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Kurzzusammenfassung

Die Herstellung von Endlosfaser verstarkten Karbonfaser-Kunststoff-Verbunden erfolgt
im Kleinserienbereich hauptséchlich mit dem Handlaminierverfahren. Hierfiir kommen
als Matrixmaterial meist Epoxidharze zum Einsatz. Die mechanischen Eigenschaften
werden sehr stark von Aufbau, dem Faservolumengehalt und dem Porengehalt bestimmt.
Auch die Interfaceeigenschaften zwischen Faser und Harz spielen eine grof3e Rolle. Die
Temperaturfestigkeit solcher Materialien wird genauer beleuchtet. Da der Einfluss von
Fehlstellen, insbesondere von Poren, welche bei dieser Herstellungsmethode besonders
oft ein Problem darstellen, in CFK Materialien noch nicht hinreichend untersucht ist,
wurde auch auf diesen Aspekt der Materialien eingegangen.

Fir die Untersuchung und Charakterisierung der CFK- Materialien kamen zehn
verschieden Untersuchungsmethoden zum Einsatz. Bildgebende, beschreibende
Verfahren (Lichtmikroskopie, REM-Mikrofraktografie) um den Materialaufbau zu
untersuchen und Fehlstellen zu identifizieren. Dichtebestimmung und TGA fir die
Ermittlung des Faservolumenanteil und des Porengehalts. Weitere thermische
Verfahren (DSC, TMA and DMA) wurden zur Untersuchung des Temperatureinflusses
auf die mechanische Eigenschaften eingesetzt, und last, but not least mechanische
Priifmethoden (Biegeversuch unterstiitzt durch Akustische Emissionsmessung,
Kurzbiegeversuch) zur Ermittlung von Festigkeit und Steifigkeit. Die Auswahl der
Prifmethoden und die Auswertung der Versuche erfolgt vor allem im Hinblick auf einen
qualitativen Vergleich der Materialien untereinander.

Eines der Ergebnisse ist eine Beschreibung des Materialaufbaues mit
lichtmikroskopischen Ansichten von allen drei Hauptebenen. Als Fehlstellen wurden
grof3e Poren zwischen den Faserbiindeln, kleine Poren innerhalb der Faserbiindel,
Abschlusskanten der verarbeiteten Gewebe, ein menschliches Haar und Faserwelligkeit
gefunden. Es werden die Dichte, die Glasiibergangstemperatur, der
Temperaturausdehnungskoeffizient, der Dreipunktbiegemodul, der
Vierpunktbiegemodul, die Biegefestigkeit, die interlaminare Scherfestigkeit und die
Anteile von Faser, Harz und Poren im Material bestimmt. Der Einfluss des
Faservolumengehaltes und des Porengehaltes auf die mechanischen Eigenschaften wird
ermittelt. Die Versagensarten bei den mechanischen Priufmethoden werden mit
Fraktografie und Mikrofraktografie ermittelt und diskutiert. Die beiden in den Proben
eingesetzten Epoxidharze werden miteinander hinsichtlich der Giite es
Verbundmaterials verglichen.
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Abstract

Carbon fiber reinforced polymer composites are manufactured mainly by hand lay up.
Epoxy resin is very often used as matrix material. The mechanical porperties are directly
influenced by the constitution, the fiber volume fraction and the porosity of the material.
The interface properties between fiber and matrix material are also very important. One
of the interesting questions is the strength properties in relation to the temperature.
The influence of material defects and voids is not yet fully analyzed and is investigated .
For the investigation and characterisation of the CFRP-material ten different methods
are performed. Optical methods such as light optical microscopy and SEM-
microfractographie for the analysis of the morphology and for the identificatin of failures
and voids. Density measuring and thermogravimetrical analysis are conducted to
estimate the materials fiber volume fraction and porosity. To analyse the influence of the
temperature on mechanical properties thermal methods (DSC, TMA and DMA) are
performed. Last but not least mechanical test methods (bending tests supported by
acoustic emission measurements and short beam shear) for determination of stength and
stiffness values. The methods have mainly been chosen to compare the investigated
materials with each other and relate results with each other.

One of the results is the descripion of the material using light optical microscope pictures,
of all three main principal planes. Some defects are found in the material. There are two
sorts of voids, big pores between the fibre bundels and small voids beneath the bundels.
There are also human hair, fibre ondulation, and the seam fibre bundels of the fabric
used. The density, the glass transition temperature, the thermal expansion coefficient,
the three point bending modulus, the four point bending modulus, the bending strength,
the interlaminar shear strength and the volume fraction of the fibres, the matrix
material and the voids are determined. The failure modes occuring during material
testing are investigated by fractography and microfractography. The two different epoxy
resins used in the investigated materials are compared regarding quality of the
composite material.
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1 Einleitung

Diese Arbeit behandelt die Untersuchung und Charakterisierung von CFK Bauteilen
mit Epoxidharzmatrix. Sie ist die wissenschaftliche Begleitung eines Projektes zur
Einfiihrung von neuen Harzsystemen bei einem namhaften, hier anonym bleiben
wollenden Kleinflugzeughersteller. Da in der Produktion von Kleinflugzeugen und von
Produkten mit 4hnlich niedriger Stiickzahl die Herstellung von Faserverbund Bauteilen
nach wie vor groBtenteils mit dem Handlaminierverfahren erfolgt, werden auch die
Materialproben fiir diese Untersuchungen handlaminiert. Das Handlaminieren ist im
Kleinflugzeugbau die giangige Herstellungsmethode fiir Strukturbauteile. Ein typisches
Beispiel eines mit diesem Verfahren hergestellten Flugzeugs zeigt Abbildung 1.1. Es
handelt sich dabei um ein Projekt des DLR Stuttgart.

HyFish 4%

+ Spannweite 1,5 m
* V ise: 200 -300 km/h

+ Flugh&he: bis 7000 m

« Anwendung: UAV, Atmosphérenforschung

Abbildung 1.1 Projekt HyFish DLR Stuttgart
aus [1]

Es ist zu erwarten, dass auch im Automobilbau der Anteil an CFK Bauteilen weiter
zunimmt. Dies wird besonders im Kleinserienbereich der Fall sein. Ein typisches
Beispiel hierfiir ist die .1 Konzeptstudie von Volkswagen, zu sehen in Abbildung 1.2.
Dieses Fahrzeug wiegt nur 290 kg und ist mit einer Carbonkarosserie ausgefiihrt.

Fir einen wirtschaftlichen und technisch sinnvollen Einsatz von Carbonfaser
verstarkten Kunststoffen ist es notwendig, das Materialverhalten gut zu kennen. Fir die
Dimensionierung und Verbesserung des Materials ist besonders die Untersuchung des
Materialversagens von Interesse. Ein Teil dieser Arbeit widmet sich darum der
Untersuchung von Fehlstellen und besonders von Poren und ithrem Einfluss auf die
mechanischen Eigenschaften. Epoxidharze sind das fur das Handlaminieren beliebteste
Matrixmaterial. Da Epoxidharze bei hoheren Temperaturen eine signifikante
Verringerung der Steifigkeit und Festigkeit aufweisen, ist der Einsatzbereich von
Bauteilen aus diesem Material durch die Glasiibergangstemperatur des Harzes
beschrankt. Die Ausweitung des Einsatzbereiches ist fiir den Einsatz in Bauteilen von
groflem Interesse. Fir die Materialproben dieser Arbeit werden aus diesem Grund zwei
Harzsysteme gewéidhlt welche eine hohere Glasiibergangstemperatur aufweisen, aber
dennoch fiir das Handlaminieren geeignet sind.
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Es werden Materialproben mit Harzen von zwei Herstellern untersucht und zwar das
Epoxidharz Biresin CR132 der Firma Sika und das Laminierharz 1.418 der Firma
Hexion. Durch die Kombination von drei Carbonfasergewebearten mit zwei Harzsorten
kommt man auf sechs verschieden Materialien, welche im Vakuumsack ausgehéirtet
werden. Da auch die Aushértung im Autoklaven im Kleinflugzeugbau sehr verbreitet ist,
werden zum Vergleich und um die Auswirkung dieser Aushéartemethode zu erfassen mit
der dritten Gewebeart noch zusitzlich Materialproben im Autoklav Verfahren

hergestellt.

=

Abbildung 1.2 1 Liter Auto von VW
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2 Stand der Technik

2.1 Epoxidharze im Flugzeugbau

Im Flugzeugbau sind Epoxidharze ein sehr beliebtes Matrixmaterial. Dies hat mehrere
Grinde. Sie sind direkt nach dem Mischen von Harz und Harter gut von Hand
verarbeitbar und die Verarbeitungszeit ist einstellbar durch die Wahl eines geeigneten
Harters. Die Viskositét ist niedrig genug um das Gewebe ausreichend zu durchtranken.
Epoxidharz ist so einfach zu verarbeiten, dass es sogar im Haushaltsbereich als
Zweikomponentenklebstoff zum Einsatz kommt. Epoxidharze sind sehr glinstig in der
Herstellung. Die wirtschaftliche Herstellung von Kleinserien aus FVK Bauteilen ist mit
Epoxidharz mdéglich. Im Vergleich zu FVK Bauteilen mit anderen Matrixmaterialien ist
der Aufwand fiir Werkzeuge sehr gering, die Formen sind relativ einfach herzustellen.
Die Hartungstemperatur ist moderat, und die Hartungszeit der Harze dauert nicht zu
lange, und die Schrumpfung ist gering. Durch Temperung sind ausreichend hohe
Glasiibergangstemperaturen erreichbar.

Bisher werden in jenem Unternehmen, welches dankenswerterweise die Proben fur
diese Arbeit zur Verfiigung gestellt hat, sehr viele Bauteile mit dem Handlaminierharz
L.285 der Firma Hexion hergestellt. In Tabelle 2.1 werden die wichtigsten
Materialeigenschaften dieses Harzes prasentiert. Sie wurden aus dem Datenblatt des
Herstellers [2] entnommen.

Harzeigenschaft Laminierharz L285
Zugfestigkeit 70-80 MPa

E-Modul 3,3-3,6 GPa
Bruchdehnung 5-6 %

Dichte 1,15 g/cm?®
Glasiibergangstemperatur Max 105 °C

Tabelle 2.1 Laminierharz L258

Betreffend der Verarbeitung und der mechanischen Eigenschaften bei Raumtemperatur
ist dieses Harz sehr gut fiir seinen Einsatzzweck geeignet. Leider hat es eine
Glastiibergangstemperatur von nur 105 °C, daher diirfen FVK Bauteile mit diesem Harz
1m Betrieb nicht wiarmer als 75 °C werden. Im Bereich des Glasibergangs nimmt die
Steifigkeit des Harzes rapide ab, dies fithrt zur Verringerung der Festigkeit des
Verbundmaterials.
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2.2 Mechanische Eigenschaften von CFK Materialien

Allgemeine Angaben tiber die Festigkeit und Steifigkeit von CFK Materialien sind in der
Literatur kaum vorhanden. Die mechanischen Eigenschaften lassen sich nicht so wie beil
Metallen angeben. In [1] werden zwar Kennwerte aufgelistet, es ist aber klar, dass die
Kennwerte im Einzelfall von so vielen Parametern abhéngig sind, dass sie fiir jede Harz-
Faser Kombination und Belastungsrichtung neu bestimmt werden miissen. Die meisten
Untersuchungen und Kennwerte beziehen sich auf die Zugfestigkeit, auch die
vorhandenen Berechnungsmethoden sind leider oft auf Zugbelastung in Faserrichtung.

2.3 Fehlstellen und Poren

Leider ist es nicht moglich einen génzlich porenfreien FVK Bauteil herzustellen, die
Auswirkung der Poren auf die Festigkeit und Steifigkeit ist aber noch nicht hinreichend
untersucht. Die Verringerung der Steifigkeit und Festigkeit von Faserverbund-
materialien durch Poren und ein direkter Zusammenhang zwischen Aushartungsdruck
und Porenvolumengehalt wird in [3] fur Glasfaserverbundmaterialien unter
Zugbelastung nachgewiesen. Die Auswirkung von erhohten Porenvolumenanteilen in
Handlaminaten mit Glasfaser sowie Kohlefaser kombiniert mit Epoxidharz auf die
Druckfestigkeit wird in [4] beschrieben. Die Druckversuche wurden auch von AE
Messung begleitet. Andere Ansétze versuchen die Auswirkung der Poren durch
mikromechanische Modelle vorherzusagen. Ein solches Verfahren speziell fur
Handlaminate unter Zugbelastung wird in [5] beschrieben.

Die Missorientierung und Welligkeit der Faser kann, wie in [6] ausgefiihrt, zu einer
Verringerung des E-Moduls von bis zu 50 % fithren. Diese Studie wurde an einer
Einheitszelle mit FE Methoden durchgefiihrt. Sie vergleicht Verbundmaterialien in
Gewebeanordnung mit Materialien aus denselben Komponenten, aber ohne
Faserwelligkeit.

Ausgiebige mikrofraktografische Untersuchungen zum Ermiidungsversagen von CFK
Werkstoffen mit EP Matrix werden in [7] beschrieben. Als Schadigungsbeginn werden
hier meist Harznester identifiziert.
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3 Ziel der Arbeit

Ziel dieser Arbeit ist die Charakterisierung und der Vergleich der acht zu
untersuchenden Materialien, welche mit zwei verschiedenen Harzsystemen gebaut
wurden. Ein wichtiger Teil ist die Ermittlung der vorhandenen Faser,- Harz- und
Porenvolumengehalte. Mittels Lichtmikroskopie wird der Aufbau untersucht und
eventuell vorhandene Fehlstellen identifiziert. Der Einfluss der Fehlstellen auf die
mechanischen Eigenschaften soll untersucht werden. Die in den Materialien
vorhandenen Poren sollen quantitativ und qualitativ untersucht und beschrieben
werden. Thr Einfluss auf die Festigkeit und Steifigkeit ist sicher vorhanden und wird
genauer untersucht. Auch der Vergleich von zwei verschiedenen Aushartungsmethoden
geht in diese Arbeit ein, da ein Teil der Proben im Vakuumsack und ein Teil im
Autoklaven ausgehartet werden. Nach bisherigen Erkenntnissen miissten die im
Autoklaven ausgehérteten Proben eine héhere Festigkeit und Steifigkeit besitzen, da ihr
Porenvolumengehalt niedriger ist und dies in bisherigen Untersuchungen von CFK der
Fall war.

Da sich die beiden Matrixmaterialien neu am Markt befinden, soll ihre Eignung als
Handlaminierharze in Kombination mit den Verstarkungsfasern aus Karbon erforscht
werden. Laut Herstellerangaben besitzen sie einen hoheren Glasiibergang als das
Laminierharz L.285. Die tatsdchlich erreichten Glaslibergangstemperaturen in den
Bauteilen kénnen aber durchaus von den Herstellerangaben fiir das Harz abweichen, da
diese nicht unter Laborbedingungen hergestellt wurden. Die tatsichliche
Glastiibergangstemperatur, und die Auswirkung des Glasiiberganges auf die Steifigkeit
und Festigkeit bei erh6hter Temperatur zu ermitteln ist auch ein Ziel dieser Arbeit.

Zum Vergleich der Steifigkeit und der Festigkeit der Materialien wird eine mechanische
Prifung in Form des Vier Punkt Biegeversuchs durchgefiihrt. Da jedes Harz mit jeder
Faser unterschiedliche Interfaceeigenschaften aufweist, wird die interlaminare
Scherfestigkeit der Verbundmaterialien tiberpriift. Durch Mikrofraktografie nach der
mechanischen Priifung soll das Bruchverhalten weiter untersucht werden.
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4 Methodenbeschreibung

In diesem Kapitel werden in 4.1 die untersuchten Verbundmaterialien, ihre
Einzelkomponenten und Herstellung beschrieben. Eine genaue Beschreibung von
Komponenten und Herstellungsverfahren wiirde den Umfang dieser Arbeit sprengen, es
sel hier aber auf [8] verwiesen. In 4.2 wird auf alle Untersuchungs- und Prifmethoden,
welche im Rahmen dieser Arbeit angewandt wurden, eingegangen. Da es sich insgesamt
um zehn Methoden handelt, wird groftenteils auf eine theoretische Betrachtung
verzichtet, aber entsprechende erginzende Literatur angegeben. Der Fokus liegt vor
allem auf der Beschreibung des tatsidchlichen Priifaufbaus und Ablaufs, um die
Nachvollziehbarkeit zu gewahrleisten.
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4.1 Materialien

Im Rahmen dieser Arbeit wurden langfaserverstiarkte CFK mit Epoxidharzmatrix
untersucht. Da es sich um Verbundmaterialien handelt, werden im Folgenden die
einzelnen Komponenten getrennt beschrieben und dann genauer auf den
Werkstoffverbund eingegangen. In dieser Arbeit wird Wert darauf gelegt, dass die
Ergebnisse mit vorausgehenden Untersuchungen vergleichbar bleiben. Darum werden
als Fasermaterialien Carbongewebe ausgewihlt, welche sich durch langjdhrigen Einsatz
bereits bewahrt haben und deren Eigenschaften in Kombination mit 1.285 Harz bekannt
sind. Es wurden zwei Arten Epoxidharz mit drei Arten Karbonfasern kombiniert.
Tabelle 4.1 zeigt eine Ubersicht der Materialien mit im Rahmen dieser Arbeit
verwendeten Kurzzeichen. Von der Gewebeanordnung kann zwischen den Materialien 1
und 5 (0/90) und den anderen Materialien (UD) unterschieden werden. Materialien 1-3
und 5-7 wurden im Vakuumsack unter 1 bar ausgehértet, Materialien 4 und 8 unter

3 bar in einer Druckkammer. Die Materialien wurden passend zum Harzsystem
getempert.

No. | Kurzzeichen | Matrix Her- Fasern Her- Gewebe- Aushrte- Temperung
steller steller anordnung | methode

Ep-Sik/ C- Epoxi Gewebe .

FT300/ 0-90°/ | Biresin | Sika g;r;’gg g | Torayca | CF 0%/90° Y’;kuumsaCk f 2}:)]2601

1 bar CR132 Koper2/2 ar

Ep-Sik/ C- Epoxi UD Gewebe .

HTA40/UD/ | Biresin | Sika %’i% $°h° 95 % CF 0° Y‘;kuumsa"k &13 2};]22

1 bar CR132 eRAX | 5 0 GF 90° ar

Ep-Sik/C- Epoxi Carbon UD Band .

HTS5631/UD/ | Biresin | Sika | HTS $°h° mit PES Y?ok““msa"k 513 2};]22

1 bar CR132 5631 R | Hilfsfaser ar

Ep-Sik/C- Epoxi Carbon UD Band .

HTS5631/UD/ | Biresin | Sika | HTS $°h° mit PES ];Z“kkammer f 2}:)]2601

3 bar CR132 5631 enax Hilfsfaser ar

Ep-Hex/ C- . Gewebe .
o Epoxi . Carbon oo Vakuumsack 15 h bei

FT300/ 0-90°/ L 418 Hexion FT 3008 Torayca C? 0°/90 1 bar 140 °C

1 bar Koper2/2

Ep-Hex/ C- Epoxi . Carbon Toho UD Gewebe Vakuumsack 15 h bei

HTALOUD! | 1 g [ X0 | a4 | Temax | 227 CF 0% 1y 140 °C

1 bar 5 % GF 90°

Ep-Hex/C- . Carbon UD Band .

HTS5631/UD/ Eiolxg Hexion | HTS $°h° mit PES Y’;kuumsaCk 12 ohobcel

1 bar 5631 enax Hilfsfaser ar

Ep-Hex/C- . Carbon UD Band .

HTS5631/UD/ IEJT;: Hexion | HTS ?"2" mit PES giuCkkammer 1451 Ohozel

3 bar 5631 eRAX | Hilfsfaser ar

Tabelle 4.1 Materialiibersicht
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4.1.1 Fasermaterialien

In den untersuchten Materialien sind drei verschiedene Kohlenstofffaserarten enthalten.
Sie sind als Gewebe verarbeitet. Kohlenstofffasern weisen bei relativ niedrigem Gewicht
hohe Steifigkeit und Festigkeit auf. Im Folgenden werden in Tabelle 4.2, Tabelle 4.3 und
Tabelle 4.4 die wichtigsten Faser- und Gewebeeigenschaften laut Herstellerdaten-
blattern aufgelistet. Die Abbildungen 4.1 bis 4.3 zeigen die Gewebe. Gut zu erkennen

sind die Carbonfaserbiindel und ihre Webart. Bei den UD-Geweben heben sich die
weillen Hilfskettfaden aus Glas und PES deutlich von den Kohlefasern ab.

4.1.1.1 Carbon FT300B

Faserbezeichnung FT300B-3000-40B

Produzent Torayca

Zugfestigkeit 3811 MPa

E-Modul 235 GPa

Bruchdehnung 1,62 %

Dichte 1,75 glcm?®

Filamentdurchmesser Tum

Gewebebezeichnung 98141

Gewebehersteller Porcher Industries

Flachengewicht 204 g/m?

Bindung Koper 2/2 L
Kette Carbonfaser LY .v |
Schuss Carbonfaser Abbildung 4.1: 98141
Nominale Dicke pro Lage 0,295 mm

In Materialien 1und 5

Tabelle 4.2 Fasereigenschaften Carbon FT300B




4.1.1.2 Carbon HTA 40
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Faserbezeichnung Tenax-E HTA40 E13
Produzent Toho Tenax
Zugfestigkeit 3813 MPa
E-Modul 236 GPa
Bruchdehnung 1,53 %

Dichte 1,76 g/lcm?®
Filamentdurchmesser Tum
Gewebebezeichnung CCC 796
Gewebehersteller C. Cramer & Co
Flachengewicht 280 g/m?
Bindung UD Leinwand
Kette Carbon

Schuss Glas

Nominale Dicke pro Lage 0,28 mm

In Materialien 2 und 6

Abbildung 4.2: CCC796

Tabelle 4.3 Fasereigenschaften Carbon FT300B

4.1.1.3 Carbon HTS 5631

Faserbezeichnung Tenax-E HTS 5631
Produzent Toho Tenax
Zugfestigkeit 4627 MPa
E-Modul 239 GPa
Bruchdehnung 1,79 %

Dichte 1,77 glem?®
Filamentdurchmesser Tum
Gewebebezeichnung KDU 1034
Gewebehersteller vom Baur
Flachengewicht 382 g/m?
Bindung UD Leinwand
Kette Carbon
Schuss PES
Nominale Dicke pro Lage 0,4 mm

In Materialien 3,4, 7und 8

Abbildung 4.3: KDU 1034

Tabelle 4.4 Fasereigenschaften Carbon FT300B
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4.1.2 Epoxidharz Matrix

Als Matrixmaterialien werden zwei Epoxidharzsysteme ausgewahlt, welche sich
besonders zum Handlaminieren eignen und eine hohe Temperaturbestandigkeit
aufweisen. Tabelle 4.5 zeigt die wichtigsten Eigenschaften der Matrixmaterialien im
Uberblick. Die Daten wurden aus den Herstellerdatenbléttern [9] und [10] entnommen,
die Dichte des Harzes Biresin CR132 war nicht angegeben, sie wird im Laufe dieser
Arbeit bestimmt. Das Ergebnis ist in 5.2.1.1 angegeben. Die fiir das Biresin CR 132 Harz
angegebene Glasiibergangstemperatur ergibt sich nach einer 12-stiindigen Temperung
bei 125 °C. Die fir das Laminierharz .418 angegeben Glasiibergangstemperatur ergibt
sich laut Datenblatt nach einer Temperung von 24 h bei 20-25 °C und 10 h bei 100 C.

Harzeigenschaft Biresin CR 132 | Laminierharz 1418
Produzent Sika Hexion

Zugfestigkeit 78 MPa 75-90 MPa

E-Modul 2,7 GPa 3,3-3,6 GPa
Bruchdehnung 5,7 % 5-6 %

Dichte k. A. 1,15 g/em?®
Glastibergangstemperatur | bis 135 °C 120-125 °C

Tabelle 4.5 Matrixmaterialien

4.1.3 Verbundmaterialien

Die Materialien wurden alle als Platten handlaminiert. Dabei wurden alle Gewebelagen
in gleicher Richtung aufgelegt. Die Platten Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar und Ep-Hex/
C-FT300/ 0-90°/ 1 bar haben also liber die gesamte Hohe gleich viele Fasern in 0° und in
90° Richtung. Bei den anderen sechs Materialien liegen alle Karbonfasern in 0°. Sie sind
also unidirektionale Faserverbundwerkstoffe.

4.1.3.1 Aufbau der Materialien
Abbildungen 4.4 bis 4.8 zeigen den Aufbau der gepriiften Materialien. Die 3-D Ansichten
wurden aus lichtmikroskopischen Aufnahmen gleicher Vergréflerung zusammengestellt.

Die Bilder reprisentieren Wiirfel mit ca. 3 mm Kantenldnge. Wahrend die Seite @ quer

zu den Fasern geschliffen wurde, und die Front 2 bei den UD-Laminaten einen Schliff
entlang der Faser zeigt, erscheinen Front und Seite bei den Materialien in 0/90 Grad
Richtung gleich. Die Obersicht 8 zeigt einen Schliff entlang der Gewebelagen. Da bei den

acht untersuchten Materialien jeweils zwei aus denselben Geweben und mit gleichem
Aushiartedruck hergestellt wurden und sich diese nur durch das Harz unterscheiden,
werden sie in dieser Darstellung zusammengefasst. In 5.1.1 wird noch genauer auf den
Materialaufbau und die Ergebnisse der Lichtmikroskopie eingegangen.
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Abbildung 4.4 Materialien
Ep-Sik/C-FT300/0-90°/1 bar,
Ep-Hex/C-FT300/0-90°/1 bar

Abbildung 4.5 Materialien
Ep-Sik/C-HTA40/UD/1 bar,
Ep-Hex C-HTA40/UD/1 bar
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Abbildung 4.6 Materialien
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar,
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar

Abbildung 4.7 Materialien
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar,
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar
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4.1.3.2 Probenherstellung

Die Probenplatten aller acht gepriiften Materialverbunde wurden mittels
Handlaminierverfahren hergestellt. Dieses Verfahren eignet sich besonders fir die
Herstellung von Kleinserien und ist insbesondere im Segel- und Kleinflugzeugbau sowie
im Bootsbau sehr verbreitet. Jede Gewebelage wird mit genau definierter, frisch
angesetzter Harzmenge getriankt. Das Laminat wird auf einer Glasplatte Lage fiir Lage
von Hand aufgebaut. In Tabelle 4.11 ist die Lagenanzahl der Platten angegeben. Mit
Walzen werden die Lagen soweit als moglich von Poren befreit und glatt aufgelegt.

Entliftungswalze Glasfaser
mit Harz
getrankt

Form

Abbildung 4.8 Schema des Handlaminierens aus [8]

Wenn das Gelege fertig abgelegt ist, wird ein Absaugvlies aufgelegt und anschlieend
der Aufbau mittels Vakuumfolie luftdicht verpackt. Dann erfolgt das Absaugen der Luft.
Wihrend der gesamten Aushértungszeit bleibt das Laminat unter Vakuum, es steht
dadurch unter 1 bar Atmosphéirendruck. Die Materialien Ep-Sik/C-HT'S5631/UD/ 3 bar
und Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar wurden zusitzlich noch in einer Druckkammer mit

3 bar Druck beaufschlagt. Alle Proben wurden im Warmeraum bei 40°C einige Tage zum
Harten ausgelagert.
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Abbildung 4.9 Probenplatte unter Vakuum

Nach der Hartung wurden die Proben zusétzlich in einer Temperkammer einer
Wiarmebehandlung unterzogen, dies ist fiir die vollstdndige Vernetzung des Harzes und
zum Erreichen der gewlinschten Warmfestigkeit notwendig. Alle Proben mit Biresin
CR132 der Firma Sika wurden 8 Stunden bei 120 °C getempert, die Proben mit
Laminierharz 1,418 der Firma Hexion wurden 15 Stunden bei 140 °C getempert.

No. | Kurzzeichen Lagen | Aushiartung | Temperung

1 Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 23 1 bar 8 h bei 120 °C
2 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 19 1 bar 8 h bei 120 °C
3 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 13 1 bar 8 h bei 120 °C
4 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 13 3 bar 8 h bei 120 °C
5 Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 23 1 bar 15 h bei 140 °C
6 Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 19 1 bar 15 h bei 140 °C
7 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 13 1 bar 15 h bei 140 °C
8 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 13 3 bar 15 h bei 140 °C

Tabelle 4.6 Probenherstellung
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4.2 Experimentelle Prif- und Untersuchungsmethoden

Fir die Gefligecharakterisierung und die Ermittlung von Fehlstellen wird das
materialografische Verfahren Lichtmikroskopie (LM) ausgewahlt.

Zur Bestimmung des Faservolumenanteils und des Porengehaltes dienen die Ermittlung
der Dichte (DB), die thermogravimetrische Analyse (TGA) und die Analyse der
lichtmikroskopischen Aufnahmen.

Die gewihlten mechanischen Priifverfahren dienen der vergleichenden Messung der
mechanischen Eigenschaften. Die Bestimmung der Biegeeigenschaften erfolgt mittels
Vier-Punkt-Verfahren (4P-Bieg). Der Biegeversuch wird bei einigen Proben erginzt
durch akustische Emissionsmessungen (AE). Mit der Kurzbiegeprifung oder short beam
shear test (SBS) wird die Interlaminare Scherfestigkeit gepriift. Die Bruchflachen
ausgewdihlter Proben werden im Rasterelektronenmikroskop (REM) untersucht.

Da die Warmfestigkeit des Harzes eine besonders wichtige Eigenschaft darstellt, wird
der Glastuibergang mit allen drei gebriuchlichen Methoden wie in [1] beschrieben
ermittelt. Die Hauptmethode stellt die dynamische Differenzkaloriemetrie (DSC) dar.
Der Steifigkeitsabfall bei erhéhter Temperatur wird auch iiber eine dynamisch
mechanische Analyse (DMA) bestimmt. Ergédnzend wird eine thermomechanische
Analyse (TMA) zur Bestimmung des Warmeausdehnungskoeffizienten und des
Glasiibergangs durchgefiihrt.

Die untersuchten Materialeigenschaften und die zugehorigen Methoden sind
ubersichtlich in Tabelle 4.7 dargestellt.

Materialeigenschaft Priifmethode
Morphologie LM
Porengehalt LM TGA
Faservolumengehalt LM DB | TGA
Fehlstellen LM
Faserdurchmesser LM
Bruchbild REM
Dichte DB
Glastibergang DSC | TMA | DMA
Wirmeausdehnungskoeffizient TMA
Steifigkeit DMA
Biegefestigkeit 4P-Biege
Biegemodul 4P-Biege

Versagensart 4P-Biege

Schidigungsbeginn AE

Interlaminare Scherfestigkeit SBS
Tabelle 4.7 Priifmethoden
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4.3 Bildgebende Untersuchungen

4.3.1 Lichtmikroskopie

Zur Charakterisierung und Beschreibung des Gefliges werden lichtmikroskopische
Aufnahmen gemacht. Mit der Lichtmikroskopie wird auch nach Fehlstellen gesucht. Die
Poren, ihre Form, Verteilung und der Porengehalt werden untersucht. Auch der
Faservolumengehalt und der Faserdurchmesser sowie die Verteilung der Fasern sind
von Interesse.

Fir jedes Material werden drei quaderformige Probenkérper aus den Platten
geschnitten. Wobei darauf geachtet wird, dass eine Schnittebene normal zu den Fasern
liegt, die zweite entlang der Fasern verlauft aber die Gewebelagen schneidet und die
Dritte parallel zu der Oberfldche der Probenplatten liegt. Siehe dazu auch die
Abbildungen im Kapitel 4.1.3.1.

Aus den Platten herausgeschnitten werden die Proben mit einem wassergekiithlten
Diskotom der Firma STRUERS um eine Verdnderung des Materials durch
Wirmeeinfluss oder zu grol3e Schnittkréifte zu vermeiden. Diese Probenkorper werden
dann in Araldit Harz eingebettet und nach dem Ausharten auf der Poliermaschine
STRUERS Tegrapol-31 geschliffen und poliert. Die fiinf Schritte sind in Tabelle 4.8
ersichtlich.

Schritt | Polierscheibe | Schmiermittel | Suspension Zel_t Kraft [N] Dreh-zahl
[min] [U/min]

1 SiC 320 Wasser - 2 10/30 300

2 MD-largo Struers blue DP-9um 8 30/180 150

3 MD-dur Struers blue DP-3um 8 30/180 150

4 MD-nap Struers blue DP-1pm 10 30/180 150

5 MD-chem Wasser - 2 10/30 150

Tabelle 4.8 Polierprogramm

Nach jedem Schritt, werden die Proben mit Wasser und im Ultraschallbad gereinigt.
Danach werden die Proben in einem Zeiss Axioplan Lichtmikroskop untersucht und
vermessen. Die Proben werden mit einfachem Hellfeld beleuchtet und aufgenommen.

4.3.2 REM-Mikrofraktografie

Die Mikrofraktografie wird an den Bruchfldachen bereits gepriifter, ausgewéahlter Proben
des vier Punkt Biegeversuches und der Short Beam Shear Tests durchgefiihrt. Sie dient
der genauen Analyse des Bruchverhaltens und auch der Suche von Fehlstellen, welche
bruchauslésend gewesen sein konnten.

4.3.2.1 Rasterelektronenmikroskopie

Nach sorgfiltiger Freilegung der Bruchflache wird diese mit einer diinnen Goldschicht
besputtert, um ausreichende elektrische Leitfahigkeit herzustellen. Danach werden sie
mit einem Rasterelektronenmikroskop Modell Philips XLL30SE untersucht. Es werden
die durch den Priméarelektronenstrahl im Material ausgelosten Sekundérelektronen
herangezogen, die aufgrund ihrer geringen Entstehungstiefe eine gute Darstellung der
Oberflache zulassen.
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4.4 Physikalische und thermische Priifung

4.4.1 Dichtebestimmung

Laut [11] kann der Faservolumenanteil auch aus der Dichte der Verbundmaterialien
berechnet werden, wenn die Dichte der Einzelkomponenten bekannt ist. Darum werden
die Dichtewerte aller Verbundmaterialien und des Biresin CR123 Harzes bestimmt. Die
Dichte der Fasermaterialien sowie des Laminierharzes 1.418 der Firma Hexion ist aus
den Datenblittern (siehe Kapitel 0) bekannt.

Aus dem Material werden exakte Quader geschnitten und mittels dreimaligen Messens
der Léange, Breite und Hohe mit einem Messschieber das Volumen ermittelt. Dann
werden die Probenkorper auf einer Analysewaage gewogen und die Dichte aus dem
Verhiltnis Masse pro Volumen berechnet. Um ausreichende Genauigkeit zu erzielen,
werden mindesten fiinf Proben pro Material gemessen. Aus den ermittelten
Dichtewerten lassen sich, unter Annahme der Porenfreiheit, nach Formeln 4.1 und 4.2
ein Faser- und Matrixvolumenanteil berechnen.

4.1

4.2

4.3

Wf...Fasermassenanteil; pF...Faserdichte; pV...Verbunddichte;
oM...Matrixdichte; Vf...Faservolumenanteil; Vm...Matrixvolumenanteil
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4.4.2 Thermogravimetrische Analyse (TGA)

Auch die thermogravimetrische Analyse
dient der Ermittlung des
Faservolumengehalts, hier kann aber
zuséatzlich der Porengehalt bestimmt und
beriicksichtigt werden. Die Ergebnisse
werden also wesentlich genauer. In einem
Ofen wird unter Schutzatmosphére und
stdndigem Wiegen der Probe das Harz
ausgedampft, wihrend die Fasern im
Probentiegel zuriickbleiben.

Nach dem Tarieren der Priifwaage wurde ein
Probenkorper von maximal 6x6mm
Grundfldche in den Messtiegel gegeben,
dieser an die Waage gehéangt und der Ofen

geschlossen. Der Probenkoérper wird mit

10 K pro Minute auf 800 °C erhitzt. Als Abbildung 4.10 TGA Gerit mit Probe
Spilgas dient Stickstoff. Das Gewicht der Probe wird wahrend des Aufheizvorganges
standig gemessen.

Laut [12] werden die gemessenen Massenanteile mit Formeln 4.4 und 4.5 in
Volumenanteile umgerechnet. Da der Massenanteil der Poren unabhingig vom
Porengehalt null betragt, ldasst sich jetzt der Porenvolumenanteil nach Formel 4.6

ermitteln.
_ 4.4
_ 4.5
4.6
Wf...Fasermassenanteil; Vf...Faservolumenanteil; pF...Faserdichte;
pV...Verbunddichte, Vm...Matrixvolumenanteil, oM.. Matrixdichte;

Wm...Matrixmassenanteil; Vp...Porenvolumenanteil.
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4.4.3 Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC)

Um die beiden Harzsysteme vergleichen zu kénnen, ist neben den mechanischen
Kennwerten der Verbundmaterialien die Warmfestigkeit von besonderem Interesse.
Diese wird durch den Glasiibergang der Epoxidharze beschrankt. Zur Bestimmung der
Glasiibergangstemperatur werden dynamische Differenzkaloriemetrie Messungen
durchgefiihrt. Nach [13] wird mithilfe der Kaloriemetrie die Warmemenge bestimmt, die
bei einer physikalischen oder chemischen Umwandlung eines Stoffes aufgebracht
werden muss oder entsteht.

4.4.3.1 Messprinzip der DWDK

2
Referenz Probe ==
pO-R N Fd NS/ QOP

‘ 1
Y v

Temperaturprogramm fir Ofen ( T(t) )
Temperaturmessung ( AT=T.-T; )
Warmestrom Q.= Qqp

Abbildung 4.11 Warmestrom Differenz Kaloriemeter aus [13]

Bei der Dynamischen Warmestrom Differenzkaloriemetrie (DWDK) besteht die
Messzelle aus einem Ofen, in dem Probe und Referenz zusammen nach einem
vorgegebenen Temperaturprogramm aufgeheizt werden. Die Temperatur beider
Messstellen wird kontinuierlich gemessen. Bei physikochemischen Vorgdngen in der
Probe tritt eine Temperaturdifferenz zwischen Probe und Referenz auf. Aus dieser lasst
sich die Warmestroméinderung berechnen.

4.4.3.2 Temperaturmodulierte DSC (TMDSC)

Im Bereich der Glasiibergangstemperatur treten bei Epoxidharzen auch
Nachhértungsreaktionen auf. Wahrend der Glasiibergang ein endothermer, reversibler
Vorgang ist, ist das Nachhérten ein exothermer, irreversibler Vorgang. Durch die
Uberlagerung der beiden Vorgénge in der Ergebniskurve der DSC ist der Glasiibergang
nicht genau zu erkennen. Abhilfe schafft hier die temperaturmodulierte DSC, mit ihr ist
es moglich reversible Vorgénge und irreversible Vorgénge getrennt darzustellen.
Abbildung 4.12 zeigt typische Ergebniskurven einer TMDSC von Epoxidharz. Fur die
Messung des Glasuibergangs ist die reversible Warmestromkurve von Interesse.
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Abbildung 4.12 Nachhéartereaktion und Glasiibergang eines EP-Harzes in der TMDSC [13]

4.4.3.3 Probenauswahl und Préparation

Es werden 33 Proben des Harzes Biresin CR132 der Firma Sika und 12 Proben des
Harzes Laminierharz 1.418 der Firma Hexion gemessen. Von den Biresin CR132 Proben
entfallen 11 auf Reinharzwiirfel und 12 auf Harz, welches aus dem Rand der
Faserverbundplatten entnommen wird. Bei diesen Proben sind die Einwaagemengen
zwischen 7 mg und 10 mg, sie werden mit leeren Referenzprobentiegeln gemessen. Vom
Laminierharz 1.418 stehen keine Reinharzproben zur Verfiigung, es werden deshalb
Proben des gesamten Verbundmaterials hergestellt, jeweils drei pro Material. Diese sind
ca. 30 mg schwer, was einem Harzgewicht von 6 mg bis 10 mg und einem Fasergewicht
von 18 mg bis 34 mg, je nach Faservolumenanteil entspricht. Da der Glasiibergang des
Harzes gesucht ist, aber keine Eigenschaften der Faser, ist zu befiirchten, dass die in
den Proben enthaltenen Fasern das Ergebnis verfialschen. Da in diesem Verfahren
immer eine Wiarmestromdifferenz zwischen Probentiegel und Referenztiegel gemessen
wird, ist es naheliegend zur Eliminierung der Fehlerquelle, einen Referenztiegel
herzustellen, welcher die gleiche Fasermasse enthélt wie die Proben. Der
Faserreferenztiegel ist mit 18 mg Carbonfaser FT300B-3000-40B der Firma Torayca
gefullt. Tabelle 4.1 zeigt fur jedes Material wie viele Proben mit leerem, und wie viele
mit Faserreferenztiegel gemessen werden.

No. | Material Leerer Ref. Tiegel | Ref Tiegel mit Faser
Sika Biresin CR132 Reinharzwiirfel | 11
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Tabelle 4.9 Probenanzahl DSC Messungen

[ |O x| W|DN|—
el Rl el Bl B2 R A A R

DN DN DN DO

Die Messungen werden mit einem Geréat der Firma TA Instruments Modell Q2000
durchgefiihrt. Als Spiilgas dient Stickstoff.
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4.4.3.4 Messbereich und Heizrate

Es wird ein Glasiibergang von ca. 130 °C erwartet. Der Messbereich wird deshalb von
30°C bis 250°C gewéhlt. Vorerst wird eine Probe des Epoxidharzes Biresin CR 132 mit
nicht modulierter DSC mit einer Heizrate von 10 K pro Minute gemessen. Da durch die
uberlagerte Nachhéartereaktion der Glasiibergang schlecht sichtbar ist, werden die
restlichen Messungen mit TMDSC durchgefiihrt. Um die Vergleichbarkeit der
Messungen mit dem Datenblatt und untereinander sicherzustellen, wird die
Messmethode des Harzherstellers iibernommen. Die Heizrate betriagt 3 K/min, die
Modulationsamplitude 1 °C mit einer Modulationsperiode von 60 sec.

4.4.4 Thermomechanische Analyse (TMA)

Zur Bestimmung des
Wirmeausdehnungskoeffizienten in alle drei
Richtungen wird eine thermomechanische
Analyse durchgefithrt. Dabei wird die
Langendnderung des Materials in eine
Richtung gemessen, wiahrend es in einem Ofen
aufgeheizt wird.

Aus den Probeplatten wurden mit dem
Diskotom quaderformige Proben so
herausgeschnitten, dass die drei
Messrichtungen sich an der Faserrichtung
orientieren. Bei den unidirektionalen
Materialien misst die erste Richtung den
Ausdehnungskoeffizienten in
Faserlangsrichtung, steht also im rechten
Winkel auf die sogenannte Ebene 3 aus
Kapitel 4.1.3.1, die Zweite misst quer zur

Abbildung 4.13 Messaufbau TMA Faser und zu Ebene 2 und die Dritte misst in
Dickenrichtung der Platte also im Rechten
Winkel auf die Gewebelagen und Ebene 1. Analog gilt die fiir die Materialien mit dem
0/90 Gewebe, nur dass Richtung eins und zwei jeweils auf eine Faserrichtung quer
stehen und parallel zur anderen sind. Die Proben werden mit einer Heizrate von

3 K/min von 0 °C bis 200 °C aufgeheizt, danach auf 0 °C abgekiihlt und abermals mit

3 K/min bis 200 °C aufgeheizt. Die Last war konstant entweder 0,05 N oder 0,1 N. Der
Messaufbau im Inneren des Ofens mit einer Probe und Messstempel ist in

Abbildung 4.13 ersichtlich. Von den vorhandenen Materialien werden jene Vier mit dem
Harz Biresin CR132 der Firma Sika in alle drei Richtungen gemessen, sowie eine

Reinharzprobe der Firma Sika.
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4.4.5 Dynamisch Mechanische Analyse (DMA)

Nach [13] liefert die Dynamisch Mechanische Analyse (DMA) Informationen tuber den
Verlauf mechanischer Eigenschaften unter geringer, meist sinusférmiger dynamischer
Belastung als Funktion der Temperatur, Zeit und/oder der Frequenz. Der bei dieser
Methode neben anderen Groflen ermittelte Speichermodul E” stellt die Steifigkeit eines
viskoelastischen Werkstoffs dar. Bei Erhéhung der Temperatur durchlauft das Material,
wie bereits erwadhnt, den Glastibergang. In diesem Temperaturbereich fallt der
Speichermodul der Matrix sehr stark ab. Damit sinkt die Steifigkeit des gesamten
Verbundmaterials. Wie in [13] fiir faserverstiarkte Kunststoffe empfohlen, werden die
Proben mit einer 3-Punkt-Biege Anordnung wie in Abbildung 4.14 gemessen.

Abbildung 4.14 Messaufbau DMA

Aus den Probeplatten werden balkenférmige Proben mit rechteckigem Querschnitt
herausgearbeitet. Die Verstiarkungsfasern liegen parallel zur Balkenldngsachse. Die
Liange der Proben betragt 60 mm, der Auflagerabstand 50 mm. Die Breite und Héhe der
Proben werden so gewihlt, dass die Maximalkraft 15 N nicht tibersteigt. Sie sind in
Tabelle 4.10 angefiihrt. Die Auslenkungsamplitude betrédgt 70 um und die Frequenz

1 Hz.

Material Breite [mm] | Hohe [mml]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 6,5 2,0
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 4,1 1,8
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 4,1 1,4
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 4,1 1,6
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 8,5 1,8
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar | 4,8 2,1
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 3,6 1,8
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 4,0 1,8

Tabelle 4.10 Probenabmessungen DMA

Die Proben wurden im mit Stickstoff gespulten Ofen von Raumtemperatur mit einer
Heizrate von 3 °C/min auf 200 °C aufgeheizt. Es werden 2 Proben pro Material
vermessen und der Speichermodul bei Raumtemperatur, sowie die
Glastiibergangstemperatur bestimmt.
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4.5 Ermittlung mechanischer Kennwerte und Eigenschaften

4.5.1 Biegeversuche

Da die mechanische Priifung im Rahmen dieser Arbeit eher dem Vergleich der
Materialien untereinander und mit Materialien mit bereits etablierten Harzsystemen
(z. B. Laminierharz L.285) dient, wurde der einfach durchzufiihrende Biegeversuch
gewdahlt. Nach EN ISO 14125 [14] kann der Biegeversuch mit einer 3- oder 4-Punkt-
Auflage durchgefiihrt werden.

Fr2 Fr2

R2

T
”
L§

Abbildung 4.15 4-Punktverfahren nach [14]

F.. Priifkraft L’...mittlere Stiitzweite L...Stiitzweite
l...Probenldnge R:...Auflagerradius h...Probendicke

Der Vorteil der 4-Punkt-Biegepriifung darin, dass das Biegemoment zwischen den
oberen Auflagern lidngs der mittleren Stiitzweite L” konstant bleibt, und in diesem
Bereich fast keine Schubkrifte auftreten. Dies ist zur Bestimmung des gesuchten
Biegemoduls und der Biegefestigkeit besonders giinstig.

Der Biegeversuch wird in Anlehnung an EN ISO 14125 [14] durchgefiihrt. Die
Probenabmessungen und Einspannldngen werden aber gleich gewahlt wie beim
Probenhersteller bereits frither durchgefiihrten Priifungen mit den gleichen Fasern und
Geweben, aber anderen Harzen. Tabelle 4.11 zeigt die Lagenanzahl der Proben, die
Mittelwerte der Probendicke, -breite und -ldnge und die Abmessungen des
Versuchsaufbaus. Diese unterscheiden sich bei jedem Material, da vor der Produktion
der laminierten Platten, aus denen die Proben dann ausgeschnitten wurden die
Lagenanzahl festgelegt wurde und sich die Dicke daraus ergeben hat. Die mittlere
Stiutzweite L” betrug immer 50 mm und die Auflagerradien Rz waren 5 mm. Die
Auflager hatten bewegliche Rollen.
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Material Lagen | h [mm] | b [mm] | I [mm] | L [mm)]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 23 5,9 20,2 180 150
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 19 5,3 20,1 220 190
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 13 4,7 20,2 220 190
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 13 4,5 20,2 220 190
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/1 bar | 23 5,3 20,3 180 150
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar | 19 5,1 20,1 220 190
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar | 13 4,3 20,4 220 190
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar | 13 4,2 20,4 220 190

Tabelle 4.11 Probengeometrie und Versuchsaufbau

Passend zu den Probenabmessungen wird die Traversengeschwindigkeit mit 10 mm/min
gewihlt. Nach einigen Vorversuchen zur Absicherung des Aufbaus und der
Probengeometrie werden mindestens 6 Proben pro Material mit einmaliger Belastung
bis zum Versagen der Probe gepriift und dabei der Biegemodul und die Biegefestigkeit
ermittelt. Bei den Materialien mit dem Biresin CR132 Harz werden zuséitzlich einige
Proben mehreren Lastzyklen unterworfen, um eine etwaige Steifigkeitsdnderung unter
wechselnder Last zu erkennen.

Da bei faserverstarkten Materialien im Gegensatz zu Metallen verschiedene
Versagensarten auftreten konnen, ist auch wie in [14] die Beobachtung und
Dokumentation der Versagensart erfolgt. Die Biegepriifung wird auf einer Universal
Prifmaschine der Firma Zwick Roell mit einer maximalen Kraft von 50 kN bei
Raumtemperatur durchgefiihrt. Der genaue Aufbau ist in Abbildung 4.16 zu sehen.

Abbildung 4.16 4-Punkt-Biegeversuch
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4.5.2 Akustische Emissionsmessung

Ergénzend zu den Biegeversuchen mit wechselnder Last wird wahrend der Priifung
einiger Proben mit Biresin CR132 Harz eine Akustische Emissions Messung
durchgefiihrt. Jedes Mikromaterialversagen 16st eine Schallwelle im Material aus. So
lasst sich damit Identifizieren ab welcher Last Mikrorisse im Harz, erste Faserrisse oder
kleine Delaminationen auftreten. Damit ist es méglich den Schadigungsbeginn schon vor
Auftreten von makroskopisch hor-und sichtbaren Schiaden, und vor einem Kraftabfall
aufgrund von Schadigung festzustellen und den Schadigungsfortschritt zu beobachten.

Zur Aufnahme und Auswertung der Schallwellen wurde das DAKEL-XEDO-3 AE
System mit einem verkleinerten MSTS8S piezoelektrischen Sensor eingesetzt. Als
schalliibertragendes Medium zwischen Probe und Sensor dient Silikonpaste. Die
Messfrequenz betriagt 4 MHz, die Bandbreite des Messsystems 100 bis 600 kHz, die
Gesamtempfindlichkeit des Messsystems 87 dB. Die Anzahl der detektierten AE
Ereignisse pro Sekunde wird im Verhéltnis zur anliegenden Last bestimmt und
ausgewertet.

4.5.3 Kurzbiegeversuch

In sehr kurzen und dicken Biegeproben treten starke Scherspannungen auf. Darum
kann mit dem Kurzbiegeversuch nach [15] die Interlaminare Scherfestigkeit (ILS)
bestimmt werden. Diese ist eine Werkstoffeigenschaft, die besonders stark von der
Festigkeit des Harzes und der Interfaceeigenschaften zwischen Harz und Faser
beeinflusst wird. Darum ist ihre GroB3e eine qualitative Aussage iber die Harzqualitit
und die Kompatibilitat der Harz und Fasermaterialien. Der Kurzbiegeversuch wird in
Anlehnung an ASTM D2344 [16] und DIN EN 2563 durchgefiihrt.

P
‘L 6.0 mm [0.25 in] dia.
Specimen loading nose.
3.0 mm [0.125 in] dia.
supports.
Span Lengt . Note: Span between supports
is fixed for any one test.
+P12 P’2*
r——Specimen Length -J

Abbildung 4.17 Aufbau SBS nach [16]

Er ist im Prinzip aufgebaut wie ein 3-Punkt-Biege Test, aber die Einspannlidnge ist im
Verhiltnis zur Probendicke wesentlich kleiner, siehe Abbildung 4.18. In Tabelle 4.12
werden die Probendicke h, die Probenbreite b und die Einspannlidnge L fiir alle
Materialien angefiihrt. Die Auflagerradien betragen unten 1 mm und am Biegestempel
3 mm.
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Material h [mm] | b [mm] | L [mm]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/1 bar | 5,9 11,9 24
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar 5,3 10,0 21
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar | 4,7 9,9 19
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar | 4,3 8,9 17
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/1 bar | 4,8 12,3 20
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/1 bar 4,9 11,2 20
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar | 4,3 10,3 18
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar | 4,1 8,9 16

Tabelle 4.12 Probengeometrie und Einspannlange SBS

Die Traversengeschwindigkeit betriagt 1 mm/min. Es wird bei Raumtemperatur, auf
derselben Priifmaschine wie auch im 4-Punkt-Biegeversuch geprift. Pro Material
wurden 6 Proben vorbereitet.

Abbildung 4.18 Aufbau SBS mit Probe

Nach der Priufung wird aus der ermittelten Maximalkraft die Short Beam Shear
Strength nach Formel 4.7 und Interlaminare Scherfestigkeit nach DIN EN 2563 mit
Formel 4.8 berechnet.

4.7

4.8

Fsbs, Short Beam Shear Strength nach [16];
FILS  Interlaminare Scherfestigkeit nach [15];
Frnax...maximale Kraft b...Probenbreite h...Probenhohe
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5 Ergebnisse

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der durchgefiihrten Messungen préasentiert. Es
sei hier erwahnt, dass die Streuung von Messwerten bei Faserverbund immer gréB3er
sein wird als bei homogenen Werkstoffen und darauf im Normalfall auch beim Ermitteln
von Dimensionierungskennwerten und Festlegen von notwendigen Sicherheiten einge-
gangen wird. Darum wird im Rahmen dieser Arbeit auch versucht, mit einer
ausreichend groBen Anzahl an Materialien und Proben représentative
Durchschnittswerte zu ermitteln. Darum wird hier nicht jedes einzelne Messergebnis
prasentiert, es werden die Durchschnittswerte angefiihrt und falls es notwendig
erscheint eventuell auftretende Abweichungen von diesen. Bei den bildgebenden
Untersuchungsmethoden werden vor allem besondere und bemerkenswerte Ausschnitte
der Materialien gezeigt.
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5.1 Bildgebende Untersuchungen

5.1.1 Lichtmikroskopie

Die Aufnahmen geben Aufschluss tiber die Verteilung der Fasern und des Harzes, tiber
GroBe und Form sowie Verteilung der Poren. Eventuelle Einschliisse, eine Fasermiss-
orientierung oder andere Fehlstellen konnen auch identifiziert werden. Die in den
Beschriftungen der Abbildungen angegebenen Seiten der Probenkorper entsprechen den
in Kapitel 4.1.3 beschriebenen. In diesem Kapitel werden nur wenige ausgewéihlte
Abbildungen bei verschiedenen Auflésungen mit Interpretation gezeigt und dabei auf
den Materialaufbau sowie besonders auf die gefundenen Fehlstellen und Poren
eingegangen. Ergdnzend werden im Anhang A von allen Materialien jeweils 1 Bild jeder
Hauptseite gezeigt. Da es wegen Porenform und Schattenwurf nicht méglich ist
verlassliche Porengehalte aus den Aufnahmen zu ermitteln wird hier nur die Qualitét
der Poren beschrieben. Die Quantitit der Poren als Porenvolumengehalt wird mittels
TGA, siehe Kapitel 4, bestimmt.

Poren innerhalb der Faserbiindel Wellige Oberseite
Harznest

Faserbiindel Pore zwischen Faserbiindeln Hilfsfasern

Abbildung 5.1 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 1
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Abbildung 5.1 zeigt einen Schliff normal zur Hauptfaserrichtung des Materials Ep-

Sik/ C-HTA40/ UD/ 1 bar. Schon bei dieser geringen Auflésung kann man die grauen
Faserbtlindel deutlich voneinander abgrenzen, auch die Welligkeit der Oberfléache ist klar
erkennbar. Zwischen den Biindeln sammelt sich das hell erscheinende Harz in gréeren
Harznestern und Harzbahnen. Wenn die Hohlrdume zwischen den Biindeln nicht gut
ausgefillt werden, dann bilden sich hier besonders grofle Poren. Innerhalb der
Faserbiindel treten auch Poren auf, sie sind aber wesentlich kleiner. Auch die
querliegenden Hilfsfasern aus Glas sind gut erkennbar.

Einen Schliff entlang der Hauptfaserrichtung des Materials Sik/ C-HTA40/ UD/ 1 bar
sieht man in Abbildung 5.2. Die Karbonfasern erscheinen sehr hell, die Matrix grau und
die Poren schwarz. Klar erkennbar ist die Welligkeit der Hauptfasern. Nach
Betrachtung der Seite zwei wird klar, dass die Poren in den Harznestern und zwischen
den Faserbuindeln, welche bei Seite eins anndhernd kreisférmig erscheinen teilweise
kugelférmige und teilweise ellipsoidische Form haben. Die Poren innerhalb der
Faserbilindel sind wesentlich langer als ihr Durchmesser. Auch die Hilfsfasern aus Glas
sind schwach erkennbar.

grof3e Pore zwischen Faserbiindeln

Hilfsfasern

Harznest mit

Kleine Poren innerhalb der Faserbtiindel Faserbiindel
Poren

Abbildung 5.2 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 2
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Bei hoherer Auflosung treten weitere Details zutage. Abbildung 5.3 zeigt das Material
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar, genauer gesagt einen Bereich, in dem drei Faserbiindel
aneinanderliegen. Der gezeigte Bereich enthilt eine grofle Pore zwischen den
Faserblindeln. Innerhalb der Faserbiindel wird die Verteilung von Fasern und Harz
sichtbar. Sie ist nicht ganz gleichméfig, ein paar kleine Poren finden sich auch hier.
Auch die Hilfsfasern und die schon vorher erwidhnten Harznester sind gut zu sehen. Da
die Fasern quer geschnitten sind, erscheinen sie kreisformig.

Kleine Poren innerhalb der Faserbuindel Harznest

Hilfsfaser grofle Pore zwischen Faserbiindeln

Abbildung 5.3 Ep-Sik/ C- HTS5631/UD / 1 bar, Seite 3
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5.1.1.1 Fehlstellen

In den untersuchten Materialien wurden folgende Fehlstellen gefunden:

e Trockene Bereiche
Teilweise sind im Material Ep-Sik/C-FT300/0-90°/1 bar die Fasern tiber grof3e Bereiche

nicht benetzt, was zu trockenen Bereichen fithrt. Ein Beispiel hierfiir zeigt Abbildung 5.4
im Detail. Bei geringerer Auflésung sind diese trockenen Bereiche an ihrer dunklen
Farbung zu erkennen. In Abbildung A.1 sieht man rechts unten ein sehr dunkles
Faserbiindel und auch in Abbildung A.2 links auf 2/3 Hohe sind trockene Bereiche zu

sehen.

<
-
¢
4
:

Ny

Abbildung 5.4 trockene Stelle

e Seitliche Gewebeabschliisse
Die Gewebe miissen seitlich durch Hilfsfasern abgeschlossen werden. Da diese
Seitenriander vor dem Laminieren nicht entfernt werden sind sie auch in den Laminaten
vorhanden. Besonders oft kann man sie in den Proben finden, welche mit den als 10 cm
breites Band verwebten Fasern Tenax-E HTS 5631 hergestellt wurden. Einen solchen
seitlichen Gewebeabschluss des Gewebes aus den Fasern FT300B-3000-40B zeigt

Abbildung 5.5

Abbildung 5.5 Gewebeabschluss
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e Poren innerhalb der Faserbiindel
Bei allen Materialien, welche nur mit Atmosphéarendruck von 1 bar ausgehértet wurden,
sind Poren innerhalb der Faserbiindel zu sehen. Diese haben einen sehr kleinen
Durchmesser und schmiegen sich langlich entlang der Fasern. Als Beispiel ist hier ein
Detail aus dem Material Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar in Anhang A und aus Ep-Sik/C-
HTS5631/UD/ 1 bar in Abbildung 5.6 gezeigt. Diese Poren gruppieren sich oft entlang
der Blindelmitte.

Abbildung 5.6 Poren in Biindelmitte

o Poren zwischen den Faserbiindeln
Wie bereits erwédhnt sind die Poren im Bereich zwischen den Faserbiindeln besonders
grof3. In Abbildung 5.7 ist eine Pore von 1,9 mm Linge aus dem Material Ep-Hex/ C-
FT300/ 0-90°/ 1 zu sehen. Wie in den Abbildungen des Anhang A zu sehen, enden diese
Poren meist an den Grenzen der Faserbiindel. Manchmal gehen sie aber auch in die
angrenzenden, schlecht benetzten Faserbiindel hinein.

Abbildung 5.7 Pore
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o Welligkeit der lasttragenden Fasern
Durch die Verarbeitung zu Geweben werden die lasttragenden Fasern gebogen. Diese
Welligkeit ist auch klar in den lichtmikroskopischen Schliffbildern erkennbar.

e Menschliches Haupthaar
Im Material Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar wurde eine Faser mit einem Durchmesser von
120 um gefunden, es konnte sich dabei um ein menschliches Haar handeln. Dies ist
wahrscheinlich, da die Proben nicht unter Reinraumbedingungen hergestellt wurden. In
Abbildung 5.8 ist das gefundene Haar zu sehen, daneben erscheinen die Carbonfasern
mit 7 um Durchmesser nur als kleine weille Punkte. Man sieht in diesem Bild auch die
Harzstralen zwischen den Laminateinzelschichten und die kleinen Poren in
Biindelmitte.

Abbildung 5.8 Haar
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5.1.1.2 Bestimmung des Faservolumens, Harz- und Porengehalts

Es wurde aus den Mikroskopiebildern auch der Faservolumengehalt und der
Porengehalt der Verbundmaterialien bestimmt. Nach [17] kann der Faservolumengehalt
mit der sog. Flachenmethode nach Formel 5.1 bestimmt werden. Zur Ermittlung der
Faser,- und Harz- bzw. Porenfldche wurden zwei verschiedene Methoden versucht.
Zuerst wurde fir einzelne Bilder versucht durch die Erstellung und Analyse von
Binarbildern der Faser,- Harz- und Porenvolumengehalt bestimmt. Da diese Methode
aus unten genannten Griinden, eher ungenau erschien, wurde der Faservolumengehalt
im weiteren durch Zahlen der Fasern bestimmt. Auf eine Ermittlung des Porengehalts
aus den Mikroskopiebildern fiir alle Materialien wurde verzichtet.

Vf...Faservolumenanteil; Af...Gesamtfaserfldche; Ag...Gesamtbildfldche

o Faservolumen und Porengehalt durch Erstellung eines Binérbildes
Wihrend die Fasern in den Bildern sehr hell sind und das Harz grau erscheint, sind die
Poren schwarz. Diese Helligkeitsunterschiede werden ausgenutzt, um nach einer
Erhohung des Kontrastes die Fasern und das restliche Material in weille und schwarze
Bereiche zu trennen. Aus diesem Binérbild kénnen mit dem Programm Imaged die
Faserflache und die Restflache berechnet werden. Mit Formel 5.1 wird dann der
Faservolumengehalt bestimmt. Ein Beispiel fiir das urspriingliche Bild und das
Binarbild eines Ausschnittes des Materials Ep-Sik/ FT300/ 0-90°/ 1 bar zeigt die
Abbildung 5.9. Man sieht, dass dieser Teilbereich des Materials porenfrei ist.

Abbildung 5.9 urspriingliches Bild und Binarbild des Materials Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar

Nach der Auswertung erhilt man eine Faservoumenanteil von 40 % und einen
Harzanteil von 60 %. Durch die ungleichméBige Ausleuchtung wird im helleren Bereich
des Bildes ein Teil des Harzes im Binérbild weill und im dunkleren Bereich ein Teil der
Fasern schwarz. Dies beeintrachtigt das Ergebniss.
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Abbildung 5.10 urspriingliches Bild und Binarbilder des Materials Ep-Sik/ C-HTA40/ UD/ 1 bar

Fir das Material Ep-Sik/ C-HTA40/ UD/ 1 bar wurde aus dem Lichtmikroskopiebild
nicht nur der Faservolumengehalt sondern auch der Porengehalt bestimmt. Die hier in
Abbildung 5.10 gezeigten Binarbilder, zeigen, dass die Auswertung nicht ganz eindeutig
ist. Aus dem Bild rechts oben erhilt man einen Faservolumsgehalt von 41 %, aus dem
Bild links unten einen Porengehalt von 5 % und aus dem Bildrechts unten einen
Porengehalt von 7 %. Die Ergebnisse sind von der Bildbearbeitung und von der
Graustufe, bei der die Grenze zwischen den einzelnen Phasen des Materials gelegt wird
abhéangig. Aullerdem ist bei der Bestimmung des Porenanteils eine Betrachtung in nur
einer Schnitteben eventuell sehr ungenau, da die Poren nicht kugelférmig sondern sehr
langgezogen sind. Die mit dieser Methode bestimmtem Minimal,- und Maximalwerte des
Faser- und des Porenvolumenanteils fir die Materialien mit dem Biresin CR132 Harz
sind in Tabelle 5.1 aufgelistet. Da die untersuchten Materialien sehr inhomogen sind ist
das Ergebnis auch sehr stark von dem im Bild abgebildeten Ausschnitt abhédngig.

Material Vimin [%] | VEmax [%] | VPmin [%] | VPmax [%]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 40 54 6 7

Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar | 41 65 5 13
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 54 59 6 -
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 66 72 1 3

Tabelle 5.1 Volumenanteile von Faser und Poren mit Kontrastmethode
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¢ Faservolumengehalt durch Zahlen der Fasern
In den Aufnahmen mit hundertfacher VergroBerung ist jede einzelne Faser deutlich
sichtbar. Nach [17] kann der Faservolumengehalt mit der sog. Flaichenmethode nach
Formel 5.1 bestimmt werden. Durch Vermessen des Faserdurchmessers und
Bestimmung der Faseranzahl im Bild wird die Gesamtfaserfliche bestimmt. Diese wird
dann ins Verhéltnis zur gemessenen Gesamtbildflache gesetzt.

Es wurden hierfiir Bereiche innerhalb der Faserbiindel untersucht. Als Beispiel fur die
Auswertung wird hier Abbildung 5.11 aus dem Material Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar
gezeigt. Der Ausschnitt ist ca. 0,1 mm hoch und 0,14 mm breit und stellt somit einen
sehr kleinen Ausschnitt des Materials dar.

Abbildung 5.11 Faservolumengehalt

Pro Material wurden ein bis zwei Aufnahmen ausgewertet. Die Poren wurden in der
Auswertung nicht beriicksichtigt, da die untersuchten Bereiche so klein waren und die
Streuung der Porengehalte zu grof3 war. Tabelle 5.2 zeigt die ermittelten

Faservolumenanteile.
Material Viprobe1 [%] | VEpProbe2 [%] | VI [%] Vm [%]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 42 50 46 +4 | 54
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 65 - 65 35
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 61 - 61 39
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 68 - 68 32
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 48 59 54 +6 | 46
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 67 70 69 +2 |31
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 72 73 73 1 |27
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 69 68 69 +1 |31

Tabelle 5.2 Volumenanteile von Faser und Harz
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Man sieht, dass die Streuung der Ergebnisse relativ grof3 ist. Dies liegt auch daran, dass
die Fasern im Material sehr unterschiedlich verteilt sind und die Wahl des Ausschnittes
das Ergebnis stark beeinflusst. Da die Auswertung der lichtmikroskopischen Bilder sehr
zeitaufwendig ist, und sehr ungenau erscheint wurde auf weitere Untersuchungen
dieser Art verzichtet, der Faservolumenanteil wird wie in Tabelle 4.7 zu sehen noch mit
zwel anderen Methoden bestimmt, der Porenanteil mit der TGA-Methode.

5.1.2 Mikrofraktografie

Die Mikrofraktografie wurde an ausgewahlten Biege- und SBS Proben durchgefiihrt.
Nach einem kurzen Uberblick iiber mégliche Bruchformen werden hier besonders die
gefundenen Poren im Bruchbereich prasentiert.

Abbildung 5.12 Pore und Hilfsfaser auf Bruchfliche
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5.1.2.1 Bruchmorphologien

In [7] wird eine gute Ubersicht iiber auftretende Bruchmorphologien gegeben. Hier
sollen in Anlehnung daran nur die wichtigsten erwdhnt werden. Wie in Abbildung 5.13
zu sehen ist, lasst sich nach Art der Bruchausbreitung in intralaminare (A),
interlaminare (B) und translaminare (C) Briiche einteilen. Interlaminare Briiche
verlaufen zwischen zwel Lagenebenen, intralaminare Briiche innerhalb einer Faserlage
und translaminare Briiche quer zu den Faserlagen.

Abbildung 5.13 Rissausbreitung aus [7]

In dieser Arbeit werden ausschlieBlich statische Briiche behandelt. Erwdhnt seien hier
Delaminationen, Faser-/ Matrixablésung und Faserbruch durch Druck oder
Zugbelastung. Wobei es sich bei der Delamination um eine Ablésung der Gewebelagen
voneinander handelt.

5.1.2.2 REM Aufnahmen der Biegeproben

e Material Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar
Die Probe brach in einer Kombination von interlaminarer Delamination und
translaminarem Zugbruch. Abbildung 5.14 zeig eine REM-Aufnahme der Delamination.
Die dunkleren Stellen sind Poren. Besonders auffillig ist die grof3e Pore im oberen Bild
rechts oben, sie wurde auch auf der Gegenbruchflache gefunden und, im unteren Bild
vergroBert zu sehen, vermessen. Ihre Gesamtlédnge betriagt ca. 3 mm.

I }—_(H_El um

714 pm

}—| 766 pm

AccY SpotMagn Det WD Exp }—| 2mm AccV SpotMagn —12@5W3 Exp ————— 1mm
150kv50 13x SE 2011  CFK_4PBieg_1.02 150kv5.0 25x SE 2001  CFK_4PBieg_1.02_b

Abbildung 5.14 Poren in Bruchfliache Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar
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e Material Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar

1.54 mor
.V SpotMagn Det WD Exp |——— 1 500 um * AccV SpotMagn Det WD Exp ———— 50 um
5.0k 50 49x SE 2251 CFK_4PBieg_2.01_b 150kv 50 480x SE 228 1 CFK_4PBieg_2.01_b

Abbildung 5.15 flache Poren zwischen Lagen

Die Probe ist durch Delamination und Druckversagen gebrochen. Sie hatte offensichtlich
einige Poren im Bereich des Bruchs. Diese sind in Abbildung 5.15 und Abbildung 5.16 zu
sehen. In Abbildung 5.15 rechts ist eine Vergro3erung der Delamination zu sehen, die
Fasern und der Harzbruch dazwischen sind gut erkennbar. Interessant ist, dass die
Poren in Abbildung 5.16 in einem regelméfBigen Muster entlang der Hilfsfaser
entstanden sind. Das Bild rechts zeigt eine solche Pore im Detail. Abbildung 5.17 zeigt
ein Knickband aus dem Bereich des Druckversagens der Fasern.

1.85 mm

1.40 1 1‘m

785 pm™
w

AccV SpotMagn Det WD Exp ———— 2mm AccV SpotMagn Det WD Exp ———— 500um
150K/50 13x SE 214 1  CFK_4PBieg 201 b 150KV50 49« SE 2251  CFK_4PBieg 201_h

Abbildung 5.16 tiefe Poren
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Abbildung 5.17 Knickband
e Material Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar
Auch Abbildung 5.18 zeigt die Bruchfléache einer Delamination mit einer Pore. Rechts im

Bild ragt eine Hilfsfaser aus der Bruchfldche. Oben im Bild sieht man gebrochene
Fasern.

&

Det WD ngp |—| 200 pm
SE 267 1 CFK_4PBieg_3.03_a
e A AL

Abbildung 5.18 Pore und Hilfsfaser auf Bruchflache
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5.1.2.3 REM Aufnahmen der SBS-Proben

Im SBS-Versuch dominieren in der Probe Scherspannungen, darum versagen alle
Proben zuerst durch Delamination, erst bei weiterer Belastung der Probe wird die
Durchbiegung so grof3, dass auch die Fasern aus Druck und Zug brechen.

Eine Ubersicht iiber den Bruch direkt unter dem Druckstempel zeigt Abbildung 5.19.
Die dunklen Bereiche sind die Faserbiindel, die Harzbereiche sind hell. Die
Delamination und der Scherbruch der Probe waren in diesem Fall auf der rechten Seite.
Links zeigt sich die Probe darum vollig unversehrt. Die obere Hélfte der Fasern in
Probenmitte ist auf Druck gebrochen, wihrend das untere Drittel auf Zug versagt hat.
Dazwischen liegt der neutrale Bereich. Rechts im Bild sind auch Scherbriiche der
Faserbtindel quer durch die Faserbiindel an dem treppenférmigen Verlauf im 45°-
Winkel erkennbar.

e Material Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar

AccY SpotMagn Det WD Exp —— 2mm
150kV¥ 50 12x SE 233 1 CFK_SBS_1.01

Abbildung 5.19 SBS Probe Ubersicht
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e Material Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar

e ——

AceV SpotMagn Det WD Exp — 1mm
150k¥ 50 25x SE 1991 CFK_SBS

Abbildung 5.20 Verlauf der Delaminationen im UD

Den Verlauf der Delaminationen in der SBS-Probe sieht man sehr gut in Abbildung 5.20.
Offensichtlich stellen die Harznester, Poren und Hilfsfasern Schwachstellen im Material
dar, da die Bruchlinien durch sie hindurchgehen. Meist verlaufen sie auch entlang der
Gewebelagen. Der interlaminare Scherbruch ist also tatsédchlich ein Versagen der
Harzschichten zwischen den Lagen und der Harz-Faser-Anbindung.



5.2 Physikalische und thermische Eigenschaften

5.2.1 Dichtebestimmung

5.2.1.1 Ermittelte Dichtewerte
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Die Ergebnisse der Dichtebestimmung des Harzes Biresin CR132 und der
Verbundmaterialien sind in Tabelle 5.3 aufgelistet. Diese Werte sind ein Mittelwert aus

jeweils 6 Quadern pro Material. Man sieht an der geringen Streuung, dass sie das
Material gut repriasentieren. Wie erwartet haben bei gleichem Harz und Fasern die

Materialien, welche mit 3 bar ausgehéirtet wurden, eine héhere Dichte als jene mit 1 bar

Aushartedruck.

Material Mittelwert g/cm?
Biresin CR 132 1,14 +£0,04
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 1,37 £0,02
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 1,44 £0,01
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 1,47 £0,02
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 1,54 +0,01
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 1,41 +0,01
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 1,42 +0,01
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 1,43 £0,01
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 1,563 £0,01

Tabelle 5.3 Dichtewerte

5.2.1.2 Berechnete Massen- und Volumenanteile

Aus den oben angegebenen Dichtewerten wurden nach den Formeln aus 4.4 Faser- und
Harzmassenanteile (Wf, Wm) und Faser- und Harzvolumenanteile (Vf, Vm) berechnet.
Die Ergebnisse sind in Tabelle 5.4 angefiihrt. Die Materialien mit den Fasern in 0/90°

Richtung haben den niedrigsten Faservolumenanteil von ca. 40 %. Jene mit UD Fasern
und Aushértung im Vakuumsack liegen zwischen 45 und 50 %. Die UD Proben, die im

Autoklave ausgehirtet wurden, haben wie zu erwarten den hochsten

Faservolumenanteil mit durchschnittlich 63 %.

Material Wf% | Wm % VEf% | Vm %
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 48 =4 52 | 38 +6 62
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 60 =4 40 | 49 +4 51
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 64 =5 36 | 53 +4 47
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 74 =5 26 | 64 <3 36
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 54 +2 46 | 43 +2 57
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar |55 <1 45 | 44 +1 56
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 55 +2 45 | 45 +2 55
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 71 +2 29 | 62 +2 38

Tabelle 5.4 berechnete Massen- und Volumenanteile
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5.2.2 Thermogravimetrische Analyse

Mit der TGA wurden auch die Faser und Harzvolumenanteile bestimmt, zusatzlich war
unter Zuhilfenahme der Ergebnisse der Dichtemessung aber auch die Bestimmung des
Porenanteils nach Formel 4.6 moéglich. Alle Messkurven wurden mit dem Programm
Universal Analysis ausgewertet.

5.2.2.1 Vorversuche mit Reinmaterial

Als Vorversuch werden eine Reinharz- und eine Reinfaserprobe gemessen, dadurch
konnte festgestellt werden, dass bei 600 °C bereits 96 % des Harzes aber erst 2 % der
Faser verdampft waren. Die entsprechenden Messkurven mit den Ergebnissen sind in
Abbildung 5.21 dargestellt. Es ist auch ersichtlich, dass der GroBiteil des Harzes bei ca.
400 °C verdampft. Es wurde eine Auswertetemperatur von 600 °C gewéihlt.

120
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0 200 400 600 800 1000 1200
Temperature (*C) Universal V4 4A TA

Abbildung 5.21 TGA Reinharz und Reinfaser

5.2.2.2 Bestimmung der Massenanteile

Die Ergebniskurven der Materialien mit dem Harz Biresin CR132 sind in
Abbildung 5.22 im Vergleich zu Reinharz und Reinfaser dargestellt. Die in der
Abbildung ausgewerteten Prozentséatze stellen den bei 600 °C ausgedampften
Massenanteil dar, es handelt sich dabel um den Harzmassenanteil der
Verbundmaterialien.
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Abbildung 5.22 Messkurven TGA Sika Biresin CR132

Die ermittelten Werte sind dhnlich wie jene, die mit der Dichtemessung erhalten
wurden. Die Ergebnisse der Messung sind in Tabelle 5.5 aufgelistet. Die in der Tabelle

angegeben Volumenanteile fiir Fasern, Matrix und Poren wurden mit den Formeln aus

Abschnitt 4.4.2 ermittelt.

Material WE% [Wm% [ VE% | ViIm % | Vp %
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 58 42 45 52 4
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 67 33 55 42 3
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 70 30 58 39 3
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 74 26 65 34 1
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 67 33 54 41 5
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 72 28 58 35 7
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 76 24 62 29 9
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 76 24 66 32 2

Tabelle 5.5 Massen- und Volumenanteile TGA-Ergebnis

Vom Material Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar wurden drei Proben gemessen. Da sich die
Ergebnisse fiir den gemessenen Fasermassenanteil (66,51 %, 66,48 % und 66,71 %) um

nur 0,23 % unterscheiden, und der Faservolumenanteil auch noch mit zwei anderen
Methoden bestimmt wird, wurde beil den anderen Materialien jeweils eine Probe

gemessen und ausgewertet.
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5.2.3 Dynamische Differenzkalorimetrie

5.2.3.1 Auswertung der DSC-Messungen

Aus der reversiblen Warmestromkurve der TMDSC-Messungen wurde der Glasiibergang
mit der Wendepunktmethode bestimmt. Die Ergebniskurven einer DSC-Messung des
Harzes Sika Biresin CR132 mit dem Glasiibergangswert von 129,72 °C zeigt

Abbildung 5.23. Die Auswertung wurde mit der Software Universal Analysis

durchgefiihrt.
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Abbildung 5.23 Ergebniskurven DSC Messung Probe Si_HTS_3bar_3

Nach [13] ist es ausreichend genau das Ergebnis auf 1 °C zu runden. Es wurden fur
diese Probe die Anfangtemperatur mit 123 °C, die Glastiibergangstemperatur mit 130 °C
und die Endtemperatur mit 133 °C bestimmt. Die Auswertung wurde fiir alle Proben
gleich durchgefiihrt.
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5.2.3.2 Ergebnisse der DSC-Messungen

Die Ergebnisse von allen 26 durchgefithrten DSC-Messungen werden in Anhang B
aufgelistet. Die Werte weisen eine grofle Streuung auf, dies bestétigt auch die
Notwendigkeit einer groen Probenanzahl um ein repréisentatives Ergebnis zu erhalten.
Die ermittelten Durchschnittswerte der beiden Harze werden in Tabelle 5.6. priasentiert.
Der Glastibergangsbereich des Sika Harzes Biresin CR132 liegt im Mittel zwischen

118 °C und 131 °C. Der Glaspunkt wurde mit 127 °C bestimmt. Jener des
Laminierharzes 1.418 von Hexion fangt bei 105 °C an, der Glaspunkt liegt bei 111 °C
und der Glastibergang endet bei 117 °C. Der Glaspunkt des Hexion Harzes liegt also um
16 °C niedriger. Bei den Sika Harzproben wurde noch zwischen Reinharzproben und
Verbundmaterial unterschieden, die Reinharzproben haben ihren Glasiibergang um 3 °C
niedriger.

Material Tea [°C] | Te [°C] Tee[°C]
Sika Harzwiirfel 116 124 3,0 130
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 116 125 4,0 129
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 105 117 +0,0 126
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 122 129 +0,4 136
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 124 129 +£1,2 133
Mittelwert Sika Verbund 118 127 +5,2 131
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 112 119 1,7 124
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 108 115 +0,5 121
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 98 105 +2,9 110
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 100 107 +1,7 113
Mittelwert Hexion 105 111 5,9 127

Tabelle 5.6 Mittelwerte der DSC Ergebnisse



5.2.4 Thermomechanische Analyse

5.2.4.1 Auswertung der TMA-Messkurven
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Aus den Messkurven werden die Temperaturausdehnugskoeffizienten in den linearen
Bereichen von 20 °C bis 100 °C (au) und von 150 °C bis 190 °C (ao) bestimmt. Der Knick
in der Messkurve von Reinharz und Verbundproben in Dicken und Querrichtung ist auf
den Glasiibergang zuriickzufiihren. Der Temperaturausdehnungskoeffizient von
Epoxidharz steigt beim Glasiibergang signifikant an. Darum werden die Messkurven, in
denen die Ausdehnung des Harzes nicht von Liangskarbonfasern blockiert wird, auch zur
Ermittlung des Glastibergangs herangezogen. Beide Heizzyklen werden ausgewertet. Als
Beispiel fir die Auswertung mit dem Programm Universal Analysis sind in

Abbildung 5.24 die Messkurven und ihre Auswertung des 1. Heizzyklus der
Reinharzprobe und der Probe des Materials Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar dargestellt.
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Abbildung 5.24 TMA Auswertung

Universal V4.4A TA Instruments
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5.2.4.2 TMA Messergebnisse

Alle ermittelten Messergebnisse sind in Tabelle 5.7 aufgelistet. Die Werte der linken
Spalte sind die Ergebnisse des ersten Heizzyklus, die Rechten des Zweiten. Die
Ausdehnungskoeffizienten in Langsrichtung des Materials Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar
konnten im ersten Heizzyklus nicht gemessen werden, da Storeinfliisse den Messschrieb
verfialscht haben. Wie erwartet dehnt sich das Compositematerial in Langsrichtung fast
nicht. In Dickenrichtung ist die Ausdehnung des 0°/90° Materials besonders hoch. Auch
der Anstieg des Ausdehnungskoeffizienten im Bereich des Glasiibergangs ist bei allen
Materialien deutlich zu erkennen. Die Ausdehnungskoeffizienten des zweiten
Heizzyklus sind meist geringfiigig hoher als die des ersten. Die ermittelte
Glastberganstemperatur sinkt leicht ab, sie liegt im Mittel bei 127 °C beziehungsweise
119 °C.

Material Richtung Ts [°C] | au? o2 | Teg[°C] | au a0

Biresin CR132 Reinharz 131 | 71 167 126 | 71 137

Ep-Sik/ C-FT300/0-90°/1 bar | Lings - 3 2 - 5 2
Quer - 5 3 - 5 4
Dick 117 | 80 254 119 | 78 255

Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar | Léings - 0 0 - 1 0
Quer 122 | 39 67 112 | 37 68
Dick 128 | 51 175 117 | 51 177

Ep-Sik/C- Lings

HTS5631/UD/1 bar - -1 1 - 0 1
Quer 130 [ 15 32 122 | 17 40
Dick 134 | 39 103 122 | 44 114

Ep-Sik/C- Lings

HTS5631/UD/3 bar - - 0 - 0 1
Quer 124 | 28 83 119 | 34 90
Dick 131 | 34 91 117 | 40 105

Mittelwert Tg Sika 123+6 125+5 119+4

Niedrigster Tg Sika 112 117 112

Hochster Tg Sika 134 134 126

I Temperaturausdehnungskoeffizient unter dem Glasiibergang auv von 20 °C bis 100 °C
2 Temperaturausdehnungskoeffizient iiber dem Glasiibergang ao von 150 °C bis 190 °C

Tabelle 5.7 Lingsausdehnungskoeffizienten und Glasiibergangswerte
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5.2.5 Dynamisch Mechanische Analyse

Mit der DMA wurden sowohl der Speichermodul bei Raumtemperatur als Kennwert fir
die Steifigkeit als auch der Glasiibergang bestimmt. Letztgenannter wurde mit der
Wendepunktmethode bestimmt. Wie in [11] empfohlen ist der Speichermodul fiir die
Auswertung linear uber der Temperatur aufgetragen. Dies ist in Abbildung 5.25
exemplarisch fiir jeweils eine Probe der 4 Materialien mit dem Laminierharz 1.418
dargestellt. Der signifikante Abfall der Steifigkeit ca. 15 °C vor dem Glasiiberganswert
ist bei allen Proben deutlich sichtbar. Der Glasiibergansbereich beginnt bei ca. 100 °C
und endet bei ca. 150 °C. Davor und danach ist die Steifigkeit nahezu konstant.
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Abbildung 5.25 Speichermoduli

Von allen Materialien wurden auf diese Weise jeweils zwei Messkurven ausgewertet und
dann die Durchschnittswerte bestimmt. Den ermittelten Biegespeichermodul E” und den
Glastiibergang Tg zeigt Tabelle 5.8. Die mittlere Glasiiberganstemperatur aller Biresin
CR132 Proben betriagt 122 °C, jene der Laminierharz 1.418 Proben 124 °C.

Material E [GPa] | Tg[°C]

Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 34,8 | 119 | £3
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 91,2 | 121 | £1
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 100,8 | 124 | £2
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 106,5 | 124 | £2
Mittelwert Sika 122 | £3
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 52,2 | 125 | £1
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 88,3 | 125 | +0
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 113,6 | 123 | £1
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 116,8 | 122 | £0
Mittelwert Hexion 124 | £1

Tabelle 5.8 Speichermodul und Glasiibergang
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Um die Materialien hinsichtlich Steifigkeit und Festigkeit miteinander vergleichen zu
konnen, wurden der Biegemodul, die Biegefestigkeit, die Bruchdehnung und die
scheinbare Interlaminare Scherfestigkeit bestimmt.

5.3.1 Biegeversuche

5.3.1.1 Probenanzahl und Art der Versuche

Insgesamt wurden von den Proben mit dem Harz Biresin CR132 pro Material 12 Stiick
(Ausnahme Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 16 Stiick) und von jenen mit dem
Laminierharz [.418 6 Stiick pro Material gepriift. Die ersten Versuche waren
Vorversuche. Diese wurden nicht ausgewertet, sie dienten der Absicherung der
Prifmethode und des Aufbaues. Es wurden einige wenige Priifungen mit Wechsellast
und AE ausgewertet. Die restlichen Versuche wurden unter einmaliger Belastung
durchgefiihrt. Die Probenbezeichnungen der giiltigen Prifungen sind in Tabelle 5.9

aufgelistet.
Material Zyklische Last mit AE | einmalige Last
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/1 bar 1.04-1.05 1.07-1.12
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar 2.04-2.05 2.07-2.12
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar 3.04-3.06 3.07-3.16
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar - 4.07-4.12
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/1 bar - 5.01-5.06
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/1 bar - 6.01-6.06
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar - 7.01-7.06
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar - 8.01-8.06

Tabelle 5.9 Priifart ausgewertete Biegeversuche

5.3.1.2 Proben mit einmaliger Last bis Bruch

Alle Biegeversuche wurden mit der Software Test Expert ausgewertet. In

Abbildung 5.26 ist das Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Biegeproben mit dem Harz
Biresin CR132 dargestellt. Den niedrigsten Biegemodul hat das Material Ep-Sik/ C-
FT300/ 0-90°/1 bar, dieses hat auch die niedrigste Bruchspannung und die hiochste
Bruchdehnung. Der Biegemodul der Proben mit Fasern in unidirektionaler Richtung ist
fur alle drei Materialien fast gleich. Die Modulbereiche dieser drei Materialien
tiberschneiden einander. Insgesamt ist die Streuung der Biegemoduli aber nicht
besonders grofl. Wie in Abbildung 5.27 verhalten sich die Proben mit dem Hexion Harz
sehr dhnlich, allerdings zeigt hier das Material mit der C-HTA40 Faser einen deutlich
geringeren Biegemodul als jene mit der C-HT'S5631 Faser.
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Abbildung 5.27 Spannungs-Dehnungs-Diagramm Biegeproben Laminierharz 1.418
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Die Prifergebnisse Biegemodul, Biegefestigkeit und Bruchdehnung wurden nach den
Formeln aus [14] bestimmt. Die arithmetischen Mittelwerte der Ergebnisse sind in
Tabelle 5.10 dargestellt. Die Kennwerte sdmtlicher Proben finden sich in Anhang C.

Material E» [GPa] | o [MPa] €b [%]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/1 bar 43 +3 | 544 £33 | 1,27 =£0,10
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar 84,6 +2 | 616 +23 | 0,76 +0,02
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar 93 +3 | 628 =+13 (0,69 =+0,03
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar 102 46 | 725 +42 | 0,74 +0,03
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/1 bar 48 +1 | 544 +93 | 1,32 +0,12
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/1 bar 70 +3 | 468 +23 | 1,06 +0,17
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar 83 +2 | 461 =15 0,77 =+0,04
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar 88 +3 | 725 +94 | 0,88 +0,02

Tabelle 5.10 Biegepriifung Ergebnisse im Mittel

5.3.1.3 Versagensart der Biegeproben

Faserverbundmaterialien konnen im Biegeversuch nicht nur auf Zug oder Druck
versagen, sondern auch delaminieren. Es ist sehr wichtig die Art des Versagens zu
dokumentieren, da sich nur daraus schliefen lasst, ob die Materialien im Verbund
optimal zusammenspielen. Die Abmessungen der Proben wurden so gewéihlt, dass Faser
und Harz moglichst gleichzeitig versagen. Wiirden die Proben vorzeitiges Harzversagen
aufweisen, dann wire das Harz entweder zu schwach, oder das Interface zwischen Faser
und Harz nicht stark genug. Der Biegeversuch ist nur giiltig, wenn Zug oder
Druckversagen der Faser auftritt. Dies war bei allen Proben der Fall. Die Materialien
mit den C-FT300 Fasern haben immer Zugversagen kombiniert mit Delamination und
Druckversagen aufgewiesen,eine bereits versagte Probe in der Prifmaschine zeigt
Abbildung 5.28. Bei den UD-Proben war Druckversagen der Faser meist kombiniert mit
Delamination zu beobachten.

Abbildung 5.28 Biegeprobe des Materials
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5.3.2 Biegepriifung mit Wechselbeanspruchung und akustischer
Emissionsmessung

Es wurden einige Proben auch unter Wechsellast gepriift. Die Frage hierbei war ob,
schon vor Eintreten eines Faserbruches, die Steifigkeit des Materials abnimmt.
Gleichzeitig wurde die Schallemission der Proben aufgezeichnet. Von den drei
Materialien wurde jeweils eine Probe mit in jedem Lastzyklus steigender Durchbiegung
und eine mit gleichbleibender maximaler Durchbiegung belastet. Da beim Material Ep-
Sik/C-HTS5631/UD/1 bar die zweite Probe (3.05) frithzeitig versagte, wurde noch eine
Dritte bei niedrigerer Durchbiegung gepriift.

5.3.2.1 Steifigkeit unter zyklischer Beanspruchung

In Abbildung 5.29 sind im Uberblick die Spannungs-Dehnungs-Verlaufe dieser Versuche
zu sehen. Wie in den Versuchen mit einmaliger Belastung ist der Biegemodul der UD
Proben sehr dhnlich und wesentlich héher als jener der 0/90° Proben.
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Abbildung 5.29 Spannungs-Dehnungs-Diagramm mit zyklischer Last

In Tabelle 5.11 sind die in jedem Lastzyklus ermittelten Biegemodule aufgelistet.
Solange die Proben in ausreichend Entfernung zur Bruchspannung zyklisch belastet
werden, nimmt der Modul nicht signifikant ab. Dies zeigt zum Beispiel Probe 3.06. Wenn
hingegen die Last so grol3 wird, dass einige Fasern brechen, ohne dass die Tragfidhigkeit
vollig verloren geht, dann sinkt der Biegemodul rapide.
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Material Ep-Sik/C- Ep-Sik/C- Ep-Sik/C-
FT300/0-90°/1 bar | HTA40/UD/1 bar | HTS5631/UD/1 bar

Probe 1.04 1.05 2.04 2.05 3.04 3.05 3.06
Modul 1 43,1 47,2 87,3 93,3 105,4 92,9 99,6
Modul 2 48,1 47,5 88,6 93,5 106,2 93,9 99,5
Modul 3 48,4 48,0 89,2 109,3 104,7 100,1
Modul 4 48,3 48,1 88,8 93,7 98,9
Modul 5 48,1 48,1 88,5 90,3 99,6
Modul 6 48,1 48,2 89,1 99,7
Modul 7 48,2 88,7 99,7
Modul 8 48,2 88,5 99,2
Modul 9 47,2 88,4 99,3
Modul 10 46,0 87,9 99,4
Modul 11 96,7

Tabelle 5.11 Biegemodul [MPa] der Proben unter Wechsellast

5.3.2.2 Akustische Emission

Die Ergebnisse der Akustischen Emission werden in Abbildungen 5.27 bis 5.31
dargestellt. Wahrend in den linken Abbildungen die graue durchgezogene Linie die
Spannung tber der Zeit darstellt, zeigen die schwarzen senkrechten Linien die Zdhlrate
der Akustischen Events pro Sekunde. Die Abbildung rechts zeigen zum Vergleich das
Spannungs-Dehnungs-Diagramm derselben Probe. Immer wenn in der Probe die AE
Zahlraten ansteigen, findet eine Schidigung des Materials statt. Signale unter 300 AE
Events pro Sekunde wie im ersten und zweiten Lastzyklus von Probe 1.04 deuten eher
auf Reibung zwischen Faser und Matrix oder kleine Matrixrisse hin. Dies sieht man
auch an den Spannungs Dehnungs-Diagrammen und an den Modulwerten. Erst wenn
eine AE-Zé&hlrate von 400 tiberschritten wird, findet eine Schadigung statt, die die
Steifigkeit verringert, vermutlich handelt es sich dabei um grofle Delaminationen und
Faserbriiche.
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Abbildung 5.30 Akustische Emission Probe 1.04

Die AE Events bei Probe 1.04 treten immer in derselben Zyklusphase kurz nach der
Entlastung auf. Sie Steigen mit der Belastungshoéhe an.
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Abbildung 5.31 Akustische Emission Probe 1.05

Bei Probe 1.05 sind immer in der Belastungsspitze AE Events zu beobachten. Der Modul
sinkt aber erst in den letzten zwei Zyklen.
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Abbildung 5.32 Akustische Emission Probe 2.04

Bei Probe 2.04 treten messbare AE Events erstmals bei 240 sec und ca. 500 MPa auf. Im
néchsten Zyklus treten wieder ab 600 MPa massive AE Events auf, und bei 704 MPa
versagt die Probe.
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Abbildung 5.33 Akustische Emission Probe 2.05

Probe 2.05 wird bereits im ersten Zyklus mit 750 MPa belastet, dies fiihrt zu
Schiadigungen mit Faserbruch, welche klar sichtbar sind und aufgrund von
Steifigkeitsverlust bei gleicher Durchbiegung in den weiteren Zyklen zu niedrigerer
Spannung fihrt. Bei 800 sec in Lastzyklus 10 versagt die Probe endgiltig.
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Abbildung 5.34 Akustische Emission Probe 3.04
Auch bei Probe 3.04 ist der sogenannte Kaiser Effekt zu beobachten. Die Probe zeigt bei

550 MPa erstmals AE Signale, im nichsten Zyklus beginnen die Signale bei etwas
hoherer Spannung, woraufhin die Probe bei 790 MPa versagt.
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Abbildung 5.35 Akustische Emission Probe 3.05

Probe 3.05 hat eigentlich bereits im ersten héheren Zyklus versagt, dies ist auch klar an
den AE-Events erkennbar. Die noch nicht gebrochenen Fasern haben aber bei gleicher
Durchbiegung noch einige Lastzyklen getragen.
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Abbildung 5.36 Akustische Emission Probe 3.06

Bei Probe 3.06 wurde eine geringere maximale Durchbiegung gewéahlt, sie hat die zehn
Lastzyklen bei fast gleichbleibendem Biegemodul von 99 GPa mit ganz niedrigen AE
Signalen tiberstanden. Sie versagte schlagartig bei 750 MPa Biegespannung.
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5.3.3 Ergebnisse der Kurzbiegepriifung

Der Kurzbiegeversuch wurde wie in 4.5.3 beschrieben durchgefiihrt. Aus der
gemessenen Maximalkraft wurden dann die Short Beam Strength nach Formel 4.7 und
die Interlaminare Scherfestigkeit nach Formel 4.9 ermittelt. Die Ergebnisse aller Proben
sind in Anhang D aufgelistet, hier werden die ermittelten Mittelwerte besprochen.

5.3.3.1 Kraft Weg Verlauf der Kurzbiegepriifung

Leider ist es mit dem Programm Test Expert nicht méglich die Interlaminare
Scherspannung im Diagramm darzustellen, es werden darum Kraft Weg Diagramme
gezeigt. In diesen sieht man, dass die Kraft solange anstieg, bis die Proben interlaminar
versagten. Dann sank die Tragfahigkeit der Proben rapide, erst danach trat bei
steigender Durchbiegung auch ein Versagen der Fasern unter Zug und Druck auf. Da
hier keine Steifigkeit ermittelt wird, sondern allein die maximale Priufkraft das Ergebnis
darstellt, wurden die Diagramme nicht weiter ausgewertet. Man sieht in Abbildung 5.37
alle vier Materialien mit dem Biresin CR132 Harz und in Abbildung 5.38 den Kraft Weg
Verlauf der Proben mit dem Laminierharz 1.418. Die Materialien gleichen Harzes
unterscheiden sich nicht besonders hinsichtlich der Steifigkeit, die Unterschiede in der
interlaminaren Scherfestigkeit sind aber betréachtlich. Sie ist also nicht nur eine
Funktion des Harzes, sondern ganz klar auch noch von anderen Faktoren beeinflusst.
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Abbildung 5.37 Kraft Weg Diagramm der Kurzbiegeversuche BiresinCR132 Harz
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Abbildung 5.38 Kraft Weg Diagramm der Kurzbiegeversuche Laminierharz 1.418

5.3.3.2 Interlaminare Scherfestigkeit
Die Mittelwerte und Standardabweichungen der Maximalkraft, der Short Beam
Strength und der interlaminaren Scherfestigkeit sind in Tabelle 5.12 aufgelistet. Die

Interlaminare Scherfestigkeit liegt fiir die Proben mit dem Biresin CR132 Harz zwischen
102 und 123 MPa, fir jene mit dem Laminierharz 1.418 zwischen 79 und 111 MPa. Wie
weit Fasern, Poren und Aushartungsgrad dies beeinflussen soll in 6.1 besprochen

werden
Material /Probe Fmax [N] Fsbs [MPa] FILS [MPa]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/1 bar 5045 +311 54,4 +3,3 109 7
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar 3625 +208 51,1 *1,4 102 +3
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar 3312 +181 53,1 0,9 106 +2
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar 3118 +74 61,7 14 123 +3
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/1 bar 4161 153 53,0 =+1,1 106 +2
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/1 bar 4103 51 55,9 1,1 112 +£2
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/1 bar 2361 18 39,6 0,5 79 +1
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/3 bar 2617 +£111 53,0 2,2 106 +4

Tabelle 5.12 Scherfestigkeit
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5.3.3.3 Versagensart der Kurzbiegeproben

Dieser Versuch liefert nur dann ein gultiges Ergebnis, wenn die Proben tatsédchlich an
interlaminarer Scherung versagen und nicht an Zug- oder Druckversagen der Fasern.
Wihrend der Versuchsdurchfiihrung wurde das Versagensverhalten jeder Probe genau
beobachtet. Sie versagten alle einseitig durch die Scherbelastung. Die fir einen dicken
Balken typische Verformung zeigt Abbildung 5.39 oberes Bild. Sie ldsst auf eine
Belastung durch Scherung schlieBen. Im Bild links unten sieht man, dass sich die Lagen
bereits voneinander ablésen. Rechts unten ist eine Probe bei weiterer Durchbiegung,
man sieht am gestuften Probenrand, dass die Probelagen bereits voneinander abgelost
waren, bevor das Zugversagen der Faser eintrat.

Abbildung 5.39 Kurzbiegeproben unter Last
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5.3.4 Rechnerischer E-Modul und Zugfestigkeit

Aus den in Kapitel 4.1 angegeben Materialkennwerten der Einzelmaterialien kann fur
die UD Materialien ein rechnerischer E-Modul und eine Zugfestigkeit ermittelt werden.
Hierfiir werden die gemessenen Faservolumenanteil und die Mischungsregel aus [18]
(Formeln 5.2 und 5.3) verwendet. Sie ist fiir unser Material giiltig, da der
Faservolumenanteil hoch genug ist.

52
5.3
Ev ... E-Modul Verbund, Ef ... E-Modul der Faser,
Em ... E-Modul der Matrix; Vf ... Faservolumenanteil;
Vm ... Matrixvolumenanteil, V ... Zugfestigkeit des Verbundes;
F ... Zugfestigkeit der Faser; M ... Zugfestigkeit der Matrix

Der ermittelte Zugmodul und die Zugfestigkeit sind nicht direkt mit den in den
Versuchen ermittelten Werten vergleichbar, sie lassen aber eine Reithung der
Materialien untereinander zu und kénnen, da die Volumengehalte von Poren, Matrix
und Fasern in ihnen berticksichtigt sind, dabei helfen, andere Einfliisse auf die
mechanischen Eigenschaften zu identifizieren.

No | Ev [GPa] | oV [MPa]
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 2 131 1484
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 3 140 2713
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 4 156 3034
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 6 138 1562
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 7 149 2016
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 8 159 2147

Tabelle 5.13 rechnerische Steifigkeit und Festigkeit
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6 Diskussion der Ergebnisse

Um zu verstehen wie der Aufbau der Verbundmaterialien, die Fehlstellen und die
mechanischen Eigenschaften der gepriften Materialien zusammenhéingen, werden die
gemessenen Kennwerten miteinander verkniipft und vergleichen. Es werden auch noch
aus den Kennwerten der Fasern und der Matrixmaterialien rechnerische
Materialkennwerte des Verbundes ermittelt und die gemessenen mit ihnen und mit

Angaben der Hersteller verglichen.
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6.1 Mikroskopischer Materialaufbau, Fehlstellen und Festigkeit

Da die Fasern als Gewebe verarbeitet werden sind auch im Aufbau der Materialien die
Gewebelagen immer noch sichtbar. In Abbildung 6.1 sieht man sehr gut dass zwischen
den Lagen breite Harzbereiche sind. Diese wirken sich auch auf die Festigkeit aus. Sie
bilden besonders in den interlaminaren Scherversuchen Gleitlagen beziehungsweise
Risspfade.

Abbildung 6.1 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar, Seite 1

Auch die Welligkeit der Fasern resultiert aus dem Produktionsprozess, sie wird auch
durch die Hilfsfasern verstarkt und reduziert die Steifigkeit und die Festigkeit. Auch die
Poren reduzieren die Festigkeit im Vergleich zu rechnerischen Werten, da sie
Mikroschidden darstellen, welche zu Spannungskonzentrationen fiihren und somit die
Risseinleitung beschleunigen. In [19] ist auch beschrieben, dass sie zu schnellerer
Rissausbreitung im Laminat fithren.
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6.1.1 Volumengehalt von Faser, Matrix und Poren

Die mit den verschiedenen Methoden bestimmten Volumengehalte werden in Tabelle 6.1
miteinander verglichen. Es féllt auf, dass die Ergebnisse der thermogravimetrischen
Methode sowohl fiir den Faseranteil, als auch fir den Harzanteil zwischen denen der
anderen beiden Methoden liegen. Weiters ist diese Methode, der lichtmikroskopischen
insofern uberlegen, als dass der untersuchte Bereich wesentlich gr6Ber ist und der
Methode der alleinigen Dichtemessung insofern, dass der Anteil der Poren im Ergebnis
bertlicksichtigt werden kann.
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Abbildung 6.2 Methodenvergleich der Volumenanteilsbestimmung

Interessant ist auch, dass der Unterschied zwischen den Methoden bei den nahezu
porenfreien Materialien sehr gering ist, wihrend er bei den Materialien mit Poren
wesentlich groBer ausféllt. Dies ist auch darauf zuriickzufiithren, dass fiir die
Auswertung lichtmikroskopische Aufnahmen aus porenfreien Faserbiindeln
herangezogen wurden. Bei der Berechnung der Volumenanteile aus der Dichtemessung
wird bei hohem Porenanteil der Matrixanteil zu hoch berechnet und der Faseranteil zu
niedrig. Mehr zur Genauigkeit der einzelnen Methoden wurde bereits in den
entsprechenden Abschnitten von Kapitel 5 gesagt.
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Lichtmikroskopie | Dichtemessung | Thermogravimetrie
Material VI % Vm % VI % Vm % Vi% | Vm % | Vp %
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 46 54 38 62 45 52 4
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 65 35 49 51 55 42 3
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 61 39 53 47 58 39 3
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 68 32 64 36 65 34 1
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | 54 46 43 57 54 41 5
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 69 31 44 56 58 35 7
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 73 27 45 55 62 29 9
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar | 69 31 62 38 66 32 2

Tabelle 6.1 Volumenanteile im Methodenvergleich

Im weiteren werden die TGA-Ergebnisse als die Ergebnisse fiir den Faser,- Harz,- und
Porenanteil gesehen. Diese Festlegung ist auch wichtig fiir die Korrelation zwischen
Zusammensetzung und makromechanischen Eigenschaften, sowie eventuelle
Betrachtungen inwieweit die mechanischen Kennwerte vom Porenanteil beeinflusst
werden.

Normalerweise gilt fir ein Handlaminat, welches im Vakuumsack ausgehéartet wurde
nach [12] ein Porengehalt zwischen 1 % und 5 % als normal, dariiberliegende
Porengehalte gelten als problematisch. Die Porengehalte der Materialien Ep-Hex/ C-
FT300/ 0-90°/ 1 bar und Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar sind eindeutig zu hoch. Dies ist
auch in Abbildung A.16 bis Abbildung A.21. eindeutig erkennbar. Die
Faservolumenanteile dieser Materialien sind hoher als jene mit gleichen Fasern, aber
Biresin CR132 Harz. Der Anteil der Matrix ist entsprechend niedriger.
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6.1.2 Zusammenhang zwischen Faservolumengehalt und mechanischen
Kennwerten und Vergleich mit Werten aus der Literatur und
Herstellerangaben

Zum Vergleich werden in Tabelle 6.2 noch einmal alle experimentell ermittelten
Steifigkeits- und Festigkeitskennwerte aufgelistet. Diese erscheinen im ersten Moment
als sehr gering im Vergleich zu den berechneten E-Moduli und zur Zugfestigkeit. Die
Biegekennwerte sollten, wie in Abbildung 6.6 zu sehen ist, in einem dhnlichen Bereich
wie die Zugkennwerte gelagert sein.

Biegepriifung DMA Kurzbiege
Kennwert E» [GPa] | ob [MPa] | E* [GPa] | FSBS [MPa] | FILS [MPa]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 43 544 35 54 109
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 85 616 91 51 102
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 93 628 101 53 106
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 102 725 106 62 123
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 48 544 52 53 106
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 70 468 88 56 112
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 83 461 114 40 79
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 88 725 117 53 106

Tabelle 6.2 gemessene Steifigkeit und Festigkeit

Anschaulicher lassen sind die gemessenen Moduln im Diagramm in Abbildung 6.3
vergleichen. Die gemessenen Werte sind zwar wesentlich niedriger sind als die
berechneten, die Materialien sind aber bei allen Steifigkeitswerten zueinander gleich
positioniert. Der DMA-Speichermodul ist immer etwas hoher als der Biegemodul, dies
ergibt sich aus der unterschiedlichen Messmethode. Lediglich das Material Ep-Sik/ C-
FT300/ 0-90°/ 1 bar stellt hier eine Ausnahme dar.
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Abbildung 6.3 Ubersicht der Steifigkeitskennwerte
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6.1.2.1 Zusammenhang zwischen Faservolumengehalt und mechanischen
Eigenschaften

Da die Steifigkeit und die Festigkeit der Faser jene des Harzes bei Weitem tibersteigt,
héngen die meisten mechanischen Eigenschaften in erster Naherung nur vom
Faservolumengehalt ab. Abbildung 6.4 zeigt, die gemessenen Steifigkeitswerte der UD-
Proben iiber dem Faservolumengehalt, die Biegefestigkeit tiber Selbigem ist in
Abbildung 6.5 dargestellt. Der lineare Zusammenhang ist tendenziell sichtbar. Fir die
Interlaminare Scherfestigkeit lasst sich dieser Zusammenhang nicht herstellen.
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Abbildung 6.4 Diagramm Steifigkeit iiber Faservolumengehalt
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Abbildung 6.5 Diagramm Festigkeit tiber Faservolumengehalt

6.1.2.2 Normierung der gemessenen Daten auf Standardvolumengehalte zum Vergleich

Der lineare Zusammenhang zwischen Faservolumengehalt und mechanischen
Eigenschaften wird zur Ermittlung von normierten Kennwerten zu Vergleichszwecken
genutzt.
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En...normierter Modul; Eg...gemessener Modul;

Vfn...normierter Faservolumenanteil;

VFTGA...mit TGA Methode gemessener Faservolumenanteil
bn...normierte Biegefestigkeit; bn... gemessene Biegefestigkeit

Mit den Formeln 6.1 und 6.1 werden die gemessenen Kennwerte auf 60 %
Faservolumenanteil normiert. Damit sollte es méglich sein die Werte miteinander und
mit den Werten in Abbildung 6.6 zu vergleichen.

Biegeprifung DMA
Kennwert Evn [GPa] | obn [MPa] | E’ [GPa]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 57 725 46
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 92 672 99
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 96 650 104
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 94 669 98
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 53 604 58
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 72 484 91
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 80 446 110
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 80 659 106

Tabelle 6.3 auf 60 % normierte Steifigkeit und Festigkeit

Nach der Normierung sieht man, dass der Unterschied zwischen den Materialien
geringer ist, als er auf den ersten Blick erscheint. Auffallig ist aber, dass jene
Materialien bei denen der Porengehalt niedrig ist, mit beiden Harzsystemen fast
identische Festigkeitskennwerte aufweisen, wiahrend sie sich bei jenen mit
unterschiedlichen Porengehalten stark unterscheiden.

Aus einem Vorlesungsskript [1] ist die Abbildung 6.6 entnommen. Die Werte in Spalte
drei fir 0° Laminate sollten den gemessenen UD Werten entsprechen, jene in Spalte
finf denen der 0/90° Proben. Bei Vergleich der Werte stellt man fest, dass die
untersuchten Materialien wesentlich geringere Biegemodule und Biegefestigkeiten
aufweisen. Dies verwundert allerdings bei ndherem Hinsehen nicht, da die
Literaturquelle eine sehr allgemeine Angabe von Werkstoffwerten darstellt. Es wird
nicht auf genauere Produktionsbedingungen, den Porengehalt und ander Einfliisse
eingegangen. Allein die Interlaminare Scherfestigkeit nach DIN EN 2563 (FILS) wiirde
den angegebenen Werten entsprechen, vermutlich ist auch diese gemeint, da es sich um
eine deutsche Literaturstelle handelt.
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Eigenschaften von CFK-Laminaten mit Epoxi-Matrix

Eigenschaften Einheil Harzsystem Laminate

BSL 914 o 90° 0/90° £45°
Faservelumenantail Yol % 0 &0 60 &0 &0
Dichte glem  12-13 15 15 15 15
Zugfestigkeit Himm? &0 - &0 1600 &0 T00 180
Elastizititsmodul (Zug) kN/mm?® 35 130 g 70 3
Biegefestigkeit N/mm? 80 - 120 1700 100 &00 -
Elastizititsmodul (Biegung) kN/mm? 35 120 9.5 &0 -
oo inn - 0 0w -
Druckfestigkeil Nimm? 90 1200 220 700 180
Elastizititsmodul (Druck]  kN/mm® 35 130 9 70 73
Schubfestigkeit N/mm?® 35 90 a0 - -
Sehubmodul kNimm? 13 5-6 5-6 S-6 30 -35
Bruchdehnung o, - 1,1 0.6 1,0 5 -6
Wirmedehnungskeeffizient 107%/K 40 - &0 -05-0 30 -5 08-203=5

Abbildung 6.6 Eigenschaften von CFK Laminaten mit Epoxi Matrix [1]

Entgegen der zitierten Literatur gibt der Hersteller fiir das Laminierharz 1.418 fir
unidirektionales CFK Material mit einem Faservolumenanteil von 43 % eine
Biegefestigkeit von nur 720-770 N/mm? eine interlaminare Scherfestigkeit von 47-

55 N/mm? und einen E-Modul aus Biegeversuch von 40-45 kN/mm? an. Zum Vergleich
werden die ermittelten Werte nun auf 43 % Faservolumsanteil normiert und in
Tabelle 6.4 angegeben. Die untersuchten Materialien schneiden in puncto
Biegefestigkeit geringfiigig schlechter ab. Der gemessene Biegemodul ist ungefdhr
doppelt so hoch. Die Messergebnisse werden diesmal auf 43 % Fasern, 54 % Harz und
3 % Poren normiert. Da die Festigkeit der beiden Harze fast gleich ist, sind diese
Vergleichswerte also auch fiir das Biresin CR132 Harz passend.

Biegepriifung DMA
Kennwert Ebn [GPa] | obn [MPa] | E'n [GPa]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 41 520 33
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 66 482 71
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 69 466 75
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 67 480 70
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 38 433 42
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 52 347 65
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 58 320 79
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 57 472 76

Tabelle 6.4 auf 43 % normierte Steifigkeit und Festigkeit
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6.1.3 Versagensmechanismen

Die Versagensmechanismen der mechanischen Priifung wurden teilweise schon in
Kapitel 5 besprochen. Bei den Biegeproben mit Fasern in 0/90° Richtung trat ein
Zugversagen der unteren Randfaser in Kombination mit Delamination auf. Bei den UD-
Proben war Druckversagen der oberen Randfaser, meist kombiniert mit Delamination zu
beobachten. Vermutlich sind groB3ere Poren im Material oft der Beginn eines Bruches,
die unter-suchten Mikrofraktografieproben wiesen immer im Ubergang zwischen
Delamination und Zug,- beziehungsweise Druckbruch groffie Poren zwischen den Lagen
auf.

-k Ac:—-::.V SpotMagn Det WD Exp |—| 100 um
< 150kV 50 300x SE 2801 CFK_4PBieg_2.01_a

-

Abbildung 6.7 Knickband und Harznest einer Biegeprobenbruchfliche

Abbildung 6.8 abgeloste Lagen einer Kurzbiegeprobe
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Bei den interlaminaren Scherproben war immer ein Auseinanderscheren der Lagen
Bruch auslosend. Dies ist in den Aufnahmen der Proben klar erkennbar. Die

Abbildung 6.8 zeigt eine solche Probe unter Last. Dass die Lagen anndhernd gleich dick
sind, zeigt Abbildung 6.9. Auch der Verlauf der Bruchflachen ist sehr gut erkennbar.
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Abbildung 6.10 freigelegte Bruchflidche einer Kurzbiegeprobe
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6.1.3.1 Haftung zwischen Faser und Matrix

Die freigelegten Bruchflachen zeigen, dass Harz und Faser sehr oft sauber voneinander
abgel6st wurden. Dies ist gut in Abbildung 5.15, Abbildung 6.10 und Abbildung 6.11 zu
sehen. Die Haftung zwischen den beiden Komponenten scheint ein Schwachpunkt der
Materialien zu sein, was die Interlaminare Festigkeit im Vergleich zu theoretischen
Werten sicher herabsetzt.

AccY SpotMagn Det WD Exp b—{ 200 um
k 150kv 50 120x SE 227 1 CFK_4PBieg_2.01_b

Abbildung 6.11 freigelegte Bruchfldche einer Biegeprobe
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6.1.3.2 Proben unter Wechsellast und Akustische Emissionsmessung

Bei der AE-Messung von Probe 1.04 aus dem Material Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar
sieht man, dass bereits im ersten Lastzyklus bei nur 350 MPa kleine Harzbriiche

stattfinden. Die Ereignisanzahl steigt mit jedem Lastzyklus. Bei 200 sec ist die

Schadigung schlieBllich so grof3, dass eine Delamination oder ein gréBBerer Harzbruch
stattgefunden hat. Der AE Ausschlag betrigt 280 Events und danach sinkt der
Biegemodul (ab Modul 5) der Probe. Versagen der Fasern tritt erst im néchsten
Lastzyklus auf und in Zyklus 6 versagt die Probe schlief3lich bei 550 MPa, was der
mittleren Biegefestigkeit dieses Material entspricht.
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Abbildung 6.12 akustische Emission und Spannungs Dehnungs Diagramm Probe 1.04

Die AE Events bei Probe 1.04 treten immer in derselben Zyklusphase kurz nach der

Entlastung auf. Sie Steigen mit der Belastungshoéhe an. Bei Probe 1.05 sind immer in
der Belastungsspitze AE Events zu beobachten. Der Modul sinkt aber erst in den letzten

zwel Zyklen.
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Abbildung 6.13 akustische Emission und Spannungs Dehnungs Diagramm 3.06

Probe 3.06 ist eine besonders starke Probe ihrer Materialgruppe. Sie hat die zehn
Lastzyklen bei fast gleichbleibendem Biegemodul von 99 GPa mit ganz niedrigen AE
Signalen, welche auf kleine Briiche im Harz hinweisen iberstanden. Sie versagte im
Zyklus 11 schlagartig bei 750 MPa Biegespannung.
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6.1.4 Zusammenhang zwischen Fehlstellen und mechanischen Kennwerten

6.1.4.1 Fasermissorientierung

Besonders aufgefallen ist die Probe Si_ HT'S_3bar_10. Sie hatte in der oberen Randfaser
1m Prifbereich eine Fasermissorientierung um ca. 45°, diese Probe hatte einen
signifikant niedrigeren Biegemodul und hat friithzeitig versagt. Sonst wurde die
Fasermissorientierung nicht nidher untersucht.

6.1.4.2 Einfluss der Poren auf die Festigkeit

Ob ein erhohter Porengehalt die Modulwerte negativ beeinflusst ist aus den Messungen
nicht klar hervorgegangen. In den Diagrammen der Abbildung 6.14 ist aber zu erkennen,
dass die ermittelten Festigkeitswerte mit zunehmendem Porengehalt des Materials
abnehmen. Dies ist, da hier verschiedene Materialkombinationen miteinander
verglichen werden, als rein qualitative Aussage zu verstehen.
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S 40 - + & 500 - +
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10 A 100 -
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Abbildung 6.14 Zusammenhang zwischen Festigkeit und Porengehalt

Sicherlich ist es so, dass nicht nur der Porengehalt sondern auch die Form und
Verteilung der Poren einen Einfluss auf die Festigkeit hat. Anders ware der grol3e
Unterschied in der Biegefestigkeit selbst nach Normierung auf Volumenanteile zwischen
den Materialien Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar und Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar sowie
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar und Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar nicht erklarbar.

Material obn [MPa]
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 662
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 747
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar 633
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 789

Erst beim direkten Vergleich der mikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 6.15 bis
Abbildung 6.18 dieser Materialien sieht man, dass bei den mit 1 bar Ausgehéarteten
besonders viele Poren zwischen den Faserbiindeln bzw. Gewebelagen sind. In der
Abbildung 6.17 sieht man, dass diese Poren die Harzschicht zwischen den Lagen extrem
reduziert, was natiirlich zu einer verringerten interlaminaren Festigkeit fiihrt.
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Abbildung 6.16 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 1
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Abbildung 6.18 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 1
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6.2 Einfluss des Harzes und der Temperatur auf mechanische
Eigenschaften

Da die beiden Harzsysteme annédhernd gleiche mechanische Eigenschaften haben, ist
der Einfluss des Harzes auf die Steifigkeit und Festigkeit nicht durch reinen Vergleich
der Harzkennwerte erfassbar. Auffillig ist aber, dass die Proben mit dem Laminierharz
418 wesentlich hohere Porengehalte haben als jene mit den Biresin CR132 Harz. Das
liegt moglicherweise an der Sorgfalt der Probenherstellung, kann aber auch darauf
hinweisen, dass sich dieses Harz schlechter verarbeiten lasst. Moglicherweise ist die
Viskositit bei der Verarbeitung schon zu hoch, und es verteilt sich dadurch nicht richtig
im Laminat. Es konnte aber auch sein, dass die Luftblasen, welche beim
Handlaminieren immer ins Laminat eingearbeitet werden und durch das Anlegen von
Vakuum wéhrend des Aushartens abgesaugt werden sollten, nicht entweichen konnen
und somit im Laminat verbleiben.

Es konnte kein Einfluss des Aushartungsgrades auf die Festigkeitswerte festgestellt
werden.

6.2.1 Glasiibergang und Steifigkeit

6.2.1.1 Ergebnisse der drei Messmethoden

Die Glasiibergangstemperatur wurde mit drei verschiedenen Methoden bestimmt, der
DSC, der DMA und der TGA. In Tabelle 6.5 werden die Ergebnisse dieser Messungen
miteinander verglichen. Insgesamt war die Streuung der Messergebnisse sehr grof3. Es
zeigt sich ,dass die Messmethode durchaus einen Einfluss auf das Ergebnis liefert.
Interessanterweise ist dieser bei den beiden Materialien unterschiedlich. Dies ist durch
die unterschiedlichen physikalischen Prinzipien welche hinter den Messmethoden
stehen erklarbar. Wahrend die DSC auf eine Verédnderung der Warmkapazitét reagiert,
gibt das Ergebnis der DMA eine Veranderung der Steifigkeit wieder und die TMA eine
Veranderung des Ausdehnungskoeffizienten. Ein Einfluss der Heizrate kann
ausgeschlossen werden, sie betrug bei allen Methoden 3 °C pro Minute. Fir die
Anwendung in einem Bauteil ist eigentlich der Glastibergangswert, welcher mittels
DMA ermittelt wurde, von gréBBerem Interesse, da es sich hierbei um eine Kenngréf3e
handelt, die tatsachlich jene Temperatur angibt, bei der die Steifigkeit des Harzes sinkt.
Sie liegt fuir das Biresin CR 132 Harz bei 122 °C und fur das Laminierharz 1.418 bei
124 °C. Die Ergebnisse der TMA-Messung bestédtigen diesen Wert.
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Material DSC DMA TMA

Sika Harzwrfel 124 +3 - 129 +3
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 125 +4 119 +3 118 =1
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar 117 121 +1 120 +6
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar 129 124 +£2 127 +£5
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar 129 +1 124 +£2 123 +£5
Sika Verbund 127 +5 122 +3 122 +6

Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar 119 =+£2 125 =1 -
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar 115 +1 125 -
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | 105 =3 123 +1 -
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar 107 =£2 122 -
Mittelwert Hexion 111 +6 124 =1 -

Tabelle 6.5 Glasiibergansgwerte in °C im Vergleich der Messmethoden

Alle ermittelten Glasiibergangswerte sind in den Kapiteln 5.2.4.2 und 5.2.5 sowie im
Anhang B zu finden. Ab Beginn des Glastibergangsbereiches ca. 10 °C vor den
Glaspunkt sinkt die Steifigkeit des Materials betréchtlich. Dies ist auch in
Abbildung 5.25 zu sehen. Dies muss in der Festlegung des Einsatzbereiches
berticksichtigt werden. Darum endet dieser bei ca. 30 °C unter dem ermittelten
Glasiibergangswert. Dies wire nach den Ergebnissen der DMA Messung bei 90-95°C.

6.2.1.2 Vergleich der Messergebnisse mit den Herstellerangaben

o Biresin CR132 von Sika
Die fur das Biresin CR 132 Harz vom Hersteller angegebene Glasiibergangstemperatur
betragt 135 °C. Sie ergibt sich nach einer achtstiindigen Temperung bei 125 °C und
wurde laut Datenblatt mittels TMDSC mit einer Heizrate von 3 K/min einer
Modulationsamplitude von 1 °C und einer Modulationsperiode von 60 sec gemessen. Da
die Materialien, welche das Harz Biresin CR 132 enthalten, 8 h bei 120 °C getempert
wurden, war ein Glasiibergang von ca. 130 °C zu erwarten. Der Glasiibergang wurde
mittels TMDSC wie im Herstellerdatenblatt angegeben nachgemessen. Ein Tg von
130 °C wurde allerdings nur von einzelnen Proben mit der C-HTS5631 Faser erreicht.
Der Mittelwert der Verbundmaterialien lag bei 127 °C, jener der Reinharzproben sogar
nur bei 124 °C. Die grof3e Streuung spricht fiir eine nicht vollstdndige Mischung von
Harz und Hirter und eine ungleichméaflige Temperung der Proben. Eventuell sollten
sowohl der Mischprozess als auch der Temperprozess noch einmal genau tiberpriift
werden. Das Harz kann aber den angegebenen Tg erreichen.

e Laminierharz 1.418 von Hexion
Die fiir das Laminierharz 1.418 angegeben Glasiibergangstemperatur von 120 -125 °C
ergibt sich laut Datenblatt nach einer Temperung von 24 h bei 20-25 °C und 10 h
bei 100 °C. Sie wurde mittels DSC nach DIN 51007 [20] ermittelt. Die
Probenmaterialien wurden nach Auslagerung im Warmeraum 15 h bei 140 °C getempert.
Bei den untersuchten Proben konnte mit der TMDSC ein durchschnittlicher Tg Wert von
111 °C und mit der DMA ein Wert von 124 °C nachgewiesen werden. Die
Herstellerangaben konnten im Mittel also erreicht werden, die Streuung ist aber auch
bei diesen Proben betréchtlich, so liegt der niedrigste DSC-Wert bei 101 °C und der
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hochste bei 121 °C. Die Temperung bei hoherer Temperatur als der Herstellerangabe hat
aber nicht zu einer zuséatzlichen Erh6hung der Glasiibergangstemperatur gefithrt.

6.2.2 Thermischer Ausdehnungskoeffizient

In Abbildung 5.24 sieht man die Messergebnisse einer Materialprobe. Qualitativ war der
Verlauf aber bei allen gemessenen Proben gleich und entsprach den Erwartungen.

In [21] sind die thermischen Ausdehnungskoeffizienten zwischen 0 °C und 100 °C der
Faser und Matrixmaterialien angegeben. Epoxidharze haben demnach einen
Ausdehnungskoeffizienten von 50 bis 67 10-¢/K, die HT-Kohlefasern in Langsrichtung
einen Negativen von -0,5 10-¢/K und in Querrichtung 12,5 10-¢/K. Da sich also
Karbonfasern mit der Warme nicht ausdehnen, dehnt sich auch der Verbundwerkstoff in
Langsrichtung nicht. Die Ausdehnung des Verbundmaterials ist in Dickenrichtung jener
des Harzes sehr dhnlich, aber etwas niedriger, wegen des geringen Harzvolumenanteils
und weil die Fasern in Dickenrichtung einen geringeren aber positiven
Ausdehnungskoeffizienten haben. Der Glasiibergangsbereich ist deutlich an Anstieg der
Messkurve zu sehen. In Querrichtung behindern die Hilfsfasern aus Glas und PES die
Ausdehnung des Harzes etwas.

6.3 Vergleich der Harze

6.3.1.1 Temperaturfestigkeit

Da die mit der DSC-Messung ermittelten Glasuibergangswerte des Biresin CR132
Harzes hoher waren, wirde man im ersten Moment denken, es ware das Harz mit der
hoheren Temperaturfestigkeit. Nach Beriicksichtigung der DMA Ergebnisse kehrt sich
dies allerdings um, da die Steifigkeit tiber der Temperatur fiir die mechanische
Beurteilung eines Materials letztlich ausschlaggebender ist. Zusitzlich wird im
Datenblatt [9] auch noch darauf hingewiesen, dass dieses Harz besonders unempfindlich
ist, was die Verringerung des Glasuiberganges durch Feuchte betrifft.

6.3.1.2 Aushéartetemperatur

Die notwendige Aushértetemperatur ist beim Laminierharz 1.418 geringer als bei
Biresin CR132 Harz, die Bauteile lassen sich also mit geringerem Energieverbrauch
herstellen. Allerdings ist dafiir die empfohlene Temperzeit um zwei Stunden lédnger, was
wiederum zu Nachteilen in der Belegung der Temperdfen fiihrt.

6.3.1.3 Poren in den Harznestern und Laminaten

In den Materialien mit dem Laminierharz 1.418 war der Porenvolumengehalt wesentlich
hoher. Moglicherweise gast dieses Harz beim Vakuumieren aus, oder es erfordert eine
grofere Sorgfalt in der Verarbeitung als jene, mit der die Probenplatten hergestellt
wurden.

6.3.1.4 Produktion und Gesundheit

Wihrend der Laminiertatigkeit mit dem Biresin CR132 Harz haben viele der
Mitarbeiter tiber Ubelkeit, Schwindelgefiihle und Kopfschmerzen geklagt. Dies war beim
Laminierharz 1.418 scheinbar kein Problem. Leider wurde dieser Umstand bis jetzt nicht
weiter untersucht.
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7 Schlussfolgerungen und Ausblick

7.1 Erreichte Ziele

Der Vergleich der zu untersuchenden Materialien und eine generelle Charakterisierung
waren mit den gewahlten Methoden durchaus moéglich. Es konnten auch Probleme in der
Herstellung identifiziert werden. Die Untersuchung des Glasiiberganges ist sehr
ausfiihrlich erfolgt, auch die Vergleichbarkeit der gewahlten Methoden war durchaus
gegeben. Die Ermittlung der interlaminaren Scherfestigkeit mit dem Kurzbiegeversuch
war sehr gut moglich.

Mit den gewihlten Methoden ist es gelungen, den Einfluss des Porengehaltes der
Materialien auf die Festigkeit zu untersuchen. Bei einem Porenvolumsanteil von 3 % ist
die Biegefestigkeit bereits um 12 % herabgesetzt, bei 9 % Porenvolumenanteil sogar um
30 %. Ob der Porenvolumengehalt die Steifigkeit beeinflusst ist nicht ganz klar.
Zusétzlich konnte durch Mikrofraktografie einiger Proben der lokale Einfluss von Poren
als Fehlstelle und somit Schadigungsbeginn nachgewiesen werden. Es war aber durch
die geringe Probenanzahl nicht moglich diesen Einfluss quantitativ zu erfassen. Eine
Moglichkeit ware, den Porengehalt jeder einzelnen Probe tomografisch zu untersuchen.
Da dieser jedoch lokal unterschiedlich sein kann und fiir eine Beurteilung des
Bruchverhaltens jener direkt an der Bruchstelle von Interesse ist, ist das mit den hier
angewandten Methoden nicht moéglich. Mit mikrofraktografischen Methoden kénnte der
Aufbau der Probe im Bruchbereich auch untersucht werden, um eine quantitative
Aussage des Einflusses der Porengrof3e auf die Festigkeit zu erhalten miissten aber noch
mehr Proben untersucht werden.

Die Frage, welches der beiden Harzmaterialien letztlich besser fir das
Handlaminierverfahren geeignet ist, konnte nicht eindeutig geklirt werden. Bei jenen
Materialien mit gleichen Fasern und vergleichbarem Porengehalt wwaren die
mechanischen Eigenschaften mit Beiden Harzen gleich. Es ist aber klar, dass die
Materialien mit dem Biresin CR132 Harz weniger Poren enthalten und somit im Schnitt
bessere mechanische Eigenschaften aufweisen. In punkto Steifigkeit bei erhéhter
Temperatur liegen die beiden Materialien gleichauf. Durch die ausfiihrliche
Untersuchung konnten auch noch einige Fragen die Harzeigenschaften und ihr
Zusammenspiel mit den Fasern betreffend geklirt werden.
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7.2 Ideen fiir weitere Untersuchungen des Fehlstelleneinflusses

Es wére mit einer nicht allzugro3en Abwandlung des Versuchsaufbaus fiir die
mechanische Prifung und ergédnzender Computertomografie moéglich, die genaue
Position des Versagensbeginns und den lokalen Porengehalt sowie die Form der Poren
oder anderer Fehlstellen im Bereich des Versagensbeginns zu bestimmen. Dadurch
konnte das Wissen tiber die Risseinleitung in Faserverbundmaterialien vertieft werden.
Da der Vierpunktbiegeversuch einen grofleren Priifbereich mit konstantem
Biegemoment aufweist, ist davon auszugehen, dass die Probe im schwéachsten Punkt im
Prufbereich versagt. Wie [4] ausfiihrlich beschrieben ist, ist es mit AE-Messung moglich
die Position des Versagensbeginns und somit die schwéichste Stelle der Probe zu
ermitteln. Durch die Verwendung von zwei Schallsensoren kann auf die Quelle des AE-
Signals entlang der Priifachse riickgerechnet werden.

Mit zerstorungsfreier Priifung, zum Beispiel Computertomografie konnte man die
Proben vor der Priifung dreidimensional abbilden. Mit CT ist es moglich
Fasermissorientierungen, Fremdkoérpereinschliisse und vorallem Poren genau
abzubilden. Nach Abgleich des CT Datensatzes und des Ergebnisses der AE Messung ist
es moglich den Schéadigungsbeginn raumlich einer Fehlstelle zuzuordnen. Auch die
Bestimmung des lokalen Porengehalts wiare mit CT mdoglich. Damit kénnte man
tatsachlich den lokalen Einfluss von Poren und anderen Fehlstellen auf den
Spannungszustand in der Probe und die Risseinlietung untersuchen.

Wenn die Bruchstelle hinterher noch mit mikrofraktografischen Methoden untersucht
wird, ist eine komplette Abbildung des zeitlichen und rdumlichen Bruchverlaufes
moglich.

Eine solche Untersuchung kénnte sinnvollerweise durch Modellierung von Fehlstellen
und dem lokalen Versagen von CFK mit Finiten Elemente Methoden ergéanzt werden.
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A. Lichtmikroskopische Aufnahmen

Lichtmikroskopische Aufnahmen der untersuchten Materialien in allen drei
Hauptebenen

Es werden in diesem Anhang die lichtmikroskopischen Aufnahmen von allen acht
Materialien gezeigt. Die Abbildungen sind entsprechend den Seiten 1, 2 und 3 der
Darstellung aus Kapitel 4.1.3 durchnummeriert. Besonders gut lassen sich die Struktur
und der Aufbau des Materials in den Bildern der 1. Seiten und 2. Seiten erkennen.
Genaueres zu den Ergebnissen der Lichtmikroskopie siehe 5.1.1.

Material Nr. 1 Ep-Sik/C-FT300/0-90°/1 bar

Abbildung A.1 Ep-Sik/C-FT300/0-90°/1 bar, Seite 1
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Abbildung A.3 Ep-Sik/C-FT300/0-90°/1 bar, Seite 3
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Material Nr. 2 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Abbildung A.5 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 2
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Abbildung A.6 Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 3

Material Nr. 3 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar

Abbildung A.7 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar, Seite 1
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Abbildung A.9 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar, Seite 3
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Material Nr. 4 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Abbildung A.11 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 2
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Abbildung A.12 Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 3

Material Nr. 5 Ep-Hex/C-FT300/0-90°/1 bar

Abbildung A.13 Ep-Hex/C-FT300/0-90°/1 bar, Seite 1
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Abbildung A.15 Ep-Hex/C-FT300/0-90°/1 bar, Seite 3
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Material Nr. 6 Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Abbildung A.17 Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 2



Lichtmikroskopische Aufnahmen | X

Abbildung A.18 Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar, Seite 3

Material Nr. 7 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar

Abbildung A.19 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar, Seite 1
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-
-

Abbildung A.21 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar, Seite 3
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Material Nr. 8 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Abbildung A.23 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 2
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Abbildung A.24 Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar, Seite 3
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B. DSC Ergebnisse

Ergebnisse der DSC-Messungen fiir den Glastibergangsbereich der beiden Harze Biresin
CR132 der Firma Sika und Laminierharz 1.418 der Firma Hexion.

Material Probe Tga [°C] | T [°C] | Tee[°C]
Biresin CR132 Reinharz Si HW1 1 114 122 129
Si_ HW1_2 117 127 132
Si_HW1_3 119 127 133
Si_ HW2_1 119 126 132
Si_ HW2_2 119 126 132
Si_ HW3_1 115 124 132
Si_ HW3_2 111 120 131
Si_HW4_1 117 127 133
Si_HW4_2 109 118 122
Si_ HW5_1 117 122 126
Si_ HW5_2 123 124 126
Mittelwert der Harzwiirfel | Si_HW_MW 1161+4 12443 | 13014
Niedrigster Wert Sika HW Si_ HW_NW 109 118 122
Hoéchster Wert Sika HW Si_ HW_HW 123 127 133
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar Si_FT 1bar_1 123 129 123
Si_FT_1bar_2 108 121 134
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar Si_HTA_1bar_1 106 117 125
Si_ HTA_1bar_2 103 117 127
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar Si_HTS_1bar_1 123 130 136
Si_ HTS_1bar_2 122 129 135
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar Si_HTS_3bar_1 124 130 133
Si_HTS_3bar_2 125 129 133
Si_HTS_3bar_3 123 130 133
Si_HTS_3bar_4 125 129 132
Si_HTS_3bar_5 121 127 132
Si_HTS_3bar_6 124 131 134
Mittelwert Sika Verbund Si_Verbund_MW | 11948 12745 | 131+4
Niedrigster Wert Sika Verbund | Si_Verbund_NW | 103 117 123
Hoéchster Wert Sika Verbund Si_Verbund_HW | 125 131 136
Mittelwert Sika Si_ MW 118+6 125+4 | 131+4
Niedrigster Wert Sika Si NW 103 117 122
Hoéchster Wert Sika Si_ HW 125 131 136
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Material Probe Tga [°C] | T [°C] | Tee[°C]
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar | He_FT _1bar_1 113 117 122
He_FT_1bar_2 114 121 127
He_FT_ 1bar_3 110 118 124
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar | He_HTA_1bar_1 | 109 115 121
He_HTA_1bar_2 | 105 114 122
He_HTA_1bar_3 | 111 115 121
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar | He_HTS_1bar_1 | 99 108 115
He_HTS_1bar_2 | 95 101 105
He_HTS_1bar_3 | 99 105 111
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar | He_HTS_3bar_1 | 98 105 111
He_HTS_3bar_2 | 103 109 115
He_HTS_3bar_3 | 99 107 112
Mittelwert Hexion He_MW 105+6 111+6 | 117+6
Niedrigster Wert Hexion He NW 95 101 105
Hochster Wert Hexion He_HW 114 121 127

Tabelle B.1 Glasiibergangswerte Biresin CR132 und Hexion L418



Ergebnisse der Biegepriifung | XVI

C. Ergebnisse der Biegepriifung

Material /Probe E» [GPa] | o» [MPa] eb [%]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar

Mittelwert 4313 544+33 | 1,27140,10
Si_FT _1bar_ 7 48 515 1,10
Si_FT_1bar_8 42 522 1,26
Si_FT_1bar_9 45 595 1,36
Si_FT_1bar_10 41 560 1,35
Si_FT 1bar 11 42 513 1,21
Si_FT_1bar_12 42 559 1,31
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Mittelwert 84,612 616+23 | 0,7610,02
Si_ HTA_1bar_7 85,6 627 0,76
Si_HTA_1bar_8 83,5 638 0,79
Si_ HTA_1bar_9 80,7 575 0,75
Si_HTA_1bar_10 84,6 618 0,78
Si_ HTA_1bar_11 86,4 634 0,75
Si_HTA_1bar_12 86,9 605 0,72
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 1 bar

Mittelwert 93+3 628+42 | 0,69+0,03
Si_HTS_1bar_7 82 564 0,72
Si_ HTS_1bar_8 86 587 0,69
Si_HTS_1bar_9 96 613 0,66
Si_HTS_1bar_10 97 648 0,70
Si_ HTS_1bar_11 94 638 0,69
Si_HTS_1bar_12 98 647 0,67
Si_ HTS_1bar_13 91 631 0,72
Si_HTS_1bar_14 94 666 0,73
Si_ HTS_1bar_15 95 634 0,69
Si_HTS_1bar_16 99 648 0,67
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Mittelwert 102+6 725+42 | 0,7410,03
Si_HTS_3bar_7 99 744 0,77
Si_ HT'S_3bar_8 103 774 0,79
Si_HTS_3bar_9 103 686 0,70
Si_ HTS_3bar_10 93 663 0,75
Si_HTS_3bar_11 110 753 0,72
Si_ HTS_3bar_12 104 728 0,72

Tabelle C.1 Biegeversuche Biresin CR132
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Material /Probe E» [GPa] | o» [MPa] eb [%]
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar

Mittelwert 48+1 544493 | 1,32+0,12
He_FT 1bar_1 49 518 1,11
He_FT 1bar_2 49 611 1,30
He_FT_1bar_3 47 560 1,40
He_FT 1bar_4 47 598 1,24
He_FT 1bar_5 48 368 1,44
He_FT 1bar_6 47 607 1,40
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Mittelwert 7013 468+23 | 1,05+0,17
He_HTA_1bar_1 70 467 0,90
He_HTA_1bar_2 72 483 1,06
He_HTA_1bar_3 64 427 1,31
He_HTA_1bar_4 69 468 1,20
He_HTA_1bar_ 5 73 494 0,90
He_HTA_1bar_6 72 467 0,95
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar

Mittelwert 8312 461+15 | 0,7710,04
He_HTS_1bar_1 84 469 0,75
He_HTS_1bar_2 84 477 0,75
He_HTS_1bar_3 80 443 0,74
He_HTS_1bar_4 83 462 0,83
He_HTS_1bar_ 5 85 443 0,74
He_HTS_1bar_6 84 475 0,81
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Mittelwert 8813 725194 | 0,8810,02
He_HTS_3bar_1 93 806 0,92
He_HTS_3bar_2 87 722 0,87
He_HTS_3bar_3 86 551 0,86
He_HTS_3bar_4 87 706 0,87
He_HTS_3bar_5 90 783 0,88
He_HTS_3bar_6 87 782 0,90

Tabelle C.2 Biegeversuche Hexion L.418




Ergebnisse der Kurzbiegeversuche | XVIII

D. Ergebnisse der Kurzbiegeversuche

Material /Probe Fmax [N] | Fsbs [MPa] | FILS [MPa]
Ep-Sik/ C-FT300/ 0-90°/1 bar

Mittelwert 5044+311 54,4+3,3 108,8+6,6
Si_FT 1bar_ 1 5317 57,82 115,63
Si_FT_1bar_ 2 5185 55,16 110,31
Si_FT 1bar_ 3 5289 56,98 113,97
Si_FT 1bar_4 4807 51,70 103,40
Si_FT 1bar 5 4625 50,23 100,45
Ep-Sik/ C-HTA40/UD/1 bar

Mittelwert 3625+208 51,1+1.,4 102,2+2,9
Si HTA_ 1bar_1 3837 52,21 104,41
Si_ HTA_ 1bar_ 2 3763 52,64 105,28
Si_HTA_1bar_3 3279 51,20 102,39
Si_ HTA_ 1bar 4 3605 50,78 101,56
Si_HTA_1bar_5 3505 48,53 97,07
Si_ HTA_ 1bar 6 3760 51,25 102,51
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/1 bar

Mittelwert 3312+181 53,1+0,9 106,3+1,9
Si HTS 1bar_1 3071 52,14 104,27
Si_ HTS_ 1bar_2 3322 53,50 107,00
Si_HTS_1bar_3 3428 52,99 105,98
Si_ HTS_ 1bar_4 3505 52,03 104,05
Si_HTS_1bar_5 3112 53,68 107,37
Si_ HTS_1bar_6 3434 54,42 108,83
Ep-Sik/C-HTS5631/UD/3 bar

Mittelwert 3118+74 61,7+1,4 123,4+2,7
Si_ HTS_3bar_1 3034 59,72 119,44
Si_ HTS_3bar_2 3075 61,16 122,33
Si_HTS_3bar_3 3066 62,27 124,55
Si_ HTS_3bar_4 3221 62,71 125,43
Si_ HT'S_3bar_5 3191 63,41 126,82
Si_HTS_3bar_6 3119 60,93 121,85

Tabelle D.1 Kurzbiegeversuche Biresin CR132
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Material /Probe Fmax [N] | Fsbs [MPa] | FILS [MPa]
Ep-Hex/ C-FT300/ 0-90°/ 1 bar

Mittelwert 4160+153 53+1,1 106+2,2
He_FT 1bar_1 4361 54,65 109,29
He_FT_1bar_2 4054 52,54 105,09
He_FT 1bar_3 4015 52,10 104,20
He_FT_1bar_4 4168 53,08 106,16
He_FT_ 1bar_5 4035 51,77 103,55
He_FT_1bar_6 4330 53,82 107,63
Ep-Hex/ C-HTA40/UD/ 1 bar

Mittelwert 4102451 55,9+1,1 111,8+2,3
He_HTA_1bar 1 4090 57,08 114,15
He_HTA_1bar_2 4087 55,30 110,60
He_HTA_1bar_3 4073 55,19 110,37
He_HTA_1lbar_4 4041 54,48 108,97
He_HTA_1lbar_5 4145 56,11 112,22
He_HTA_1bar_6 4180 57,32 114,63
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 1 bar

Mittelwert 236018 39,6+0,5 79,2+0,9
He_HTS_1bar 1 2345 39,09 78,18
He_HTS_1bar_2 2359 39,36 78,72
He_HTS_1bar_3 2391 39,84 79,69
He_HTS_1bar_4 2345 39,45 78,90
He_HTS_1bar_5 2355 40,37 80,75
He_HTS_1bar_6 2370 39,62 79,24
Ep-Hex/C-HTS5631/UD/ 3 bar

Mittelwert 2616+111 | 53,0£2,2 | 106,0+4,4
He_HTS_3bar_1 2511 51,29 102,59
He_HTS_3bar_2 2575 52,90 105,80
He_HTS_3bar_3 2653 53,56 107,12
He_HTS_3bar_4 2802 56,72 113,43
He_HTS_3bar_5 2507 50,28 100,55
He_HTS_3bar_6 2653 53,31 106,63

Tabelle D.2 Kurzbiegeversuche Hexion L418
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