zu
verbessern ist es mdoglich, diese einer Glihbehandlung bei bis zu 3000°C zu
unterziehen. Hierbei finden Umlagerungen und rekristallisationsahnliche Vorgange
statt. Diese Effekte konnen durch zusatzliche Verstreckung wahrend der Vorgange
noch verstarkt werden. Die somit hergestellten Fasern weisen aufgrund der hohen
Anteile der Graphitstrukturen die hochsten Werte fir das E-Modul auf. [6,7]

2.5.3.2 Oberflachenbehandlung zur Verbesserung des Interface

Kohlenstofffasern weisen im Gegensatz zu den Glasfasern eine mehr oder minder
perfekte Oberflache auf, sodass das Ziel der Oberflachenbehandlung ist eine
reaktivere Oberflache zu erzeugen, damit dadurch selbst eine Haftvermittlung
erzeugt wird. Dabei gibt es unterschiedliche Ansétze. Die einen basieren auf einer
VergroBerung der zur Verflugung stehenden Oberflache und die andere basiert auf
der Schaffung neuer reaktiver Oberflachengruppen.

Um die zur Verfigung stehende Oberflache zu erhdhen, ist es mdglich direkt auf der
Faser andere Stoffe abzuscheiden. Im Idealfall ist es auch Kohlenstoff. Dies kann
zum Beispiel durch chemische Gasphasenabscheidung (CVD) umgesetzt werden.
Dabei werden die Edukte im gasférmigen Zustand der Faser angenahert wo sie dann
miteinander reagieren und sich auf der Faseroberflache anlagern. Dabei ist es
besonders vorteilhaft, wenn sich Faden an der Oberflache bilden. Diese bewirken
eine mechanische Verzahnung im spateren Verbundwerkstoff und erhéhen somit die
Belastbarkeit dieser. Eine andere Moglichkeit bieten an der Oberflache gewachsene
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Whisker oder Kohlenstoffnanoréhren um die mechanische Verankerung zu erh6éhen.
[6,7]

Abbildung 20: Mit CNTs modifizierte Kohlenstoffasern [22]

Die Ubliche Mdglichkeit besteht in der oxidativen Behandlung der Faseroberflache.
Dadurch werden bestehende Kohlenstoffstrukturen aufgebrochen und mit Sauerstoff
abgesattigt. Dadurch stehen an der Oberflache mehr reaktive Gruppen zur Verfi-
gung. Diese konnen dann uUber kovalente Bindungen oder Wasserstoffbriicken-
bindungen an die Matrix gebunden werden. Das erhoht die Festigkeit der Faser-
Matrix-Grenzflache sehr stark. [6,7]
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2.6 Matrixmaterialien

2.6.1 Ubersicht

Als Matrixmaterialien fur faserverstarkte Kunststoffe werden zurzeit noch zum
grofdten Teil Duroplaste verwendet. Die thermoplastischen Matrices gewinnen aber
immer mehr an Bedeutung. AufRerdem ist ein Trend zu kombinierten Matrices zu
sehen, da so synergetische Effekte erzielt werden kénnen. [6,7,10]

2.6.2 Duromere
2.6.2.1 Ubersicht

Duroplaste entstehen durch irreversible chemische Reaktionen von Reaktionsharzen.
Dies wird fir gewohnlich als Vernetzung oder Hartung bezeichnet. Dabei flhrt die
Vernetzung zur Bildung eines engmaschigen Polymernetzwerkes, bei denen die
Bindung an benachbarte Polymerketten durch kovalente Bindungen dominiert wird.
Daraus resultiert im Gegensatz zu den Elastomeren eine hohe Festigkeit bei
ebenfalls hohen T.

Die wichtigsten Vertreter sind die ungesattigten Polyester-, Vinylesterharze (PU, VE),
Epoxidharze (EP) sowie Phenolharze. Diese unterscheiden sich zwar hinsichtlich der
Vernetzung, aber haben auch Gemeinsamkeiten wie zum Beispiel die Uberlagerung
von Gelpunkt und Glasubergangstemperatur. Dabei endet die Bewegungs-
maoglichkeit der Kettensegmente mit Erreichen der Glasibergangstemperatur.
Desweiteren erhoht sich die Viskositat dahingehend, dass mit zunehmender mittlerer
Molekiilmasse ein Ubergang von einem newtonschen Fluid zu einem visko-
elastischen Fluid stattfindet. Bei Erreichen des Gelpunktes entstehen hochverzweigte
Molekule, die innerhalb kurzer Zeitrdume zur Verfugung stehende Raume fillen. Die
eigentliche Vernetzung der Polymerketten findet erst nach Erreichen des
Gelzustandes statt. Dadurch ist es vorher durchaus moglich das Polymer zu I6sen.
Mit fortschreitender Vernetzung geht das Harz von einem kautschukartigen,
viskoelastischen in einen viskoelastischen Glaszustand Uber. [6,7,10]

2.6.2.2 Epoxidharze

EP-Harze sind bei Raumtemperatur fliissige bis feste Stoffe, die unter Umstanden
auch LoOsungsmittel enthalten konnen. Sie besitzen im reaktionsfahigen Teill
mindestens eine Epoxidgruppe um Makromolekile zu bilden.

Diese Harze sind im Vergleich zu anderen Reaktionsharzen teuer aber haben auch
gute mechanische und thermische Eigenschaften sowie eine geringe Schwindung.

Die Harzsysteme bestehen aus miteinander reagierenden Harz- und
Hartermolekllen. Dies erfordert allerdings eine Einhaltung der stéchiometrischen
Mischung der beiden Ausgangskomponenten. Als Harterkomponenten werden fir
gewohnlich Amine, Sdureanhydride oder Phenole eingesetzt. O

Die funktionelle Epoxidgruppe ist ein Ringmolekil aus zwei C- i
und einem O-Atom. Aufgrund der starken Verspannung des
Ringes ist die Neigung zur Reaktion durch ein aktives H-Atom E-HC _CHZ

e_rhoht. Der _z_ugrundo_sllegend_e Reaktionsmechanismus ist Abbildung 21 Struktur
eine Polyaddition, bei der sich das Wasserstoffatom des ges Epoxidharzes [7]
Harters an das Sauerstoffatom des Harzes anlagert. Daraus
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resultiert eine polare OH-Gruppe, die mal3geblich fir die gute Haftung von
Epoxidharzen verantwortlich ist. Der verbleibende Stickstoff kann dadurch eine
Verbindung mit dem endstandigen Kohlenstoff eingehen. [6,7,20]

]
2 [Epondnar + HN—R—NH, oz

OH OH

Epoxidharz

i
it

Epoxidharz
Epoxidharz

M—R—"
Epoxidharz
OH OH

Abbildung 22: Vernetzung von Epoxidharz mit Diaminen [20]
2.6.3 Thermoplaste
2.6.3.1 Ubersicht

Thermoplaste sind entweder amorph oder teilkristallin, wobei amorphe Thermoplaste
auch als polymere Glaser bezeichnet werden. Dabei liegen die Makromolekile
analog zu den Duromeren vollig regellos vor. Im Gegensatz dazu gibt es bei
teilkristallinen Thermoplasten eine Nahordnung. Dabei stellt sich dieser Zustand ein,
weil die groBe Kettenlange einer vollstandigen Kristallisation entgegenwirkt.
Thermoplaste kdénnen sowohl durch Polyaddition oder Polymerisation als auch
Polykondensation hergestellt werden. Die wichtigsten Vertreter der Thermoplaste
sind Polypropylen, Polyethylen und Polyamide.

2.6.3.2 Polypropylen

Polypropylen ist ein bei Raumtemperatur festes Material, der sich durch Temperatur-
erhéhung erweichen lasst. Nach erfolgreichem Verandern der Viskositat lasst sich
dieses ahnlich zu den Giel3harzen verarbeiten. Allerdings muss dazu gesagt werden,
dass die Viskositat wesentlich hoher ist als bei Reaktionsharzen. Desweiteren kann
Polypropylen gezielt durch Copolymersisation verdndert beziehungsweise verbessert
werden. Das heil3t, dass die Nebenketten dahingehend geandert werden, dass zum
Beispiel das Vernetzungsverhalten ein anderes ist. Auf3erdem wird es angestrebt
eine genaue Molekllmassenverteilung oder spezielle molekulare Architekturen zu
erreichen. Polypropylen ist der Gruppen wegen apolar. Dies fuhrt dazu, dass die
Haftung zu den meist polaren Verstarkungsmaterialien nur sehr gering ist.

Der hierbei zugrundeliegende Reaktionsmechanismus ist eine Polymerisation. Dabei
werden Monomere mit mindestens einer Doppelbindung benutzt um endlich lange
Ketten zu gewinnen. Dazu wird die Mehrfachbindung aufgebrochen und es entsteht
ein Radikal, welches mit anderen Radikalen Bindungen eingehen kann. FUr
gewohnlich kann eine Kette solange wachsen, bis es keine zum Wachstum be-
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notigten Radikale mehr bekommt. Die Bildung der Radikale lauft von alleine weiter,
da ein Radikal ein anderes Molekl radikalisieren kann. Um die Reaktion zu stoppen
gibt es zum einen die Moglichkeit, dass sich die Radikale durch Kombination zweier
gegenseitig absattigen oder es werden zum Beispiel Inhibitoren eingesetzt, welche
das Radikal ebenfalls eliminieren. [6,7,10]

2.7 Aufbau von Verbundwerkstoffen

2.7.1 Ubersicht

Faserverbundwerkstoffe bieten synergetisch eine Kombination der positiven
Eigenschaften ihrer Komponenten. Dabei kann zwischen mindestens zwei
Materialien unterschieden werden, namlich Faser und Matrix. Dabei spielt es im
Grunde keine Rolle welche Matrix mit welcher Faser kombiniert wird. Die Fasern sind
dabei fiir die Ubertragung der Lasten also der Verstarkung verantwortlich. Die Matrix
Ubernimmt dabei die Funktion des Schutzes der Fasermaterialien. Dabei kann unter
Berucksichtigung der verstadrkenden Komponente in Form und Grol3e letztendlich
zwischen unterschiedlichsten Verbunden unterschieden werden. Zum einen gibt es
die Faserverstarkung, die nochmals in Lang- und Kurzfaserverstarkung unterteilt
werden kann, die Partikelverstarkung und die Schichtverbunde. Im Folgenden wird
nur noch auf Kurz- und Langfaserverstarkung eingegangen, da diese sich im Bereich
der Kunststoffe am meisten durchsetzt. [7]

2.7.2 Kurzfaserverstarkung

Von
Kurzfaserverstarkung
wird gesprochen, wenn
die verstarkenden Fas-
ern eine Lange unter
einem mm aufweisen
und wird auch als dis-
kontinuierliche Verstark-
ung beschrieben. Dabei
liegt der udbliche Antell
an Kurzfasern zwischen
15% und 50%. Die
Grenzen sind durch
schlechte beziehungs-
weise fehlende Verstark-
ungswirkung und der
gleichmaliigen Benetz-
ung der Fasern besch-
rieben. Bei den kurz-
faserverstarkten Kunst- Abbildung 23: AR-Glas Kurzfasern [23]

stoffen kommt es des

weiteren nur dann zu einer optimalen verstarkenden Wirkung, wenn die Fasern
gerichtet sind und eine Lange, die grosser ist als die kritische Faserlange, auf-
weisen. Dabei ist die kritische diejenige Lange, bei der eine Kraft ohne Bruch der
Faser gerade noch aufgenommen werden kann. Diese Kraft ist dabei auch von der
Dicke der Faser abhangig. Es kann aber vernachlassigt werden, da man in dem
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gleichen FVK auch fur gewoéhnlich gleiche Faserdurchmesser erwarten kann. Die
Anordnung der Fasermaterialien ist bei kiirzeren Fasern mitunter sehr schlecht zu
steuern beziehungsweise entsprechend einer Belastungsrichtung zu Orientieren. So
sieht man zum Beispiel bei axialgepressten oder im Spritzgussverfahren
hergestellten kurzfaserverstarkten Kunststoffen eine Ausrichtung der Fasern entlang
einer Vorzugsrichtung. Dies ist auf unterschiedliche Flussgeschwindigkeiten
innerhalb der Prozessrealisierung zurtickzufihren. Um mdglichst isotrope Werkstoffe
zu erhalten ist es aber auch mdoglich Vliese oder genadelte Fasermatten zu
verwenden. Die mit diesen Methoden erreichbaren mechanischen Eigenschaften
sind somit sehr stark Prozessabhangig und die Entwicklungen befassen sich neben
der Optimierung der Krafteinleitung in die Faser vornehmlich mit der Simulation und
somit der Beherrschbarkeit der entstehenden FVK. [6,7]

Abbildung 24: Simulation der Faserorientierung und Verteilung wéahrend des
Spritzgussprozesses [24]

2.7.3 Langfaserverstarkung/Endlosfaserverstarkung

Als langfaserverstarkte Kunststoffe werden jene Kunststoffe bezeichnet die eine
verstarkende Komponente mit mehr als 1mm L&ange aufweisen. Dabei kann
allerdings noch zwischen Langfaserverstarkung und Endlosfaserverstarkung
unterschieden werden. Wenn im Produktionsprozess die Einbettung Uber
sogenannte Rovings funktioniert, wird von Endlosfaserverstarkung gesprochen.
Dabei handelt es sich im Gegensatz zu der Langfaserverstarkung um eine
kontinuierliche Verstarkung. Ahnlich wie bei kurzfaserverstarkten Kunststoffen ist es
auch bei einer Langfaserverstarkung mdoglich isotrope Werkstoffe herzustellen. Im
Gegensatz dazu bieten  Endlosfaserverstarkungen den  Vorteil einer
Bedarfsoptimierung der verstarkenden Komponente. So ist es zum Beispiel mdglich
gezielt die Anisotropie der Verstarkungsmaterialien auszunutzen. Dabei werden als
Ausgangsmaterialien entweder Filamente beziehungsweise Rovings oder Gelege
beziehungsweise Geflechte benutzt. Diese werden denn im Falle von Vormaterialien
wie den Gelegen in einem spateren Arbeitsprozess mit der Matrix getrankt und
konsolidiert. Im Falle von Rovings geschient die Trankung direkt im
Fertigungsprozess wie zum Beispiel bei der Nutzung der Filamentwickeltechnik und
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wird anschlie3end noch innerhalb der Prozesskette zum Ausharten beziehungsweise
bei Nutzung von thermoplastischen Matrices zum Erstarren gebracht. [12,13]

Abbildung 25: gewickeltes CFK-Rohr (links: Bewehrung rechts: massives CFK-Rohr) [25]

2.8 Wirkung von Haftung und Reibung auf die
Eigenschaften von Verbundwerkstoffen

Bei faserverstarkten Kunststoffen ist zwischen verschiedenen Versagens-
mechanismen zu unterscheiden. Zum einen gibt es dort Faserbriiche und zum
anderen Zwischenfaserbriiche. Desweiteren ist auch ein Auftreten von Delamination
zu beobachten. Von einem Faserbruch wird geredet, wenn eine Faser partiell
versagt. Dabei kommt es zu einer Vergréf3erung der Schubspannungen in der Matrix
und ermdglicht so eine Ableitung der Lasten in benachbarte Fasern. Dabei ist zu
unterscheiden, ob es sich um eine gute Faser-Matrix-Haftung oder eine schlechte
handelt. Bei erhthter Haftung im Grenzflachenbereich Uberschreitet die Schub-
festigkeit des Interfaces die Festigkeit der Matrix und es kommt zu einem
Vollstandigen Bruch des Matrixmaterials bis zu den benachbarten Fasern. An den
Rissspitzen herrschen erhebliche Spannungskonzentrationen, so dass diese ein
weiteres Versagen der benachbarten Fasern beginstigen. So ist es auch zu
erklaren, dass eine zu hohe Haftung ein vorzeitiges Versagen des Laminates und
eine verminderte Laminatfestigkeit zur Folge hat. Wenn die Haftung im Grenz-
flachenbereich dagegen sehr gering ist, dann wird es im ungunstigsten Fall zwar zu
keinem nennenswerten Matrixbruch fiihren, aber die Grenzflache versagt konti-
nuierlich entlang der Faser. Dadurch ist es nur noch bedingt moglich Kréfte zu
Ubertragen und die Laminatfestigkeit entspricht der Festigkeit des benutzten Rovings.
Bei einem Versagen der Grenzflache und der damit verbundenen kontinuierlichen
Ablésung der Faser von der Matrix tritt ein sogenannter Pullout oder auch Grenz-
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flachengleiten auf. Verantwortlich hierfiir sind die Unterschiede in der Dehnbarkeit
der verschiedenen Materialien. So weist die Kunststoffmatrix oftmals eine im
Vergleich zur Faser erhdhte Dehnbarkeit auf. Dies fuhrt dazu, dass die Faser nach
Erreichen der eigenen Dehnbarkeit durch Gberwinden der Reibung zwischen Faser
und Matrix ausgezogen wird. Dies geschieht bis zum Erreichen der Fahigkeit zur
Dehnung der Matrix. Je nachdem wie viele Bereiche betroffen sind kann es zu einer
mehr oder minder starken elastischen Verformung der Matrix kommen und somit zu
einer damit verbundenen Kraftiibertragung durch Reibung.

2.9 Makroskopische Testverfahren vs. mikroskopische
Testverfahren

Makroskopische Testverfahren haben den Vorteil, dass die Nutzung von
Realverbunden zu einem in der Praxis verwendbaren Ergebnis fiihren. Allerdings
lassen sich mit ihnen nur bedingt Aussagen uber die Haftung an der Faser-Matrix-
Grenzflache treffen. Deshalb muss vorausgesetzt werden, dass in dem jeweiligen
Versuch eine moglichst ausschliel3liche Grenzflachenbelastung auftritt. Somit ist es
maoglich Verbesserungen im Bereich des Interfaces nicht unbedingt zu quantifizieren,
aber eine Aussage uber die Qualitat der Haftungsoptimierung zu treffen. Dies
geschieht durch konsequentes Vergleichen aller Messergebnisse, sodass man einen
Uberblick bekommt, wie sich die Haftungsoptimierung auf die Verbundeigenschaften
auswirkt. Bei den mikroskopischen Verfahren ist es zwar moglich die Grenzflache
gezielt zu belasten, aber es ist zur Zeit noch nicht moglich die Haftung direkt zu
erfassen, da dort neben Herstellungsprozessen auch Unterschiede im Mess-
verfahren auch zu jeweils unterschiedlichen Werten fuhren. Dies fluhrt dazu, dass
selbst die Messung bei direkter Belastung der Grenzflache eine nur ausreichende
Vergleichbarkeit der Ergebnisse gewahrleistet.
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3 Vorstellung der Testmethoden und Kkritischer
Vergleich

3.1 Ubersicht

Es gibt eine Reihe von unterschiedlichen Testmethoden, die vergleichende
Aussagen uber die Faser-Matrix-Haftung zulassen. Dabei handelt es sich jeweils um
zerstorende Testmethoden. Sie unterscheiden sich im Wesentlichen durch den
entstehenden Spannungszustand entlang der eingebetteten Faser unter &ufRerer
Lasteinwirkung wahrend des Versuchs. Dies bewirkt wiederum einen anderen
Versagensmechanismus. Bei diesen Methoden kann grundsatzlich zwischen
Versuchen unterschieden werden, bei denen eine aulRere Kraft direkt auf die Faser
wirkt und Versuchen, bei denen die aulRere Kraft auf die Matrix wirkt und erst tGber
die Grenzflache in die Faser eingeleitet werden. Zu ersteren gehdren zum Beispiel
der Single-Fiber-Pull-Out-Versuch oder der Push-out-Versuch. Zu den indirekten
Methoden gehért zum Beispiel der Single-Fiber-Fragmentation-Test. [20]

a) b)
Faser

Metrix
Trager

S

Abbildung 26: Mikromechanische Testmethoden bei denen eine direkt Krafteinleitung
stattfindet a) Single-Fiber-Pull-Out-Test b) Microbond-Test ¢) Three-fiber-Test d) Push-Out-Test
[20]



3 Vorstellung der Testmethoden und kritischer Vergleich 32

a) b)
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Faser

Matrix
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Abbildung 27: Mikromechanische Testmethoden bei denen die Last in die Matrix eingeleitet
wird a) Single-Fiber-Fragmentation-Test b] Broutman-Test [20]

3.2 Ziele mikromechanischer Methoden

Mit den mikromechanischen Testmethoden wie zum Beispiel dem SFPO-Test, soll
ein definierter Spannungszustand in der Faser/Matrix-Grenzschicht erzeugt werden.
Die notwendigen Spannungen sind Schubspannungen, da Uber diese auch Krafte im
Realverbund Ubertragen werden. Zur Prifung der Haftung zwischen Faser und
Matrix werden bei den mikromechanischen Prufungen ausschliellich Einzel-
fasermodellverbunde genutzt. Mit ihnen soll die maximale Belastung durch
Schubspannungen gemessen werden. Diese kann auch als IFSS bezeichnet werden
und ist ein Anhaltspunkt fur die Gute des adhasiven Kontakts[17].

3.3 Der Fragmentations-Test

3.3.1 Ubersicht

Eingeflihrt von den Herren Kelly und Tyson erfahrt diese indirekte Testmethode eine
immer groRer werdende Bedeutung, da die Spannungszustdnde innerhalb dieses
Modellverbundes die Wirklichkeit sehr genau abbilden. Es zeigt auch starke
Ahnlichkeit zu den Fragmentationsprozessen in Realverbunden. Hierbei werden die
Einzelfasermodellverbunde auf Zug belastet, sodass bei Uberschreiten der
Faserfestigkeit ein Bruch dieser auftritt und eine Sattigung an Fragmenten durch
erreichen der kritischen Faserlange entsteht. Aber selbst diese Methode kann die
IFSS nur bedingt genau wiedergeben, da es schon im Herstellungsprozess zu
Spannungen in der Probe kommen kann. Neben der Bestimmung der IFSS kann
diese Testmethode auch zur indirekten Bestimmung der Faserzugfestigkeit benutzt
werden. Hierbei muss man diesen ,Umweg“ gehen, da eine direkte
Festigkeitsmessung fur gewohnlich bei Faserlangen unter 1mm nicht mehr
praktikabel ware. Dazu dient die L&dnge des Fragmentes bei gleicher Last.
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3.3.2 Proben
3.3.2.1 Ubersicht

Als Proben werden fir gewohnlich Zugstabe benutzt. In ihnen ist ein Monofilament
der Lange nach eingebettet. Dabei ist allerdings zwischen der Herstellung von
duroplastischen und thermoplastischen Proben zu unterscheiden. Wahrend die
thermoplastischen Systeme stets eine Erwarmung bendtigen um ihre Form zu
andern, lassen sich die duroplastischen Systeme giel3en.

16 mm
2 mm
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Abbildung 28: Probenk&rpergeometrie [26]

3.3.2.2 Duroplastische Matrix

Die Probenherstellung mit einem Duromer als Matrix lauft vorwiegend als
GielRvorgang ab. Dabei kann der Einfachheit halber eine Silikonform benutzt werde,
da diese bei den Ublichen Aushartetemperaturen stabil bleibt. Erfahrungen haben
gezeigt, dass es durchaus sinnvoll ist die Faser zuvor an den Enden zu fixieren und
so eine Spannung der Faser zu erzielen. Evtl. ist es dabei auch hilfreich das Harz
zuerst leicht gelieren zu lassen und dann erst die Faser einzubetten, da es
ansonsten zum aufschwimmen kommen kann. Nach erfolgreichem Einbetten muss
die ganze Probe entsprechend den Vorgaben ausgehéartet und entformt werden und
ist somit einsatzbereit.

3.3.2.3 Thermoplastische Matrix

Im Gegensatz zu den duromeren Harzsystemen sind Thermoplaste nicht gief3fahig.
Deshalb benutzt man bei ihnen auch andere Praparationsmethoden. Am einfachsten
ist das Pressen der Proben. Hierzu benutzt man entweder Papierrahmen bzw.
Papierstreifen, die an die Enden geklebt und anschlieRend auf den ersten Teil des
Matrixmaterials befestigt werden. Darauf wird nun ein weiterer Teil des Matrix-
materials gelegt, sodass die Faser mittig zum Liegen kommt. Nach Einwirkung von
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Hitze und Druck wird die Probe soweit konsolidiert, dass ein einheitlicher
Probekorper mit mittiger Faser entsteht [27,28]
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Abbildung 29: Probekdrperherstellung bei thermoplastischer Matrix [27]

3.3.3 Versuchsdurchfihrung

Dieser Versuch kann bei genligend feiner Sensorik an einer Universalprifmaschine
durchgefiihrt werden. Dabei wird der Probekdrper so in die Maschine gespannt, dass
die Faserachse parallel
zur Prufachse zum liegen
kommt. Nach erfolgtem
Einspannen wird die
Probe mit einer gleich-

Video

n M . O.M.
mafig steigenden Last it timer
beaufschlagt. Dabei ist zu CCD camera

beachten, dass die Dehn-
ung der Matrix nahe dem
maoglichen Maximum liegt
um somit eine best-
mdogliche Fragmentierung
der Faser zu erreichen.
Sobald die fur die Matrix

bendtigte Dehnung er- ':Load S
reicht ist, oder es zu cel L N

i i Specime
keiner weiteren Frag- pecimen

mentation kommt, ist der 7 Z 4 _—
Versuch abgeschlossen. ///////7/////////

Dabei ist es vorteilhaft : : A

eine Erfassung der Last : S RSCCCuRRIELTEIERRIEEEER R

bei jedem Bruch zu o :thr
benutzen um die Aus-

wertung in  geeigneter
Weise durchfuhren zu
kénnen. [27,28,29]

Computer

Abbildung 30: Schematischer Aufbau der Versuchsapparatur [29]
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3.3.4 Interpretation der Messdaten

Bei diesem Versuch erhalt man durch unterschiedliche Auswerteverfahren zum einen
die kritischen Faserlangen I; und zum anderen die aus dem Zugversuch ublichen
Spannungs/Dehnungs-Kurven beziehungsweise die entsprechenden
Kraft/VVerschiebungs-Kurven. Jedem Zustand kann hierbei eine bestimmte
Faserlange zugeordnet werden, sodass man bei Uberschreiten der Faserparameter
keine Verkirzung der Fragmente mehr erfassen kann. Da die Fasern immer an ihrer
schwachsten Stelle versagen ist die Faserfestigkeit gemanr Weibull zu erfassen.

—_ C \_,

.._{___]_., G, .
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Abbildung 31: Spannungszustand in der Faser bei unterschiedlichen Faserlangen [28]

Wenn man der Faser ein idealelastisches und der Matrix ein idealplastisches
Materialverhalten unterstellt, die Haftung in der Grenzschicht als perfekt ansieht, die
Scherfestigkeit im Interface konstant ist und der Streckspannung der Matrix konstant
ist, dann kann aus einem Kraftegleichgewicht an der eingebetteten Faser mit
folgender Gleichung die Scherfestigkeit abgeleitet werden. [17,30]

of* d

Tapp = _2 1
C

Tapp = Scheinbare Interfacescherfestigkeit
ot = BruchspannungderFaser
d = Filamentdurchmesser

lc = Kritische Faserlinge

Da die Faserfestigkeit jedoch einer statistischen Verteilung gemald Weibull folgt,
werden in der Praxis oft kritische Langen zwischen 0,5 | und |. gemessen. Aufgrund
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der sehr aufwendigen Ermittlung der exakten Bestimmung, der durch die Weibull-
Verteilung beschriebene Parameter, wird oftmals ein mittlerer Wert von |z =0,75*.
angenommen. Dadurch andert sich die zu Grunde liegende Gleichung wie folgt:

3xorxd

Tapp = 8 « lf

[17,30]

3.3.4.1 Optische Erfassung von I

Die Auswertung durch optische Methoden
erfolgt Ublicherweise durch Mikroskopie.
Normalerweise benutzt man dabei ein
Lichtmikroskop, da die Einzelfragmente mit
oftmals 1-2mm verhéaltnismafig grof3 sind.
Es gibt allerdings auch Fasern, wie zum
Beispiel bei Aramid, die sehr stark splei3en
und somit sehr viel geringere L&ngen
aufweisen. Dort ist es deshalb sinnvoll die
Auswertung an einem REM zu machen. Mit
entsprechender Vergro3erung lassen sich
dann die einzelnen Faserbriche sehr gut
erkennen, sodass man entweder mit einem
ins Mikroskop eingebauten Mafl3stab oder
einer entsprechenden Software die Langen
ablesen kann. AnschlieRend wird noch das
arithmetische Mittel aller Langen gebildet

und die IFSS entsprechend der Kelly-

Tyson-Formel berechnet. [17,30,31] é:sbé'r‘ljg:ge . jczh de%pgfsgﬁ [35”""33“”9 der

kb <

3.3.4.2 Erfassung von I; mittels Schallemissionsanalyse (SEA)
l:-|l :: 1

Die .. . E : A fiber breakape
Schallemissionsanalyse ist .- T

ein  sehr empfindliches 3 £ M
Messverfahren und zahlt Lo e ) |
zu den nicht zerstérenden |

Prufverfahren. Dabei er- |

|
|

- i £

fasst eine akustische Sen-
sorik Wellen, die im Ma-
terial entstehen, sobald
sich dieses schnell und oértlich gebunden plastisch verformt. Die ausgesandten
Wellen unterscheiden sich dabei je nach Material und bei Polymeren zum Beispiel
auch Aushartegrad. Somit ist es mdglich akustischen Ereignissen gezielt ein Material
oder Versagenskriterium zuzuordnen. Dies ermoglicht auch eine genaue
Lokalisierung der Fehlstelle, wenn die Ausbreitungsgeschwindigkeit in dem Medium
bekannt ist und man mindestens 2 Sensoren in gewissen Abstand zu einander

Abbildung 33: MelRprinzip zur Erfassung von Brichen mittels
SEA [32]
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betreibt. Dabei ist der Abstand d zum Sensor aus folgender Beziehung zu
berechnen:

1
d=5(D~At+v)

v = Geschwindigkeit der Schallausbreitung
D = Abstand der beiden Sensoren zueinander

At = Zeitdif ferenz der versetzt ankommenden Signale

Um nun die kritische Faserlange und somit mittels Kelly-Tyson Formel die IFFS zu
bestimmen, kann man ein Auswerteprogramm nutzen, welches die Orte der Briiche
anzeigt. So kann man dann auch fir jedes Fragment einzeln die L&dnge bestimmen
und mitteln. Dies ist allerdings bei einem groRen Umfang an Einzelmessungen sehr
aufwendig. Deshalb ist es sinnvoller einfach die Anzahl der Fragmentationen zu
nehmen und durch die Gesamtstrecke von Sensor 1 zu Sensor 2 zu dividieren.
[32,33,34]

3.3.5 Vor- und Nachteile

Ein wesentlicher Vorteil des Fragmentierungsversuchs ist, dass die Prifung an
Standardprifmaschinen erfolgen kann, da nur ein einfacher Zugversuch durch-
zufuhren ist. Aul3erdem bieten die groRen Datenmengen sehr gute Ansatze fur
statistische Untersuchungen. AulRerdem ist zumindest bei transparenten Proben die
Maoglichkeit der in situ Prospektierung des Versagensprozesses hilfreich, um die
Verbunde und ihr Versagen im Rahmen einer Modellierung zu verstehen. Ein
weiterer Vorteil ist der geringe Bedarf an den Vorgang beschreibenden Parametern.
Andererseits ist die Probenpraparation verhaltnismaRig aufwendig. Da die
Bruchdehnung der Matrix circa 3-mal hoher sein sollte als die der Faser gibt es auch
hier Einschrankungen in den Faser/Matrix-Kombinationen. Auf3erdem muss eine
Matrix, die eine ausreichende kohasive Festigkeit aufweist, benutzt werden. So hat
man vor allem bei den duroplastischen Harzsystemen geringe Bruchdehnung zu
erwarten. Ein anderes Problem besteht in der Inkonsistenz der Spannungszustande
und dies fluhrt zu einer erheblichen Abweichung in den ermittelten Festigkeiten der
Grenzflache. Des Weiteren muss man zumindest fir eine optische Auswertung
transparente Proben voraussetzen konnen. Falls man dagegen SEA benutzt, lassen
sich auch opake Proben untersuchen, wobei dort die Kosten fir die notwendige
Messtechnik hoch sind. Fir eine exakte Versuchsauswertung muss die
langenabhangige Festigkeit der eingebetteten Faser bekannt sein. Wobei die
Ermittlung derer schwierig und oftmals von den Oberflachenbehandlungen abhangig
ist, sodass es zu einer starken Streuung der Messergebnisse kommt. Diese Streuung
wird kompensiert, indem man die Anzahl der Einzelmessungen erhoht.
[17,30,31,32,33]
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3.4 Der Pull-out-Test

3.4.1 Ubersicht

Der Single-Fiber-Pull-Out-Test oder auch SFPO-Test ist ein direktes
mikromechanisches Testverfahren. Dabei wird eine Kraft direkt in die zuvor
senkrecht in eine Matrix eingebettete Faser eingeleitet. Die eingeleitete Kraft ist in
diesem Fall eine Zugkraft und bewirkt, dass die Faser aus der Matrix gezogen wird.
Dabei wird oftmals die angelegte Kraft als Funktion des Traversenweges
aufgetragen. Dabei entstehen die fur Pull-Out-Tests charakteristischen Kraft-Weg-
Diagramme. Im ersten Bereich ist die Steigung der Funktion ann&hernd linear wenn
das Faser-Matrix-System sich linearelastisch verhélt. Sobald eine gewisse Kraft
Uberschritten ist, hat sich die Faser komplett von der Matrix abgeldst (2) und kann
nur noch wenig Kraft Ubertragen. Dadurch féallt die aufgenommene Kraft schlagartig
(3). An diesem Punkt setzt dann die reibinduzierte Kraftiibertragung ein und endet
sobald die Faser komplett ausgezogen ist. [35]

‘ 2

Kraft

Traversen-Weg

Abbildung 34:Typische Kurve des SFPO-Tests [35]

3.4.2 Proben

Fur die Herstellung des Prufkdrpers muss zuerst eine Einzelfaser separiert werden.
Dabei ist darauf zu achten, dass weder die Faser selbst noch das Sizing
beeintrachtigt wird. Die Faser wird daraufhin so in die flissige Matrix eingebettet,
dass die Faser senkrecht zur Matrix steht. Dabei ist es méglich die Matrix zwischen
zwei Deckglasern zu platzieren. Durch die Deckglaser ist es zusatzlich noch mdglich
die Einbettlange zu prufen beziehungsweise Uberhaupt diese erst sinnvoll
manipulieren zu kénnen. Das Einbetten muss im Gegensatz zu duroplastischen
Matrices bei Thermoplasten unter Warmezufuhr stattfinden. Bei den Duromeren
muss allerdings ein entsprechender Aushartezyklus durchlaufen werden. Fir eine



3 Vorstellung der Testmethoden und kritischer Vergleich 39

reproduzierbare Probenpraparation (Temperatur, Haltezeit, Abkuhlgeschwindigkeit)
empfiehlt es sich eine computergesteuerte Zeit-Temperatur-Regelung zu benutzen.

Blickrichtung im
Mikroskop

Eingebefteter Teil @
der Faser \

N

Matrixtropfen

freie Faser\

=4

Abbildung 35: Probenkérper bei dem Pull-Out-Test [35]
[35]

3.4.3 Versuchsdurchfihrung

Die hier vorgestellte Versuchsdurchfiihrung bezieht sich auf eine Versuchsapparatur
wie sie an der Bundesanstalt fur Materialforschung und —Prifung benutzt wird. Dabei
ist zu sagen, dass die Versuchsdurchfiihrung sich nur im Detail &ndern wird.

Die Grundanordnung des SFPO-Versuchs besteht aus einem hysterese-
kompensierten Piezotranslator und einem hochsteifen piezoelektrischen Kraft-
aufnehmer. Diese sind auf einer ausreichend steifen Stahlplatte montiert. Zwischen
dem Kraftaufnehmer und der Traverse befindet sich die Probe und ein Licht-
mikroskop erlaubt die optische Kontrolle der Praparation und die Verfolgung des
Rissfortschritts wahrend der Messung.

Zur Priafung wird als erstes der Probekorper traversenseitig eingesetzt und unter
Zuhilfenahme des Mikroskops axial zu Zugrichtung justiert. Danach wird das freie
Faserende an der Kraftaufnehmerseite zwischen zwei Deckglasern mit Klebstoff
fixiert. Nachdem der Klebstoff ausgehartet ist kann die Kraftregelung gestartet
werden. Dabei wird auch gleichzeitig aus der Verlangerung und der angreifenden
Last eine Kraft-Verlangerungskurve geplottet. Au3erdem kann mittels Lichtmikroskop
die Risslange beziehungsweise der Rissfortschritt betrachtet werden. Sobald die
Faser komplett aus der Matrix gezogen worden ist, kann der Versuch als beendet
erklart werden. [35]
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Abbildung 36: Aufbau der Versuchsapparatur fir den SFPO-Versuch [35]

3.4.4 Interpretation der Messdaten

Bei der Ublichen Auswertung wird eine ,Interface-Schubfestigkeit” berechnet. Dazu
benutzt man im einfachsten Fall die im Versuch auftretende Maximalkraft F und
bezieht sie auf die Flache, die sich zwischen Faser und Matrix bildet.

F

Tapp= ————
PP sd * 1

F = Kraft bei vollstiandigem Pull — Out
Tapp = Scheinbare Interfacescherfestigkeit
d = Faserdurchmesser

| = Einbettlange der Faser

Dazu muss man allerdings davon ausgehen, dass das Interface bei Erreichen der
Hochstlast noch zur Ganze intakt ist und dass die Schubspannungen entlang der
eingebetteten Faser konstant sind. Dies ist allerdings nur dann der Fall, wenn sich
die Matrix in interfacendhe plastisch verformt. Bei sproden Matrices kann es dagegen
zu erheblichen Spannungsspitzen im Bereich des Fasereintritts und des Faserendes
kommen. Somit lasst sich auch die Grenzflachenfestigkeit nur berechnen, wenn die
Hohe der Maxima bekannt ist. Hierbei haben FEM-Rechnungen gezeigt, dass es in
den Bereichen héchster Spannungen zu Singularitdten kommt. Wenn man dagegen
Polymere betrachtet, stellt man fest, dass diese weder ein ideal plastisches noch ein
ideal elastisches Verformungsverhalten aufweisen. Typischerweise herrscht bei
Kunststoffen ein  zeitabh&ngiges Verformungsverhalten, die sogenannte
Viskoelastizitat, vor. Dies fuhrt aber zu einem komplexen Spannungs- und
Dehnungsverlauf, so dass es nur zu tragfahigen Aussagen betreffend der
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tatsdchlichen Maximalspannungen kommen kann, wenn die Parameter zur
Verformung und eventuell zur Historie bekannt sind. Diese Aufgabe ist allerdings
bisher nicht befriedigend geldst worden. [35,36,37]

Wenn man nun die Abschéatzung der Hohe lokaler Spannungen umgehen will, kann
man schauen wie viel Energie bei der Trennung von Faser und Matrix umgesetzt
wird. Wobei man selbst bei diesem Konzept beachten muss, dass es auch neue
Probleme aufwirft. So tritt zum Beispiel bei einer vorerst nur partiellen Faser-Matrix-
Trennung schon Reibung auf. AuRerdem wird neben der Schaffung neuer
Oberflachen auch Energie fur die plastische Verformung der Matrix in fasernahe
bendotigt. Dies fuhrt dazu, dass man nur dann von Trennarbeit reden kann, wenn man
diese als Summe der Oberflachenenergie und der Deformationsarbeit der Matrix
betrachtet. [35,38,39]

Um eine vernlnftige Aussage bezlglich der Grenzflachenfestigkeit zu bekommen,
empfiehlt es sich die Messungen mit unterschiedlichen Einbettlangen durchzufihren.
Wenn man dann die Maximalkraft der Einbettlange zuordnet bekommt man eine
lineare Abhéangigkeit. Damit lasst sich dann die Kraft interpolieren, wenn man mit der
Einbettlange gegen null geht. Dies ist deshalb wichtig, da es bei reellen Kompositen
aufgrund von Fehlstellen auch zu unendlich kleinen Einbettlangen kommen kann.
[35]

3.4.5 Vor- und Nachteile

Der wesentlichste Vorteil des Single-Fiber-Pull-Out-Versuchs ist die einfache
Versuchsauswertung, da die notwendige Formel verhaltnisméaRig einfach ist. Dies
birgt aber auch die Gefahr, dass es nur unzureichend ist und es dadurch zu
Fehlinterpretationen kommen kann. Aufl3erdem sind die Probenpraparation und die
Versuchsdurchfiihrung bei dem SFPO-Versuch sehr aufwendig, da diese aufgrund
der kleinen Probekorpergeometrien zur meisten Zeit unter dem Mikroskop
stattfinden. Fur die Apparatur als solche sind sehr hohe Genauigkeiten an die
Fertigung dieser gestellt, damit sie Uberhaupt die gewiinschte Messgenauigkeit
bieten kann. Aufgrund der extremen mechanischen Empfindlichkeit der Proben ist die
Erfolgsquote mit teilweise nur 25% sehr gering. Des Weiteren fuhren selbst kleinste
Abweichungen in der Probekorpergeometrie, wie zum Beispiel der Meniskus am
Fasereintritt, zu grof3en Fehlern im Gesamtergebnis. [17,35,38]
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3.5 Der Droplet-strip-off-Test

3.5.1 Ubersicht

Der Droplet-Strip-Off-Test beziehungsweise Microbond-Test ist eine veranderte Form
des Pull-out-Versuchs. Der erzeugte Spannungszustand ist somit auch mit dem beim
SFPO-Test vergleichbar. Bei diesem Versuch werden ein oder mehrere Matrixtropfen
auf ein Monofilament gebracht und anschliel3end mittels zweier Klingen abgestriffen.
Dabei werden analog zum Pull-out Versuch auch die Maximalkraft auf die Flache der
Einbettung bezogen, damit man eine Grenzflachenscherfestigkeit bekommt. [17]

3.5.2 Proben

Der Probenkorper besteht aus mindestens einem Matrixtropfen der auf einem
Monofilament aufgebracht wird. Dabei hat sich kein Verfahren als solches
durchgesetzt. Vielmehr hat fast jede Stelle, die dieses Verfahren durchfihrt eine
eigene Methode zur Herstellung entwickelt. Aber das Prinzip der Probenerstellung ist
bei allen gleich und wird im folgendem beschrieben. Dazu werden kleine Tropfen der
Matrix auf die Faser gebracht. Durch die Oberflachenspannung der Matrix formt sich
automatisch eine angenéaherte Kugel, sodass die Matrix nur noch konsolidiert werden
muss. Bei duroplastischen Matrices verwendet man fir gewohnlich einen Autoklaven,
bei dem sowohl Aufheizrate, Temperatur und Druck als auch die Haltezeit geregelt
werden. Nach erfolgreicher Konsolidierung wird die Probe der Apparatur
entsprechend vorbereitet und kann dann gepriift werden. [40]

L.

) "

Abbildung 37:Probenkdrpergeometrie bei dem Droplet-Strip-Off-Test [38]

3.5.3 Versuchsdurchfiihrung

Beim Microbond-Versuch wird der Prufkorper in eine Apparatur eingebaut, mit der
man auf die Faser eine Zugkraft austiben kann. Wahrend dem Zugvorgang wird ein
komplettes Ausziehen durch zwei Schneiden verhindert, sodass es im Matrixtropfen
zu einem Druck kommt. Die Kraft wird solange erhoéht, bis sich die Faser zur Ganze
von der Matrix geldst hat und es zu einem Pull-Out gekommen ist. [17,41]
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Abbildung 38: Versuchsaufbau des Microbond Tests [42]

3.5.4 Interpretation der Messdaten

Typischerweise wird auch bei diesem Versuch die Flache des Interfaces der
Maximalkraft, die bei vollstdndiger Zerstorung der Grenzflache aufgetreten ist,
zugeordnet und kann mittels folgender Beziehung berechnet werden:

B F
Tapp_n*d*l

F = Kraft
d = Faserdurchmesser
[ = Einbettlange
[17,41,42]

Dabei gibt es auch typische Kraft-Verlangerungsdiagramme. Dabei ist &hnlich wie bei
dem Single-Fiber-Pull-Out-Versuch auch der erste Bereich eine linearelastische
Verformung. Ab einer Kraft F4 setzt das Debonding im Interface ein und es Uberlagert
sich weitergehende lineare Verformung mit partieller Reibung. Erst wenn es durch
Erreichen der Maximalkraft Fhax zu einem vollstandigen Debonding kommt, fallt die
aufgenommene Kraft auf ein niedrigeres Niveau ab. Ab da wird die Kraft nur noch
Uber Gleitreibung tbertragen und endet mit dem vollstandigen Pullout der Faser.
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Debonding force

Applied load

Time or Crosshead displacement

Abbildung 39: Typische Kurve bei einem Microbond Test [20]

3.5.5 Vor- und Nachteile

Neben der einfachen Auswertbarkeit der Versuche durch die oben beschriebene
Gleichung werden auch die Probenkorperherstellung beziehungsweise die
Durchfihrung beschleunigt, da man zumeist mehrere Proben auf einmal fertigen
kann. Allerdings ist auch bei diesem Versuch eine teure Versuchstechnik von Noten.
AulRerdem muss man fur jeden Versuch die Einbettlange mittels Lichtmikroskopie
bestimmen, da aufgrund der nicht exakt definierten Form die genaue Einbettlange
nicht einstellbar ist. Da die einzelnen Schneiden bis auf den Kontakt mit dem
Filament zusammengefahren werden missen und die Faser teilweise erhebliche
Schwankungen in der Oberflachenrauheit hat, ist es schwierig die Nulllage fur den
Kraftmesser zu definieren. Des Weiteren ist auch bei dem Microbond-Versuch die
Streuung der Ergebnisse hoch. [17]
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3.6 Der Push-out-Test

3.6.1 Ubersicht

Dieser zuerst von Mandel vorgestellte Versuch wurde anfanglich nur fir die Prifung
der Haftfestigkeit bei Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix benutzt und erst
spater auf die Polymermatrixverbundwerkstoffe Ubertragen. Beim Push-out-Test wird
die Faser in axialer Richtung mit einer Druckkraft beaufschlagt. Dabei treten
maoglichst homogene Scherspannungen im Bereich der Grenzschicht auf und es
kommt zu einer Ablésung der Faser von der Matrix beziehungsweise zu einem
Versagen im Interface. Nach erfolgreichem Versagen ist es auch mdglich durch
weitere Beaufschlagung einer Last eine reibungsbehaftete Verschiebung zu
erfassen. [20,40,43]

3.6.2 Proben

Die Proben bei diesem mikromechanischen Test sind aus Realverbunden
entnommene Ausschnitte. Diese werden erst in mdglichst dinne Scheiben
geschnitten und anschliel3end so geschliffen, dass die beiden Seiten planparallel
sind. Da die Proben sehr empfindlich sind, kommt es aufgrund der Belastung beim
schleifen durchaus zu Defekten im Interfacebereich der Proben. Dies zeigt sich
allerdings sehr deutlich unter dem Mikroskop. Dort ist eine oft dunklere Umrandung
der Faser zu sehen. Nach erfolgtem Schleifen werden die Proben noch mit immer
feiner werdenden Poliermedien behandelt, damit man eine nahezu ebene Flache
erhalt. [44]

Abbildung 40: links: eingebetteter Probenkdrper rechts: geschnittener und polierter
Probenkdrper [44]
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3.6.3 Versuchsdurchfihrung

Fir den Push-Out-Test wird eine
moglichst genaue Wegsteuerung
und Krafterfassung bendtigt. Dabei
wird die eingespannte  Probe
erstmals unter dem Mikroskop auf
eventuell  aufgetretene  Defekte
untersucht um so sicherzustellen,
dass die erhaltenden Werte das
Versagen des Interface
widerspiegeln. Sobald eine Faser mit
noch intakter Grenzflache gefunden
wurde, wird die Indenterspitze so
platziert, dass sie ungefahr zentrisch
auf der Probe zum liegen kommt. Im
Anschluss daran wird eine

kontinuierlich steigende Last mittels
Indentor auf die Faser Ubertragen

100-500mN

15-30pm

Abbildung 41: Prinzip des Push-Out-Versuchs [44]

und die Verschiebung registriert. Dabei wird die Last soweit gesteigert bis es nach
einem Abfall der Kraft zu einem erneuten Anstieg kommt. Dieser Anstieg ist durch die
Indenterform bedingt, da dort der Rand des Indenters die Matrix kontaktiert und somit
verformt. Um eventuell sehr grofe Dehnungen zu kompensieren, muss eine
entsprechend langere Indenterspitze gewahlt werden. [44]

indenter

sample
foil with holes

transparent
support

Abbildung 42: Schematischer Aufbau der Push-Out Apparatur [44]
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3.6.4 Interpretation der Messdaten

Aufgrund der Messung der
auftretenden  Krafte  und
Verschiebungen ist es mdg-
lich eine Scherfestigkeit und
den Reibungswiderstand des
Interfaces zu bestimmen.
Dabei ist allerdings zu be-
achten, dass je nach mech-
anischem  Verhalten  der
Matrix die Auswertung nur
mehr oder minder erfolgreich
beziehungsweise mehr oder
minder aussagekraftig ist. Um
eine Scherfestigkeit zu ermit-
teln, bezieht man die Flache
der Einbettung auf die Kraft
bei dem Versagen der Grenz-
schicht. DemnaCh_ wird  sie Abbildung 43: Probenkdrper mit durchgedriickten Fasern
aus folgender Beziehung be- [44]

rechnet:

10um142kV 1.42E3 B6886-84 UI21BANM

_ Fmax
Tapp = 2w xdf* 1

Tapp = mittlere scheinbare Scherfestigkeit im Interface
Fmax = maximal auftretende Kraft bei Interfaceversagen
df = Faserdurchmesser

l = Lange der eingebetteten Faser

Dies gilt aber nur im Falle eines komplett duktilen Verhaltens der umgebenden
Matrix, da nur in diesem Fall eine homogene Spannungsverteilung entlang der Faser
beziehungsweise des Interfaces vorherrscht. Um eine genaue Unterscheidung
zwischen duktilem und sprédem Versagen zu bekommen, wird davon ausgegangen,
dass sich das Interface in jedem Fall mehr oder minder stark plastisch verformt.
Dabei muss geprift werden wie stark diese Verformung bezogen auf die
Einbettlange ist. Bei duktilen Matrizes tritt eine komplette plastische Verformung
entlang der versagenden Stelle auf, sodass man daraus schlieen kann, dass bei
einer Lange der plastischen Verformung grolRer oder gleich der Risslange ein
duktiles Verhalten vorausgesetzt werden kann. In diesem Fall ist auch die
Bestimmung der Scherfestigkeit im Interface aussagekréftig. Fur den Fall, dass sich
das Interface nur sehr bedingt plastisch verformt, treten vor allem
Spannungskonzentrationen auf. Diese fuhren wiederum zu einem frihzeitigen
Versagen und es lassen sich nur bedingt Aussagen Uber die Scherfestigkeit treffen.
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Abbildung 44: a) Schematischer Ablauf des Push-Out-Versuches und b) die entsprechende
typische Kraft-Verlangerungs-Kurve mit den charakteristischen Punkten [44]

>

Ein anderes Problem ist, dass die scheinbare Scherfestigkeit nur ein
Durchschnittswert ist. Dieser ist abhéngig von der Probenkdrperherstellung, also der
Geometrie, dem Ausharteverhalten und vor allem dem Grad der Aushé&rtung
beziehungsweise der damit verbundenen Schrumpfung. Dadurch entstehen
Spannungsgradienten im Bereich der Grenzflache und die wahren Scherfestigkeiten
kénnen nur abgeschatzt werden. Aber trotzdem dient sie zumindest einer qualitativen
Charakterisierung im Sinne einer vergleichenden Prifung. Aber wenn man eine
Auswertung der auftretenden Spannung in Abhéngigkeit von der Einspannlénge
vornimmt, ist es auch moglich tiber die Gute der Messwerte zu entscheiden. Im Falle
eines vergleichbaren Ergebnisses sollten die scheinbaren Festigkeiten nur im
Rahmen von Messungenauigkeiten schwanken und sich keine Abhéngigkeit von der
Einspannlange zeigen. Eine andere Sache die noch untersucht werden muss, ist die
Einflussnahme des Polierprozesses auf die Messergebnisse beziehungsweise der
Probenkérperdurchbiegung durch das Beaufschlagen der Last. Dabei entstehen
auch nicht gewollte Druckspannung durch die Stauchung der Faser im oberen
Grenzflachen oder Matrixbereich. Eine weitere messbare beziehungsweise
auswertbare GroR3e ist die Reibspannung oder die auftretende Reibung. Diese lasst
sich berechnen, wenn man davon ausgeht, dass das Interface vollstandig zerstort ist.
Dabei wird die auftretende Spannung beziehungsweise die auftretende Last mit der
Reibspannung in ein Verhaltnis gesetzt und wie folgt berechnet:

Tf=ﬂ*0'0

tf = Reibspannung im Interface
U = Reibungskoef fizient

oo = radiale Spannung
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Abbildung 45: Problematik der Faserstauchung und der Probendurchbiegung [44]

[20,40,43,44,45]

3.6.5 Vor- und Nachteile

Da die Probekdrper aus einem Realverbund enthommen sind, lassen sich mit diesem
Versuch vor allem die Schwachung der Grenzflache aufgrund von
Alterungserscheinungen sehr gut qualitativ abschatzen. Aulerdem lassen sich
neben den Scherspannungen im Interface auch Reibspannungen abbilden. Dies
kann zu einem tiefgehenden Verstandnis der Versagensmechanismen in einem
realen Verbund beitragen. Allerdings ist es immer noch problematisch, dass aufgrund
der vielen Einflussparameter die eigentliche Festigkeit der Grenzflache nur unter
bestimmten Voraussetzungen aussagekréftig beziehungsweise vergleichbar ist. Zum
anderen ist die aufwendige Probenpréparation als eher negativ zu sehen. Trotz der
aufwendigen Préaparation ist es moglich zeitsparend zu arbeiten, da mit einer Probe
vergleichsweise viele Messungen erfolgen kénnen. [17,20,40,44]
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3.7 Der Push-in-Test

3.7.1 Ubersicht

Der Push-in-Test oder Mikroindentation ist ein dem Push-Out-Test &ahnliches
Verfahren. Dabei wird eine Einzelfaser in Richtung ihrer Einbettung belastet. Aber im
Gegensatz zu dem Push-out-Test wird die Faser nicht durch die gesamte Probe
gedrickt sondern belastet bis es zu einem Interfaceversagen kommt. Aus diesem
Grund ist es auch nicht moglich Effekte der Reibung zu charakterisieren
beziehungsweise zu messen.

force

Indenter

matrix X

debonded
interface

e

fibre

Abbildung 46: Prinzip des Push-in Versuchs [46]

3.7.2 Proben

Die Proben werden auch bei diesem Versuch einem Realcomposite entnommen.
Dabei ist es bei diesem Versuch nicht so wichtig, dass die Dicke mdglichst gering, da
hierbei nur ein Eindricken der Faser erfolgen soll. Trotzdem ist es essentiell die zu
prufende Seite zum einen zu Polieren und anschliel3end mittels Mikroskopischer
Untersuchungen zu prifen ob es zu einer Schadigung im Interface gekommen ist.
Nach erfolgtem Poliervorgang ist die Probe soweit vorbereitet, dass sie bei intaktem
Interface problemlos gepruft werden kann.
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Abbildung 47: Polierter Probenkdrper unter dem Rasterelektronenmikroskop ( die hellen
Flecken sind Schaden durch den Poliervorgang) [44]

3.7.3 Versuchsdurchfiuhrung

Je nach Faser/Matrix-Kombination ist es leichter oder schwerer diesen Versuch
durchzufihren. Dabei gilt darauf zu achten, dass man eine moglichst genaue
Positionierung des Indentors gewahrleisten kann. Vor allem zum Prifen von

chip camera

1

mikroscope

) force transducer
step driver

indenter needle

sample

o

joint

stage

A6

piezo actuator

Abbildung 48: Schematischer Aufbau der Versuchsapparatur [44]
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faserverstarkten Polymeren wird eine sehr genaue XY-Positionierung bendtigt, da bei
diesen Materialien die Faserdurchmesser sehr gering sind und somit schwerer
anzufahren als die teilweise um den Faktor 10 gro3eren Fasern zur Keramik oder
Glasverstarkung. Nach erfolgter Ausrichtung Uber der Faser kann der Lasteintrag
Uber den Indentor beginnen. Dabei wurde friiher eine spezifische Last aufgebracht,
der Indenter gehoben und auf ein Versagen im Interface mittels mikroskopischer
Methoden untersucht. Allerdings ist es auch moglich ein Versagen im Interface
anhand der Kraft-Verschiebungskurve zu erkennen und dementsprechend den
Versuch zu beenden. [17,46]

3.7.4 Interpretation der Messdaten

Das Ziel bei der Auswertung dieses Versuches ist keine Erfassung der Scher-
festigkeit sondern eine Abschatzung der Trennarbeit des Interfaces. Dabei wird eine
energetische Betrachtung des Versagensprozesses benutzt. Deswegen wird die fir
das Versagen dissipierte Energie betrachtet und hinsichtlich der Trennarbeit des
Interfaces ausgewertet. Allerdings ist es bei faserverstarkten Kunststoffen nur
bedingt sinnvoll das Marshall-Oliver-Modell zu benutzen. Dieses nimmt namlich an,
dass die interfacenahe Matrix unendlich steif ist und somit in einer Energie-
betrachtung vernachlassigt werden kann. Allerdings kann mit Hilfe dieses Modells
eine Risslange, die zur Rissentstehung bendtigte Energie und die Reibungsenergie
ausgewertet werden. Bei dem Marschall-Oliver-Modell werden die Energien wie folgt
bilanziert:

dU = dUs+ dUe + dUr + dU,

dU = Gesamtenergie
dUs = Arbeit der Reibung gegen verschieben im Interface
dU. = elastische Verformung der Faser
dUr = Debondingenergie
dU) = potentielle Energie

Es muss aber als Gleichgewichtsbedingung vorausgesetzt werden, dass dU/dc = 0
ist. Um nun eine bessere Ubereinstimmung mit Polymermatrixverbundwerkstoffen zu
erhalten kann aufgrund der deutlichen elastischen Verformung der Matrix die
Energieaufnahme dieser nicht mehr vernachlassigt werden. Deshalb muss dieses
Modell um die Matrixkomponente erweitert werden. Dabei berechnet man die
Verformungsenergie der Matrix nach:

Un = Verformungsenergie der elastischen Matrix
F = Scherkraft

u = Scherdeformation
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Abbildung 49: Randbedingungen zur Berechnung der Matrixverformung [46]

Dabei ist die Scherkraft abhangig von der Flache des Interfaces, der Scherspannung
in diesem und dem halben Durchmesser der Faser. Dabei kann die Scherkraft F in
einem beliebigen Radius wie Folgt berechnet werden:

ARfto
F =
T

Rf = Radius der Faser
To = Scherspannung im Interface
r = Radius des beliebigen Punktes
A = Grenzflache

Wenn nun die Dicke in der eine Deformation erfolgt bekannt ist, dann lasst sich
mithilfe der Flache, des Schubmoduls der Matrix und der Scherkraft F die
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Scherdeformation eines Ringelementes mit definierter Dicke bestimmen. Dabei gilt
folgende Beziehung:

_Fd
u—GmAr

Gm = Schubmodul der Matrix

dr = Dicke des deformierten Elementes

Nun kann die Verformungsenergie der Matrix dem Modell von Oliver-Marschall
hinzugefigt werden und die Gesamtenergie berechnet sich dann nach der
Gleichung:

dU = dUs+ dUe + dUr + dU;y + dUn

Die einzelnen Parameter lassen sich dabei aus den entsprechenden Diagrammen
ableiten. Weiterhin ist zu beachten, dass die Verformungsenergie der elastischen
Matrix nur dann mit einbezogen werden muss, wenn diese eine nur geringe
Steifigkeit aufweist. [17,46]

Indenter
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Abbildung 50: Unterschied zwischen den beiden Modellen links: Marshall-
Oliver-Modell rechts: erweitertes Modell [46]
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3.7.5 Vor- und Nachteile

Eine Besonderheit des Push-In oder auch des Push-Out Versuchs sind die Nutzung
von Realverbunden. So lassen sich zum Beispiel die Einflisse von Nachbarfasern
auf die Veranderung beziehungsweise der partiellen Versteifung des Interfaces
berucksichtigen. Es ist auflerdem moglich an definiert gealterten Proben eine
Abhangigkeit der Interfacescherfestigkeit von der Alterung in unterschiedlichen
Dicken zu erreichen. Andererseits ist es auch sehr aufwendig die Proben zu
praparieren, wobei dazu gesagt werden muss, dass mit einen Probekoérper bei
optimaler Praparation auch sehr viele Proben benutzt werden konnen. Desweiteren
ist es erforderlich, dass bei einem Energieansatz die Prufgeratschaften eine
genugende Steifigkeit besitzen, da diese sonst das Messergebnis verfalschen
wirden. [46]
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3.8 Vergleich der mikromechanischen Verfahren

Zunachst ist zwischen den direkten und indirekten Messmethoden zu unterscheiden.
Dabei ist zu sagen, dass die indirekten Messverfahren dann eine genigend exakte
Grenzfachenscherfestigkeit ermitteln lassen, wenn die Einzelparameter wie die
Krafte und die Verlangerung beziehungsweise die entsprechende Dehnung genau
genug erfasst werden kénnen. Allerdings stellt das EinflieRen der Faserfestigkeit
noch ein Problem dar, weil diese mit kleiner werdende Einspannlange grof3er wird
und sie somit fur beliebig kleine Einspannlangen nur approximiert werden kdnnen.
Dies fuhrt in den meisten Fallen zu mehr oder minder groRen Abweichungen. [31,47]

Wenn man nun die direkten Messverfahren betrachtet, stellt man fest, dass sich bei
den unterschiedlichen Methoden vor allem der Spannungszustand in der Faser
unterscheidet. So ist sowohl bei dem SFPO-Versuch, als auch dem Microbond-Test
vornehmlich eine Zugbelastung gegeben. Dagegen herrschen in Pull-Out-Versuchen
oder Push-In-Versuchen Druckspannung vor. Dies fihrt zum einen zu
unterschiedlichen Versagensmechanismen und andererseits zu unterschiedlichen
Modellen die dieses Versagen beschreiben. Daraus ist auch abzuleiten, dass die
Genauigkeit dem des Modelles entspricht und nur dann aussagekraftig genug ist,
wenn das Modell der Wirklichkeit entsprechend nahe kommt. Deshalb ist
zusammenfassend zu sagen, dass im GrofRen und Ganzen alle Messverfahren dazu
geeignet sind eine qualitative Aussage uber die Haftung in der Grenzflache zu
treffen. Allerdings sind die Messverfahren untereinander aufgrund der
Unterschiedlichkeit der zugrundeliegenden Modelle nur bedingt vergleichbar.
Desweiteren bilden die Messmethoden kaum oder nur bedingt die
herstellungsrelevanten Eigenschaften ab. In einem Round-Robin-Programm wurde
auch festgestellt, dass es selbst zu Unterschieden in den ermittelten Werten kam,
wenn die Prufung unter Verwendung gleicher Materialien und gleicher
Probekorperherstellung in  verschiedenen Laboren  beziehungsweise an
verschiedenen Apparaturen durchgeftihrt worden sind. Deshalb ist es nur in sehr
begrenztem MalR moglich die aus diesen Tests ermittelten Ergebnisse zu
vergleichen. [17,20,31,47]
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4 Ausblick

Die Weiterentwicklung auf dem Gebiet der faserverstarkten Kunststoffe wird sich vor
allem in der Verbesserung der Faser/Matrix Kombinationen bemerkbar machen. Vor
allem wird die Nutzung von thermoplastischen Matrizes vorangetrieben. Eine andere
Entwicklungstendenz ist in der Verbesserung der Rezyklierbarkeit zu sehen, da der
Ruf nach wiederverwertbaren Composites immer lauter wird. So wird es zu einem
verstarkten Forschungsaufwand hinsichtlich der Nutzung von Naturfasern als
verstarkendes Medium geben und zum anderen die wird vor allem die noch
schlechte Anbindung der Naturfaser an die Matrix verbessert werden. Dabei sind vor
allem Hanffasern von zunehmender Bedeutung. Diese werden allerdings nicht in den
hochtechnologischen Sektor ihre Anwendung finden, sondern eher bei Standard-
anwendungen beziehungsweise dort wo vor allem die hervorragenden akustischen
Eigenschaften gefordert werden. Wenn man sich nun die Rolle bestehender
Verstarkungsfasern anschaut, wird man feststellen, dass es vor allem in zunehm-
enden Mal3e Kohlenstofffasern sind, die eingesetzt werden. Andererseits kann aber
auch eine Nutzung von hybriden Verstarkungen beobachtet werden. Eine andere
Entwicklungstendenz sieht die verstarkte Nutzung von Carbon Nanotubes vor, wobei
es angestrebt wird zum einen Lang- beziehungsweise Endlosfasern aus ihnen
herzustellen und zum anderen neben der Optimierung der noch sehr durftigen
Faser/Matrix Anbindung auch eine additive Funktion in bestehenden Composites zu
Nutzen.

Die Weiterentwicklung der mikromechanischen Testmethoden wird sich vor allem auf
zwei Gebieten entwickeln. Zum einen muss ein Versagensmodell entwickelt werden
bei dem es moglich ist eine quantitative Aussage Uber die Grenzflachenfestigkeit zu
treffen. Weiterhin muss in diesem Modell eine Berilicksichtigung der fertigungs-
relevanten Einflussgré3en, wie zum Beispiel das Ausbilden von Schrumpfspan-
nungen aufgrund des Abkuhl- oder Ausharteprozesses und zum anderen auch ein
Alterungsprozess, stattfinden. Eine andere Tendenz wird zu neuen, besser zu hand-
habenden Methoden filhren. Dabei ist es erforderlich die Messung zum einen mit
maoglichst wenig Aufwand in der Probekdrperherstellung und unter moglichst gleich-
bleibenden Bedingungen im Grenzflachenbereich durchzufiihren.
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