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CFRP
CNT
CTE
CVD
DC
DMF
ETE
FDM
LMB
MMC
PAN
PC
PE
PED
PES
PETG
PLA
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PRC
PS
PVD
REM
sic
TC
ZA

Kohlefaserverstarkte Kunststoffe (,carbonfiber reinforced polymer®)
Kohlenstoffnanoréhrchen (,Carbon Nanotubes®)
Warmeausdehnungskoeffizient (,Coefficient of Thermal Expansion®)
Chem. Gasphasenabscheidung (,Chemical Vapour Deposition®)
Gleichstrom (,Direct Current®)

Dimethylformamid

Elektrothermisches Entschlichten

Filament Extrusion (,Fused Deposition Molding")
Losungsmittelbestandig

Metall Matrix Composite

PolyacryInitril

Pulsstrom (,Pulse Current®)

Polyethylen

Elektrochem. Abscheidung mit Pulsstrom (,Pulse ElectroDeposition®)
Polyester

Polyethylenterephtalat-Glykol

Polylactide (,Polymilchsaure®)

Polypropylen

Pulsstrom mit Stromumkehr (,Pulse Reverse Current®)

Polystyrol

Phys. Gasphasenabscheidung (,Physical Vapour Deposition®)
Rasterelektronenmikroskop

Siliciumcarbid (Schleifpapier)

Transpiration Cooling

Zelluloseacetat
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Kurzfassung

Metallmatrix Verbundwerkstoffe (MMC) sind eine innovative Klasse an Materialien, die ein
breites Spektrum an mechanischen und thermischen Eigenschaften bieten, welche fur die hohen
Anforderungen in High-Tech-Industrien, insbesondere in der Luft- und Raumfahrt, interessant
sind. Die Entwicklung und Produktion solcher Materialien stellen jedoch erhebliche
Herausforderungen dar, vor Allem wenn es um die Herstellung komplexer 3D-Formen und
Endlosfaserverstarkung geht.

In der vorliegenden Dissertation wurden endlosfaserverstarkte MMC durch elektrochemische
Abscheidung von Nickel auf Faservorformlingen hergestellt. Dieser Herstellungsprozess zielt
darauf ab, die Vorteile des "tailored fiber placement" (TFP) mit dem Galvanoformen zu
kombinieren. Durch die Verwendung geeigneter Faservorformlinge und 3D-gedruckten
Probenhaltern, kann eine hohe Designfreiheit fur 3D-geformte MMC-Komponenten ermdéglicht
werden. Dies erlaubt eine endkonturnahe Herstellung von Bauteilen, erleichtert die
Nachbearbeitung und fihrt zu einer effizienteren Nutzung der Kohlefasern.

Die Parameter fur die elektrochemische Abscheidung wurden untersucht und fiir einen hohen
Faservolumenanteil bei minimaler Porositat optimiert. Neben Verbesserungen am
Versuchsaufbau und der Anwendung einer geringen Stromdichte, wurde eine intensive
Elektrolytbewegung als besonders entscheidend identifiziert. Durch den unterstiitzenden
Einsatz von Ultraschall wahrend der Abscheidung, konnten Proben mit einem
Faservolumenanteil von >40 % mit nur 4 % Porenvolumen hergestellt werden. Die
Materialeigenschaften der MMCs wurden durch Impulsanregungstests und uniaxiale
Zugversuche untersucht und mit Vergleichsproben verglichen. Im Vergleich zu
galvanogeformten Nickelproben, die im selben Elektrolytbad ohne Faserverstarkung hergestellt
wurden, konnten die spezifische maximale Zugfestigkeit und der spezifische dynamische E-
Modul deutlich verbessert werden.

Um zu demonstrieren, dass die Vorteile des Herstellungsprozesses effektiv genutzt werden
kénnen, wurden Bauteile fur zwei verschiedene Anwendungen hergestellt. Es wurden
Strukturbauteile zur Fixierung von Hochtemperaturisolationen hergestellt und die
Passgenauigkeit in der realen Einbausituation getestet. Zunachst wurde das Bauteil formgetreu
nachgebaut, anschliefiend wurde das Design fir den Herstellungsprozess adaptiert. Darlber
hinaus wurden MMC-Bleche mit Kuhlkandlen hergestellt, die eine Durchlassigkeit fur
Flissigkeiten oder Gase aufweisen. Die Einstellung der Durchmesser der Kanale wurde
untersucht, schlieRlich wurden Bleche in einem Abgasstrahl eines Raketentriebwerks getestet,

um einen ,Transpiration Cooling” Effekt zu demonstrieren.
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Abstract

Metal matrix composites (MMC) are innovative materials that offer a wide range of mechanical
and thermal properties that are suitable for high placed demands in high-tech industries,
particularly in aerospace. However, the development and production of such materials pose
significant challenges, especially when it comes to producing intricate 3D shapes and the
utilization of continuous fiber reinforcement.

In this thesis, continuous carbon fiber reinforced nickel was produced by electrodeposition of
nickel on fiber preforms. This manufacturing process aims to combine the advantages of
“tailored fiber placement” (TFP) with galvanoforming to create continuous fiber reinforced MMCs.
By using suitable shaped fiber preforms and 3D-printed specimen retainers, a high design
freedom for MMC components can be achieved. This allows for a near net shape production of
components and reduces the postprocessing, which results in a more efficient utilization of
carbon fibers.

The parameters for the electrochemical deposition have been investigated and optimized for
high fiber volume content and minimum porosity. Apart from improvements on the experimental
setup and applying a low current density, an intensive movement of the electrolyte has been
identified as particularly crucial. Specimen with a fiber volume content of >40 % and only 4 %
pore volume have been achieved with the additional use of ultrasonic agitation. Material
properties of the carbon fiber reinforced MMCs were investigated by impulse excitation and
uniaxial tensile tests and compared to pure nickel and commercial materials. Improved specific
ultimate tensile strength and specific dynamic Young's modulus were achieved compared to
electroformed pure nickel samples produced in the same electrolyte bath without fiber
reinforcement.

To demonstrate that the benefits of the manufacturing process can be utilized effectively, test
components were produced for two different kinds of applications. Breadboard samples of
structural elements for high temperature applications were manufactured and installed in the
actual installation situation for testing purposes. Initially, the component was replicated in
accordance with the original design, and in a subsequent step, the design was adapted for the
examined manufacturing process. Furthermore, MMC sheets with cooling channels were built
that show a certain permeability to liquids or gases. The adjustment of channel sizes through
electroplating was investigated. Ultimately the sheets were tested in a liquid rocket engine

exhaust jet to demonstrate a transpiration cooling effect.

Xl
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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Die rapiden Technologiefortschritte der letzten Jahrzehnte haben hohe Anforderungen an die
verwendeten Materialien gestellt. Dies betrifft die mechanischen und thermischen
Eigenschaften, die Funktionalitdt sowie auch eine kosteneffizientere Produktion. In diesem
Kontext gewinnen Metallmatrix Verbundwerkstoffe als eine vielseitige Materialklasse
zunehmend an Bedeutung im Hochtechnologiebereich, insbesondere in der Luft- und
Raumfahrt. Die Herstellung und Weiterentwicklung solcher Materialien stellt jedoch eine grol3e
Herausforderung dar, insbesondere in Bezug auf den hohen technologischen und finanziellen
Aufwand, der oft mit der Entwicklung und Produktion verbunden ist [1, 2].

Insbesondere endlosfaserverstarkte MMCs weisen die vielversprechendsten Eigenschaften
auf. Dies gilt jedoch, ahnlich wie bei Polymerverbundwerkstoffen, nur fir eine Belastung in
Faserrichtung. Bei einer Abweichung von der Faserorientierung fallt beispielsweise die
Festigkeit stark ab, bei einem Winkel von 10° ist die relative Festigkeit bereits auf weniger als
30 % reduziert [3]. Hinzu kommt die Problematik, dass die meisten Herstellungsverfahren fir
faserverstarkte MMCs auf einfache Formen beschrankt sind und eine plastische Verformung
in der Nachbearbeitung nur in geringem Mafke mdglich ist [4]. Dies fihrt folglich dazu, dass die
Eigenschaften der Faserverstarkung nicht optimal ausgenutzt werden kann.

Ziel dieser Dissertation ist es daher, eine Herstellungsmethode zu entwickeln, welche an
diesen Problemen anknlpft. Dies soll durch die Verwendung von geeigneten
Faservorformlingen aus Carbonfasern gelingen, welche durch das TFP-Verfahren (,tailored
fiber placement”) hergestellt werden. Dieses Verfahren erlaubt durch das gefuhrte Aufsticken
von Faserstrangen auf einem Grundmaterial die Herstellung komplexer, dreidimensionaler
Bauteile mit flexibler Faserorientierung fur Lastpfadoptimierung [5]. Durch gezielte
elektrochemische Abscheidung auf den Faservorformlingen, soll das TFP-Verfahren mit dem
Galvanoformen kombiniert werden. Dies soll die Herstellung von komplexen und
lastpfadoptimierten MMC Bauteilen ermdglichen, welche durch eine endkonturnahe
Herstellung nicht umgeformt und nur in geringem Mal3e nachbearbeitet werden mussen.

Um die Ziele zu erreichen, wird gemeinsam mit einem Projektkonsortium bestehend aus
,Beyond Gravity und ,Riedmann Advanced Composites* (RAC) an untenstehenden
Arbeitspaketen gearbeitet. Zunachst stehen die Prozessentwicklung und die Optimierung der
galvanischen Abscheidung im Vordergrund. Anschlielend soll eine mechanische
Charakterisierung durchgefuhrt werden und das Verfahren zuletzt an Anwendungsbeispielen

getestet werden.

1.1 Prozessentwicklung und Optimierung der galvanischen Abscheidung
An erster Stelle wird eine Anlage zur elektrochemischen Nickelabscheidung benétigt, die eine
hohe Flexibilitdt fur unterschiedliche Versuchsaufbauten erlaubt. In Kapitel 4.1.1 wird der
Aufbau der Galvanikanlage beschrieben, welche eigens flir das Projekt entworfen und gebaut
wird. Ein wichtiger Bestandteil bei der Umsetzung ist zudem eine umfangreiche elektronische

1
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Steuerung zur Anpassung, Kontrolle und Aufzeichnung zahlreicher Prozessparameter
(Strom/Spannung, Temperatur, Badbewegung, ..). Dies soll die Vergleichbarkeit und
Reproduzierbarkeit innerhalb von Versuchsreihen erhéhen.

Mithilfe des TFP-Verfahrens werden die Faservorformlinge fir die Versuche in
Zusammenarbeit mit RAC GmbH entworfen und getestet (Abbildung 1). Anhand der Wahl
unterschiedlicher Materialien fur Stickfaden und Rovings (siehe Kapitel 4.2), sowie der
Anpassung der Stickparameter sollen die Verarbeitbarkeit und die Ergebnisse der
Abscheidung verbessert werden. Parallel dazu werden Probenhalter entwickelt, welche fir die
Fixierung, Kontaktierung und Formgebung der Fasern wahrend des Abscheidungsprozesses
notwendig sind (Kapitel 4.1.4). AnschlieRend werden einige Prozessparameter variiert und die
Ergebnisse anhand von Schliffbildern mithilfe optischer Mikroskopie beurteilt (Kapitel 4.4).

Abbildung 1: Darstellung eines Faservorformlings vor (links) und nach (rechts) der galvanischen
Nickelabscheidung

1.2 Mechanische Charakterisierung

Die vielversprechendsten Ergebnisse aus der vorangegangenen Prozessentwicklung werden
herangezogen, um Prifkdrper fur eine mechanische Charakterisierung herzustellen (Kapitel
4.3.3). Mit den Prufkérpern werden anschliefend uniaxiale Zugversuche, 3-Punkt
Biegeversuche und Impulsanregungstests durchgefuhrt, um die maximale Festigkeit, sowie
den dynamischen E-Modul zu ermittein. Die zerstorten Prufkdrper werden
rasterelektronenmikroskopisch untersucht. Zu den Zielen gehdrt insbesondere, eine
angestrebte Verstarkungswirkung durch die Fasern nachzuweisen. Die Ergebnisse werden
zudem noch mit Vergleichsproben aus reinem Nickel und kommerziell erhaltlichen Materialien
(Al 7075, Inconel 718) verglichen (Kapitel 4.7).

1.3 Anwendungsbeispiele

Schlussendlich wird anhand von Beispielanwendungen demonstriert, dass sich die Vorteile des
Verfahrens nutzen lassen. Zunachst soll ein strukturelles Bauteil mit vorgegebenen
Abmessungen formgetreu nachgebaut werden (CAD Zeichnung in Abbildung 3). Das
herangezogene Bauteil (,Interface Bracket) hat seinen Einsatzzweck in der Fixierung von
Hochtemperaturisolierungen und muss kurzzeitig Temperaturen bis knapp 1000 K standhalten

2
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(Abbildung 2). Standardmaflig wird fir diese Komponenten die Legierung Inconel 718
eingesetzt, welche fir den Einsatz unter erhdhten Temperaturen bevorzugt angewandt wird.
Die Probleme bei der Verwendung dieser Legierung sind neben den hohen Materialkosten und
der hohen Dichte vor allem die aufwendige Verarbeitung. Insbesondere das Umformen
(Blechbiegen) und das Ausfrasen der Langlécher sind mit hohem Aufwand verbunden. Durch
ein kohlefaserverstarktes Metall kdnnte sowohl die Temperaturbestandigkeit erhéht, als auch
die Masse des Brackets reduziert werden.

In einem weiteren Schritt sollen die Vorteile des TFP-Verfahrens zur Herstellung der
Faservorformlinge genutzt werden, um das Design des Bauteils weiterzuentwickeln. Es soll die
Méoglichkeit getestet werden, Designelemente hinzuzufliigen, die mit konventionellen
Herstellungsmethoden schwer oder gar nicht umzusetzen sind. Das ,adaptierte Design®
(Abbildung 3) besitzt im Vergleich zum originalen Bauteil eine einzige Biegung mit groRerem
Radius und besteht aus einer Gitterstruktur anstatt von Vollmaterial. Dadurch erhofft man sich
eine genauere Passform fur den Einsatzzweck und eine geringere Masse (Kapitel 5.5).

Triebwerk
(Brennkammer,
Turbopumpen)

Schubdiise

Thermische Isolation

Interface Brackets

Abbildung 2: Einsatzzweck fiir das Anwendungsbeispiel der "Interface Brackets" von ,Beyond Gravity”
beim Vulcain2.1 Triebwerk der ArianeGroup [6]
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originales Design

adaptiertes Design

Abbildung 3: CAD Zeichnung des originalen und adaptierten Designs des nachzubauenden
Strukturbauteils

Als weiteres Beispiel werden perforierte faserverstarkte Bleche hergestellt, welche fir
Anwendungen wie , Transpiration Cooling® interessant sind. Diese Methode nutzt das langsame
und kontrollierte , Transpirieren® eines Kiihimediums durch ein poréses Material, welches durch
Verdampfen eine Kuhlwirkung erzeugt [7]. Das Prinzip der Herstellung aus Faservorformlingen
aus dem TFP Prozess ist in Abbildung 4 zu sehen. Auf dem Vorformling (a) wird in einem
initialen Abscheidungsschritt (b) eine Nickelmatrix aufgetragen. Der Stickfaden wird
anschlieRend chemisch entfernt (c) und hinterlasst Kanale. Diese kénnen in einem weiteren
Abscheidungsschritt (d) in ihrer GroRe reduziert werden. Die Adaptierung der Durchmesser der
Kanale wird anhand von lichtmikroskopischen Untersuchungen und CT-Scans analysiert. Die
Kuhlwirkung wird abschlieBend demonstriert, indem ein Blech dem Abgasstrahl eines

Raketentriebwerks ausgesetzt wird (Kapitel 5.6).

a oo \
\ Kohlefaser
b A Grundmaterial
Stickfaden
C WA WAWAWAWA ~ Nickelmatrix
Kanile
o A R A A A A

Abbildung 4: Darstellung der Herstellungsschritte fiir Transpiration Cooling Sheets liber die
galvanische Abscheidung: Faservorformling (a), initiale Abscheidung (b), Auflésung der Stickfdden (c)
und Reduktion der Durchmesser der Kanéle durch weitere Abscheidung (d)
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2 Theoretischer Hintergrund

2.1 Metallmatrix Verbundwerkstoffe

Metallmatrix Verbundwerkstoffe (MMC) sind eine innovative Klasse an Materialien, die in
verschiedenen Anwendungen der Luft- und Raumfahrt, Automobilindustrie und anderen
Branchen eingesetzt werden. Diese Verbundwerkstoffe bestehen aus einer Metallmatrix, in
welcher eine Verstarkungsphase in Form von Partikeln, Whisker oder Fasern (kurz, lang,
endlos) eingebettet sind. Ziel dieser Zweitphase ist es, die Materialeigenschaften gezielt zu
verbessern. Dazu zahlen neben mechanischen Eigenschaften wie der Festigkeit, Steifigkeit
oder Kriechbestandigkeit auch eine Erhéhung der thermischen Leitfahigkeit oder eine
Verringerung der Dichte im Vergleich zum reinen Metall [8].

Die Auswahl der Verstarkungsphase fiir ein Metall hangt von einer Reihe an Fragestellungen
ab. Zunachst muss ein Material gefunden werden, welches die gewlnschten Eigenschaften
hat, beispielsweise keramische Partikel bei Steigerung des E-Moduls oder Diamant bei einer
Erhéhung der Warmeleitfahigkeit [9]. Dabei muss auch die Anisotropie bertcksichtigt werden,
die der Werkstoff vor allem bei Lang- und Endlosfaserverstarkung haben kann. Des Weiteren
muss auch die chemische Vertraglichkeit zwischen beiden Phasen gegeben sein. Einerseits
ist eine Interaktion notwendig, um mechanische Krafte oder Warme weiterzuleiten.
Andererseits kann eine zu starke Reaktionsfreudigkeit die Verstarkungsphase vollstandig
umsetzen und unter Umstdnden auch die Eigenschaften der metallischen Matrix
beeintrachtigen. Dies spielt auch bei der Wahl der Herstellungsroute eine entscheidende Rolle,
da die Prozesstemperatur und die Verweildauer einen starken Einfluss auf die chemische
Reaktivitdt haben. Man kann die Herstellungsrouten beispielsweise nach dem
Ausgangszustand der metallischen Phase einteilen [8]. Diese Einteilung wurde in folgendem
Unterkapitel zur Erlduterung der wichtigsten Herstellungsvarianten vorgenommen.

2.1.1 Herstellungsverfahren

21.1.1 Herstellung aus der festen Phase

Viele Herstellungsrouten fur MMC gehen von festen Materialen aus, welche durch Anwendung
von erhdhter Temperatur und/oder erhdhtem Druck verbunden werden. Pulvermetallurgische
Verfahren werden haufig fur die Produktion verwendet, wie zum Beispiel bei Hartmetallen, wo
Verstarkungsphasen (WC) und eine Metallmatrix (Co) in Pulverform vermischt, gepresst und
gesintert werden. Ein weiteres Beispiel ist die Verstarkung von Aluminium durch keramische
Partikel wie SiC, Al,Oz oder TiO. zur Steigerung der Festigkeit und der Steifigkeit [10].
Kurzfaserverstarkte Kohlefaser-Verbundwerkstoffe kdnnen ebenfalls auf diese Weise
hergestellt werden, indem die Fasern vor dem Sintern gemeinsam mit dem Matrixpulver
gemahlen und vermischt werden.

Eine weitere Mdoglichkeit ist das ,diffusion bonding“, wobei schichtweise angeordnete
Metallfolien mit Fasern oder Pulver unter hohem Druck und Temperatur gepresst werden, um

5
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eine Verbindung zwischen der Matrix und der Verstarkungsphase zu schaffen. Ein Beispiel
hierfur ist die Struktur der ,Space Shuttles* aus Borfaser verstarktem Al6061 [11].

2.1.1.2 Herstellung aus der fllissigen Phase

Ausgangspunkt fur diese Herstellungsrouten ist immer eine flissige Matrix in Form einer
Metallschmelze, in welcher die Verstarkungsphase eingebracht wird. Die Herausforderungen
bei dieser Technik liegen zum einen im Umgang mit flissigen Schmelzen und der Reaktivitat
einiger Metalle im flissigen Zustand (wie Al und Ti) gegenuber Sauerstoff und Kohlenstoff.
Zum anderen bereitet die gleichmaRige Verteilung der Verstarkungsphase oft Schwierigkeiten
bedingt durch die hohe Viskositat der Suspension, einer schlechten Benetzung oder des
Auftriebs aufgrund von Dichteunterschieden. Zur Losung dieser Probleme wurden
unterschiedliche Verfahren entwickelt. Beim ,stir casting® wird die Verstarkungsphase in Form
von Pulver oder Fasern mit der Metallschmelze vermengt und intensiv verrihrt. Besonders
haufig wird diese Technik zur Herstellung von SiC partikelverstarkten Aluminiumlegierungen
verwendet [12]. Die Verstarkungsphase kann auch in einer Form vorbereitet werden, in welche
die Metallschmelze im Anschluss gepresst wird. Sogenanntes ,squeeze casting® oder
,squeeze infiltration* wird haufig zur Verarbeitung von sehr feinen Fasern oder Whiskern
verwendet, welche stark agglomerieren und durch Rdhren nicht verteilt werden kdénnen. Ein
Beispiel ist die Faserverstarkung von Aluminium mit SiC Whiskern [13]. Die Fllssige Phase
kann auch mithilfe von Gasdruck in die Form gepresst werden. Beispiele flir die Herstellung
von MMC Uber Gasdruck Infiltration sind carbonfaserverstarktes Aluminium [14] oder
Diamantverbunde mit Al, Ag, Cu oder Mg [9].

2.1.1.3 Herstellung durch Abscheideverfahren

Schlussendlich gibt es auch Verfahren, bei denen die Matrix auf die Verstarkungsphase durch
verschiedene Abscheidungsverfahren aufgebracht wird. Diese Verfahren kdnnen entweder als
Vorbehandlung fur die bereits genannten Techniken mit flissiger Matrix dienen, um
Grenzflacheneigenschaften wie z.B. die Benetzbarkeit zu verbessern, oder direkt Uber
Diffusions-Bonden oder Sinterverfahren zu dem fertigen Verbundwerkstoff verarbeitet werden.
Einige Beispiele fur Abscheidungsverfahren sind PVD, CVD, Plasma-Spraying und die
elektrochemische Metallabscheidung. Letztere Verfahren haben flir diese Dissertation eine
besondere Relevanz und werden im Stand der Technik (Kapitel 3) naher erlautert.

2.1.2 Phasengrenzflache und Verstarkungskonzept

Die Grenzflache zwischen Verstarkungsphase und Matrix spielt eine wesentliche Rolle fur die
resultierenden Eigenschaften eines Verbundwerkstoffs. Die Lastibertragung hangt vollstandig
von der Wechselwirkung zwischen beiden Phasen ab, da eine ausreichende Adhasion
notwendig ist, um verbesserte strukturelle und funktionale Eigenschaften zu erzielen. Beispiele
hierfur sind Steifigkeit, Festigkeit, Bruchzahigkeit sowie elektrische und thermische
Leitfahigkeit.



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

Es gibt verschiedene Vorbehandlungsverfahren, die die Grenzflacheneigenschaften
beeinflussen kénnen. Durch Abscheidungsverfahren kdnnen Zwischenschichten eingebracht
werden, welche die Benetzung wahrend der Herstellung fordern. Auch das Einbringen reaktiver
Elemente kann eine chemische Verbindung zwischen den Phasen positiv beeinflussen. Eine
weitere Moglichkeit besteht darin, die Phase oxidativ zu behandeln, zum Beispiel durch
Erhitzen unter Luft- oder Sauerstoffatmosphare. Kohlefasern und keramische Fasern werden
haufig auch in oxidierenden Losungen behandelt, wie zum Beispiel in oxidierenden Sauren
(H2S04, HNO3) oder anderen oxidierenden Elektrolyten (KNO3, KMnO4, NaOCI) [15].

2.1.3 Versagensmechanismen endlosfaserverstarkter Verbundwerkstoffe
Aufgrund der Anisotropie von Verbundwerkstoffen ist die mechanische Prifung haufig deutlich
komplexer als bei monolithischen Werkstoffen. Die Belastungsrichtung ist von entscheidender
Bedeutung und auch das Versagen kann auf unterschiedliche Arten auftreten. Die
verschiedenen Versagensmechanismen von Verbundwerkstoffen mit Endlosfaserverstarkung
ermoglichen es, die Ursache des Versagens zu bestimmen. Die Untersuchung der
Bruchflachen zerstorter Proben ermdglicht eine Bewertung der Qualitat der Verbindung der
Matrix mit der Verstarkungsphase. Einige wichtige Versagensmechanismen sind in Abbildung
5 dargestellt. Mechanismen wie ,fiber pull-out®, ,bridging” and “matrix fracture” sind
Ublicherweise unerwinscht. Ein ,fiber pull-out® tritt auf, wenn die Faser bricht und aufgrund
unzureichender Haftung zwischen Faser und Matrix aus der Matrix gezogen wird. Auch beim
,Bridging“ kann man durch das Abgleiten der Matrix auf eine mangelhafte Wechselwirkung an
der Grenzflache geschlossen werden. Beim ,debonding“ kann man das Ablésen der Matrix von
der Faser direkt beobachten, was ebenfalls unerwinscht ist. Ist der Verbundwerkstoff
mehrlagig aufgebaut kann es auch auftreten, dass sich die einzelnen Schichten voneinander
ablésen. In diesem Fall spricht man dann von einer Delamination.

Transverse matrix fracture Longitudinal matrix fracture

A = - F_/

/1

matrix fracture

\\E? /// lﬁpull-out

L Bridging

Fiber /

rupture

Abbildung 5: Darstellung unterschiedlicher Versagensmechanismen
von endlosfaserverstérkten Verbundwerkstoffen [16]
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Der erwlnschte Versagensmechanismus ist Ublicherweise das Brechen der Faser in der Matrix
(,fiber rupture®). Daraus kann geschlossen werden, dass die Kraft ausreichend von der Matrix
auf die Faser Ubertragen wurde. Anhand der Lange der Bruchstiicke kann man Ruickschlisse
auf die Starke der Wechselwirkung zwischen den Materialien ziehen, da bei kirzeren

Bruchstiicken pro Grenzflache mehr Kraft Gbertragen wurde [17].

2.2 TFP-Verfahren

Das TFP-Verfahren (tailored fiber placement) ist ein textiler Prozess zur Herstellung von
Faservorformlingen  fur  Faserverbundwerkstoffe. Im  Gegensatz zu  anderen
Herstellungsverfahren sollen die anisotropen Eigenschaften von Faserverbundwerkstoffen
durch eine flexible Faserorientierung besser fir die Bauteile genutzt werden konnen
(,Lastpfadoptimierung“). Bei dem Prozess werden die zu verarbeitenden Fasern in
individuellen Faserstrangen nach einem vordefinierten Muster auf einem Grundmaterial
aufgestickt. Zur Herstellung von Polymer-Verbundwerkstoffen hat das Verfahren spatestens
seit den 1990er Jahren Einzug erhalten [18, 19].
Das Prinzip hinter der Technologie ist in Abbildung 6 schematisch dargestellt. Die Faserstrange
werden auf einem Grundmaterial aufgestickt. Durch einen steuerbaren XY-Tisch sowie einem
schwenkbaren FlUhrungselement kann der Lagenaufbau und die Faserrichtung eingestellt
werden. Bei dem Verfahren werden endlose Faserstrange wie Rovings verarbeitet, somit dient
es zur Herstellung von endlosfaserverstarkten Verbundwerkstoffen. Die Fasern werden trocken
verarbeitet (im Gegensatz zu vorgetrankten Fasern wie z.B. Prepregs) und in einem separaten
Arbeitsschritt in einer Matrix eingebettet um das fertige Bauteil zu erhalten.
Bei der Auswahl der zu verwendenden Materialien ist ein breites Spektrum vorhanden, welches
an die jeweiligen Anforderungen angepasst werden kann:
e Grundmaterial:

Das Grundmaterial dient vorrangig der Fixierung der Fasern und tragt Ublicherweise

wenig zu der Festigkeit des Bauteils bei. Hier werden Gewebe aus Kohle-, oder

Glasfasern sowie auch thermoplastische Filme oder Folien aus Elastomer eingesetzt.

Die Entwicklung geht auch in Richtung l6slicher Fasern wie Zelluloseacetat

(acetonléslich) oder Polyvinylacetat (wasserloslich). Die Entfernung des

Grundmaterials wird vor allem dann interessant, wenn mehrlagiger Aufbau aus

Faservorformlingen eingesetzt wird. Einerseits stellt das Grundmaterial dann eine nicht

zu vernachlassigende Totmasse dar, andererseits kann es auch die Haftung zwischen

den einzelnen Lagen beeintrachtigen [5].

e Stickfaden:

Als Stickfaden werden vorwiegend Polyester (PES) verwendet, aber auch andere

Kunstfasern wie Nylon, p-phenylene terephthalamide (PPTA) oder auch hochfeste

Aramidfasern. Auch hier gehen viele Entwicklungen Richtung chemisch I6sbare oder

schmelzbare Faden, welche bei Temperaturen um die 85 °C herausgeldst werden
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kénnen (z.B. Grilon K85, Serafil, ..). Das Hauptinteresse liegt auch hier in der Reduktion
der Masse, da die Stickfaden je nach Technik und Maschineneinstellung 1-4% des
Volumenanteils im Komposit ausmachen kdnnen [5, 18].

e Verstarkungsfasern:
Bei der Wahl der zu verarbeitenden Fasern ist der Prozess sehr flexibel, prinzipiell
kénnen alle Arten von Fasern verwendet werden. Dazu zahlen neben den Kohle- und
Glasfasern auch Kunststoff-, Metall-, Aramid-, sowie keramische Fasern.

Needle \

Upper
thread

Ground material
Tailored fiber |

Guiding
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movement

X axis
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Abbildung 6: Veranschaulichung des Prinzips des TFP-Verfahrens [20]

Die Vorteile des TFP-Verfahrens liegen unter anderem in seiner Fahigkeit, malRgeschneiderte
Bauteile zu produzieren, die auf die Anforderungen des jeweiligen Einsatzbereichs
zugeschnitten sind. Als endkonturnahes Fertigungsverfahren kann materialsparend gearbeitet
und der Aufwand der Nachbearbeitung reduziert werden. Durch die prazise Platzierung der
Fasern kann eine optimale Ausrichtung erreicht werden, was eine maximale Nutzung der
anisotropen Eigenschaften von CFRP ermoglicht (,Lastpfadoptimierung®). Die Bedeutung
dieses Vorteils kann aus Abbildung 7 herausgelesen werden, in welcher die Abnahme der
relativen Festigkeit mit abweichendem Faserwinkel bei UD-CFRP Zugproben zu sehen ist. Ein
weiterer Vorteil, welcher insbesondere fur Verbundwerkstoffe interessant ist, liegt in der hohen
Reproduzierbarkeit der Bauteile fur kleine Serienfertigungen, welche durch ein hohes Maf3 an
Automatisierung ermdglicht wird. Das TFP-Verfahren erméglicht auch die Integration von
verschiedenen Funktionen in ein Bauteil. Diese ,smart structure systems® beinhalten
beispielsweise Sensoren (Temperatursensoren, optische Sensoren, usw.), Aktuatoren
(Piezoaktuatoren) oder Heizelemente [5, 21, 22].
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Abbildung 7: Verlauf der relativen Festigkeit von UD kohlefaserverstérkten Kunststoffen mit dem
Winkel der Belastung relativ zur Faserrichtung [18]

F

Abbildung 8: Beispiel eines komplexen dreidimensionalen Bauteils mittels TFP - Herstellung des
Faservorformlings (li) und fertiges Bauteil (re) [23]

Wie die Vorteile in der Praxis angewendet werden kénnen, lasst sich gut anhand folgenden
Beispiels beschreiben (Abbildung 8). Der Lagenaufbau lasst sich auch so berechnen, dass das
Bauteil in eine komplexe dreidimensionale Form Uberfihrt wird. Dies wiederum spart Material
und viele Arbeitsschritte. Auf der linken Seite sieht man wie die Kohlefaser-Rovings nach

10
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Lagenaufbau auf dem Grundmaterial aufgestickt werden. Auf der rechten Seite sieht man das

Bauteil in seiner fertigen Form.
2.3 Elektrochemische Metallabscheidung

2.3.1 Allgemeines

Die elektrochemische Abscheidung resultiert im Wesentlichen daraus, dass ein elektrischer
Strom durch einen Elektrolyten zwischen zwei Elektroden flief3t. Dabei fungiert die negativ
geladene Elektrode als Kathode, wahrend die positiv geladene Elektrode als Anode bezeichnet
wird. Der Elektrolyt enthalt geladene Teilchen, die durch das Anlegen eines elektrischen Feldes
in Bewegung versetzt werden. Die Kationen bewegen sich zur Kathode, wahrend die Anionen
sich zur Anode bewegen. Bei der Wahl einer geeigneten Spannung kénnen sich positiv
geladene Metallionen an der Kathode entladen und eine metallische Abscheidung bilden. In
Abbildung 9 ist eine beispielhafte Darstellung anhand eines Watt’s Nickelelektrolyten zu sehen.

2.3.2 Elektrolyt und Elektrolytbestandteile

Als Elektrolyten bezeichnet man chemische Verbindungen, welche in lonen dissoziiert und
durch ein elektrisches Feld bewegt werden kénnen. Diese kénnen in fester und fllissiger Form
vorliegen, in der Galvanotechnik arbeitet man aber fast ausschlie3lich mit in wassriger Lésung
geldsten lonen. Elektrolyte kdnnen auch als elektrische Leiter 2. Klasse bezeichnet werden. Im
Gegensatz zu Leitern 1. Klasse (z.B. Metalle) erfahren diese eine stoffliche Veranderung
(beispielsweise durch Dissoziation) wahrend des Transportvorgangs [24].

Wenn nun geeignete Metallbleche (Elektroden) in eine wassrige Lésung getaucht werden und
eine ausreichend hohe Spannung zwischen ihnen angelegt wird, flie3t ein elektrischer Strom.
Der Strom erzwingt an der Metalloberflache eine chemische Redoxreaktion, welche auch als
Elektrolyse bezeichnet wird. Im Falle von galvanischen Elektrolyten werden diese chemischen
Reaktionen genutzt, um einen Materialtransport zu bewirken. Dies geschieht dadurch, dass die
positiv geladenen Metallionen an der negativen Elektrode (Kathode) reduziert werden und sich
abscheiden. Der dadurch entstehende Konzentrationsunterschied bewirkt den
Materialtransport der Metallionen.

Die Elektrolyten fur die elektrochemische Abscheidung setzen sich Ublicherweise aus
mehreren Bestandteilen zusammen. Ublicherweise gibt es ein Basissalz bzw. Leitsalz, welches
den Hauptbestandteil des Elektrolyten ausmacht. Dieses bringt das abzuscheidende Metall in
grof3er Menge in die Lésung und sorgt zudem fir eine gute elektrische Leitfahigkeit. In haufigen
Fallen enthalten die Elektrolyte noch geringere Mengen an weiteren Metallsalzen des
abzuscheidenden Metalls, welche eine funktionelle Eigenschaft haben. Haufig beeinflusst das
zusatzliche Anion in der Lésung die Elektrodenreaktionen, beispielsweise sorgt es fur eine
bessere Loslichkeit der metallischen Anoden oder beeinflusst die Eigenschaften des Uberzugs
an der Kathode. Da die Abscheidung meistens stark abhangig vom vorherrschenden pH-Wert
ist, werden dem Elektrolyten Puffer zur Stabilisierung zugesetzt. Dies ist notwendig, da sich

11
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der pH-Wert aufgrund von Nebenreaktionen an der Elektrodenoberflache verandern kann. Das
bedeutendste Beispiel hier ist die Bildung von molekularem Wasserstoff H, aus H*-lonen an
der Kathode als Konkurrenzreaktion zur Metallabscheidung, welche eine lokale Anhebung des
pH-Werts zur Folge hat. Netzmittel sind ebenfalls hdufig Bestandteil bei der Formulierung eines
Elektrolyten. Dabei handelt es sich um Tenside, welche die Benetzung von weniger hydrophilen
Oberflachen mit dem wassrigen Elektrolyten férdern sollen. Zudem sollen diese auch den
Abtransport von Gasblaschen fordern, welche sich durch Nebenreaktionen an der Oberflache
bilden, oder durch mechanische Einwirkung in die Elektrolytldsung eingebracht werden. In
manchen Fallen werden dem Elektrolyten auch Komplexbildner hinzugefiigt. Diese haben die
Aufgabe, mdglichst selektiv unerwiinschte Fremdmetallionen zu maskieren und den
Elektrolyten resistenter gegen Verunreinigungen zu machen. Zuletzt gibt es noch zahlreiche
organische Zusétze, welche einen Einfluss auf die Eigenschaften der metallischen Uberziige
haben sollen. Meistens handelt es sich um ungesattigte Kohlenwasserstoffe, welche
oberflachenaktiv sind und das Elektrodenpotential beeinflussen. Manche Zusatze sollen die
Abscheidung glanzender machen (Glanzbildner), andere sollen eine einebnende Wirkung
haben, um eine unregelmaflige Substratoberflache auszugleichen. Schliefdlich gibt es auch
Zusatze, welche die mechanischen Eigenschaften der Metallabscheidung verandern kdnnen,

beispielsweise eine Verringerung der Eigenspannung durch Spannungsverminderer [25, 26].
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Abbildung 9: Prinzip der galvanischen Metallabscheidung anhand eines Watt’s Nickelelektrolyten [27]

2.3.21 Watts Nickel
Der Watts Nickelelektrolyt gehdért zu den am haufigsten verwendeten Nickelelektrolyten,
sowohl fur technische Anwendungen als auch bei der Schmuckherstellung. Nickelsulfat dient
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aufgrund seiner hohen Léslichkeit und der glnstigen Anschaffungskosten als Basissalz.
Nickelchlorid wird in geringeren Mengen zugesetzt, um die Anodenléslichkeit zu erhéhen und
die kathodische Grenzstromdichte anzuheben. Borsaure wird als Puffer genutzt, um den pH-
Wert zu stabilisieren. Dies ist vor allem bei hohen Stromdichten wichtig, da die lokale Anhebung
des pH-Werts ein Ausfallen von Nickelhydroxid zur Folge haben kann.

Die genaue Zusammensetzung hangt von den bendtigten Eigenschaften ab, welche sich mit
der Konzentration, pH-Wert und Additiven veréndern. In Tabelle 1 ist ein Uberblick tber

typische Konzentrationsbereiche der Inhaltsstoffe zu sehen [26].
Tabelle 1: Zusammensetzung typischer Watts Nickelelektrolyten (pro Liter Elektrolyt) [26]

Inhaltsstoff Masse (g) Funktion
Hauptbestandteile

Nickelsulfat 200-400 Ni-lonen Quelle

Nickelchlorid 30-60 Anodenldslichkeit
Borsaure 30-45 Puffer
Additive
Natriumlaurylsulfat 0,05-0,15 Netzmittel
1,4-Butandiol* 0,5-4 Glanzbildner
*optional

2.3.2.2 Nickelsulfamat Elektrolyt

Nickelsulfamatelektrolyten gehdren nach den Watts Nickelelektrolyten zu den Bedeutendsten.
Das Verhalten und die Eigenschaften sind diesem sehr ahnlich, lediglich die Eigenspannungen
der Metallabscheidung kénnen deutlich geringer sein. Aus diesem Grund werden diese
Elektrolyten bevorzugt bei der Abscheidung von dickeren Nickelschichten (ab 0,1 bis mehrere
Millimeter) eingesetzt. Aul’erdem gibt es die Mdglichkeit mit hohen Konzentrationen (,Ni-
Speed*) sehr hohe Abscheidungsraten von bis zu 90 A/dm? zu erzielen. In Tabelle 2 sind die
Konzentrationsbereiche flir Nickelsulfamatelektrolyten zu sehen [26, 28].

Tabelle 2: Zusammensetzung typischer Nickelsulfamatelektrolyten (pro Liter Elektrolyt) [26, 28]

Inhaltsstoff Masse (g) Funktion
Hauptbestandteile
Nickelsulfamat 300-650 Ni-lonen Quelle
Nickelchlorid 5-45 Anodenléslichkeit
Borsaure 30-45 Puffer
Additive
Natriumlaurylsulfat 0,05-0,15 Netzmittel

2.3.2.3 Strike-Nickel

Das Strike-Nickel Verfahren dient in der Galvanotechnik der Vorbehandlung von Substraten
mit einer widerstandsfahigen Passivschicht. Dazu zahlen neben Nickel und Nickellegierungen
vor allem Edelstahle. Aufgrund der hohen Chloridkonzentration und dem niedrigen pH-Wert
werden auch starke Passivschichten aufgebrochen. Die dinne Schicht, die aus dem Bad
abgeschieden wird, wird auch als ,Anschlagnickel“ bezeichnet und dient als Ausgangsbasis fur
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eine weitere Abscheidung. Eine typische Zusammensetzung fur einen solchen Elektrolyten
beinhaltet 240 g/L Nickelchlorid sowie 86 mL/L konzentrierte Salzsaure [29].

2.3.3 Elektroden und Elektrodenvorgange

Wenn ein Metall in eine Lésung seiner lonen getaucht wird, kommt es zu einer Wechselwirkung
zwischen dem Metall und der L6sung. Dabei |6sen sich einerseits lonen aus dem Metall heraus,
gleichzeitig setzen sich auch lonen auf dem Metall ab. Das chemische Potential von Metall
bzw. Metallionen bestimmt dabei, welche Reaktion schneller und damit bevorzugt ablauft. Da
die lonen Trager elektrischer Ladungen sind, entsteht eine elektrische Aufladung. Diese
Aufladung wirkt dem chemischen Potential entgegen. Die Reaktion kommt netto zum Erliegen,
sobald die elektrostatische Aufladung gleich grol3 dem chemischen Potential ist. Die
Kombination aus elektrostatischem und chemischem Potential wird auch als
elektrochemisches Potential bezeichnet. Im Gleichgewichtszustand ist das elektrochemische
Potential von Metall und Metallion in der Ldsung gleich groR. Die elektrostatische
Potentialdifferenz im dynamischen Gleichgewicht wird als Galvanipotential bezeichnet. An der
elektrisch geladenen Elektrode bildet sich eine Schicht aus lonen mit entgegengesetzter
Ladung aus, die als Helmholz Doppelschicht bezeichnet wird. Die Nernst Gleichung (1)
beschreibt die Konzentrationsabhangigkeit des Elektrodenpotentials E zwischen einem Metall
und seinem Metallion in der Losung und ist die Grundgleichung der Elektrochemie. Sie
verknupft die chemische GroéRe Konzentration ¢ mit der elektrischen Gré3e Spannung und ist
fur die Beschreibung der Elektrodenvorgdnge von besonderer Bedeutung. Die Gleichung
enthalt aulRerdem die Ladungszahl z, die ideale Gaskonstante R, die Faradaykonstante F und
die Temperatur T [30].

RT  co,

E=E’+—In
zF CRed

(1)

2.3.4 Uberspannung und Polarisation

Obwohl die Nernst-Gleichung die elektrochemischen Prozesse zwischen einem Metall und
seinen lonen in Losung beschreibt, ist sie fur praktische Anwendungen nicht ausreichend. Dies
liegt daran, dass sie sich ausschlieRlich auf die Thermodynamik stiitzt und kinetische sowie
katalytische Vorgange auBer Acht lasst. Die daraus resultierende Uberspannung, die
zusatzlich zur theoretisch berechneten Spannung bendtigt wird, um einen elektrochemischen
Prozess in Gang zu bringen, hat einen erheblichen Einfluss auf die elektrochemische
Abscheidung. Der Begriff ,Uberspannung* bezieht sich auf die potentialbestimmende Reaktion,
gleichermalden kann von der ,Polarisation” der Elektrode gesprochen werden, wenn man die
Elektrode betrachtet.

Diese Uberspannung entsteht durch kinetische Hemmungen, die sich aus verschiedenen
Teilaspekten zusammensetzen. Die Durchtrittspolarisation entsteht durch die Hemmung
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bedingt durch die elektrische Doppelschicht, welche von den Metallionen passiert werden
muss, um zur Elektrodenoberflache zu gelangen.

Die Diffusionspolarisation tritt auf, da die Konzentration der abzuscheidenden lonen zur
Elektrodenoberflache hin abnimmt und die Metallionen aus dem Bulk der Flussigkeit zur
Grenzflache diffundieren missen. Dieser Widerstand hangt mafigeblich von der Dicke der
Grenzschicht ab, in welcher sich die lonen nur durch Diffusion fortbewegen konnen. Die
Diffusionspolarisation kann beispielsweise durch eine starke Badbewegung verringert werden,
da diese die fluiddynamische Grenzschichtdicke verringert. Auch eine hohe Metallionen-
konzentration wirkt der Polarisation entgegen, da die Konzentrationsdifferenz und infolge auch
die Diffusionsrate zunimmt.

Die Reaktionspolarisation hangt direkt mit der chemischen Reaktion zusammen und umfasst
Hemmungen wie Hydratations-, Dehydratations-, Komplexbildungs- und
Komplexzerfallsreaktionen. Durch die Zugabe von Additiven wie Komplexbildnern kann diese
Polarisation beeinflusst werden.

Besonders wichtig und erwahnenswert ist in diesem Zusammenhang die Wasserstoff-
Uberspannung. Sie hangt unter anderem von der Elektrodenoberflache, also dem verwendeten
Metall ab. Die Wasserstoffliberspannung beschreibt die Hemmung zur Bildung von
molekularem  Wasserstoff an  Metalloberflaichen. Die relativ.  hohe  bendtigte
Wasserstofflberspannung auf Nickelelektroden zur Bildung von Wasserstoff fihrt Gberhaupt
erst dazu, dass die Nickelabscheidung bevorzugt und mit hoher Stromausbeute von bis zu 97
% maglich ist [29].

2.3.5 Pulsstrom

Bisherige Betrachtungen bezogen sich auf die galvanische Abscheidung unter
Gleichstrombedingungen (DC), doch es ist auch moglich, die Abscheidung mit Pulsstrom
(PED) durchzufihren. Dabei kann man allgemein zwischen unipolaren ("Pulse Current": PC)
und biploaren ("Pulse Reverse Current": PRC) Pulsformen unterscheiden. Bei PC fliel3t der
Strom stets in eine Richtung, bei PRC wird der Strom phasenweise auch umgekehrt. Fir beide
Arten gibt es eine Vielzahl von Stromprofilen die angewendet werden kénnen [31].
Im Folgenden sind einige Beispiele hierflir gelistet, in Abbildung 10 sind die graphischen
Darstellungen zu sehen [32]:
e unipolar (PC)
o Strompulse mit stromlosen Pausen (pulse, pulsed pulse, duplex pulse)
o modulierter DC ohne stromlosen Pausen (superimposed pulse)
o Kombination aus beidem ("pulse-on-pulse")
e Dbipolar
o Pulsstrom mit Stromumkehr (pulse reverse)
o Pulsstrom mit Stromumkehr mit stromlosen Pausen (pulse reverse with off-time,
pulsed pulse reverse)
o Kombination aus beidem (pulse-on-pulse reverse)
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Abbildung 10: Graphische Darstellung verschiedener Arten von unipolaren
und bipolaren Pulsformen bei der Pulsstromabscheidung [32]

Die Veranderung des Stromprofils beeinflusst die Elektrodenpolarisation und damit die
Elektrodenvorgange. Ein Beispiel betrifft die in Kapitel 2.3.3 erlauterte elektrische
Doppelschicht, welche die Elektrode umgibt. Durch das variable Stromprofil andert sich die
Auspragung der Doppelschicht und damit auch die Durchtrittspolarisation. Bei Stromumkehr
kann diese Polarisation auch vollstandig aufgehoben werden. Dies kann zu einer verbesserten
Stromausbeute und Streufahigkeit fihren. Zudem erlaubt die Technik auch das Erreichen
hoherer Stromdichten, da ein Abbau der Doppelschicht auch die Diffusion in der Grenzschicht
erleichtert. Weitere Anwendungsbeispiele fur Pulsstrom sind unter anderem [32, 33]:

e Beeinflussung der Kristallisation, als Alternative zu Additiven wie Glanzbildern,

Einebner oder Spannungsverminderer

e Erzielung von Texturen und Porositat

e Legierungsabscheidung
Der Pulsstrom kann zuséatzlich noch durch weitere Parameter definiert werden, als die oben
genannten. Die Frequenz eines Zyklus, das Verhaltnis von Zyklus- zu Stromfluss-Dauer, sowie
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der durchschnittliche und maximale Strom koénnen beispielsweise wichtige Parameter zur
Beschreibung des Pulsstromes sein. Auch die Pulsform spielt eine Rolle, diese kann

sinusférmig, rechteckig oder trapezformig sein [31].

2.3.6 Wichtige Begriffe

2.3.6.1 Stromdichte und Grenzstromdichte

Die Stromdichte bzw. kathodische Stromdichte ist einer der fundamentalsten Parameter in der
elektrochemischen Abscheidung. Sie gibt an, welche Ladungsmenge in einer bestimmten Zeit
Uber eine Flache des Werkstlcks flie3t und ist unabhangig von der GréRe der Elektroden. Viele
weitere Parameter sind direkt von der Stromdichte abhangig wie beispielsweise:

o die Duktilitat

o die Festigkeit

o die Harte

o die Eigenspannungen

e der Glanz

o die Co-Abscheidung von Fremdmetallionen
Abbildung 11 zeigt die Abhangigkeit der Harte und der Eigenspannungen von der Stromdichte
bei Nickel, welches aus einem Watts Nickelelektrolyten abgeschieden wurde.
Die Stromdichte kann bei der elektrochemischen Metallabscheidung nicht uneingeschrankt
erhdht werden. Abgesehen davon, dass die Eigenschaften der Schicht bei unpassender
Stromdichte darunter leiden kdnnen, gibt es auch eine physikalische Grenze fir den
Stofftransport zur Elektrodenoberflache. Bei steigender kathodischer Polarisation sinkt die
Metallionenkonzentration an der Oberflaiche und die Diffusionsrate nimmt zu. Geht die
Konzentration auf der Oberflache gegen null, fihrt eine weitere Polarisation nicht zu einer
Erhéhung der Diffusion und die Grenzstromdichte ist erreicht. Ein hoherer Stromfluss kann
dennoch erzielt werden, wenn die Polarisation hoch genug ist, um eine weitere chemische
Reaktion an der Kathode zu erzwingen. Daraus ergibt sich ein stufenartiges Ansteigen der
Stromdichte, wenn sich die dominante chemische Reaktion verandert (Abbildung 12).
Die Grenzstromdichte Iasst sich beeinflussen, indem der Diffusionslimitierung entgegengewirkt
wird. Eine Erhdhung der Metallionenkonzentration fuhrt beispielsweise zu einer Erhéhung der
Konzentrationsdifferenz zwischen Elektrodenoberfliche und Elektrolyt. Dies erhoht die
Triebkraft der Diffusion, steigert den lonentransport zur Oberflache und wirkt sich
dementsprechend in der Erhéhung der Grenzstromdichte aus. Dies ist in Abbildung 12 zu
sehen, die Messkurven bei 5 g/L (strichliert) erreichen bei hdheren Stromdichten ein Plateau.
Durch eine starke Bewegung des Elektrolyten kann ein ahnliches Ergebnis erzielt werden. Der
Materialtransport ist konvektiv erheblich effizienter als durch Diffusion. An der
fluiddynamischen Grenzschicht zwischen Elektrolyten und Elektrode ist der Stofftransport
allerdings nur noch durch Diffusion mdglich. Durch eine intensive Bewegung sinkt die
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Grenzschichtdicke und es kann eine Verringerung der Diffusionsstrecke erreicht werden. Dies
fuhrt zu einem steileren Konzentrationsgradienten und erhéht abermals die Triebkraft. Dies ist
ebenfalls in Abbildung 12 erkennbar. Bei den Messkurven mit bewegtem Elektrolyten (dunne
Linien) erstreckt sich das Plateau hin zu grofderen Stromdichten.

STRESS
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Abbildung 11: Einfluss der kathodischen Stromdichte auf die Eigenspannungen und Hérte in einem
Watts Nickelelektrolyten bei 55 °C und einem pH-Wert von 3 [26]
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Abbildung 12: Kathodenpotential-Stromdichte-Kurven eines Zink-Kadmium-Elektrolyten bei
unterschiedlicher Metallionenkonzentration und Badbewegung [29]

2.3.6.2 Stromdichteverteilung und Streufahigkeit

Die Stromdichte auf der Oberflache eines realen Bauteils ist ungleichmafiig verteilt und nicht
konstant. Die Menge an abgeschiedenem Material und auch die Eigenschaften hangen
dementsprechend immer von der lokalen Stromdichte eines gegebenen Punktes auf der
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Oberflache ab. Die Verteilung der Stromdichte wird maRgeblich von folgenden Faktoren
beeinflusst [34]:

e Geometrie und Anordnung der Elektroden (Bauteil und Anoden)

o Elektrische Leitfahigkeit des Elektrolyten und der Elektroden

o Diffusionspolarisation

o Reaktionspolarisation

o Hydrodynamik des Systems (Badbewegung)
Sind die Effekte der kathodischen Polarisation vernachlassigbar, so hangt die
Stromdichteverteilung  lediglich  von  der geometrischen  Anordnung  (primare
Stromdichteverteilung) und der elektrischen Leitfahigkeit der Elektroden und des Elektrolyten
ab. Wie in Abbildung 13 dargestellt, sind vor allem Spitzen, Kanten und konvex gekrimmte
Oberflachen beglnstigt, sowie allgemein Flachen die zur Anode gewandt sind. Auf
Hinterschneidungen und konkaven Flachen ist hingegen eine deutlich geringere Stromdichte
zu erwarten. Je schlechter die Leitfahigkeit des Elektrolyten, desto starker ausgepragt ist dieser
Effekt. Bei schlecht leitenden Elektroden nimmt zudem die Stromdichte ab, je weiter man sich

von der Kontaktierung entfernt.

-+ Cathode +

Anode Anode

Abbildung 13: Darstellung der Stromdichteverteilung an einem komplex geformten Bauteil [27]

Wenn andere Wirkungsmechanismen, wie die Reaktions- und Diffusionspolarisationen,
tragend werden, kann sich die Stromdichteverteilung verandern (sekundare bzw. tertiare
Stromdichteverteilung). Wenn die Stromdichte beispielsweise durch Diffusion limitiert wird,
hangt die Stromdichteverteilung stark von der Hydrodynamik des Systems ab. Sie wird dort
hoch sein, wo die fluiddynamische Grenzschicht am Geringsten ist und ein lonentransport
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durch Fluidbewegung mdglich ist. Aus diesem Grund ist eine erzwungene Bewegung (durch
z.B. Rihren, Lufteinblasen, Ultraschall, ..) des Elektrolyten essentiell.

In Zusammenhang mit der Stromdichteverteilung steht die Streufahigkeit eines Elektrolyten.
Sie fasst die komplexen Faktoren der kathodischen Polarisation, der kathodischen
Stromausbeute und der elektrischen Leitfahigkeit des Elektrolyten in einem Term zusammen.
Sie beschreibt die Neigung eines Elektrolyten bei ungleichmafiger Stromdichteverteilung,
unterschiedlich dicke Metallschichten abzuscheiden. Ein Elektrolyt mit einer hohen
Streufahigkeit weist geringe, bei schlechter Streufahigkeit hohe Unterschiede in der
Schichtdicke auf [27, 34].

2.3.6.3 Stromausbeute

Im Idealfall wird der gesamte Strom, der Uber die Kathode flief3t, flir die Abscheidung des
gewulnschten Metalls genutzt. Im realen Fall geht ein Teil des Stroms flr unerwinschte
Nebenreaktionen verloren. Die wichtigste Nebenreaktion bei der Nickelabscheidung ist die
Bildung von molekularem Wasserstoff aus H*-lonen. Die Stromausbeute beschreibt das
Verhaltnis zwischen der tatsachlich abgeschiedenen und der theoretisch berechneten Menge
an Metall, die durch das Faraday-Gesetz (2) bestimmt wird. In die Formel flieRen die molare
Masse M, der elektrische Strom /, die Abscheidedauer t, die Ladungszahl der lonen z und die

Faraday Konstante F mit ein.

_M*I*t 5
m= p (2)
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3 Stand der Technik

Die Dissertation hat die Herstellung von MMCs Uber die Galvanisierung von
Faservorformlingen zum zentralen Thema. Galvanotechnische Prozessschritte sind bereits Teil
unterschiedlicher Herstellungsrouten fur MMCs. Der Stand der Technik und einige
Beispielverfahren werden in den folgenden Kapiteln dargestellt. Manche Unterkapitel sind
aufgrund der thematischen Uberschneidung aus der eigenen Diplomarbeit wortlich zitiert, dies

ist anhand der Quellenangabe im Titel ersichtlich.

3.1 Partikelverstarkte MMC - elektrophoretische Metallabscheidung [35]

Die elektrolytische Abscheidung in Suspensionen (elektrophoretische Abscheidung) stellt
einen flexiblen Ansatz zur Herstellung von partikelverstarkten Metallbeschichtungen dar. Bei
dem sogenannten ,inclusion plating“ werden feine Partikel im galvanischen Elektrolyten
dispergiert, welche sich in der abgeschiedenen Metallschicht einlagern (Abbildung 14). Dieses
Verfahren kann, abhangig von dem konkreten Anwendungsfall, mit anderen Technologien wie
.Plasma Spraying“ oder ,Magnetron Sputtering“ konkurrieren. Letztere Verfahren haben
beispielsweise Probleme bei der Beschichtung von komplexen Bauteilen, da die zu
beschichtenden Oberflachen nicht verdeckt sein dirfen. Des Weiteren sind die bendtigten
Prozesstemperaturen von mehreren hundert Grad Celsius und das Hochvakuum ungeeignet
fur niedrigschmelzende metallische oder organische Substrate. Die elektrolytische
Abscheidung kann durch eine hohere Flexibilitat in der Bauteilgeometrie und den milden
Prozessbedingungen eine interessante Alternative darstellen [35].

Bereits in den 1960 er Jahren wurden einige Metall-Partikel Systeme erforscht und haben
praktische Anwendungen gefunden. Verbunde aus Ni und Co welche Karbide, Nitride und
Boride enthalten sind von besonderem Interesse. Das System Ni-SiC wurde bereits als
Beschichtung in Motoren von BMW und Porsche eingesetzt, wo es auf den Oberflachen von
Hubkolben in Kolbenmotoren oder auch auf dem Drehkdrper von Wankelmotoren eingesetzt
wurde. Neben keramischen Partikeln wurden auch Beschichtungen mit Graphit und PTFE

hergestellt, fir selbstschmierende Lager und Korrosionsschutz [36].

| M | I

Metal matrix
I I composite

Cathode
Cathode

Particles

/
I 1 |

Abbildung 14: Darstellung des Prozesses der elektrophoretischen Metallabscheidung mit unléslichen
Partikeln zur Herstellung partikelverstérkter Metallschichten [37]
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3.2 Funktionelle CFRP [35]

Galvanische Verfahren werden aktuell getestet um gangige CFRP zu funktionalisieren und fir
ein breiteres Spektrum an Anwendungen moglich zu machen. Die Nachteile von CFRP
beinhalten in erster Linie die schlechte thermische und elektrische Leitfahigkeit, die
Durchlassigkeit fir manche Fluide und das Ausgasen bei Anwendungen im Vakuum. Die
schlechte elektrische Leitfahigkeit macht vor allem in Luft- und Raumfahrtanwendungen
Probleme, da sich isolierende Materialien durch Luftreibung oder geladene Teilchen aus dem
All aufladen. Die unerwinschte Durchlassigkeit von Gasen macht vor allem die Herstellung von
ultraleichten Typ V Druckspeicher (Vollkomposit-Druckspeicher aus CFRP ohne Innenliner)
aulerst schwer, da die fehlende Dichtigkeit problematisch flr Langzeitanwendungen ist. Die
Integration von galvanischen Verfahrensschritten kann die Eigenschaften in solchen Fallen
positiv beeinflussen. Durch oberflachliches Abtragen des Polymers und die Freilegung der
Kohlefasern kdnnen diese galvanisch beschichtet und leitfahig gemacht werden. Dies wirkt sich
auch positiv auf die Dichtigkeit aus und kann das Ausgasen der CFRP einschranken. Hiermit
schitzt man nicht nur das Bauteil selbst, sondern auch umliegende Komponenten. Optische
Bauteile kdnnen im Weltraum beispielsweise durch niedergeschlagene Ausgasungen von
naheliegenden CFRP Komponenten beschadigt werden [38]. Ein weiterer Ansatz beinhaltet
die Metallisierung des Gewebes bevor es in die Kunststoffmatrix eingebettet wird. Durch diese
Techniken soll beispielsweise auch die Verwendung von galvanisch funktionalisierten CFRP
fur gewichtsreduzierte kryogene Wasserstoffspeicher ermoglicht werden [39, 40]. Vernickelte
Kohlefasern sind auch als Rovings kommerziell erhaltlich, wobei das Auftragen von Nickel
galvanisch oder Uber CVD erfolgen kann. Diese Fasern werden ebenfalls vorrangig fir die
Herstellung von CFRP verwendet, wenn eine erhohte Leitfahigkeit notwendig ist. Dies gilt
beispielsweise fur die Vermeidung elektrostatischer Aufladung und elektromagnetische
Abschirmung [41].

3.3 Endlosfaserverstarkte MMC durch galvanische Abscheidung [35]

Methoden zur Herstellung von endlosfaserverstarkten MMCs durch galvanische Abscheidung
sind ebenfalls in der Literatur zu finden [15, 42-44]. Die Verfahren kann man grob in zwei Arten
unterteilen, je nachdem ob isolierende Fasern (keramische Fasern, Glasfasern) oder leitende

Fasern (Kohlefasern) verwendet werden.

3.3.1 Isolierende Fasern

Die Verfahren mit isolierenden Fasern nutzen Electroforming zur Herstellung von
endlosfaserverstarkten MMCs. Flr die Herstellung wird eine Form (Badmodell) bendtigt, auf
welcher die Abscheidung stattfindet und im Anschluss entfernt werden kann. Durch das
gezielte Aufbringen von Fasern auf dem Badmodell kdnnen diese bei der elektrochemischen
Abscheidung in das Metall eingebettet werden. Der Prozess wird meistens in 3 Schritten

ausgeflhrt:
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1. Die Form oder das Mandrel wird mit einer diinnen Metallschicht Gberzogen

2. Die Fasern werden auf die Metallschicht aufgebracht

3. Die Beschichtung wird fortgesetzt, um die Fasern einzubetten
Durch Wiederholung der Schritte 2 und 3 ist es auch moglich mehrlagige MMCs herzustellen.
Um einen ausreichend hohen Matrixflllgrad zu erreichen und die Porositat zu minimieren,
werden fur diesen Prozess vorwiegend Kupfer- und Nickelelektrolyten mit einer guten
Streufahigkeit eingesetzt. Fir diesen Prozess kommen lediglich Fasern in Frage, welche keine
elektrische Leitfahigkeit aufweisen oder isolierend beschichtet sind. Leitende Fasern wurden
direkt beschichtet werden und die Verbindung mit dem Mandrel beeintrachtigen. Es kommen
somit vorwiegend Glasfasern und keramische Fasern aus SiC und BN zum Einsatz [43, 44].

3.3.2 Leitende Fasern

Die Galvanische Abscheidung wurde ebenfalls schon bei leitenden Fasern wie Kohlefasern
herangezogen, um endlosfaserverstarkte MMC herzustellen. Kupfer und Nickel zahlen auch
hier wieder zu den vielversprechendsten Kandidaten, da die Abscheidung dieser Metalle gut
beherrschbar ist. Die Prozesse laufen im Allgemeinen in zwei Schritten ab. Zunachst werden
die Fasern vorbehandelt und galvanisch eine Metallschicht auf den Fasern aufgebracht. In
einem zweiten Schritt werden die Fasern in die gewinschte Form gebracht und mittels
HeilRpressens oder Flissigphasenbindens (,liquid phase bonding®) zu einem Bautell
verarbeitet. Der erste Schritt kann einerseits kontinuierlich erfolgen, indem Faser-Rovings
durch den Elektrolyten gezogen und beschichtet werden. Andererseits besteht die Mdglichkeit
ein Gewebe diskontinuierlich zu galvanisieren und anschlieRend weiter zu verarbeiten. Nickel-
Kohlefaser-Verbunde mit einem Faservolumenanteil von bis zu 50 % konnten durch diese
Techniken hergestellt werden. Dabei konnten Zugfestigkeiten von uni axial verstarkten Proben

von bis zu 830 MPa gemessen werden [42].
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Abbildung 15: Kohlefaser-Nickel Verbund- Abbildung 16: Kohlefaser-Nickel Verbund-
werkstoff; galvanisch beschichtete Fasern durch werkstoff; galvanisch beschichtete Fasern
Flissigphasenbinden verbunden [15] mittels HeiBpressens verbunden [15]
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Ein hohes Potential wird auch Aluminium-Kohlefaser-Verbundwerkstoffen zugesprochen, was
vor allem an der geringen Dichte von Aluminium liegt. Die Abscheidung von Aluminium ist aus
wassrigen Losungen allerdings nicht moglich. Die verwendeten Elektrolyten setzen sich aus
Aluminiumchlorid und Aluminiumhydrid in Diethylether zusammen. Diese Bader mussen unter
Schutzgasatmosphare betrieben werden, da sowohl Sauerstoff, Kohlendioxid und Wasser sich
schadlich auf den Elektrolyten auswirken. Trotzdem wurde es bereits bewerkstelligt,
Kohlefasergewebe diskontinuierlich zu beschichten und durch HeilRpressen weiter zu
verarbeiten. Faservolumenanteile von bis zu 50 % konnten auch hier erzielt werden [15, 42].

3.3.3 Schlichte auf Carbonfasern

3.3.3.1 Allgemeiner Zweck

Carbonfasern, die im Handel erhaltlich sind, werden in der Regel mit einer dinnen
Beschichtung, auch bekannt als "Schlichte", geliefert. Diese Beschichtung ist bei nahezu allen
Fasertypen Ublich, einschlieRlich keramischer, Kunststoff- und Zellulosefasern fir die
Textilindustrie. Die Schlichte soll sicherstellen, dass die Fasern gut verarbeitet werden kénnen
und dient bei Carbonfasern auch als Grundierung fur eine spatere Polymermatrix. Die Schlichte
besteht in der Regel aus organischen Verbindungen auf der Basis von Epoxidharzen oder
Polyurethanen, gelegentlich werden auch thermoplastische Kunststoffe verwendet [35].

3.3.3.2 Vorbehandlung der Fasern

Die Zusatzstoffe beeinflussen sowohl die Benetzung der Fasern mit wassrigen Lésungen als
auch die elektrische Leitfahigkeit negativ. Da die galvanische Beschichtung der Fasern aus
wassrigen Elektrolyten im Rahmen dieser Arbeit eine zentrale Rolle spielt, muss die Schlichte
daher vollstandig entfernt werden. Gangige Verfahren zur Entfernung der Schlichte umfassen
beispielsweise den Einsatz von organischen Losungsmitteln wie Aceton und DMF. Der Vorteil
liegt hier in der einfachen Durchfuhrbarkeit bei Raumtemperatur und der Wiederverwendbarkeit
der Lésungsmittel [45]. Oxidierende Sauren wie H.SO4 und HNO3 werden ebenfalls eingesetzt,
diese koénnen zusatzlich die Faseroberflache oxidieren und aktivieren [46]. Mit
Warmebehandlungen unter Inertgas oder in oxidierender Atmosphare konnen ahnlich gute
Ergebnisse erzielt werden [35].

Es wurde eine Versuchsreihe zur Vorbehandlung von Carbonfasern durchgefihrt, um ein
geeignetes Verfahren zur Entfernung der Schlichte zu finden. Dabei wurden unterschiedliche
Vorbehandlungsmethoden angewendet und anschlieliend eine Abscheidung unter identen
Bedingungen durchgefuhrt. Fur die Versuche wurden 3K Rovings herangezogen, wobei eine
Lange von 2 dm fur 45 min mit einem Strom von 90 mA beschichtet wurde. In Abbildung 17
sind REM-Aufnahmen der Kohlefasern mit Nickelbeschichtung zu sehen, welche auf
unterschiedliche Arten entschlichtet wurden. Die Vergleichsprobe (a) wurde ohne
Entschlichtung hergestellt. Die Probe (b) wurde fir 10 min im Acetonbad behandelt. Die Probe
(c) wurde fur 1 h im Ofen unter Argonatmosphare bei 700 °C behandelt, letztere (d) wurde fur
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3 h im Ofen unter Luft bei 300 °C behandelt. Man erkennt im Vergleich zur unbehandelten
Probe, dass eine gleichmalige Schicht abgeschieden werden konnte [35].
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Abbildung 17: REM-Aufnahmen von Kohlefasern mit Nickelbeschichtung, welche mit unterschiedlichen
Verfahren entschlichtet wurden: ohne (a), Aceton (b), thermisch in Inertgas bei 700 °C (c), thermisch
oxidierend bei 300 °C [35]
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Abbildung 18: Prozessfolge und Darstellung des Badmodells [47]
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3.3.4 Beispielverfahren zur Herstellung endlosfaserverstarkter MMCs

3.3.41 Galvanoformen mit Geweben
Das Galvanoformen mit Fasermaterialien wurde in der Dissertation ,Galvanoformen von nano
Nickel“ behandelt [47]. Ziel der Arbeit war es, die Festigkeit und Steifigkeit zu erhéhen, der
Rissausbreitung entgegenzuwirken und gegebenenfalls den thermischen
Ausdehnungskoeffizienten zu senken. Fur die Experimente wurden Kohlefasern, Glasfasern
und Aramidfasern verwendet.
Die Herstellung der Verbundwerkstoffe erfolgte ausgehend von kommerziell erhaltlichen
Geweben aus den jeweiligen Fasermaterialien (Kohlefaser, Glasfaser und Aramidfaser). Die
Gewebe wurden fir die Abscheidung Uber einem Badmodell eingespannt, welches
schematisch in Abbildung 18 zu sehen ist. Dabei wurden folgende Arbeitsschritte durchgefuhrt:
o Aufdem Badmodell wurde ein Anpressrahmen mit einer Blende fixiert, welche mit einer
Silikondichtung an den Randern abgedichtet wurde.
e Es folgte ein initialer Galvanisierungsschritt auf dem Badmodell von etwa 0,5 mm
Schichtdicke.
¢ AnschlieRend wurden die Fasermatten Gber dem vorgalvanisierten Badmodell befestigt
und die Abscheidung fortgesetzt
Die hergestellten Proben werden anhand von Schiliffbildern mithilfe optischer Mikroskopie und
im REM untersucht. Die Ergebnisse mit elektrisch isolierenden Fasern (Glasfaser, Aramidfaser)
wurden als besser beurteilt, als die Versuche mit den elektrisch leitenden Kohlefasern. Die
Problematik bei Letzteren bestand darin, dass sich im Raum zwischen dem Badmodell und
dem Fasergewebe Hohlrdume bildeten, welche nicht mehr geschlossen wurden. In Abbildung

19 ist eine Veranschaulichung des Problems zu sehen.

elektrisch leitendes elektrisch nichtleitendes
Fasergewebe Fasergewebe
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.
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Abbildung 19: Veranschaulichung der Problematik von leitenden bzw. nichtleitenden Fasern beim
eingalvanisieren lber einem Badmodell [47]
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Abbildung 20: Spannungs-Dehnungs-Diagramm von Zugversuchen von galvanogeformten
Nickelproben ohne und mit Faserverstédrkung (Glasfaser=GF, Aramidfaser=SF) [47]

SchlieBlich wurden noch Prifkorper hergestellt, welche fir uniaxiale Zugversuche
herangezogen wurden. Fur die Probenherstellung wurden Rovings unidirektional Uber dem
Badmodell aufgespannt und diese anschlieBend eingalvanisiert. Aus den quadratischen
Erzeugnissen wurden schlie3lich Proben in Langsrichtung zu den Fasern herausgeschnitten.
Die Ergebnisse einiger Zugversuche sind in Abbildung 20 zu sehen und kénnen wie folgt
zusammengefasst werden:

o Die glasfaserverstarkte Probe (GF) zeigte ein sehr ahnliches Verhalten wie Prifkérper
aus reinem Sulfamatnickel mit einer maximalen Zugfestigkeit von knapp 500 MPa und
einer Bruchdehnung von Uber 25 %. Dies lasst auf eine mangelnde Verbindung
zwischen Faser und Matrix schlief3en.

o Die aramidfaserverstarkten Proben zeigten mit etwa 650-750 MPa héhere Werte als
das reine Sulfamatnickel, bei einer Bruchdehnung von <15 %. Die héchsten Werte
lieferten Fasern, welche vor der Abscheidung mit Netzmittel ,getrankt” wurden.

3.3.4.2 Elektrochemische Abscheidung auf Gewebeschlauche

Die Herstellung von kohlefaserverstarkten MMCs Uber elektrochemische Nickelabscheidung
wurde in der Diplomarbeit 2019 behandelt [35]. Hierbei wurde ein Verfahren entwickelt,
welches die Herstellung von rotationssymmetrischen Bauteilen aus Kohlefaser-
Gewebeschlauchen erlaubt. Dafir kamen 3d-gedruckte Mandrels aus PLA oder PETG zum
Einsatz, Gber welches zunachst ein Glasfaser-Gewebeschlauch als ,Spacer und schliellich
ein Kohlefaser-Gewebeschlauch gezogen wurde. Die Gewebeschlauche wurden an den
Enden, sowie an allen Radiusanderungen mit einem dunnen Polyesterfaden fixiert. Die
elektrische Kontaktierung erfolgte mithilfe eines Litzendrahts aus Kupfer. Zur Formgebung
wurden die Fasern schlieBlich noch mit einem dinnen Nylongewebe eingewickelt, um die
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Kontur des Mandrels besser abzubilden. Die primare Abscheidung erfolgte in einem Watt's
Nickelelektrolyten. Die Arbeitsschritte zur Probenpraparation sind in Abbildung 21 dargestellit.
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Abbildung 21: Arbeitsschritte zur Vorbereitung von Probenkérpern aus Kohlefaser-Gewebeschlduche:
loses Mandrel, mit Glasfaserschlauch, mit Kohlefaserschlauch und mit Nylon Gewebe (li nach re) [35]

Nach der primaren Nickelabscheidung wurde die Probe aus dem Elektrolytbecken entnommen
und das Nylongewebe entfernt. Das Mandrel aus Kunststoff wurde durch vorsichtiges
Aufwarmen mit einem HeiBluftfon erweicht und mit einer Zange entfernt. Der
Glasfaserschlauch hilft hier Beschadigungen und Verunreinigungen der Probe durch den
weichen Kunststoff zu verhindern. AnschlieRend wird die Probe gegebenenfalls mit einer
Trennmaschine zurechtgeschnitten und mit Isopropanol und Wasser gereinigt. Ein zweiter
Abscheidungsschritt im selben Elektrolytbecken sorgt flr eine erhdhte Stabilitat und eine

gleichmaRigere Oberflache.

Abbildung 22: Kohlefaser-Nickel Probe ausgehend von einem Gewebeschlauch (a) und
Lichtmikroskopaufnahme eines metallographischen Schliffs (b) [35]
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In Abbildung 22 ist eine MMC Probe mit metallographischem Schliff zu sehen, welche mit den
beschriebenen Verfahrensschritten hergestellt wurde. Es war méglich stellenweise eine sehr
dichte Abscheidung mit minimaler Porositat herzustellen, allerdings war die Reproduzierbarkeit
Uber den gesamten Querschnitt ein Problem. Durch die begrenzte Drapierbarkeit der
Schlduche war man in der Formgebung eingeschrankt, eine Anderung des Radius ist maximal
um den Faktor 2 mdglich. Des Weiteren ist man in der Wandstarke ebenfalls limitiert, da die
kommerziell erhaltlichen Gewebeschlauche vorrangig mit dinnen Rovings (bis 3K) hergestellt
sind. Bei Versuchen zur Abscheidung auf Proben mit mehreren Lagen des Gewebeschlauchs

konnte keine gute Verbindung der Lagen erzielt werden.

3.3.4.3 Filament Winding

Es wurden Versuche zur Herstellung von zylindrischen Probenkérpern durchgefiihrt, wobei der
Faservorformling durch handisches Wickeln von Rovings erzeugt wurde. Der Schritt zur
Entschlichtung der Kohlefasern Uber Filament Winding stellt hier eine etwas groRere
Herausforderung dar, da die Rovings nach dem Schritt schwer zu verarbeiten sind. Aus diesem
Grund muss die Entschlichtung nach der Wickelung passieren, oder die Verarbeitbarkeit der
schlichtefreien Kohlefasern verbessert werden.

Ausgehend von der Problematik wurden Herstellungsrouten ausprobiert, welche sich durch Art
und Material des Mandrels, sowie der Entschlichtung der Fasern unterschieden:

¢ Variante 1: Das Wickeln von unbehandelten Kohlefaser-Rovings auf ein Mandrel aus
Polypropylen, welches acetonbestandig ist. Nach der Wicklung wurden die Fasern mit
dem Mandrel im Acetonbad vorbehandelt und anschlieiend galvanisiert. Der Vorteil
bestand darin, dass der Prozess weniger Arbeitsschritte umfasste und deshalb simpler
war. Der Nachteil lag darin, dass die Herstellung des Mandrels aus Polypropylen
aufwendiger und ungenauer war, da das Material sehr weich ist.

e Variante 2: Das Wickeln von Kohlefasern, welche ,elektrothermisch ,entschlichtet
wurden. Elektrothermische Entschlichtung wurde jenes Verfahren bezeichnet, welches
einen Stromfluss durch die Kohlefasern selbst nutzte, um die notwendige Hitze zur
Entschlichtung zu erzeugen. Zur besseren Verarbeitung wurden die Kohlefasern
anschlielRend direkt durch ein Bad mit Zuckerlésung geflihrt, was die Verarbeitbarkeit
verbessert (,wasserldsliche Schlichte®). Anschliefend wurden die Fasern auf ein PLA
Mandrel gewickelt und der Zucker im Wasserbad abgewaschen. Vorteilig war hier, dass
mit den besser handhabbaren Mandrels gearbeitet werden konnte. Der Nachteil lag
daran, dass der vorangehende Entschlichtungsprozess aufwendiger war.

In Abbildung 23 sind drei Proben zu sehen, welche Uber Filament Winding hergestellt wurden.
Die rechte Probe wurde mit der Variante 1 hergestellt und hatte ein radiales Wickelmuster. Die
anderen beiden Proben wurden mit der Variante 2 hergestellt und hatten ein polares
Wickelmuster. Die Abscheidung wurde abermals in einem Watt's Nickelelektrolyten
durchgefinhrt.
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Abbildung 23: Proben hergestellt durch Filament Winding [35]
links: polare Wicklungen auf einem I6sungsmittelbestéandigem Mandrel (& 40 mm)
mitte: polare Wicklungen auf einem I6sungsmittelbestédndigem Mandrel (@ 25 mm)
rechts: radiale Wicklungen, hergestellt mit wasserléslicher Schlichte (@ 20 mm)

3.4 Transpiration Cooling

Der "Transpiration Cooling" Effekt ist ein Kihlungsverfahren, das in der Luft- und Raumfahrt
sowie in Hochtemperaturanwendungen eingesetzt wird, um Bauteile vor extremen
Temperaturen zu schitzen. Dieses Verfahren nutzt das Prinzip der Verdampfungskuihlung, um
die Oberflachentemperatur von Bauteilen zu reduzieren, die hohen Warmebelastungen
ausgesetzt sind. Der entstehende Dampf bildet zusatzlich eine isolierende Schicht, die die
Warmeubertragung von der heillen Umgebung zum Bauteil minimiert [7].

Beim ,Transpiration Cooling“ wird ein poréses oder ein mit feinen Kuhlkanalen versehenes
Material auf die Oberflache des zu kihlenden Bauteils aufgebracht. Dieses Material ist in der
Lage ein flissiges oder gasformiges Kihlmittel aufzunehmen und es durch Kapillarwirkung
oder Druckdifferenzen durch die Porenstruktur zu transportieren. Wenn das Kuhimittel die
Oberflache erreicht, verdampft es aufgrund des Warmeeintrags und bildet eine dinne
Schutzschicht aus Dampf um das Bauteil (Abbildung 24).

Ein wichtiges Anwendungsbeispiel dieser Kuhimethode betrifft die Kuohlung von
Turbinenschaufeln in Gasturbinen. Je hoher die Prozesstemperatur gewahlt werden kann,
desto effizienter arbeitet die Turbine. Dies erfordert die Kuhlung jener Schaufeln, welche den
héchsten Temperaturen ausgesetzt sind. Daflr wird kiihle Umgebungsluft eingesetzt, welche
durch Kihlkanale innerhalb der Schaufeln gefuhrt wird. Neuartige Anséatze befassen sich damit,
porése Turbinenschaufeln zu verwenden. Die Umgebungsluft wird von innen durch die
Schaufel geférdert und bildet somit einen kiihlenden Film auf der Schaufel [48].
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Abbildung 24: Darstellung von , Transpiration Cooling” unter Verwendung einer porésen Platte [49]
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Abbildung 25: Darstellung einer durch ,, Transpiration Cooling“ gekiihlte Brennkammer und Schubdiise
eines Raketentriebwerks mithilfe eines porésen und permeablen Liners [50]

Ein weiterer Anwendungsfall betrifft die Kihlung von Brennkammern von Raketentriebwerken,
die mit FlUussigtreibstoff betrieben werden. Da es kein Material gibt, welches den auftretenden
Lasten bei Verbrennungstemperaturen von bis zu 3000 °C dauerhaft standhalt, ist eine Kihlung
essentiell. Standardmafig wird die Brennkammer mit Kiihlkanalen versehen, durch welche der
Treibstoff als Kiuhlmittel flieRt, bevor er in der Brennkammer verbrannt wird. Dadurch wird
Uberschissige Warme wie in einem Warmetauscher abtransportiert. Unter manchen
Randbedingungen, beispielsweise bei sehr kleinen Triebwerken, ist diese Bauweise allerdings
aufgrund einer unzureichenden Kuhlwirkung nicht umsetzbar. Transpiration Cooling stellt hier
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eine Alternative dar (Abbildung 25), indem Teile des Treibstoffs durch ein pordses Material in
die Brennkammer gefordert werden, um diese zu kuhlen [50].

Es gibt auch Konzepte zur Verwendung von ,Transpiration Cooling“ bei der Kihlung von
Flugkdrpern im Hyperschall. Dies betrifft beispielsweise den Widereintritt von Raumfahrzeugen
in die Erdatmosphéare. Als prominentes Beispiel gilt hier das vollstandig wiederverwendbare
,Starship® des Raumfahrtunternehmens ,SpaceX®. Altere Designkonzepte sehen die
Verwendung des Treibstoffs (Methan) vor, um die Auf3enhille aus Edelstahl wahrend dem
Widereintritt zu kiihlen [51].

3.5 Zusammenfassung

Die Moglichkeiten zur Nutzung der Galvanotechnik fur die Herstellung von MMCs sind vielfaltig,
sowohl zur Partikelverstarkung als auch zur Faserverstarkung stehen zahlreiche Methoden zur
Verfugung. Wahrend die elektrophoretische Mitabscheidung von Partikeln in einigen
Industriezweigen bereits angewendet wird (Elektronik, Korrosion, Tribologie, usw.), ist dies bei
faserverstarkten MMCs Uber galvanische Routen noch in geringerem Ausmalf der Fall. Dies
liegt unter anderem daran, dass die praktische Umsetzung meist mehrere und komplexere
Prozessschritte enthalt, wahrend das ,inclusion plating“ mit Partikeln vom Prozessablauf der
klassischen Galvanotechnik ahnelt.

Fir die Verarbeitung von elektrisch isolierenden Fasern wie Glasfasern oder Aramidfasern
besteht die Mdglichkeit des Einarbeitens von Geweben in abgeschiedene Metallschichten.
Daflir wird das Gewebe Uber einem Badmodell platziert, worauf die Metallabscheidung
stattfindet. Dieser Prozess ahnelt vom Ablauf dem klassischen Galvanoformen.

Interessant fir Anwendungen im Hochtemperaturbereich ist die Verarbeitung von elektrisch
leitenden Kohlefasern, welche durch direkte Abscheidung auf den Fasern funktioniert:

o Beider kontinuierlichen Abscheidung auf Rovings folgt anschliel3end ein Prozessschritt
zum Verdichten (z.B. Heilpressen). Ein dichtes Material wird erhalten, allerdings
besteht die Gefahr der Beschadigung oder Oxidation der Kohlefasern (Kapitel 3.3.2).

¢ Die Verwendung von Geweben auf einem Badmodell (wie bei Glasfaser) fuhrt zu einem
porésem MMC, da die Abscheidung parallel auf den Fasern und dem Badmodell
stattfindet und sich Hohlraume dazwischen bilden (Abbildung 19).

e Durch die Abscheidung auf Gewebeschlauchen Uber einem Mandrel lassen sich
einfache, rotationssymmetrische Bauteile mit hohem Faservolumenanteil herstellen
(Abbildung 22).

e Durch die vorangehende Herstellung von Faservorformlingen durch Filament Winding
gewinnt man Flexibilitdt und Designfreiheit. Die technische Umsetzung wird durch eine
hdhere Anzahl an Prozessschritten jedoch komplexer.

Durch die Herstellung von Faservorformlingen mithilfe des TFP-Verfahrens (Kapitel 2.2) und
anschlieRender galvanischer Abscheidung kénnen viele der oben genannten Probleme
umgangen werden. Durch das Ablegen individueller Faserstrange wird die Flexibilitat im

32



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

Bauteildesign erhoht, die Verarbeitbarkeit der Fasern bleibt durch das Aufsticken auf einem
Grundmaterial auch nach der Entschlichtung erhalten. Die Abscheidung kann direkt auf dem
Faservorformling ohne Badmodell erfolgen, was die Herstellung von Bauteilen mit geringer
Porositat erlaubt. AuRerdem vermindert man durch die Prozessfuhrung bei Raumtemperatur,
ohne weiteren Verdichtungsschritt, die Wahrscheinlichkeit einer Beschadigung der Fasern.
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4 Prozessentwicklung und Versuchsdurchfiihrung

Da die Prozessentwicklung ein wichtiger Bestandteil der vorliegenden Arbeit ist, kann die
praktische Versuchsdurchflihrung nur schwer von Resultaten getrennt werden. Deshalb fliel3en
insbesondere bei der Entwicklung der Versuchsanlage und der Probenhalter, sowie bei der
Beschreibung der Arbeitsschritte zur Probenherstellung bereits Zwischenergebnisse und
Diskussionen mit ein.

In diesem Kapitel wird der Chronologie entsprechend zunachst die Anlage zur Durchfiihrung
der galvanischen Abscheidung beschrieben (4.1). Dazu gehéren Aufbau, Betrieb und Wartung
der Galvanikanlage, sowie die Herstellung und Weiterentwicklung der Probenhalter zur
Erzeugung von Probenkdrpern. Des Weiteren wird die Herstellung der Faservorformlinge (4.2)
und die Arbeitsschritte der Verarbeitung konkret beschrieben (4.3). Im Anschluss folgen
Beschreibungen der Versuchsdurchfiihrungen zur Optimierung der Nickelabscheidung (4.4),
der Messung der Stromausbeute mit Pulsstrom (4.5), der Herstellung von Vergleichsproben
(4.6), der Dichtemessung nach Archimedes (4.7), der mechanischen Charakterisierung (4.8),
sowie dem Testaufbau fir die Transpiration Cooling Sheets (4.9).

4.1 Experimenteller Aufbau

4.1.1 Aufbau der Galvanikanlage

41.1.1 Subsysteme und P&ID

Fur die durchgefuhrten Versuche der vorliegenden Arbeit wird ein neuer Versuchsaufbau fir
die elektrochemische Abscheidung entworfen und gebaut. Die Hardware der Galvanikanlage
ist in finf Bereiche unterteilt, in Abbildung 26 ist ein P&ID der gesamten Anlage zu sehen.

e Arbeitsbecken (Working Bath)

o Kontrollkreislauf (Control Cycle)
¢ Arbeitskreislauf (Working Cycle)
e Heizzyklus (Heating Cycle)

e Pumpen und Pneumatische Steuerung (Pneumatic Feed)

Arbeitsbecken

Das Arbeitsbecken besteht aus einem 25 L PP Behalter, welcher mit etwa 20-22 L Elektrolyt
gefullt ist. Das Arbeitsbecken ist mit einem Nickelsulfamatelektrolyten gefullt, die
Zusammensetzung ist in Tabelle 3 angefihrt. In dem Becken befinden sich neben den Ab- und
Ruckflhrschlauchen noch Titankérbe mit Schittanoden. Eine thermische Isolation umgibt die
Gefallwand, um die Temperatur konstant zu halten. Zwischen der Isolation und der
Behalterwand sind 3 Temperatursensoren (DS18B20) verbaut, um die Temperatur des
Elektrolyten zu ermitteln. Je nach Versuch konnen in dem Elektrolytbecken auch ein
mechanischer Ruhrer oder eine Ultraschallsonotrode aus Titan platziert werden.
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Tabelle 3: Zusammensetzung des Nickelelektrolyten

Komponente Konzentration (g/L)
Nickelsulfamat (aus 50%igeer Losung) 375
Nickelchlorid Hexahydrat 10
Borsaure 40
Natriumlaurylsulfat ~0,1

Flow

puls damper

Operation
Cycle
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current Cycle
electro-
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pneumatic
Filter diaphragm
module

pump
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i Pneumatic
vaive /NL_Feed |
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Valve
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e module A

drain
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thermos

Heating
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Pressure
reducing Valve
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Abbildung 26: P&ID der Galvanikanlage

Kontrollkreislauf

Der Kontrollkreislauf Gbernimmt die Temperatureinstellung sowie die Reinigung des
Elektrolytbecken. Eine Membranpumpe entnimmt Elektrolyten aus dem Arbeitsbecken und
fordert diesen durch den Zyklus. Schwebstoffe und andere feste Verunreinigungen werden von
dem Filtermodul, welches mit einer Filterkerze aus HDPE mit einer Porenweite von 10 um
bestuckt ist, entfernt. Als Nachstes stromt der Elektrolyt durch die Kuhlispirale eines
Dimrothkuhlers, welcher aulRerhalb der Spirale mit warmem Wasser durchstréomt wird und
somit als Warmetauscher fungiert. Eine Niederstrom-Elektrolysezelle erlaubt eine
kontinuierliche Entfernung von Fremdmetallionen (z.B. Cu, Zn, ..). Durch ein 3-Wege Ventil
kann ein Aktivkohlefilter optional zugeschalten werden, um organische Verunreinigungen zu
entfernen. Da die Aktivkohle dem Elektrolyten ebenso Netzmittel und andere organische
Additive entzieht, ist der Filter im normalen Betrieb nicht zugeschalten. Zuletzt wird die
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Stromungsgeschwindigkeit gemessen, um die Umwalzung zu steuern und im Notfall

Undichtigkeiten zu erkennen.

Arbeitskreislauf

Der Arbeitskreislauf stellt einen Volumenstrom fir die Probenhalter zur Verfligung. Dieser wird
zur Umwalzung und gezielten Durchstromung und Umstrémung von Bauteilen mit Elektrolyten
verwendet. Wie beim Kontrollkreislauf wird Elektrolyt mithilfe einer (baugleichen)
Membranpumpe entnommen und durch ein Filtermodul gepumpt. Um die diskontinuierliche
Forderung der Membranpumpe auszugleichen, kann der Elektrolyt durch einen Pulsdampfer
geschickt werden. Auch im Arbeitskreislauf besteht die Méglichkeit der Durchflussmessung.

Heizzyklus

Der Heizzyklus stellt die Warmeenergie bereit, welche im Warmetauscher zu
Temperaturregelung bendtigt wird. Der Zyklus besteht aus einem Becken mit deionisiertem
Wasser, welches mit einem Thermostat mit Tauchsieder auf eine konstante Temperatur
gehalten werden kann. Eine regelbare Tauchpumpe fordert das Warmwasser durch den
Warmetauscher, durch die Leistung der Pumpe und Einstellung am Thermostat kann die
Ubertragene Warmemenge gesteuert werden.

Pumpen und Pneumatische Steuerung

Die Forderpumpen fir Kontroll- und Arbeitskreislauf sind pneumatische Membranpumpen.
Diese Pumpen sind langlebig, chemikalienresistent und erlauben eine flexible Einstellung der
Forderung. Der Forderdruck Iasst sich durch den Luftdruck und somit durch einen Filterregler
steuern. Die Forderleistung lasst sich durch die Druckluftmenge und somit durch ein einfaches
Nadelventil einstellen. Das Ein- und Ausschalten der Pumpen erfolgt durch ein 3/2 Wege
Magnetventil, welches beim Anlegen von Spannung 6ffnet und beim Entfernen der Spannung

gleichzeitig schlie3t und die Pumpe entliftet.

41.1.2 Steuerungselektronik
Die Steuerungselektronik fir den Betrieb der Galvanikanlage ibernimmt folgende Aufgaben:

e Aufzeichnung der Versuche (Strom, Spannung, Sensordaten, Metadaten)
e Steuerung der Versuchsablaufe
e Uberwachung und Notabschaltung (Kurzschluss, Undichtigkeit, ..)

e Generierung von Pulsstrom

Die Elektronik besteht aus drei verschiedenen Komponenten. Kern der Elektronik ist ein
Raspberry Pi Einplatinencomputer, auf welchem alle Informationen zusammenlaufen und
welcher auch alle notwendigen Aufgaben koordiniert. Auf dem Pi befindet sich eine MySQL
Datenbank, welche Informationen Uber alle Bauteile der Anlage enthalt und die Sensordaten
speichert. Der Minicomputer hostet ebenfalls einen Webserver, auf welchem sich eine
grafische Benutzeroberflache zur Uberwachung der Sensordaten und zur Bedienung der
Anlage befindet. Der Raspberry Pi kommuniziert Uber eine USB-Schnittstelle mit bis zu 4
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Labornetzteilen (HM310P). Die Netzteile liefern den Strom fir alle im Platingprozess beteiligten
Elektroden und erlauben durch die serielle Kommunikation eine durchgehende Aufzeichnung
und Live-Uberwachung von Strom und Spannung. Zuletzt existiert noch eine selbstentwickelte
Steuerungsplatine mit einem Mikrocontroller (STM 32). Diese bietet einerseits die Anschliisse
fur alle Sensoren und sendet die ausgelesenen Sensordaten an den Raspberry Pi. Aulierdem
kann der Gleichstrom aus den Netzteilen durch einen Vierquadrantensteller in Pulsstrom (PC

und PRC) umgewandelt werden.

41.1.3 Gerate und Betrieb

Die Steuerungselektronik verwaltet alle notwendigen Gerate, die flir den Betrieb der
Galvanikanlage notwendig sind. Dazu z&hlen der Betrieb des Kontroll- und Arbeitszyklus, die
Einstellung von Strom und Spannung, das Ein- und Ausschalten von mechanischem Ruihrer
und Ultraschallsonotrode, das Starten des Uberwachungsmodus, das Setzen des Timers und
die Aufzeichnung aller Sensordaten. In der folgenden Tabelle 4 sind alle steuerbaren Gerate
gelistet und ihre Funktionen kurz beschrieben. In Abbildung 27 ist die Anlage mit

eingezeichneten Geraten zu sehen.

fmtt

Abbildung 27: 1) Arbeitsbecken mit Isolierung und Abdeckung 2) Netzteile fiir die Stromversorgung 3)
Steuerungselektronik und Anschliisse fiir Sensoren 4) mechanischer Riihrer/Ultraschallsonotrode 5)
Heizbecken mit Thermostat und Tauchpumpe, dahinter Warmetauscher 6) pneumatische Steuerung

fir die Membranpumpen 7) Membranpumpen und Filterboxen fiir Heiz- und Arbeitszyklus
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Tabelle 4: Liste der ansteuerbaren Geréte der Galvanikanlage

Gerat

Funktion

Heizpumpe

Membranpumpe 1

Membranpumpe 2

Mechanischer Riihrer
/ Ultraschall-
sonotrode

Strom 1-4

Spannung

Puls

Uberwachungsmodus

Timer

Notschalter

Die Heizpumpe ist eine Tauchpumpe, welche sich gemeinsam mit einem
Heizstab und einem Thermostat in einem mit Deionat gefillten Behaltnis
befindet. Die Pumpe wird mit einem Transistor geschalten, mit
Pulsweitenmodulation (PWM) kann die Pumpenleistung gesteuert werden
und somit die Heizrate und die Temperatur kontrolliert werden.

Die pneumatische Membranpumpe 1 fordert den Elektrolyten durch den
Heizzyklus. Das Magnetventil zur Versorgung mit Druckluft wird mit einem
Transistor geschalten.

Die pneumatische Membranpumpe 1 fordert den Elektrolyten durch den
Arbeitszyklus. Das Magnetventil zur Versorgung mit Druckluft wird mit
einem Transistor geschalten.

Mechanische Ruhrer oder Ultraschallsonotrode kénnen dem Prozess
wahlweise zugeschalten werden, um zusatzliche Badbewegung in den
Elektrolyten einzubringen.

Der Strom fiir bis zu 4 verschiedene Anoden-Stromkreise kann unabhangig
eingestellt werden. Daflir werden separate Netzteile verwendet, welche
Uber eine USB-Verbindung angesteuert werden kénnen.

Die Spannungsbegrenzung fiir die Stromkreise kann eingestellt werden,
sollte das Potential an einer Anode zu stark steigen.

Fir Puls Plating kann eine rechteckige Pulsform sowie die Frequenz
definiert werden, der Gleichstrom der Netzteile wird dann mithilfe eines
Vierquadrantenstellers in Pulsstrom umgewandelt.

Wird der Uberwachungsmodus aktiviert, so werden die gemessenen
Sensordaten Uberprift, ob sie sich innerhalb eines definierten Rahmens
bewegen. Bei Uberschreitung der Werte wird je nach Gefahrenpotential
nur eine Warnung ausgeschickt (pH-Wert) oder der Prozess abgebrochen
(Undichtigkeit im System).

Fur Ubernachtversuche kann ein Timer aktiviert werden, welcher den
Prozess nach einer definierten Zeit beendet.

Zur Notabschaltung des Prozesses.

41.1.4 Datenerfassung

Die Aufzeichnung von Daten wahrend des Anlagenbetriebs ist essentiell. Einerseits soll der

problemlose Betrieb der Anlage sichergestellt werden, andererseits soll der Prozess anhand

der Daten retrospektiv interpretiert und kontrolliert werden kdnnen. In Tabelle 5 sind die

Sensoren und ihre Funktionen erlautert. Die Messdaten kénnen als CSV Datei exportiert

werden, fUr die rasche Auswertung wurde ein Python Programm implementiert, welches die

Daten grafisch darstellt. Abbildung 28 zeigt beispielhaft die grafische Darstellung der

Messdatenaufzeichnung wahrend des Abscheidungsprozesses.
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Tabelle 5: Liste aller auslesbaren Sensoren der Galvanikanlage

Sensor

Funktion

Strom 1-4

Spannung 1-4

Temperatur 1-3

Temperatur Heizzyklus

Durchfluss 1
Durchfluss 2

Leistungsmessung

Undichtigkeit

Aufzeichnung des gemessenen Stroms, welcher tber die individuell
ansteuerbaren Anoden flieRt. Die Messung erfolgt durch das Netzteil
und wird sekiindlich abgefragt.

Aufzeichnung der gemessenen Spannung, welche Uber die individuell
ansteuerbaren Anoden flieRt. Die Messung erfolgt durch Netzteil und
wird sektindlich abgefragt.

Temperatursensoren zur Uberwachung der Elektrolyttemperatur. Die
Sensoren befinden sich zwischen der AuRenwand des PP-Beckens und
der Isolierung aus Luftpolsterfolie. Die gemessenen Temperaturen
werden mit einer Korrekturfunktion in die tatsachliche
Elektrolyttemperatur umgerechnet und bei der Auswertung gemittelt.
Temperatursensor zur Uberwachung der Wassertemperatur im
Heizbecken. Der Sensor befindet sich zwischen der AuBenwand
Heizbeckens und der Isolierung aus Luftpolsterfolie. Die gemessene
Temperatur wird mit einer Korrekturfunktion in die tatsachliche
Wassertemperatur umgerechnet.

Durchfluss des Heizzyklus, der Hall-Sensor wird sekiindlich ausgelesen.
Durchfluss des Arbeitszyklus, der Hall-Sensor wird sekiindlich
ausgelesen.

Strom und die daraus resultierende Leistungsaufnahme von
mechanischem Riihrer bzw. Ultraschallsonotrode

Das Becken inkl. Pumpen, Filter und Heizzyklus befindet sich in einem
groRen Auffangbecken. In dem Auffangbecken befinden sich Sensoren,
welche bei Berlihrung mit Elektrolyten kurzschlieBen und die Anlage
notabschalten.
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Abbildung 28: Beispielhafte Abbildung der grafischen Darstellung der Messdatenaufzeichnung

wéhrend eines Versuchs
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4.1.2 Elektrolytzusammensetzung und Analyse

Die Uberwachung der Elektrolytzusammensetzung durch unterschiedliche Analysemethoden
wird in folgendem Unterkapitel naher beschrieben. Nur durch konstante Badparameter kann
die Vergleichbarkeit von Versuchen gewahrleistet werden. Die Metallionenkonzentrationen
werden mittels optischer Emissionsspektroskopie (ICP-OES), die Oberflachenspannung

mittels Stalagmometer und der pH-Wert mit einer Glaselektrode gemessen.

41.21 Metallionen (ICP-OES)

Die regelmalige Messung der Metallionenkonzentrationen im Elektrolyten hat zwei Ziele.
Einerseits soll sichergestellt werden, dass die Konzentrationen der Hauptbestandteile Nickel(-
sulfamat) und Bor(-sdure) Uber langere Versuchszeitrdume annahernd konstant bleiben.
Andererseits sollen Verunreinigungen in Form von Fremdmetallionen detektiert werden, die die
elektrochemische  Nickelabscheidung beeinflussen koénnten. Die Messung der
Metallionenkonzentrationen im Elektrolyten wird mittels optischer Emissionsspektroskopie im
Abstand von 2-3 Monaten durchgefiihrt (ICP-OES). In Tabelle 6 sind alle im Elektrolyten
gesuchten Elemente aufgelistet, sowie die Emissionslinien die flr die Quantifizierung bei

erfolgreichem Nachweis verwendet werden.
Tabelle 6: Liste der gescreenten Metalle in der ICP-OES Analyse und die verwendeten Emissionslinien

Element Wellenlange der Emissionslinie (nm)

Ni 221,647 231,604 341,476 352,454
B 249,773 249,678 208,959 208,959
Ca 393,366 396,847 317,933

Mg 279,553 280,270

Na 589,592

Mn 257,610 259,373

Co 238,892 237,862

Fe 259,940 238,204

Cu -

Zn -

Pb -

Die Berechnung der Metallionenkonzentration erfolgt durch die Kalibration mittels
Standardreihe. Als Standard wird die ICP-Mehrelementstandardiésung VIII (,Multi8*)
verwendet, woraus durch entsprechende Verdinnung mit 1%iger Salpetersaure eine
Stammldsung mit 10 ppm hergestellt wird. Aus dieser Stammlésung werden die Verdinnungen
fur die Standardreihe hergestellt. Der Elektrolyt selbst wird zur Herstellung von unterschiedlich
konzentrierten Messlésungen ebenfalls mit 1%iger Salpetersdure zu verdinnt. Die
Messlésungen mit einem geringen Verdinnungsfaktor (£1:100) werden zur Ermittlung von
Verunreinigungen verwendet, die stark verdinnten Messldsungen werden zur Messung der
Hauptbestandteile herangezogen. Die unterschiedlichen Verdlinnungen des Elektrolyten sind
notwendig, da die Konzentrationen in den Messlésungen innerhalb der Standardreihe (50-
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10.000 ppb) liegen mussen. Zusatzlich werden Spike-Losungen zur internen Kalibration

hergestellt, um eine Redundanz durch zwei verschiedene Berechnungsmethoden zu erhalten.

Als interner Standard zur Sicherstellung eines problemlosen Messverfahrens wird Indium

gewahlt. In Tabelle 7 sind alle hergestellten Losungen angefuhrt.

Tabelle 7: Messlésungen und

Standardreihe fiir die ICP-OES Analyse des Elektrolyten

Standardreihe

Elektrolytverdiinnungen | Spikelésungen

50 ppb
100 ppb
500 ppb
1.000 ppb
2.000 ppb
10.000 ppb

1:5 1:10

1:20 1:10 + 500 ppb
1:100 1:10 + 2.000 ppb
1:10.000

Die Ergebnisse der regelmafigen
sind die Hauptbestandteile Nickel
ungefahr konstant sein sollten. Die

Messungen sind in Abbildung 29 zu sehen. Im Graphen a)
und Bor zu sehen, welche Uber den gesamten Zeitraum
Schwankungen kdnnen auf 4 Effekte zurlickgefuhrt werden:

o UnregelmafRiges Elektrolytvolumen zwischen 20-22 L durch Verdampfen und

Nachfillen mit Deionat

e Elektrolytentnahme und Ruckfuhrung durch das Arbeiten mit dem Probenhalter und

Waschvorgangen

o Elektrolyt bei Probennahme nicht ausreichend durchmischt (Uberdurchschnittliche

Abweichung durch ausgefallenes Bor bei der 1. Messung)

e Ungenauigkeiten beim Erstellen der Verdinnungen und der Messung selbst

Tabelle 8: Toleranzgrenzen und maximale Grenzen von Fremdmetallionen im Elektrolyten [562]

Metall Toleranzgrenze (mg/L) Max. Konz. (mg/L)

Ca 1000
Mg 100
Na 3000
Mn 200
Co 125
Fe 200
Cu 200
Zn 150
Pb 10

70
8,8
85
0,8
51

Im Graphen b) sind die Ergebnisse der Elemente Ca, Mg und Na aufgetragen. Die

Konzentrationen steigen mit fortwahrendem Betrieb an. Dies kann dadurch erklart werden,

dass das deionisierte \Wasser, we
eine geringe Konzentration an die

Iches zum Auffiillen des Elektrolyten verwendet wird, noch
sen Elementen enthalt. Die Na Konzentration steigt zudem

etwas schneller an, da das verwendete Netzmittel Natriumlaurylsulfat zusatzliche Na-lonen in
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den Elektrolyten bringt. Alkali- und Erdalkalimetallionen beeinflussen die elektrochemische
Abscheidung kaum und sind in geringen Konzentrationen tolerierbar.

Des Weiteren wird bei der Messung nach Metallen wie Co, Cu, Fe, Mn, Pb und Zn gescreent.
Hier werden bei vereinzelten Messungen Spuren von Co (max. 5 mg/L) und Mn (max 0,8 mg/L)
nachgewiesen. Diese Konzentrationen aller gemessenen Fremdmetallionen befinden sich

deutlich unterhalb der Toleranzgrenzen (siehe Tabelle 8).
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Abbildung 29: Ergebnisse der ICP-OES Analysen (ber die Dauer des Betriebs a) Hauptbestandteile b)
Verunreinigungen

41.2.2 Oberflachenspannung

Zur besseren Benetzung des Bauteils werden galvanischen Elektrolyten Netzmittel zur
Senkung der Oberflachenspannung hinzugefligt. Als Netzmittel wird zum Uberwiegenden Teil
Natriumlaurylsulfat (SDS) verwendet. Die Tenside kdnnen beispielsweise durch Reaktionen an
den Elektrodenoberflachen zersetzt werden und verbrauchen sich somit Uber langere
Zeitraume. Aus diesem Grund muss die Netzmittelkonzentration regelmafig Uberprift und
gegebenenfalls Netzmittel hinzugefigt werden.

Die Netzmittelkonzentration wird mittels Stalagmometer (6,3 mL) bestimmt. Fur die Kalibration
wird eine Standardreihe hergestellt, wobei dem Elektrolyten unterschiedliche
Netzmittelkonzentrationen hinzugefugt werden. AnschlieRend wird die Menge an Tropfen fur
jede Losung bestimmt und eine Kalibrationsgerade erstellt. In Abbildung 30 kann man die
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Mittelwerte und Standardabweichungen der einzelnen Lésungen, sowie die Kalibrationsgerade
erkennen.

Die Grenzbereiche der Netzmittelkonzentration werden zwischen 100 bis 150 mg/L SDS
gesetzt. Da die Netzmittelkonzentration mit fortlaufendem Betrieb sinkt, wird bei
Unterschreitung der Untergrenze Netzmittel hinzugefiigt. Fir die Zugabe wird eine

Stammldsung von 100 g/L verwendet.
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Abbildung 30: Kalibrationsgerade zur Bestimmung der Netzmittelkonzentration im Elektrolyten mithilfe
eines 6,3 mL Stalagmometers

41.23 pH-Wert

Die kontinuierliche pH-Wert Messung ist im Elektrolyten nicht ohne zusatzlichen apparativen
Aufwand mdglich. Die meisten Methoden zur pH-Wert Messung basieren auf der Messung
einer Potentialdifferenz wie z.B. bei Glaselektroden. Jede externe Spannungsquelle, wie
beispielsweise die galvanischen Elektroden, beeinflusst diese Messung. Aus diesem Grund
wird die Messung des pH-Werts diskontinuierlich durchgefihrt, in dem eine kleine Menge
Elektrolyt aus dem Arbeitsbecken enthommen und in einem Becherglas mit einer pH-Elektrode
(inoLab pH/ISE Level 3) gemessen wird.

Der zulassige pH-Bereich wird zwischen 4 und 5 definiert [26, 52]. Der pH-Wert steigt mit
fortlaufendem Betrieb langsam an, da die kathodische Stromausbeute kleiner 100 % ist. Die
haufigste Konkurrenzreaktion ist die Bildung von molekularem Wasserstoff, was wiederum
Protonen aus dem Elektrolyten entfernt (nahere Beschreibung siehe Kapitel 2.3.4). Beim
Uberschreiten der Obergrenze ab einem pH-Wert von 5, wird dem Elektrolyten zur Senkung

15%ige Sulfaminsaure hinzugeflgt.

41.2.4 Wartung
Die Wartung der Anlage erfolgte, sofern nicht konkrete Verunreinigungen im Elektrolyten oder
anhand der abgeschiedenen Schichten erkennbar sind, im Abstand von etwa 1-2 Monaten. Bei
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der Durchfihrung wird der Elektrolyt mit Aktivkohle und Niederstromelektrolyse gereinigt und
anschlielRend die Filterkerzen im Heiz- und Arbeitszyklus gewechselt. Dabei werden folgende
Schritte durchgefihrt:

e Aktivierung Heizzyklus bis auf Betriebstemperatur 40-45 °C

e Hinzuflgen von ca. 20 mL 30%ige H202

e Platzierung eines 1-2 dm? grofRen Wellblech aus Kupfer

e Umschalten auf den Kreislauf mit Aktivkohle

e Platzierung des mechanischen Ruhrers

o Niederstromelektrolyse fiir etwa 12-24 h bei etwa 0,2-0,4 A/dm? unter starkem

mechanischem Ruhren
o Wechsel der Filterkerzen (Reinigung in einer Lésung aus HCI und H205)
e Einstellung der Oberflachenspannung mit einer 100 g/L Natriumlaurylsulfat Losung

e Einstellung des pH-Werts mit 15%iger Sulfaminsaure

4.1.3 Prozessparameter

Auf die Nickelabscheidung kann durch Veranderung von Prozessparametern Einfluss
genommen werden. Die Auswirkungen der einzelnen Parameter werden im folgenden
Unterkapitel ndher beschrieben. Bei der Versuchsreihe zur Prozessoptimierung (Kapitel 4.4)

werden die Versuche auf dieser Basis geplant und durchgefuhrt.

41.3.1 Stromdichte

Die kathodische Stromdichte gehdrt zu den grundlegendsten Prozessparametern bei der
galvanischen Abscheidung. Viele Abscheidungseigenschaften wie die Harte oder
Eigenspannung hangen direkt von ihr ab. Des Weiteren hat sie auch Einfluss auf die
Streufahigkeit und Stromausbeute bei der Abscheidung (ndhere Beschreibung siehe Kapitel
2.3.6.1)

4.1.3.2 Oberflaichenspannung

Die Oberflachenspannung des Elektrolyten spielt eine groRe Rolle, da eine vollstandige
Benetzung des Werkstlicks unerldsslich flr die galvanische Abscheidung ist. Die
Herabsetzung der Oberflachenspannung wird durch die Zugabe von Netzmitteln erzielt, wobei
das am haufigsten eingesetzte Netzmittel Natriumlaurylsulfat (SDS) ist. Dieses organische
Netzmittel fordert die Benetzung des Elektrolyten mit der Elektrode und sorgt dafir, dass Luft-
oder Wasserstoffblaschen weniger leicht an der Oberflache haften kénnen. Eine
unzureichende Netzmittelkonzentration hat Ublicherweise Grubchenbildung (,Pitting“) zur
Folge, welches durch anhaftende Blaschen an der Elektrodenoberflache hervorgerufen wird.
Bei der elektrochemischen Nickelabscheidung auf feinstrukturierten Oberflachen, die ein
Carbonfaser-Roving naherungsweise darstellt, hat die Netzmittelkonzentration ebenfalls eine
sehr hohe Bedeutung. Feinstrukturierte Oberflachen verandern den scheinbaren Kontaktwinkel
zwischen Flussigkeit und Oberflache und haben einen Einfluss auf dessen Hydrophobie [53].
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Die Einstellung der Oberflachenspannung im Zuge der Prozessentwicklung verfolgt zwei Ziele.
Einerseits muss die Netzmittelkonzentration regelmaflig Uberprift werden, um eine
Vergleichbarkeit der Versuche zu gewahrleisten. Die Netzmittelkonzentration &ndert sich im
Laufe der Versuchsdauer, da unter anderem Nebenreaktionen an den Elektrodenoberflachen
zu einer Zersetzung fuhren kénnen. Andererseits sollen Versuche mit besonders hoher
Netzmittelkonzentration durchgefihrt werden, um herauszufinden, ob dies eine signifikante
Verbesserung zur Folge hat. Bei der Herstellung von galvanogeformten Verbundwerkstoffen
aus elektrisch nichtleitenden Fasern wie Glasfasern oder Aramidfasern konnte eine
Verbesserung der Ergebnisse erzielt werden, wenn die Fasern vor dem Versuch im Netzmittel

getrankt wurden [47].

4.1.3.3 Badbewegung - Pumpe

Die Bewegung des Elektrolyten wahrend der elektrochemischen Nickelabscheidung ist
essenziell fir eine kontrollierte Abscheidung und erflllt mehrere Ziele. Ganz allgemein sorgt
die Umwalzung dafir, dass alle Elektrolytparameter (Temperatur, pH-Wert, Konzentration, ..)
Uberall homogen sind und die kontinuierliche Filtration des Elektrolyten effizient funktionieren
kann. Bezogen auf die Elektrodenoberflachen sorgt eine starke Badbewegung unter anderen
daflrr, dass durch Nebenreaktionen gebildete Gasblaschen moglichst rasch wegtransportiert
werden. Anhaftende Gasblasen, wie sie auch bei zu geringer Netzmittelkonzentrationen
auftreten konnen, verhindern die lokale Abscheidung und fiihren zu einer rauen und
ungleichmafligen Abscheidung. Dies ist bei der galvanischen Nickelabscheidung besonders
wichtig, da die maximale Stromausbeute nur ca. 98 % betragt und immer eine geringfligige
Wasserstoffbildung eintritt [26]. Weiters sorgt die Bewegung des Elektrolyten dafiir, dass die
Grenzschicht an der Elektrode verkleinert und die Diffusionspolarisation minimiert wird. Die
Diffusionspolarisation kommt dadurch zustande, dass der Transport von Nickelionen in der
Grenzschicht nahe der Elektrode durch die Diffusion begrenzt wird (siehe auch Kapitel 2.3.4).
Anders als im freien Elektrolyten kann der Transport nahe der Elektrodenoberflache nicht mehr
durch die deutlich effizientere Konvektion geschehen. Die Folge ist ein erhéhter Widerstand,
welcher eine starkere Polarisation der Elektrode zur Folge hat. Dies fihrt in weiterer Folge zu
einer Beeinflussung der Abscheidungseigenschaften und im extremen Fall zur Erreichung der
Grenzstromdichte, an welcher kein Metall mehr abgeschieden werden kann.

Zur Erzeugung der notwendigen Badbewegung gibt es mehrere technische Umsetzungen,

welche jeweils Vor- und Nachteile besitzen:

o Die am haufigsten angewandte Methode zur Bewegung der Elektrolytldsung ist die
mechanische Bewegung. Hier wird der Elektrolyt entweder durch leistungsstarke
Pumpen umgewalzt, oder mechanisch durch Schaufelrad- oder Propellerriihrwerke
umgerthrt.

e Haufig wird die Flussigkeitsumwalzung auch durch den Einsatz von Druckluft
durchgefuhrt. Hier wird mithilfe eines Verdichters und geeigneten Disen Druckluft am
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Boden des Elektrolytbehélters eingeblasen. Die aufsteigenden Luftblasen sorgen flr
die gewilnschte Umwalzung. Wichtig ist hier die Wahl geeigneter Netzmittel, da es
sonst zu einer starken Aufschaumung kommen kann.

o In speziellen Anwendungsfallen wird die Badbewegung auch mithilfe von Ultraschall
durchgefiihrt. Diese Variante ist technisch aufwendiger und komplexer, erlaubt aber
eine gezielte Bewegung an der Grenzflache zwischen Elektrode und Elektrolyt.

Im Falle der Abscheidung von Nickel auf Carbonfasern gewinnt die Badbewegung noch an
hoherer Bedeutung, da die Strémung durch einen Carbonfaser-Roving langsamer und
komplexer ist. Da die Carbonfaser-Rovings aus bis zu 50.000 einzelnen, nahe
beieinanderliegenden Fasern bestehen, ist eine aulRerst groRe Grenzflache vorhanden, wobei
zwischen den Fasern ein geringes Elektrolytvolumen vorhanden ist. Dies erhoht die
Anforderungen an die Umwalzung enorm, um ein Verarmen des Elektrolyten an Metallionen
zu verhindern und Gasblasen aus den Rovings zu transportieren. Aus diesem Grund wird fir
die Beschichtung der Kohlefaser-Gewebe die formgebenden Probenhalter so konzipiert, dass
Elektrolyt mit erhéhtem Druck durch das Gewebe gepresst werden kann. Zur Férderung des
Elektrolyten werden Druckluftmembranpumpen eingesetzt, da diese einen im Vergleich zu
Kreiselpumpen hohen Fdrderdruck bei geringem Fordervolumen erlaubt. Der Forderdruck lasst
sich zudem weitgehend unabhangig vom Foérdervolumen uber den Druckluft Druckminderer
einstellen. Die eingesetzten Druckluftmembranpumpen von Jessberger (JP-810.8) erlauben
die Wahl des Forderdrucks zwischen 2-7 bar.

Neben der kontinuierlichen Durchstrdmung der Faserprobe mit Elektrolyten, werden auch
Versuche mit diskontinuierlicher Durchstrémung durchgefihrt. Dabei wurde die Pumpe Gber
die elektronische Steuerung in regelmaligen Abstdnden an- und ausgeschalten. Die
Hypothese zu diesen Versuchen lautete, dass sich bei einer kontinuierlichen, gleichférmigen
Durchstromung bevorzugte Kanale ausbilden konnen, die zu einer ungleichmafligen
Abscheidung fuhren koénnen. Die diskontinuierliche Durchstromung soll die Ausbildung
bevorzugter Kanale verhindern und zu einer gleichmafligeren Abscheidung fuhren.

4.1.3.4 Badbewegung - Ultraschall

Als zweite Methode zur Bewegung des Elektrolyten wahrend der Abscheidung auf Kohlefasern
wurde eine Ultraschallsonotrode eingesetzt. Die elektrochemische Abscheidung im
Ultraschallfeld kann einen starken Einfluss auf die abgeschiedene Schicht haben. Das
Ultraschallfeld im Elektrolyten kann zwar formal beschrieben werden, es ist allerdings haufig
schwer bis teilweise unmdglich die Effekte in definierten Versuchsaufbauten genau zu erfassen
oder vorherzusagen. Aus diesem Grund sind praktische Versuche im Zusammenhang mit der
Abscheidung auf Kohlefasern unerlasslich, da es kaum Publikationen zur elektrochemischen
Abscheidung von Nickel auf Carbonfasern unter Ultraschalleinwirkung gibt [25].

Das Ultraschallfeld ausgehend von einer schwingenden, kreisformigen Stirnflache kann
anhand folgender Formel 3 beschrieben werden. Dabei ist A die Amplitude der schwingenden
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Stirnflache, o die Kreisfrequenz, p die Dichte und v die Schallgeschwindigkeit im Elektrolyten.
Bei hohen Frequenzen ist die Abstrahlung des Ultraschallfeldes stark gebtiindelt. Der halbe
Offnungswinkel ¢ lasst sich durch Formel 4 berechnen, wobei die Wellenldnge A und der

Radius r der abstrahlenden Stirnflache die bestimmenden Grdfien sind [25].

]:%*Az*wz*p*v (3)

A
sing = ;*0,61 (4)

Fiar die Durchfuhrung der Versuche wurde ein Ultraschallgerat von Hielscher verwendet,
welches eine Arbeitsfrequenz von 24 kHz aufweist. (UPS400). Die zylindrische Sonotrode aus
Titan mit einem Durchmesser von 22 mm erlaubt bei maximaler Leistung eine Schallintensitat
von 85 W/cm?. Das Gerat erlaubt die Einstellung der Amplitude in Prozent von der maximalen
Leistung. Des Weiteren ist ein gepulster Betrieb mdglich, wobei die Einschaltdauer in Prozent
vom Gesamtzyklus eingestellt werden kann, welcher etwa 1 Sekunde entspricht. Obwohl die
Blindelung bei 24 kHz eher gering ausfallt, wurde bei der Platzierung der Sonotrode darauf
geachtet, dass die Stirnflache mdglichst zentral Gber den Probenkdrpern angebracht wurde.

4.1.3.5 Pulsstrom

Die kathodische Metallabscheidung wird Ublicherweise mit Gleichstrom durchgefiihrt. Durch
die Verwendung von Pulsstrom Iasst sich die Abscheidung und auch die Eigenschaften der
metallischen Schichten beeinflussen. Bei der Verwendung von Pulsstrom unterscheidet man
Ublicherweise zwischen ,pulse current® (PC) und ,pulse reverse current” (PRC), wobei PC nur
kathodische Pulse beinhaltet, wahrend PRC auch anodische Pulse in die Gegenrichtung nutzt.
Fir die genaue Wahl der Pulsformen gibt es fur PC und PRC zahlreiche Mdglichkeiten (siehe
Kapitel 2.3.5)

Durch die Verwendung von Pulsstrom kénnen die Eigenschaften der abgeschiedenen
Schichten beeinflusst werden. Neben den mechanischen Eigenschaften und dem Glanz
kénnen durch die Wahl geeigneter Pulse auch die Streufahigkeit verbessert und der Bereich

der anwendbaren Stromdichte erweitert werden [31].
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Abbildung 31: Schematische Darstellung eines Vierquadrantenstellers wie sie auch fiir die Steuerung
von Gleichstrommotoren verwendet werden
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Zur Realisierung des Pulsstroms wird ein Vierquadrantensteller eingesetzt, wie er auch zur
Steuerung von Gleichstrommotoren verwendet wird (Abbildung 31). Durch die Ansteuerung
von vier Transistoren T1 bis T4 kann der Strom in beide Richtungen durch den Verbraucher
geschickt werden. Die Frequenz kann dabei variabel eingestellt werden. Der Verbraucher M ist
im Fall der Galvanotechnik die galvanische Zelle, bestehend aus den Elektroden und dem
Elektrolyten.

Zur Untersuchung werden drei verschiedene Pulsformen herangezogen, welche in Abbildung
32 zu sehen sind. Durch Variation verschiedener Pulsformen und Frequenzen soll vor allem
die Streufahigkeit der elektrochemischen Abscheidung erhéht werden.

a)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Stromrichtung
Lo

—— PRC1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
c)

1 -

0 - -
—— PRC2

_1 -
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Pulszyklus(t/ty)

Abbildung 32: Grafische Darstellung der verwendeten Pulsformen a) Gleichstrompuls b)
Umkehrstrompuls ¢) Umkehrstrompuls mit kurzer Sperrzeit

4.1.4 Probenhalter

41.41 Funktion und Design
Die hergestellten Faservorformlinge aus dem TFP-Verfahren (siehe Kapitel 4.1.5) werden fir
die elektrochemische Abscheidung in Probenhaltern fixiert. Die Probenhalter missen mehrere
Aufgaben erflllen:

e Fixierung der Faservorformlinge in die gewunschte Form

e Platzierung der Anoden fir eine gleichmafige Nickelabscheidung
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o Ermdglichung eines kontinuierlichen Elektrolytaustausch und ausreichende Bewegung
durch Durchstrdomung der Kohlefasern

¢ Elektrische Kontaktierung der Faservorformlinge (Kathode) und der Gegenelektroden
(Anode)

e Praktische Handhabung in der Integration und stabile Befestigung in der

Galvanikanlage

Der entworfene Probenhalter fir Streifenproben besteht aus vier Hauptbestandteilen: Das
Formgitter, der Fixierungsrahmen, die Anodenbox und der Schlauchanschluss. Zusammen
bilden die Teile eine Box mit einem zweiteiligen Deckel, in welchem die Vorformlinge
eingespannt werden, mit einem entsprechenden Schlauchanschluss fir die
Elektrolytforderung. Die Teile werden mit Kunststoffschrauben aus Polyamid miteinander
verbunden. Explosionsdarstellungen der CAD-Zeichnung des gesamten Aufbaus sind in
Abbildung 33 zu sehen.

e —————

— ~— =

Abbildung 33: CAD-Modell der vier Hauptkomponenten des Probenhalters: Formgitter (a),
Fixierungsrahmen (b), Anodenbox (c) und Schlauchanschluss (d)

Abbildung 34: CAD-Modelle des Fixierungsrahmens (rechts) des Formgitters (links) mit eingelegten
Titanstében (a), Dichtungen (b) und Kohlefaserprobe (c)
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Das Formgitter und der Fixierungsrahmen bilden eine Einheit und dienen der Formgebung und
Kontaktierung der Stickereien. Diese werden auf dem Formgitter platziert, welches an den
aufliegenden Flachen eine l6chrige Gitterstruktur besitzt, um die Durchstrdmung mit
Elektrolyten zu gewahrleisten. Die elektrische Kontaktierung der Carbonfasern findet beidseitig
an den Uberstehenden Enden der Proben durch einen 3 mm Titanstab statt, welcher durch den
Fixierungsrahmen auf die Fasern gepresst wird. Durch den Fixierungsrahmen wird das
Gewebe leicht gespannt und das Verschieben verhindert. Eine Dichtung zwischen den beiden
Komponenten sorgt daflr, dass der Elektrolyt bevorzugt durch die Fasern und nicht durch den
Spalt zwischen Gitter und Rahmen flie3t. In Abbildung 34 sind Zeichnungen vom Formgitter
mit Dichtschnur, Titanstab und eingelegter Kohlefaserprobe (rechts), sowie der

Fixierungsrahmen zu sehen (links).

Abbildung 35: CAD-Modell der Anodenbox (a) mit Schlauchanschluss (b), Nickelanode (c), Titangitter
(d), Titanstébe (e) und Schraube (f)

Durch die Verwendung der Anodenbox kann einerseits eine Gegenelektrode (Innenanode)
platziert und andererseits die Moglichkeit geschaffen werden, Elektrolyt durch die Kohlefaser-
Gewebe zu pumpen. Die Anode, ein hochreines Nickelblech (b), wird mit jeweils einem
Titangitter an Vorder- und Ruckseite an den Boden der Anodenbox geschraubt. Die Titangitter
erlauben eine bessere Kontaktierung des Anodenblechs, welches im Laufe des Betriebs
briichig wird. Durch das Einklemmen von 1,5 mm Titandrahten kann die Anode kontaktiert
werden. Durch den einschraubbaren Schlauchanschluss kann Elektrolyt in die Box gefdrdert
werden, welcher durch die Kohlefasern und das Formgitter entweicht. Um zu verhindern, dass
der Elektrolyt sich ungleichmafig in der Box verteilt und die Vorformlinge ungleichférmig
durchstromt, ist im Schlauchanschluss ein Verteiler integriert. Eine Zeichnung der Anodenbox
mit Schlauchanschluss und Innenanode ist in Abbildung 35 zu sehen.
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4.1.4.2 Material und Herstellung

Das genaue Design und die Herstellung haben sehr groften Einfluss auf den Ablauf des
Prozesses. Da das richtige Design im Laufe des Projekts erarbeitet und viel iteriert werden
musste, eignet sich der 3D-Druck besonders gut fur die Fertigung. Mit einem Prusa MK3S
(Filament Extrusion) koénnen Kunststoffteile flexibel, schnell, kostenglnstig, in
unterschiedlichen Materialien und nahezu ohne Einschrankungen hergestellt werden. Die
Materialwahl fiel dabei auf PETG, in Tabelle 9 werden die Vor- und Nachteile der gangigsten
3D-Druck Kunststoffe aufgelistet.

Die wichtigsten Anforderungen an das verwendete Material waren:

o Gute Verarbeitbarkeit mit herkdmmlichen 3D-Druckern
o Formstabilitat bei den Temperaturen im galvanischen Bad (ca. 60 °C)
o Ausreichende Steifigkeit

e Keine Verunreinigung durch Migration von Stoffen in den galvanischen Elektrolyten.

Tabelle 9: Vergleich von 3D-Druck Materialien

Material Vorteil Nachteile

PLA gute Druckbarkeit Erweichung ab ca. 60 °C
preiswert

PETG gute Druckbarkeit
preiswert
Erweichung >80 °C

ABS preiswert schlechtere Druckqualitat
Erweichung > 80 °C

Nylon preiswert zu flexibel
gute Druckbarkeit empfindlich gegen Feuchtigkeit

PEEK hochfest preisintensiv
temperaturresistent spezielle Drucker bendtigt

Die Migration von Inhaltsstoffen durch die Verwendung von unterschiedlichen 3D-Druck
Materialien wurde von der ,Danish Environmental Protection Agency” untersucht [54]. Dies ist
fur die Anwendung in wassrigen Elektrolyten ebenfalls wichtig, da eine hohe Migration v.a. von
Fremdmetallionen den Elektrolyten verunreinigen und die Abscheidung beeintrachtigen
koénnten. In einer ausfuhrlichen Studie wird jedoch gezeigt, dass die Migration von stérenden
Fremdmetallen (z.B. Pb, Co, Cu, Mn, Cd, Zn, Al, Sn, Cr, ..) aus unterschiedlich gefarbtem PLA
und ABS jeweils unter der Auflésungsgrenze des Messinstruments lag. Diese befand sich je
nach Metall unterschiedlich zwischen 1 (Cd) und 50 (Mn) mg/kg Losungsmittel (Wasser). Es
ist davon auszugehen, dass die Auswirkungen auf die galvanische Abscheidung zu
vernachlassigen sind, trotzdem werden nach Moglichkeit nur ungefarbte Kunststoffe

verwendet.
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41.4.3 Prozessvariationen

Die Entwicklung des Probenhalters fur die Nickelabscheidung auf den Faservorformlingen war
ein kontinuierlicher und iterativer Prozess. Ziel war es, sowohl den Abscheidungsprozess selbst
zu optimieren, als auch die allgemeine Handhabbarkeit und den Workflow effizienter zu
gestalten. Die genaue Ausfihrung des Probenhalters hat einen grof3en Einfluss auf das
Ergebnis, aber die Effekte sind nur sehr schwer auf einzelne konkrete Veranderungen
zurtckfihrbar. Da die Entwicklung aber einen grof3en Teil der Arbeitszeit in Anspruch
genommen hat, werden die wichtigsten Evolutionsschritte in diesem Kapitel dargestellt. Die
wichtigsten Veranderungen wurden dabei an folgenden Teilen des Probenhalters durchgefihrt:

o Elektrische Kontaktierung der Probenkdrper
e Fixierung und elektrische Kontaktierung der Anodenbleche

e Dichtungen zwischen Formgitter und Rahmen

4.1.4.4 Kontaktierung der Probenkorper — Modifizierung am Probenhalter

Die elektrische Kontaktierung der Faservorformlinge ist einer der wichtigsten Aufgaben des
Probenhalters, da ohne eine funktionierende Kontaktierung keine galvanische Abscheidung
durchgefuhrt werden kann. Dies wurde im Allgemeinen so durchgeflhrt, dass Titandrahte
normal zur Faserrichtung auf die Vorformlinge gepresst wurden. Titan als Werkstoff wird in der
Galvanik haufig angewendet, unter anderem zum Bau von Anodenkdrben fur Schattanoden.
Dies liegt daran, dass sich das Metall im Nickelelektrolyten sehr inert verhalt und somit keine
Verunreinigungen verursachen kann. Des Weiteren haften galvanische Schichten auf der
Titanoberflache aufgrund der Oxidschicht nur sehr schlecht und sind leicht zu entfernen. Das
ist bei der Kontaktierung der Fasern relevant, da auch auf der Kontaktflache von Kohlefaser
und Nickeldraht eine unerwiinschte Nickelabscheidung erfolgt. Ein entsprechendes Design ist
notwendig, um eine gute und gleichmaflige Kontaktierung zu gewahrleisten, ohne jedoch eine
starke Nickelabscheidung an den Kontaktstellen auf dem Titandraht zu riskieren.

Abbildung 36: CAD-Zeichnung der Kontaktierung der Probe (b) mit Titanstdben (a) und direkter
Fiihrung aus dem Probenhalter, allgemeine Ansicht (links) und im Querschnitt (rechts)
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Die erste Variante zur Kontaktierung besteht darin, lange Titandrahte auf die Fasern
aufzupressen und diese direkt aus dem Probenhalter und dem Galvanikbad zu flihren
(Abbildung 36). Die Titandrahte werden aufRerhalb des Probenhalters mit Schrumpfschlduchen
isoliert, um eine Abscheidung zu verhindern. Die Kontaktierung erfolgt direkt CUber
Krokodilklemmen Uber dem Galvanikbad. Der Vorteil dieses Designs liegt hauptsachlich in
seiner einfachen Konstruktion, allerdings gibt es auch einige Nachteile in der Anwendung.
Zunachst ist der Zusammenbau aufwendig, da eine prazise Positionierung der Drahte
erforderlich ist. AulRerdem ist die Konstruktion im fertigen Zustand recht sperrig und verursacht
haufig Probleme beim Einbau ins Galvanikbad. Die elektrische Isolierung ist zudem
mangelhaft, insbesondere an den Stellen, an denen der Draht aus dem Probenhalter
herausgeflihrt wird.  Beim wiederholten Zusammenbau wird die Isolierung und der
Probenhalter beschadigt und an dieser Stelle kommt es haufig zur dendritenartigen

Abscheidung von Nickel.
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Abbildung 37: CAD-Zeichnung der Kontaktierung mittels Einschraubung, allgemeine Ansicht (links) und
im Querschnitt (rechts) — Titanstab (a), Probe (b), Kunststoffschraube (c) mit leitendem Kern (d)

¥ L

Abbildung 38: Kontaktierschrauben erster Iteration mit eingeklebtem Draht (links) bzw. zweiter Iteration
mit M3 Edelstahlschraube (rechts) als Kern

Zur Bewaltigung der Probleme wurde das Design insofern abgeandert, als der Titandraht nicht
mehr direkt aus dem Probenhalter herausgefihrt wird. Der Titandraht wird abgekirzt und durch
einen Klemmmechanismus direkt in den Rahmen des Probenhalters integriert. Die
Kontaktierung erfolgt nun tber eine Offnung im Formgitter, in welcher eine Kunststoffmutter
eingefasst ist. Durch diese Mutter kann man eine Schraube einfiihren, welche direkt auf den
Titandraht driickt (Abbildung 37). Fir diese Kontaktierung werden eigene Kunststoffschrauben
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mit einem leitenden Kern angefertigt, welcher den Kontakt zum Titandraht herstellt. Die
Schrauben sind direkt mit einem isolierten Kabel verbunden, welches Uber Bananenstecker
zum Anschluss an ein Labornetzteil genutzt werden kann. In Abbildung 38 sind zwei
verschiedene Versionen der Kontaktierschrauben zu sehen. In erster lteration wird ein Stlck
Kupferdraht mit einem Kabel verlotet, dieses durch eine durchbohrte Schraube geflihrt und
mithilfe von HeilRkleber und Schrumpfschlauchen fixiert und isoliert. Diese lteration ist jedoch
sehr sperrig und der HeilRkleber I6ste sich mit der Zeit von der Schraube ab. In zweiter Iteration
(Abbildung 38 rechts) wird eine kleine M3 Edelstahlschraube in die Kunststoffschraube
eingedreht, wobei ein Kabelschuh fir die elektrische Kontaktierung mit dem Kabel sorgt. Die
Schraube wird durch ein 3D-gedrucktes Gehause geflihrt und mit Epoxidharz vergossen.

4.1.4.5 Kontaktierung der Probenkorper — Modifizierung der Kontaktflache

Die Titanstabe zur elektrischen Kontaktierung werden durch die Klemmung des Probenhalters
auf die Fasern gepresst. Formgitter und Rahmen des Probenhalters werden mithilfe von
Kunststoffschrauben zusammengepresst. Daher flihrt das Aufbringen eines hdheren
Drehmoments beim Zusammenbau zu einem hoheren Druck der Faserproben auf die
Titanstabe. AulRerdem sind geringfligige Abweichungen der Position der Faservorformlinge
moglich, da diese von Hand positioniert werden.

Um diese Effekte zu untersuchen, wird der vorliegende Faserprobenhalter mehrmals mit einer
50k 560 g/m? Faserprobe zusammengebaut, wobei jedes Mal die Position der Faserprobe und
der Anpressdruck leicht verandert wird. Der Widerstand wird Uber die Baugruppe bestimmt,
indem man die Spannung bei Stromsollwerten misst. Die Ergebnisse zeigen, dass der
Widerstand stark von dem Anpressdruck abhangig ist und je nach Position und Einbausituation
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Abbildung 39: Spezifischer Widerstand bei unterschiedlichen Anpresskréften von unbehandelten
(blank), entschlichteten (desized), Silberleitlack (Ag) und vorgalvanisierten (pre-galv.) Proben
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Zur Lésung dieses Problems werden Experimente durchgefiihrt, an welchen die Kontaktstellen
zwischen dem Titandraht und den Fasern modifiziert werden. Dafur werden unterschiedliche
Varianten ausgetestet:

e Auftragen von Kupferleitlack an der Kontaktflache

e Auftragen von Silberleitlack an der Kontaktflache

e Kurze Nickelabscheidung an der Kontaktflache (,Vorgalvanisierung®)

Abbildung 40: CAD-Zeichnung der 1. Iteration zur Platzierung und Kontaktierung der Innenanode

!

Abbildung 41: CAD-Zeichnung der 2. Iteration zur Platzierung und Kontaktierung der Innenanode mit
Verschraubung und Titangitter

Der spezifische Widerstand der Proben wird jeweils bei verschiedenen Anpresskraften
gemessen, die Ergebnisse der Messungen sind in Abbildung 39 zu sehen. Bei unbehandelten
bzw. nur entschlichteten Fasern ist der elektrische Widerstand stark von der Kraft abhangig.
Sowohl mit Silberleitlack als auch mit der Vorgalvanisierung kann der gemessene Widerstand
an der Kontaktflache verringert werden. Die gemessenen Werte kommen dabei auch nahe an
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die Werte aus der Literatur von etwa 16 Qmm?/m [55]. Da man durch die Verwendung von
Silberleitlack die Verschmutzung des Galvanikbads auf langere Sicht riskiert, wird schliellich
die Vorgalvanisierung bevorzugt. Die Methode der Vorgalvanisierung wird in weiterer Folge bei
der Herstellung von Proben an den Faservorformlingen angewandt, um die Vorteile der
besseren Kontaktierung auf den allgemeinen Abscheidungsprozess Uberprifen zu kénnen
(siehe Kapitel 4.4).

4.1.4.6 Fixierung Anodenbleche

Die Platzierung und Kontaktierung von Anodenblechen auf der Innenseite der Anodenbox war
unerlasslich, um eine gleichmalige Abscheidung auf den Kohlefasern zu erméglichen. Falls
nur ein Anodenkorb im Galvanikbad als Gegenelektrode verwendet wirde, kdme es zu einer
bevorzugten Abscheidung der Unterseite der Faservorformlinge, die auf dem Formgitter
aufliegt. Durch die Platzierung eines Anodenblechs innerhalb des Probenhalters, kann auch
auf der Oberseite der Faservorformlinge (Innenseite des Probenhalters) eine gleichmalige
Abscheidung stattfinden. In der ersten Version des Probenhalters wurde ein Nickelblech durch
zwei an der Rickseite des Anodenblechs fixierte Titandrahte eingespannt (Abbildung 40).
Diese sehr einfache Konstruktion hatte mehrere Nachteile. Der Kontakt zwischen Blech und
Draht war stark davon abhangig, wie die Drahte positioniert waren. Dies fuhrte wahrend des
Zusammenbaus manchmal dazu, dass der elektrische Kontakt zu der inneren Anode
unterbrochen wurde. Ein weiteres Problem hangt damit zusammen, dass die Auflésung des
Blechs ungleichmaRig ablauft. Das hat zur Folge, dass die Anode brichig wird und zerfallt. Das
fuhrt einerseits zu einer ineffizienten Nutzung des Anodenmaterials und andererseits auch zur
Verschmutzung oder Beschadigung der Probe.

Zur Bewaltigung dieser Probleme werden einige Anderungen am Design vorgenommen
(Abbildung 41). Zunachst wird das Nickelblech im Zentrum mit einer Bohrung versehen, uber
welche es mithilfe einer Kunststoffschraube an der Rickwand der Anodenbox befestigt werden
kann. Dadurch ist das Blech deutlich stabiler befestigt und die elektrische Kontaktierung
weniger anfallig auf Stérungen. Des Weiteren wird auf beiden Seiten des Anodenblechs ein
Gitter aus Titan platziert. Dies stabilisiert das Nickelblech und es kann materialeffizienter
gearbeitet werden. Zuletzt wird noch ein dinnes Nylongewebe Uber dem Titanblech platziert,
um von der Anode ausgehende Verunreinigungen davor zurlckzuhalten, die Proben zu

verschmutzen.

4.1.4.7 Dichtungen

Durch die mehrteilige Konstruktion des Probenhalters, welche notwendig ist, um alle
Funktionen zu erflllen, befinden sich zwischen den einzelnen Komponenten Spalten, durch
welche Elektrolyt entweichen kann. In der ersten Iteration (Abbildung 42a) sind diese Spalten
nicht abgedichtet, was zu mehreren Problemen fuhrt. Zundchst kann der Grofteil des
Elektrolyten, welcher durch die Faserproben durchgepumpt werden soll, durch diese Spalten
entweichen. Des Weiteren kann ein dendritenartiges Wachstum von Nickel aus den Spalten
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beobachtet werden. Dies ruhrt daher, dass am Rande der Faservorformlinge einzelne
Kohlefasern abstanden, wodurch sich starke Spannungsspitzen und eine ungleiche
Stromdichteverteilung ergeben. Noch dazu war die Stromungsgeschwindigkeit in den Spalten
mutmalllich hoch, sodass die starke Elektrolytbewegung die Abscheidung lokal weiter
begunstigt. Dies hat die unerwinschte Bildung der Dendriten zur Folge. In weiterer Folge
werden in mehreren Iterationsschritten Dichtungen erarbeitet, um die genannten Effekte zu
unterbinden.

[T I
) _

a
b

c)

d)

Abbildung 42: CAD-Zeichnung im Querschnitt, zu sehen sind die Iterationen der Dichtung zwischen
Formagitter und Fixierungsrahmen a) ohne Dichtung b) mit Dichtung im 3D-Druck integriert c) mit
Dichtschnur d) mit Dichtschnur und tieferer Nut und passendem Steg

Im ersten lterationsschritt (Abbildung 42b) wird die Dichtung direkt in die 3D gedruckten
Komponenten integriert. Es werden im Querschnitt halbkreisformige und dreieckige
Dichtungen ausprobiert, wobei auf der einen Komponente eine Nut und auf der anderen
Komponente die dazu passende Dichtung aufgedruckt ist. Der grol3e Vorteil besteht darin, dass
die Handhabung sehr einfach ist und der Arbeitsfluss beim Zusammenbau des Probenhalters
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unverandert bleibt. Der Nachteil dieser Variante ist, dass die Komponenten sehr gut
abschlieen missen, um eine sinnvolle Dichtungswirkung zu erzielen. Da die
Faservorformlinge sich in ihrer GrolRe und Flachendichte stark unterscheiden, kann eine
ausreichende Dichtwirkung nicht immer sichergestellt werden.

Im dritten Iterationsschritt (Abbildung 42c) wird eine Dichtung mittels Dichtschnur eingesetzt.
Bei der Dimensionierung der Nuten werden O-Ring Normen fur die Fluidtechnik (DIN 3770)
herangezogen. Diese Dichtungsvariante flhrt dazu, dass die Dichtungswirkung verbessert
wird. Weiterhin fuhrte es auch dazu, dass die Dichtigkeit weniger abhangig von der Geometrie
und Flachendichte der Faservorformlinge ist. Der Nachteil dieser Dichtung liegt darin, dass der
Aufwand beim Zusammenbau des Probenhalters deutlich héher ist. Dies liegt insbesondere
daran, dass die Dichtschnur ohne dem Anpressdruck der gegenuberliegenden Komponenten
nur sehr schlecht in der vorgesehenen Nut festhalt. Dieses Problem wird durch den vierten
Iterationsschritt noch einmal beseitigt (Abbildung 42d). Die Nut wird in dieser Variante schmaler
und tiefer gewahlt, sodass die Dichtschnur komplett darin eingesetzt werden kann. Am
Gegenstick wird ein Steg angebracht, welcher genau in die gegenuberliegende Nut passt.
Dadurch halt die Dichtschnur besser in ihrer Position, was wiederum den Aufwand beim
Zusammenbau des Probenhalters erheblich verringert. Auflerdem steigert der
gegenlberliegende Steg noch einmal die Flexibilitdt bei dem Einsatz unterschiedlicher
Faserproben, da ein Spielraum von 1-2 mm gegeben ist, in welchem die Dichtung sehr gut

funktioniert.
Tabelle 10: Auflistung der Probenhalter Varianten
Variante Faservorformling Beschreibung
"sheet" v1l-v6 flr flachige Faservorformlinge
"specimen" v7-v9 flr Prozessoptimierung und Priifkorper
"bracket_angled" v10-vi1 flr Brackets im originalen Design
"bracket_grid" v12-v13 fir Brackets im adaptierten Design
"TC_sheet" v20-v21 flr TC-sheets
»plating_finish” - fir Abscheidung wahrend der Nachbearbeitung

4.1.5 Varianten nach Herstellungsprozess

Fir unterschiedliche Probenvarianten und Faservorformlinge (Kapitel 4.2), missen die
Probenhalter individuell angepasst werden. In Tabelle 10 sind die unterschiedlichen Varianten
des Probenhalters aufgelistet und welche Versionen der Faservorformlinge daflr verwendet
werden. Die Probenhalter mit der Bezeichnung ,sheet “ werden fir flachige Probenformen
verwendet. Streifenproben fir die Prozessoptimierung und Herstellung der Prifkoérper werden

mit der Variante ,specimen_“ hergestellt. Fur Befestigungselemente im originalen bzw.
adaptierten Design werden die Varianten ,bracket angled “ bzw. ,bracket grid “
herangezogen. Die Probenhalter mit der Bezeichnung , TC_“ werden zur Herstellung von TC-
sheets (Transpiration Cooling) verwendet. Bei der Nickelabscheidung im Zuge der

Nachbearbeitung kommen zudem die Probenhalter Variante ,plating_finish_“ zum Einsatz.
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Aufnahmen der Probenhalter Varianten sind bei den jeweiligen Beschreibungen der

Arbeitsschritte in Kapitel 4.3 zu finden.

Tabelle 11: Liste der Faservorformlinge die zur Herstellung unterschiedlicher Probenkdrper verwendet
werden mit Infos zur Fldchendichte, Form, Stickfaden und den verwendeten Rovings

ID Roving Flachendichte Form Stickfadenmaterial
(g/m?) (MaRe in mm)

vl 50k 373 Flachig UD (150x100) Polyester

v2 50k 560 Flachig UD (150x100) Polyester

v3 50k 1120 Flachig UD (150x100) Polyester

va 50k 746 Flachig 0/90 (150x100) Polyester

v5 50k 1120 Fldchig 0/90 (150x100) Polyester

v6 50k 2240 Flachig 0/90 (150x100) Polyester

v7.1 50k 560 UD Streifen (150x20) Polyester

v8.1 50k 1120 UD Streifen (150x20) Polyester

v8.2 24k 538 UD Streifen (150x20) Polyester

v8.3 50k 1120 UD Streifen (150x20) Zelluloseacetat
v8.4 24k 538 UD Streifen (150x20) Zelluloseacetat
vo.1 50k 2440 UD Streifen (150x20) Polyester
v10.1 24k - Bracket-bulk Polyester
v10.2 24k - Bracket-bulk Zelluloseacetat
vil.l 24k - Bracket-bulk 1. Iteration Polyester
vil.2 24k - Bracket-bulk 1. Iteration Zelluloseacetat
vi2.1 24k - Bracket-grid Polyester
v12.2 24k - Bracket-grid Zelluloseacetat
v12.3 24k - Bracket-grid + MF Polyester
vi2.4 24k - Bracket-grid + MF Zelluloseacetat
vi3.1 24k - Bracket-grid + MF + Langloch Polyester

v20 - 160 0/90 TC-sheet weitmaschig Polyester

v3.1 24k 1120 Flachig UD (150x100) Polyester
v20.2 - 160 0/90 TC-sheet engmaschig Polyester
v21.1 - >160 0/90 TC-sheet verstarkt Polyester

4.2 Faservorformlinge durch TFP

Die Faservorformlinge fir die unterschiedlichen Versuche werden von ,Riedmann Advanced
Composites” (RAC) durch das TFP-Verfahren (siehe Kapitel 2.2) hergestellt. Die Eckdaten,
Anforderungen und Male fir die jeweiligen Versuche werden gemeinsam festgelegt, der
genaue Lagenaufbau und die Auswahl der Stickparameter wird von RAC bestimmt. In Tabelle
11 sind alle Faservorformlinge gelistet, welche fur unterschiedliche Probenkoérper
herangezogen werden. Die flachigen Versionen (v1-v6) werden zu Beginn hergestellt, um
grundlegende Prozessparameter zu eruieren und erste Designs fiir die Probenhalter zu testen.
Die streifenformigen Faservorformlinge (v7-v9) werden zur Optimierung der Abscheidung und
spater zur Herstellung von Prufkdrpern herangezogen. Zur Entwicklung der
Befestigungselemente im bulk- und grid Design erfolgt durch die Versionen v10-v13. Fur die
Herstellung von TC-sheets werden die Versionen ab v20 herangezogen, sowie eine
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abgeanderte Variante eines flachigen Faservorformlings v3.1. In der Tabelle 11 sind zudem
noch zusatzliche Informationen Uber das verwendete Stickfadenmaterial und die verwendeten
Rovings enthalten, sowie auch die Abmessungen und die Flachendichte an Kohlefasern in g/m?
angegeben.
In Abbildung 43 ist ein Faservorformling exemplarisch dargestellt. Zu sehen sind die
Kohlefasern (b) mit Uberstand an den Enden (c) auf dem Grundmaterial (a), mit Metallfaden
zur Kontaktierung (d) und Stickfaden (e). In Kapitel 4.3 sind die jeweiligen Faservorformlinge
bei der Beschreibung der Arbeitsschritte gezeigt.
Die verarbeiteten Kohlefasern werden von SGL Carbon SE bezogen. Die Fasern haben die
Produktbezeichnung SIGRAFIL und sind aus Polyacrylnitrii (PAN) hergestellt. Die
physikalischen und mechanischen Eigenschaften sind in Tabelle 12 gelistet.

Tabelle 12: Eigenschaften der verwendeten Kohlefasern ,Sigrafil“ von SGL Carbon [56]

Eigenschaft Wert Einheit
Dichte 1,80 g/cm?3
Faserdurchmesser 7,0 pm
Zugfestigkeit 4000 MPa
E-Modul 240 GPa
Bruchdehnung 1,70 %
Spezifischer elektrischer Widerstand 16 pQm

Abbildung 43: Exemplarischer Faservorformling mit Grundmaterial (a), Kohlefasern (b) mit Uberstand
(c), Metallfaden zur Kontaktierung (d) und den Stickfdden (e)

4.3 Arbeitsschritte zur Probenherstellung

In diesem Kapitel wird auf die Abfolge und Details der individuellen Arbeitsschritte
eingegangen, ausgehend vom gelieferten, biegeschlaffen Faservorformling bis zur
Nachbearbeitung des galvanisierten Bauteils. Der Workflow unterscheidet sich stellenweise,
abhangig von der Art der Probe (Abbildung 44) und welches Material fir die Stickfaden
verwendet wird. Als Stickfadenmaterial wird einerseits Polyester verwendet, da dies zu den
Standardmaterialien zu Herstellung im TFP-Verfahren gehdrt. Andererseits wird bei der
Herstellung mit Stickfaden aus Zelluloseacetat experimentiert, welche den Vorteil der
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einfachen Entfernung im Acetonbad mit sich bringen. Die ,Art“ der Probe hangt davon ab, zu
welcher Versuchsreihe die Probe zahlt. Einerseits werden Streifenproben hergestellt, um die
Abscheidung des Nickels auf den Kohlefasern durch optische Mikroskopie der
metallographischen Schliffe zu analysieren. Andererseits werden Streifenproben zur
Herstellung von Prifkérpern fir mechanische Tests hergestellt. Zur Entwicklung von 3D-
geformten Befestigungselementen werden Brackets aus vollem Material (Bracket-bulk), sowie
aus massesparender Gitterstruktur (Bracket-grid) hergestellt. Zuletzt werden noch perforierte
Bleche zur Demonstration von Transpiration Cooling Sheets (TC-Sheets) hergestellt. Folgende
Tabelle 13 enthalt ein Schema aus welchem abgelesen werden kann, welcher Workflow
abhangig von den Parametern flir die Herstellung zur Anwendung kommt. Die Workflows und

die Abfolge der Arbeitsschritte werden in den folgenden Unterkapiteln naher erlautert.
Tabelle 13: Uberblick der Workflow Schemata abhéngig von Faservorformling und Probenart

Probenart Polyester Stickfaden Zelluloseacetat Stickfaden
Optimierung der Nickelabscheidung P1 Z1
Priifkérper - Z2
Bracket-bulk P3 Z3
Bracket-grid P4 -

TC-sheet P5 -

Prufkorper »,Bracket-bulk”

,Bracket-grid“ ,JC-sheet”

Abbildung 44: CAD-Zeichnungen als Beispiele der unterschiedlichen Probenarten: Priifkérper,
,Bracket-bulk", ,Bracket-grid" und , TC-sheets"
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4.3.1 Workflow P1 — Optimierung der Nickelabscheidung

Diese Versuchsreihe dient zur Prozessoptimierung der Nickelabscheidung, was sowohl die
Entwicklung des Probenhalters als auch die Variation von Prozessparametern betrifft. Es
werden Streifenproben (v7-v9, Tabelle 11) mit Stickfaden aus Polyester (PES) verwendet, die
Evaluierung der Ergebnisse erfolgt mithilfe des Lichtmikroskops.

Plating Station Plaling Time lef

e

( 2.0

flow rate running flow rate heating

Abbildung 45: Bildschirmfoto des Weboberflache zur Anzeige von Messdaten (Strom, Spannung,
Temperatur, Durchflusssensoren, Druck, Ruhrerleistung, ..)

4.3.1.1 Vorbereitung der Galvanikanlage

Vor jedem Versuch muss die Galvanikanlage entsprechend vorbereitet werden. Dazu gehoren
die Inbetriebnahme der Steuerungselektronik, sowie Kontrolle und Vorwarmung des
Elektrolyten auf Betriebstemperatur. Zur Inbetriebnahme der Steuerungselektronik werden der
Einplatinencomputer (Raspberry Pi) hochgefahren und der Thermostat des Heizbeckens
eingeschalten. Das Steuerungsprogramm wird auf dem Raspberry Pi gestartet und die
Benutzeroberflache tber ein Browserfenster gedffnet (Abbildung 45). Vor der Inbetriebnahme
werden die Pumpen, Filter, Ventile und Schlauche optisch auf Verunreinigungen und
Beschadigungen uberprift (siehe Kapitel 4.1.1). Sobald das Heizbecken etwa 60 °C erreicht
hat, wird die Umlaufpumpe des Heizzyklus und die Membranpumpe des Kontrollzyklus tber
die Benutzeroberflache aktiviert. Wahrend des Aufheizvorgangs werden 20 mL des
Elektrolyten entnommen und der pH-Wert mittels Glaselekirode, sowie die
Oberflachenspannung mittels Stalagmometer kontrolliert. Falls die Werte aulerhalb des
definierten Bereichs (siehe Kapitel 4.1.2) liegen, wird Netzmittel bzw. Sulfaminsdure dem

Elektrolyten hinzugefigt.

4.3.1.2 Zuschneiden des Faservorformlings

Die gelieferten Faservorformlinge mussen vor der weiteren Verarbeitung zugeschnitten
werden. Das betrifft vor allem (berstehendes Grundmaterial (Glasfasermatte), die
Kontaktierfaden (Edelstahl) und die Enden der Kohlefaser-Rovings (Abbildung 46). Die
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Glasfasermatte wird dabei im Abstand von 2-3 mm von den Kohlefaser-Rovings mit einem
Rollmesser abgetrennt. Der Abstand ist notwendig, um die Stickfaden nicht zu I6sen, welche
Uber den Rand der Kohlefasern hinausgehen. Des Weiteren kann das Uberstehende
Grundmaterial dazu benutzt werden, um den Faservorformling im Probenhalter besser zu
fixieren. Die Enden der Kohlfasern werden mit einem Seitenschneider gekurzt, sodass sie nicht

Uber das Grundmaterial hinausragen.

/A
2

Abbildung 46: unbearbeiteter (oben) und zugeschnittener (unten) Faservorformling mit PES-
Stickfaden: (iberstehendes Grundmaterial (a), Metallfaden (b) und Kohlefasern (c)

4.3.1.3 Entschlichtung

Die Entfernung der Schlichte auf den Kohlefasern wird im Acetonbad durchgefuhrt. Daftr wird
etwa 250 mL frisches Aceton in einen PP Behalter Uberfiihrt und anschlieRend die Probe darin
platziert. Nach mindestens 2 h wird die Probe mit einer Zange herausgenommen und mehrmals
mit einer Aceton Spritzflasche abgespult. AnschlieRend wird die Probe auf einem sauberen
Untergrund platziert, fur einige Minuten getrocknet und anschlie®end mit Deionat benetzt. Dies
soll verhindern, dass Acetonreste auf den Fasern den Kunststoff des Probenhalters angreifen
und die gelosten Stoffe die Probe verunreinigen. Nach dem Entfernen der Schlichte werden
alle weiteren Schritte mit Handschuhen durchgefiihrt, um eine Verunreinigung der Probe durch
z.B. Fett oder Staub zu verhindern.

4.3.1.4 Spezielle Vorbehandlung

Bevor die entschlichtete Probe in den Probenhalter integriert wird, werden an diesem Punkt
noch versuchsspezifische Vorbehandlungsverfahren angewandt. Bei den Proben, welche
vorwiegend fur die optische Mikroskopie herstellt werden, betrifft das vor allem die
Vorgalvanisierung und das zuséatzliche Auftragen von Netzmittel. Bei der Vorgalvanisierung
werden die Carbonfasern an einem Ende mit Silberleitlack kontaktiert, um die Fasern auf dem
gegenuberliegenden Ende mit einer diinnen Nickelschicht zu versehen. Der Silberleitlack wird
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anschlielend mit Aceton abgewaschen und auf dieser Seite ebenfalls mit einer diinnen Schicht
Nickel Uberzogen. Bei der Vorbehandlung mit Netzmittel werden auf dem Faservorformling

einige Tropfen einer 100 g/L SDS L&ésung aufgetragen.

4.3.1.5 Vorbereitung des Probenhalters

Bevor der Faservorformling in den Probenhalter eingebaut wird, muissen einige
Teilkomponenten kontrolliert werden, um eine ordnungsgemafle Funktion sicherzustellen
(Abbildung 47). Zunachst muss kontrolliert werden, ob die Dichtungen an der richtigen Position
und unbeschadigt sind, sodass der Elektrolyt nicht seitlich im Probenhalter entweichen kann.
Rahmen und Gitter werden durch M3 AuRensechskant Kunststoffschrauben verbunden,
welche vorher im Gitter in den vorhergesehenen Lochern eingefasst werden. Auf der Rickseite
des Gitters befinden sich hexagonale Aussparungen, in welche die Schraubenkdpfe versenkt
und fixiert werden kdnnen. Um eine ordnungsgemale Kontaktierung zu gewahrleisten, missen
die Kontaktierstabe aus Titan und die Kontaktierschrauben kontrolliert werden. Nach
regelmafigem Gebrauch kénnen hier Nickelschichten aufwachsen, welche den Zusammenbau
des Probenhalters nicht mehr mdglich machen. In diesem Fall muss das Nickel entweder
entfernt, oder das Bauteil ersetzt werden. Zuletzt muss auch die Innenanode auf ihre Stabilitat
kontrolliert werden. Das verwendete Nickelblech I6st sich wahrend dem Betrieb auf. Das kann
dazu fuhren, dass Teile der Anode herausbrechen und die Probe verschmutzen.

Abbildung 47: Komponenten der Probenhalter Version ,,specimen”: Formgitter (a), Rahmen (b),
Anodenbox (c), Schlauchanschluss (d), Kontaktierkabel (e)

4.3.1.6 Zusammenbau des Probenhalters

Fir den Einbau von zwei Proben werden diese mittig Uber den vorgesehenen perforierten
Flachen platziert. Soll nur eine Probe hergestellt werden, wird die freie Gitterseite mit einem
passenden Verschlusssystem abgedichtet, um zu verhindern, dass der Elektrolyt an der Probe
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vorbeifliet. Anschliefiend wird der Rahmen vorsichtig auf dem Gitter platziert, um die Proben
an beiden Enden mit dem Kontaktierdraht einzuklemmen. Die Kunststoffschrauben, welche
bereits im Gitter eingefasst sind, werden durch die Bohrungen im Rahmen gefuhrt und
unterstitzen das gleichformige Zusammenflgen. Es muss kontrolliert werden, dass die Proben
parallel liegen und sich bei dem Vorgang nicht verschoben haben. Nun werden Rahmen und
Gitter mithilfe von M3 Kunststoffmuttern verbunden und diagonal festgezogen. Wahrend dem
Anziehen kann seitlich im Zwischenraum kontrolliert werden, ob die Dichtung ordnungsgeman
geschlossen wird. Bei nicht ordnungsgemafien SchlielRen kbnnen Rahmen bzw. Gitter bei den
Schraubpunkten verbogen und beschadigt werden.

AnschlieRend wird der Aufbau, bestehend aus Rahmen und Gitter, mit der Anodenbox
verbunden. Zunachst wird noch kontrolliert, ob die Ldcher am Verteilersystem des
Schlauchanschlusses parallel zur Probenebene ausgerichtet sind. Dann kann der Aufbau auf
der Anodenbox platziert werden, sodass die Proben nach innen gerichtet sind. Die beiden
Komponenten werden mit M6 Kunststoffschrauben verbunden und diagonal festgezogen. Es
muss abermals darauf geachtet werden, dass die Dichtung ordnungsgemaf geschlossen und
der Probenhalter beim Festziehen nicht beschadigt wird.

4.3.1.7 Kontaktierung

Die elektrische Kontaktierung erfolgt durch Kontaktierschrauben (siehe Kapitel 4.1.4.4), welche
an beiden Enden der Proben in den Probenhalter eingeschraubt werden. Es wird somit ein
elektrischer Kontakt zum Titandraht hergestellt, welcher im Probenhalter verbaut ist und auf
die Kohlefasern drickt. Das Einschrauben muss vorsichtig gemacht werden, um den
Probenhalter nicht zu beschadigen. Bei zu tiefem Einschrauben drickt die Schraube fest auf
den Draht und spreizt Rahmen und Gitter auseinander. Das kann die Kunststoffteile verbiegen
und unter anderem die Dichtungswirkung aufheben. Der elektrische Kontakt wird sichergestellt,
indem man den elektrischen Widerstand durch die Proben misst. Dafur werden die
Bananenstecker der Kontaktierschrauben direkt an ein Multimeter angeschlossen und der
Widerstand gemessen. Die so durchgefiihrte Messung flhrt zu groflen Schwankungen der
Messergebnisse, da dies nicht dem eigentlichen Anwendungsfall des Gerats entspricht. Der
genaue Messwert ist allerdings auch nicht interessant, man kann eine ordnungsgemafe
Kontaktierung daran erkennen, dass der Messwert regelmaRig fur einige Sekunden in den
Bereich von 10-100 Ohm fallt.

Ausnahmen waren die Versuche, in welchen die Kohlefaserproben in einem vorherigen Schritt
an den Enden vorgalvanisiert werden. Hier wird die Messung des Widerstands durchgefuhrt,
indem der Spannungsabfall direkt gemessen wird, wahrend unterschiedliche Stréme mithilfe
eines Labornetzteils durch die Probe geleitet werden (siehe Kapitel 4.1.4.5).

4.3.1.8 Integration des Probenhalters
Die Integration des Probenhalters kann auf zwei Arten erfolgen, die Proben kénnen stehend
oder liegend im Galvanikbad positioniert werden. Fir den stehenden Fall kénnen M6
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Gewindestangen aus Kunststoff direkt durch eine im Probenhalter vorgesehene
Ausschneidung gefihrt und festgeschraubt werden. Im liegenden Fall missen noch
Verbindungselemente angebracht werden, welche es erlauben die Gewindestangen 90°
versetzt am Probenhalter zu befestigen. Auf dem anderen Ende der Gewindestangen wird das
Abdeckungsgitter befestigt, welches erlaubt den Probenhalter an unterschiedlichen Positionen
festzuschrauben. Der gesamte Aufbau ist in Abbildung 48 zu sehen.

Bevor der Probenhalter mit dem Positionierungsaufbau in das Galvanikbad eingelassen wird,
mussen die Kontaktierungs- Drahte und -Kabel durch das Abdeckungsgitter herausgefiihrt und
der Aufbau noch einmal griindlich mit Deionat abgesplilt werden, um einer Verunreinigung des
Elektrolyten vorzubeugen. AuRerdem missen noch die Abdeckungsplatten des Galvanikbades
abgenommen werden, welche wahrend des Betriebs der Anlage vor starkem Verdampfen und
Herausspritzen von Elektrolyten schitzen. Fur den Einbau wird zunachst der Silikonschlauch
des Arbeitszyklus am Schlauchanschluss des Probenhalters befestigt und mit einem
Kabelbinder fixiert. AnschlieRend wird der Aufbau in das Galvanikbad eingelassen und die
Pumpe langsam aufgedreht. Erst wenn der Probenhalter mit Elektrolyten gefullt ist, kann der
Auftrieb Gberwunden und dieser vollstandig im Galvanikbad versenkt werden. Dies kann gut
daran erkannt werden, wenn der Elektrolyt beginnt durch das Formgitter aus dem Probenhalter
auszutreten.

Nun kdnnen die Abdeckungsplatten des Galvanikbades wieder angebracht und am seitlichen
Rand fixiert werden. Das Abdeckungsgitter, welches mit dem versenkten Probenhalter
verbunden ist, kann nun auf den Abdeckungsplatten festgeschraubt werden, sodass der

gesamte Aufbau stabil ist.

Kontaktier-

kabel
Abdeckungs-

gitter

Anoden-
Kontaktierung

Gewinde-
stangen

Gitter +
Rahmen

Verbindungs- |
element”

Abbildung 48: Zusammengebauter Probenhalter vor dem Einbau in das Galvanikbad
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4.3.1.9 Platzierung von Hilfsgeraten

In diesem Schritt kdbnnen unterstitzende Gerate flur den Abscheidungsprozess zugefihrt
werden. Dies betrifft bei dieser Versuchsreihe den gegebenenfalls einzubauenden
Ultraschalldisperser. Die Sonotrode wird durch eine Bohrung in der Abdeckung des
Galvanikbads hindurchgefiihrt und der Disperser an einer Stange im Abzug befestigt.
AnschlieBend wird die gewollte Leistung am Disperser eingestellt und ein Probebetrieb
durchgefiihrt, da es bei falscher Eintauchtiefe der Sonotrode zu einem starken Spritzen
kommen kann. Die Leistung wird mithilfe einer AC Strommessung an der Steckdose

durchgefihrt.

4.3.1.10 Inbetriebnahme

Zur Inbetriebnahme der Galvanikanlage werden zunéachst alle Pumpen eingeschalten. Dazu
zahlen die Heillwasserpumpe des Heizzyklus und die zwei Druckluftmembanpumpen, welche
den Elektrolyten durch den Kontroll- und Arbeitszyklus foérdern. Das Foérdervolumen der
Elektrolytpumpen wird Uber den Forderdruck am  Filterregler und Uber ein
zwischengeschaltenes Nadelventil eingestellt. AnschlieRend werden die Hilfsgerate wie
beispielsweise der Ultraschalldisperser eingeschalten. Zuletzt werden die Elektroden mit
Krokodilklemmen und Bananensteckverbindern kontaktiert. Die zwei Anoden werden dabei
getrennt voneinander mit den Pluspolen zweier Netzteile verbunden. Die Probe (Kathode) wird
mit den Minuspolen der Netzteile verbunden, wobei diese im Gegensatz zu den Anoden
kurzgeschlossen sind. Nun kann mithilfe der Strombegrenzung der bendtigte Strom angelegt
werden, wobei die Spannung vom Netzteil automatisch nachgeregelt wird. Zur Sicherheit wird
auch eine Spannungsbegrenzung von etwa 4-5 V gewahlt. Eine héhere Spannung ware fir
den Betrieb ungeeignet und schitzt die Elektroden und den Elektrolyten im Fehlerfall. Die
Spannung ist insbesondere in den ersten Minuten genauer zu beobachten, da sich daraus
potenzielle Fehler beim Zusammenbau des Setups ableiten lassen:

e Kein Stromfluss
o Elektroden mdglicherweise nicht ordnungsgemaf angeschlossen
e Sehr geringer Stromfluss, der sich bei Erhéhung der Spannung kaum andert
o Kontaktierung der Fasern im Probehalter moglicherweise unzureichend
¢ Kein oder geringer Stromfluss, der sich bei Erhéhung der Spannung sprunghaft andert.
o Defektes Kabel oder Krokodilklemme
e Stark und sprunghaft schwankende Spannung
o Anode schlecht kontaktiert oder aufgebraucht

4.3.1.11 Uberwachung und Aufzeichnung

Sobald alle Gerate ordnungsgemal in Betrieb genommen wurden und sich die Spannungen
der Anoden im gewollten Bereich (1,5 bis 3,5 V) stabilisiert haben, kann die Aufzeichnung und
Uberwachung gestartet werden. Fir die Aufzeichnung wird die Versuchsbezeichnung in der
Weboberflache eingetragen und auf ,Start“ gedriickt. Fir die Uberwachung kénnen Bereiche
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definiert werden, in welchen sich die Temperatur, Elektrodenspannungen, Ultraschallleistung
und die Volumenstrome halten sollen. Sollte ein Wert auBerhalb des definierten Bereichs
gemessen werden, werden alle Gerate abgeschalten. Die Uberwachungsfunktion wird
ebenfalls auf der Weboberflache aktiviert. Zuletzt kann der Timer aktiviert werden, sodass alle
Gerate nach Ablauf der Zeit abgeschalten werden und der Versuch beendet ist.

4.3.1.12 Entnahme aus dem Probenhalter

Nachdem der Versuch beendet ist, muss der Probenhalter aus dem Elektrolytbad entnommen
und die Probe ausgebaut werden. Dafir werden zunachst alle Klemmen von den Elektroden
entfernt und gegebenenfalls der Ultraschalldisperser ausgebaut. Dann wird die Abdeckung
vom Elektrolytbad entfernt und der Probenhalter aus dem Elektrolyten herausgenommen.
Wahrend dieses Schrittes muss zunachst der im Probenhalter enthaltene Elektrolyt zuriick in
das Bad uberfuihrt werden. Deshalb muss zunachst der Schlauch vom Schlauchanschluss
getrennt werden, sodass der Elektrolyt abrinnen kann. Anschlielend wird der gesamte
Probenhalter noch sorgfaltig mit Deionat abgespllt. SchlieRlich wird der Probenhalter zum
Auseinanderbauen in einer sauberen Kunststoffwanne platziert.

Im ersten Schritt werden die Kontaktierschrauben vorsichtig gelockert und entfernt. Dann
werden die M6 Schrauben gelockert, um die Anodenbox abzunehmen und einen ersten Blick
auf die Probe zu erhalten. Nachdem die Proben auf Auffalligkeiten Gberpruft und mit Deionat
abgespult wurden, konnen die M3 Muttern gelockert werden, welche das Formgitter und den
Rahmen zusammenhalten. Nachdem alle Muttern entfernt sind, kann der Rahmen vorsichtig
angehoben werden. Dieser Schritt muss vorsichtig durchgefihrt werden, da auch eine
geringflgige Nickelabscheidung auf den Kontaktierdrahten stattfindet und das zu einem
Festklemmen fUhren kann. Sobald der Rahmen abgenommen ist, kdnnen die Proben vorsichtig
mit einem Schraubenzieher von dem Formagitter gelockert werden. Auch bei diesem Schritt
muss vorsichtig vorangegangen werden, da sich die Proben in den Léchern des Formgitters
verkanten kdnnen. Im ungunstigen Fall kdnnen die Proben dadurch stark verbogen und zerstort

werden.

4.3.1.13 Praparation fiir die optische Mikroskopie

Nach der Entnahme der Proben aus dem Probenhalter folgt die metallographische Praparation
fur die Analyse unter dem Lichtmikroskop. Je nach Stabilitat wird diese dann an verschiedenen
Stellen mit einer Trennmaschine durchtrennt (Struers Labotom 5 fiir Proben mit hoher Stabilitat,
Struers Accutom 10 fur weniger stabile Proben), um mindestens drei Probensticke und ihre
jeweiligen Querschnittsflachen zu erhalten: am Rand, in der Mitte und im Ubergang
dazwischen. Eine zerschnitte Probe ist beispielhaft in Abbildung 49 zu sehen. Vor dem
Einbetten mussen die Probensticke noch mit Deionat gewaschen werden, um
Verunreinigungen durch das Kuhlmittel der Trennmaschine zu verhindern. Anschlielend
werden die Proben noch fir 2 Stunden bei 80 °C im Trockenschrank (Binder ED53) getrocknet.
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Die getrockneten Probenstiicke werden anschlieBend kalt (bei geringer Stabilitat) in Struers
EpoFix oder heil (bei hoher Stabilitat) mit einer Struers CitoPress 1 in Struers ClaroFast
eingebettet. Die eingebetteten Probenstlicke werden nun auf einer Strues TegraPol 31 mit SiC
Schleifpapier prapariert. Dabei werden folgende Kdrnungen in aufsteigender Reihenfolge
verwendet: 180, 320, 800, 1200, 4000. Je nach Zustand der Probe wird jeder
Praparationsschritt far 10-30 Minuten durchgeflhrt, zwischen den Praparationsschritten
werden die Proben fir wenige Minuten im Ultraschallbad gereinigt. Schlussendlich erfolgt die
Untersuchung mithilfe des digitalen 3D-Mikroskop Keyence VHX 5000 (siehe Kapitel 4.4.2)

Abbildung 49: Aufnahme einer galvanisierten Probe nach dem Schneiden auf der Trennmaschine zum
Einbetten fiir die metallographische Untersuchung

Abbildung 50: Aufnahme von heil3 (links) und kalt (rechts) eingebetteten Proben
zur Préparation fiir die metallographische Untersuchung im Lichtmikroskop
4.3.2 Workflow Z1 — Optimierung der Nickelabscheidung
Dieser Workflow dient ebenfalls der Prozessoptimierung der Nickelabscheidung, was sowohl
die Entwicklung des Probenhalters als auch die Variation von Prozessparametern betrifft. Es
werden Streifenproben (v7-v9, Tabelle 11) mit Stickfaden aus Zelluloseacetat (ZA) verwendet,

die Evaluierung der Ergebnisse erfolgt durch ein Lichtmikroskop.

4.3.21 Vorbereitung der Galvanikanlage
Der erste Arbeitsschritt ist die Vorbereitung der Galvanikanlage, die Durchfiihrung erfolgt wie

in Kapitel 4.3.1.1 beschrieben.
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4.3.2.2 Zuschneiden des Faservorformling

Die gelieferten Faservorformlinge miuissen vor der weiteren Verarbeitung zugeschnitten
werden. Das betrifft vor allem Uberstehendes Grundmaterial (Glasfasermatte), die
Kontaktierfaden (Edelstahl) und die Enden der Kohlefaser-Rovings. Ein Faservorformling mit
ZA-Stickfaden ist in Abbildung 51 zu sehen. Die Glasfasermatte wird so knapp wie mdglich
(etwa 1 mm) an allen vier Kanten der Probe abgetrennt. Die Enden der Kohlefasern werden
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Abbildung 51: unbearbeiteter Faservorformling mit ZA-Stickfaden: Grundmaterial (a), Metallfaden (b)
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Abbildung 52: Klemm- und Spannmechanismus zur Entschlichtung und Auflésung der Stickfaden

4.3.2.3 Entschlichtung und Auflésung der Stickfaden

Die Behandlung im Acetonbad fuhrt bei den Proben mit Zelluloseacetat Stickfaden nicht nur
zur Entschlichtung, sondern auch zur Auflésung der Faden. Aus diesem Grund mussen die
Proben in diesem Verfahren in einer speziellen Vorrichtung fixiert werden, sodass die Fasern
auf der vorgesehenen Position bleiben. Die Vorrichtung (Abbildung 52) besteht aus zwei
Klemmmechanismen und zwei Gewindestangen, welche als Linearachse fungieren. Die Probe
wird zundchst an beiden Enden mit den Klemmmechanismen fixiert. Anschlie3end wird die
Probe durch Drehen an der Linearachse leicht auf Zugspannung gebracht, was die
Formstabilitat stark erhdéht. Nun wird der Aufbau mit der Probe fir mindestens 12 h in das
Acetonbad getaucht. Nach Ablauf der Zeit wird das Acetonbad fur mindestens 10 min in ein
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Ultraschallbad gegeben. AnschlieRend wird das Aceton ausgewechselt und der Vorgang noch
zwei weitere Male wiederholt.

Der mehrstufige Waschvorgang ist notwendig, da sich das Zelluloseacetat zum einen nur sehr
langsam auflost, zum anderen darf das Aceton im letzten Waschgang nur noch ein Minimum
an geldstem Zelluloseacetat enthalten. Ist noch Zelluloseacetat in der Losung, fallt es beim
Kontakt mit Wasser sofort aus und verschmutzt die Oberflache der Kohlefasern.

Nachdem der dritte Waschgang absolviert ist, wird der Aufbau mit der Probe herausgenommen
und vorsichtig mit etwas Deionat gewaschen. Dies soll einerseits verhindern, dass Acetonreste
den Kunststoff des Probenhalters angreifen und die geldsten Stoffe die Probe verunreinigen,
andererseits konnen die nassen Fasern besser aus dem Aufbau enthommen werden. Sind die
Carbonfasern gleichmaRig mit Wasser benetzt, kbnnen die Klemmmechanismen gelockert und
die Proben in den Probenhalter Gberfuhrt werden.

AnschlieRend folgt die Vorbereitung des Probenhalters wie in Kapitel 4.3.1.6 beschrieben.

4.3.2.4 Zusammenbau des Probenhalters

Die Proben werden flr den Einbau mittig Gber dem Formgitter platziert. Der Schritt darf nur
erfolgen, wenn die Proben ausreichend mit Deionat benetzt sind. Anschliellend werden Uber
den Proben zuséatzliche Gitter platziert, sodass diese in ihrer Position fixiert bleiben. Die
restlichen Schritte fur den Zusammenbau sind wie in Kapitel 4.3.1.6 zu absolvieren.

Es folgen die elektrische Kontaktierung und die Integration des Probenhalters wie in Kapitel
4.3.1.7 und Kapitel 4.3.1.8 beschrieben.

4.3.2.5 Platzierung der Sonotrode
Unterstutzend zur Abscheidung wird der Ultraschalldisperser in die Galvanikanlage eingebaut.
Die Sonotrode wird durch eine Bohrung in der Abdeckung des Galvanikbads hindurchgeftihrt
und der Disperser an einer Stange im Abzug befestigt. AnschlieRend wird die gewollte Leistung
am Disperser eingestellt und ein Probebetrieb durchgefuhrt, da es bei falscher Eintauchtiefe
der Sonotrode zu einem starken Spritzen kommen kann. In Abbildung 53 ist der
Ultraschalldisperser zu sehen, wie er durch eine Offnung in der Badabdeckung in den
Elektrolyten getaucht werden kann. Die aufgenommene Leistung wird mithilfe einer AC
Strommessung durchgefiihrt und aufgezeichnet.
Die anschlieenden Arbeitsschritte lauten wie folgt:

e Inbetriebnahme der Anlage (siehe Kapitel 4.3.1.10)

e Uberwachung und Aufzeichnung (siehe Kapitel 4.3.1.11)

e Entnahme aus dem Probenhalter (siehe Kapitel 4.3.1.12)

e Praparation fur die optische Mikroskopie (siehe Kapitel 4.3.1.13)
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Abbildung 53: Ultraschalldisperser - Ultraschallgenerator (a), Sonotrode (b), Badabdeckung (c)

4.3.3 Workflow Z2 — Mechanische Priifkorper

Dieser Workflow dient zur Herstellung von Prufkdrpern fur die mechanische Charakterisierung
(Zugproben, Biegeproben, E-Modul Messung). Es werden Streifenproben (v8, Tabelle 11) mit
Stickfaden aus Zelluloseacetat (ZA) verwendet, der Fokus liegt insbesondere auf der

Nachbearbeitung der Proben.

4.3.3.1 Vorbereitung bis Entnahme aus dem Probenhalter
Die Arbeitsschritte von der Vorbereitung des Probenhalters bis zur Entnahme der Probe erfolgt
ident zum Workflow Z2 (siehe Kapitel 4.3.2).

4.3.3.2 Nachbearbeitung

Spanende Bearbeitung

Ziel ist es, gleichmalige Streifenproben mit planparallelen Oberflachen herzustellen, da die
Proben nach der initialen Nickelabscheidung keine ebene Oberflache haben. Aus diesem
Grund wird die bis zu 30 Stunden dauernde Abscheidung in mehreren Schritten durchgefuhrt.
Zwischen diesen Schritten werden die Proben geschliffen und/oder die Oberflachen mittels
Frase bearbeitet. Dies dient dazu, durch lokale Stromspitzen hervorgerufenes unregelmaRiges
Wachstum zu vermeiden und eine fiir die Charakterisierung geeignete Form zu erreichen.
Nur die Deck-, Grund- und Seitenflachen werden mittels Frase bearbeitet. Das Frasen wird mit
einem 40-mm-Stirnfraskopf mit einer Rotationsgeschwindigkeit von 200 U/min mit einer
Vorschubgeschwindigkeit von etwa 38 mm/min durchgeflihrt. Das Schleifen geschieht manuell
auf einem Struers TegraPol-31 unter Verwendung von Schleifpapier P180 fur 10 bis 20 Minuten
pro Probe, abhangig von ihrem anfanglichen Oberflachenzustand. Manche Zugproben werden
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im Anschluss an die Bearbeitung der Oberflachen noch verjingt. Dieser Schritt wird in einer
CNC gesteuerten Frase mit einem 6-mm-Fraskopf und einer Rotationsgeschwindigkeit von
2650 U/min sowie einer Vorschubgeschwindigkeit von 50 mm/min durchgefuhrt. In Abbildung
54 sind die unterschiedlichen Zustande wahrend der Nachbearbeitungsschritte zu sehen:
nach der initialen Abscheidung

wahrend eines Zwischenschrittes

mit fertig bearbeiteter Oberflache

a0 o p

Zugprobe mit Verjlingung

Zwischen den Bearbeitungsschritten mussen die Probenoberflachen vor einer weiteren
Abscheidung gereinigt und aktiviert werden, da eine Sauerstoffpassivierung der
Nickeloberflache nach der Entnahme aus dem Elektrolyten stattfindet. Das Ziel ist es, dass bei
der mechanischen Bearbeitung keine Delaminationen erkennbar sind. Zwei Ansatze werden
verfolgt: eine Aktivierung durch saures Beizen mit Schwefelsdure und eine Aktivierungslosung
mit saurem Nickelchlorid. Letztere erweist sich als wirkungsvoller, wenngleich beim Frasen

weiterhin kleine lokale Delaminationen beobachtbar sind.

Abbildung 54: Nachbearbeitungsschritte einer Zugprobe im Workflow Z1 - initiale Abscheidung (a),
mittlerer Bearbeitungsschritt (b), fertig bearbeitete Oberflache (c), Zugprobe mit Verjiingung (d)

Aktivierung in salzsaurer Nickelchloridlésung
Dieser Ansatz beinhaltet eine Aktivierungslésung mit salzsaurem Nickelchlorid und wird
ebenfalls gemal den Anweisungen im Handbuch der Galvanotechnik durchgefihrt [29]. In
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einem Kunststoffoehalter wird ein Bad mit 1,5 | der Aktivierungsldsung mit der
Zusammensetzung von 240 g/l NiCl,*(H20)s und 86 ml/l HCI (Dichte: 1,19 g/cm?®) vorbereitet.
Die Probe und ein Nickelblech von etwa 3 dm? werden separat an die Stromversorgung
angeschlossen und durch Eintauchen in den Elektrolyten als Elektroden verwendet. Die
Kontaktierung der Probe wird Uber die Halterung durchgefiihrt, die Nickelblechelektrode wird
direkt Uber Krokodilklemmen kontaktiert. Die Aktivierung wird bei Raumtemperatur
durchgefihrt. Die Schritte des Aktivierungsprozesses sind in Tabelle 14 angegeben. Nach dem
Aktivierungsprozess werden diese Proben sofort mit Deionat gewaschen und schnell

weiterverarbeitet, um eine Repassivierung zu verhindern.

Tabelle 14: Arbeitsschritte bei der Aktivierung der Nickeloberflédche fiir die weitere Nickelabscheidung
nach Unterbrechung [29]

Arbeitsschritte Stromdichte Polarisation Dauer
(A/dm?) (s)
Schritt 1 2 anodisch 600
Schritt 2 20 anodisch 60
Schritt 3 2 kathodisch 5

MMC Zugprobe

Probenhalter

Abbildung 55: Probenhalter zur Fortsetzung der Abscheidung zwischen den Nachbearbeitungsschritten
von Zugproben

Fortsetzung der Abscheidung

Nach den Bearbeitungsschritten und einer durchgeflihrten Reaktivierung, wird die
Nickelabscheidung an dem Bauteil fortgesetzt. Dafiir wird die Probe in einem 3D-gedruckten
Probenhalter platziert, welcher die Probe an den Seiten- und Stirnflachen abschliel3t und eine
bevorzugte Abscheidung an der Grund- und Deckflache erlaubt. Die Kontaktierung erfolgt mit
einem Kontaktierkabel, welche auch wahrend der initialen Nickelabscheidung zum Einsatz
kommen (siehe Kapitel 4.3.1.7). Die Befestigung des Probenhalters im Galvanikbad wird mit
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einer M6 Gewindestange aus Kunststoff umgesetzt, sodass die Probe stehend im Elektrolyten
platziert ist. Die Badbewegung erfolgt durch ein mechanisches RUhrwerk mit einem
Propellerriihrer aus Glas. Um die Probe beidseitig zu beschichten, wird ein zweiter Anodenkorb
im Bad platziert, sodass die Grund- und Deckflachen jeweils zu einer Anode gerichtet sind. In
Abbildung 55 ist eine CAD-Zeichnung eines Probenhalters mit MMC-Zugprobe zu sehen, wie

er fur die Nickelabscheidung eingesetzt wird.

4.3.3.3 Parameter fiir Priifkorper
Die Parameter fur die Herstellung der konkreten Prifkérper sind in Tabelle 15
zusammengefasst. Die Proben SP35 und SP36 wurden mit Faservorformlingen der Version
v8.1, die Probe SP31 mit einem Faservorformling der Version v8.3 und die restlichen Proben
mit Faservorformlingen der Version v8.4 hergestellt. In der Tabelle sind folgende Parameter
enthalten:

e Durchschnittliche Temperatur des Elektrolyten

e Eingestellter Pumpendruck im ,Working Cycle* (Kapitel 4.1.1)

o Die Amplitude und Cycle des gepulsten Ultraschallgerats (Kapitel 4.1.3.4)

e Strom und Dauer der 1. Abscheidungsphase (Schritte bis zur Nachbearbeitung)

e Gesamte Dauer und Ladungsmenge inkl. der Nachbearbeitung (Kapitel 4.3.4.6)

o pH-Wert des Elektrolyten, welcher vor Versuchsbeginn gemessen wird (Kapitel 4.1.2.3)

o Netzmittelkonzentration, welche vor Versuchsbeginn gemessen wird (Kapitel 4.1.2.2)
Tabelle 15: Parameter fiir der Herstellung der Priifk6rper

ID Temp. Druck Ultraschall Strom Dauer Dauer Ladung pH Konz.
(1) Pumpe (Amplitude Phasel Phasel gesamt gesamt Netzmittel

(°c)  (bar) /Cycle) (A) (h) (h) (Ah) (mg/L)
SP29 48 4 30% / 50% 0,8 9 31 48 4,6 91
SP30 49 4 30% / 50% 0,95 11 32 43 4,6 87
SP31 49 4 30% / 50% 0,95 11 32 43 4,6 87
SP33 45 4 30% / 50% 0,65 14 47 42 4,5 87
SP34 45 4 30% / 50% 0,65 14 47 42 4,5 87
SP35 47 3,5 - 1,2 7 26 49 4,7 99
SP36 44 3,5 - 0,9 9,5 32 46 4,7 99

4.3.4 Workflow P3 — Bracket-bulk

Diese Versuchsreihe dient der Prozessentwicklung von Proben fir die Anwendung als
Strukturbauteil (Bracket). Ziel ist es, die Geometrie des vorgegebenen Bauteils (Abbildung 56)
moglichst genau abzubilden und die wichtigen Designelemente in einem Schritt umzusetzen.
Die Langlécher werden bereits bei der Erstellung des Faservorformlings (Abbildung 57)
implementiert. Dadurch wird die spanende Bearbeitung vereinfacht und im Idealfall obsolet.
Zudem befindet sich somit im Bereich des Langlochs reines Metall, wodurch die Fasern nicht
beschadigt werden und auch das Werkzeug geschont wird. Des Weiteren findet die
Formgebung des Bauteils bereits beim Einbau des Vorformlings in den Probenhalter statt.
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Dadurch sind die Biegungen bereits im biegeschlaffen Zustand hergestellt und es muss keine
Umformung mehr durchgefiihrt werden.

Fir die ersten Versuche, die mit diesem Workflow durchgefuhrt wurden, kommen
Faservorformlinge mit Stickfaden aus Polyester (PES) der Versionen v10-v11 zum Einsatz
(Tabelle 11). Da die Stickfaden nach dem Entschlichten noch erhalten sind, ist die Verarbeitung
des Faservorformlings unkomplizierter als mit Stickfaden aus Zelluloseacetat (siehe Kapitel
4.3.5).

Biegungen

e

Langlocher

Abbildung 56: CAD-Zeichnung des vorgegebenen Bauteils "Bracket-bulk"

4.3.41 Vorbereitung der Galvanikanlage
Der erste Arbeitsschritt ist die Vorbereitung der Galvanikanlage, dieser wird wie in Kapitel
4.3.1.1 beschrieben durchgefihrt.

4.3.4.2 Zuschneiden des Faservorformlings

Die Faservorformlinge missen vor der weiteren Verarbeitung zugeschnitten werden. Dies
bezieht sich auf die Entfernung von nicht bendtigtem Grundmaterial (Glasfasermatte),
Kontaktierfaden (Edelstahl) und Kohlefasern (Abbildung 57). Bei den Bracket Proben muss
zusatzlich das Grundmaterial aus den Langléchern herausgeschnitten werden. Die
Glasfasermatte wird im Abstand von etwa 1 mm von den Kohlefaser-Rovings mit einem
Rollmesser abgetrennt. Das Uberstehende Grundmaterial wird bendtigt, um den
Faservorformling besser im Probenhalter fixieren zu kdnnen. Die Langlécher werden vorsichtig
mit einem Skalpell ausgeschnitten, wobei darauf geachtet werden muss die Kohlefasern nicht
zu beschadigen. Da die Kohlefasern um die Langlocher stark gekrimmt sind, kann auch eine
leichte Beschadigung zu einer starken Verformung wund Unbrauchbarkeit des
Faservorformlings fihren. Die Enden der Rovings werden mit einem Seitenschneider gekurzt,
sodass diese nicht Uber die Glasfasermatte hinausragen.

Anschlieend folgt die Entschlichtung des Faservorformlings (siehe Kapitel 4.3.1.3).

77



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

m 3ibliothek,
Your knowledge hub

Abbildung 58: Komponenten der Probenhalter Version ,bracket _angled”: Rahmen (a), Formgitter fiir
3D-Bracket (b), Anodenbox (c), Schlauchanschluss (d), Kontaktierkabel (e), Fixierungsgitter (f)

4.3.4.3 Vorbereitung des Probenhalters
Die Vorbereitung des Probenhalters der Version ,inverse_angled” (Tabelle 10) erfolgte wie in
Kapitel 4.3.1.5 beschrieben (Abbildung 58).

4.3.4.4 Zusammenbau des Probenhalters

Der Zusammenbau des Probenhalters ist bei der Herstellung der Bracket Muster mit der
Formgebung verbunden. Das Formgitter hat in dieser Version des Probenhalters eine
abgewinkelte Form, welche es erlaubt die Faservorformlinge endkonturnahe auszurichten. Fir
diesen Schritt werden die Fasern mittig iber dem Gitter platziert und vorsichtig niedergedruckt,
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sodass sich die Fasern der Form des Gitters anpassen. Als nachsten Schritt wird ein weiteres
Gitter mit negativem Profil des Formgitters auf dem Aufbau platziert, sodass die Probe fixiert
wird. Das obere Gitter ist so konstruiert, dass die Probe nur an der Glasfasermatte
festgeklemmt wird und die Kohlefasern nur einen leichten Kontakt zum Kunststoff haben. Dies
soll eine gleichmaRige Abscheidung sicherstellen und verhindern, dass es zu Einbeulungen an
den Druckstellen kommt. Das obere Gitter wird mit zwei M3 Kunststoffschrauben auf dem
unteren Formgitter verschraubt.
AnschlieBend wird der Rahmen vorsichtig auf dem Formgitter platziert, um die Proben an
beiden Enden mit dem Kontaktierdraht einzuklemmen. Die Kunststoffschrauben, welche im
Gitter eingefasst sind, werden durch die Bohrungen im Rahmen geflihrt und unterstiitzen das
gleichformige Zusammenpressen. Nun werden Rahmen und Gitter mithilfe von
Kunststoffmuttern verbunden und diagonal festgezogen. Wahrend dem Anziehen kann seitlich
im Zwischenraum kontrolliert werden, ob die Dichtung ordnungsgemal geschlossen wird. Bei
nicht ordnungsgemafiem SchlieBen kdénnen Rahmen bzw. Gitter bei den Schraubpunkten
verbogen und beschadigt werden.
AnschlielRend wird der Aufbau, bestehend aus Rahmen und Gitter, mit der Anodenbox
verbunden. Zunachst wird noch kontrolliert, ob die Ldcher am Verteilersystem des
Schlauchanschluss parallel zur Probenebene ausgerichtet sind. Dann kann der Aufbau auf der
Anodenbox platziert werden, sodass die Proben nach innen und das Gitter nach aul}en
gerichtet ist. Die beiden Komponenten werden mit M6 Kunststoffschrauben verbunden und
diagonal festgezogen. Es muss abermals darauf geachtet werden, dass die Dichtung
ordnungsgemalf geschlossen und der Probenhalter beim Festziehen nicht beschadigt wird.
Die anschlieBenden Arbeitsschritte lauten wie folgt:

e Elektrische Kontaktierung (siehe Kapitel 4.3.1.7)

¢ Integration des Probenhalters (siehe Kapitel 4.3.1.8)

e Platzierung der Sonotrode (siehe Kapitel 4.3.2.5)

¢ Inbetriebnahme der Anlage (siehe Kapitel 4.3.1.10)

e Uberwachung und Aufzeichnung (siehe Kapitel 4.3.1.11)

e Entnahme aus dem Probenhalter (siehe Kapitel 4.3.1.12)

4.3.4.5 Auflésung der Stickfaden

Die Auflosung der Stickfaden aus Polyester kann mithilfe von konzentrierter Natronlauge
durchgefuhrt werden. Die stark basische Losung spaltet die Esterbindungen [57], ohne dabei
das metallische Nickel anzugreifen. Fir die Durchfiihrung wird eine 50%ige Natronlauge
hergestellt und ein verschlieRbares Reaktionsgefall etwa 2-3 cm hoch befillt. Das
Reaktionsgefaly mit Planschliff wird mit einer Isolierung umwickelt und auf einer Heizplatte im
Abzug platziert. Die aus dem Probenhalter entnommene Probe wird vorsichtig in die
Natronlauge eingelegt und es wird sichergestellt, dass diese vollstandig bedeckt ist.
AnschlieBend wird das Reaktionsgefald mit einem Planschliff-Deckel und ungeflllitem
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Trockenrohr verschlossen. Die Lésung wird mit der Heizplatte auf etwa 80 °C aufgeheizt und
fur etwa 12h gehalten. AnschlieRend wird die Probe aus der Lésung genommen und in einem
mit Wasser beflllten Becherglas abgewaschen. Bei diesem Schritt fallen bereits groRe Teile
des angegriffenen Stickfadens von der Probe ab. Zur Unterstltzung des Waschvorgangs wird
auch noch Ultraschall angewendet. Hierflir wird die Sonotrode des Ultraschalldispersers in das
Becherglas getaucht und fur etwa 20-30 Sekunden bei niedrigster Leistungsstufe
eingeschaltet.

Das gesamte Prozedere wird im Anschluss ein zweites Mal durchgefihrt, um sicherzustellen,

dass die Stickfaden vollstandig entfernt werden.
4.3.4.6 Nachbearbeitung

Spanende Bearbeitung

Ziel der Nachbearbeitung ist es, dass die Breadboard Brackets ihre finale Form erhalten. Die
MMC-Proben sind nach dem initialen Abscheidungsschritt nahe ihrer Endkontur, jedoch
mussen die Oberflachen und die Langlécher nachbearbeitet werden. Um ebene Oberflachen
zu erhalten, wird wie bei den Zugproben durch ein mehrstufiges Verfahren Material auf- und
abgetragen (siehe Kapitel 4.3.3.2). Um die korrekte Ausrichtung der Flachen zueinander zu
realisieren, besteht die Herausforderung bei den Brackets darin, diese richtig einspannen zu
kénnen. Aus diesem Grund werden die Seitenflachen zunachst nur handisch mithilfe des
Schleifgerats (Struers TegraPol-31) geebnet. Um den Vorgang mdéglichst prazise zu gestalten,
wird eine 3D-gedruckte Halterung verwendet, mithilfe derer man die Probe in korrekter
Ausrichtung beim Schleifvorgang orientieren kann. Sind die Seitenflachen eben und parallel,
wird nun noch die Grundflache geschliffen (Abbildung 59). Hier kommt abermals eine 3D-
gedruckte Halterung zum Einsatz, um den richtigen Winkel in Bezug auf die Flachen zu
erhalten. Ausgehend von den Seitenflachen und der Grundflache kann die weitere Bearbeitung
mit der Frase durchgefihrt werden. Die Bearbeitung der Oberflachen wird mit einem 40-mm-
Stirnfraskopf mit einer  Rotationsgeschwindigkeit von 200 U/min  mit einer
Vorschubgeschwindigkeit von etwa 38 mm/min durchgefuhrt. Die Langlécher werden mit einem
5 mm Fraskopf in einem separaten Arbeitsschritt nachbearbeitet.

Es folgt die Aktivierung der Oberflache in salzsaurer Nickelchloridldsung wie in Kapitel 4.3.3.2

beschrieben.

Fortsetzung der Nickelabscheidung
Die Nickelabscheidung erfolgt wie in Kapitel 4.3.3.2 mit angepasstem Probenhalter, zu sehen
in Abbildung 59.
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Deckfléche

Grundflache MMC Bracket

Probenhalter —L==

Abbildung 59: Probenhalter ,plating_finish_V2* zur Fortsetzung der Beschichtung wéhrend der
Nachbearbeitung von Breadboard Brackets

4.3.5 Workflow Z3 - Bracket-bulk

Diese Versuchsreihe dient ebenfalls der Prozessentwicklung von Proben fur die Anwendung
als Strukturbauteil (Bracket). Ziel ist es, die Geometrie des vorgegebenen Bauteils mit allen
Designelementen mdglichst genau abzubilden (siehe Kapitel 4.3.4 und Abbildung 56).

Bei diesem Workflow kommen Faservorformlinge mit ZA Stickfaden der Versionen v10-v11

zum Einsatz (Tabelle 11).

4.3.5.1 Vorbereitung der Galvanikanlage

Der erste Arbeitsschritt ist die Vorbereitung der Galvanikanlage, dieser wird wie in Kapitel
4.3.1.1 beschrieben durchgefuhrt.

AnschlieRend folgt das Zuschneiden des Faservorformlings wie in Kapitel 4.3.4.2 beschrieben.

4.3.5.2 Vorbereitung Probenhalter

Die Vorbereitung des Probenhalters erfolgt wie in Kapitel 4.3.1.5 beschrieben.

Erganzung: Das Formgitter ist bei der Probenhalter Version ,3d_specimen V5 zweiteilig,
bestehend aus einem acetonbestandigen Innenteil aus GF-PP und dem regularen AuRRenteil
aus PETG. Durch die Trennung in zwei Teile wird der Arbeitsfluss erleichtert, da man ein
deutlich kleineres Acetonbad verwenden kann. Des Weiteren ist das Drucken von grofen
Komponenten mit dem GF-PP Filament aufwendiger und das Material selbst um ein Vielfaches
teurer. Die Einzelkomponenten sind in Abbildung 60 zu sehen.
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Abbildung 60: Komponenten der Probenhalter Version "bracket_angled": Rahmen (a), dreiteiliges
Formgitter (b+f), Anodenbox (c), Schlauchanschluss (d), Kontaktierkabel (e), Fixierungsgitter (g),

Langldcher

b 1‘.')" - ol
g

Abbildung 61: Formagitter (f, unten) und Fixierungsgitter (g, oben) mit eingespanntem Faservorformling

4.3.5.3 Zusammenbau Probenhalter |

Der Zusammenbau des Probenhalters erfolgt in zwei Teilschritten, da die Formgebung der
Faservorformlinge bereits vor der Behandlung im Acetonbad erfolgen muss. Der
zurechtgeschnittene Faservorformling wird zunachst zwischen dem Innenteil des Formagitters
und Fixierungsgitter eingespannt (f und g in Abbildung 60). Hierfir wird dieser mittig auf dem
Formgitter platziert und die eingestickten Langlécher tber die vorgesehenen Noppen gezogen.
So wird sichergestellt, dass die Probe an der richtigen Position sitzt und die Langlécher auch
nach dem Auflésen der Stickfaden ihre Form beibehalten. AnschlieBend wird das
Fixierungsgitter von oben auf die Probe gefuhrt, um diese zu befestigen. Es muss darauf
geachtet werden, dass die Probe an den Langsseiten nur auf dem Grundmaterial, nicht aber
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auf den Carbonfasern selbst, eingeklemmt wird. In Abbildung 61 ist ein Foto des Aufbaus zu

sehen, beide Komponenten sind aus acetonbestandigem GF-PP hergestellt.

4.3.5.4 Entschlichtung und Auflosung der Stickfaden

Der gesamte Aufbau wird flir mindestens 12 h in dem Acetonbad platziert. Nach Ablauf der Zeit
wird das Acetonbad fur mindestens 10 min in ein Ultraschallbad gegeben. Das Aceton wird im
Anschluss ausgewechselt und der gesamte Vorgang noch zwei weitere Male wiederholt.

Der mehrstufige Waschvorgang ist notwendig, um das ZA mdglichst vollstandig zu entfernen
(siehe Kapitel 4.3.2.3). Nach dem letzten Waschgang, wird der Aufbau mit der Probe
herausgenommen und mit etwas Deionat gewaschen. In Abbildung 62 ist eine Aufnahme des
Faservorformlings nach dem Auflésen der Stickfaden im Acetonbad zu sehen.

Langlocher ¥ g

Abbildung 62: Formgitter (f, unten) und Fixierungsgitter (g, oben) mit eingespanntem Faservorformling
nach dem Auflésen der Zelluloseacetat Stickfdden

4.3.5.5 Zusammenbau Probenhalter I
Der Aufbau mit der eingespannten und entschlichteten Probe wird in die passende Aussparung
im Aulenteil der Formgitters eingefasst (siehe b in Abbildung 60). Es muss darauf geachtet
werden, dieser Schritt gleichmaRig erfolgt, um die Komponenten dichtend zusammenzufihren.
Beide Teile des Formgitters haben eine leicht konische Form, die das Einfassen und Abdichten
unterstutzt.
Die restlichen Schritte fir den Zusammenbau sind wie in Kapitel 4.3.1.6 zu absolvieren.
Die anschlielenden Arbeitsschritte lauten wie folgt:

e Elektrische Kontaktierung (siehe Kapitel 4.3.1.7)

¢ Integration des Probenhalters (siehe Kapitel 4.3.1.8)

o Platzierung der Sonotrode (siehe Kapitel 4.3.2.5)

¢ Inbetriebnahme der Anlage (siehe Kapitel 4.3.1.10)

e Uberwachung und Aufzeichnung (siehe Kapitel 4.3.1.11)

e Entnahme aus dem Probenhalter (siehe Kapitel 4.3.1.12)

¢ Nachbearbeitung (siehe Kapitel 4.3.3.2)
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4.3.6 Workflow P4 - Bracket-grid

Diese Versuchsreihe dient der Prozessentwicklung von Proben fir die Anwendung als
Strukturbauteil (Bracket). Eine Adaptierung des Bauteildesigns im Vergleich zu Kapitel 4.3.4
soll die Vorteile des Herstellungsprozesses besser nutzen und demonstrieren (Abbildung 63).
Dies betrifft einerseits die Reduktion der Masse durch Aussparungen an unkritischen Stellen.
Dafur wird bei der Erstellung des Faservorformlings eine Gitterstruktur anstatt von vollflachigem
Material gestickt. Andererseits werden die zwei Biegungen des originalen Designs, deren
konkrete Ausfuhrung (Radius) durch den Herstellungsprozess bedingt sind, durch eine einzige
Biegung mit gréBerem Radius ersetzt. Diese Adaptierung soll das Bauteil passender fur den
Einsatzzweck machen (siehe Kapitel 5.5).

Aus Grunden der besseren Verarbeitbarkeit nach dem Entschlichtungsschritt werden
Faservorformlinge mit PES Stickfaden der Version v13 eingesetzt (Tabelle 11).

Biegung mit
grolRerem Radius

,Gitterstruktur”

Abbildung 63: CAD-Zeichnung des adaptierten Designs ,Bracket-grid*

4.3.6.1 Initiale Nickelabscheidung

Bis zur Nachbearbeitung enthalt der Workflow P4 dieselben Arbeitsschritte wie Workflow P3
(siehe Kapitel 4.3.4). Die verwendeten Faservorformlinge der Versionen v12.1,v12.3 und v13.1
sind in Abbildung 64 zusehen. Fir das finale Bracket, das fur Integrationstest herangezogen
wird, kommt letzterer Faservorformling (c) zum Einsatz. Die Komponenten des eingesetzten
Probenhalters der Konfiguration ,bracket grid“ (siehe Tabelle 10) sind in Abbildung 65 zu
sehen.
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Abbildung 64: Faservorformlinge fiir Gitter-Brackets — ohne Kontaktierfaden (a), mit Kontaktierfaden (b)
und mit gesticktem Langloch (c)

Abbildung 65: Komponenten der Probenhalter Version ,bracket grid“: Rahmen (a), Formgitter fiir 3D-
Bracket (b), Anodenbox (c), Schlauchanschluss (d), Kontaktierkabel (e), Fixierungsgitter (f)

4.3.6.2 Nachbearbeitung
Ziel der Nachbearbeitung ist es, die Auflageflachen fir Beilagscheiben um die Langlécher zu
ebnen. Nur durch eine ausreichend grof3e und ebene Flache kann ein sorgfaltiger Kraftschluss
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gewabhrleistet werden, welcher fir den Einsatzzweck notwendig ist. Die Vorgehensweise bei
der Abscheidung unterscheidet sich dadurch von den bulk Brackets aus Workflow P3, dass
Material spezifisch auf diesen Flachen aufgetragen werden muss. Am restlichen Bauteil soll
kein weiteres Nickel abgeschieden werden. Andernfalls wird das Bauteil schwer und der Vorteil

einer Gewichtsersparnis ist nicht moglich.

Abbildung 66: Nachbearbeitung eines Breadboard Brackets mit adaptierten Design - Bracket vor der
Maskierung (a), Maskierung mit HeilBkleber (b), nach der Beschichtung (c), Entfernung der Maskierung
(d), Nachbearbeitung mittels Frése (e)

Zur Lésung dieses Problems werden die Bereiche, auf denen kein Nickel mehr abgeschieden
werden soll, maskiert. In Abbildung 66 sind die Arbeitsschritte zu sehen, die ein Bracket
wahrend der Nachbearbeitung durchlauft. Gestartet wird mit einem Bracket nach dem initialen
Abscheidungsprozess (a). Anschlieend folgt der Schritt der Maskierung, wobei Heil3kleber auf
jene Bereiche aufgetragen wird, auf denen keine weitere Abscheidung stattfinden soll (b). Es
muss darauf geachtet werden, dass beim Abklhlen keine Bereiche durch Schrumpfung des
Klebers freigelegt werden. Anschliefend wird das Bracket mit Deionat gereinigt, die
Nickeloberflache im salzsauren Nickelchlorid Elektrolyt aktiviert und die Abscheidung
fortgesetzt (siehe Kapitel 4.3.3.2). Nun erhalt man das Bracket mit einer zusatzlichen Schicht
auf den angestrebten Flachen (c). Im nachsten Schritt wird nun die Maskierung entfernt (d).
Der Heil3kleber lasst sich mithilfe eines Cuttermessers herunterschneiden. Bei starkem
Anhaften, kann das Abloésen durch Isopropanol oder Aceton unterstitzt werden.
Schlussendlich werden die Oberflachen mit einem 40-mm-Stirnfraskopf und einer
Rotationsgeschwindigkeit von 200 U/min und einer Vorschubgeschwindigkeit von etwa 38
mm/min bearbeitet. Fur die korrekte Ausrichtung wird erneut eine 3D-gedruckte Halterung
angefertigt. Die Langlécher werden mit 5 mm Fraskopf in einem separaten Arbeitsschritt

nachbearbeitet (e).
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4.3.7 Workflow P5 - TC-sheet

Diese Versuchsreihe dient der Herstellung von perforierten MMC-Blechen. Diese sollen zur
Demonstration eines , Transpiration Cooling“ (TC) Effekts genutzt werden. Dieser Effekt nutzt
das kontrollierte transpirieren eines Kihimediums durch ein poréses Material, um dieses durch
Verdampfen zu kihlen. Dies soll ausgehend von Faservorformlingen geschehen, die zunachst,
ahnlich den vorangehenden Workflows (siehe Kapitel 4.3.4), vorbehandelt und mit einer
Nickelmatrix versehen werden. Durch die nachtragliche Entfernung der PES Stickfaden soll ein
regelmalliges Lochmuster entstehen, dessen PorengrolRe durch einen zweiten
Abscheidungsschritt eingestellt werden kann (Abbildung 67). Es wurden Faservorformlinge der
Versionen v20-v21 (Tabelle 11) herangezogen.

a
\ Kohlefaser
b Grundmaterial
Stickfaden
C se s e ssssessssssesessesnesnss ~ Nickelmatrix
Kanale
dl oS eessscosssssssesssscessssss

Abbildung 67: Darstellung des Herstellungsschritte fiir Transpiration Cooling Sheets (iber die
galvanische Abscheidung: Faservorformling (a), initiale Abscheidung (b), Auflésung der Stickfdden (c)
und Reduktion der Durchmesser der Kanéle durch weitere Abscheidung (d)

Abbildung 68: Faservorformlinge flir TC-sheets - unidirektionale Rovings v3.1 (a), 0/90 UD Gelege v20
(b) und 0/90 UD Gelege mit Verstarkung v21 (c)
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4.3.7.1 Vorbereitung der Galvanikanlage
Der erste Arbeitsschritt ist die Vorbereitung der Galvanikanlage. Er wird wie in Kapitel 4.3.1.1

beschrieben durchgefuhrt.

4.3.7.2 Zuschneiden des Faservorformlings

Die Faservorformlinge mussen vor dem Einbau in den Probenhalter zugeschnitten werden. Die
Entfernung von (berstehenden Grundmaterial (Glasfasermatte) und Kontaktierfaden
(Edelstahl) stehen hier im Vordergrund. Die Glasfasermatte wird dabei in minimalem Abstand
vom Kohlefasergelege mit einem Rollmesser abgetrennt. Es wird kein Uberstehendes
Grundmaterial fir die Fixierung bendtigt, da der Rahmen des Probenhalters auf die
Kontaktierfaden drickt. Es muss darauf geachtet werden, dass die Kohlefasern nicht mit dem
Rollmesser beriihrt werden. Das kann dazu fihren, dass sich diese losen und die Probe
unbrauchbar machen. In Abbildung 68 sind 3 verschiedene Versionen (siehe Tabelle 11)
dargestellt: unidirektional gelegte Rovings (a), 0/90 UD Gelege (b) und 0/90 UD Gelege mit
Verstarkung (c). Fur die weiterflihrenden Versuche wird die Version v20 herangezogen.

Im Anschluss folgt die Entschlichtung des Faservorformlings und die Vorbereitung des
Probenhalters, die in Kapitel 4.3.1.3 und Kapitel 4.3.1.5 beschrieben sind

4.3.7.3 Zusammenbau des Probenhalters

Fir den Einbau in den Probenhalter (TC_V3) wird der entschlichtete Faservorformling mittig
Uber den Lochern des Formagitters platziert. Im Anschluss wird der Rahmen auf dem Gitter
montiert, sodass die Fasern eingespannt werden. Es muss darauf geachtet werden, dass die
Probe sowohl in Langsrichtung, als auch in Querrichtung mittig positioniert wird. Dabei sollen
die Kontaktierfaden, die auf der Probe aufgestickt sind, auf der Querseite vom Kontaktierdraht
und auf der Langsseite von der Innenkante des Rahmens erfasst werden. Die
Kunststoffschrauben, welche im Gitter eingefasst sind, werden durch die Bohrungen im
Rahmen gefuhrt und unterstitzen das gleichférmige Zusammenpressen. Nun werden Rahmen
und Gitter mithilfe von Kunststoffmuttern verbunden und diagonal festgezogen. Wahrend des
Anziehens kann seitlich im Zwischenraum kontrolliert werden, ob die Dichtung ordnungsgeman
geschlossen wird. Bei nicht ordnungsgemaflem SchlieRen kdnnen Rahmen bzw. Gitter bei den
Schraubpunkten verbogen und beschadigt werden. AnschlieRend wird der Aufbau, bestehend
aus Rahmen und Gitter, mit der Anodenbox verbunden. Zunachst wird noch kontrolliert, ob die
Lécher am Verteilersystem des Schlauchanschlusses parallel zur Probenebene ausgerichtet
sind. Dann kann der Aufbau auf der Anodenbox platziert werden, sodass die Proben nach
innen und das Gitter nach auRen gerichtet ist. Die beiden Komponenten werden mit M6
Kunststoffschrauben verbunden und diagonal festgezogen. Es muss abermals darauf geachtet
werden, dass die Dichtung ordnungsgemall geschlossen und der Probenhalter beim
Festziehen nicht beschadigt wird. Die einzelnen Komponenten des Probenhalters der Version
,1C_V3“ sind in Abbildung 69 zu sehen.
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Die anschlieBenden Arbeitsschritte lauten wie folgt:

Abbildung 69: Komponenten der Probenhalter Version "TC_sheet": Formagitter (a), Rahmen (b),

Elektrische Kontaktierung (siehe Kapitel 4.3.1.7)
Integration des Probenhalters (siehe Kapitel 4.3.1.8)
Platzierung der Sonotrode (siehe Kapitel 4.3.2.5)
Inbetriebnahme der Anlage (siehe Kapitel 4.3.1.10)
Uberwachung und Aufzeichnung (siehe Kapitel 4.3.1.11)

Entnahme aus dem Probenhalter (siehe Kapitel 4.3.1.12)
Entfernung der Stickfaden (siehe Kapitel 4.3.4.5)

Aktivierung in salzsaurer Nickelchloridlésung (siehe Kapitel 4.3.3.2)

Anodenbox (c), Schlauchanschluss (d), Kontaktierkabel (e)

4.3.7.4 Fortsetzung der Nickelabscheidung

Nach der Entfernung der Stickfaden erhalt man ein MMC-Blech, das eine regelmaRige Struktur
von Kanalen mit einer GroRe von wenigen 100 Mikrometern enthalt (siehe Abbildung 70). In
einem zweiten Abscheidungsschritt werden diese Kanale in ihrer Gro3e reduziert, indem sich
Nickel an den Wanden der Kanale abscheidet (zur Charakterisierung der Kanale, siehe Kapitel
5.6). Die Kontaktierung der Bleche erfolgt mit einem Nickeldraht, welcher die Probe umschlief3t
und mit einer Zange festgezogen wird. Der Draht wird direkt auf der Abdeckung des
Galvanikbades befestigt und kann mithilfe einer Krokodilklemme mit dem Netzteil verbunden
werden. Fur die Badbewegung sorgt ein mechanisch angetriebenes Propellerriihrwerk aus
Glas.
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Abbildung 70: Aufnahme eines TC-Blechs nach dem 1. Abscheidungsschritt,
gut zu sehen die Kanéle im Blech

Um sicherzustellen, dass die Nickelabscheidung gleichmaRig erfolgt, muss eine regelmalige
Kontrolle vorgenommen werden. Dabei wird der Abscheidungsvorgang gestoppt und die Probe
aus dem Bad herausgenommen. Der Kontaktierdraht aus Nickel wird vorsichtig geldst und auf
der gegenulberliegenden Seite wieder angebracht. Dies soll einerseits daflr sorgen, dass sich
der Draht nicht zu stark mit dem Blech verbindet und dieses beim Ldsen beschadigt.
Andererseits sorgt die Neupositionierung der Kontaktierung daflir, dass keine Seite der Probe
durch eine ungleichmafige sekundare Stromdichteverteilung (siehe Kapitel 2.3.6.2) zu stark

bevorzugt wird.

4.4 Optimierung der Abscheidung

In diesem Kapitel werden alle Versuche genannt, die zur Optimierung der elektrochemischen
Abscheidung durchgefuhrt wurden. Die Versuche wurden im Rahmen einer Diplomarbeit
absolviert und die ausflihrlichen Ergebnisse sind bereits in dieser veroffentlicht [58]. Im
Folgenden gibt es eine kurze Zusammenfassung der durchgeflihrten Versuche (Tabelle 16).

4.4.1 Optimierungsschritte

Alle hergestellten Proben sind in Tabelle 16 zu sehen. In der Tabelle sind neben der Proben
ID und dem verwendeten Faservorformling noch Unterschiede im Setup und in der Herstellung
dargestellt, die im Folgenden naher erlautert werden. Die Markierungen in der Tabelle zeigen
an, welches Versuchssetup angewendet wurde. Die volle Markierung (¢) bedeutet, dass die

Bilder dieser expliziten Probe im entsprechenden Kapitel in der Diplomarbeit [58] gezeigt sind.
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Tabelle 16: Uberblick tiber alle Versuche zur Optimierung der Abscheideparameter [58]

Proben Faser- Kont. Puls-strom Modif. Diskont. Ultraschall  Stickfaden

ID vorformling Durch- Abscheidung  Kontaktierung Durch- Anwendung  aufgeldst
stromung strémung

SPO1 50k__560_ndp °

SP02 50k__560_ndp o °

SP03 50k__560_ndp °

SP04 50k__560_ndp ) °

SP05 50k__560_ndp o °

SP06 50k__560_ndp ) °

SP07 50k__560_ndp °

SP08 50k__560_ndp ) o

SP09* 50k__560_ndp o o

SP10* 24k_269_ndp ) o

SP11 24k_269_ndp o °

SP12 24k_269_ndp ° °

SP13 24k_269_ndp ° °

SP14 24k_269_ndp ° °

SP15 24k_269_ndp ° o °

SP16 24k_269_ndp ° o °

SP17 50k__560_ndp o °

SP18 50k__560_ndp o °

SP19** 24k_269_ndp o °

SP20** 50k_1120_ndp o °

SP21*** 24k_269_ndp o °

SP22*** 50k_2440_ndp o °

SP23 24k_269 ac ) o °

SP24 24k _269 _ac o ) °

SP25 24k _269 _ac o ) °

SP26 24k_269 ac ) o °

SP27 24k _269 ac o ) °

SP28 24k_269 ac o o °

SP29 24k _269 ac o ) °

SP3Q**** 24k_269_ac o ) °

SP31**** 50k_560_ac o ) °

SP32 24k _269 _ac o ) °

* SP09 und SP10 wurden im gleichen Experiment hergestellt, jedoch wurden unterschiedliche Faservorformlinge verwendet
(SP09: 50k, 560 g/m2; SP10: 24k, 269 g/m2).

** SP19 und SP20 wurden im gleichen Experiment hergestellt, jedoch wurden unterschiedliche Faservorformlinge verwendet
(SP19: 24k, 269 g/m2; SP20: 50k, 1120 g/m2).

*** SP21 und SP22 wurden im gleichen Experiment hergestellt, jedoch wurden unterschiedliche Faservorformlinge verwendet
(SP21: 24k, 269 g/m2; SP22: 50k, 2440 g/m2).

**** SP30 und SP31 wurden im gleichen Experiment hergestellt, jedoch wurden unterschiedliche Faservorformlinge verwendet
(SP30: 24k, 269 g/m2; SP31: 50k, 560 g/m2).”

Kontinuierliche Durchstromung

Die Versuche mit kontinuierlicher Durchstromung der Fasern stellten einen Ausgangspunkt zur
weiteren Prozessentwicklung und Optimierung dar. Die Versuche zeichneten sich durch die
Verwendung eines Pulsdampfers nach der Membranpumpe aus, der die pulsartige
(diskontinuierliche) Elektrolytférderung glattete. Innerhalb der Versuchsreihe wurden
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Abscheideparameter wie die Stromdichte, Pulsstromabscheidung und Netzmittelkonzentration
variiert.

Diskontinuierliche Durchstromung

Fir diese Versuche wurde der Pulsdampfer entfernt und die diskontinuierliche
Elektrolytforderung genutzt um die Faservorformlinge zu durchstromen. Die Hypothese hinter
dieser Uberlegung war, dass eine zu kontinuierliche Strémung im Versuchsverlauf zu
bevorzugten FlieRkanalen innerhalb der Faserproben fiuhrt. Dies wirde verhindern, dass der
Elektrolytaustausch Uber die gesamte Probe gewahrleistet wird und eine gleichmafige
Abscheidung Uber die gesamte Probe stattfindet. Eine pulsierende Forderung hingegen hatte
mehr den Charakter einer turbulenten Strdomung und wtrde keine bevorzugten Fliellkanale
ausbilden.

Pulsstrom Abscheidung

Die Abscheidung mit gepulstem Strom anstatt von Gleichstrom wurde in einer Versuchsreihe
untersucht. Dabei wurden alle Parameter bis auf den Pulsstrom konstant gehalten. Es wurde
Pulsstrom ohne (PC) und mit (PRC) Rickstrompuls bei unterschiedlichen Frequenzen von 4
bis 1000 Hz getestet und die Auswirkungen auf die GleichmaRigkeit der Abscheidung
untersucht.

Modifizierung der Kontaktflache

Die Modifizierung der Kontaktflache wurde bei einigen Proben angewandt um sicherzustellen,
dass alle Carbonfasern elektrisch kontaktiert sind. Fur diesen Zweck wurden mehrere
Techniken ausprobiert, das Auftragen von Kupferleitlack bzw. Silberleittack und die
Vorgalvanisierung der Probenenden. Letztere Technik stellte sich als die Geeignetste heraus
und wurde fur die Herstellung der markierten Probe (Tabelle 16) angewandt. Die Durchfuhrung
und Verifizierung der verbesserten Kontaktflache ist in Kapitel 4.1.4.5 ausfihrlich beschrieben.
Ultraschall Anwendung

Fir diese Versuchsreihe wurde der Effekt von Ultraschall auf die Nickelabscheidung auf den
Kohlefasern untersucht. Ultraschall kann einen positiven Einfluss auf die Hydrodynamik im
galvanischen Becken haben, da er gezielt die Grenzschicht zwischen Elektrode und
Elektrolyten beeinflussen kann (siehe Kapitel 4.1.3.4). Es wurde ein Ultraschallgerat (Hielscher
UP400S) mit Sonotroden aus Titan verwendet. Mehrere Proben wurden hergestellt, wobei
unterschiedliche Sonotroden und geometrische Anordnungen getestet wurden. Zudem wurden
innerhalb der Testreihe auch der Férderdruck der Pumpe und die Stromdichte leicht variiert.
Stickfaden Auflésung

Die Ergebnisse der vorherigen Experimente beziehen sich hauptsachlich auf die Beschichtung
der einzelnen Fasern und der insgesamten Gleichmafigkeit Gber den Probenquerschnitt. Die
allgemeine Form der galvanisierten Proben wird jedoch stark von den gestickten Faden
beeinflusst, welche die Rovings in ihrer Form halten. Da diese Faden unter einer leichten
Spannung stehen, erzeugen sie leichte Wolbungen im Querschnitt. Diese Versuchsreihe hatte
das Ziel diese Probleme zu l6sen, indem Stickfaden aus Zelluloseacetat verwendet wurden,
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die vor der Nickelabscheidung mit Aceton herausgelost werden konnten. Fur diese Versuche
mussten die Probenhalter und der Workflow entsprechend angepasst werden (siehe Kapitel
4.3.2). Der Einfluss des geanderten Verfahrens auf die Verteilung der Nickelabscheidung
wurde untersucht. Diese Experimente legten auch den Grundstein zur Herstellung von
Prifkérpern in Streifenform flr die mechanische Charakterisierung des Werkstoffs.

4.4.2 Optische Mikroskopie

Fir die Untersuchung im Lichtmikroskop wurden Probenstlicke mit einer Trennmaschine
herausgeschnitten, eingebettet und auf einem Schleif- und Poliergerat (Tegrapol-31)
prapariert. Eine detaillierte Beschreibung der Arbeitsschritte ist in Kapitel 4.3.1.13 zu finden.
Die Untersuchung wurde auf einem Keyence VHX-5000 durchgefihrt. Das 3D-
Digitalmikroskop erlaubt die Aufnahme von grof3flachigen Panoramaaufnahmen, welche
notwendig sind, um den gesamten Querschnitt abzubilden. Fur diese Aufnahmen ist die 3D-
Funktion entscheidend, da bei einer Bildlange von bis zu 20 mm minimale Unebenheiten zu
unscharfen Aufnahmen flhren. In Abbildung 71 ist eine exemplarische Aufnahme zu sehen, in
der alle relevanten Merkmale fur die Charakterisierung zu sehen sind. Die Kohlefasern sind
von der Nickelmatrix eindeutig zu unterscheiden, was den praparativen Aufwand erleichtert
(kein Polieren oder Atzen notwendig). Am Rand ist das Glasfasergewebe (Grundmaterial) gut
zu erkennen. Die Kontur einzelner Rovings ist ebenfalls gut zu erkennen, welche durch die
Stickfaden aus PES hervorgerufen werden (blau strichlierte Linie). Innerhalb der Rovings kann
man Poren erkennen, die durch die Optimierung des Abscheidungsprozesses minimiert

werden sollen.

4.5 Stromausbeute der Pulsstromabscheidung

Die Pulsstromabscheidung zeigte bei der metallographischen Untersuchung im Vergleich zu
vorherigen Versuchen eine unterschiedliche Porositat, die deutlich kleinstrukturierter war. Eine
Hypothese zur Erklarung war, dass eine reduzierte Stromausbeute und damit eine verstarkte
Bildung von Wasserstoffblaschen dafur verantwortlich sein kann. Daraufhin wurden Versuche
zur Ermittlung der Stromausbeute bei Pulsstrom durchgefiihrt.

Daflr wurde ein gewelltes Kupferblech gewogen, in das Elektrolytbad eingetaucht, mit Nickel
beschichtet und anschlieRend erneut gewogen. Dadurch wurde die tatsachlich abgeschiedene
Masse an Nickel bestimmt. Durch Aufzeichnung der Abscheidungsdauer und des Stroms kann
der theoretische Wert der Masse an abgeschiedenem Nickel mithilfe der Faraday-Gleichung
(Gleichung 2) berechnet werden. Im Falle von PRC wurde die Gleichung noch um einen Faktor
erweitert (,Kathodischer Strom Netto“, siehe Tabelle 17), der angibt, welcher Anteil des

gemessenen Stroms in kathodischer Richtung geflossen ist.
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Nickel

Kohlefasern

Kontur eines Rovings
(blau-strichlierte Linie)

PES Stickfaden

Grundmaterial
(Glasfasergewebe)

Einbettmittel

Einbettmittel
zwischen Rovings
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Abbildung 71: Exemplarische Lichtmikroskopaufnahmen zur Darstellung der relevanten Merkmale [58]
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Das Kupferblech wurde mit einem isolierten Kupferdraht befestigt. Vor der elektrischen
Kontaktierung mit einer Krokodilklemme wurde das Blech gewogen (Denver Instruments Sl-
603A, Kalibrierwert: 0,01 g, Schrittweite: 0,001 g). Die Flache des Blechs, die in das Bad
eingetaucht war, betrug etwa 1 dm2. Der mechanische Rihrer wurde zur Forderung der
Elektrolytbewegung eingesetzt. Es wurde Gleichstrom (DC) als Referenz, sowie PC und PRC
in unterschiedlichen Pulsformen und Frequenzen angewendet. In Tabelle 17 sind alle
Experimente in der Reihenfolge angefihrt, in der sie durchgefihrt wurden.

Tabelle 17: Liste aller Versuche zur Messung der Stromausbeute bei Pulsstromabscheidung

Versuchsbezeichnung Gewdhlte Puls- Frequenz On- Off- Reverse- Kathod. Ladungs
Stromstarke form time time time Strom -menge
[A] [Hz] [%] [%] [%] Netto [Ah]
Probe 1 2 dc - 100 - - 1,00 2,291
Probe 2 2 pc 1000 50 50 - 1,00 1,837
Probe 3 2 pc 500 60 40 - 1,00 1,967
Probe 4 2 prc2 500 70 20 10 0,75 1,854
Probe 5 2 prc2 1000 70 20 10 0,75 1,888
Probe 6 2 prc2 200 70 20 10 0,75 2,059
Probe 7 2 pc 100 95 5 - 1,00 1,982
Probe 8 1 pc 5000 50 50 - 1,00 2,233
Probe 9 1 prc2 5000 70 20 10 0,75 1,931
Probe 10 2 pc 50 50 50 - 1,00 1,829
Probe 11 2 pc 50 90 10 - 1,00 1,979
Probe 12 2 pc 20 90 10 - 1,00 2,081
Probe 13 2 pC 20 50 50 - 1,00 2,623
Probe 14 2 pc 20 20 80 - 1,00 0,658
Probe 15 2 pc 10 90 10 - 1,00 3,213
Probe 16 2 pc 10 50 50 - 1,00 2,654
Probe 17 2 prc2 50 70 20 10 0,75 2,848
Probe 18 2 prcl 100 90 0 10 0,80 2,031
Probe 19 2 prcl 10 90 0 10 0,80 2,040
Probe 20 2 prcl 1000 90 0 10 0,80 2,115
Probe 21 2 prcl 20 90 0 10 0,80 2,018
Probe 22 2 prcl 50 90 0 10 0,80 2,044
Probe 23 2 pC 100 90 10 - 1,00 2,040
Probe 24 2 pc 1000 90 10 - 1,00 1,876
Probe 25 2 pc 5000 90 10 - 1,00 2,032
Probe 26 2 prcl 5000 90 0 10 0,80 3,662
Probe 27 2 pc 20 75 25 - 1,00 2,205
Probe 28 2 pc 20 95 5 - 1,00 2,008
Probe 29 2 pc 20 40 60 - 1,00 1,926
Probe 30 2 pc 500 90 10 - 1,00 1,989
Probe 31 2 prc2 10 70 20 10 0,75 3,991
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In Tabelle 17 sind weiterhin alle notwendigen Informationen zu den Versuchen enthalten, die
Frequenz, die entsprechenden On-, Off- und Reverse Zeiten und die insgesamt ibertragene

Ladungsmenge (Produkt aus Stromstarke und Versuchsdauer).

4.6 Herstellung von Vergleichsproben
Um die Ergebnisse der mechanischen Tests sinnvoll interpretieren zu kdnnen, werden
Vergleichsproben herangezogen. Dafir werden Probenkérper aus Nickel, sowie Probenkdrper
aus etablierten Werkstoffen aus der Luft- und Raumfahrttechnik verwendet. Folgende
Materialien werden zum Vergleich ausgewahlt.

¢ Galvanonickel - galvanogeformte Probenkdrper, welche im identen Bad wie die MMC

Proben hergestellt werden

e Reinnickel - 99,96% Ni, wie es als Anodenmaterial verwendet wird

e AI7075 - Aus kommerziell erhaltlichem Blech herausgeschnitten

o Inconel 718 - Aus kommerziell erhaltichem Blech herausgeschnitten und

warmebehandelt

4.6.1 Galvanonickel

Die Herstellung der Vergleichsproben aus Galvanonickel erfolgt in demselben Elektrolyten wie
die Herstellung der MMC Proben (Tabelle 3). Die angestrebten Probendimensionen und die
Geometrie orientieren sich ebenfalls an den kohlefaserverstarkten Proben, die
naherungsweise den Abmessungen eines Rechteckstabs mit 120x20x2 mm Kantenlange

entsprechen.

Edelstahlblech

Rahmen

Halterung

@ Kontaktierkabel
t ﬂ

Abbildung 72: Explosionsansicht der CAD-Zeichnung des Probenhalters zur Herstellung von
galvanogeformten Vergleichsproben

96



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

Fir die Herstellung wird ein selbstgebautes Badmodell eingesetzt (

Abbildung 72). Dieses besteht aus einem elektrisch leitenden Blech (Edelstahl 1.4305) als
Substrat, einem 3D-gedruckten Rahmen und einer Halterung fur die Platzierung im
galvanischen Bad. Das Blech hat in seiner Grundflache eine Abmessung von 120x20 mm.
Durch eine entsprechend dicke Nickelschicht soll das Bauteil darauf entstehen.
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Abbildung 73: Exemplarische Darstellung der Aufzeichnung eines Abscheidungsschrittes wéhrend der
Herstellung von galvanogeformten Vergleichsproben

Vor der Beschichtung wird das Edelstahlblech auf der Rickseite und an den Kanten mit
Klarlack bespruht, um die Abscheidung an ungewollten Stellen zu unterdriicken. Die zu
beschichtende Oberflache wird anschliel’iend noch mit einer Stahlwolle und etwas Isopropanol
gereinigt. AnschlieRend wird das Blech in den Rahmen eingepresst. Der Rahmen wird fur jede
Probe neu gedruckt und muss passgenau sein, um die Abscheidung auf der Rickseite und
den Kanten zu unterdriicken. Das Blech wird anschliel3end seitlich kontaktiert und der gesamte
Aufbau in das Galvanikbad eingelassen. Die Abscheidung findet anschlie®end unter starkem
mechanischem Rihren bei einer Stromdichte von etwa 3-4 A/dm? statt. Bei einer
Abscheidungsrate von etwa 11 ym pro Amperestunde wird fir eine Schichtdicke von knapp 2
mm etwa 50-60 h bendtigt. Die Abscheidung wird in 2-3 Schritten durchgefihrt und
zwischendurch kontrolliert, ob das Metall gleichférmig aufgetragen wird. Die Aufzeichnung
eines Abscheidungsschritts ist exemplarisch in Abbildung 73 dargestellt. AnschlieRend wird
das Galvanonickel von dem Edelstahlblech abgelést und die Kanten und Oberflachen mittels
Frase nachbearbeitet. In Abbildung 74 ist eine Vergleichsprobe vor, und in Abbildung 75 nach

der Bearbeitung zu sehen.

97



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

Die Benennung der hergestellten Proben aus Galvanonickel erfolgt mit der Bezeichnung
wblank XX*, wobei XX fir eine fortlaufende Nummer steht.

»

s
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Abbildung 75: Aufnahme der Vergleichsprobe ,blank_10“ aus Galvanonickel nach der Bearbeitung

4.6.2 Inconel 718

Die Vergleichsproben aus Inconel 718 werden aus einem 1,5 mm Blech herausgeschnitten.
AnschlieRend werden die Kanten abgeschliffen und die Grate gebrochen. Zur Priifung werden
parallelseitige und verjiingte Probenkoérper hergestellt, letztere werden mittels Frase aus den
parallelen Streifen herausgearbeitet. Die Verwendung von parallelseitigen Proben ist bei einer
Probendicke zwischen 0,1 bis 3 mm und einer maximalen Breite von 20 mm laut DIN Norm
[59] zulassig. Die Geometrie der verjingten Proben wurde nach Mdglichkeit ebenfalls laut
Norm hergestellt (Verjungungsradius > 20 mm, Breitenverhaltnis > 1,2). Die parallele Lange
muss aufgrund der limitierten GroRe des Ausgangsblechs kirzer gehalten werden (40 mm statt
>50 mm). Zuletzt werden die Proben durch eine zweistufige Warmebehandlung nach AMS
Norm [60] ausgehartet. Die Probenkdrper werden dabei in einem ersten Schritt [6sungsgegliht
(1h bei 960 °C) und anschliefend zur Ausscheidungshartung ausgelagert (8h bei 720 °C und
18h bei 620 °C). Das aufgezeichnete Temperaturprofil im Ofen ist in Abbildung 76 zu sehen.
In Abbildung 77 ist eine ,dog-bone* Probe nach den Warmebehandlungen zu sehen, am Rand
sind Anlauffarben deutlich erkennbar.

Die Benennung der hergestellten Proben aus Inconel 718 erfolgt mit der Bezeichnung
JInc_XY_w". Das X steht fur den Verwendungszweck (z=Zugversuch, b=Biegeversuch,
db=dog-bone), das Y steht flr eine fortlaufende Nummer und das w kennzeichnet die
durchgeflihrte Warmebehandlung.
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Abbildung 76: Aufgezeichnete Temperaturprofile fiir das Lésungsgliithen und die
Ausscheidungshértung der Vergleichsproben aus Inconel 718
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Abbildung 77: Zeichnung mit Bemal3ung (a) und Aufnahme (b) einer "dog-bone shape" Probe aus
Inconel 718 nach der Wérmebehandlung
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4.6.3 Aluminium 7075

Die Vergleichsproben aus Aluminium 7075 werden aus einem 1 mm Blech herausgeschnitten.
Es werden abermals parallelseitige Proben mit einer Breite von 20 mm gewahlt. Die
Verwendung von Streifenproben ist laut DIN Norm [59] bei einer Probendicke zwischen 0,1 bis
3 mm und einer maximalen Breite von 20 mm zulassig. Ein Foto einer Streifenprobe aus
Aluminium 7075 ist in Abbildung 78 zu sehen.

Die Benennung der hergestellten Proben aus Aluminium 7075 erfolgt mit der Bezeichnung

LAIBX", wobei X fir eine fortlaufende Nummer steht.

Abbildung 78: Aufnahme einer Streifenprobe ,AIB1“ aus Al 7075 flir mechanische Priifungen

4.6.4 Nickel 99,96
Die Vergleichsproben aus reinem Nickel (99,96 % Reinheit) werden ident zu den Aluminium
Proben hergestellt (siehe Kapitel 4.6.3). In Abbildung 79 ist eine Aufnahme einer Streifenprobe
zu sehen.

Die Benennung der hergestellten Proben aus Reinnickel erfolgt mit der Bezeichnung ,NiBX",
wobei X fUr eine fortlaufende Nummer steht

Abbildung 79: Aufnahme einer Streifenprobe ,NiB2“ aus Nickel 99,96 fiir mechanische Priifungen

4.7 Dichtemessung nach Archimedes

Die Dichte aller galvanisch hergestellten Proben wird nach dem archimedischen Prinzip
gemessen. Als Behaltnis wird je nach Form der Probe ein Becherglas oder ein Messzylinder
(fir langliche Proben) verwendet. Das Behaltnis wird mit Deionat geflllt und die Temperatur
gemessen. Zu Beginn wird die Masse der Probe direkt auf der Waage bestimmt. Im Anschluss
wird an der Probe ein Nylongarn mit einem Durchmesser von 0,25 mm angebracht. Die Probe
wird an dem Nylongarn in das Deionat getaucht und anschlieRend auf einem Gerist
festgebunden, das Uber der Waage platziert ist. Zum Ablesen der Masse des verdrangten
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Volumens muss darauf gewartet werden, dass die Probe sich in Ruhe befindet und sich die
Anzeigewerte stabilisieren. Des Weiteren muss darauf geachtet werden, dass die Probe nicht
die Wand des Behaltnisses beruhrt. Nach der Messung wird der Nylonfaden entfernt, die Lange
abgemessen und dessen Volumen V, mit der Zylinderformel berechnet.

Im Anschluss wird die Dichte mithilfe der Formel 6 berechnet. Dabei werden die Masse der
Probe mp und die verdrangte Wassermenge my gemessen. Die Dichte des Wassers pw wird
entsprechend der Temperatur aus der Literatur entnommen [61].

_m__mp
Pr=y ~my (6)
Py "

4.8 Mechanische Charakterisierung

Zur Ermittlung von mechanischen Kennwerten werden Zug- und Biegeversuche, sowie
Impulsanregungstests durchgeflhrt. In folgendem Kapitel wird die Durchfihrung der Versuche
naher beschrieben. Die Herstellungsschritte der MMC Prifkérper sind in Kapitel 4.3.3
beschrieben und die konkreten Parameter in Tabelle 15 zu finden. Die Herstellung der

Vergleichsproben ist in Kapitel 4.6 beschrieben.

4.8.1 Uniaxialer Zugversuch

Fir den einachsigen Zugversuch wird eine Universalprifmaschine Zwick 1474 verwendet. Auf
dieser Maschine konnen Priflasten bis 100 kN aufgebracht werden. Die Proben werden in
Langsrichtung in die Maschine mit Keilspannbacken eingespannt, beispielhaft dargestellt in
Abbildung 80. Zur korrekten Ausrichtung wird ein Anschlagwinkel verwendet, um die Probe im
90° Winkel zu den Backen einzuspannen. Auf’erdem muss anhand der Markierungen darauf
geachtet werden, dass die Probe mittig positioniert wird, um Scherkrafte zu vermeiden. Die
Backen mit den Keilspannern werden anschlieRend handfest mit einem Drehknopf angezogen.
SchlieRlich wird die bewegliche Spannbacke manuell nach unten gefahren, um eine
Vorspannung von etwa 10-50 N aufzubringen. Dabei wird auch kontrolliert, ob die
Spannbacken die Proben ausreichend gut greifen und fixieren. Im Falle von Durchrutschen
muss das Einspannen wiederholt werden.

Der Fokus des uniaxialen Zugversuchs liegt auf der Ermittlung der maximalen Zugfestigkeit.
Aus diesem Grund kann die Dehngeschwindigkeit laut Norm entsprechend hoch gewahlt
werden. Es wird eine relative Dehngeschwindigkeit von 0,002 s +20 % herangezogen [59],
was fur die MMC-Proben und die verjungten Inconel Vergleichsproben etwa 4 mm/min ergibt.
Alle anderen Streifenproben werden schlief3lich mit derselben Geschwindigkeit gemessen. Fur
die Untersuchung wird kein externer Extensometer verwendet. In Tabelle 18 sind alle
getesteten Proben mit den entsprechenden Abmessungen angefuhrt. Informationen zur
Herstellung und Bezeichnung der Vergleichsproben sind in Kapitel 4.6 zu finden.

Die Herstellung der MMC-Proben erfolgt mit dem ,Workflow Z2°, die einzelnen Arbeitsschritte
sind in Kapitel 4.3.3 ausfihrlich beschrieben. Die Probe SP31 wird mit dem Faservorformling
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der Version v8.3 (50k Rovings) hergestellt, die Anderen mit der Version v8.4 (24k Rovings,
siehe Tabelle 11)

Tabelle 18: Liste der Zugproben mit Informationen zum Material, der Form und den Abmessungen

Proben ID Material Form Anfangsmess-/ Breite Dicke

parallele Lange (mm)* (mm) (mm)
blank_08 galv. Ni Streifen 60 20,53 1,43
blank_09 galv. Ni Streifen 60 20,74 1,31
blank_10 galv. Ni Streifen 60 20,93 1,72
NiB1 Ni99.96 Streifen 60 20,40 1,00
NiB6 Ni99.96 Streifen 60 20,00 1,00
NiB7 Ni99.96 Streifen 60 20,00 1,00
AlB1 Al7075 Streifen 60 20,60 1,02
AlB2 Al7075 Streifen 60 20,27 1,02
Inc_zl_w Inconel 718 Streifen 60 20,38 1,54
Inc_z2_w Inconel 718 Streifen 60 20,31 1,54
Inc_dbl_w Inconel 718 »,dog-bone” 40 13,08 1,54
Inc_db2_w Inconel 718 ,dog-bone” 40 13,05 1,54
SP35 Ni/Cf Streifen 40 20,55 3,10
SP31 Ni/Cf ,dog-bone” 25 23,50 2,81
SP30 Ni/Cf ,dog-bone” 25 25,16 2,94
SP33 Ni/Cf Streifen 40 22,12 3,29
SP34 Ni/Cf Streifen 40 22,80 3,69

*parallele Lange bei ,dog-bone” Proben / Anfangsmesslange bei Streifenproben

Abbildung 80: Aufnahme einer eingespannten MMC Probe fiir den uniaxialen Zugversuch
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4.8.2 Impulsanregungstest

Der dynamische E-Modul wird mittels Impulsanregungstest mit einem Gerat der Firma IMCE
(Modell: RFDA Professional) durchgeflihrt. In Abbildung 81 ist der Messaufbau, bestehend aus
der Anregungsquelle (c) unterhalb und dem Mikrofon (a) oberhalb der Probe (b), zu sehen. Das
Verfahren erfordert die Bereitstellung von Form, Abmessungen, Masse und Poisson-Zahl,
damit das Programm die Knotenpunkte fur die Halterung, auf der die Probe platziert wird, und
die anschlielende Analyse berechnen kann. AulRerdem werden die Unsicherheiten der
Abmessungswerte und des Gewichts bendtigt, um auch den Fehler fir die Ergebnisse der
elastischen Eigenschaften zu berechnen.

Die Querkontraktionszahlen fur die Vergleichsproben (Nickel, Al 7075 und Inconel 718) werden
aus der Literatur entnommen (Tabelle 19). Fur die faserverstarkten Proben wird derselbe Wert
wie fur die Reinnickelproben verwendet, da kein adaquater Wert bekannt ist oder ohne weitere
Untersuchungen ermittelt werden kann. Zudem erwies sich der Einfluss der Poissonzahl fir die
Berechnung des dynamischen Elastizitdtsmoduls als anndhernd vernachlassigbar: Bei der
Veranderung der Poissonzahl zwischen 0,11 und 0,41 wichen die unterschiedlich berechneten
Werte um weniger als 0,1 % voneinander ab. Im Vergleich dazu fuhrt ein Messfehler in der
Probendicke um 0,05 mm bereits zu einem Fehler von bis zu 3 % im E-Modul.
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Abbildung 81: Messaufbau des Impulsanregungstests zur Ermittlung des dynamischen E-Moduls mit
Mikrofon (a), Probe (b) und der Anregungsquelle (c)
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Tabelle 19: Querkontraktionszahl der gemessenen Metalle

Material Querkontraktionszahl
Al 7075 0,33 [62]
Inconel 718 0,30 [63]
Nickel 0,31 [62]

4.8.3 3-Punkt Biegeversuch

Die Versuche werden ebenfalls auf dem Gerat ,Zwick 1474“ durchgefihrt, wobei eine 100 kN
Messzelle verwendet wird. Fur die Dimensionierung der Probenkorper wird die Norm zur
Bestimmung der Biegeeigenschaften flur faserverstarkte Kunststoffe herangezogen [64]. Darin
sind  Probengeometrien fur unidirektionale, endlosfaser-verstarkte = Carbonfaser-
Verbundwerkstoffe enthalten, vergleichbares wurde fir MMCs nicht gefunden. Die Lange der
Probenkdrper wird mit 100 mm angegeben, bei einer Breite von 20 mm und einer Dicke von 2
mm. Zur Messung wird eine Stutzweite von 80 mm angegeben und der Radius der Druckfinnen
soll 2mm entsprechen. Zur Ermittlung der Prifgeschwindigkeit wird zunachst Formel 5
herangezogen, wobei die Probendicke h, die Stutzweite L und die Dehnrate €' = 0,01 in die
Berechnung miteinflieen [64]. Der berechnete Wert entspricht einer Naherung, die genaue

Prufgeschwindigkeit kann dann anhand der enthaltenen Tabelle entnommen werden.

m I i
m U
o S

Abbildung 82: Versuchsaufbau des 3-Punkt Biegeversuchs — Messzelle (a), obere Druckfinne (b)
Probenkérper (c) und Stiitze mit Stiitzfinnen (d)

Fiar die MMC Proben wird eine Geschwindigkeit von 2 mm/min, fur die weniger dicken
Vergleichsproben eine Geschwindigkeit von 5 bzw. 10 mm/min gewahlt. In Tabelle 20 sind alle
gemessenen Biegeproben aufgelistet. In der Tabelle sind ebenfalls Informationen zum
verwendeten Material, den Abmessungen und der Prifgeschwindigkeiten. Informationen zur
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Herstellung und Bezeichnung der Vergleichsproben sind in Kapitel 4.6 zu finden. In Abbildung
82 ist der Versuchsaufbau fir die Messung der Biegeeigenschaften mit einer eingespannten
Probe zu sehen.

g * L?

6+h

(5)

v =

Tabelle 20: Liste der Biegeproben mit Informationen zum Material, den Abmessungen und der
berechneten und gewéhlten Priifgeschwindigkeit

Proben ID Material Breite  Dicke genaherte Priifgeschw. gewadhlte Prifgeschw.
(mm) (mm) (mm/min) (mm/min)
blank_07 galv. Ni 20,90 1,76 6,1 5
NiB3 Ni99.96 16,06 1,02 10,5 10
NiB4 Ni99.96 16,22 1,02 10,5 10
NiB5 Ni99.96 20,04 1,02 10,5 10
AlB3 Al7075 20,72 1,02 10,5 10
AlB4 Al7075 20,08 1,02 10,5 10
Inc_bl_w Inconel 718 19,83 1,54 6,9 5
Inc_b2_w Inconel 718 19,72 1,54 6,9 5
SP36 Ni/Cf 21,42 3,71 2,9 2
SP37 Ni/Cf 25,18 2,94 3,6 2

4.9 Transpiration Cooling - Testaufbau

Um den Transpiration Cooling Effekt der TC-Bleche zu demonstrieren, wird ein Testaufbau
entwickelt. Dieser Teststand ermdglicht die Priufung der Durchlassigkeit von Testblechen bei
verschiedenen Drucken. Fur die Tests werden die TC-Bleche in den Aufbau gespannt, dieser
mit Wasser befillt und anschlielend mit Druck beaufschlagt.

Der Teststand besteht aus zwei wesentlichen Komponenten: der Aufbau in dem die Bleche
eingespannt werden und ein Drucktank flir das Wasser. Der Aufbau (Abbildung 83) besteht
aus einem Gehéause mit einem Gewinde flr den Wasseranschluss und zwei Flanschen, mit
welchem das TC-Blech befestigt werden kann. Zwischen dem Gehause und dem unteren
Flansch wird noch eine Dichtung platziert, sodass das Wasser ausschlie3lich durch die Kanale
des Blechs stromt. Ein P&ID des Drucktanks mit den zugehdrigen Ventilen ist in Abbildung 84
zu sehen. Das unterste Ventil dient der Betankung des Drucktanks. Das Ventil oberhalb des
Tankes dient zur Entliftung, was wahrend dem Betanken, sowie beim Ablassen des Drucks
nach dem Versuch notwendig ist. Das mittlere Ventil wird vor dem Beaufschlagen des Tanks
mit Druck (Druckluft oder Stickstoff) geschlossen und zur Durchfihrung des Tests manuell
geodffnet. Ein Drucksensor in der Leitung zeichnet den Druckverlauf wahrend des Tests auf.
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Abbildung 83: CAD Zeichnung des TC-Aufbaus zur Einspannung der TC-Bleche
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Abbildung 84: P&ID des Drucktanks und der Ventile
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5 Charakterisierung und Auswertung

5.1 Optimierung der Abscheidung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der metallographischen Untersuchung von Proben
zusammengefasst, welche zur Optimierung der Abscheidung hergestellt wurden. Die
Herstellung und Praparation der Proben sind in Kapitel 4.3.1 naher beschrieben, die Parameter
zur Optimierung sind in Kapitel 4.4 zusammengefasst. Die Versuche wurden im Rahmen einer
Diplomarbeit durchgefiihrt und die ausfltihrlichen Ergebnisse sind bereits in dieser verdffentlicht
[58]. Es folgen einige exemplarische Schliffbilder mit einer kompakten Diskussion.

5.1.1 Modifizierung der Kontaktflache

Die Kontaktflache zwischen Titanstab und Kohlefaser wurde bei der Herstellung einiger Proben
modifiziert. Dies sollte die Hypothese Uberprifen, dass eine unzureichende elektrische
Kontaktierung in der Anfangsphase der Beschichtung zu schlechteren Ergebnissen fuhrt. Die
Durchfuhrung unterschiedlicher Modifizierungen ist in Kapitel 4.1.4.5 beschrieben.

Abbildung 85: Lichtmikroskopaufnahmen der Proben aus dem Versuch SP15 mit (unten) und ohne
(oben) vorgalvanisierter Probenenden

Abbildung 85 zeigt zwei Proben aus dem Versuch SP15, welche mit identen Parametern
hergestellt wurden. Der Faservorformling einer Probe (Abbildung 85 unten) wurde an den
Probenenden ,vorgalvanisiert, um die elektrische Kontaktierung zu verbessern, bei der
anderen (oben) wurde dies nicht durchgefihrt. Der Unterschied fallt eher gering aus, bei beiden
Proben kann innerhalb der Rovings eine fast durchgangige Nickelmatrix erkannt werden.
Trotzdem sieht man auch, dass die vorgalvanisierte Probe im Vergleich mehr Poren innerhalb
der Rovings aufweist. Vergleichbare Ergebnisse konnten auch bei den Versuchen SP14 und
SP16 festgestellt werden [58].
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5.1.2 Pulsstrom

Die Anwendung von Pulsstrom kann die Abscheidung und die Eigenschaften der Uberziige
verandern (siehe Kapitel 2.3.5), insbesondere die Erhéhung der Streufahigkeit ist fur diese
Versuche besonders relevant. Die Umsetzung und die verwendeten Pulsformen sind in Kapitel
4.1.3.5 naher beschrieben.

Abbildung 86 zeigt die Probe SP02, welche mit Pulsstromabscheidung hergestellt wurde. Es
wurden Gleichstrompulse (PC) mit einer Frequenz von 1 kHz und einer Sperrzeit von 50 %
angewendet. Man kann erkennen, dass trotz groRflachiger Verteilung von Nickel uber alle
Rovings hinweg eine feinstrukturierte Porositat vorhanden ist. Diese feine Porositat ist auch bei
anderen Proben mit Pulsstromabscheidung (z.B. SP04, SP05 [58]) erkennbar. Eine Hypothese
fur diese Beobachtungen konnte in der verminderten kathodischen Effizienz liegen, welche mit
einer Bildung von Wasserstoff verbunden ist. Wenn diese Blaschen nicht aus den Rovings
transportiert werden, ware dies eine Erklarung fir die Porositat. Die verminderte kathodische
Effizienz wurde in einer eigenen Versuchsreihe untersucht (siehe Kapitel 5.2)

Abbildung 86: Lichtmikroskopaufnahmen der Probe aus dem Versuch SP02 mit Pulsstromabscheidung
(PC, 1 kHz, 50 % Sperrzeit)

5.1.3 Netzmittel

Fir eine gleichmafige Nickelabscheidung ist es essentiell, dass der Elektrolyt alle Fasern gut
benetzt (siehe Kapitel 4.1.3.2). Durch eine Versuchsreihe soll herausgefunden werden, ob eine
erhohte Netzmittelkonzentration und das zusatzliche Auftragen von Netzmittel auf die Probe

zu besseren Ergebnissen fuhren.

Abbildung 87: Lichtmikroskopaufnahme der Probe aus dem Versuch SPO7 mit zusétzlichem Auftragen
von Netzmittel vor der Nickelabscheidung

108



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

In Abbildung 87 ist eine Lichtmikroskopaufnahme der Probe SP0O7 zu sehen. Man kann deutlich
erkennen, dass die Nickelabscheidung nur am Probenrand stattgefunden hat. Innerhalb der
Rovings ist fast kein Nickel zu finden. Dieser Versuch brachte insgesamt betrachtet eines der
schlechtesten Ergebnisse, was darauf schlieBen lasst, dass sich eine zu hohe
Netzmittelkonzentration nachteilig auf die Nickelabscheidung auswirkt.

5.1.4 Ultraschall

Eine hohe Badbewegung sorgt dafir, dass der Elektrolyt an der Probenoberflache regelmalig
ausgetauscht wird und wirkt einer Verarmung der Nickelionen entgegen (siehe Kapitel 4.1.3.3).
Bei dieser Versuchsreihe wurde die Badbewegung nicht nur durch die Elektrolytpumpen
realisiert, sondern zusatzlich durch Ultraschall unterstitzt. Dies soll die Bewegung an der
Grenzflache zwischen Faser und Elektrolyt férdern (siehe Kapitel 4.1.3.4).

Abbildung 88 zeigt die Probe SP15, welche mit Ultraschallanwendung hergestellt wurde. Die
Ergebnisse dieses Versuchs gehéren zu den besten der gesamten Prozessoptimierung. Es
sind fast alle Rovings durchgehend mit Nickel durchdrungen, einige der Rovings weisen dabei
nur eine minimale Restporositat auf. Die Probe SP15 wurde mit einem Faservorformling mit
24k Rovings und einer Flachendichte von 540 g/m? hergestellt. Die Durchstromung wurde
diskontinuierlich mit einem Fordervolumen von etwa 3,5 L/min durchgefuhrt und mithilfe von

Ultraschallanwendung unterstutzt.

J

i

Abbildung 88: Lichtmikroskopaufnahmen der Probe SP15 — Herstellung mit Ultraschall und
diskontinuierlicher Durchstrémung auf einem Faservorformling mit geringer Fldchendichte 540 g/m?

5.1.5 Zusammenfassung
Es folgt eine kurze Zusammenfassung der wichtigsten Erkenntnisse aus den durchgefihrten
Untersuchungen zur Optimierung der Nickelabscheidung:
o Kontinuierliche/diskontinuierliche Durchstromung:
Die Ergebnisse konnten Uber mehrere Proben hinweg als besser beurteilt werden,
wenn die Foérderung diskontinuierlich (ohne Pulsdampfer) und mit hohem

Fordervolumen erfolgte.
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e Stromdichte:
Bei gleichem Setup konnte bei Proben mit geringerer Stromdichte eine gleichmafigere
Nickelverteilung festgestellt werden.
o Netzmittel:
Beim Auftragen von Netzmittel auf die Proben vor der Abscheidung (wie in [47]
beschrieben) konnte keine Verbesserung beobachtet werden.
e Ultraschall:
Die besten Ergebnisse der Versuchsreihe konnten bei hoher Badbewegung unterstitzt
durch Ultraschall erzielt werden (Abbildung 88).
e Pulsstrom:
Mit der Anwendung von Pulsstrom konnten keine besseren Ergebnisse erzielt werden.
Vermutlich liegt das an der verminderten Stromausbeute, die in einer separaten
Versuchsreihe festgestellt wurde (siehe Kapitel 5.2)
e Losliche Stickfaden:
Die herausgelosten Stickfaden flihrten zu einer gleichformigeren Probenform, ein
Einfluss auf die GleichmaRigkeit der Abscheidung war nicht erkennbar.
o Vorgalvanisieren:
Es wurden mehrere Proben parallel im Probenhalter hergestellt, wobei nur eine der
Beiden vorgalvanisiert war. Es konnte keine Verbesserung durch die Modifizierung der
Kontaktflache festgestellt werden.
Anhand der Probe SP15 wurden einzelne Rovings herangezogen, um die Volumenanteile von
Faser, Matrix und Poren abzuschatzen (Abbildung 89). Die Auswertung der Bilder erfolgte
mittels ,ImageJ“. Dabei konnte ein Faservolumenanteil von etwa 42 % ermittelt werden, das

Porenvolumen lag bei diesen Auswertungen nur bei 4 %.

5.2 Stromausbeute der Pulsstromabscheidung

Aufgrund der Vermutung einer reduzierten Stromausbeute bei Pulsstromanwendung, wird
diese bei unterschiedlichen Pulsformen und Frequenzen ermittelt. Fur die Berechnung wird die
theoretisch erwartbare und die tatsachlich abgeschiedene Masse bendtigt. Die Formel 2 (siehe
Kapitel 2.3.6.3) wird verwendet, um die theoretisch aufgetragene Masse zu bestimmen. Die
tatsachlich abgeschiedene Masse wird durch die Messung erhoben. Die Durchfihrung der
Messung ist in Kapitel 4.5 beschrieben, die Ergebnisse sind in Tabelle 21 angeflhrt.
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Abbildung 89: Darstellung der Volumenanteile der Probe SP15 — gesamter Querschnitt des Rovings
(a), markierter Faseranteil 42 % (b), markierter Matrixanteil 54 % (c) und markierter Porenanteil 4 % (d)
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Abbildung 90: Grafische Darstellung der Stromausbeute bei PC (a) und bei PRC (b)
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Tabelle 21: Liste mit den Ergebnissen der Messungen der Stromausbeute bei Pulsstromabscheidung

Versuchsbezeichnung Pulsform Frequenz On- Off- Reverse Berechn. Abgesch. Strom-
time time -time Masse Masse ausbeute
[Hz] [%] [%] [%] e e [%]
Probe 1 dc - 100 - - 2,509 2,48 98,9
Probe 2 pc 1000 50 50 - 2,012 1,56 77,6
Probe 3 pc 500 60 40 - 2,154 1,73 80,3
Probe 4 prc2 500 70 20 10 1,523 1,13 74,2
Probe 5 prc2 1000 70 20 10 1,551 1,10 70,9
Probe 6 prc2 200 70 20 10 1,691 1,28 75,7
Probe 7 pc 100 95 5 - 2,170 2,09 96,3
Probe 8 pc 5000 50 50 - 2,445 1,70 69,5
Probe 9 prc2 5000 70 20 10 1,586 0,92 58,0
Probe 10 pc 50 50 50 - 2,003 1,76 87,9
Probe 11 pc 50 90 10 - 2,167 2,06 95,1
Probe 12 pc 20 90 10 - 2,278 2,15 94,4
Probe 13 pc 20 50 50 - 2,872 2,61 90,9
Probe 14 pc 20 20 80 - 0,712 0,59 81,9
Probe 15 pc 10 90 10 - 3,518 3,39 96,4
Probe 16 pc 10 50 50 - 2,906 2,68 92,2
Probe 17 prc2 50 70 20 10 2,339 1,96 83,8
Probe 18 prcl 100 90 0 10 1,779 1,51 84,9
Probe 19 prcl 10 90 0 10 1,787 1,61 90,1
Probe 20 prcl 1000 90 0 10 1,853 1,53 82,6
Probe 21 prcl 20 90 0 10 1,768 1,57 88,8
Probe 22 prcl 50 90 0 10 1,791 1,56 87,1
Probe 23 pc 100 90 10 - 2,233 2,11 94,5
Probe 24 pc 1000 90 10 - 2,054 1,92 93,5
Probe 25 pc 5000 90 10 - 2,225 2,11 94,8
Probe 26 prcl 5000 90 0 10 3,208 2,64 82,3
Probe 27 pc 20 75 25 - 2,414 2,26 93,6
Probe 28 pc 20 95 5 - 2,199 2,13 96,6
Probe 29 pc 20 40 60 - 2,109 1,87 88,7
Probe 30 pc 500 90 10 - 2,178 2,05 94,1
Probe 31 prc2 10 70 20 10 3,278 2,87 87,6

Der Referenzwert der Stromausbeute bei DC liegt bei 98-99 % und ist damit leicht héher als
die angegebenen Werte der Literatur von bis zu 97 % Stromausbeute [26]. In Abbildung 90
sind die Stromausbeuten der PC (a) und der PRC (b) Messungen in Abhangigkeit der Frequenz
dargestellt. Man erkennt, dass die Stromausbeute bei PC bei einer Einschaltdauer von 50 %
bereits bei der niedrigsten Frequenz von 10 Hz einen leicht verminderten Wert annimmt. Mit
steigender Frequenz nimmt diese weiterhin ab und liegt bei 5 kHz nur noch bei etwa 70 %. Die
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Stromausbeute bei 90 % Einschaltdauer bleibt ndherungsweise konstant und ist immer im
Bereich zwischen 93-97 %.

Die Stromausbeute bei den Messungen mit PRC sinkt ebenfalls mit steigender Frequenz. Bei
10 Hz haben beide Pulsformen PRC1 (ohne Off-time) und PRC2 (mit Off-time) einen ahnlichen
Wert von etwa 90 %. Die beiden Pulsformen sind in Tabelle 21 abzulesen und sind in Abbildung
32 grafisch dargestellt. Die Stromausbeute sinkt bei der Pulsform PRC2 deutlich starker ab und
liegt bei 5 kHz bereits unter 60 %. Im Vergleich dazu liegt die kathodische Effizienz der
Abscheidung bei PRC1 bei 5 kHz bei etwa 80 %. Die zusatzliche Sperrzeit (Off-time) scheint
sich negativ auf die Stromausbeute auszuwirken.

Schlussendlich kann festgestellt werden, dass alle Messungen der Stromausbeute niedriger
sind als der Vergleichswert mit DC. Eine Erh6hung der Frequenz, sowie eine Reduktion der
Einschaltdauer bei PC und PRC flihren zu einer Senkung der kathodischen Effizienz. Dies
ware ein Erklarungsansatz dafir, wieso der Pulsstrom bei der Optimierung der Abscheidung
(siehe Kapitel 5.1) keine Vorteile ergab. Eine verminderte kathodische Effizienz geht mit einer
erhdhten Wasserstoffbildung einher, was wiederum zu einer erhdhten Porositat im Bauteil

fuhren kann.
5.3 Mechanische Charakterisierung

5.3.1 Uniaxialer Zugversuch

Der Fokus beim uniaxialen Zugversuch lag auf der Ermittlung der maximalen Zugfestigkeit der
Proben. Diese wurde anhand der maximal gemessenen Kraft wahrend der Zugprifung und
dem Probenquerschnitt (siehe Tabelle 18) berechnet. Des Weiteren wurde anhand der Dichte
der Proben auch die spezifische maximale Zugfestigkeit berechnet. Bei den Vergleichsproben
wurden die Werte fir die Dichte aus der Literatur entnommen [62, 63]. Bei allen selbst
hergestellten Proben wurde die Dichte nach Archimedes gemessen (siehe Kapitel 4.7). Die
Ergebnisse der maximalen, sowie der spezifischen maximalen Zugfestigkeit sind in Tabelle 22
zusammengefasst.

In den folgenden Abbildungen sind die Ergebnisse der Messungen grafisch aufbereitet. In
Abbildung 91 sind die einzelnen Messergebnisse, sowie die Mittelwerte und
Standardabweichungen der unterschiedlichen Materialien zusammengefasst. Falls weniger als
drei Messwerte vorhanden sind, wurde nur der Mittelwert und keine Standardabweichung
angegeben. In Abbildung 92 sind dieselben Messergebnisse noch einmal als spezifische Werte
dargestellt, indem die maximale Zugfestigkeit jeweils noch durch die Dichte dividiert wurde.
Zunachst ist festzustellen, dass die Messergebnisse aller Vergleichsproben sehr gut mit den
Werten aus der Literatur Ubereinstimmen. Die Bereiche der Festigkeiten fir die
Vergleichsmaterialien anhand verschiedener Quellen sind in Tabelle 23 angegeben.
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Tabelle 22: Liste der Zugproben mit Messwerten der Zugpriifung

Proben ID Material Form max. Zugfestigkeit Dichtep spez. Zugfestigkeit
(MPa) (g/cm?) (MPa/(g/cm?))
blank_08 galv. Ni Streifen 487 8,87 54,9
blank_09 galv. Ni Streifen 438 8,73 50,1
blank_10 galv. Ni Streifen 470 8,86 53,0
Mittelwert £ Standardabweichung 465 + 25 52,7+2,4
NiB1 Ni99.96 Streifen 388 8,91 43,5
NiB6 Ni99.96 Streifen 376 8,91 42,2
NiB7 Ni99.96 Streifen 371 8,91 41,6
Mittelwert + Standardabweichung 3789 42,4+1,0
AlB1 Al7075 Streifen 530 2,81 188,6
AlB2 Al7075 Streifen 533 2,81 189,8
Mittelwert* 532 189,2
Inc_z1_w Inconel718 Streifen 1377 8,17 168,6
Inc_z2_w Inconel718 Streifen 1385 8,17 169,6
Inc_dbl_w Inconel718 ,,dog-bone” 1385 8,17 169,5
Inco_db2_w Inconel718 ,dog-bone“ 1384 8,17 169,4
Mittelwert £ Standardabweichung 13834 169,2 £ 0,5
SP30** Ni/Cf »,dog-bone* 543 7,26 74,8
SP31%* Ni/Cf »,dog-bone” 601 5,72 105,1
SP33 Ni/Cf Streifen 608 7,32 83,0
SP34 Ni/Cf Streifen 489 7,41 66,0
SP35%* Ni/Cf Streifen 507 7,30 69,5
Mittelwert £ Standardabweichung 550 + 54 79,7 £15,6

*keine Standardabweichung, weil nur zwei Werte vorhanden
**Proben an der Einspannung bzw. nicht im verjiingten Bereich versagt

Des Weiteren ist festzuhalten, dass die Streuung der einzelnen Messergebnisse ebenfalls sehr
gering ausgefallen ist. Dies gilt insbesondere fir die kommerziell erhaltlichen Materialien Al
7075, Inconel und Reinnickel. Daraus ist zu schlielen, dass die Versuchsdurchfiihrung gut
funktioniert hat und die erhaltenen Werte aussagekraftig sind. Zusatzlich scheint die
Probenform keinen grofRen Einfluss auf die Ergebnisse zu haben, da beispielsweise bei den
verjungten Inconel-Proben gleiche Werte wie fur die Streifenproben erhalten wurden.

Tabelle 23: Festigkeiten der Vergleichsmaterialen aus der Literatur

Material Festigkeit (MPa) Quelle
Al 7075 510-572 [2, 65, 66]
Inconel 718 1240 - 1440 [63, 67]
Reinnickel 320 - 645 [62, 68]
Galv. Nickel (Sulfamatelektrolyt) 370-610 [25, 26, 47]
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Die Streuung der Messergebnisse ist bei den galvanisch hergestellten Proben gréRer
ausgefallen. Bei den Probekoérpern aus galvanischem Nickel liegt die Standardabweichung mit
25 MPa etwa 3-6x hoher als bei den restlichen Vergleichsproben. Bei den faserverstarkten
Proben fallt die Standardabweichung mit 54 MPa noch einmal etwa doppelt so hoch aus wie
beim galvanischen Nickel. Dies kénnte darauf zurlickzuflihren sein, dass drei der funf MMC
Proben (SP30, SP31, SP35) nahe der Einspannung versagt haben. Dem gegenuber steht
jedoch die Beobachtung, dass sowohl der niedrigste (SP34) als auch der hdchste
Festigkeitswert (SP33) bei Proben gemessen wurde, bei denen der Bruch im vorgesehenen
Bereich stattfand. Das legt wiederum die Hypothese nahe, dass das Versagen vielmehr von
intrinsischen Fehlern bei der Herstellung abhangig ist. Diese Hypothese wird auch durch die
Kurvenverlaufe der Zugversuche gestitzt (Abbildung 93), da das Versagen bei allen Proben
sehr abrupt einsetzt und kaum ein plastischer Bereich erkennbar ist. Auch bei der
Untersuchung der Bruchflache im REM ist erkennbar, dass lokale Fehler vorhanden sind

(nahere Ausfiihrung in Kapitel 5.4.1)
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Abbildung 93: Spannungs - Weg Diagramm der Zugversuche der MMC Proben (SP30, SP31, SP33,
SP34 und SP35) und einer exemplarischen Vergleichsprobe aus galvanischem Nickel (blank_10)

Die absoluten Werte der maximalen Zugfestigkeit der faserverstarkten Proben liegen leicht,
aber konsistent, Uber jenen der unverstarkten Proben aus galvanischem Nickel und den
Reinnickel Vergleichsproben. Dies deutet auf eine Verstarkungswirkung der Fasern hin und
kann ebenfalls durch die Untersuchung der Bruchflache untermauert werden (nahere
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Ausfihrung in Kapitel 5.4.1). Betrachtet man die spezifischen Festigkeitswerte der
faserverstarkten Proben, fallt die Steigerung im Vergleich zu den Nickelproben noch deutlicher
aus. Das liegt daran, dass die Dichte der MMC-Proben durch den Faseranteil im Vergleich zum
Nickel um 15-35 % geringer ist. Dies fallt insbesondere stark bei der Probe SP31 auf, welche
mit einem Faservorformling (v8.3, siehe Tabelle 11) hdherer Flachendichte hergestellt wurde.
Das Miteinbeziehen der Dichte wirkt sich auch bei den Vergleichsproben aus, so Ubersteigt
auch die spezifische Festigkeit von Al 7075 plotzlich jene des Inconel 718.

Trotz der geringeren Dichte der faserverstarkten Proben fallt im Vergleich zu den
kommerziellen Materialien deutlich auf, dass auch die spezifischen Festigkeitswerte der
hergestellten MMC-Proben ebenfalls geringer sind.

Tabelle 24: Liste der Proben fiir den Impulsanregungstest zur Ermittlung des dynamischen E-Moduls

Proben ID Material dyn. E-Modul Dichte Spez. Dyn. E-Modul
(GPa) (8/cm?) (GPa/(g/cm?))

blank_07 galv. Ni 178,0 8,89 20,0
blank_08 galv. Ni 161,8 8,86 18,3
blank_09 galv. Ni 160,0 8,72 18,3
blank_10 galv. Ni 158,4 8,85 17,9
Mittelwert £ Standardabweichung 164,5+9,1 18,6 +0,9
NiB1 Ni99.96 197,2 8,91 22,1
NiB2 Ni99.96 199,6 8,91 22,4
NiB5 Ni99.96 201,3 8,91 22,6
NiB6 Ni99.96 201,0 8,91 22,6
NiB7 Ni99.96 200,4 8,91 22,5
Mittelwert £ Standardabweichung 199,9+1,6 22,4+0,2
AlB1 Al7075 70,8 2,81 25,2
AlIB3 Al7075 72,5 2,81 25,8
AlB4 Al7075 72,1 2,81 25,7
Mittelwert £ Standardabweichung 71,8+0,9 25,6 +0,3
Inc_z1 Inconel718 203,7 8,17 24,9
Inc_z2 Inconel718 203,2 8,17 24,9
Inc_bl_w Inconel718 208,1 8,17 25,5
Inc_b2_w Inconel718 209,1 8,17 25,6
Inc_z1_w Inconel718 210,1 8,17 25,7
Inc_z2_w Inconel718 211,1 8,17 25,8
Mittelwert £ Standardabweichung 207,6£3,3 25,4+0,4
SP29 Ni/Cf 151,5 6,71 22,6
SP30 Ni/Cf 160,5 7,26 22,1
SP31 Ni/Cf 143,2 5,72 25,0
SP33 Ni/Cf 165,7 7,32 22,6
SP34 Ni/Cf 157,0 7,41 21,2
Mittelwert * Standardabweichung 155,6 + 8,6 22,7+1,4
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5.3.2 Impulsanregungstest

In Tabelle 24 sind alle gemessenen Proben aufgelistet. In der Tabelle enthalten ist die
Probenbezeichnung, das Material, der gemessene dynamische E-Modul sowie die Dichte der
Probenkdrper. Bei den Vergleichsproben wurden die Werte fir die Dichte aus der Literatur
entnommen [62, 63]. Bei allen selbst hergestellten Proben wurde die Dichte nach Archimedes
gemessen (siehe Kapitel 4.7). Bei den Proben aus Inconel 718 wurde der E-Modul zuséatzlich

vor und nach der Warmebehandlung gemessen, dies ist an der Endung , w“ in der
Probenbezeichnung erkennbar.

In den folgenden Abbildungen sind die Ergebnisse der Messungen grafisch aufbereitet. In
Abbildung 94 sind die einzelnen Messergebnisse, sowie die Mittelwerte und
Standardabweichungen der unterschiedlichen Materialien zusammengefasst. Falls weniger als
drei Messwerte vorhanden sind, wurde nur der Mittelwert und keine Standardabweichung
angegeben. In Abbildung 95 sind dieselben Messergebnisse noch einmal als spezifische Werte
dargestellt, indem der E-Modul jeweils noch durch die Dichte dividiert wurde.

Die Messwerte der Vergleichsmaterialien Reinnickel und Al 7075 [62] liegen alle in einem
Bereich, welcher sich mit den Werten aus der Literatur deckt. Die Messergebnisse der
geharteten Inconel 718 W Proben liegen mit ca. 210 GPa leicht Giber den Werten der Literatur
von 200-205 GPa [63, 69]. Es ist auch gut erkennbar, dass die warmebehandelten Proben aus
Inconel 718 eine deutliche Steigerung im E-Modul erfahren. Die Werte fir die
galvanogeformten Referenzproben (blank_07 bis blank_10) decken sich ebenfalls mit
Literaturwerten. Der E-Modul von  Galvanonickel hangt stark von den
Abscheidungsbedingungen ab, weshalb der Bereich in der Literatur mit 140 — 205 GPa [25]
sehr grofd angegeben ist. Dies ist unter anderem ein Grund, weshalb die Standardabweichung
im Vergleich zu den kommerziell erhaltlichen Materialien auch deutlich gré3er ist.

Die absoluten E-Modulwerte der MMC Proben liegen etwas unter dem vom reinen
Galvanonickel. Erwartbar ware eine leichte Erhéhung, da die verwendeten Kohlefasern (siehe
Tabelle 12) mit 240 GPa eine hohere Steifigkeit aufweisen. Dies deutet auf eine geringe
Lastubertragung zwischen Nickel und Kohlefaser bei der Messung des dynamischen E-Moduls
hin. Die Standardabweichung der Messwerte ist auch hier im Vergleich zu den kommerziellen
Materialien hoch.

Wenn man die spezifischen Werte in Abbildung 95 vergleicht, sind zwei Veranderungen stark
erkennbar. Der spezifische E-Modul von Al 7075 ist aufgrund der geringen Dichte vergleichbar
mit dem des Inconel 718. AuRerdem erkennt man, dass die deutlich geringere Dichte der MMC
Proben daflr sorgt, dass die spezifischen Werte hoher sind als beim Galvanonickel, obwohl

die absoluten Werte geringer sind.
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Abbildung 94: Ergebnisse und gemittelte Werte der Messungen des dynamischen E-Moduls
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Abbildung 95: Ergebnisse und gemittelte Werte der Berechnungen des spezifischen dynamischen E-
Moduls aus den Messungen
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5.3.3 Biegeversuche

Die maximale Biegefestigkeit der Proben kann aus der gemessenen Kraft F mithilfe der Formel
7 berechnet werden [64]. Mit in die Berechnung flieRen noch die Stiitzweite L, sowie die Breite
b und Dicke h der Probe (siehe Tabelle 20). Die gemessene maximale Kraft sowie die
berechnete maximale Biegefestigkeit der Proben sind in Tabelle 25 aufgelistet.

Tabelle 25: Liste der Biegeproben mit Messwerten der Biegeversuche

Proben ID Material maximale Kraft maximale Biegefestigkeit

[N] [MPa]
blank_07 galv. Ni 271,2 505
NiB3 Ni99.96 69,4 498
NiB4 Ni99.96 69,2 492
NiB5 Ni99.96 89,2 513
AlB3 Al7075 107,2 597
AlB4 Al7075 102,7 590
Inc_bl_w Inconel 718 786,6 2015
Inc_b2_w Inconel 718 748,7 1929
SP36 Ni/Cf 1561,1 635
SP37 Ni/Cf 1833,8 1011

3xFxL
e r— (7)

Die Interpretation der Messergebnisse der Biegefestigkeit fallt schwerer als bei den
Zugversuchen. Zunachst wurden fur die getesteten Materialien keine brauchbaren Werte in der
Literatur gefunden, insbesondere in Bezug auf einen vergleichbaren Versuchsaufbau. Dies
erschwert die Einordnung der absoluten Messergebnisse und der Ausschluss von
systematischen Fehlern ist nicht moglich.

Vergleicht man die Ergebnisse mit denen der Zugversuche, so fallt auf, dass diese allesamt
hoéher liegen. Der relative Unterschied fallt allerdings bei jedem Material unterschiedlich aus
und ist somit nicht konsistent. Wahrend die Werte beim Al 7075 nur um ca. 10 % hoher sind,
so sind es beim Nickel und Inconel bereits ca. 30 % bzw. 40 %. Die gemessene Biegefestigkeit
bei der Probe SP37 liegt hingegen schon 80-100 % Uber den gemessenen Zugfestigkeiten der
MMC Proben.

Vergleicht man die Streuung der Messergebnisse untereinander so fallt auf, dass diese beim
Al 7075 und Reinnickel vergleichsweise gering ausfallt. Beim Inconel liegen die zwei
Messwerte deutlich weiter auseinander und bei den MMC Proben liegt der h6here Messwert
fast 60 % uber dem Niedrigeren.

Der Vergleich der Biegefestigkeit mit der Zugfestigkeit ist unter den richtigen Umstanden
moglich, da der Bruch auf der zugbelastenden Probenseite dann stattfindet, wenn die
Zugfestigkeit erreicht wird. Insbesondere bei sproden Werkstoffen kdnnen die beiden
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Festigkeitswerte sehr gut Ubereinstimmen, bei duktileren Werkstoffen kann die Biegefestigkeit
bis zu 2,5x héher gemessen werden [70].

Die geringe Ubereinstimmung der Messergebnisse aus den eigenen Versuchen lasst keinen
sinnvollen Vergleich zu. Die deutlich héhere Streuung der Messwerte beim Biegeversuch (im
Vergleich zum Zugversuch) lassen darauf schliel3en, dass den durchgeflhrten Versuchen nur

eine geringe Aussagekraft zugeschrieben werden kann.
5.4 Bruchflachenanalyse der Zugproben

5.4.1 MMC-Proben

Beim Versagen der MMC-Zugproben erfolgte bei keiner Probe ein vollstandiger Komplettbruch.
Ein Teil der intakten Carbonfasern konnte aus der Matrix gezogen werden. Eine Untersuchung
normal auf die Bruchflache war aus diesem Grund nicht mdglich, ohne diese zu beschadigen.
Aus diesem Grund musste eine Analyse normal zur Grundflache und der Faserebene
durchgefuhrt und die Probe entsprechend prapariert werden. Die Enden der Proben mussten
abgetrennt werden, da diese sonst zu grof3 flr die Probenkammer des REM sind. Das
Abtrennen wurde mit einer Trennmaschine durchgefuhrt, der gesamte Bereich der Bruchflache
wurde zuvor mehrlagig mit Parafilm eingewickelt, um eine Verunreinigung und Beschadigung
des zu untersuchenden Bereichs zu verhindern. Anschlief’end wurde die Probe bei 80 °C fur
mehrere Stunden getrocknet und auf einem Probentrager befestigt.

=

H R S T M e

tilt — 200 pm — WD — 200 prm ——————

1 mi i 0 12.2 mm [ A1

Abbildung 96: Probe SP33 nach dem Zugversuch (a) und REM-Aufnahmen von der Bruchflédche (b, c)
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WD HV det | HFW mag |spot
12.4 mm|20.00 kV|ETD| 298 pm [1 000 x| 4.5

Abbildung 97: REM-Aufnahme der Bruchstelle der Zugversuchsprobe SP33, zu sehen sind
gebrochene Kohlefasern (a), die Bruchkante der Nickelmatrix (b) und unvollstdndig beschichtete
Kohlefasern (c)

In Abbildung 96 ist die Zugprobe SP33 nach dem Zugversuch zu sehen (a), sowie zwei
Aufnahmen beider Seiten der Bruchstelle im REM (b und c). Man erkennt am jeweils oberen
bzw. unteren Rand der Aufnahme die Nickelmatrix und teils herausstehende Fasern. In der
»riefe* der Aufnahmen, was der Probenmitte im Querschnitt entspricht, sind unvollstandig
eingebettete und teils unbeschichtete Kohlefasern zu sehen. In Abbildung 98 ist eine
schematische Darstellung des Probenquerschnitts abgebildet, mit dem ,Nickel-bulk® und
eingebetteten Kohlefasern im Randbereich, sowie unvollstandig und unbeschichtete Fasern in
der Probenmitte.

In Abbildung 97 sind die Details noch einmal herausgearbeitet. Es sind eine Vielzahl an
gebrochenen Carbonfasern (Abbildung 97 a) zu erkennen, welche aus einer Bruchkante der
Nickelmatrix ragen (b). Dies deutet auf eine Kraftibertragung von der Matrix auf die Fasern
hin. Diese Bereiche sind vorwiegend am Ubergang zwischen dem ,Nickel bulk und den
Carbonfasern zu finden. Je tiefer man zur Probenmitte blickt, desto mehr findet man
unvollstandig oder komplett unbeschichtete Fasern (Abbildung 97 c). Diese Beobachtung deckt
sich auch mit den Schliffbildern aus der optischen Mikroskopie (siehe Kapitel 5.1). Des
Weiteren liegt auch der Verdacht nahe, dass die Probe an dieser Stelle versagt hat, weil hier
eine hohe Anzahl an wenig beschichteten Fasern und dementsprechend auch eine eindeutige

Schwachstelle auszumachen ist.
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Abbildung 98: Schematische Darstellung des Probenquerschnitts einer MMC Probe mit unvollstandiger
Durchdringung der Kohlefasern (schwarz) mit der Nickelmatrix (grau)

5.4.2 Vergleichsproben

5.4.21 Galvanonickel

Fir die Bruchbildanalyse der Galvanonickel Vergleichsproben mussten die zerstérten Proben
ebenfalls geklrzt werden, um in die Probenkammer des REM zu passen. In folgender
Abbildung 99 ist eine Uberblicksaufnahme der Probe blank_08 zu sehen, welche normal auf
die Bruchebene durchgeflhrt wurde. In Abbildung 100 und Abbildung 101 sind vergréRerte
Aufnahmen zweier unterschiedlicher Bereiche zu sehen. Abbildung 103 =zeigt eine
Fotoaufnahme der Probe direkt nach dem Bruch beim Zugversuch. Zusatzlich ist zum Vergleich
in Abbildung 102 noch die Bruchflache der Probe blank_10 abgebildet.

An den seitlichen Randern der Uberblicksaufnahme kann man erkennen, dass eine deutliche
Verjingung der Probe stattgefunden hat. Des Weiteren erkennt man, dass die
Bruchmechanismen innerhalb des Querschnitts nicht einheitlich sind. Auf der
herstellungsbezogenen Unterseite (zum Badmodell gewandt, siehe Kapitel 4.6.1) der Probe
(links) ist eine recht glatte Bruchkante erkennbar, was auf ein sprodes Bruchverhalten
hindeutet. Auf der Oberseite (rechts) ist eine Wabenstruktur erkennbar, welche ein duktiles
Bruchverhalten vermuten Iasst. Dies deutet darauf hin, dass sich die Abscheidungsparameter
wahrend des Prozesses verandert haben. Im duktileren Bereich sind auch vermehrt Poren
auszumachen, in welchen teilweise auch Einschliisse erkennbar sind. Diese konnten durch
Wasserstoffblaschen oder Verunreinigungen im Elektrolyten entstanden sein.

Abbildung 102 zeigt eine REM-Aufnahme der Bruchflache der Probe blank_10. Auch hier zeigt
sich, dass das Bruchverhalten nicht perfekt einheitlich Uber den gesamten Querschnitt ist. Der
grofdte Teil der Flache zeigt ein duktiles Bruchverhalten, erkennbar an der Wabenstruktur. An
den Randern, insbesondere am rechten Bildrand (auf der herstellungsbezogenen Oberseits)

wirkt der Bruch glatter und sproder.
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100 pm

Abbildung 99: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe blank_08, erkennbare Poren (a) und
Unterschiede im Gefiige auf der herstellungsbezogenen Unterseite (b) und Oberseite (c)

Abbildung 100: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe blank 08, Aufnahme der
herstellungsbezogenen Oberseite, erkennbare Poren (a) mit mutmallichen Einschliissen (b)
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i 1
WD HV | det| HFW | mag |spot —20um
10.9 mm|10.00 kV|ETD |58.7 pm |5 000 x| 3.0

Abbildung 101: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe blank_ 08, Nahaufnahme der
herstellungsbezogenen Unterseite

WD | HV |det| HFW | mag |spot tilt| ~———100ym
7.1 mm |20.00 kV|ETD | 298 um |- )

Abbildung 102: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe blank 10, einheitlicheres Bruchverhalten im
Vergleich zur Probe blank 08
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Abbildung 103: Aufnahme der Probe blank_08 direkt nach dem Bruch beim Zugversuch

Eine mdgliche Hypothese fir das uneinheitliche Bruchbild (v.A. bei blank_08) ware, dass die
Stromdichte um die Bruchstelle wahrend des Abscheidungsprozess variiert hat. Eine Erklarung
dafir ware, dass die abgeschiedene Schicht an den Probenenden immer dicker ist, da die
primare Stromdichteverteilung dies beglnstigt (siehe Zusammenhang Eigenspannung und
kathodischer Stromdichte in Abbildung 11). Des Weiteren ware ein Erklarungsansatz auch eine
sich andernde Elektrolyttemperatur. Ein Fehler in der Steuerungssoftware hat dazu gefuhrt,
dass der Heizzyklus in den letzten Stunden der Probenherstellung ausfiel. Leider ist dies nicht
verifizierbar, da die Aufzeichnung ebenfalls stoppte. Schlussendlich zeigen die Aufnahmen
aber eindeutig die Sensibilitit der Eigenschaften auf sich  verandernde

Abscheidungsparameter.

5.4.2.2 Inconel 718

REM-Aufnahmen der Bruchflache der Inconel 718 Probe ,Inc_db1_w* sind in Abbildung 104
und Abbildung 105 zu sehen. Der gesamte Querschnitt der Bruchflache sieht gleichmaRiger
aus, als dies bei den Proben aus Galvanonickel der Fall ist. Bei den weiteren Zugproben
.Inc_z1 w* ,Inc_z2 w“und ,Inc_db2_w" kann man bei der rasterelektronenmikroskopischen
Untersuchung keine konkreten Unterschiede im Bruchverhalten erkennen. Ahnlich wie bei den
erhaltenen Zugfestigkeiten kann hier eine gute Reproduzierbarkeit der Ergebnisse erzielt
werden. Das Bruchverhalten insgesamt wirkt duktil, erkennbar an der wabenartigen Struktur.
Diese Struktur entsteht durch lokale Einschnirungen der metallischen Phase zwischen
Einschlissen oder Ausscheidungen. Dadurch entstehen Hohlrdume im Material, beim Bruch
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gleiten die Stege zwischen den Hohlrdumen schlieRlich ab und die Wabenstruktur bleibt

erhalten.

5.4.23 AI7075

REM-Aufnahmen der Bruchflache der Al 7075 Probe ,AIB2“ sind in Abbildung 106 und
Abbildung 107 zu sehen. Das Bruchverhalten sieht im Vergleich zu den Proben aus Nickel und
Inconel 718 deutlich sproder aus. Dies ist an den glatten Flachen erkennbar, welche
insbesondere in zweiterer Aufnahme bei 10.000-fachen VergréRerung zu erkennen sind.
Ebenfalls auffallig sind die langlichen Strukturen, welche sich von oben nach unten durch die
Aufnahme ziehen. Diese schichtartige Struktur ist typisch flr das Versagen von Al 7075
Zugproben [71]. Dieser Aufbau entspringt mutmaRlich dem Verarbeitungsprozess der
Aluminiumbleche bzw. den zeiligen Ausscheidungen im Zuge der Warmebehandlung nach der

Verarbeitung.

WD | HV |det| HFW | mag |spot
11.9 mm|10.00 kV|ETD |29.8 um |10 000 x| 3.0

Abbildung 104: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe ,Inc_db1_w*
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- WD HV ‘det HFW maé spot '-—100pm

mm|10.00 kV | ET!

WD HV ‘ det | HFW mag spbt ——— 100 pm
14.2 mm|20.00 kV|ETD | 298 um |1 000 x| 4.5

Abbildung 106: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe ,AIB2*
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WD HV ‘ det | HFW | mag |spot| ~———10pm
13.6 mm|20.00 kV|ETD |29.8 pym |10 000 x| 3.0

Abbildung 107: REM-Aufnahme der Bruchfldche der Probe ,AIB2*

i
)

5.5 Integrationstest — Brackets

Um die Passgenauigkeit der produzierten MMC Brackets zu demonstrieren, wurde ein
Integrationstest durchgefihrt. Fir den Test wurde jeweils ein Breadboard Bracket im originalen
und adaptierten Design verwendet. Der Test wurde an einem mafstabsgetreuen Mock-up des
Abgasrohrs des Gasgenerators des Vulcain 2.1 Triebwerks der Ariane 6 Tragerrakete
durchgefuhrt. Die Brackets fixieren dabei die Isolierung, welche das Abgasrohr vor den heilRen
Abgasen des Haupttriebwerks schutzt. Abbildung 108 zeigt ein Bild der beiden Brackets
(originales und adaptiertes Design), die am Mock-up befestigt sind. Im Anwendungsfall werden
mehrere der Befestigungselemente um den gesamten Umfang des Rohres angebracht.
Abbildung 109 zeigt eine Nahaufnahme des Brackets mit dem adaptierten Design. Es ist
sichtbar, dass der richtige Biegeradius des Bauteils fur den Einbautest erzielt wurde und sich
das Bauteil perfekt an die Form des Gegenstlicks anpasst. Beim originalen Design ist dies mit
der winkeligen Form nicht mdglich und somit gibt es eine geringere Auflageflache auf dem
Gewebe der lIsolation. Die originale, winkelige Form wird lediglich deshalb genutzt, da das
Blechbiegen der Halbzeuge bei der Herstellung keine gréReren Radien erlaubt. Das Rollen des
Blechs als alternatives Umformverfahren ware zu aufwendig und kostenintensiv. Die gleichen
Bilder sind in Abbildung 110 und Abbildung 111 zu sehen, nachdem die Isolation angebracht
wurde. Man erkennt auch hier durch das Gewebe hindurch die bessere Passform des
adaptierten Designs. Dieser Zustand stellt die reale Einbausituation nach.
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Abbildung 108: Breadboard Bracket auf einem
Mock-up

Abbildung 110: Breadboard Bracket mit Isolation
auf dem Mock-up

130

Abbildung 109: Nahaufnahme des adaptierten
Designs mit dem angepassten Radius

Abbildung 111: Nahaufnahme des adaptierten
Designs
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5.6 Analyse der Transpiration Cooling Sheets

Zur Analyse der TC-sheets wurden mehrere Proben hergestellt, welche sich in der Dauer der
2. Abscheidungsphase zur Verengung der Kanale unterschieden (siehe Kapitel 4.3.7). Im
folgenden Kapitel werden die Ergebnisse der unterschiedlichen Analysenmethoden
aufbereitet. Dazu zahlen die Bestimmung der Dichte nach Archimedes, die Analyse der Grofie
und Verteilung der Kanale im 3D-Mikroskop und im CT-Scan, metallographische

Untersuchungen und Tests am TC-Teststand.

5.6.1 Archimedes Dichte

Die Messung der Dichte erfolgte nach dem archimedischen Prinzip. Die Bestimmung erfolgte
bei allen Proben nach der 2. Abscheidungsphase, welche jeweils unterschiedlich lang gewahlt
wurde. So konnte der Verlauf der Dichte dokumentiert werden, abhangig von der Dauer der 2.
Abscheidungsphase. Die Ergebnisse sind in Abbildung 112 zu sehen. Auffallend ist, dass die
Dichte bereits 4h nach der initialen Abscheidung bei Uber 6 g/cm?® liegt und bis 24h
vergleichsweise gering ansteigt. Dies deutet daraufhin, dass der Matrixvolumenanteil nach der
initialen Abscheidungsphase bereits deutlich Uber 50 % liegt.

Dichte der TC-Bleche nach Abscheidungsdauer

7.2 7 A & \
7.0 -

o O ’

Dichte (g/cm?)
<&

4 8 12 16 20 24
Abscheidungszeit (h)

Abbildung 112: Verlauf der Dichte der TC-Bleche mit fortschreitender Abscheidungsdauer in der 2.
Abscheidungsphase

5.6.2 Analyse der Kanale am 3D-Mikroskop

Die Auswertung der offenen Kanale erfolgte bis zu einer Mindestgrof3e von etwa 75 pm im
Aquivalentdurchmesser mit dem digitalen 3D-Mikroskop (siehe Kapitel 4.4.2). Aus den
exportierten Daten der Keyence Software wurde zusatzlich zu den enthaltenen Informationen
(Umfang, Flache, Mindest- und Maximaldurchmesser) noch der Aquivalentdurchmesser deq
(siehe Formel 8) aus der Flache A und die Anzahl der Kanale pro Flache berechnet.
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Abbildung 113: Histogramme der Kanéle nach dem Aquivalentdurchmesser der TC-Bleche zwischen
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Abbildung 114: Aquivalentdurchmesser und Kanaldichte der TC-Bleche zwischen 4-16h
Abscheidungsdauer in der 2. Abscheidungsphase
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In Abbildung 113 sind die Histogramme der Durchmesser der Kanale der TC-Bleche zwischen
4-16 h Abscheidungsdauer in der 2. Abscheidungsphase abgebildet. Auffallig ist, dass die
Werte Uber einen grof3en Bereich streuen, wobei tendenziell die Kanale im kleinsten Dirittel
zahlenmallig Uberwiegen. Mit fortschreitender Abscheidungsdauer verschiebt sich die
Verteilung erwartungsgemafl hin zu kleineren Durchmessern. In Abbildung 114 sind der
Mittelwert mit Standardabweichung der Durchmesser der Kanale (a) sowie die Kanaldichte (b)
der Bleche zwischen 4-16 h abgebildet. Wie schon bei den Histogrammen angedeutet, ist die
Standardabweichung relativ breit und die Durchmesser der Kanale nimmt mit fortlaufender
Abscheidungsdauer ab. Zudem ist auch ersichtlich, dass die Anzahl der Kanéle pro Flache
abnimmt. Dies ist darauf zurlckzuflihren, dass sich anfanglich kleine Kanale mit

fortschreitender Abscheidungszeit schlief3en.

5.6.3 Computertomographie-Scan

Computertomographie-Scans (CT) wurden vom Osterreichischen GieRerei Institut (OGI)
durchgefiihrt, um einen genaueren Einblick in den inneren Aufbau der Bleche zu erhalten. Ziel
der Scans war es einerseits Aufschlisse Uber den Matrixfullgrad und geschlossene Kanale
innerhalb der Faserbundel zu erhalten und andererseits die offenen Kanale fur die
Transpiration abzubilden. Die offenen Kanale sind im metallographischen Schliff schwer
abzubilden, da man bei der Praparation keine definierte Ebene herausarbeiten kann, was aber
notwendig ware. In Abbildung 115 sind drei Bilder der Scans dargestellt. Zu sehen sind
zunachst sehr helle Bereiche, welche vorwiegend, aber nicht ausschlieRlich, am Rand zu
finden sind. Diese Bereiche sind klar als die reine Nickelmatrix zu identifizieren. Im inneren
Bereich sieht man Flachen unterschiedlicher Grautdne. Die helleren Grautone sind vermutlich
als Faser-Matrix Bereiche zu interpretieren, wobei die Dunkleren vermutlich unbeschichtete
Kohlefasern und geschlossene Kanale darstellen. Die begrenzte Auflésung lasst hier aber
keine genauere Interpretation und Quantifizierung zu. Gut zu identifizieren sind auf jeden Fall
die offenen Kanale, welche die Transpiration durch das Blech mdglich machen sollen. Man
erkennt sowohl gré3ere (1) als auch kleinere (2) offene Kanale. An einigen Stellen kann man
auch erkennen, dass eine ehemals offene Pore durch die Dauer der Abscheidung versiegelt
wurde (3).
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Abbildung 115: Computertomographie-Scans eines TC-Blechs - gro3e offene Pore (1), kleine offene
Pore (2), versiegelte Pore durch zu lange Abscheidung (3)

5.6.4 Metallographische Untersuchung

Eine metallographische Untersuchung wurde mit dem Rasterelektronenmikroskop (REM)
durchgefihrt. Der Matrixfillgrad ist bei den dinnen TC-Blechen héher im Vergleich zu den
massiven Brackets. Dennoch ist auch hier eine Inhomogenitat Uber einen gréleren
Probenquerschnitt erkennbar. In Abbildung 116 und Abbildung 117 sind zwei Bereiche eines
TC-Blechs zu sehen. Auf beiden Aufnahmen ist der Lagenaufbau gut erkennbar, wobei von
links nach rechts zunachst das 0/90 (a/b) Glasfasergewebe (Grundmaterial) zu sehen ist und
anschlielfend die 0/90 (c/d) Lagen der Kohlefasern. Die Qualitdt der Einbettung der
Kohlefasern ist hier vor allem in der 90° Lage abzuleiten. Abbildung 116 zeigt, dass die Fasern
bei der Praparation des Schliffs kaum beschadigt und in der Matrix verblieben sind. In
Abbildung 117 ist zu erkennen, dass die Einbettung weniger erfolgreich war. Es wurden
stellenweise Kohlefasern aus der Matrix herausgerissen und ein gréfkerer Hohlraum

hinterlassen.
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Abbildung 116: REM Aufnahme eines TC-Blechs: Glasfaser (a, b) und Kohlefasern (c, d) in 0° bzw. 90°
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Abbildung 117: REM Aufnahme eines TC-Blechs: Glasfasergewebe (a, b) und Kohlefasern (c, d) in 0°
bzw. 90°
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Man erkennt zudem in beiden Abbildungen, dass die Glasfasern zum Bildrand hin dinner
werden. Das liegt daran, dass die Behandlung mit konzentrierter Natronlauge nicht nur die PES
Stickfaden, sondern auch die Glasfasern angreift. Die verwendeten E-Glasfasern weisen in
Natronlauge keine dauerhafte Stabilitat bei einer Konzentration >30 % auf [72]. Wenn die
Glasfasern zum Zeitpunkt der NaOH Behandlung noch nicht komplett von der schiitzenden
Nickelmatrix umschlossen sind, werden diese angegriffen. Dieser Effekt ist auch
makroskopisch erkennbar, da das Grundmaterial der Faservorformlinge nach der Behandlung

mit Natronlauge merklich fragiler ist.

5.6.5 Transpiration Test

Die grof¥flachige Ermittlung der Durchmesser der Kanéle mittels 3D-Mikroskops war nur bis zu
einer MindestgréRe von ca. 75 um im Aquivalentdurchmesser sinnvoll. Aus diesem Grund
wurden Bleche mit einer 2. Abscheidungsphase von >16 h (siehe Kapitel 5.6.2) auf dem
Transpiration Cooling Teststand analysiert. Der Aufbau des Transpiration Cooling Teststands

ist in Kapitel 4.9 naher erklart.
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Abbildung 118: Transpiration Tests eines Blechs mit Abscheidungszeit von 22h (Wasserdruck: 1 bar,
Zeitintervall: 1,5 s)
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Die Herangehensweise fiir die Einstellung einer passenden GroRRe der Kanéle erfolgte iterativ.
Es wurden Bleche mit einer Abscheidungszeit >16 h hergestellt und in den Teststand Aufbau
integriert. SchlieBlich wurde Wasser mit einem Druck zwischen 1-4 bar angelegt und das
Verhalten beobachtet. War die Durchlassigkeit zu grof, wurde nach einer neuerlichen
Oberflachenaktivierung ein weiterer Abscheidungsschritt mit einer Dauer von 1-2 h
durchgefihrt (siehe Kapitel 4.3.7). eine zu hohe Durchlassigkeit war dadurch erkennbar, dass
das Wasser in Form von Wasserstrahlen aus dem Blech austrat. Die optimale Durchlassigkeit
wurde so definiert, dass eine schnelle und moglichst gleichférmige Tropfenbildung von ca. 1
Tropfen pro Sekunde einsetzt. Bei zu lang gewahlter Abscheidungszeit wurden die Kanale
komplett geschlossen und es trat auch beim Maximaldruck von 4 bar kein Wasser mehr durch
das Blech durch.

Eine Dauer von 20-22 h der zweiten Abscheidungsphase stellte die besten Ergebnisse dar. In
Abbildung 118 ist ein Transpiration Test einer Probe mit einer Abscheidungszeit von etwa 22
h zu sehen. Der Wasserdruck bei dem Test betragt etwa 1 bar. Die Bilder sind in einem
Zeitintervall von etwa 1,5 Sekunden entstanden. Man erkennt an zahlreichen Stellen eine
Tropfenbildung, ein Austritt von Wasser in Form von Wasserstrahlen ist nicht erfolgt.

5.6.6 Test im Raketentriebwerk-Abgasstrahl

Zur Demonstration der Kihlwirkung wurde ein Test im Abgasstrahl eines Raketentriebwerks
durchgefihrt. Daflir kam der Raketentriebwerksteststand von “GATE Space Systems” zum
Einsatz. Das Triebwerk wird mit druckverflissigtem Ethan als Treibstoff und Lachgas als
Oxidator betrieben und hat einen Maximalschub von etwa 200 N. Der Testaufbau mit dem
eingespannten TC-Blech (siehe Kapitel 4.9) wurde in einer Entfernung von etwa 40 cm vom
Disenaustritt befestigt. Es wurden mehrere Zindungen mit unterschiedlicher Brenndauer des
Triebwerks durchgefuhrt. Der finale und langste Test fand mit einer Brenndauer von etwa 8
Sekunden statt. In Abbildung 119 ist der Teststand mit dem Raketentriebwerk (a) und der
Versuchsaufbau mit dem TC-Blech wahrend einer Testfeuerung zu sehen.

Abbildung 120 zeigt ein Foto unmittelbar nach dem Test, sowie eine mittels Keyence 3D-
Mikroskops aufgenommene Panoramaaufnahme. Das Versuchsblech hat den Test nahezu
unbeschadet Uberstanden, man kann jedoch Anlauffarben an der Oberflache des Blechs
erkennen (c). Die dunkle Ablagerung (b) auf dem Blech ist lediglich Ruf3, welches durch die
abbrennende Dichtung zwischen Versuchsblech und Abschirmplatte (a) entstand. Die
Abschirmplatte (2 mm Stahlblech) wurde bei dem Test stark beschadigt. Einerseits durch
intensives Oxidieren im Bereich des Abgasstrahls, sowie durch eine starke Verformung
aufgrund der Warmeeinwirkung.

Eine Temperaturaufzeichnung durch das Anbringen von Thermoelementen auf beiden Seiten
der TC-Bleche war ebenfalls vorgesehen. Diese sollten die Kuhlwirkung durch das
transpirierende Wasser erfassen und nachweisen. Aufgrund eines defekten Datenloggers
konnten jedoch keine Messdaten erhalten werden.
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Abbildung 119: Test im Raketentriebwerk-Abgasstrahl - Raketentriebwerk auf dem Teststand (a) und
TC-Versuchsaufbau mit eingespanntem Blech (b)
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Abbildung 120: TC-Blech nach dem Hotfire-Test - beschédigte Abschirmplatte (a), Rul3 von
abbrennender Dichtung (b) und Anlauffarben auf dem Blech (c)
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6 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Dissertation wurde ein Herstellungsverfahren entwickelt, welches ,tailored
fiber placement® (TFP) mit dem Galvanoforming kombiniert. Das TFP-Verfahren erlaubt die
Herstellung 3D-komplex geformter Faservorformlinge aus Kohlefasern mit hoher Flexibilitat bei
der Faserorientierung. Durch die elektrochemische Abscheidung von Nickel auf die Kohlefaser
lassen sich komplexe Bauteile endkonturnah und mit Moglichkeit zur gezielten
Lastpfadoptimierung herstellen. Damit ist es beispielsweise auch méglich, Designelemente wie
Bohrlécher zu erzeugen, ohne die Carbonfasern zu unterbrechen. Konventionell ist dies nur
durch spanende Bearbeitung umsetzbar, was zur Beschadigung der Fasern fuhrt und auch
einen hohen Verschleild der Werkzeuge mit sich bringt.
Im ersten Schritt stand die allgemeine Prozessentwicklung im Vordergrund. Eine
entsprechende Galvanikanlage wurde entworfen und errichtet, welche eine hohe Flexibilitat fir
verschiedene Versuchsaufbauten erlaubt. Dazu z&hlen unterschiedliche Techniken zur
Badbewegungen (Pumpen, Ruhrer, Ultraschall), elektrische Anschlisse fur bis zu vier Anoden
und eine Elektronik zur Generierung von Pulsstrom (PC, PRC). Des Weiteren beinhaltet die
Anlage eine automatisierte Beheizung, Reinigung und Umwalzung, sowie die Aufzeichnung
von zahlreichen Badparametern wie Temperatur, Durchfluss, Strom, Spannung, und
Leistungsaufnahme von Zusatzgeraten (Ultraschallsonotrode, mechanischer Rihrer).
Anschlielend wurden Probenhalter fir die Faservorformlinge entwickelt und an der Erstellung
von Workflows gearbeitet, welche folgende Schritte enthalten:

e Vorbereitung der Probenhalter und des Galvanikanlage

e Vorbehandlung der Faservorformlinge im Acetonbad

e Integration der Faservorformlinge in die Probenhalter und Einbau in die

Galvanikanlage

o Durchfiihrung der elektrochemischen Abscheidung, Aufzeichnung des Versuchs

e Entnahme aus dem Probenhalter

o Nachbearbeitung/Fortsetzung der Nickelabscheidung (je nach Probe)
Die einzelnen Arbeitsschritte unterscheiden sich voneinander, je nachdem welche
Faservorformlinge verwendet wurden und welchen Zweck die Herstellung hatte. Zunéachst
wurden Proben fur die Optimierung der Abscheidung hergestellt. Anschliefend wurden
Prafkorper fur die mechanische Charakterisierung im uniaxialen Zugversuch und im
Impulsanregungstest hergestellt. SchlieBlich wurden Musterbauteile flr zwei verschiedene
Anwendungsbeispiele hergestellt, um herauszufinden, ob die vielversprechenden Vorteile des
Herstellungsverfahrens auch genutzt werden kdnne. Dazu zahlen Befestigungselemente
(Brackets) und perforierte Bleche mit einer Durchlassigkeit fur Gase oder Flissigkeiten (TC-

sheets)
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Fir die Optimierung der Abscheidung wurden Streifenproben hergestellt. Aus diesen wurden
mehrere Probenstlicke herausgeschnitten, metallographisch prapariert und die Ergebnisse im
Lichtmikroskop beurteilt. Ziel war es eine mdglichst gleichmallige Nickelabscheidung zu
erzielen, alle Fasern innerhalb der Rovings zu beschichten und Poren zu minimieren. Fur die
Prozessoptimierung wurden einerseits Anderungen am Probenhalter und am Setup
durchgefihrt, andererseits auch Bad- und Abscheideparametern variiert. Es folgt eine kurze
Aufzahlung der wichtigsten Erkenntnisse aus den Versuchen:

e Stromdichte: Es wurden bessere Ergebnisse bei geringer Stromdichte und folglich mit
langsamer Abscheidung erzielt.

o Badbewegung: Die Ergebnisse konnten bei hohem Fdrderdruck und Fdrdervolumen
verbessert werden. Auch die pulsierende Foérdercharakteristik der Membranpumpen
(durch Weglassen von Pulsdampfer) hatte einen positiven Effekt auf die Abscheidung.

o Ultraschall: Durch die unterstitzende Anwendung von Ultraschall wahrend der
Abscheidung konnten die Ergebnisse weiter verbessert werden. Dies wurde durch den
Einsatz eines Ultraschalldispersers mit Titansonotrode realisiert.

o Flachendichte: Bei geringerer Flachendichte der Faservorformlinge konnte eine
gleichmaBigere Abscheidung beobachtet werden.

e Probenhalter: Das Design der 3D-gedruckten Probenhalter wurde kontinuierlich
weiterentwickelt. Insbesondere durch bessere Dichtungen zwischen den einzelnen
Probenhalter-Komponenten konnte die Durchstromung der Faservorformlinge mit
Elektrolyten verbessert werden.

Bei den bestfunktionierenden Proben wurde durch Bildauswertung der Schliffbilder eine
Berechnung der Volumenanteile durchgefihrt. Es konnten Faservolumenanteile von bis zu 42

% bei einem Porenvolumen von etwa 4 % erreicht werden.

AnschlieBend wurden Prifkérper flr die mechanische Charakterisierung im uniaxialen
Zugversuch und im Impulsanregungstest hergestellt. Als Vergleichsproben wurden einerseits
galvanogeformte Nickelproben herangezogen, welche unter gleichen Bedingungen in
demselben Bad hergestellt wurden. Andererseits wurden auch Prifkdrper aus kommerziell
erhaltlichen Materialien hergestellt: Reinnickel, Al 7075 und Inconel 718. Es wurden jeweils die
spezifischen, auf die Dichte bezogenen Werte verglichen. Die Dichte der hergestellten MMC
Proben lag zwischen 5,7 und 7,4 g/cm3. Die spezifische maximale Zugfestigkeit der MMC-
Proben konnte im Vergleich zum galvanischen Nickel mit 80 MPa/(g/cm?) im Mittelwert um etwa
50 % gesteigert werden. Auch der spezifische dynamische E-Modul konnte mit 22,7
GPa/(g/cm?®) im Durchschnitt um tber 20 % erhoht werden.

Das Versagen der MMC-Proben trat stets abrupt und ohne grof3e plastische Verformung auf.
Zudem konnte bereits mit freiem Auge ein fiber pullout festgestellt werden, von welchem vor
allem die mittig liegenden Carbonfasern betroffen waren. Die Untersuchung der Bruchstellen
im REM zeigten, dass im Randbereich der Proben gebrochene Fasern einige Mikrometer aus

140



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

der Matrix herausragen. Die mittig liegenden Fasern, welche stellenweise kaum mit der
Nickelmatrix verbunden waren, wurden zur Ganze aus der Probe herausgezogen.

Als erstes von zwei Anwendungsbeispielen wurden Befestigungselemente hergestellt. Als
Vorlage diente ein Bauteil, welches im Abgasrohr des Vulcain Triebwerks zum Einsatz kommt.
Diese Komponente wird bisher aus Inconel 718 hergestellt. Das Befestigungselement wurde in
einem ersten Schritt formgetreu nachgebaut. Dafir wurde ein geeigneter Faservorformling
hergestellt und entsprechende Anpassungen am Probenhalter durchgeflihrt. Somit konnte das
Bauteil mit allen Designelementen (Langlécher und Biegungen) in einem Schritt endkonturnah
hergestellt werden. Um die Oberflachenbeschaffenheit zu verbessern, mussten allerdings
mehrere Galvanisierungsschritte mit entsprechender Nachbearbeitung durchgefuhrt werden.
In einem zweiten Schritt wurde das Bauteil fir den Herstellungsprozess mittels TFP-Verfahren
und Galvanoforming adaptiert und neu konzipiert. Daflr wurde statt dem Vollmaterial eine
Gitterstruktur implementiert und die mehrfachen Biegungen (bedingt durch das Blechbiegen
bei der klassischen Herstellung) durch eine konstante Krimmung mit grofierem Radius ersetzt.
Ein neuer Faservorformling wurde fur die adaptierte Variante hergestellt und die
entsprechenden Anderungen am Probenhalter vorgenommen. Die elektrochemische
Abscheidung konnte gleichermallen durchgefuhrt werden. Die Oberflachennachbearbeitung
am neuen Design wurde aufgrund der komplexen Struktur nur um die Langlocher
vorgenommen, wo sich die Auflageflachen von Schrauben bzw. Beilagscheiben befinden.
Beide Bracket-Varianten (original und adaptiert) wurden zur Verifizierung der Formgenauigkeit

auf einem Mock-up integriert, um die reale Einbausituation zu simulieren.

Als zweites Anwendungsbeispiel wurden perforierte MMC Bleche hergestellt, welche eine
definierte Durchl@ssigkeit fur Flussigkeiten oder Gase aufweisen sollen. Ziel war es, Bleche
herzustellen, die durch den ,transpiration cooling® (TC) Effekt gekdahlt und fir
Hochtemperaturanwendungen genutzt werden kénnen. Hier wurde das TFP-Verfahren
insofern verwendet, als dass ein regelmaRiges Stickmuster auf den Kohlefasern als Vorlage
fur ein Lochmuster (fur die spateren Kihlkanale) dient. Folgende Arbeitsschritte wurden fur die
Herstellung ausgearbeitet:

e Vorbehandlung des Faservorformlings im Acetonbad

e Galvanisierung des Bauteils

e Herauslésen der PES-Stickfaden mit konz. NaOH

e Reduzierung der Durchmesser der Kanale durch einen zweiten Abscheidungsschritt
Zur Einstellung der richtigen GroRe der Kanale wurde eine Versuchsreihe durchgefihrt, in
welcher der zweite Abscheidungsschritt zwischen 4 h und 24 h variiert wurde. Die Grol3e
konnte bis zu einem Aquivalentdurchmesser von etwa 75 um im digitalen 3D-Mikroskop erfasst
werden. Mit zunehmender Abscheidungszeit konnte die Verkleinerung der Kanale verfolgt und

aufgezeichnet werden. Die Messungen wurden durch CT-Scans erganzt.
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Die hergestellten Bleche wurden schlief3lich in einen Testaufbau integriert, welcher das
Aufbringen von Wasser unter einem Druck von bis zu 4 bar erlaubt. Somit konnte der Durchtritt
des Wassers beobachtet und die Einstellung der Durchmesser der Kanale weiter optimiert
werden. Die besten Ergebnisse bzgl. eines geeigneten Aquivalentdurchmesser fir
Transpiration Cooling Anwendungen, wurde mit einer Abscheidedauer zwischen 20-22 h in der
zweiten Abscheidungsphase erzielt. Der Transpiration Cooling Effekt wurde schlussendlich
mithilfe des Teststands von ,GATE Space Systems* demonstriert. Dabei wurden Testbleche
fur unterschiedliche Versuchsdauern dem Abgasstrahl eines 200 N Raketentriebwerks in
einem Abstand von etwa 40 cm ausgesetzt. Auch beim langsten Test von etwa 8 Sekunden
konnte keine Beschadigung festgestellt und damit indirekt eine erfolgreiche Kuhlwirkung

nachgewiesen werden.

Aufbauend auf den Ergebnissen dieser Arbeit waren fir weiterfihrende Untersuchungen
folgende Punkte von Interesse:

o Reproduzierbarkeit: Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse kdnnte durch verbesserte
Kontrolle der Versuchsdurchfiihrung erhoht werden. Dies betrifft vorrangig die
Nickelabscheidung und weiterfuhrend auch die Durchfuhrung der mechanischen
Charakterisierung

o Additive bei der Abscheidung: Um die Komplexitat bei den Versuchsreihen gering zu
halten, wurde vollstandig auf Badadditive verzichtet. Durch die Zugabe von
beispielsweise ,Einebnern® kdnnte die GleichmaRigkeit verbessert werden.

e Grenzflachenoptimierung: Da der Fokus der Arbeit hauptsachlich auf der
gleichmaBigen Verteilung der Nickelmatrix innerhalb der Rovings lag und bis zuletzt an
der Reproduzierbarkeit gearbeitet wurde, konnten keine weiteren Untersuchungen zur
Faser-Matrix Grenzflache durchgefuhrt werden. Durch spezielle
Vorbehandlungsschritte (oxidierende Ldsungen, oxidierende Warmebehandlung der
Fasern) konnte die Wechselwirkung zwischen der Kohlefaser und der Nickelmatrix
verbessert werden.

e Upscaling: Interessant ware ebenfalls, ob die Herstellung von gréReren Bauteilen mit
einer ahnlicher Versuchsdurchfuhrung machbar ist. Vermutlich muss neben
allgemeinen Anpassungen am Probenhalter insbesondere die Zahl der Kontaktstellen
erhoht werden.

o TC-Sheets: Die Erzeugung einer regelmaRigen Kanalstruktur und der kontrollierten
Reduktion der GroRRe konnte demonstriert werden. Die Streuung der PorengréRe war
allerdings grof, was zum SchlieRen der meisten Kanale wahrend der zweiten
Abscheidungsphase fihrt. Durch Anpassung der Prozessfihrung in der ersten
Abscheidungsphase und der Aufldsung der Stickfaden, kdnnte die AusgangsgrofRe
vereinheitlicht und die Streuung reduziert werden.
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