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Kurzfassung

Die Kombination der Halbzeuge mit ihren unterschiedlichen Eigenschaften und die notwendigen
Aushirteprozesse in einem Formwerkzeug bringen bei Faserverbundbauteilen mit
Duromermatrix Geometrieabweichungen mit sich. Ein groBer Teil dieser Abweichungen kann
durch MaBnahmen im Vorfeld reduziert werden. Dazu zdhlen die Optimierung der
Temperaturfithrung im Aushirteprozess oder das gezielte Vorhalten der Abweichungen in der
Werkzeuggeometrie. Trotzdem gibt es Anwendungsgebiete, wie die Herstellung von laminar
umstromten Profilen oder von Strukturen mit sehr niedriger Radarsignatur, bei denen die
bekannten Verfahren an ihre Grenzen stof3en. Dies gilt auch dann, wenn Komponenten derartiger
bestehender Baugruppen ausgetauscht werden miissen. Daher ist es das Ziel, einen neuen Weg
aufzuzeigen, wie Faserverbundbauteile mit Kunststoffmatrix mit sehr hohen Anforderungen an
die MaBhaltigkeit gefertigt oder in ihrer Geometrie angepasst werden kdnnen. Dariiber hinaus soll
beurteilt werden konnen, inwieweit sich unterschiedliche Temperaturfiilhrungen bis zur
vollstindigen Aushdrtung und auch der Verformungsprozess selbst auf die mechanischen
Eigenschaften des Verbundwerkstoffes auswirken.

Der gezielt herbeigefiinrte Ubergang der Epoxidharzmatrix vom glasartigen in den
gummielastischen Zustand wéhrend der Aushédrtung bringt ein gewisses Potenzial zur plastischen
Verformung von Faserverbundbauteilen in einem zweistufigen Aushérteprozess mit sich. Dies
wird bisher in passiven Korrekturprozessen genutzt, bei denen die Verbundbauteile in starre
Vorrichtungen gezwungen und dadurch verformt werden. So ist es allerdings weder moglich, eine
bauteilindividuelle Korrektur vorzunehmen, noch konnen prozesskritische Werte, wie
aufgebrachte Dehnungen oder der aktuelle Aushirtezustand, beriicksichtigt werden. Die
Fortschritte bei den Simulationsmethoden und insbesondere bei der Sensortechnik und
Datenverarbeitung erlauben es nun, diesen Prozess aktiv und kontrolliert zu gestalten. Im Rahmen
der Arbeit werden die dazu notwendigen Fahigkeiten aus dem Prozessentwurf abgeleitet und
hinsichtlich ihrer Nutzbarkeit unter den wéhrend der Aushértung herrschenden Randbedingungen
uberpriift. Dariiber hinaus werden die Verformungs- und damit verbunden auch die
Schiadigungsmechanismen beschrieben, um die Grenzen des Korrekturprozesses aufzeigen zu
konnen. Am Beispiel eines glasfaserverstarkten Epoxidverbundes wird schrittweise experimentell
untersucht, wie sich die Temperaturfithrung und die aufgebrachte Verformung im Temperprozess
auf die Eigenschaften der Matrix, des Faser-Matrix-Interfaces und des Verbundwerkstoffes
auswirken. AbschlieBend werden die prozessinduzierten Spannungen quantifiziert und bewertet,
die durch eine solche Prozessfithrung im Laminat hervorgerufen werden. So gibt die Arbeit dem
Leser einen neuartigen Prozessentwurf zur Herstellung geometrisch hochpriziser
Faserverbundbauteile an die Hand und legt dabei sowohl die Grenzen als auch die damit
verbundenen Vor- und Nachteile dar. Die Ergebnisse der Materialversuche bieten dem Leser
Anhaltspunkte fiir den Entwurf von Aushéirteprozessen im Spannungsfeld zwischen
geometrischer Prazision und mechanischer Leistungsfahigkeit.






Abstract

The different mechanical properties of resin and reinforcement fibers lead to geometric distortions
of the composite part resulting from the curing process. A large part of these geometry deviations
can be reduced by taking measures in advance. This includes the optimization of the curing
temperature profile or the adaption of the tool geometry. Nonetheless, there are areas of
application, such as the production of natural laminar flow wings or low radar cross section
structures, in which the known methods may not be sufficient to fulfill the accuracy requirements.
This also applies if components of such composite structures have to be replaced. Therefore, it is
the aim of this thesis to show a novel way of how thermoset composite components with very
challenging accuracy requirements can be manufactured by adjusting their shape during the post
cure. In addition it is investigated to which extent different curing temperature profiles and the
shape adjustment process itself affect the mechanical properties of the composite material.

The controlled transition of a thermoset resin from the glassy to the rubber-elastic state during
curing enables limited plastic deformation of epoxy composite parts in a two-stage curing process.
So far, this has been used in passive adjustment processes in which the composite components
are attached to rigid jigs and thereby deformed. However, this passive approach neither enables
part specific adjustment, nor can process-critical variables such as applied strain or the current
state of cure be taken into account. The advances in simulation methods, sensor technology and
data processing enable a new process setup in which the properties of the composite component
are adjusted in an actively controlled manner. As part of the thesis, the systems required to
perform this adjustment process are derived from the flow chart and checked for their usability
under curing conditions. In addition, the mechanisms that allow plastic deformation of a thermoset
laminate and the resulting failure modes are examined in order to show the limits of the adjustment
process. Step-by-step experiments on glass fiber reinforced epoxy specimens are carried out to
investigate how the curing temperature profile and the deformation applied in the post cure step
affect the properties of the matrix, the fiber matrix interface and the composite material. Finally,
the process-induced strains caused by such an adjustment during post cure are evaluated.

The thesis provides the reader with a novel process design for the manufacturing of high accuracy
fiber composite components and points out the limits and the associated advantages and
disadvantages. The results of the material tests can be used as guidelines to balance the
requirements of accuracy, mechanical performance and runtime of a new curing process.
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Einleitung 1

1. Einleitung

Bei der Entwicklung neuer ziviler und militérischer Flugzeuge gewinnen zwei Bereiche an
Bedeutung, die hohe Anforderungen an die geometrische Prézision der Bauteile und Baugruppen
stellen. Hierbei handelt es sich zum einen um den Einsatz laminar umstromter Tragfliigel und
Steuerflichen und zum anderen um Strukturbauweisen zur Reduzierung der Radarsignatur (RCS).
In der vorliegenden Arbeit wird ein Prozess vorgestellt, der es ermdglichen soll, dass Bauteile aus
Faserverbundwerkstoffen diesen Anforderungen gerecht werden. Die iibergeordnete
Forschungshypothese, auf die diese Arbeit aufgebaut ist, lautet deshalb:

Ein epoxidbasiertes Laminat kann zur einzelfallbezogenen Geometrieanpassung abhéangig
vom Aushértegrad in Grenzen plastisch korrigiert werden, die Beeintrachtigung der
mechanischen Eigenschaften des Materials bleibt dabei kontrollierbar.

Epoxidharze durchlaufen wéhrend der Aushértung abhingig vom Aushértegrad und der
Aushiértetemperatur verschiedene Materialzustinde. Mithilfe geeigneter Sensorik sollte es
moglich sein, die Wechsel zwischen diesen Zustinden aktiv zu kontrollieren und damit
Faserverbundbauteile wihrend der Aushértung individuell zu verformen. Dabei wird zum einen
erwartet, dass das Potenzial eines Laminates zur plastischen Verformung begrenzt ist und dass
ein Uberschreiten dieser Grenze zu Schidigungen fiihrt. Zum anderen muss {iberpriift werden, ob
und in welchem MaBe ein solcher Eingriff in den Aushérteprozess die Eigenschaften des
Verbundwerkstoffes beeintrachtigt.

1.1 Ziel der Arbeit

Die nachfolgend beschriebenen beiden Ziele stehen bei dieser Arbeit im Vordergrund.

- Es soll ein neuer Weg aufgezeigt werden, wie Faserverbundbauteile mit sehr hohen
Anforderungen an die MalBlhaltigkeit hergestellt werden konnen.

In speziellen Anwendungsfillen konnen die bekannten Methoden zur Verbesserung der
MaBhaltigkeit von Faserverbundbauteilen an ihre Grenzen kommen. Dies gilt besonders fiir
Komponenten laminar umstromter Tragfliigel oder fiir Faserverbundbauteile, die zur Reduzierung
der Radarsignatur genutzt werden. In beiden Féllen liegen die tolerierbaren Abweichungen
deutlich unter 1 mm. Dies gilt unabhéngig von der Bauteilgrof3e und besonders fiir Fiigestellen
zwischen einzelnen Komponenten. Die vorliegende Arbeit soll dem Leser einen neuartigen
Prozess zur Herstellung geometrisch hochpréziser Faserverbundbauteile an die Hand geben und
ihn iiber die damit verbundenen Vor- und Nachteile aufkléren.
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- Es soll gezeigt werden, dass der Einfluss der Temperaturfiihrung bis zur
vollstindigen Aushirtung einer Epoxidharzmatrix mit Blick auf die
Materialeigenschaften nicht vernachliissigt werden kann.

Die Datenblétter géngiger Epoxidharze fiir Strukturbauteile beinhalten hiufig mehrere optional
verwendbare Aushirteprozesse. Diese konnen durchaus alle zum gleichen Aushértegrad
beziehungsweise zu einer vollstindigen Aushértung fithren. Bei der Auswahl eines
Aushirteprozesses wird allerdings oft vernachléssigt, dass insbesondere die Temperaturfiihrung
einen starken Einfluss auf den Fortschritt der Vernetzung und damit auf die spéteren
Materialeigenschaften hat. Die Arbeit soll es dem Leser ermdglichen, diese Auswirkungen in
Zukunft bei der Prozessauswahl qualitativ mit beriicksichtigen zu kdnnen.

1.2 Motivation zur Untersuchung des Korrekturprozesses

Urformprozesse fiir Faserverbundbauteile unterliegen gewissen Toleranzen, was die
Bauteilgeometrie angeht. Dies liegt zum einen daran, dass in der Regel Urmodelle oder Formen
genutzt werden, die durch Zerspanung auf einer mit Toleranzen behafteten Werkzeugmaschine
hergestellt werden. Zum anderen treten wéhrend des Urformprozesses selbst Effekte wie die
Wairmedehnung der Form, der Spring-In oder Warpage auf, die einen negativen Einfluss auf die
Geometrietreue der Bauteile haben [1]. Die hieraus resultierenden Abweichungen kdnnen bisher
nur in einem MaBe reduziert werden, welches nicht ausreichend ist, um hochprizise
Faserverbundbaugruppen in einem industrialisierten Prozess herzustellen. Schwankungen der
Prozessparameter wiahrend des Urformens, die auch Auswirkungen auf die Geometrie haben,
konnen derzeit gar nicht korrigiert werden und fithren so zu einem deutlich erweiterten
Toleranzfeld. Das in dieser Arbeit behandelte Verfahren zur aktiven Geometriekorrektur im
Temperprozess soll es ermdglichen, trotz toleranzbehafteter Betriebsmittel und Prozesse,
hochprizise Faserverbundkomponenten herstellen zu kénnen.

Die passive, unkontrollierte Geometriekorrektur im Temperprozess wird sowohl im
Segelflugzeugbau als auch bei der Herstellung von Verkleidungsteilen von Schienenfahrzeugen
angewandt. Hier werden die Bauteile wihrend des Temperprozesses entweder in eine fest
voreingestellte Vorrichtung gespannt oder es werden mittels Keilen und Zwingen Kréfte auf die
relevanten Bauteilbereiche aufgebracht. Die Temperaturfiihrung im Temperprozess wird fiir
diesen Vorgang so eingestellt, dass die Glasiibergangstemperatur des Matrixwerkstoffes sicher
iiberschritten wird. Wann dies geschieht und wie lange dieser Zustand beibehalten wird, wird aber
in der Regel nicht erfasst. Dies liegt zum einen daran, dass dieses passive Verfahren schon
deutlich  ldnger angewandt wird als  Sensortechnik zur  prozessbegleitenden
Aushirtegraderfassung kommerziell verfiigbar ist. Zum anderen fehlt oft das Verstindnis dafiir,
dass nicht nur der absolute Aushértegrad, sondern auch der Verlauf der Vernetzung und das Faser-
Matrix-Interface einen entscheidenden Einfluss auf die matrixdominierten mechanischen
Eigenschaften eines Faserverbundwerkstoffes haben.
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Warum ist die Geometriekorrektur notwendig?

Individuelle  Schwankungen  der  Prozessparameter bei der  Herstellung von
Faserverbundbauteilen kénnen nicht vollstdndig kompensiert werden. Die trotz Kompensation
verbleibenden Geometrieabweichungen liegen in einer GroéRenordnung, die kritisch fir die
Herstellung anspruchsvoller Luftfahrtkomponenten ist.

Warum ist eine nihere Betrachtung des Temperprozesses notwendig?

Die Temperaturfiihrung im Aushérteprozess eines Faserverbundbauteiles mit Epoxidharzmatrix
hat einen signifikanten Einfluss auf das Vernetzungsverhalten, den Eigenspannungszustand, die
Faser-Matrix-Haftung und damit auf die matrixdominierten Eigenschaften des Werkstoffes.
Dies gilt fiir den gesamten Prozess bis zur vollstandigen Aushartung, auch wenn nach einem
ersten Prozessschritt schon eine Verglasung der Matrix stattgefunden hat.

Wie sieht der Losungsansatz aus?

Die bauteilindividuellen Geometrieabweichungen des teilausgeharteten, entformten
Faserverbundbauteiles werden erfasst. Auf Basis dieser Daten und unter Einbeziehung der
Eigenschaften des vorliegenden Laminates wird im weiteren Temperprozess eine elastische
Verformung aufgebracht, die durch temporéres Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur
der Matrix in plastische Verformung umgesetzt wird. Diese Verformung reduziert die
urspriingliche Geometrieabweichung.

Was wird dazu gebraucht?

Um das Verformungspotenzial im Voraushéarteprozess zu erhalten, ist es notwendig den
Zeitpunkt zu erkennen, zu dem die Matrix noch nicht vollstandig ausgehartet, aber bei
Raumtemperatur schon sicher verglast ist. Dariiber hinaus muss im Temperprozess der Moment
des Erweichens der Matrix bestimmt werden kdnnen. Um eine Beschadigung des Bauteiles
durch den Prozess zu vermeiden, muss das Umformungspotenzial des Bauteiles, welches eine
Abhéangigkeit vom verwendeten Material und vom Lagenaufbau aufweist, bei der Bestimmung
der zur Korrektur notwendigen Verformung bekannt sein.
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1.3 Gliederung der Arbeit

Abbildung 1.1 veranschaulicht die Gliederung und die Abfolge der einzelnen Bestandteile
der Arbeit in drei Spalten.

Abbildung 1.1: Ubersicht iiber die Gliederung der Arbeit
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Oben links ist die, der gesamten Arbeit zugrundeliegende Forschungshypothese zu finden. Aus
ihr werden die darunter aufgetragenen Arbeitshypothesen abgeleitet. Diese schirferen
Hypothesen ermoglichen es, die Arbeit zu strukturieren und in einzelne Themenblocke zu
unterteilen. Der Inhalt und die Abfolge dieser Blocke ist der mittleren Spalte zu entnehmen. Der
Weg fiihrt hier von den Grundlagen, die eine Verformung des Werkstoffes im Temperprozess
ermoglichen, iiber den Prozessentwurf, hin zu den Fahigkeiten, die notwendig sind, um den
Prozess durchzufiihren. Im Anschluss daran wird dann iiberpriift, wo die Grenzen des Prozesses
liegen und wie dieser sich auf die Eigenschaften des Verbundwerkstoffes auswirkt. Die
Arbeitshypothesen sind hier neben den Themenblocken angeordnet, die fiir ihre Uberpriifung
bearbeitet werden. Zur einfacheren Orientierung im Dokument gibt die rechte Spalte des
Diagramms die Zuordnung der einzelnen Kapitel zu den Themengebieten wieder.

1.4 Einordnung in den wissenschaftlichen Kontext

Abbildung 1.2: Schnittstellen des Korrekturprozesses zu wissenschaftlichen Themengebieten

Fiir den Prozess zur aktiven Geometriekorrektur im Temperschritt sind Féhigkeiten und das
Wissen aus teils sehr unterschiedlichen Themengebieten notwendig. In Abbildung 1.2 sind diese
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Gebiete benannt und um den Prozess im Zentrum herum angeordnet. Die Sechsecke bestehen
dabei aus zwei Zonen. Der groflere, helle Teil spiegelt den Stand der Technik wider, auf den
aufgebaut wird. In dem, dem Zentrum zugewandten dunkleren Teil ist die Schnittstelle des
Korrekturprozesses mit dem jeweiligen Fachgebiet benannt. Das Diagramm zeigt, dass die der
Problemstellung zu Grunde liegenden Themengebiete relativ breit gefachert sind und sich von
den Materialwissenschaften iiber die Automatisierungstechnik und die Datenverarbeitung
erstrecken.

1.5 Die Einsatzgebiete hochpriiziser Faserverbundkomponenten

Als FEinsatzgebiete flir geometrisch hochprizise Verbundbauteile im Allgemeinen und fiir
wihrend des Temperprozesses korrigierte Bauteile im Speziellen kommen in erster Linie
Anwendungen in Frage, bei denen der Mehraufwand in der Fertigung durch die sehr hohen
Anforderungen an die MaBhaltigkeit gerechtfertigt werden kann. Ein Beispiel sind hier
Flugzeugkomponenten und -baugruppen, bei denen eine natiirliche laminare Umstromung zur
Reduktion des Widerstandes angestrebt wird. Aus in der Literatur beschriebenen Versuchsreihen
kann man entnehmen, welche GroBenordnung hinsichtlich der geometrischen Abweichungen fiir
diesen Anwendungsfall angestrebt werden muss. So haben Drake et al. [2] Flugversuche
zwischen Mach 0.5 und Mach 0.8 durchgefiihrt und dabei beobachtet, dass Stufen ab 0,5 mm und
Spalte ab 0,75 mm die laminare Lauflinge messbar reduzieren. Obara et al. [3] bestdtigen dies im
Grundsatz und geben fiir eine Businessjetkonfiguration bei einer Flughdhe von 20.000 ft und
Mach 0.7 eine erlaubte Stufenhéhe von 0,25 mm und bei 60.000 ft eine erlaubte Stufenhdhe von
1,27 mm an. In Bezug auf Welligkeiten werden fiir die gleiche Konfiguration bei einer Flughthe
von 41.000 ft 0,25 mm bis 0,635 mm angegeben, wobei hier die Wellenldnge noch eine
entscheidende Rolle spielt. Exakte Werte konnen allerdings nur angegeben werden, wenn der
angestrebte Betriebspunkt, das Fliigeldesign und die Position der Abweichung auf dem Profil
bekannt sind.

Weitere Anwendungsgebiete mit sehr dhnlichen Anforderungen sind die Herstellung und der
Betrieb von Flugzeugen mit reduzierter Radarsignatur. Ein Uberblick iiber die MaBnahmen, die
dafiir zur Verfiigung stehen, wird von Ucar [4] gegeben. Wirkungsvoll ist neben der Formgebung
des Gesamtentwurfes besonders die Nutzung von Absorberwerkstoffen (RAM). Aktuell wird
erforscht, wie diese Absorbermaterialien zur Verbesserung der Widerstandsfdahigkeit und der
Reduktion der Unterhaltskosten in den Strukturwerkstoff integriert werden konnen.
Verbundwerkstoffe, insbesondere bei der Verarbeitung in Infusions- oder RTM-Prozessen bieten
die Moglichkeit zur Integration. Choi et al. [5] zeigen dies am Beispiel eines Sandwichaufbaus
mit dem Zusatz von Carbon Nanotubes (CNT). Je nach Zusatz und Schichtdicke kann sich dies
aber negativ auf die MaBlhaltigkeit der modifizierten Bauteile auswirken. Problematisch ist, dass
Stufen und Spalte auf der Flugzeugoberfliche vermieden werden miissen, da diese wie von Singh
und Jha [6] beschrieben, als Streuzentren zweiter Ordnung wirken. Zusammengefasst bedeutet
das, dass es fiir diese Anwendung wiinschenswert ist, sehr passgenaue Komponenten aus einer
sehr verzugsanfilligen Werkstoffkombination herzustellen. Dariiber hinaus ergibt sich aus den
Anforderungen an den Entwurf fiir radargetarnte Flugzeuge, dass alle Offnungen wie
Triebwerkseinldsse, Nutzlastschichte oder Fahrwerksschéchte getarnt werden miissen. Aufgrund
ihrer Position am Flugzeug sind die dazu notwendigen Bauteile und Klappen stark durch
Vogelschlag und den Einschlag von Fremdkorpern gefahrdet. Wird ein Austausch dieser Teile
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notwendig, so muss sichergestellt werden, dass sich das Austauschteil exakt einfiigt. Dies kann je
nach Bauteil und Einbaulage individuelle Anpassungsarbeiten erfordern, da sich die Struktur
insbesondere von Hochleistungsflugzeugen 1iiber die Lebensdauer verdndert. Die
Geometriekorrektur bietet die Moglichkeit, Bauteile vorzufertigen und dann bei Bedarf an ihre
individuelle Einbaulage anzupassen.

Ein dritter Bereich, der hohe Anforderungen an die Geometrietreue der Bauteile stellt, sind die
Fiigeverfahren. Bei klassischen Nietverbindungen sind bei Verwendung von festen und fliissigen
Shims laut Meiners Spalte bis 2,5 mm zuldssig [7] S. 18. Um die zeit- und kostenintensiven
Shimming-Prozesse zu reduzieren und ein shimless Assembly zu ermoglichen, miissen die
SpaltmaBle allerdings unter 0,3 mm liegen. Noch hohere Anforderungen stellt der Prozess des
strukturellen Klebens. So gibt Hart-Smith [8] fiir den Klebespalt Abweichungen in der
GroBenordnung von 0,025 mm als zuléssig an.

Abbildung 1.3: Montage einer verzugsbehafteten Fliigelvorderkante

Eigene Untersuchungen zu den Geometrieabweichungen an den Einzelkomponenten eines
CFK-Laminarfliigeldemonstrators zeigen, dass selbst bei einer auf minimalen Verzug
ausgerichteten Prozessfithrung mit Abweichungen im Bereich mehrerer Millimeter zu rechnen ist
[9]. Ein Vorgehen, um die Sollgeometrie einer Baugruppe trotzdem zu erreichen, kann sein, die
verzugsbehafteten Einzelteile vor dem Fiigen in eine Vorrichtung zu zwingen. Kappel [10] zeigt
am Beispiel von Rumpfspanten, dass die dafiir notwendigen Kréfte bei der Aufspannung relativ
niedrig sind. Die dort bestimmten Werte sind stark geometrieabhéngig, liegen bei diesen Teilen
aber deutlich unter 100 N.

Abbildung 1.3 zeigt am Beispiel des Interfaces zwischen Vorderkante und Fliigeloberschale eines
Laminarfliigels, dass dieser Ansatz nicht immer ein zufriedenstellendes Ergebnis liefert. An
einem der Sollgeometrie entsprechenden Fliigelkasten wird im ersten Schritt eine eingefallene
Fliigelvorderkante montiert. Die Ausrichtung erfolgt dabei entlang der Nasenleiste. Am Stof3 zur
Fliigeloberschale ergibt sich eine grofle Stufe, wobei die Tangentenstetigkeit theoretisch gegeben
wire. Biegt man diese Vorderkante nun auf, um den Klebespalt passend einzustellen und die
Stufenhohe zu reduzieren, so verdndert sich der Winkel am Interface. Die Vorderkante wird dann



8 Grundlagen

zwar entlang der Nasenleiste und entlang des Interfaces in die richtige Position gezwungen, die
Vorderkantenoberfliche dazwischen weicht aber deutlich von der Sollgeometrie ab. Sowohl die
Geometrieabweichung in diesem aerodynamisch wichtigen Bereich als auch die Unstetigkeit am
Interface wirken sich negativ auf die laminare Lauflénge aus.

2. Grundlagen

Aus dem breiten Spektrum der Duromere werden in dieser Arbeit nur die engmaschig vernetzten,
durch Additionspolymerisation aushértenden Epoxidharze untersucht. Diese haben die grofite
wirtschaftliche Bedeutung im Bereich der kostenintensiven Luftfahrtstrukturen mit besonderen
Anforderungen an die Geometrietreue. Es werden in erster Linie Effekte behandelt, die Einfluss
auf die Geometrie der Faserverbundkomponenten, auf deren Spannungszustand oder auf ihre
Leistungsfahigkeit haben. Effekte, die zum Beispiel die Oberflichenqualitit eines Bauteils
beeinflussen, werden in dieser Arbeit nicht beriicksichtigt.

2.1 Das Aushirteverhalten von Epoxidharzsystemen

In diesem Kapitel wird ein Uberblick iiber die chemischen Grundlagen in Bezug auf den
Aushirteprozess von Epoxidharzen gegeben. Ein Kernaspekt dieser Arbeit ist die kontrollierte
Beeinflussung des morphologischen Zustandes einer Epoxidharzmatrix wihrend dieses
Prozesses. Vor diesem Hintergrund wird das Time-Temperature-Transition-Diagramm
vorgestellt, welches im Laufe der Arbeit genutzt wird, um Aushirtezyklen néher zu betrachten.
Dariiber hinaus werden mithilfe des Diagramms einige grundlegende Begrifflichkeiten
eingefiihrt, die notwendig sind, um einen komplexen Aushérteprozess zu beschreiben.

2.1.1 Die chemische Vernetzung

Pierre Castan und Paul Schlack beschrieben schon Ende der Dreiligerjahre den Aufbau und die
Herstellung von Epoxidharzen auf Basis von Diphenolen und Epichlorhydrin [11] S. 18, [12]. Im
Anschluss daran untersuchten sie die Hartungsreaktionen dieser Harze und ermdglichten die
kommerzielle Verwertung. Flory legte dann 1953 in ,,Principles of Polymer Chemistry* [13] die
bis heute giiltigen theoretischen Grundlagen dar. Ehrenstein [14] und Hellerich et al. [15] geben
eine Ubersicht iiber die Vielzahl der gebriuchlichen Epoxidharz-Hirter-Kombinationen mit ihren
grundlegenden Eigenschaften. Im Folgenden werden Harze auf Bisphenol-A-Basis und
Aminhérter ndher betrachtet, da die im Zuge dieser Arbeit verwendeten Harzsysteme diesen
entsprechen. Die folgende Abbildung zeigt links ein solches Hértermolekiil mit den beiden durch
Kreise hervorgehobenen funktionalen Amingruppen. Rechts ist ein Epoxidharzmolekiil
abgebildet, welches an beiden Enden einen charakteristischen Dreiring aufweist. Von der Anzahl
der funktionalen Gruppen pro Molekiil ist es abhingig, ob bei der Aushértung eher Ketten oder
dreidimensionale Netzwerke gebildet werden. Je mehr dieser funktionalen Gruppen Harz und
Harter aufweisen, desto engmaschiger ist das Reaktionsprodukt vernetzt und desto hoher ist seine
Temperaturbestindigkeit. Durch die Zugabe von weiteren Stoffen kdnnen die Harzsysteme noch
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an die Anforderungen an das spatere Bauteil oder an die Prozessvorgaben angepasst werden. Dazu
zahlen insbesondere der Zusatz von Partikeln zur Verbesserung der Impacteigenschaften [16], die
Zugabe von Beschleunigern zur Reduzierung der Aushirtezeit und das Hinzufiigen von
Reaktivverdiinnern, um eine Verarbeitung bei niedrigen Temperaturen zu ermdglichen oder das
Durchtriankungsverhalten zu verbessern.

Abbildung 2.1: Aminhérter- und Epoxidharzmolekiil mit hervorgehobenen funktionalen Gruppen

Die Vernetzung erfolgt durch Polyaddition, es werden keine Reaktionsprodukte abgespalten und
die Harterkomponente wird Bestandteil des Duromernetzwerkes. Die Geschwindigkeit dieser
Vernetzungsreaktion hiangt grundsétzlich von der vorliegenden Harz-Héarter-Kombination und der
Hértungstemperatur ab. Es handelt sich aber immer um einen kontinuierlich fortschreitenden
Prozess und nicht um ein einzelnes Ereignis. Die folgende Abbildung zeigt den prinzipiellen
Ablauf einer solchen Reaktion.

Abbildung 2.2: Bindung zwischen Aminhérter und Epoxidmolekiilen [17]

Die Wasserstoffatome der priméren Amingruppe sind in der Lage, den unter Spannung stehenden
Dreiring des Harzmolekiils zu 6ffnen. Das Hértermolekiil kann sich so, unter Bildung einer
sekundiren Amingruppe und einer Hydroxylgruppe, an die Epoxidgruppe binden. Uber das
verbleibende Wasserstoffatom der sekundidren Amingruppe kann das Stickstoffatom nun eine
Verbindung mit einem zweiten Harzmolekiil eingehen. Hierbei handelt es sich um kovalente
Bindungen [18] S. 15-16. Bei dieser Polyadditionsreaktion wird Energie in Form von Wérme
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frei. Die Summe dieser Energie ist die Gesamtreaktionsenthalpie AHg,g . Sie ist eine
charakteristische Grofle eines Harzsystems und hingt direkt von seiner chemischen
Zusammensetzung ab. Mithilfe der dynamischen Differenzkalorimetrie (DSC) kann diese
Reaktionsenthalpie erfasst werden [11] S. 462—463 [14] S. 63. Durch ein Abkiihlen kann der
Aushérteprozess zu jedem Zeitpunkt nahezu zum Stillstand gebracht werden. Eine Weiterhartung
im Anschluss ist dabei moglich. Diese Moglichkeit wird zum Beispiel bei Harzsystemen, die dem
Verarbeiter fertig gemischt und tiefgefroren geliefert werden, oder auch bei vorimprigniertem
Fasermaterial genutzt. Im Zuge dieser Arbeit wird davon Gebrauch gemacht, um den
Aushérteprozess eines Faserverbundbauteiles in zwei Schritte zu unterteilen. Der erste Schritt,
auch Initial-Cure genannt, findet dabei im Formwerkzeug bis zum einem im Vorfeld definierten
Aushirtegrad statt. Der zweite Schritt, auch Post-Cure oder Tempern genannt, kann dann
auBlerhalb des urspriinglichen Werkzeuges stattfinden.

Das gute Adhisionsverhalten der Epoxidharze ist auf die Epoxidgruppen und die
Hydroxylgruppen zuriickzufiihren. Die Warmebesténdigkeit und mechanische Leistungsfahigkeit
hiangen vom Mittelteil des Molekiils mit den Benzolringen und den Methylgruppen ab. Die
Sauerstoffatome sorgen fiir die Widerstandsféhigkeit gegen Zersetzung.

2.1.2 TTT und CTT Diagramm

Vom Vermischen der Komponenten bis zur Nutzung des daraus hergestellten Produktes
durchléuft das Harzsystem mehrere morphologische Zustinde. Die Abfolge dieser Zustéinde
hingt hauptsdchlich von der Temperatur und dem zum jeweiligen Zeitpunkt vorliegenden
Aushirtegrad ab. AuBere Einfliisse wie die Feuchtigkeitsaufnahme oder unsachgeméBe Lagerung
spielen auch eine Rolle, sie sind fiir diese Arbeit und fiir das Verstindnis des Aushértevorganges
aber nicht relevant. Das Time-Temperature-Transition-Diagramm (TTT-Diagramm) bietet die
Moglichkeit, diese Zustandséinderungen nachzuvollziechen und in das Design des
Aushirteprozesses einzubeziehen. Wacker et al. [19] geben einen Uberblick iiber die Grundlagen
und die Erstellung eines solchen harzspezifischen Diagrammes. Zudem existieren mittlerweile
gut dokumentierte Softwareldosungen, die die Datenerfassung und Erstellung der Diagramme
deutlich vereinfachen [20]. Die folgende Abbildung ist ein solches exemplarisches Diagramm,
das die Zustandsédnderungen fiir ein Epoxidharz aufzeigt.
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Abbildung 2.3: Exemplarisches TTT - Diagramm fiir Duromere [21] S. 47

Auf der horizontalen Achse ist die Prozesszeit aufgetragen, auf der vertikalen die
Hirtungstemperatur. Zwei harzindividuelle Ubergangslinien unterteilen die Diagrammfléiche in
vier Bereiche, die den morphologischen Zustand wiedergeben. Dies ist zum einen die Gellinie,
die den mit steigender Vernetzung einhergehenden Ubergang vom fliissigen in den
kautschukartigen Zustand beschreibt und zum anderen die Glasiibergangslinie, die den Ubergang
hin zum glasartigen Zustand markiert. Bei niedrigen Aushéirtegraden unterhalb des Gelpunktes
und gleichzeitig niedriger Temperatur kann ein glasartiger, ungelierter Zustand vorliegen. Dieser
zeichnet sich dadurch aus, dass das Material extrem sprode und durch die kaum vorhandene
Vernetzung in geeigneten Losemitteln 16slich ist. Im Bereich des gelierten Glases liegt ein fester,
handhabbarer Werkstoff vor, der aufgrund der weiter fortgeschrittenen Vernetzung nicht mehr
l6slich ist. Charakteristische, harzindividuelle Kenngrolen im Diagramm sind die
Glasiibergangstemperaturen. Tg o ist die Temperaturschwelle, unter der auch ein eigentlich
fliissiges, nicht ausgehértetes Harzsystem in den nicht gelierten, glasartigen Zustand iibergeht.
Ty beschreibt dagegen die Temperatur, bei der ein vollstindig ausgehirtetes, glasartiges
Harzsystem wieder in den kautschukartigen Zustand iibergeht. Der Ubergang vom glasartigen
zum kautschukartigen Zustand kann in beide Richtungen mehrfach vollzogen werden. Die
Untersuchung des Einflusses auf das Epoxidharz und spiter auf den Faserverbund ist
Kernbestandteil dieser Arbeit. Wichtig ist dabei anzumerken, dass die mechanische
Leistungsfahigkeit eines vollstindig ausgehérteten Epoxidharzes schon deutlich unter dieser
Temperatur abfillt. In der Regel 20-30 °C oberhalb dieser maximalen Glasiibergangstemperatur
Ty beginnt, wie im Diagramm markiert, der Bereich der Zersetzung. Dieser Ubergang ist nicht
reversibel. Das bedeutet auch ein vollstidndig ausgehirtetes Epoxidharz wird in diesem Bereich
nachhaltig geschédigt.

Ein TTT-Diagramm entsteht auf Basis von harzspezifischen Daten, die aus isothermen
Aushérteprozessen mittels der DSC—Analyse gewonnen werden. Aus diesem Grund ist es
schwierig, Aushérteprozesse mit einer komplexeren Temperaturfilhrung in diesem Diagramm
abzubilden. Die Probleme liegen hier besonders im Bereich der niedrigen Temperaturen. So kann
man z.B. den Ubergang vom nicht gelierten Glas oberhalb von Ty zum gelierten Glas auf zwei
Arten gestalten. Eine flache Aufheizrampe fiihrt zu einem Ubergang in geliertes Glas ohne ein
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Erweichen. Dies kann im Diagramm noch ndherungsweise abgebildet werden. Eine sehr steile
Heizrampe an diesem Punkt fiithrt dagegen wieder zu einer Verfliissigung des Harzes. Dies kann
im Diagramm nicht korrekt gezeigt werden.

Fiir die Darstellung komplexerer, gegebenenfalls mehrstufiger Aushirteprozesse ist das in der
folgenden Abbildung gezeigte Conversion-Temperature-Transformation-Diagramm
(CTT-Diagramm) besser geeignet. Hier ist auf der horizontalen Achse statt der Prozesszeit der
Umsatz aufgetragen. Dies ermoglicht die Darstellung von Temperaturspriingen und die damit
verbundenen Wechsel des morphologischen Zustandes des Harzsystems.

Abbildung 2.4: CTT-Diagramm fiir Duromere [21] S. 46

Ein Nachteil dieses Diagrammtyps in Bezug auf den Entwurf des Hérteprozesses ist die nur {iber
ein Hirtungsmodell in Prozesszeit {iberfiihrbare GrofBe Umsatz X. Aus dem TTT-Diagramm
konnen dagegen direkt Hartungszeiten und Temperaturen entnommen werden. Der
Gesamtprozess kann also gut im CTT-Diagramm dargestellt werden, wahrend fiir die einzelnen
Prozessschritte das TTT-Diagramm besser geeignet ist.

2.1.3 Wichtige Begriffe im Kontext der Aushértung von Epoxidharzen

Die Bedeutungen der Begriffe und insbesondere ihre Verwendung im Rahmen dieser Arbeit
werden im Folgenden erldutert.

Gelieren

Wihrend des Gelierens éndert sich der Zustand des Harz-Hérter-Gemisches von einer viskosen
Flissigkeit hin zu einem vernetzten Gel oder einem gummiartigen Werkstoff. Laut
Ehrenstein [14] S. 67 geschieht dies bei Epoxidharzen, wenn circa 50 % der moglichen
Vernetzungsreaktionen stattgefunden haben. Zu Beginn des Aushéirtevorganges liegen nur Harz-
und Hértermolekiile mit einem geringen Molekulargewicht vor. Reagieren diese miteinander, so
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hat dies kaum einen Einfluss auf die Viskositit. Mit der fortschreitenden Vernetzung dieser
Molekiile steigt das Molekulargewicht bis sich ein unendlich groBes Netzwerk bildet. Dies geht
mit einem Anstieg der Viskositdt einher und fithrt dazu, dass Kriafte im Material iibertragen
werden konnen und Spannungen auftreten.

Besonders die Untersuchungen zum Eigenspannungsverhalten, die fiir diese Arbeit durchgefiihrt
wurden, haben gezeigt, dass es sinnvoll ist, das Gelieren von zwei Standpunkten zu betrachten.
Aus Sicht der Chemie ist abhingig von den vorliegenden Stoffen mathematisch klar beschrieben,
an welchem Punkt wéhrend der Aushirtung zum ersten Mal ein Polymernetzwerk unendlich
hohen Molekulargewichtes vorliegt. Die grundlegende Theorie zur Formierung der Netzwerke
wihrend der Polymerisation und der dreidimensionalen Vernetzung wurden von Flory aufgestellt
[13].

Auf makroskopischer Ebene und aus Sicht der Prozesstechnologie spielt es eine entscheidende
Rolle, wann das Harz seine FlieBfahigkeit verliert. Zu diesem Zeitpunkt ist kein Ausgleich des
chemischen = Volumenschwundes durch  Nachférdern —mehr mdglich und der
Durchtriankungsprozess muss abgeschlossen sein. Insbesondere wenn man mit nicht-isothermen
Prozessen arbeitet, ist eher von einem Bereich als von einem Punkt des Gelierens wihrend der
fortschreitenden Aushértung auszugehen, da hier die Viskositit nicht zwangslaufig kontinuierlich
ansteigen muss.

Das Gelieren hat keinen unmittelbaren Einfluss auf die Umsatzrate wihrend der Aushirtung. Das
bedeutet, es kann mithilfe der dynamischen Differenzkalorimetrie nicht direkt identifiziert
werden [22] S. 4.

Gelpunkt

Der Gelpunkt ist nur von der Funktionalitit der Komponenten und dem Mischungsverhiltnis
abhéngig und kann mithilfe dieser Grofen berechnet werden. Je hoher die Funktionalitdten der
Harz- und Hérterkomponenten eines Systems sind, desto hoher ist die Wahrscheinlichkeit, dass
sich friih im Aushérteprozess Makromolekiile mit sehr hohem Molekulargewicht bilden. Von
Miller und Macosko [23] und Gotro und Prime [22] S. 10-11 wird der Zusammenhang zwischen
dem Gelpunkt und dem Umsatz der Reaktionspartner mit folgender Gleichung beschrieben:

1

KX)o = oD - D H

Dabei sind:

X1 = der umgesetzte Anteil des Harzes
X2 = der umgesetzte Anteil des Harters

f; = Funktionalitit der Harzkomponente
f, = Funktionalitit der Harterkomponente

Das Mengenverhiltnis der Reaktionspartner wird dabei durch den Faktor B beriicksichtigt. Dieser
Faktor ist insbesondere dann relevant, wenn das Gesamtsystem einen Aminiiberschuss besitzt.
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Xlgel =B * Xdel 2.2

Bei einem stochiometrischen Verhiltnis von Harz- und Hérterkomponente gilt dann:

X1 get = X2 get = Xgei 23

Sofern eine der Komponenten des Gesamtsystems aus mehreren chemischen Grundsubstanzen
unterschiedlicher Funktionalitét besteht, so kann dies tiber die folgende Gleichung beriicksichtigt
werden.

_ X fPAD
i fid;

2.4

fi)2
mit:
A = Molmasse der jeweiligen Komponente
f1» = resultierende Funktionalitit von Harz oder Harter
fi = Funktionalitét der jeweiligen Teilkomponente

Die experimentelle Bestimmung des Gelpunktes kann iiber die Schwingungsrheometrie erfolgen.
Hierfiir wird in einem isothermen Versuch bei einer auf das Harzsystem abgestimmten
Hartungstemperatur die Prozessdauer bis zum Erreichen des Gelpunktes gemessen. Um einen
Riickschluss auf den Aushédrtegrad zu diesem Zeitpunkt ziehen zu konnen, wird dieser isotherme
Prozess dann in einer DSC-Analyse mit der ermittelten Prozesszeit nachgefahren. Uber die
Bestimmung der Reaktionsenthalpie oder der verbleibenden Restenthalpie kann dann der
Aushirtegrad am Gelpunkt abgeleitet werden. Der grundlegende rheometrische Versuchsaufbau
und die Herleitung der folgenden Grundgleichung werden von Meichsner et al. [24] S. 74
dargelegt.

Gl/(w)
G'(w)

tan§ (w) = 2.5

mit:

0 = Phasenverschiebungswinkel

o = Anregungsfrequenz

G* = Speichermodul, elastische Komponente
G** = Verlustmodul, viskose Komponente

Die Suche nach einem giiltigen Kriterium zur Bestimmung des Gelpunktes viskoelastischer
Materialien und insbesondere von vernetzenden Polymeren wird von Chambon [25] und Winter
[26, 27] beschrieben. Nach ihren Erkenntnissen tritt der Gelpunkt dann auf, wenn tan § in einer
dynamischen Rheologie frequenzunabhéngig wird.
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Hein [28] hat auf dieser Grundlage Untersuchungen zu den beiden, in dieser Arbeit betrachteten
Harzsystemen durchgefiihrt und folgende Ergebnisse fiir den Gelpunkt ermittelt:

Harzsystem Umsatz Tg, get nach Gleichung 2.7
RTM6 1K 60,66 % + 0,9 % 94,2°C+2,2°C
LY564 / Aradur 22962 72,57 % £ 0,34 % 60,2 °C £ 0,77 °C

Tabelle 2.1: Experimentell ermittelte Gelpunkte fiir RTM6 1K und LYS564 / Aradur 22962 [28]

Polymerisation

Die Polymerisation beschreibt den Vorgang der Bildung von Makromolekiilen oder
Polymermolekiilen aus Monomeren. Im Fall der hier behandelten Epoxidharze findet eine
Stufenwachstumsreaktion in Form einer Additionspolymerisation statt.

Der Polymerisationsgrad ist der Quotient aus der Molmasse eines Makromolekiils und der
Molmasse eines Monomers. Er gibt also Auskunft iiber die Anzahl der Monomere, die sich zu
einem Makromolekiil verbunden haben [11] S. 41-42. Der Polymerisationsgrad kann meist nur
als Mittelwert bestimmt und angegeben werden, da der Absolutwert stark prozessabhéngig ist.

Vernetzung

Die Vernetzung eines Polymerwerkstoffes beschreibt die rdumliche Anordnung und Verbindung
der Makromolekiile. Die Vernetzung kann sowohl auf physikalischen und damit reversiblen als
auch auf chemischen Bindungen beruhen [11] S. 40. Eine engmaschige Vernetzung geht in der
Regel mit einer hohen thermischen und mechanischen Leistungsfahigkeit einher.

Aushartegrad

Der Aushértegrad X ist als Verhiltnis zwischen der verbleibenden Reaktionsenthalpie AHp g
und der gesamten Reaktionsenthalpie AHgesqm: definiert, welche eine Konstante fiir das jeweils

vorliegende Harzsystem ist.

X=1— Mrest_ 2.6
Angsamt
Zwischen der Vernetzung und dem Aushértegrad besteht nur ein indirekter Zusammenhang. So
ist ein Epoxidharz zu Beginn der Hartungsreaktion zwangslaufig schwach vernetzt. Abhdngig von
der Funktionalitit der Komponenten und der Art der Makromolekiilbildung muss es bei einem
hohen Aushértegrad aber nicht unbedingt stark vernetzt sein.

Vitrifikation

Die Vitrifikation oder Verglasung beschreibt den auch im TTT-Diagramm in Abbildung 2.3
markierten Ubergang in den glasartigen, gelierten Zustand. Dieser findet dann statt, wenn die
aktuelle Glaslibergangstemperatur des Harzsystems in der Aushirtung die Aushértetemperatur
iiberschreitet. Aus dem Diagramm ist auch ersichtlich, dass eine Vitrifikation nicht eintritt, wenn
die Aushértetemperatur oberhalb der maximalen Glasiibergangstemperatur liegt und bleibt. Der
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Ubergang in den glasartigen Zustand setzt die Umsatzrate der Aushértung stark herab, da diese
ab dem Zeitpunkt der Vitrifikation nur noch diffusionskontrolliert stattfindet [22] S. 4. Dieser
Ubergang zwischen dem elastischen und glasartigen Zustand kann durch eine geeignete Fiihrung
der Aushirtetemperatur in beide Richtungen vollzogen werden. Der Effekt wird im Rahmen
dieser Arbeit genutzt, um teilausgehirtete Duromere plastisch zu verformen. Der Ubergang in
den Bereich des kautschukartigen Zustandes beschleunigt die Aushértereaktion dabei wieder.

Glasiibergangstemperatur

Mit Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur geht der Kunststoff vom energieelastischen in
den entropieelastischen Bereich {iber. Dies gilt sowohl fiir teilausgehirtete als auch fiir vollstindig
ausgehartete Polymerwerkstoffe. Dabei stellt die bei idealer Aushirtung maximal erzielbare
Glasiibergangstemperatur einen grundlegenden Werkstoffkennwert dar. Zur begrifflichen
Abgrenzung werden Glasiibergangstemperaturen unvollstindig ausgehirteter Harzsysteme im
Rahmen dieser Arbeit als ,,aktuell vorliegende Glasiibergangstemperatur bezeichnet. In der
dynamisch-mechanischen Analyse befindet sich der Bereich des Glasiibergangs zwischen dem
Abfallen des Speichermoduls E* und dem Maximum des Verlustfaktors tan ¢ [22] S. 65 [29] S.
34.

Abbildung 2.5: Identifizierung des Glasiibergangsbereiches in der DMA Analyse [30]

Diesen Bereich gilt es wihrend des Aushérteprozesses gezielt mittels Sensoren zu erfassen und
tiber die Prozesstemperatur anzufahren, um eine Geometriekorrektur im Temperprozess am
unvollstindig ausgehérteten Verbundbauteil zu ermdglichen.

2.1.4 Die Verkniipfung von Aushirtegrad und Glasiibergangstemperatur

Die Di-Benedetto—Gleichung ermdglicht es, zu einem vorliegenden Aushértegrad X, definiert in
Gleichung 2.6, die dazugehorige Glasiibergangstemperatur Ty, zu ermitteln. Hierfiir wird ein
Werkstoffparameter A benotigt, der aus einem Abgleich der Berechnungsergebnisse mit einer
DSC—Messreihe gewonnen werden kann [19, 31]
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(Tyoo — Tgo) A X

T =T+ 2.7
9790 1 a1-1X
Nach X umgestellt ergibt sich daraus:
Too — T,
) (o0~ T,)

TART, — ATy + Tyo— T,

2.1.5 Das Materialverhalten beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur

Der Ubergang vom energieelastischen in den entropieelastischen Bereich, wie er in Abbildung
2.5 skizziert ist, ist die grundlegende Voraussetzung fiir die Geometriekorrektur von
Faserverbundbauteilen im Temperprozess. Bei dieser Zustandséinderung aufgrund der
Temperaturerh6hung verlieren die physikalischen Bindungen im Material ihre Wirkung [18] S.
22-25. AuBerdem steigt die Beweglichkeit der Atome und Molekiile innerhalb der
Makromolekiille dadurch, dass die kovalenten Bindungen rotatorische Freiheitsgrade
hinzugewinnen. Daraus kann man ableiten, dass die Beweglichkeit der Molekiile oberhalb der
Glasiibergangstemperatur von verschiedenen Faktoren abhingt. Zum einen spielt der durch die
Harzchemie und die Funktionalitdt der Komponenten vorgegebene Aufbau des Netzwerkes eine
Rolle. Zum anderen beeinflussen die Zugabe von Fiillstoffen und aufgenommene Feuchtigkeit
das Verhalten. Dariiber hinaus bestimmt aber vor allem der Vernetzungsgrad zum Zeitpunkt des
Uberganges, wie stark die einzelnen Molekiile schon fixiert sind [30]. Charakteristisch fiir das
viskoelastische Materialverhalten oberhalb der Glasiibergangstemperatur ist dabei, dass bei einer
vorgegebenen Spannung die Verformung in Abhéngigkeit der Zeit zunimmt oder bei
aufgebrachter Verformung Spannungen abgebaut werden [18] S. 38—45. Dies wird zum Beispiel
genutzt, um im Vorfeld einer thermomechanischen Analyse (TMA) Spannungen im Material zu
reduzieren [22] S. 43. Des Weiteren steigt der thermische Ausdehnungskoeffizient mit dem
Ubergang in den entropieelastischen Bereich deutlich an [29] S. 35. Dies muss bei der
Auswertung von Dehnungsmessungen in diesem Bereich beriicksichtigt werden. Ein Aufbrechen
bestehender Hauptbindungen findet erst mit Erreichen der Zersetzungstemperatur des
Matrixwerkstoffes statt und ist nicht erstrebenswert, da der Polymerwerkstoff dadurch irreparabel
geschadigt wird.

Die Abnahme der zwischenmolekularen Kréfte und die Zunahme an Freiheitsgraden der priméren
Bindungen legen die Vermutung nahe, dass auch die Beweglichkeit der Ladungstriager und Dipole
im Matrixwerkstoff zunimmt. Trifft das zu, so kann der Ubergang in den entropieelastischen
Bereich mithilfe der dielektrischen Analyse erfasst werden. Dies wird in Kapitel 4.1
experimentell untersucht.
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2.2 Bekannte, dhnliche Fertigungskonzepte fiir Faserverbundbauteile
mit Epoxidharzmatrix

In diesem Abschnitt werden bekannte Verfahren aufgezeigt, die dem vorgeschlagenen
Korrekturprozess dhnlich sind oder einzelne Aspekte mit ihm gemeinsam haben.

2.2.1 Herstellung und Weiterverarbeitung von Prepreg

Zur groben Beschreibung des Aushértezustandes von Reaktionsharzen werden oft die in der
folgenden Tabelle aufgefiihrten drei Stufen verwendet [32] S. 12—13.

A-Stage Niedriges Molekulargewicht, Ausgangszustand

B-Stage Hoheres Molekulargewicht, geringe Vernetzung

C-Stage Vollstindig ausgehirtet

Tabelle 2.2: Aushiirtezustinde von Reaktionsharzen

Bei der Herstellung von vorimpréagniertem Faserhalbzeug stellt das B-Staging [33] S. 372 einen
wichtigen Prozessschritt dar. Dabei werden je nach Herstellungsprozess zum einen aus dem
Trankprozess resultierende Losemittel entfernt, zum anderen wird das Prepreg leicht
vorausgehértet. Dies dient dazu, die Verarbeitbarkeit bei Raumtemperatur und die Lagerféhigkeit
zu verbessern. Der Aushidrtegrad wird dabei in der Regel so gewihlt, dass die aktuelle
Glasiibergangstemperatur unterhalb der Raumtemperatur liegt. Fiir spezielle Anwendungen
werden aber auch non-tacky Prepregs angeboten, deren Matrix sich bei Raumtemperatur im
glasartigen, ungelierten Zustand befindet. Streng genommen geht also mit der Verwendung
konventioneller Prepregs immer ein zweistufiger Aushérteprozess einher.

Folgt man dieser Logik, so stellt auch der von Kappel und Albrecht [34] vorgestellte Prozess zur
Umformung ebener, mehrlagiger Preformen aus Prepreg zu Spantrohlingen mittels einer
Vakuummembran die Verformung eines teilausgehdrteten Laminates dar. Diese Verformung
findet im Vergleich zur hier behandelten Geometriekorrektur auch oberhalb der aktuellen
Glastibergangstemperatur und lediglich bei einer deutlich geringeren Vorvernetzung statt. Kappel
und Albrecht zeigen sowohl die Verschiebung der Einzellagen zueinander als grundlegenden
Verformungsmechanismus als auch die starke Kompaktierung des Materials im Bereich von
Radien. Beides wird in geringerer Auspragung auch, wie in Kapitel 4.2.1 beschrieben, bei der
Umformung im Temperprozess beobachtet.
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2.2.2 Die Umformung duroplastischer Halbzeuge

Hufenbach zeigt in einem Patent [35] auf, dass teilausgehdrtete Halbzeuge mit einer
duroplastischen Matrix im Temperaturbereich oberhalb ihrer aktuellen Glasiibergangstemperatur
und unterhalb ihrer Zersetzungstemperatur umgeformt werden konnen. Er geht dabei auf die
Wichtigkeit der Bestimmung des Aushértegrades ein, macht aber keine Vorschlidge zur Losung
dieses Problems. Weiterhin zielt die beschriebene Erfindung darauf ab, Halbzeuge zu fertigen
Formteilen umzuformen. Die Anwendung zur Geometriekorrektur spielt in diesem Patent keine
Rolle. Dariiber hinaus wird weder auf die Verformungsmechanismen noch auf die Auswirkungen
auf den Verbundwerkstoff eingegangen. Die in diesem Patent vorgeschlagene Temperaturfithrung
sieht ein einmaliges, kurzes Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur fiir das Umformen vor.
Die weitere Aushirtung soll dann unterhalb der Glasiibergangstemperatur erfolgen.

Ein dhnlicher Ansatz wird auch von Scharr [36] in einem Patent beschrieben. Die folgende, daraus
entnommene Skizze zeigt den Ablauf.

Abbildung 2.6: Verfahren zur Umformung duroplastischer Halbzeuge nach Scharr [36]

Im ersten Schritt wird ein vollstindig ausgehirtetes, duroplastisches Halbzeug erwédrmt. Scharr
gibt dazu den Temperaturbereich zwischen Glasiibergangstemperatur und Zersetzungstemperatur
an. Im zweiten Schritt wird die Temperatur gehalten und das Werkzeug geschlossen. Danach
erfolgen das Abkiihlen unter die Glasiibergangstemperatur im Werkzeug und anschlieBend das
Entformen. Eine Erkldrung, wie Verformungen in einer nutzbaren Grofenordnung generiert
werden, ohne das schon vollstindig ausgehirtete Material zu schadigen, wird nicht gegeben. Die
Verformung eines Epoxids in diesem Zustand erfolgt durch das Strecken und Stauchen der
Makromolekiile.  Diese  Verformung kann  zwar  durch  Unterschreiten  der
Glasiibergangstemperatur  fixiert werden, bei einer erneuten Anndherung an diesen
Temperaturbereich wird das Laminat aber in seinen Ausgangszustand zuriickstreben. Dem wird
beim Prozess zur aktiven Geometriekorrektur durch die Verwendung eines niedrig
vorausgehérteten Halbzeuges entgegengewirkt, da hier im verformten Zustand eine weitere
Vernetzung stattfinden kann. Dariiber hinaus suggeriert die Skizze, dass das Formteil nach dem
Prozess die vom Werkzeug vorgegebene Geometrie besitzt. Besonders bei dem hier verwendeten,
vollstandig vernetzten Halbzeug ist ein starkes Riickfedern zu erwarten.
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2.2.3 Advanced Pultrusion

Der von Jamco Aircraft Components entwickelte Advanced-Pultrusion-Prozess wird fiir die
Fertigung von Profilen, wie Stringern des Seitenleitwerkes und Floor Crossbeams des
Airbus A380, angewandt. Interessant ist, dass es sich hierbei um einen Pultrusionsprozess mit
einer zweistufigen Aushértung innerhalb der Pultrusionsstrecke handelt. Die folgende Abbildung
zeigt die einzelnen Schritte dieses Verfahrens.

Abbildung 2.7: Ubersicht iiber den Jamco Advanced-Pultrusion-Prozess [37]

Es wird Prepreg von Taperollen zugefiihrt und vorgeformt. AnschlieBend wird ein Abschnitt
dieses vorgeformten Materials in einem Werkzeug unter Druck bis zu einem Aushértegrad von
circa 70 % vorausgehartet. Danach wird die Form geo6ffnet, Material nachgezogen und der
teilausgehirtete Abschnitt wird in einem angeschlossenen Durchlaufofen vollstédndig ausgehértet
[38]. Die zweistufige Aushirtung ermoglicht, die Grofe des gestaltgebenden, teuren
Voraushirtewerkzeuges zu reduzieren und die Verweildauer des Materials in diesem Werkzeug
zu verkiirzen. Eine Erginzung dieses Prozesses um einen Schritt zur Geometriemanipulation ist
denkbar.

2.2.4 Hot Sizing Process

Kai et al. [39] beschreiben das Verformen von glasfaserverstarkten 90°-Winkelstiicken mit dem
Matrixwerkstoff Cycom 970. Im ersten Schritt werden die Winkel fiir zwei Stunden bei 180 °C
ausgehirtet. Dem technischen Datenblatt von Cycom 970 [40] folgend ist davon auszugehen, dass
die Winkel nach diesem ersten Schritt vollstindig ausgehértet sind. Danach wird die Abweichung
von der Sollgeometrie ermittelt und die Teile werden in eine Verformungsvorrichtung eingelegt,
die zwischen 96° und 100° verstellt werden kann. Das Tempern dieser in der Vorrichtung
iiberstreckten Winkel erfolgt bei 150 °C iiber unterschiedliche Zeitspannen. Das bedeutet, die
Glasiibergangstemperatur des Materials wird hier zur Verformung nicht iiberschritten. Die
Autoren halten fest, dass die Winkelabweichungen so korrigiert werden konnen und fiihren dies
auf einen Spannungsabbau durch Kriechprozesse im Material zuriick. Eine mogliche
Beschidigung der Winkelstiicke auf der Innenseite der Radien durch ein Abheben von
Einzellagen wird nicht iiberpriift.



Grundlagen 21

2.2.5 Patent zur Herstellung geometrisch priziser Faserverbundbauteile mit
Duromermatrix

In der zuriickgezogenen Patentanmeldung EP2674285A1 mit dem Titel ,,Method and conforming
tool for manufacturing pieces of composite material with a high dimensional quality” von Airbus
[41] wird die passive Geometrieanpassung ohne Sensoriiberwachung in einem nicht aktiv
anpassbaren Werkzeug beschrieben. Beispiel ist ein Doppel-T-Profil das teilweise vorausgehartet
in eine voreingestellte Vorrichtung eingespannt wird. Im Zuge des Temperns soll dann so eine
prizise Geometrie eingestellt werden. Der Fokus dieser Anmeldeschrift liegt auf dem Werkzeug
und dem zweistufigen Prozess. Ein Riickfedern nach der Korrektur, die Uberwachung und
Datenerfassung im Prozess und die Auswirkungen auf den Werkstoff werden hier nicht betrachtet.
Das beschriebene Vorgehen gleicht der bekannten passiven Geometriekorrektur, da wéihrend des
Prozesses keinerlei Moglichkeit besteht, das Ergebnis zu kontrollieren oder einzugreifen.

2.3 Erzielbare Toleranzen am Beispiel einer Demonstratorgeometrie

Die aus dem  Fertigungsprozess resultierenden  Geometrieabweichungen  von
Faserverbundbauteilen mit Epoxidharzmatrix kdnnen in zwei Gruppen aufgeteilt werden. Auf der
einen Seite sind das die Abweichungen, die auf das Design des Bauteils, auf die Wahl der
Verbundmaterialien sowie der Werkzeugwerkstoffe, den Fertigungsprozess und die
Temperaturfiihrung zuriickgehen. Die wichtigsten Effekte sind:

Effekt Einflussfaktoren

Spring-In Bauteildgsign, Werkstoffkombination,
Prozessfiithrung

Warpage Werkzeugoberflache, Werkzeugwerkstoff

Forced Interaction Werkzeugkonzept, Werkzeugwerkstoff

Gestaltdnderung des

Formwerkzeuges Werkzeugdesign, Werkzeugwerkstoff

Chemische Schwindung Matrixwerkstoff, Prozessgestaltung

Tabelle 2.3: Effekte, die zu Geometrieabweichungen bei Verbundbauteilen fithren [42] [43] S. 35

Diese haben gemeinsam, dass sie vor der Bauteilfertigung bekannt sind und dass sie bei jedem
Bauteil einer Serie gleichermalen auftreten. Dariiber hinaus zeigen Kappel [44] [45] und Rohwer
[46], dass sie mit vertretbarem Aufwand im Vorfeld abgeschitzt werden konnen. Das bedeutet,
dass die Geometrieabweichungen bei der Vorbereitung der Fertigung beriicksichtigt und
kompensiert werden konnen.

Die zweite Gruppe an Abweichungen tritt dagegen in unterschiedlicher Auspragung fiir jedes
einzelne Bauteil oder jeden einzelnen Fertigungsprozess auf. Dazu zéhlen Variationen des
Faserwinkels im Ablegeprozess, Schwankungen der Prozessparameter wie des Druckes im
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Werkzeug und lokale Temperaturunterschiede, Abnutzung des Werkzeuges, lokale Unterschiede
im Faservolumengehalt oder auch Toleranzen bei der Positionierung von Verstirkungen und
Drop-Offs. Diese konnen im Vorfeld nicht kompensiert werden und flihren zu
bauteilindividuellen Geometrieabweichungen.

Um den Einfluss dieser Art von Abweichungen abschitzen zu konnen, wird eine Kleinserie von
Bauteilen vermessen und die Ergebnisse werden entsprechend ausgewertet. Als Versuchsbauteil
wird hier ein Fliigelschalenabschnitt von einem laminar umstromten Tragfliigel eines
unbemannten Luftfahrzeuges (UAV) mit einer Halbspannweite von circa vierzehn Metern
herangezogen. Die folgende Abbildung zeigt die Einbaulage dieses Bauteils am Flugzeug.

Abbildung 2.8: Einbauposition des Demonstratorbauteils

Von dieser Fliigelschale werden fiinf Exemplare im selben metallischen Werkzeug und im selben
Umfeld, in einem Harzinfusionsprozess aus Kohlenstofffasergelege gefertigt. Die Aushértung
erfolgt mit einer auf MabBhaltigkeit hin optimierten Temperaturfiihrung. Eine detaillierte
Beschreibung des Fertigungsprozesses ist bei ABmann [9] zu finden.

Abbildung 2.9: Hauptmafle und Position der Messpunkte auf dem Demonstratorbauteil

Danach werden, an im Vorfeld definierten Messpunkten, die Abweichungen ermittelt. Die
folgende Tabelle enthdlt das arithmetische Mittel der Abweichung iiber alle Schalen fiir jeden
einzelnen Punkt.
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Mittlere Abweichung von | Standardabweichung
Messpunkt der Sollgeometrie [mm] o [mm]
Pt 1 -0,173 0,039
Pt2 -0,250 0,057
Pt3 -0,103 0,090
Pt4 -0,960 0,228
Pt5 -1,105 0,241
Pt6 -0,825 0,141
Pt7 -1,113 0,377
Pt 8 -0,300 0,192
Pt9 0,865 0,677
Pt 10 1,390 0,564

Tabelle 2.4: Vermessungsergebnisse des Demonstratorbauteils [47]

Der Anstieg der Werte zur Hinterkante hin ist auf die Einspannung zur Vermessung entlang des
Interfaces zur Vorderkante zuriickzufiihren. Geht man nun davon aus, dass die Effekte, die zur
mittleren Abweichung fithren, im Vorfeld kompensiert werden konnen, so bleibt die
Standardabweichung zu diesen Werten als Indikator fiir individuelle Abweichungen. Betrachtet
man die Punkte neun und zehn, so bedeutet das, dass diese Abweichungen durchaus als kritisch
fiir die in Kapitel 1.5 vorgestellten Anwendungen zu sehen sind. Dies gilt besonders dann, wenn
man den Bereich + 24 beriicksichtigt.

2.4 Zusammenfassung

Die Recherche fiihrt bekannte Fertigungskonzepte auf, die dem Korrekturprozess dhnlich sind
oder einzelne Aspekte mit ihm teilen. Es werden entweder teilausgehértete Profile vollstindig
ausgehirtet, ohne die Geometrie dabei aktiv zu beeinflussen oder es werden vollstindig
ausgehidrtete Komponenten plastisch verformt. Bei dem von Kappel untersuchten
Preformingverfahren wird das Material aktiv iiber seiner aktuellen Glasiibergangstemperatur
umgeformt, es befindet sich dabei aber noch im ungelierten Zustand. Das Umformen eines
teilvernetzten, faserverstirkten Epoxidharzes im gelierten Bereich oberhalb seiner aktuellen
Glasiibergangstemperatur wird nur von Hufenbach [35] beschrieben, aber nicht untersucht.
Weder bei diesem Patent noch bei Kai et al. [39] wird auf die Auswirkungen eines solchen
Vorgehens auf die Matrix oder auf den Verbundwerkstoff eingegangen.

Trotz der Moglichkeit zur Kompensierung von  Deformationseffekten  treten
Geometrieabweichungen auf, die ihren Ursprung in minimalen, nicht vorhersehbaren
Schwankungen im Prozess haben. Es ist zwar davon auszugehen, dass der Betrag der unter
Kapitel 2.3  vorgestellten Abweichungen durch aufwendige Optimierungen des
Fertigungsprozesses weiter reduziert werden kann. Dies ist aber sowohl unter technischen als
auch wirtschaftlichen Gesichtspunkten, insbesondere fiir komplexe Bauteile mit einer niedrigen
Stiickzahl, nicht immer sinnvoll. Die verbleibenden, schwierig zu beseitigenden Abweichungen
konnen so gro3 werden, dass sie bei der Herstellung von hochprizisen Faserverbundkomponenten
fiir Spezialanwendungen nicht vernachldssigt werden diirfen.
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3. Prozessentwurf und notwendige Fiahigkeiten

Im folgenden Kapitel wird der Ablauf des Prozesses zur aktiven Geometriekorrektur wihrend des
Temperns skizziert und im Detail beschrieben. Aus dieser Beschreibung werden die Fahigkeiten
und Kenntnisse abgeleitet die notwendig sind, um diesen Prozess anzuwenden. Hierzu zdhlen
zum einen Sensorik und Aktorik und zum anderen das Wissen um die charakteristischen
Eigenschaften des zu verwendenden Harzsystems. Dariiber hinaus wird auf Basis des
Prozessentwurfes ein Vorgehen definiert, anhand dessen der Prozess im weiteren Verlauf der
Arbeit hinsichtlich seiner Umsetzbarkeit und seines Einflusses auf die Materialeigenschaften
iiberpriift wird.

3.1 Prozessentwurf zur Geometriekorrektur im Temperprozess

Das hier behandelte Korrekturverfahren und der Entwurf einer Vorrichtung zur Anwendung an
einer Fliigelvorderkante sind in ihren Grundziigen im deutschen Patent 10 2015 108 338.8 [48]
beschrieben. In diesem Abschnitt wird der Prozess anhand von Ablaufpldnen nédher betrachtet.
Mithilfe dieser Pline werden die fiir den Prozess notwendigen Fahigkeiten und Teilsysteme
identifiziert. Der Fokus dieser Arbeit liegt dabei auf der Uberpriifung der technischen
Umsetzbarkeit des Korrekturprozesses und der Betrachtung seines Einflusses auf den
Verbundwerkstoff.  Eine  detaillierte  Betrachtung des Toleranzmanagements  fiir
Faserverbundbaugruppen wird von Wieland [49] am Bespiel von Rotorblittern fiir
Windkraftanlagen beschrieben. Gotzfried [50] zeigt dariiber hinaus die wirtschaftlichen Aspekte
mehrstufiger Fertigungsprozesse am Beispiel einer Turbinenschaufel. Die dort genutzten
Methoden konnen auch fiir einen Vergleich zwischen einem konventionellen Fertigungsprozess
und einem Prozess mit Geometriekorrektur im Temperabschnitt herangezogen werden. Das
Ergebnis eines solchen Vergleiches ist jedoch sehr stark vom betrachteten Bauteil und den damit
verbundenen Randbedingungen abhingig.
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3.1.1 Beschreibung des Losungsansatzes

Die Grundlage fiir den Losungsansatz bildet die Moglichkeit, Faserverbundbauteile mit einer
Epoxidharzmatrix im unvollstindig ausgehérteten Zustand zu entformen und zu einem spéteren
Zeitpunkt weiter auszuhirten. Dies erlaubt ein Auftrennen des konventionellen, einstufigen
Aushirteprozesses in einen Voraushirte- und einen Temperprozess. Das Tempern kann dabei im
selben Werkzeug, in einer speziellen Vorrichtung oder auch freistehend erfolgen. Diese
Moglichkeit wird aktuell sowohl zur Reduktion der Belegungszeit von Werkzeugen als auch zur
bekannten, passiven Geometriekorrektur mithilfe starrer Vorrichtungen genutzt. Die folgende
Abbildung zeigt vereinfacht die Abfolge der toleranzbehafteten Fertigungsschritte fiir ein
Faserverbundbauteil von der Werkzeugfertigung bis zur Montage.

Abbildung 3.1: Toleranzbehaftete Prozessschritte der Faserverbundfertigung

Durch das Einschieben des Korrekturprozesses konnen die Toleranzen aus dem grau hinterlegten
Voraushirteschritt bis zu einem gewissen Grad von den nachfolgenden Schritten entkoppelt
werden. Das Entformen nach der Voraushértung ermoglicht dabei die Messung der geometrischen
Abweichungen. Diesen kann dann im Temperprozess entgegengewirkt werden. Das bedeutet,
dass auch bei Bauteilen mit sehr hohen Anforderungen an die Geometrietreue Abweichungen
nach dem Voraushérteprozess akzeptiert werden kdnnen. Das gilt sowohl fiir einen passiven als
auch fiir einen aktiven Ansatz zur Geometriekorrektur. Bei den Arbeiten am in Kapitel 2.3
vorgestellten Laminarfliigel hat sich gezeigt, dass stirkere Abweichungen von der Sollgeometrie
besonders den Schritt der mechanischen Nachbearbeitung beeintrachtigen. Zum einen erschweren
sie eine exakte Positionierung des Verbundbauteiles in der Aufspannvorrichtung, zum anderen
konnen sie dazu fiithren, dass der Kontakt zwischen Vorrichtung und Bauteil an notwendigen
Punkten nicht gegeben ist. Dies wiederum kann zu Vibrationen wihrend der Bearbeitung und im
schlimmsten Fall zu einem Losen des Bauteils aus der Aufspannung fithren. Der Schritt der
mechanischen Nachbearbeitung ist als kritisch zu betrachten, da hier die spateren Fiige- und
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Funktionsflichen und gegebenenfalls auch Befestigungs- und Zentrierbohrungen des Bauteils
gefertigt werden. Das bedeutet, der negative Einfluss der Abweichungen auf den spéteren
Montageprozess kann so noch verstiarkt werden. Der Schritt von der passiven Korrektur, bei der
die Bauteile in starre Vorrichtungen gezwungen und nach einer im Vorfeld definierten
Temperaturkurve getempert werden, hin zum aktiv beeinflussten Prozess, wird durch Fortschritte
in der Sensortechnologie und der Datenverarbeitung ermoglicht. Dazu gehdren neben der
kontinuierlichen Geometrie- und Aushirtegraderfassung auch die Nutzung der bei Hein [28]
beschriebenen Simulationsmodelle zur Vorhersage von Verformungen, Spannungszustinden und
deren Auswirkungen auf die Geometrie. Ein positiver Nebeneffekt ist dabei, dass die erfassten
Daten im Anschluss fiir einen optimierten Fiigeprozess herangezogen werden konnen.
Anwendungen konnen in diesem Fall die Verfolgung nicht einsehbarer Fiigespalte durch die
Nutzung virtueller Bauteile oder die Reduzierung der Baugruppentoleranzen durch intelligente
Zusammenstellung der Komponenten sein.

Der hier behandelte Korrekturprozess mit dem Ziel der Reduzierung der geometrischen
Toleranzen von in Serie hergestellten Bauteilen macht nur dann Sinn, wenn die aus dem
Korrekturprozess resultierenden Toleranzen geringer sind als die der Bauteile aus einem
konventionellen Fertigungsprozess. Die Ursachen fiir Schwankungen kdnnen sowohl in der
komplexen Prozesstechnik als auch im Umformungsverhalten des Verbundwerkstoffes liegen.
Beides wird im Zuge dieser Arbeit ndher untersucht. Mit Blick auf die Anwendung des Prozesses
zur Anpassung von Gleichteilen an individuelle Einbausituationen spielt auch das
Umformpotenzial der verwendeten Werkstoffkombination eine Rolle. Es gibt vor, wie nahe die
Geometrie des Werkzeuges zur Voraushirtung an der spiter benotigten Bauteilgeometrie sein
muss.

3.1.2 Entwicklung einer Prozessarchitektur

Hier wird der in Abbildung 3.1 eingefiigte Baustein ,,Geometrieckorrektur im Temperprozess®
detaillierter dargestellt. Als Start und Schnittstelle zum Voraushirteprozess wird das
teilausgehirtete, entformte Bauteil definiert. Als Ende des Teilprozesses und Schnittstelle zur
Nachbearbeitung wird das vollstindig ausgehirtete, in seiner Geometrie korrigierte Bauteil
festgelegt. Fiir die Anwendung des Korrekturprozesses ist ein Faserverbundbauteil notwendig,
dessen Aushértezustand gerade so weit fortgeschritten ist, dass noch ein ausreichendes Potenzial
zur Umformung durch Erweichen der Matrix vorhanden ist. In Kapitel 3.1.3 wird auf die dafiir
notwendige Temperaturfithrung wéhrend der Voraushirtung néher eingegangen.

In Abbildung 3.2 ist, angelehnt an Programmlaufpline wie sie in der Informationstechnik
verwendet werden [51], ein Ablaufdiagramm des Korrekturprozesses skizziert. Die Bedeutung
der verwendeten Symbole ist in DIN 66001 [52] definiert. Es wird davon ausgegangen, dass die
relevanten Figenschaften wie Aushirtezustand und Bauteilgeometrie nach dem
Voraushérteschritt bekannt sind. Diese werden an eine Prozesssteuerung iibergeben. Dieser
zentrale Baustein wird anhand der Abbildung 3.3 noch im Detail betrachtet. Notwendige, nicht
variable Inputs von auBlen sind neben der Zielgeometrie des Bauteils die Eigenschaften der
vorliegenden Werkstoffkombination. Hierzu zihlen insbesondere das verwendete Faserhalbzeug,
die maximal erreichbare Glasiibergangstemperatur des Matrixwerkstoffes, dessen
Zersetzungstemperatur und vom Hersteller empfohlene Aushérteprozesse. Innerhalb der
Prozesssteuerung wird aus den aktuellen Bauteileigenschaften eine Temperaturfithrung bestimmt,
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die durch ein Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur ein Erweichen des Bauteiles
verursacht. Gleichzeitig wird aus dem Abgleich von Ist- und Zielgeometrie eine notwendige
Verformung abgeleitet. Werden Faktoren wie die thermische Ausdehnung im Temperprozess und
das Riickfedern des Bauteiles nach der Umformung beriicksichtigt, so stimmt diese
Zielverformung nicht mit der spiteren Zielgeometrie iiberein. Uber Heiz- und
Verformungseinrichtungen werden die Bauteileigenschaften manipuliert. Dabei ist zu beachten,
dass die Aushartung weiter voranschreitet. Die fiir die Prozesssteuerung relevanten Eigenschaften
werden dabei mittels geeigneter Sensorik kontinuierlich {iberwacht. Anhand eines Abgleichs
dieser Daten mit den Sollwerten wird die Entscheidung getroffen, ob der Prozess beendet werden
kann oder ob die aktualisierten Daten zuriick an die Prozesssteuerung gegeben werden miissen.
Fiir das Ende des Korrekturprozesses sind zwei Szenarien moglich:

- Erfolgreicher Prozess
Das Bauteil ist vollstindig ausgehirtet, die Geometrie entspricht hinreichend genau der
Sollgeometrie.

- Fehlgeschlagener Prozess
Das Bauteil ist zwar vollstindig ausgehértet, die angestrebte Sollgeometrie konnte aber
nicht erreicht werden.

Gerade die Kopplung mit neuen, prozessbegleitenden Simulationsmethoden konnte das Risiko
eines fehlgeschlagenen Prozesses insbesondere bei geometrisch anspruchsvollen Bauteilen
reduzieren. So ist es erstrebenswert, dass auf Basis der Daten des vorausgehérteten Bauteils schon
im Vorfeld die Entscheidung getroffen werden kann, ob eine erfolgreiche Geometriekorrektur
iiberhaupt moglich ist.
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Abbildung 3.2: Ablaufdiagramm der Geometriekorrektur im Temperprozess

Abbildung 3.3 dient dazu, den Block der Prozesssteuerung genauer zu betrachten. Die
grundlegenden Bestandteile hiervon sind ein Geometrie- und ein Materialmodell. Der
Komplexitétsgrad des jeweiligen Modells spielt dabei fiir die Beschreibung des Prozesses eine
untergeordnete Rolle. Im Geometriemodell wird aus der Ziel- und der Istgeometrie die
notwendige Verformung ermittelt, um die Sollgeometrie zu erreichen. Das Materialmodell gibt
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auf Basis der Bauteileigenschaften und der Werkstoffeigenschaften eine fiir das Erweichen
notwendige Bauteiltemperatur aus. Wichtig ist hier, dass beide nicht unabhingig voneinander
Arbeiten konnen.

Abbildung 3.3: Verkniipfung von Geometrie- und Materialmodell innerhalb der Prozesssteuerung

So kann das Geometriemodell zwar eine notwendige Verformung ausgeben, diese kann aber unter
Umstdnden die aktuell zuldssige, vom Aushirtezustand, der Bauteiltemperatur und der
Werkstoffkombination vorgegebene, zuldssige Verformung iiberschreiten. Eine Schidigung des
Bauteiles wire die Folge. Zieht man mehrstufige, lokal unterschiedliche plastische Verformungen
an geometrisch anspruchsvolleren Bauteilen in Betracht, so benétigt das Geometriemodell einen
Input vom Materialmodell. Dieser muss eine voraussichtliche Temperaturkurve und eine
Entwicklung des Umformpotenzials enthalten, um abschidtzen zu konnen, ob trotz der
voranschreitenden Aushértung auch folgende Umformschritte noch erfolgreich durchgefiihrt
werden konnen. Das bedeutet die Verkniipfung der beiden Modelle wird umso wichtiger, je
komplexer das Bauteil und damit verbunden der Korrekturprozess werden. In Abbildung 3.3 ist
dabei der einfachste Fall skizziert. Die im Geometriemodell bestimmte notwendige Verformung
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wird im Materialmodell hinsichtlich der Umsetzbarkeit gepriift und es wird maximal die zu
diesem Zeitpunkt zuldssige Verformung an die Vorrichtung weitergegeben. Das bedeutet, dass in
diesem Fall eine Beschiddigung verhindert wird. Es ist aber moglich, dass die angestrebte
Bauteilgeometrie nicht erreicht werden kann.

Der hier vorgestellte Prozess unterscheidet sich in zwei wesentlichen Punkten von der bekannten,
passiven Geometriekorrektur durch Tempern in einer starren Vorrichtung. Zum einen ermdglicht
die kontinuierliche Uberwachung der Bauteileigenschaften, dass die Verformung erst dann
aufgebracht wird, wenn das Bauteil vollstindig erweicht ist. Im Rahmen der fiir Kapitel 4.2 und
Kapitel 4.3 durchgefiihrten Arbeiten zum Verformungsverhalten hat sich gezeigt, dass das
Aufbringen der Verformung vor dem Aufheizen zu Schiddigungen unterhalb des maximalen
Umformpotenziales fiihrt. Dies kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass die Erwdrmung des
Bauteiles bei den zur Uberschreitung der Glasiibergangstemperatur notwendigen steilen
Heizrampen nicht gleichmiBig erfolgt. Konkret bedeutet das, dass die Deckschichten einer
Biegeprobe erweichen und knittern konnen, wihrend das Laminat um die neutrale Faser sich noch
im glasartigen Zustand befindet. Der zweite wesentliche Unterschied liegt in der Mdoglichkeit,
mehrere aufeinanderfolgende Verformungsschritte an einem Bauteil durchfithren zu konnen.
Durch die kontinuierliche Uberwachung des Aushértezustandes kann der mit der fortschreitenden
Aushirtung einhergehende Anstieg der aktuellen Glasiibergangstemperatur ermittelt werden. Aus
diesen Daten lésst sich eine Temperaturfithrung ableiten, bei der mehrfache Wechsel zwischen
dem glasartigen und gummielastischen Matrixverhalten mdglich sind.

Da der Fokus dieser Arbeit darauf gerichtet ist, die grundlegenden Mechanismen und den Einfluss
eines solchen Verformungsprozesses auf den Verbundwerkstoff zu verstehen, wird fiir die
experimentellen Untersuchungen eine einfache Prozessfiihrung gewihlt, bei der eine Verformung
nach einem einmaligen Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur stattfindet.
Weitere, komplexere Prozessfithrungen wiirden vor allem den Umfang der fiir die Kapitel 4 und 5
bendtigten Materialprobensitze deutlich erhdhen, aber nicht zu eindeutig unterscheidbaren
Ergebnissen fiihren.
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3.1.3 Entwurf einer Temperaturfiihrung

Je weiter die Aushirtung der Epoxidharzmatrix voranschreitet, desto dichter wird das molekulare
Netzwerk und desto stirker wird auch unter erhohter Temperatur die Beweglichkeit der Molekiile
eingeschrankt. Dies zeigt sich besonders im Anstieg der aktuellen Glasiibergangstemperatur
wihrend des Aushérteprozesses. Fiir den ersten Schritt eines zweistufigen Aushérteprozesses mit
Geometriekorrektur im Temperprozess bedeutet das, dass es sinnvoll ist, die Bauteile gerade
soweit auszuhérten wie es notwendig ist. Kriterien sind hier das zerstérungsfreie Entformen, eine
sichere Handhabung fiir die Vermessung und die Moglichkeit, die Bauteile formstabil bei
Raumtemperatur zu lagern. Die folgende Abbildung zeigt ein TTT-Diagramm, in dem der Bereich
markiert ist, der mit dem Voraushérteprozess eingestellt werden sollte. Diese Form der
Darstellung bietet sich an, da hier mit einem isothermen Prozess gearbeitet werden kann. Die
notwendige Aushéirtedauer kann dann dem harzspezifischen Diagramm entnommen werden.

Abbildung 3.4: Im TTT-Diagramm markierter Bereich, der bei der
Voraushirtung erreicht werden sollte

Wichtig ist dabei, dass sich das Material zum Ende der Voraushirtung sicher im gelierten,
glasartigen Zustand befindet. Abhingig vom verwendeten Epoxidsystem ist es moglich, dass auch
Bauteile, deren Matrix sich im nicht gelierten, glasartigen Zustand befindet, entformt werden
konnen. Dies ist dann der Fall, wenn die aktuelle Glasiibergangstemperatur schon iiber der
Raumtemperatur liegt, sich im Material aber noch kein ausreichend gro3es Netzwerk ausgebildet
hat. Bauteile in diesem Zustand sind sehr schwer zu handhaben und es besteht die Gefahr, dass
die Matrix zu Beginn des Temperprozesses kurzzeitig wieder flieBfahig wird. Das Diagramm
zeigt, dass der angestrebte Bereich auf unterschiedlichen Wegen erreicht werden kann. So ist dies
zum einen bei hoherer Temperatur iiber den fliissigen und gegebenenfalls den kautschukartigen
Zustand moglich. Zum anderen kann auch der Weg vom fliissigen Harz {iber das nicht gelierte
Glas hin zum gelierten Glas gewédhlt werden. Bei der Entscheidung miissen zwei Punkte
beriicksichtigt werden. Eine niedrige Aushértetemperatur und die damit verbundenen geringen
thermischen Einfliisse beim Weg iiber das nicht gelierte Glas wirken sich positiv auf die
MaBhaltigkeit aus. Spannungen aus der mit der Aushirtung einhergehenden chemischen
Schwindung kénnen aber nur im fliissigen und kautschukartigen Zustand abgebaut werden. Der
Spannungsaufbau und das Relaxationsverhalten von reinen Epoxidharzen werden von Wenzel
[53] und Harsch [29] im Detail betrachtet. Um den angestrebten Bereich sicher zu erreichen, den
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Voraushérteprozess dabei aber so kurz wie moglich gestalten zu kdnnen bietet es sich an, auch
fiir die Voraushirtung auf eine Aushéirtegraderfassung zuriickzugreifen. Die Hartungsreaktion
solcher vorausgehérteten Bauteile schreitet auch bei einer Lagerung bei Raumtemperatur voran.
Die Reaktionsgeschwindigkeit ist abhdngig von der Harzchemie und in der Regel relativ gering,
da sie im diffusionskontrollierten Bereich stattfindet.

Im Temperprozess ist es vorteilhaft, moglichst frith die aktuelle Glasiibergangstemperatur zu
iiberschreiten und die Verformung vorzunehmen. An diesem Punkt hat der Matrixwerkstoff
aufgrund der noch relativ geringen Quervernetzung das hochste Potenzial zur plastischen
Verformung. Die Aufheizrate sollte hier so hoch gewdhlt werden, dass die aktuelle
Glasiibergangstemperatur ziigig {iberschritten wird, es aber zu keinen lokalen Schidigungen am
Bauteil kommt. Im Rahmen der Versuche fiir diese Arbeit hat sich gezeigt, dass die maximale
Heizrate in der Regel von der Temperiereinrichtung limitiert wird. Fiir Epoxidharzsysteme mit
einer Glasiibergangstemperatur von bis zu 200 °C hat sich eine Aufheizrate von 3 K/min als
praktikabel erwiesen. Eine zu flache Rampe um 1 K/min kann dazu fiihren, dass der Anstieg der
aktuellen Glaslibergangstemperatur wiahrend des Aufheizens ein Erweichen verhindert. Im
folgenden CTT-Diagramm sind zwei mogliche Temperaturfithrungen fiir einen Korrekturprozess
eingezeichnet.

Abbildung 3.5: CTT-Diagramm mit Prozessfiihrungen fiir die Geometriekorrektur im Temperschritt

Beide haben gemeinsam, dass die aktuelle Glasiibergangstemperatur direkt zu Beginn
iiberschritten wird. Die gestrichelte Linie zeigt den einfacheren Prozess, bei dem die Matrix
danach bis zur vollstindigen Aushirtung im kautschukartigen Zustand gehalten wird. Die
Verformung wird dabei ab dem Zeitpunkt des Erweichens bis zur vollstindigen Aushértung
aufgebracht. Ein Vorteil ist hier die relativ lange Zeitspanne, die zur Relaxation zur Verfiigung
steht. Ein Nachteil ist die Tatsache, dass erst am Ende des Prozesses das Ergebnis sichtbar ist.
Hier setzt die mit einer durchgezogenen Linie eingezeichnete Prozessfiihrung an. Nach dem
Erweichen und Aufbringen der Verformung wird die Aufheizrate stark reduziert, sodass die
Bauteiltemperatur unter die aktuelle Glasiibergangstemperatur fallt. Das Bauteil befindet sich
wieder im gelierten, glasartigen Zustand und ist formstabil. Die Verformungsvorrichtung kann
nun in einen Zustand Verfahren werden, in dem sie keine Kréfte auf das Bauteil ausiibt und die
Bauteilgeometrie kann entweder {iber die Vorrichtung oder ein zusétzliches Erfassungssystem
iiberpriift werden. Von dem von Hufenbach vorgeschlagenen Verfahren [35] unterscheidet sich
die aktive Geometriekorrektur insbesondere dadurch, dass durch die Datenerfassung mehrere
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aufeinanderfolgende Korrekturzyklen zur Anndherung an die Sollgeometrie bis zur vollstdndigen
Aushértung durchgefiihrt werden kdnnen.

3.1.4 Konzept zur Uberpriifung der Umsetzbarkeit

In diesem Abschnitt wird ein Konzept zur Uberpriifung der Umsetzbarkeit des
Korrekturprozesses erstellt. Zum einen soll damit die Frage beantwortet werden ob es moglich
ist, diesen Prozess wie beschrieben durchzufiihren. Zum anderen soll damit iiberpriift werden,
welche Auswirkungen ein auf diese Weise modifizierter Prozess auf den Verbundwerkstoff hat.

Die Umsetzbarkeit des in Abbildung 3.2 skizzierten aktiven Korrekturprozesses hiangt in erster
Linie davon ab, ob Systeme zur Verfiigung stehen, die die Erfassung der kritischen
Bauteileigenschaften im Temperprozess ermoglichen. Im ersten Schritt wird also Sensorik zur
Uberwachung der Bauteilgeometrie und zur Detektion des Materialzustandes ausgewihlt und
hinsichtlich ihrer prinzipiellen Eignung iiberpriift. Dariiber hinaus wird ein Aktuatorkonzept
vorgestellt, mit dessen Hilfe die Verformung des Verbundbauteiles unter Prozessbedingungen
realisiert werden kann. Eine wichtige Anforderung an all diese Systeme ist dabei die Moglichkeit
zur Vernetzung, um den Korrekturprozess automatisieren zu konnen. Diese Basisfahigkeiten
werden im Laufe der Arbeit kombiniert und fiir Versuchsaufbauten herangezogen. Eine weitere
wichtige Voraussetzung fiir die Anwendung des Prozesses ist das Wissen iiber das Verhalten des
Matrixwerkstoffes wéhrend der Aushédrtung. Hierfiir werden zwei Harzsysteme auf ihre Eignung
hin untersucht und charakterisiert. Dariiber hinaus wird in einer dynamisch-mechanischen
Analyse das FErweichen eines Epoxidharzes beim Uberschreiten der aktuellen
Glasiibergangstemperatur ndher betrachtet. Das Ziel der genannten Untersuchungen ist es, alle
notwendigen Werkzeuge und Féahigkeiten fiir den Prozess bereitzustellen.

Fiir eine Entscheidung iiber die Anwendung des Korrekturprozesses ist es notwendig, das
Verformungspotenzial des Verbundwerkstoffes zu kennen. Dariiber hinaus miissen
Beeintrachtigungen des Materials durch die Prozessfiihrung im Vorfeld bekannt sein. Fiir die
Untersuchungen des Verformungspotenzials und der Auswirkungen des Prozesses auf den
Werkstoff wird das mit Glasfaserhalbzeug verstirkte Epoxidharz Huntsman LY564 mit dem
Harter Aradur 22962 gewihlt. Das Harz eignet sich aufgrund des weiten Verarbeitungsfensters
hinsichtlich der Aushéirtetemperatur sehr gut fiir einen zweistufigen Aushérteprozess. Dariiber
hinaus wird parallel zu dieser Arbeit von Hein [28] ein Modell entwickelt, das die Kopplung von
Aushértung und mechanischem Verhalten dieses Harzes abbildet. Dies ist besonders fiir die
spatere Automatisierung notwendig. Die Verwendung von Glasfasern hat bei diesen
grundlegenden Untersuchungen den Vorteil, dass Beschddigungen im Laminat sofort erkannt
werden konnen. Zur Beschreibung der Verformungs- und Schidigungsmechanismen werden
Laminatproben in Biegeversuchen unter Temperbedingungen iibermifBig stark verformt.
Charakteristische Beschiddigungen werden mithilfe von Schliftbildern analysiert. Der Einfluss der
Prozessfithrung auf die Materialeigenschaften wird in drei Schritten vom reinen Matrixwerkstoff
zum Verbund hin untersucht. Dies soll es ermdglichen, einzelne Einflussfaktoren zu
identifizieren, die sich im Verbundwerkstoff gegebenenfalls iiberlagern. Im ersten Schritt werden
dafiir Zugversuche an, mit verschiedenen Temperaturkurven ausgehirteten Reinharzproben
durchgefiihrt. Im néchsten Schritt wird dann der Einfluss auf das Faser-Matrix Interface an
verformten und nicht verformten Laminatproben ermittelt. In einem Schub-Zugversuch wird
schlieBlich untersucht, in wie weit sich die zuvor gefundenen Effekte auf die Eigenschaften des
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Verbundwerkstoffes auswirken. Dieser von den Matrixeigenschaften dominierte Versuch wurde
dabei bewusst gewdhlt, da hier die Chance am hochsten ist, klare Ergebnisse zu erzielen.
Klassische faserdominierte Versuche sollten dann im Anschluss folgen. AbschlieBend wird der
Aufbau prozessinduzierter Spannungen im Laminat experimentell untersucht. Hierfiir werden
Laminatproben mit faseroptischen Dehnungssensoren ausgestattet und auf unterschiedliche Arten
getempert und verformt. Die so gewonnen Daten sollen sowohl Aufschluss {iber den Betrag an
resultierenden Eigenspannungen in Abhédngigkeit vom Prozess als auch iiber den
Verformungsvorgang selbst geben. Das Ziel der Materialuntersuchungen ist es, negative
Einflisse auf die Leistungsfahigkeit des Verbundwerkstoffes wenn moglich auszuschlieBen oder
aber diese zumindest abschitzen und minimieren zu kénnen.

3.2 Bendotigte Fihigkeiten zur Geometriekorrektur im Temperprozess

Aus dem Diagramm in Abbildung 3.2 geht hervor, dass gewisse Féhigkeiten und Vorrichtungen
vorhanden sein miissen, um die aktive Geometriekorrektur im Temperprozess anwenden zu
konnen. Die Anforderungen an diese Systeme werden in den folgenden Unterkapiteln beschrieben
und es werden konkrete Losungsvorschliige dargelegt. Eine Ubersicht iiber die Bandbreite der
verfiigbaren In-Line-Sensoren zur Prozessiiberwachung und ihre Anwendungsmdglichkeiten ist
bei Konstantopoulos et al. [54] zu finden. Die Erfassung der Bauteiltemperatur wird hier nicht
niher betrachtet. Die Verwendung von Thermoelementen entspricht dem Stand der Technik und
hat sich bei den Versuchen im Rahmen dieser Arbeit als ausreichend und zuverldssig erwiesen.
Bei komplexen, dickwandigen Bauteilen ist lediglich darauf zu achten, dass eine ausreichende
Anzahl an Messstellen an aussagekriftigen Positionen zur Verfiigung steht. Die Heizleistung der
Temperiervorrichtung muss so dimensioniert sein, dass diese eine fiir das vorliegende Bauteil und
das dafiir verwendete Harzsystem ausreichend steile Heizrampe liefern kann.

3.2.1 Erfassung des Aushiirtezustandes im Temperprozess

Das Referenzmessverfahren zur Ermittlung des Aushértegrades bei den hier durchgefiihrten
Experimenten ist die Bestimmung der Restenthalpie mithilfe der dynamischen
Differenzkalorimetrie (DSC). Das Verfahren wird von Ehrenstein [32] S. 23 beschrieben und ist
in der Norm DIN 51007 [55] festgehalten. Aufgrund der sehr geringen bendtigten Menge
Reinharz von ca. 20 mg ist das Verfahren im Vergleich zu anderen Priifmethoden wie der TMA
oder DMA grundsitzlich gut geeignet, den Aushértezustand von Faserverbundbauteilen zu
ermitteln. Ein entscheidender Nachteil ist, dass nur Stichproben gepriift werden konnen. Das
bedeutet, dass die direkte Erfassung des Aushérteverlaufes eines Verbundbauteiles ohne Eingriffe
in den Prozess mit diesem Verfahren nicht mdglich ist. Ein bekannter Prozess kann mit der
Technik aber nachgefahren werden. Fiir die Geometriekorrektur im Temperprozess ist die
Erfassung des Aushirtezustandes an zwei Stellen wichtig. Zum einen muss sichergestellt werden,
dass die Bauteile nach der Voraushértung einen Aushirtezustand aufweisen, der ein gefahrloses
Entformen zuldsst und der gleichzeitig noch ein hohes Umformpotenzial bietet. Zum anderen
muss im Temperprozess der Materialzustand abgeleitet werden konnen, damit der
Verformungsprozess sicher gesteuert werden kann. Es ist dabei nicht zwingend notwendig, dass
an beiden Stellen das gleiche Messverfahren angewandt wird.



Prozessentwurf und notwendige Fahigkeiten 35

Die  Aushértegraderfassung wéhrend der Voraushdrtung kann mit klassischen
werkzeuggebundenen Verfahren durchgefiihrt werden. Ein Beispiel hierfiir ist das von
Liebers [56] maligeblich weiterentwickelte Verfahren auf Basis von Ultraschallsensoren. Bei
Versuchen im Rahmen der Probenfertigung fiir diese Arbeit hat sich das System an einem
zweiseitigen Werkzeug als nutzbar erwiesen [57]. So kann aus der Signalgeschwindigkeit im
Werkzeugspalt wihrend der Aushdrtung ein Riickschluss auf die Viskositidt des Materials
gezogen werden. Sieht man von einer kontinuierlichen Datenerfassung ab, so ist es fiir die
Voraushédrtung auch ausreichend, einen anhand der Harzcharakteristik vordefinierten
Prozessverlauf abzufahren. Nach dem Entformen kdnnen dann Stichproben fiir eine DSC-
Analyse entnommen werden. Diese kdnnen dann als Startwerte fiir den Temperprozess genutzt
werden.

Anspruchsvoller gestaltet sich dagegen die Erfassung des Materialzustandes im Temperprozess.
Die wichtigste Anforderung hier lautet, dass mithilfe des Systems der Wechsel zwischen dem
glasartigen und dem entropieelastischen Bereich klar erkennbar sein muss. Dariiber hinaus muss
das System widerstandsfihig gegeniiber der Bewegung des Bauteils wihrend der Verformung
und gegeniiber der Prozesstemperatur sein. Das Bauteil selbst darf dabei nicht beeintrachtigt
werden. Die elektromagnetische Vertrdglichkeit muss mit Blick auf die Leistungsschaltung der
Heizeinrichtung gewéhrleistet sein. Ein Durchschallungsverfahren, wie es fiir die Voraushértung
vorgeschlagen wird, ist hier nur schwer umsetzbar. Es ist denkbar, ein Sensorpaar an das Bauteil
zu klemmen. Durch die Wérmeausdehnung, das Erweichen und den dabei ansteigenden
Wiérmeausdehnungskoeftizienten ist es aber schwierig, die Laufstrecke zu definieren. Ein
weiteres verwandtes Verfahren, welches fiir den Temperprozess geeigneter scheint, ist die
Uberwachung mittels Impedanzspektroskopie von Piezoaktuatoren wie es von Pommer [58]
beschrieben wird. Hier konnen Piezoelemente genutzt werden, die schon im Urformprozess an
einer geeigneten Stelle in das Bauteil integriert werden. Zum Zeitpunkt der
Versuchsdurchfiihrung stand noch kein kommerzielles, auf diesem Prinzip basierendes System
zur Verfligung.

Eine widerstandsfdhige und in beiden Prozessabschnitten einsetzbare Losung stellt die
dielektrische Aushértegraderfassung dar. Die Sensoren solcher Systeme konnen je nach Typ
sowohl fest im Werkzeug verbaut werden als auch in die Bauteiloberflache integriert werden. Bei
einem zweistufigen Prozess bedeutet das, dass ein Sensor im Bauteil nach dem Entformen wieder
angeschlossen werden kann, um ihn fiir den Temperprozess zu nutzen. Abbildung 4.20 zeigt einen
solchen dielektrischen Foliensensor, eingebettet in eine Biegeprobe. Eine Beeintrachtigung des
Bauteils kann ausgeschlossen werden, indem der Sensor auf einer Abrei3gewebeschicht oder am
Besdumungsrand positioniert wird.

Das Messverfahren beruht darauf, dass im Epoxidharz polare chemische Verbunde wie zum
Beispiel Hydroxylgruppen existieren. Dariiber hinaus koénnen Restmengen von Chlor- und
Natriumionen aus dem Herstellungsprozess vorliegen. Mithilfe dieser wird wéhrend der
Herstellung die Epoxidgruppe am Bisphenol A erzeugt. Auf diesem Ausgangsstoff basiert auch
das in dieser Arbeit betrachtete Huntsman LY 564. Erfasst wird die Ausrichtung und Polarisation
dieser Ladungstriger in einem aufgebrachten elektrischen Feld. Mit steigendem Aushérte- und
Vernetzungsgrad wird die Beweglichkeit der Ladungstriger eingeschriankt [59] S. 7, [60], [61] S.
379. Aus der resultierenden Kapazititsverdnderung ergibt sich die Dielektrizititszahl £*. Da sich
die dielektrischen Eigenschaften der Matrix wihrend des Aushirteprozesses mit dem
Aushirtegrad und der Temperatur dndern, ist dieser Wert keine Konstante.
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Die komplexe Dielektrizititszahl £* setzt sich wie folgt zusammen:

e (w)y=¢+jé" 3.1

Dabei ist:
& = Permittivitit

Sie gibt die Polarisationsfahigkeit des Materials wider
& = Dielektrischer Verlustfaktor

Dies ist der Energieverlust, der sowohl aus der zeitabhéngigen Bewegung der Dipole im Medium
als auch aus der Ionenleitfahigkeit resultiert [60, 62]. Dielektrischer Verlustfaktor und
Permittivitét sind wie folgt verkniipft:

€
tané = — 3.2
€

Hier wird die Ahnlichkeit mit den Zusammenhiingen in Bezug auf die mechanischen
Eigenschaften deutlich [59].

Der dielektrische Verlustfaktor setzt sich wie folgt zusammen:
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Dabei ist:

o = lonenleitfahigkeit

f =Frequenz

&o = Permittivitét im freien Raum
&“* = Beitrag der Dipole

Die lonenleitféhigkeit aus obiger Gleichung ergibt sich aus:

o= ZQiNilii 3.4
7

Mit:

g = Ladungsstérke
N = Ladungsdichte
M = lonenmobilitit

Geht man davon aus, dass sowohl Ladungsstirke q als auch die Anzahl der Ladungstréger
gegebene Materialeigenschaften sind, so hiangt der dielektrische Verlustfaktor direkt von der
Ionenmobilitdt Y ab. So ermoglicht ein niedrig vernetztes, nicht glasartiges Epoxidharz unterhalb
des Gelpunktes eine hohe Mobilitidt. In einem stark vernetzten Epoxidharz oberhalb des
Glasiibergangs ist die Mobilitit dagegen weitestgehend unterbunden. Daraus kann man ableiten,
dass ein solches Messsystem sehr gut geeignet ist, um die Anderung der Viskositiit von fliissig



Prozessentwurf und notwendige Fahigkeiten 37

iiber den Gelpunkt bis hin zu glasartig zu verfolgen. Einschrankungen ergeben sich zum einen im
Bereich eines verglasten Epoxidharzes unterhalb des Gelpunktes, da hier die lonenmobilitit trotz
niedrigen Aushértegrades stark eingeschrankt ist. Zum anderen ist es schwierig den
Aushirtegradverlauf in Temperprozessen zu verfolgen, bei denen die Aushirtetemperatur immer
unter der aktuellen Glasiibergangstemperatur der Matrix bleibt. Nach dem frithen Ubergang in
den glasartigen Zustand treten bei einer solchen Prozessfiihrung nur geringe Anderungen der
Ionenmobilitdt auf. Ehrenstein zeigt den Zusammenhang zwischen der Leitfahigkeit und der
Viskositit experimentell mithilfe einer dielektrischen Messung in einem Rotationsviskosimeter
[32]S. 74.

Fiir die Versuche zur Detektion des Erweichens und zum Umformpotenzial wird das PDE-1
System [63] der Firma Gel Instrumente AG genutzt. Dieses ermdglicht zum einen die Nutzung
kostengiinstiger Foliensensoren, zum anderen besitzt das Gerét eine frei zugangliche Schnittstelle.
Diese macht es moglich, die dielektrische Aushirtegraderfassung mithilfe einer Labview-
Software in den Gesamtentwurf zur Geometriekorrektur zu integrieren [64]. Abbildung 3.14 zeigt
beispielhaft zwei mit diesem System aufgenommene Leitfdhigkeitsverlaufe fiir die
Voraushirtung von RTM6.

3.2.2 Verfolgung der Bauteilgeometrie

Aus dem Ablaufdiagramm zur Geometriekorrektur im Temperprozess in Abbildung 3.2 geht
hervor, dass die Daten zur Istgeometrie des Bauteils im Verlauf des Prozesses je nach Komplexitét
des Verformungsvorganges mehrfach aktualisiert werden miissen. Das bedeutet es muss ein
System gefunden werden, welches bei Temperaturen bis 200 °C eine ausreichend grofie Zahl an
Messpunkten verfolgen kann und dabei mit einer Genauigkeit im Bereich von 0,1 mm arbeitet.
Abgesehen von der Temperaturbestindigkeit konnen auf einer Vielzahl an taktilen
Einzelsensoren basierende Messsysteme dann funktionieren, wenn ihre Grundeinstellung anhand
der Daten eines weiteren Systems vor Prozessbeginn kalibriert wird. Da dies bei Raumtemperatur
geschieht, kann zur Kalibrierung ein beliebiges Messsystem verwendet werden. Im Prozess muss
dann sichergestellt werden, dass sich die Anbindungspunkte der einzelnen Sensoren nicht
unvorhergesehen bewegen. Dariiber hinaus muss eine Drift der Sensorsignale iiber einen ldngeren
Temperprozess ausgeschlossen werden.

Eine relativ einfache Losung zur Entkopplung der Geometriedatenerfassung von der
Verformungsvorrichtung stellt die Nutzung eines Stereokamerasystems dar. Das Kamerasystem
kann dabei aktiv gekiihlt innerhalb der Temperiereinrichtung angebracht sein. Einfacher und
kostengtinstiger ist in der Regel eine Positionierung auflerhalb mit Zugéngen durch Sichtfenster.
In Anhang A ist ein solches System vor einem mit einer entspiegelten Glasscheibe ausgestatteten
Laborofen abgebildet. Ein entscheidender Vorteil einer solchen Losung fiir den vorliegenden
Anwendungsfall ist, dass alles verfolgt werden kann, was sich innerhalb des Sichtfensters
befindet. Das bedeutet es ist moglich, die Bauteilgeometrie, die Verformung der Vorrichtung und
die Bewegung der Aktoren gleichzeitig zu erfassen. Die Genauigkeit eines solchen Systems wird
durch thermische Schlierenbildung innerhalb der Heizeinrichtung und durch Imperfektionen der
Sichtfenster beeintrachtigt.

Die Tauglichkeit eines solchen Systems fiir diesen Anwendungsfall wird experimentell {iberpriift.
Genutzt wird das Sensorsystem Pontos [65] der Firma GOM GmbH. Dieses besitzt eine offen
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nutzbare Schnittstelle, liber die nahezu in Echtzeit Messdaten an andere Systeme iibergeben
werden konnen. Das bedeutet die Daten konnen genutzt werden, um den Hub der Zylinder oder
Pneumatikkissen innerhalb der Temperiereinrichtung zu regeln [66]. Dariiber hinaus kénnen die
Geometriedaten auch einer Prozessbegleitenden Simulation zur Verfiigung gestellt werden.

In einem Laborofen werden Probenkdrper aus Stahl und Aluminium positioniert, die ein lineares
Wiérmedehnungsverhalten aufweisen. Die folgende Abbildung zeigt den Blick auf die
Probenkorper durch das Kamerasystem.

Abbildung 3.6: Blick auf den Versuchsaufbau zur Ermittlung der Genauigkeit des optischen Messsystems

Auf den Probenkdrpern werden Punkte definiert, deren Verschiebung unter Temperatureinfluss
relativ zueinander gemessen wird. Der absolute Fehler ist hier weniger von Bedeutung, da im
Prozess eine kontinuierliche Kalibrierung iiber eine im Messfenster positionierte Referenz
moglich ist. Interessanter zur Beurteilung der Nutzbarkeit ist die Streuung um den erwarteten
Wert. Die folgende Abbildung zeigt die Auswertung der Messdaten am Beispiel der Stahlprobe.
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Abbildung 3.7: Messung der Wirmeausdehnung eines Probenkorpers aus Stahl zur Bestimmung der
Genauigkeit des optischen Messsystems

Die Bestimmung der Abweichung erfolgt im Bereich zwischen den Messpunkten 200 und 430,
da hier ein ndherungsweise lineares Verhalten vorliegt. Unter der Annahme eines stetigen
Dehnungsverhaltens wird eine Ausgleichkurve in die Messdaten gelegt. Danach wird die
Abweichung der Messwerte von dieser Kurve bestimmt. Im Diagramm ist der Bereich +2c
markiert. Man kann erkennen, dass das Rauschen und damit auch die Standardabweichung mit
steigender Temperatur leicht zunehmen. Dies ist in erster Linie auf die Strdmungen im Laborofen
und die Dichteabhéngigkeit des Brechungsindexes der Luft zuriickzufiihren. Parallelititsfehler
der Glasscheibe besitzen keine Temperaturabhidngigkeit und spielen nur dann eine Rolle, wenn
das Kamerasystem relativ zur Scheibe bewegt wird. Die folgende Tabelle beinhaltet die
Ergebnisse fiir alle Probenkdrper.

Messung Standard{z:rll)lv:lffichung c
Abstand Alu 11,L [356,28 mm] 0,0060
Abstand Alu 12,L [357,06 mm] 0,0064
Abstand Alu 21,L [356,89 mm]| 0,0098
Abstand Alu 22,L [ 356,51 mm] 0,0101
Abstand Stahl 11,L [89,32 mm] 0,0068
Abstand Stahl 12,1 [89,30 mm]| 0,0056

Tabelle 3.1: Messergebnisse des Experiments zur Ermittlung der Genauigkeit des optischen Messsystems

Da das System die einzelnen Punkte verfolgt, spielt weniger die BauteilgroBe und eher die
Position des Punktes relativ zum Kamerasystem eine Rolle. Die leicht hoheren Werte des
Probenkoérpers Alu 2 sind auf eine iiberlagerte Torsion zuriickzufiihren. Die Ergebnisse zeigen,
dass das System im relevanten Temperaturbereich die Ergebnisse liefern kann, die fiir den aktiven
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Korrekturprozess notwendig sind. Mit einem einzelnen Kamerasystem kann circa ein
Quadratmeter Bauteilfliche erfasst werden. Fiir grofere Bauteile miissen also mehrere
Kamerasysteme kombiniert werden. Eine gemeinsame Kalibrierung der Systeme kann auf die
gleiche Art wie die Genauigkeitsbestimmung erfolgen, sofern die Messfelder Uberlappungen
aufweisen.

Die Erfassung von flichigen Informationen ist moglich. Vorversuche zeigten aber, dass dies
aufgrund der Schlechten Ausleuchtung von Ofen und Autoklaven keine zufriedenstellenden
Ergebnisse liefert. Des Weiteren ist der daraus resultierende Datenstream sehr aufwindig in der
schnellen Weiterverarbeitung.

3.2.3 Aufbringen der Verformung unter Prozessbedingungen

Unter Beriicksichtigung der notwendigen geometrischen Genauigkeit, der GroBe der
Faserverbundbauteile und der mehrstufigen Temperaturfiihrung macht der Entwurf einer absolut
exakten Vorrichtung keinen Sinn. Alleine die Positionierung im Temperofen oder ein thermisch
bedingter Verzug konnen zu héheren Ungenauigkeiten fiihren, als fiir das Gesamtsystem zuléssig
sind. Der vorgeschlagene Losungsansatz besteht darin, das Wéarmedehnungsverhalten der
Vorrichtung, soweit dies moglich ist, durch das Design und die Wahl der Werkstoffe an das
Bauteil anzupassen. Dariiber hinaus konnen die Fixierungs- und Lasteinleitungspunkte so
gelagert werden, dass sie nur Krifte in der gewiinschten Richtung aufbringen kénnen. Die
Feineinstellung und das Verfahren der Auflagepunkte zur Verformung erfolgt dann mithilfe der
Daten der optischen Geometrieerfassung nach der Bauteilgeometrie und nicht nach der
Vorrichtungsgeometrie.

Zur Korrektur einer Fliigelvorderkante wiirde man diese entlang der Nasenleiste in eine
Vorrichtung einspannen, die in Spannweitenrichtung ein dhnliches Dehnungsverhalten wie das
Bauteil aufweist. Geht man von einer Gestaltabweichung wie sie in Abbildung 1.3 gezeigt wird
aus, so muss einmal im Bereich des Interfaces zur Fliigelschale und einmal bei ca. % der
Profiltiefe eine Kraft aufgebracht werden. Dies ist in der folgenden Abbildung skizziert.
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Abbildung 3.8: Vorrichtungsentwurf zur Korrektur einer Fliigelvorderkante [67]

Die Vorrichtung muss dabei insoweit offen gestaltet sein, dass die notwendigen Messpunkte auf
dem Bauteil fiir das optische Messsystem erfassbar sind. Theoretisch sind auch Wegaufnehmer
an allen verstellbaren Auflagepunkten denkbar. Deren Messergebnis wird aber von der
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Prozesstemperatur beeinflusst und es miisste zusétzlich zu Beginn des Prozesses eine
Kalibrierung stattfinden.

Die entscheidende Komponente einer solchen Vorrichtung ist der Aktor. Die Tabelle 3.2 enthélt
die wichtigsten Anforderungen an dieses Bauelement. Besondere Bedeutung kommt der
Temperaturbestdndigkeit zu. Beriicksichtigt man, dass die Moglichkeit bestehen soll,
Luftfahrtbauteile mit den verbreiteten Harzsystemen Hexcel RTM6 oder Hexcel 8552 zu
verformen, so muss diese bei mindestens 200 °C liegen. Da der Werkstoff beim Uberschreiten
der Glasiibergangstemperatur sehr weich wird, muss die Lasteinleitung mit einer niedrigen
Flachenpressung erfolgen. Der notwendige Verfahrweg muss bei der Auswahl des Aktors
beriicksichtigt werden und héngt von der Bauteilgeometrie und der Einbauposition innerhalb der
Vorrichtung ab. Fiir die Umsetzung eines automatisierten Prozesses wie er in Kapitel 3.1.2
beschrieben wird, ist es zwingend notwendig, dass der Aktor ins Gesamtsystem eingebunden
werden kann und dass er ein Verfahren wéhrend des Prozesses erlaubt.

Z
o

F/W | Beschreibung Zahlenwert
Temperaturbestdndigkeit 200 °C
GroBfliachige Lasteinleitung max. 0,1 N/mm?

Verfahrweg Bauteilabhingig
Stellkraft Bauteilabhingig

Verkniipfung mit dem Gesamtsystem -

Verstellbarkeit wihrend des Prozesses -

Geringer Bauraum -

Moglichkeit zur Kraftmessung -

O |0 | Q[N | W[N]~

Geringer Wartungsaufwand -
Einfache Austauschbarkeit -
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Tabelle 3.2: Anforderungen an einen Aktor zur Geometriekorrektur im Temperprozess

Ein geringer Bedarf an Bauraum ist aus zwei Griinden wiinschenswert. Zum einen wirkt sich dies
positiv auf die Einsehbarkeit durch das optische Messsystem aus, zum anderen kdnnen dann,
sofern notwendig, mehr Einzelaktoren auf der Bauteilfliche platziert werden. Eine weitere
Wunschforderung ist die Moglichkeit der Erfassung der aufgebrachten Kraft. Dies kann zum
Schutz des Bauteiles vor Beschddigung genutzt werden. Dariiber hinaus kann die Vorrichtung
mithilfe dieser Daten zu Beginn des Prozesses auf die Istgeometrie eingestellt werden, da ein
Kraftanstieg den Kontakt zum Bauteil anzeigt. Betrachtet man den in Abbildung 3.8 rechts
gezeigten Vorrichtungsentwurf fiir ein Vorderkantensegment, so wird anhand der bendtigten
Anzahl klar, dass die einzelnen Aktoren einfach zu warten, zu ersetzen und giinstig in der
Anschaffung sein sollten.

Grundsitzlich kénnen die genannten Festforderungen mit rein elektrischen Aktoren erfiillt
werden. So konnen diese zum Beispiel aulerhalb der Temperiereinrichtung angebracht und iiber
Zige mit der Vorrichtung verbunden werden, um die Temperaturbestindigkeit des Systems zu
gewihrleisten. Auflerdem sind Sonderanfertigungen mdglich, die auch dauerhaft in diesem
Temperaturbereich eingesetzt werden konnen. Gleiches gilt auch fiir Pneumatik- und
Hydraulikzylinder. Durch die Wéarmeausdehnung der Dichtelemente bei hoheren Temperaturen
konnen bei diesen Systemen aber Stick-Slip-Effekte auftreten.
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Eine deutlich simplere Losung, die Bauraum spart und alle genannten Anforderungen erfiillt, ist
die Nutzung von Pneumatikkissen, die mit Druckregelventilen angesteuert werden. Die
begriindete Auswahl dieser Losung ist in [67] dokumentiert. Die Ventile konnen auBlerhalb der
Temperiereinrichtung platziert werden und es sind lediglich Durchfiihrungen fiir die
Pneumatikleitungen notwendig. An Anlagen, die fiir die Faserverbundfertigung genutzt werden,
sind diese Durchfilhrungen in der Regel vorgesehen. Dariiber hinaus besitzt diese Losung den
Vorteil, dass Druckschwankungen aufgrund der Temperaturfiihrung direkt durch das Regelventil
ausgeglichen werden. Die folgende Abbildung zeigt die Skizze der Elastomerkissen, die im
Aufbau zum aktiven Vierpunktbiegeversuch in Kapitel 4.3.1 genutzt und auf ihre Tauglichkeit
hin iiberpriift werden. Das verwendete Kissen ist fiir Krifte bis 200 N spezifiziert.

Tabelle 3.3: Skizze des verwendeten Pneumatikkissens

Die Ansteuerung erfolgt {iber ein Festo VPPE-3-1-1/8 Proportional-Druckregelventil. Das Ventil
gibt den Istdruck im Kissen aus. Uber eine im Vorfeld aufgenommene Kennlinie kann so ein
Riickschluss auf die aufgebrachte Kraft gezogen werden. Die Positionsregelung eines
elektrischen Linearzylinders und eines solchen Pneumatikkissens auf Basis des Datenstreams
eines optischen Messsystems konnte in Labview umgesetzt werden und wird in [66] detailliert
behandelt. Das bedeutet, dass fiir das kontrollierte Verfahren der Aktoren im Temperofen keine
weitere Sensorik neben dem optischen Messsystem notwendig ist.

3.3 Charakterisierung des Epoxidharzes Hexcel RTM6 1K

Zur Definition geeigneter Aushérteprozesse und zur Beurteilung des Materialverhaltens wihrend
der im Rahmen der Arbeit durchgefiihrten Experimente ist es notwendig, die genutzten
Epoxidharzsysteme im Vorfeld zu charakterisieren. Obwohl die Materialversuche fiir diese Arbeit
an Proben aus Huntsman LY 564 / Aradur 22962 durchgefiihrt werden, werden hier die fiir den
Prozess wichtigsten Charakteristika von RTM 6 angegeben. Dies geschieht aufgrund der
Relevanz dieses Harzsystems fiir die Luftfahrtindustrie und soll eine Grundlage fiir
weiterfiihrende Arbeiten bilden.

3.3.1 Zusammensetzung von RTM6 1K

Beim Harzsystem RTM6 1K des Herstellers Hexcel handelt es sich um ein in der Luftfahrt
zugelassenes Harzsystem, welches fiir Infusions- und RTM-Prozesse geeignet ist. Das
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warmhértende Epoxidharz besitzt bei Raumtemperatur eine sehr hohe Viskositit und muss zur
Verarbeitung  vorgewdrmt werden. Vorteile des Harzsystems sind die hohe
Temperaturbestindigkeit der daraus hergestellten Bauteile und die Verfiigbarkeit als 1K-System.
Das bedeutet, dass das System vom Hersteller vorgemischt wird und Fehler im
Mischungsverhéltnis bei der Endverarbeitung damit ausgeschlossen werden konnen.
Dem Sicherheitsdatenblatt [68] und Torstrick et al. [69] folgend, besteht es aus drei Bestandteilen.

Tetraglycidyl Methylen Dianilin fungiert dabei als Harzkomponente des Systems. Abbildung
3.9 zeigt das Molekiil mit den charakteristischen Epoxid-Dreiringen an beiden Enden.

Abbildung 3.9: Strukturformel von Tetraglycidyl Methylen Dianilin [70]

Eine Besonderheit, vor allem im Vergleich mit Araldite LY 564 ist die Tatsache, dass hier vier
Dreiringe pro Molekiil vorhanden sind. Das heiit Tetraglycidyl Methylen Dianilin kann mit
insgesamt vier Aminogruppen reagieren und ist somit tetrafunktional.

4,4 -Methylenbis (2,6-Diethylanilin), dessen Strukturformel in der folgenden Abbildung gezeigt
ist, besitzt zwei primire Aminogruppen. Uber diese kann es Verbindungen zu insgesamt vier
Epoxidmolekiile eingehen.

Abbildung 3.10: Strukturformel von 4,4’ -Methylenbis (2,6-Diethylanilin)

4,4'-Methylenbis(2-Isopropyl-6-Methylanilin) ist diesem sehr &hnlich und die dritte
Komponente des RTM6-Systems. Es unterscheidet sich vom oben genannten 4,4 -Methylenbis
(2,6-Diethylanilin) lediglich durch zwei zusdtzliche Methylgruppen und es besitzt die selbe
Funktionalitét.

Abbildung 3.11: Strukturformel von 4,4'-Methylenbis(2-Isopropyl-6-Methylanilin)

Dadurch, dass sowohl Harz- als auch Hérterkomponenten dieses Systems tetrafunktional sind, ist
eine hohe Quervernetzung wiahrend der Aushirtung moglich. Diese erkldrt die guten
mechanischen und thermischen Eigenschaften des Epoxidharzes.
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3.3.2 Gesamtenthalpie von RTM6 1K

Am Institut fiir Faserverbundleichtbau und Adaptronik des DLR wurde in fiinf Messungen mit
einer Heizrate von 2 K/min eine Gesamtreaktionsenthalpie von 456,2 J/g + 19,7 J/g fiir RTM6 1K
bestimmt. Das Materialdatenblatt des Herstellers [71] gibt hierfiir 450 J/g an. Auch Hein [28] hat
bei seinen Untersuchungen mit 458,3 J/g &= 25 J/g einen sehr dhnlichen Wert ermittelt.

3.3.3 Verkniipfung von Aushirtegrad und Glasiibergangstemperatur bei RTM6 1K

Fiir das folgende Diagramm werden die von Hein [28] gemessenen Daten mit den fiir diese Arbeit
bestimmten Werten zusammengefiihrt. Auf die teils starke Abweichung der Messwerte von der
nach Di-Benedetto berechneten Linie im mittleren Aushértegradbereich wird in Kapitel 3.4.3
niher eingegangen, da bei LY564 / Aradur 22962 dhnliche Verschiebungen auftreten.
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Abbildung 3.12: Gesammelte DSC-Messwerte zum Zusammenhang von X und Tg fiir RTM6 1K,
zusammengefiihrt mit den von Hein [28] ermittelten Werten.

Um die Vergleichbarkeit der in Abbildung 3.12 zusammengefassten Messwerte zu gewahrleisten,
wird zur Berechnung des Aushértegrades aus der Restenthalpie die von Hein [28] ermittelte
Gesamtreaktionsenthalpie fiir Hexcel RTM6 1K von 458 J/g herangezogen.
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3.3.4 Verglasungszeit von RTM6 1K

Die Kenntnis der Verglasungszeit ist notwendig, um im Initial-Cure-Schritt teilweise
ausgehirtete, entformbare und handhabbare Faserverbundbauteile herstellen zu konnen.
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Abbildung 3.13: Verglasungszeiten von RTM6 1K bei isothermer Aushiirtung, ermittelt von Exner et al.
mittels MDSC [69] [71]

Der Zielzustand nach dem Initial-Cure-Schritt fiir Faserverbundbauteile mit RTM6 Matrix,
welche zweistufig ausgehértet werden sollen und deren Geometrie gegebenenfalls im
Temperprozess noch korrigiert werden soll, liegt zwischen der Gel- und Glasiibergangslinie im
obigen Diagramm. Das Bauteil sollte nach dem ersten Prozessschritt entformbar sein. Dies ist
gegeben, wenn der Gelpunkt iiberschritten ist und die Glasiibergangstemperatur deutlich oberhalb
der Raumtemperatur liegt. Der morphologische Zustand der Matrix sollte also ein glasartiges Gel
sein. Gleichzeitig sollte die Prozesstemperatur so niedrig wie moglich sein, um die negativen
thermischen Effekte in Bezug auf die Bauteilgeometrie gering zu halten. Das Gleiche gilt fiir den
resultierenden Aushértegrad nach dem Initial-Cure-Schritt. Je niedriger dieser ist, desto hoher ist
das Potenzial einer Geometriekorrektur im Temperprozess. Fiir RTM6 1K werden zwei mogliche
isotherme Initial-Cure-Prozesse iiberpriift. Zum einen bei einer Temperatur von 120 °C fiir
270 Minuten und zum anderen bei einer Temperatur von 140 °C fiir 130 Minuten. Beide sind im
obigen Diagramm markiert.

In einem zweiseitigen, wassertemperierten Versuchswerkzeug aus Aluminium wird jeweils eine
Reinharzplatte aus RTM6 1K bei 120 °C und bei 140 °C gefertigt. Die folgenden beiden
Diagramme zeigen die dabei erfassten Daten. Die Temperaturverliufe zeigen, dass die
Temperierung es ermdglicht, Temperaturspitzen aufgrund von Exothermie zu verhindern. Des
Weiteren erlaubt sie ein sehr schnelles Abkiithlen zum gewiinschten Prozessende, um ein
Nachvernetzen zu unterbinden. Der Leitwert wurde iiber einen im Werkzeug platzierten
Foliensensor mittels dielektrischer Analyse aufgezeichnet.
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Das verwendete Gelnorm PDE-1 System liefert hier keine Absolutwerte zum Aushértegrad, die
Kurvenverldufe kdnnen aber als Referenz fiir weitere Prozesse genutzt werden.
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Abbildung 3.14: Isotherme Aushiirteversuche fiir den Initial-Cure-Prozess von RTM6

Das Harz wird dabei im Vorfeld auf 80 °C vorgewdrmt und in das auf die jeweilige
Aushirtetemperatur vorgeheizte Plattenwerkzeug eingegossen. Nach Ablauf der vorgegebenen
Prozessdauer wird das Werkzeug aktiv abgekiihlt und die Reinharzplatte kann entformt werden.
Der Aushirtezustand des Harzes wird im Anschluss mithilfe einer DSC-Analyse ermittelt. Die
folgende Tabelle enthélt die Ergebnisse dieser Untersuchung.

Hértungstemperatur Aushirtedauer Tyg Xinitial
120 °C 270 min 64,1 +£2,1°C ~48%
140 °C 130 min 111,4+0,7 °C ~67%

Tabelle 3.4:Vorschlige fiir den Initial-Cure-Prozess fiir RTM6 1K

Stellt man beide vorgeschlagenen Prozesse gegeniiber, so erzielt man bei 120 °C und
270 Minuten einen Aushértezustand, der trotz der Beriicksichtigung der Datenblattwerte eher am
unteren Ende des nutzbaren Bandes anzusiedeln ist. Im Vergleich zu den experimentell
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ermittelten Werten zum Gelpunkt aus Tabelle 2.1 ist die Matrix hier noch sehr schwach vernetzt
und dadurch sehr sprode. Dies kann zur Zerstérung der Faserverbundbauteile beim Entformen
nach dem Initial-Cure-Schritt filhren. Ein Nachteil des Prozesses bei 140 °C ist die hohere
Temperatur und damit der groBere Einfluss thermischer Effekte. Vorteile sind die kiirzere
Prozesszeit und der resultierende Aushértezustand. Dieser ldsst ein sicheres Entformen zu, bei
gleichzeitig ausreichend groBem Potenzial zur Geometriekorrektur im Post-Cure-Prozess.

Grundsétzlich sind die angestrebten Glasiibergangstemperaturen und Aushirtegrade auch bei
héheren Hartungstemperaturen in entsprechend kiirzerer Zeit zu erreichen. Dabei steigt allerdings
das Risiko, nach dem Initial-Cure-Schritt schon einen zu hohen Aushértegrad zu erhalten. Dies
gilt insbesondere bei weniger gut kontrollierbaren Randbedingungen im Vergleich zum
Reinharzplattenwerkzeug. So haben die Art der Energiezufuhr, der Werkstoff, die Geometrie des
Werkzeuges und die Faserverstirkung einen Einfluss auf den Aushértevorgang der Matrix.
Diesem Risiko kann durch den FEinsatz einer prozessbegleitenden Aushértegraderfassung
begegnet werden. Es eignen sich die hier angewandte dielektrische Analyse und auch die von
Liebers untersuchte wund weiterentwickelte Aushértegraderfassung auf Basis von
Ultraschallsensoren [56].

3.3.5 Der Gelpunkt von RTM6 1K

Fiir RTM6 1K errechnet sich der Gelpunkt aus den Gleichungen 2.1 und 2.2 wie folgt. Die
Harzkomponente und auch beide Hérterbestandteile sind hier tetrafunktional. Geht man von
einem stochiometrischen Verhéltnis von Harz und Hérter aus, so ergibt sich mit:

fi=4
f,=4
B=1

; 1 _
Xlgel - A4G-1D¢@-1 =03 3.5

Zum Zeitpunkt des Gelierens sind im Falle von RTM6 1K 33 % der Harzkomponente umgesetzt.
Durch die Verwendung einer tetrafunktionalen Harzkomponente ist es relativ frith im
Aushirteprozess wahrscheinlich, dass sich ein Molekiil mit unendlich hohem Molekulargewicht
ausbildet [14] S. 67.
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Die mit diesem Aushértegrad verkniipfte Glasiibergangstemperatur kann nach der Gleichung 2.7
berechnet werden. Fiir die bendtigten Glasiibergangstemperaturen werden die von Hein [28]
ermittelten Werte herangezogen.

mit:
XgelRTM6 =03

Tgo rrme = —15,03 °C
Tyoo rTmMe = 226,07 °C

A =054

(226,07 °C — (—15,03°C)) 0,54 0,33
1—- (1- 0,54) 0,33

Tg gel RTM6 = _15,03 OC + 3.6

Tg gel RTM6 — 36°C

Es zeigt sich, dass die rechnerisch ermittelten Werte deutlich unter den experimentell ermittelten
Werten aus Tabelle 2.1 liegen. Die Berechnung gibt die Glasiibergangstemperatur aus, ab welcher
mit hoher Wahrscheinlichkeit auf Basis der Funktionalititen der Komponenten ein unendlich
groBBes Netzwerk vorliegt. Die Art wie dieses Netzwerk ausgebildet ist und in wie weit es in der
Lage ist Scherkréfte zu iibertragen, spielt dabei allerdings keine Rolle. Ein nicht berticksichtigtes,
stark unstdchiometrisches Verhéltnis von Harz- und Hérterkomponente kdnnte auch zu dieser
Abweichung fiihren. Setzt man die experimentell ermittelten Werte in Gleichung 2.1 ein so erhilt
man allerdings ein Verhéltnis, das die Leistungsfdhigkeit des Systems stark beeintrichtigen
wiirde. Fiir die im Zuge dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen und Werkstoffpriifungen
sind in erster Linie die experimentell ermittelten Werte von Bedeutung. Die rechnerische
Ermittlung dient einer Charakterisierung im Vorfeld und hilft beim Prozessentwurf.

3.4 Charakterisierung des Epoxidharzes
Huntsman LY564 / Aradur 22962

Bei Huntsman Araldite LY564 / Aradur 22962 handelt es sich um ein schnell hartbares
RTM-Harz, welches zudem einen sehr breiten nutzbaren Temperbereich aufweist. Dies
ermdglicht einen zweistufigen Aushédrteprozess mit einer Voraushdrtung bei niedrigen
Temperaturen. Die Arbeiten am Laminarfliigeldemonstrator haben gezeigt, dass ein solcher
Prozess den Bauteilverzug deutlich reduzieren kann.

3.4.1 Zusammensetzung von LY564/Aradur 22962

Bei Huntsman Araldite LY 564 handelt es sich um ein auf Bisphenol-A-Epichlorhydrinharzen
basierendes Epoxidharz mit 1,4-Butandiol-diglycidylether als Reaktivverdiinner [72].
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Durch Mischen von Bisphenol-A mit Epichlorhydrin wird unter Zugabe von
Natriumhydroxid Bisphenol-A-Diglycidylether hergestellt. Das Mischungsverhiltnis von
Bisphenol-A und Epichlorhydrin entscheidet dabei {iber die mittlere resultierende Molekiillange
des  Reaktionsproduktes [11, 73]. Die folgende Strukturformel zeigt, dass
Bisphenol-A-Diglycidylether an beiden Enden je einen charakteristischen Epoxid-Dreiring
besitzt.

Abbildung 3.15: Strukturformel von Bisphenol-A-Diglycidylether

Ein einzelnes Bisphenol-A-Diglycidylether-Molekiil hat ein Molekulargewicht von 340. Das im
Datenblatt angegebene durchschnittliche Molekulargewicht von unter 700 deutet darauf hin, dass
die Harzkomponente selbst einen niedrigen Polymerisationsgrad besitzt [74]. Dies wirkt sich
positiv auf die Viskositdt und damit auf das Durchtrénkungsverhalten aus. Die folgende
Abbildung zeigt die Kettenbildung innerhalb der Harzkomponente.

Abbildung 3.16: Erweiterte Strukturformel von Bisphenol-A-Diglycidylether

Neben dem auf Bisphenol-A basierenden Epoxid enthélt Araldite LY 564 zusitzlich noch
14-22 % 1,4-Butandiol-diglycidylether als Reaktivverdiinner. Dieser erhdht zum einen die
Reaktivitidt und senkt zum anderen die Viskositit. Das ermdglicht den Einsatz von LY564 in
RTM-Prozessen mit hohen Taktraten, wie sie zum Beispiel in der Automobilindustrie gewlinscht
sind. Ein Nachteil der Nutzung dieses Reaktivverdiinners ist die Minderung der thermischen und
chemischen Bestindigkeit und der mechanischen Leistungsfahigkeit [75, 76]. Die folgende
Strukturformel zeigt, dass auch dieser Reaktivverdiinner an beiden Enden jeweils einen Epoxid-
Dreiring aufweist.

Abbildung 3.17: Strukturformel des Reaktivverdiinners 1,4-Butandiol-diglycidylether

Der Verdiinner kann also bei der Aushirtereaktion vollstindig in das entstehende Netzwerk
eingebunden werden. Wie den Strukturformeln entnommen werden kann, sind beide Bestandteile
der Harzkomponente difunktional.
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Als Harterkomponente wird fiir alle hier beschriebenen Versuchsreihen Aradur 22962 benutzt.
Dabei handelt es sich um Isophorondiamin, dessen Strukturformel in der folgenden Abbildung
dargestellt ist [77, 78].

Abbildung 3.18: Strukturformel von Isophorondiamin

Die primiren Aminogruppen des Isophorondiamins lagern sich an die Epoxidgruppen der beiden
Harzkomponenten an. Dabei entstehen eine Hydroxylgruppe und eine verbleibende sekundére
Aminogruppe. Diese sekundire Gruppe kann mit einer zusétzlichen Epoxidgruppe unter Bildung
einer weiteren Hydroxylgruppe reagieren [79]. Das bedeutet, [sophorondiamin kann iiber seine
Aminogruppen direkte Verbindungen zu insgesamt vier Harzmolekiilen eingehen und ist deshalb
tetrafunktional [32]. Beim vorliegenden Harzsystem ermoglicht erst diese Eigenschaft die
Ausbildung eines dreidimensionalen Netzwerks wéhrend der Aushidrtung. Die priméren
Aminogruppen reagieren dabei schneller als die sekundidren Gruppen. Zusammen mit den
difunktionalen Harzmolekiilen fiihrt das dazu, dass zu Beginn der Aushértung die Kettenbildung
iiberwiegt, erst die sekundidren Aminogruppen fiihren mit Verzégerung zu einer Quervernetzung.

3.4.2 Gesamtenthalpie von LYS564 / Aradur 22962

Abbildung 3.19: DSC-Analyse zur Reaktionsenthalpie von Huntsman LY564 / Aradur 22962

Die obige Abbildung zeigt das Ergebnis einer DSC-Messung zur Gesamtenthalpiebestimmung.
Die Messungen wurden mit einer Heizrate von 2 K/min durchgefiihrt.
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Messung Gesamtenthalpie AH g, [é]
DSC LY564 22962 Gesamtenthalpie Nr 1 470,77
DSC LY564 22962 Gesamtenthalpie Nr 2 461,77
DSCLY564 22962 Gesamtenthalpie Nr 3 488,02
Mittelwert 473,52
Standardabweichung 10,89

Tabelle 3.5: Bestimmung der gesamten Reaktionsenthalpie von Huntsman LY564 / Aradur 22962

Die Reaktionsenthalpie von Huntsman LY564/ Aradur 22962 betrdgt nach dieser
Messreihe 473,52 J/g £ 10,89 J/g. Hein [28] hat fiir dieses System eine Gesamtenthalpie von
471,72 J/g £20,41 J/g bestimmt und dabei einen Einfluss der Heizrate zwischen zwei und vier
Kelvin pro Minute auf das Ergebnis ausgeschlossen.

3.4.3 Verkniipfung von Aushéirtegrad und Glasiibergangstemperatur bei
LY564 / Aradur 22962

Abbildung 3.20 zeigt eine Sammlung aller im Laufe dieser Arbeit durchgefiihrten
DSC-Untersuchungen zum Aushértezustand des Epoxidharzes LY564/ Aradur 22962.
Zusitzlich zu den vorliegenden Messwerten werden die von Hein [28] ermittelten Werte
eingefiigt. Diese sind vergleichbar, da sie parallel im selben Labor und auf denselben Messgeriten
erzeugt wurden. Die Abbildung zeigt, dass ein Teil der Messwerte gut mit dem Verlauf der
Di-Benedetto-Kurve korreliert. Hierbei handelt es sich um die Messungen, bei denen auch die
Voraushértung in der Priifmaschine stattgefunden hat. Das bedeutet, diese Harzproben haben den
Priiftiegel zu keiner Zeit verlassen. Bei den Messpunkten die abseits der Fittingkurve liegen
handelt es sich dagegen um Reinharzproben, die zur Zustandskontrolle aus Priitkoérpern
entnommen wurden. Die Voraushértung hat hier unter weniger gut kontrollierten Bedingungen in
einem wassertemperierten Werkzeug oder im Autoklaven stattgefunden und die DSC-Messung
wurde nicht zwangslaufig direkt im Anschluss daran durchgefiihrt. Besonders im Bereich von
T, ~ 70 °C ergeben diese Messungen eine zu geringe Restenthalpie und damit einen zu hohen
Aushértegrad.
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Abbildung 3.20: Gesammelte DSC-Messwerte zum Zusammenhang von X und Tg fiir LY564 / Aradur 22962,
zusammengefiihrt mit den von R. Hein [28] ermittelten Werten.

Die Messpunkte in diesem Bereich besitzen eine im Mittel um ca. 47 J/g zu geringe Restenthalpie.
Zum Vergleich dazu liegt die bei der Bestimmung der Gesamtenthalpie von LY564 / Aradur
22962 ermittelte  Standardabweichung bei 10,9 J/g. Bei Hein [28] betrdgt diese
Standardabweichung 20,4 J/g. Ausgehend von der Tatsache, dass Glasiibergangstemperatur und
Aushértegrad eindeutig miteinander verkniipft sind [19], ist diese Verschiebung deutlich groBer
als es die Streuung des Messverfahrens erwarten lasst.

Gegen ein harzspezifisches Phanomen spricht, dass eine dhnliche Verschiebung auch bei den fiir
Hexcel RTM6 1K ermittelten Werten in Abbildung 3.12 zu erkennen ist.

Ein Grund fiir die teils starke Abweichung der gemessenen Enthalpie vom erwarteten Wert kann
die Wirmeleitung zwischen Probenmaterial und Tiegel sein. Eine fliissig eingefiillte Probe liegt
flichig an der Behélterwand an, wohingegen ein Bruchstiick einer teilausgehérteten Probe nur
iiber wenige Punkte Kontakt zur Tiegelwand hat. Des Weiteren konnen Nebenreaktionen
auftreten, die sowohl Energie aufnehmen als auch abgeben. Diese haben zwar keinen Einfluss auf
die Gesamtenthalpie, bei einem mehrstufigen Prozess konnen sie aber das Verhiltnis der
Teilprozessenthalpien verschieben. Die Aufnahme von Feuchtigkeit durch den Probenwerkstoff
zwischen dem ersten Aushérteschritt und der DSC-Analyse ist ein weiterer Grund fiir die
Abweichung, der zu diesem Zeitpunkt nicht ausgeschlossen werden kann.
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3.4.4 Verglasungszeit von LY564 / Aradur 22962

Die temperaturabhéngige Verglasungszeit wird benétigt, um den Voraushirteprozess so
einstellen zu konnen, dass mit dem Aushéirtezustand das in Abbildung 3.4 markierte Fenster
erreicht wird. Das folgende Diagramm zeigt den anhand von Stichproben ermittelten Verlauf der
Verglasungszeit iiber der Hartungstemperatur.
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Abbildung 3.21: Verglasung von LYS564 / Aradur 22962 bei isothermer Aushirtung

Der angestrebte Bereich liegt direkt iiber der Glasiibergangstemperatur am Gelpunkt. Diese
betrdgt nach Tabelle 2.1 60,2 °C. Das bedeutet, dass ein Aushérteprozess deutlich unter 60 °C
nicht sinnvoll ist. Hier bestiinde die Gefahr, einen glasartigen, ungelierten Harzzustand
einzustellen. Aus dem vorliegenden Diagramm ergibt sich bei einer Aushértetemperatur von
60 °C eine Prozesszeit fiir die Voraushirtung von 85 — 115 Minuten. Die Tatsache, dass die
Aushirtung auch wihrend des Abkiihlens noch voranschreitet spricht dafiir, sich an der unteren
Grenze zu orientieren. Fiir die Verarbeitung dieses Harzsystems in einem isothermen
Voraushirteprozess wird daher eine Haltephase von 90 Minuten empfohlen. Die Gestaltung der
Voraushértung als isothermen Prozess reduziert den Aufwand. Wird der Weg liber das ungelierte
Glas hin zum gelierten glasartigen Zustand gewéhlt, so bietet sich die Nutzung von Sensorik zur
Aushirtetiberwachung an.
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3.4.5 Der Gelpunkt von LY564 / Aradur 22962

Bei LY 564 / Aradur 22962 sind beide Harzbestandteile difunktional und die Harterkomponente
ist tetrafunktional. Geht man von einem stdchiometrischen Mischungsverhiltnis von Harz und
Harter aus, so ergibt sich aus den Gleichungen 2.1 und 2.2 mit:

fi=2
=4
B=1

1
X = |[———=0,577
lgel 2-1DAl-1 ’ 3.7

Das bedeutet, dass zu dem Zeitpunkt an dem das Harz geliert, also das Molekulargewicht
unendlich groB wird, 58 % der Harzkomponente umgesetzt sind.

Die mit diesem Aushértegrad verkniipfte Glasiibergangstemperatur kann nach der Gleichung 2.7
berechnet werden. Fiir die bendtigten Glasiibergangstemperaturen werden die von Hein [28]
ermittelten Werte herangezogen.

mit:
XgetLysea = 0,58
Tgo Lysea = —45,62°C
Tyeo Lyses = 135,28 °C
A=0,51

(135,28°C — (—45,62°C)) 0,51 = 0,58
1- (1- 0,51) 0,58

Ty get Lyses = —45,62°C + 3.8

Tg gelLY564 = 30°C

Auch hier liegen die rechnerisch ermittelten Werte zum Gelpunkt deutlich unter den
experimentell ermittelten Werten aus Tabelle 2.1. Die Berechnung gibt die
Glasiibergangstemperatur aus, ab welcher mit hoher Wahrscheinlichkeit auf Basis der
Funktionalitidten der Komponenten ein unendlich groes Netzwerk vorliegt. Die Art wie dieses
Netzwerk ausgebildet ist und in wie weit es in der Lage ist Scherkrafte zu iibertragen, spielt dabei
allerdings keine Rolle. Besonders fiir die Untersuchung der prozessinduzierten Spannungen, wie
sie in Kapitel 6 durchgefiihrt wird, ist der mittels Rheologie ermittelte Gelpunkt relevanter als der
berechnete. Im Experiment wird direkt erfasst, wann Kréfte durch das Harz {ibertragen werden
konnen. Dies ist gleichzeitig der Zeitpunkt, ab dem Spannungen im Laminat aufgebaut werden
konnen [29].
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3.5 Zusammenfassung

Auf Grundlage des Ablaufdiagramms des Korrekturprozesses wurden die notwendigen
Féhigkeiten und die Verkniipfungen der Systeme untereinander identifiziert. Fiir die
Aushirtegrad- und Geometrieerfassung sowie fiir das Aufbringen der Verformung im
Temperprozess existieren Losungsvorschlige, die im weiteren Verlauf der Arbeit entweder noch
ndher untersucht oder angewandt werden. Mit Huntsman LY564 / Aradur 22962 und
Hexcel RTM6 1K wurden zwei Harzsysteme auf ihre Eignung fir den zweistufigen
Aushérteprozess untersucht und fiir beide wurde ein Vorschlag fiir den Voraushirteprozess
abgeleitet. Alle fiir die Geometriekorrektur notwendigen Elemente sind vorhanden und es wére
moglich, fiir ein konkretes Bauteil aus einem der beiden Matrixwerkstoffe einen
Verformungsprozess zu entwickeln. Dabei ist jedoch noch unklar auf welchen Mechanismen die
Verformung beruht und welchen Einfluss diese auf die Materialeigenschaften hat. Dies wird in
den folgenden Kapiteln néher untersucht.



56 Materialverhalten beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur

4. Materialverhalten beim Uberschreiten der
Glasiibergangstemperatur

Das Ziel dieses Kapitels ist die qualitative Betrachtung des Materialverhaltens bei einer
aufgebrachten Verformung oberhalb der im aktuellen Temperzustand vorliegenden
Glasiibergangstemperatur. Insbesondere die Detektierbarkeit des Erweichens der Matrix und aus
der Verformung resultierende Schadigungen des Laminats stehen hier im Fokus. Dafiir werden
zwei Schritte durchgefiihrt. Im ersten Schritt wird das Verhalten des reinen, teilausgehérteten
Matrixwerkstoffes in einer dynamisch — mechanischen Analyse (DMA) unter ansteigender
Temperatur analysiert. Im zweiten Schritt werden dann glasfaserverstirkte Proben desselben
Matrixwerkstoffes in Biegeversuchen oberhalb der vorliegenden Glasiibergangstemperatur
untersucht, um die Verformungs- und Schidigungsmechanismen besser zu verstehen. Dariiber
hinaus werden aus den Biegeversuchen Werte zur maximal erzielbaren Verformung in
Abhéngigkeit vom Laminataufbau abgeleitet.

4.1 Experimentelle Untersuchung des Verhaltens der Matrix beim
Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur

Die grundlegende Voraussetzung fiir die aktive Geometriebeeinflussung teilvernetzter
Faserverbundkomponenten auf Epoxidharzbasis ist das Erweichen der Matrix beim Uberschreiten
der aktuell vorliegenden Glasiibergangstemperatur im Temperprozess. Im folgenden Abschnitt
wird im Rahmen einer dynamisch-mechanischen Analyse das Materialverhalten veranschaulicht
und die Detektierbarkeit des Erweichens mithilfe der dielektrischen Analyse iiberpriift. Aus den
Ergebnissen dieser Versuche wird ein Startkriterium hinsichtlich der Umformbarkeit fiir den
Korrekturprozess abgeleitet.

4.1.1 Versuchsaufbau und —durchfiihrung einer dynamisch-mechanischen Analyse
an Reinharzproben mit paralleler dielektrischer Analyse

Die DMA-Versuche dienen der Erfassung des Verlaufes des E-Moduls bei Uberschreitung der
Glasiibergangstemperatur und zum Nachweis, dass mit dem DEA-Gerét Gelnorm PDE-1 [63] der
Abfall des E-Moduls geniigend genau erfasst werden kann. Die Grundlagen zur dynamisch-
mechanischen Analyse von Duromeren wurden von Ehrenstein [32] S. 42 zusammengefasst. Das
Vorgehen und der Aufbau orientieren sich an ISO 6721-11. Da erwartet wird, dass das
Probenmaterial vollstindig erweicht, wird als Messanordnung der Dreipunktbiegeversuch
gewihlt. Hier wird keine klassische Einspannung bendtigt, aus der sich der Probenkdrper beim
Erweichen 16sen konnte. Nachteilig ist, dass fiir den Stempel eine Riickstellkraft notwendig ist.
Das bedeutet, dass die Messwerte nahe an der aktuellen Glasiibergangstemperatur quantitativ
nicht nutzbar sind.

Die Versuchsreihe wird mit dem Epoxidharz LY564 / Aradur 22962 durchgefiihrt. Aus diesem
wird in einem wassertemperierten Werkzeug eine Platte gegossen und fiir 25 Minuten bei 90 °C
vorausgehértet. Die spéter bendtigten DEA-Foliensensoren werden dabei miteingegossen. Um
Unterschiede des Aushidrtezustandes zwischen den Biegeproben zu vermeiden, werden alle
Priifkorper aus dieser Platte gefrést. Insgesamt werden vier Proben hergestellt, wobei die erste zur
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Einrichtung der Maschine und zum Test des Versuchsaufbaus genutzt wird. Die folgende Tabelle
enthilt die Bezeichnung der Proben und den Aushirtezustand, der im Zuge der DMA-
Untersuchung bestimmt wurde.

Glasiibergangs- Aushiértegrad X nach
Probe temperatur Di - Benedetto mit A =
T, 0,51
DMA LY564 teilausgeh. Test ohne
Nr.1 DEA i
II\)I?/IZA LY564 teilausgeh. mit DEA 62.8 °C 73.7 %
II\)I?/gA LY564 teilausgeh. mit DEA 63.1 °C 73.8 %
II\)I?/ZA LY564 teilausgeh. mit DEA 63.4 °C 74.0 %

Tabelle 4.1: Im Zuge der DMA-Analyse ermittelte Glasiibergangstemperaturen des teilausgehiirteten
Probenmaterials mit errechnetem Aushirtegrad

Die Messdaten der dynamisch-mechanischen Analyse einschlieBlich der Bestimmung der
Glasiibergangstemperaturen sind in Anhang B zu finden.

Als Priifmaschine wird ein Mettler Toledo SDTA861e genutzt. Tabelle 4.2 konnen die
Probengeometrie und die Grundeinstellungen zu den Versuchen entnommen werden.

Probengeometrie 60 mm * 10 mm * 2,3 mm
g (L*B*H)
Auflagerabstand 50 mm
Aufheizrate 3 K/ min
Temperaturbereich -30°C-100 °C
Anregungsfrequenz 1 Hz
Auslenkung 0,02 mm

Tabelle 4.2: Grundeinstellungen der DMA-Untersuchung

Die relativ hohe Aufheizrate von 3 K/ min wird gewéhlt, um ein Nachvernetzen der Proben
wihrend des Versuches so weit wie moglich zu unterbinden. Dariiber hinaus handelt es sich um
eine Heizrate, die fiir grolere Verbundbauteile spiter auch mit Labordfen oder Autoklaven noch
dargestellt werden kann. Der Temperaturbereich bis 100 °C stellt sicher, dass die aktuell
vorliegende Glasiibergangstemperatur im Versuch iiberschritten wird. Die Frequenz von 1 Hz ist
ausreichend, da hier von einem relativ trigen, stetigen Abfall der Materialeigenschaften
ausgegangen wird. Deutlich hohere Frequenzen sind auch mit Blick auf das Gesamtziel, die
Umformung groBerer Faserverbundkomponenten, nicht relevant.



58 Materialverhalten beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur

Um die Messergebnisse der mechanischen Analyse durch den Foliensensor der dielektrischen
Analyse nicht zu beeinflussen, wird mit zwei Harzprobekdrpern pro Versuch gearbeitet. Die
folgende Abbildung zeigt den kompletten Versuchsaufbau in der gedffneten Priifmaschine.

Abbildung 4.1: Versuchsaufbau zur DMA-Untersuchung mit paralleler dielektrischer Analyse

Die DEA-Probe wird durch Vliespads thermisch isoliert an den beiden festen Auflagern der
Biegevorrichtung neben der eigentlichen Biegeprobe fixiert. Die Befestigung der DEA-Probe und
die Durchfiihrung der Messleitungen nach auflen erfolgen so, dass der Biegeaktuator nicht beriihrt
wird.
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4.1.2 Ergebnisse der dynamisch - mechanischen Analyse

In Ergénzung zu den Grundlagen der DMA-Untersuchung bei Ehrenstein [32] S. 42 wird die
Auswertung und Interpretation der Daten von Widmann et al. [80] detaillierter beschrieben. Der
folgende Absatz legt die fiir die durchgefiihrte Versuchsreihe relevanten Zusammenhinge dar.

Neben der Temperatur werden als Messdaten die Verldufe der Priitkraft F, der Auslenkung L und
die Phasenverschiebung & zwischen diesen beiden GroBen aufgezeichnet. Mithilfe des
individuellen Geometriefaktors g, der sich aus der Geometrie der einzelnen Proben ergibt und auf
den Messprotokollen im Anhang B angegeben ist, ldsst sich der komplexe Elastizitdtsmodul
berechnen.

|E*|—F 4.1
_Lg .

Daraus konnen der Speichermodul E’ und der Verlustmodul E'' abgeleitet werden.

E' =|E*| cosé 4.2

E" = |E*| siné§ 4.3

Die mechanische Dampfung tan 6 beschreibt das Verhéltnis der beiden Moduln.

144

tan § = ? 4.4

Ein rein elastisches Verhalten, wie es vollstindig ausgehirtete Epoxidharze deutlich unterhalb
ihrer maximalen Glasiibergangstemperatur aufweisen ist dadurch gekennzeichnet, dass keine
Phasenverschiebung auftritt. Im vorliegenden Fall wird mit einem viskoelastischen
Materialverhalten und damit mit einer signifikanten Phasenverschiebung gerechnet.

Die folgende Abbildung zeigt den Verlauf von Speicher- und Verlustmodul und der
mechanischen Ddmpfung iiber der auf der X-Achse aufgetragenen Probentemperatur. Man kann
erkennen, dass die Kurven der drei Messungen keine signifikanten Unterschiede aufweisen.
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ébbildung 4.2: Verlauf der mechanischen Eigenschaften teilausgehirteter Reinharzproben beim
Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur im Dreipunktbiegeversuch

Im Bereich der aktuellen Glasiibergangstemperatur des Probenmaterials tritt ein sehr starker
Abfall des Speichermoduls auf. Gleichzeitig nimmt der Verlustmodul zu, womit auch ein Anstieg
der Phasenverschiebung auf circa zehn Grad verkniipft ist. Das bedeutet, dass mit dem
Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur temporir ein viskoelastisches
Materialverhalten vorliegt. Der Speichermodul féllt hier soweit, dass er mit diesem
Versuchsaufbau kaum noch messbar ist. Das bedeutet, das Material wird an dieser Stelle sehr
weich und damit einfach verformbar. Einen Riickschluss auf die an diesem Punkt zuldssige
Bruchdehnung lisst diese Untersuchung allerdings nicht zu.

Im folgenden Diagramm werden nun die parallel erfassten Daten der dielektrischen Analyse
hinzugefiigt. Um die Ubersichtlichkeit zu wahren wird nur noch der Speichermodul betrachtet.
Unterhalb der aktuellen Glasiibergangstemperatur des Probenmaterials bis circa 50 °C liegt die
Leitfahigkeit konstant nahe Null, wiahrend der Speichermodul linear abnimmt. Dies entspricht
dem normalen Verhalten eines vollstéindig ausgehérteten Epoxidharzes deutlich unterhalb seiner
thermischen Belastungsgrenze. Mit Erreichen der aktuellen Glasiibergangstemperatur fallt der
Speichermodul sehr stark ab bei einem gleichzeitigen starken Anstieg der Leitfdhigkeit. Das
Losen der schwachen chemischen Bindungen durch die Energiezufuhr und die Zunahme der
Beweglichkeit der schon vorhandenen, auf kovalenten Bindungen basierenden Makromolekiile
[18] S. 115, bewirken einen Anstieg der lonenmobilitdt und begiinstigen eine Ausrichtung der
polaren chemischen Gruppen im Material. Gotro und Lee [59] S. 5 zeigen den Zusammenhang
zwischen den mechanischen und den dielektrischen Eigenschaften der Matrix auf Basis der
jeweils zu Grunde liegenden GroBen und Formeln.



Materialverhalten beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur 61

4500

- 4000

- 3500

- 3000

- 2500

- 2000

E' [MPa]

- 1500

Conductivity [%]

- 1000

- 500

O T T T T T nn.l’- 0
-30 -10 10 30 50 70 90 110

T[°C]
+— —Gemittelte Steigung ——DMA Ly564 teilausgeh. Nr.2
-=--=DMA Ly564 teilausgeh. Nr.3 DMA Ly564 teilausgeh. Nr.4

Abbildung 4.3: Dreipunktbiegeversuch an Reinharzproben unter ansteigender Temperatur mit gleichzeitiger
dielektrischer Analyse

Das Diagramm zeigt, dass die dielektrische Analyse und speziell das verwendete Gerét
Gelinstrumente PDE1 dazu geeignet sind, das Erweichen eines unvollstindig ausgehérteten
Epoxidharzes beim Uberschreiten seiner aktuellen Glasiibergangstemperatur zu erfassen.

Mit Blick auf die Anwendung bei der Verformung von Faserverbundkomponenten muss aus den
Messdaten ein Kriterium abgeleitet werden, dass den Beginn der Umformung festlegt. Diese darf
zum einen nicht zu spét beginnen, um kein Potenzial durch die fortschreitende Vernetzung zu
verlieren. Zum anderen haben Versuche gezeigt, dass das Aufbringen einer Verformung auf einen
noch nicht vollstindig erweichten Probenkorper zu einer ungleichméBigen Verformung und
schlimmstenfalls zum Knicken fiihren kann. Dies ist besonders wichtig, da das iibergeordnete
Ziel die Geometriekorrektur groferer Faserverbundkomponenten ist, welche moglicherweise
lokal unterschiedliche Voraushirtegrade und ein inhomogenes Aufheizverhalten besitzen. Die
parallele Nutzung mehrerer verteilter DEA-Messstellen kann eine Losung fiir dieses Problem
darstellen.

Das naheliegendste Kriterium ist die Definition eines einfachen Schwellwertes fiir die
Leitfahigkeit. Dies kann allerdings bei hoheren Aushértegraden problematisch sein, da dort der
Schwellwert durch die Anndherung an T, noch iiberschritten werden kann, obwohl kein
Verformungspotenzial mehr vorhanden ist. Dariiber hinaus miisste man diesen Absolutwert fiir
jedes Harzsystem individuell bestimmen. Die Nutzung der Bauteiltemperatur als Kriterium zur
Verformung ist in zweierlei Sicht problematisch. Zum einen muss die aktuelle
Glasiibergangstemperatur des Matrixwerkstoffes vor dem Temperprozess bekannt sein, zum
anderen sind damit keine mehrfachen, schrittweisen Verformungen im selben Temperprozess
moglich.
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Als breiter anwendbares Kriterium wird deshalb der Ubergang der Conductivity in den Bereich
der linearen Steigung vorgeschlagen. Dabei ist zu beachten, dass die Messwerte in den hier
behandelten Diagrammen {iiber der Probentemperatur aufgetragen sind, um etwaige
Schwankungen der Heizrate zu kompensieren. In Abbildung 4.3 ist als Anhaltspunkt eine
errechnete Gerade eingefiigt, die die mittlere Steigung von m = 0,469 der linearen Anteile der
drei Messkurven widergibt. Der Steigungswert fiir das Startkriterium muss dabei niedriger als
dieser Mittelwert angesetzt werden, um sicherzustellen, dass der Wert immer tiiberschritten
werden kann. Im Rahmen dieser Arbeit wird ein Steigungskriterium von m = 0,4 vorgeschlagen,
ab welchem mit der Verformung des Faserverbundbauteiles begonnen werden kann. Die folgende
Abbildung zeigt dieses Kriterium angewandt auf die vorliegenden Messkurven. Die Kreise
markieren den Punkt, an dem die Steigung der Leitfahigkeit zum ersten Mal den Wert m = 0,4
iiberschreitet.
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Abbildung 4.4: Anwendung des Kriteriums m = 0,4 auf die DMA-Messkurven

Die folgende Aufstellung beinhaltet die dazugehdrigen Zahlenwerte. Im Vergleich mit den
Werten aus Tabelle 4.1 erkennt man, dass die Verformung nach diesem Kriterium deutlich
oberhalb der aktuellen Glasiibergangstemperatur gestartet werden wiirde.

_ T [°C] Conductivity
m=0,4 %]
DMA LY564 teilausgeh. Nr.2 74,6 3,95
DMA LY564 teilausgeh. Nr.3 74,9 3,43
DMA LY564 teilausgeh. Nr.4 79,6 4.2

Tabelle 4.3: Punkte, an denen die Steigung der Conductivity in den DMA-Messdaten m = 0,4 iiberschreitet
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Bei der Nutzung eines Harzsystems mit grundlegend unterschiedlicher chemischer
Zusammensetzung ist es empfehlenswert, diese Messreihe erneut durchzufiihren. Ein groBerer
Probenumfang ist dann sinnvoll, wenn ein weniger konservatives Steigungskriterium definiert
werden soll.

4.2 Verhalten des Laminats bei plastischer Verformung durch Biegung
oberhalb der Glasiibergangstemperatur

In diesem Abschnitt wird dargelegt, welche grundlegenden Mechanismen die plastische
Verformung von Epoxidharzlaminaten durch Biegung ermdglichen. Darauf aufbauend werden
aus zu starken Umformungen resultierende Schéadigungen analysiert. Insbesondere das
Versténdnis der Schidigungsmechanismen ist notwendig, um im darauffolgenden Schritt die
Grenzen des Umformprozesses ableiten zu kdnnen.

4.2.1 Mechanismen zur plastischen Verformung des Laminats durch Biegung
oberhalb der Glasiibergangstemperatur

Bei herkommlichen Verstdrkungsmaterialien wie Glas- oder Kohlenstofffasern treten keine
signifikanten Anderungen der mechanischen FEigenschaften im fiir die Aushirtung von
Epoxidharzen iiblicherweise genutzten Temperaturbereich auf. Dariiber hinaus besitzen diese
Fasern eine sehr hohe Steifigkeit im Vergleich zum Matrixwerkstoff, insbesondere oberhalb
seiner aktuellen Glasiibergangstemperatur. Das bedeutet, dass die Fasern im Umformprozess
keine plastische Verformung erfahren konnen. Ihre Lage und ihre Ausrichtung im Werkstoff
konnen sich durch das Erweichen der Einbettung aber dndern. Dies kann sowohl in der
Laminatebene als auch senkrecht dazu geschehen. Plastische Verformungen oberhalb der
Glasiibergangstemperatur werden also durch die matrixdominierten Eigenschaften eines
Laminates ermoglicht.

Abbildung 4.5: Verschiebung der Einzelschichten des Laminats unter Biegung

Die obige Abbildung zeigt die Verschiebung der einzelnen Faserlagen des Laminats relativ
zueinander infolge der aus der aufgebrachten Biegeverformung resultierenden Schubkréfte. Ein
Abbau der Schubspannungen auf diese Art und damit eine plastische Verformung sind nur
moglich, wenn der Langenausgleich an den Réndern des Laminats erfolgen kann. Das bedeutet
auch, dass die Bauteilgeometrie dort negativ beeinflusst wird. Eine feste Einspannung der Rénder
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oder ein groBer Abstand zwischen Verformungsbereich und Bauteilrand unterbinden eine
plastische Verformung. Neben der Verschiebung der Fasern in der Laminatebene kann auch eine
Verschiebung senkrecht dazu auftreten.

Abbildung 4.6: Kompaktierung des Faseranteils des Laminats in Dickenrichtung unter Biegung

Der Faseranteil wird kompaktiert und verdrangt das Matrixmaterial. Das Laminat wird im Bereich
der Biegung nicht diinner, da sich das vorhandene Materialvolumen nicht dndert. Die so
erzielbaren Verschiebungen und damit die Biegeverformungen sind sehr klein, da bei
vorhandenen 0°-Fasern auf der Druckseite sehr friih ein Beulen einsetzt.

Ein weiterer Mechanismus, der eine plastische Verformung erlaubt, ist die Parallelverschiebung
der Fasern in der Laminatebene. Abbildung 4.7 zeigt dies am Beispiel einer Laminatschicht mit
einer Faserorientierung von 45°/135°. Mit der Verformung in Léngsrichtung sind sowohl eine
Anderung der Faserwinkel als auch der Breite gekoppelt. Dies schlieft eine Nutzung zur
Geometriekorrektur durch Verformung in der Laminatebene aus. Hinzu kommt, dass in der Praxis
kaum reine bidiagonale Lagenaufbauten genutzt werden.

Abbildung 4.7: Verformung einer 45°/135° - Laminatschicht in der Ebene

Bei der fiir die Geometriekorrektur im Temperprozess priferierten Verformung durch Biegung
kann dieser Mechanismus jedoch auch eine Rolle spielen. In der folgenden Abbildung ist der
Schnitt durch eine Biegeprobe skizziert, die einen hohen Anteil bidiagonal ausgerichteter
Faserlagen besitzt.
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Abbildung 4.8: Verformungsbild einer Biegeprobe mit hohem 45°/135°-Anteil

Durch die oben beschriebene Kopplung fiihrt eine Stauchung auf der Druckseite zu Druckkriften
parallel zur Biegeachse. Die Streckung bewirkt auf der Zugseite Krifte, die auch parallel zur
Biegeachse auftreten. Zusammen fithren diese zu einer Kriimmung des Laminats um die
Léngsachse, wie es im Schnitt in der Abbildung 4.8 rechts dargestellt ist.

Neben diesen drei beschriebenen Mechanismen existiert ein weiterer, welcher nur bei der
Verwendung von Geweben als Verstirkungsmaterial zum Tragen kommt. Abbildung 4.9 zeigt
die Skizze einer Biegeprobe, die mit 0°/90°-Gewebe verstarkt ist.

Abbildung 4.9: Streckung und Stauchung der Aufienlagen einer in 0°/90° - Richtung gewebeverstirkten
Biegeprobe bei der Verformung oberhalb der Glasiibergangstemperatur

Das Erweichen der Matrix erlaubt eine Verschiebung der Fasern senkrecht zu ihrer Ausrichtung.
Dies fiihrt auf der Druckseite zu einer Stauchung der Rovings in 90°-Richtung und auf der
Zugseite zu einer Streckung. Der dadurch gednderte Verlauf der Fasern in 0°-Richtung ermoglicht
die fiir eine plastische Verformung durch Biegung notwendige Streckung oder Stauchung ohne
eine Langendnderung der Fasern.

In der Praxis wirkt bei der plastischen Umformung eines Laminates oberhalb der
Glastibergangstemperatur immer eine Kombination der genannten Mechanismen. Der jeweilige
Anteil und damit auch das Verformungspotenzial sind vom Laminataufbau und vom verwendeten
Halbzeug abhéngig. Die Quantifizierung des Umformpotenzials in Abhéngigkeit des
Lagenaufbaus wird in Kapitel 4.3 beschrieben. Aus den Mechanismen kann abgeleitet werden,
dass ein niedriger Faservolumenanteil ein hheres Umformpotenzial zur Folge hat. Gleichzeitig
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kann ein ausschlieBlich in 0°-Richtung verstiarktes UD-Laminat nur in sehr geringem Malle ohne
Schédigung plastisch verformt werden.

4.2.2 Sichtbare Schiidigungsarten bei zu starker Umformung im Temperprozess

Zur Bestimmung der bei libermédBiger Verformung im Temperprozess auftretenden, sichtbaren
Schéadigungsarten werden Couponproben mit den in Abbildung 4.20 gezeigten Maflen genutzt.
Die Proben werden aus dem Matrixwerkstoff Huntsman LY564 / Aradur 22962 und dem
Glasfasergewebe Interglas 92626 gefertigt. Sie werden auf einem ebenen Werkzeug
vorausgehédrtet und danach im Temperprozess in einem passiven, statischen
Vierpunktbiegeaufbau umgeformt. Dies bedeutet, dass die Proben elastisch verformt in die
Vorrichtung eingelegt werden. Der Abstand der Auflager wird im Temperprozess nicht mehr
verdndert. Die folgende Abbildung zeigt eine Skizze dieses Aufbaus.

Abbildung 4.10: Statischer Vierpunktbiegeaufbau zur Verformung von Proben im Temperprozess

Um den Einfluss durch die Wéarmedehnung der Vorrichtung zu minimieren, wird eine
Tréagerplatte fiir die Auflager aus quasiisotropem Kohlenstofffaserverbund benutzt. Das Ziel des
Versuchsaufbaus ist das FEinbringen optisch erkennbarer Schiden in das Material. Das
Verstindnis hinsichtlich der Schiddigungsarten ist zum einen notwendig, um im darauffolgenden
Arbeitsschritt die Grenzen des Umformprozesses definieren zu konnen. Zum anderen ergibt sich
daraus die Moglichkeit, Verbundkomponenten nach der Geometriekorrektur gezielter auf
Schadigungen hin zu untersuchen.
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Die folgende Abbildung zeigt beispielhaft die Schiadigung der Druckseite von zwei dieser Proben.
Das Laminat ist vollstindig aus Gewebelagen in 0°/90°-Orientierung aufgebaut.

Abbildung 4.11: Blick auf die Druckseite im Temperprozess zu stark verformter Biegeproben

Man erkennt, dass sich die Deckschichten in der Mitte der Probe abgelost und aufgefaltet haben.
Eine genauere Untersuchung, insbesondere der Schadenstiefe, erfolgt mithilfe eines Schliftbildes
des geschidigten Bereiches unter einem digitalen Lichtmikroskop. Abbildung 4.12 gibt einen
Uberblick iiber die Positionen der im weiteren Verlauf diskutierten Detailansichten A und B.

Abbildung 4.12: Schliffbild eines bei der Verformung im Temperprozess geschidigten Laminates

Ansicht A zeigt einen Schnitt des in Abbildung 4.11 gezeigten Schadensbildes. Die aus der
Biegung resultierenden Druckkrifte zusammen mit den stark reduzierten mechanischen
Eigenschaften des Matrixwerkstoffes oberhalb seiner Glasiibergangstemperatur bewirken ein
Beulen der in 0°-Richtung verlaufenden Rovings. Damit einher gehen die in der Detailansicht in
Abbildung 4.13 mit Pfeilen markierten lokalen Abldsungen der Laminatschichten. Aufgrund der
stark ausgelenkten Fasern als auch der teils tief im Material auftretenden Delaminationen muss
ein derart umgeformtes Laminat als geschidigt angesehen werden.
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Abbildung 4.13: Detailansicht A, aufgefaltete und abgeloste Laminatschichten der Biegeprobe

Neben dem Beulen der Fasern auf der Druckseite der Biegung tritt auch auf der Zugseite eine
sichtbare Beeintrdchtigung des Laminates auf. Diese zeigt sich in weilen Punkten in der Mitte
des biegebelasteten Bereichs der Proben. Die folgende Abbildung gibt den Blick auf die Zugseite
zweier im Temperprozess zu stark verformter GFK-Proben wieder.

Abbildung 4.14: Blick auf die Zugseite im Temperprozess zu stark verformter Biegeproben

Die weien Punkte spiegeln das Webmuster des Glasfasergewebes wider, ihre Intensitét 1dsst zum
Rand des biegebelasteten Bereichs nach. Abhidngig von der vorliegenden Webart des
Verstarkungsmaterials gibt es zwei Mechanismen, die zu diesem Schiddigungsbild fiihren.
Grundlage ist in beiden Fillen die im Rahmen der Vorstellung der Verformungsmechanismen in
Abbildung 4.9 gezeigte Streckung der dulleren Gewebelage. Die folgende Detailansicht B aus
Abbildung 4.12 gibt Aufschluss iiber eine der beiden mdglichen Ursachen dieser Punkte.



Materialverhalten beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur 69

Abbildung 4.15: Detailansicht B, Anheben der Rovings bei einem hohen 0°-Anteil aufien

Die Mikroskopaufnahme zeigt einen 0°-Roving auf der Zugseite der Biegeprobe, der sich auf
Grund der Zugkrifte aus der Biegung und des Erweichens der Matrix lokal von der
darunterliegenden Laminatschicht abgelst hat. Diese sehr begrenzten lokalen Delaminationen
werden als Punktmuster unter der Probenoberfléche sichtbar. Die folgende Skizze macht deutlich,
dass dieser Schadigungsmechanismus insbesondere dann auftritt, wenn es sich um ein in sich
unsymmetrisches Gewebe handelt, dessen Hauptfaseranteil auBen in 0°-Richtung orientiert ist.

Abbildung 4.16: Skizze zur Schidigung von Biegeproben durch Anheben der Rovings bei einem hohen
0°-Anteil auflen

Liegt eine Gewebedecklage vor, deren Hauptanteil aulen in 90°-Richtung verlduft, so treten die
Delaminationen an den Stellen auf, an denen der 0°-Roving nach auflen umgelenkt wird. Die
folgende Skizze zeigt diesen Schidigungsmechanismus.
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Abbildung 4.17: Skizze zur Schidigung von Biegeproben durch Anheben der Rovings
bei einem hohen 90°-Anteil aufien

Durch die Zugkréfte werden die 0°-Rovings gestreckt. Die darunterliegenden, rechtwinklig dazu
verlaufenden Rovings werden gequetscht. Rechts und links dieser gequetschten Faserbiindel hebt
sich der 0°-Roving vom Laminat ab und driickt dabei die dariiberliegenden Fasern nach auf3en.
Die folgende Mikroskopaufnahme und damit verbunden die Detailansicht C zeigen eine solche
Schadigung an einem im Temperprozess umgeformten quasiisotropen Laminat mit einer
0°/90°-Deckschicht.

Abbildung 4.18: Lokale Delamination und Beeintriichtigung der Bauteiloberfléiche bei einem
hohen 90°-Anteil auflen
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Das Anheben der 90°-Rovings iiber den Delaminationen bringt zusétzlich eine negative
Beeintrachtigung der Laminatoberfliche mit sich. Diese ist allerdings nicht ohne Weiteres
zweifelsfrei zu erkennen, da der chemische Schwund aus dem Aushérteprozess eine dhnliche
Struktur auf der Bauteiloberflache hervorrufen kann.

Eine Auffilligkeit, die auch in Abbildung 4.15 zu erkennen ist, ist die Brechung des Lichts an
stark ausgelenkten Faserbiindeln in 0°-Richtung. Die folgende Abbildung zeigt die
Detailauthahme eines solchen Bereiches.

Abbildung 4.19: Optische Auffilligkeit an einem stark ausgelenkten Roving

Mit der Auslenkung des Rovings, der parallel zur Schnittebene verlduft geht ein
Zwischenfaserbruch iiber die gesamte Breite des darunterliegenden Faserbiindels einher. Ein
solcher optischer Effekt tritt interessanterweise immer nur in den Bereichen auf, in denen das
Laminat unzuléssig stark verformt wurde. Die Ursache konnte eine Ablosung im Faser-Matrix
Interface sein. Die Auswirkungen des Temper- und Umformprozesses auf das Interface wird
deshalb in Kapitel 5.3 genauer untersucht.

Um abzusichern, dass die aufgezeigten Schadigungen tatsichlich durch die Umformung oberhalb
der Glasiibergangstemperatur verursacht wurden, wurden die Schliffbilder mit denen von Proben
verglichen, die auf die gleiche Art getempert, aber dabei nicht verformt wurden. Zusétzlich
wurden noch Schliffbilder elastisch verformter Proben erzeugt. Bei diesen Referenzproben
wurden keine der oben aufgefiihrten Phdnomene im Laminat beobachtet.

Schnitte an plastisch verformten Proben aus reinem 45°/135°-Laminat zeigen unabhéngig vom
Schnittwinkel weder Delaminationen noch Auffilligkeiten hinsichtlich des Faser-Matrix
Interfaces. Die Mikroskopaufnahmen zu diesen Proben sind in Anhang CAnhang zu finden.
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4.3 Quantifizierung der Grenzen des Umformprozesses oberhalb der
aktuellen Glasiibergangstemperatur der Matrix

Die Betrachtung der Verformungsmechanismen und Schidigungsarten im Kapitel 4.2 hat gezeigt,
dass die ohne offensichtliche Schadigung des Materials erzielbaren plastischen Verformungen im
Temperprozess begrenzt sind. Hinzu kommt eine Abhéngigkeit vom verwendeten Halbzeug,
Lagenaufbau und vom Typ und Aushértegrad der Matrix. Mit Blick auf die Geometriekorrektur
von Faserverbundbauteilen ist es wichtig diese Grenze zu kennen, um die Entscheidung treffen
zu konnen, ob und wie ein mit Abweichungen behaftetes Bauteil korrigiert werden kann. Mithilfe
eines in Anlehnung DIN EN ISO 14125 [81] entwickelten Vierpunktbiegeversuches unter
Temperbedingungen wird diese Grenze fiir Laminate aus LY564 / Aradur 22962 und dem
Glasfasergewebe Interglas 92626 bestimmt. Uber das Einfiihren der GroBe Umsetzung als
Verhiltnis zwischen aufgebrachter elastischer Dehnung und umgesetzter plastischer Verformung
wird ein Vergleich zwischen verschiedenen Laminaten mdglich. Die Messdaten aus diesem
Versuch werden dariiber hinaus genutzt, um die Streuung der Ergebnisse des Umformprozesses
in Abhéngigkeit vom Laminat zu quantifizieren.

4.3.1 Beschreibung des aktiven Vierpunktbiegeversuchs wihrend des
Post-Cure-Prozesses

Die Hauptmotivation zur Entwicklung eines eigenen Versuchsaufbaus einschlieBlich Vorrichtung
liegt in der Mdglichkeit zur Integration in das in Kapitel 3.1.2 beschriebene Gesamtsystem zur
Geometriekorrektur. Besonders die in Labview realisierte Kopplung des Verformungsapparates
mit der dielektrischen Analyse und der optischen Geometrieerfassung stellt einen wichtigen
Schritt auf dem Weg zur Geometriekorrektur an groBeren Faserverbundkomponenten dar [66].
Die Probenkdrper fiir diesen Vierpunktbiegeversuch im Temperprozess werden aus Huntsman
LY564 / Aradur 22962 und dem Glasfasergewebe Interglas 92626 im
Single-Line-Infusionsverfahren bei Umgebungsdruck und Umgebungstemperatur gefertigt. Die
Plattengrofe ist dabei so gewdhlt, dass jeweils ein Satz von sieben Proben plus eine Probe als
Sicherheit aus einer Platte gewonnen werden kann. Dies ist fiir die spétere Betrachtung der
Streuung des Prozesses wichtig, da so gewihrleistet werden kann, dass alle Probenkorper eines
Satzes exakt den gleichen Ausgangszustand vor dem Umformprozess besitzen. Die Harzinfusion
wird als Ringanguss mit einem Caulplate durchgefiihrt, so dass sowohl Probenober- als auch
Probenunterseite eine glatte Oberflache besitzen. Die dielektrischen Foliensensoren werden vor
der Infusion in der Symmetrieebene des Laminataufbaus positioniert. Nach dem Abschluss der
Harzinfusion werden die Probenplatten fiir 40 Minuten bei 60 °C getempert. Die so fiir dieses
Harzsystem erzielbare Glasiibergangstemperatur nach dem Initial-Cure-Schritt von ca. 60 — 65 °C
stellt die Schwelle dar, ab der die Probenplatten sicher entformbar sind und mechanisch
nachbearbeitet werden konnen. Gleichzeitig besitzen sie aber wegen des relativ niedrigen
Aushédrtegrades noch ein hohes Potenzial zur Umformung im Temperprozess. Das
CTT-Diagramm in Abbildung 4.21 gibt sowohl die Voraushéirtung bis zur Entformung als auch
das Tempern wieder. Insgesamt werden auf diese Weise drei verschiedene Probentypen mit den
Lagenaufbauten [ 0/ 90 J6s, [ 0/ 90 £45 ]3s und [ + 45 ] s gefertigt. Die Probenstérke liegt bei
zwoOlf Lagen dieses Gewebes und diesem Infusionsprozess im Mittel bei 2,73 mm. Eine
detailliertere Beschreibung der Probenfertigung kann in [82] nachgelesen werden. Die folgende
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Abbildung zeigt eine auf diese Weise gefertigte Biegeprobe mit den MaB3en und dem im Laminat
integrierten Foliensensor.

Abbildung 4.20: Geometrie der Vierpunktbiegeproben

Die eingefristen Nuten dienen dazu, Bereiche, die fiir Sensoren vorgesehen sind, mechanisch
vom Bereich der Biegung zu entkoppeln. So wird sichergestellt, dass die Sensoren keinen Einfluss
auf die Biegung haben, die Sensorbereiche aber trotzdem dieselbe Temperhistorie wie der
Priifbereich besitzen. Mithilfe einer DSC — Analyse wird der Aushértezustand der drei
Probensitze nach dem Initial-Cure-Schritt iberpriift. Die folgende Tabelle enthilt die Ergebnisse
dieser Analyse.

T.q [ °C ] Xcalc [%]

[0/90] es 65,2 74,7
[0/90 +45 ] 3 60,1 72,5
[+45 ] es 60,1 72,5

Tabelle 4.4: Ergebnis der DSC - Analyse der Probenplatten fiir den aktiven Vierpunktbiegeversuch
nach dem Initial-Cure-Schritt

Die Glasiibergangstemperaturen der Platten liegen im angestrebten Bereich. Das bedeutet, dass
die Platten zur Weiterverarbeitung zu Biegeproben geeignet sind. Die Restenthalpie AHp und
damit auch der daraus mithilfe der in Tabelle 3.5 bestimmten Gesamtreaktionsenthalpie von
473,52 J/g errechnete Aushirtegrad Apgc streuen relativ stark untereinander. Dies ist auf ein
bekanntes Problem in der Auswertung dieser Messungen zuriickzufiihren, bei der die Tangente
unterhalb der Messkurve per Hand positioniert werden muss. Kleine Verschiebungen fiihren hier
zu signifikanten Anderungen der zu bestimmenden Restenthalpie.
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Abbildung 4.21: CTT-Diagramm mit der Prozessfiithrung zur Probenfertigung und Durchfiihrung
des aktiven Vierpunktbiegeversuchs

Abbildung 4.22: ISO - Ansicht der Biegevorrichtung fiir den aktiven Vierpunktbiegeversuch mit
Kennzeichnung der Funktionselemente

Die Grundstruktur der in Abbildung 4.22 skizzierten Biegevorrichtung besteht aus Frésteilen aus
quasiisotropem CFK, um Wirmedehnungseffekte zu reduzieren. Die beiden duBleren Auflager
werden iiber eine Lineareinheit gefiihrt nach oben verschoben. Aufgrund der fiir Tests an RTM 6
notwendigen Temperaturbestindigkeit von 220 °C und um eine Ubertragbarkeit auf groBere und
komplexere Vorrichtungen zu gewéhrleisten, wird ein iiber ein Regelventil angesteuertes
Pneumatikkissen als Aktuator genutzt. Da der Luftdruck im Kissen bekannt ist, kann zudem iiber
eine im Vorfeld erstellte Kalibrierkurve ein Riickschluss auf die anliegende Kraft gezogen
werden. Die Sensoren befinden sich auBlerhalb des biegebeanspruchten Bereiches, um die
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Versuchsergebnisse nicht zu beeinflussen. Die Positionierung der Sensoren und die nach vorne
auskragenden Auflager ermoglichen es, den Verformungsvorgang mit einem optischen
Geometrieerfassungssystem zu verfolgen. Die in einem mit einer Glastiir ausgestatteten
Laborofen installierte Biegevorrichtung ist in Abbildung 4.25 dargestellt.
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Abbildung 4.23: Beispielhafter Temperaturverlauf fiir einen aktiven Vierpunktbiegeversuch oberhalb der
Glasiibergangstemperatur

Die Laminatproben, die sich zu Beginn des Temperprozesses im gelierten glasartigen Zustand
befinden, werden durch eine steile Heizrampe in den kautschukartigen Zustand iiberfiihrt. Nach
dem vollstindigen Erweichen der Matrix wird der im Vorfeld definierte Biegeradius aufgebracht
und bis zum Ende des Prozesses gehalten. Abbildung 4.23 zeigt beispielhaft die wihrend eines
solchen Versuches erfassten Temperatur- und Leitfahigkeitsdaten. Die Bauteiltemperatur in der
Plateauphase des Temperprozesses liegt sehr nahe an der maximalen Glasiibergangstemperatur
von LY 564 / Aradur 22962 von ca. 135 °C. Das hat zur Folge, dass die Ladungstréger und Dipole
eine gewisse Beweglichkeit behalten. Die Leitfahigkeit fallt erst mit dem Abkiihlen und Erstarren
der Matrix wieder in Richtung Null. Die Diskrepanz zwischen der Solltemperatur und der
Bauteiltemperatur ist auf die unzureichende thermische Isolation der nachgeriisteten Glastiir des
Laborofens zuriickzufiihren.
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Die folgende Abbildung zeigt eine Skizze des Vierpunkbiegeversuches mit allen fiir die weiteren
Berechnungen notwendigen geometrischen Parametern.

o = Abstandswinkel
r = Biegeradius

f = Durchbiegung

s = Abstand der Auflager

S , t = Probendicke

Abbildung 4.24: Skizze des Vierpunktbiegeversuches mit den relevanten Parametern [82]

Die folgenden Formeln stiitzen sich auf die Angaben in DIN EN ISO 14125 [81] zum
Verfahren B. Zur Bestimmung der Randfaserdehnung & wird die jeweilige Probendicke
gemessen, der Abstand der Auflager s ist eine Konstante.

£ = 4;7 fB t 4.5
52
Die Durchbiegung fz wird aus dem Biegeradius r und dem Abstandswinkel « berechnet.
«
— 2
fg = 2r sin (4) 4.6

In dieser Versuchsreihe stellt der Biegeradius einen im Vorfeld definierten Einstellwert dar.
Zusammen mit dem Auflagerabstand kann daraus der Abstandswinkel berechnet werden.

a = 2 arcsin (Zs_r) 4.7

Der Biegeradius wird im Rahmen dieser Versuchsreihe immer auf der konkaven Seite der
Biegeprobe betrachtet. Bei den Biegeversuchen wird erwartet, dass der gemessene Biegeradius
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der Probe nach dem Umformprozess nicht exakt dem an der Vorrichtung eingestellten
Biegeradius entspricht. Deshalb ist es sinnvoll, hier zwischen

1, = aufgebrachter, an der Vorrichtung voreingestellter Radius
und
1,, = umgesetzter Biegeradius der entlasteten Probe nach der Umformung

zu unterscheiden.
Dies gilt auch fiir die daraus abgeleitete Randfaserdehnung &.

&, = mit der Vorrichtung aufgebrachte Randfaserdehnung
&, = in plastische Verformung umgesetzter Teil der Randfaserdehnung

Die oben vorgestellte Berechnung wird im Versuch also zweimal benutzt. Im Vorfeld wird aus
einer Randfaserdehnung ein aufzubringender Biegeradius berechnet. Nach der plastischen
Umformung und Vermessung der Probe wird aus dem gemessenen Biegeradius der in plastische
Verformung umgesetzte Teil der Randfaserdehnung berechnet.

Abbildung 4.25: Vorrichtung fiir Biegeversuche unter erhohter Temperatur im Laborofen
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4.3.2 Ermittlung der maximal erzielbaren Umformung in Abhiingigkeit vom
Lagenaufbau

Zur Eingrenzung des Bereiches, in dem eine Schidigung der Laminatproben aufgrund der
Umformung im Temperprozess zu erwarten ist, wird die in Abbildung 4.22 gezeigte Vorrichtung
mit einem verstellbaren Anschlag versehen. Uber diesen kann der aufgebrachte Biegeradius im
Prozess stufenlos variiert werden. Die Biegeproben werden damit oberhalb der aktuellen
Glasiibergangstemperatur soweit verformt bis eine Schadigung auftritt. Der zu diesem Zeitpunkt
aufgebrachte Biegeradius wird fiir alle drei untersuchten Laminate erfasst. Darauf aufbauend
erfolgt iterativ die Ermittlung des kleinsten aufbringbaren Biegeradius bezichungsweise der
hochsten aufbringbaren Randfaserdehnung. Die maximal erzielbare Umformung wird dann
erreicht, wenn die Probe nach dem Umformprozess gerade noch keine sichtbaren Schidigungen
zeigt, wie sie in Kapitel 4.2.2 definiert sind. Die aufgebrachte Dehnung wird dazu im vorher
bestimmten Bereich schrittweise um Ag, = 0,03 % erhdht.

Eq [%] | T4 [mm] [0/90]¢s [0/90+45] 35 [£45] 6s
0,788 204,41 - - nicht beschidigt
0,249 644,12 Probe beschadigt Probe beschadigt -

0,219 732,36 Probe beschadigt nicht beschadigt -
0,189 848,60 nicht beschidigt - -

Tabelle 4.5: Schritte zur Bestimmung des minimalen Biegeradius fiir den Vierpunktbiegeversuch

In der obigen Tabelle sind die Ergebnisse dieser Versuchsreihe in Abhéngigkeit vom
Lagenaufbau angegeben. Aufgrund der sehr starken Schwiéchung der Stiitzwirkung der Matrix
durch das prinzipbedingte Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur kdnnen nur
relativ geringe Randfaserdehnungen in der GréBenordnung von 0,2 % auf die Laminate mit
0°-Faseranteilen aufgebracht werden. Die Verformung der mit bidiagonalem Fasermaterial
verstdrkten Proben ist nicht durch eine Schiadigung des Materials, sondern durch den minimal
einstellbaren Biegeradius an der Vorrichtung begrenzt.

Dieses hohe Umformpotenzial bidiagonaler Laminate ist weniger flir die Geometriekorrektur als
vielmehr fiir die Herstellung von Schalenversteifungen oder kleineren Verbindungselementen aus
Plattenhalbzeug interessant. Diese konnten in einem folgenden Arbeitsschritt im FuB- oder
Gurtbereich noch mit Fasern anderer Orientierung verstirkt werden. Aufgrund der in Kapitel 4.2.1
beschriebenen, aus der Biegung resultierenden globalen Verformung, macht eine starke
Umformung dieser Laminate nur vor der Bearbeitung der Endkontur Sinn.
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Der in plastische Verformung umgesetzte Anteil der aufgebrachten Biegung wird durch die
geometrische Vermessung der Proben nach dem abgeschlossenen Temperprozess ermittelt. Es
werden jeweils acht Proben pro Laminataufbau umgeformt. Das Vermessungsverfahren und die
damit verbundene Streuung werden im folgenden Kapitel néher beleuchtet. Dies gilt auch fiir die
in den folgenden Diagrammen angegebene Streuung des Umformergebnisses innerhalb der
Probensitze. Das folgende Diagramm zeigt den minimalen aufgebrachten Biegeradius und den
damit erzielten umgesetzten Biegeradius in Abhingigkeit vom Laminataufbau.

2500

2000
E
- 1500
2 : .
= Biegeradius
g 1000 aufgebracht [mm]
?_,‘3 m Biegeradius
a 500 +— umgesetzt [mm)]

0 | | I
[0/90]6S [0/90+45]3S [+45]6S
Probensatz

Abbildung 4.26: Gegeniiberstellung der aufgebrachten und mittleren umgesetzten Biegeradien im
Vierpunktbiegeversuch in Abhiingigkeit vom Probensatz

Die Messergebnisse zeigen, dass mit einem steigenden Anteil an 0°-Fasern das
Verformungspotenzial  sinkt. Mit Blick auf die weiter oben vorgestellten
Verformungsmechanismen ist davon auszugehen, dass das Potenzial bei der Verwendung von
unidirektionalem Gelege noch geringer ist, da hier auch die gewebespezifischen
Streckungsmechanismen nicht zur plastischen Verformung beitragen konnen. Trotz der Tatsache,
dass die £45°-Lagen nicht die Decklagen darstellen, haben diese einen positiven Einfluss auf das
Umformpotenzial des quasiisotropen Lagenaufbaus.

Um die Ubertragbarkeit gewihrleisten zu kénnen, werden der aufgebrachte und der umgesetzte
Biegeradius mithilfe der Formeln 4.5 bis 4.7 in Randfaserdehnungen umgerechnet. Dies ist
insbesondere dann notwendig, wenn im Vorfeld eines Korrekturprozesses fiir ein komplexeres
Faserverbundbauteil Simulationen durchgefiihrt werden sollen.
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Abbildung 4.27: Gegeniiberstellung der aufgebrachten und umgesetzten mittleren Randfaserdehnungen im
Vierpunktbiegeversuch in Abhiéingigkeit vom Probensatz

Aus dem Diagramm wird deutlich, dass die maximal zuldssigen aufgebrachten Dehnungen
insbesondere fiir das [ 0/90 ] ss—Laminat und das [ 0/90 £ 45 ] ;s—Laminat deutlich unter
denen liegen, die ein Glasfaserlaminat mit Epoxidharzmatrix unter normalen Bedingungen
schadensfrei ertragen kann. Insbesondere die Betrachtung der Biegeradien zeigt aber, dass die
GroBenordnung  der umsetzbaren  Verformung  ausreichend ist, um  kleinere
Geometrieabweichungen zu korrigieren, die zum Beispiel fiir Low-RCS-Anwendungen oder
laminar umstrémte Profile problematisch sind.

Aus den Diagrammen in Abbildung 4.26 und Abbildung 4.27 ist ersichtlich, dass abhingig vom
Lagenaufbau der Probe nur ein bestimmter Anteil der im Prozess aufgebrachten Verformung in
eine plastische Verformung umgesetzt werden kann. Im Folgenden wird das prozentuale
Verhiltnis als Umsetzung U bezeichnet.

ra

U, = =100 438
ru
&

U, = —+100 4.9
sa

Diese Umsetzung zeigt zum einen, wie grol das Potenzial eines Laminates fiir die
Geometriekorrektur ist. Zum anderen kann man so ablesen, wie weit eine Probe iiber den
angestrebten Wert hinaus verformt werden muss, um nach dem Korrekturprozess den Sollwert zu
erreichen. Das folgende Diagramm zeigt die mittlere prozentuale Umsetzung der
Randfaserdehnung in Abhéngigkeit vom Laminataufbau.
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Abbildung 4.28: Anteil der in plastische Verformung umgesetzten elastischen Randfaserdehnung

Es ist wahrscheinlich, dass die Umsetzung bei einer geringeren aufgebrachten Dehnung als der
maximal moglichen hoher ist. Eine Untersuchung dieses Zusammenhanges ist auf Basis der
ermittelten Werte und des beschriebenen Versuchsaufbaus moglich. Hierfiir miissten in einer
weiteren Versuchsreihe stichprobenartig mehrere Biegeproben mit unterschiedlich groBen
Biegeradien innerhalb des ermittelten zuldssigen Bereichs plastisch verformt und vermessen
werden. Die in einem Diagramm aufgetragene Umsetzung iiber dem aufgebrachten Biegeradius
kann diesen Zusammenhang veranschaulichen. Fiir den im Rahmen dieser Arbeit betrachteten
Korrekturprozess ist die Kenntnis des Verlaufes der Umsetzung iiber der aufgebrachten
Verformung nicht zwingend notwendig. Wichtig ist hier die Mdglichkeit zur Bewertung im
Vorfeld, ob die Geometrie einer Faserverbundkomponente auf Basis der maximalen zuldssigen
Verformung noch korrigiert werden kann. Die Korrektur selbst muss dabei nicht zwangslaufig in
einem einzigen exakt vorausberechneten Verformungsschritt geschehen, da die ansteigende
aktuelle Glasiibergangstemperatur im Temperprozess mehrfach {iberschritten werden kann.

Ein Zusammenhang zwischen der Umsetzung der jeweiligen Probe und der zum Zeitpunkt des
Autbringens der Verformung im Temperprozess gemessenen Leitfahigkeit wurde vermutet und
in [82] untersucht, konnte aber nicht bestétigt werden.
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4.3.3 Ermittlung der Streuung des Umformprozesses

Die Standardabweichung der umgesetzten Dehnung kann zusammen mit den
Toleranzanforderungen einer Faserverbundkomponente genutzt werden, um im Vorfeld im
Rahmen einer Simulation zu bewerten, ob eine Geometriekorrektur im Temperprozess
zielfithrend ist. Die Berechnung der in diesem Kapitel aufgefiihrten Standardabweichungen findet
auf Basis der folgenden Gleichung und unter der Annahme statt, dass es sich bei den einzelnen
Versuchsergebnissen jeweils um Stichproben einer Grundgesamtheit handelt.

=\ 2
Z?:l(xi - x) 4.10

$= n—1

Die arithmetischen Mittelwerte der Ergebnisse des Biegeversuchs werden dazu aus jeweils acht
Einzelwerten pro Lagenaufbau berechnet. Die folgende Tabelle zeigt diese mit den dazugehorigen

Standardabweichungen.
Versuchsreihe [0/90] s [0/90+45] 3s [£45] 6s
Biegeradius aufgebracht 848.6 732.4 204.4
7, [mm]
Biegeradius umgesetzt
_ 1994,5+9.4 1529,0 + 30,9 208,6 £0,9
7 [mm]
Dehnung aufgebracht 0.189 0.219 0.813
€q [%0]

Dehnung umgesetzt

= %o 0,0804 +0,0004 | 0,1049 +0,0021 | 0,7730 + 0,0033
&y [%0]

Umsetzung

U [%] 42,55£0,20 47,91+ 0,98 98,00 = 0,42

Tabelle 4.6: Mittelwerte und dazugehorige Standardabweichungen der umgesetzten Verformungen aus dem
Biegeversuch

Hier fallt auf, dass die Streuung der Ergebnisse des quasiisotropen Laminats deutlich groBer ist
als die der anderen beiden Probensétze. Die naheliegende Vermutung, dass ein hoherer elastischer
Anteil der Verformung zu einer héheren Streuung fiihrt, wird so nicht bestétigt. Eine Ursache fiir
die vergleichsweise hohe Standardabweichung dieses Probensatzes konnte das relativ komplexe
Verformungsverhalten sein, bei dem alle beschriebenen Verformungsmechanismen iiberlagert
zum Tragen kommen. Kleine Abweichungen in der Prozessfithrung innerhalb des Probensatzes
flihren hier moglicherweise zu einer Verschiebung der Anteile der unterschiedlichen
Verformungsmechanismen.

Bei der Bewertung der in der obigen Tabelle gezeigten Ergebnisse muss auch das Verfahren zur
Ermittlung des umgesetzten Biegeradius beriicksichtigt werden. Eingesetzt wurde hier ein
ATOS-System zur optischen Geometrieerfassung mittels Streifenprojektion der Firma GOM. Die
Weiterverarbeitung und Auswertung der Daten erfolgte in der Software GOM Inspect V8.
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Das folgende Ablaufdiagramm zeigt das prinzipielle Vorgehen bei der Ermittlung des
Biegeradius einer Werkstoffprobe auf Basis eines als Punktewolke vorliegenden 3D-Scans der
Probengeometrie.

3D — Scan der Biegeprobe

Auswahl des relevanten Flachenbereichs

Einpassen des Fittingzylinders

Bestimmung des Radius des Fittingzylinders

Abbildung 4.29: Einzelschritte zur Ermittlung des Radius der Biegeproben mit der Software
GOM Inspect V8 [82]

Der entscheidende Schritt in diesem Ablauf ist die Selektion des fiir die Bestimmung des
Biegeradius relevanten Flidchenbereichs auf den Scandaten. Dies geschieht durch den Bediener
fiir jede einzelne Probe. Hier ist es wichtig, fehlerhaft erfasste Messpunkte an den Réndern der
Probe nicht mit auszuwidhlen. Das Einpassen des Fittingzylinders erfolgt dann nach einem
gleichbleibenden, vorher festgelegten Kriterium. Zur Untersuchung der Streuung dieses
Auswerteprozesses wird der Biegeradius einer einzelnen verformten Probe pro Lagenaufbau
viermal in Folge neu ermittelt.
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Die folgende Tabelle zeigt den arithmetischen Mittelwert des umgesetzten Biegeradius und die
ermittelte Standardabweichung fiir den Auswerteprozess fiir die drei untersuchten Laminate.

Versuchsreihe [0/90] s [0/90+45]3s [£45] 6s
Arithmetisches Mittel 7;, 2001,14 mm 1535,58 mm 207,25 mm
Empirische Streuung S, 18,33 mm 14,90 mm 2,64 mm

Tabelle 4.7: Arithmetischer Mittelwert des Biegeradius und daraus berechnete empirische Streuung des
Vermessungsergebnisses in Abhéingigkeit vom Probenaufbau

Trégt man die Standardabweichung {iber dem Biegeradius auf so zeigt sich, dass die Abweichung

grofer wird, je grofler der Radius ist, den es zu ermitteln gilt.
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Abbildung 4.30: Empirische Streuung der ermittelten Radien der Biegeproben aus dem Vermessungsvorgang
[82]

Dieses Problem des Auswerteverfahrens wird insbesondere dann ersichtlich, wenn man die
Geometrie der Biegeprobe einer ebenen Platte anndhert. Abhilfe im Bereich der hier betrachteten
Radien kann ein rein mechanisches Messverfahren schaffen, bei dem dhnlich wie in Abbildung
4.24 skizziert nur die Durchbiegung der Probe auf zwei Auflagern gemessen wird. Ein Nachteil
dieses Vorgehens ist zum einen die Beschrinkung auf einfache Probengeometrien. Zum anderen
kann nicht direkt iiberpriift werden, welche Gestalt die Biegelinie aufweist. Dies ist besonders
dann wichtig wenn Materialien zum Einsatz kommen, bei denen Schidigungen nicht mit bloem
Auge zu erkennen sind.

Ein Vergleich der Werte aus Tabelle 4.6 mit denen aus Tabelle 4.7 zeigt, dass die Streuung des
Umformprozesses fiir das quasiisotrope Laminat als einzige iiber der fiir den Auswerteprozess
ermittelten Streuung liegt. Gleichzeitig liegen die Streuungen des Umformprozesses im
Allgemeinen aber in der gleichen GréBenordnung wie die des Auswerteprozesses.
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4.4 Kritische Betrachtung und Zusammenfassung

Die durchgefiihrte DMA-Analyse belegt, dass das teilausgehirtete Epoxidharz mit Uberschreiten
der aktuellen Glasiibergangstemperatur ein viskoelastisches Materialverhalten aufweist. Das
Erweichen des Werkstoffes kann durch die prozessbegleitende dielektrische Analyse erfasst
werden. Aus den Messdaten konnte mit der Steigung der Leitfdhigkeit iber der Heizrate ein
Kriteritum  abgeleitet =~ werden,  welches zum  Starten eines  automatisierten
Geometriekorrekturprozesses herangezogen werden kann. Dies ist besonders dann notwendig,
wenn die fortschreitende Glasiibergangstemperatur in einem Temperprozess mehrfach
iiberschritten werden soll. Findet ein grundlegend anderes Harzsystem Verwendung so ist es
sinnvoll, diesen relativ einfachen Versuch mit diesem Harzsystem zu wiederholen, um das
Startkriterium zu iiberpriifen.

Fir den gewdhlten Verbundwerkstoff mit Glasfasergewebe als Verstirkung wurden
Verformungsmechanismen und damit einhergehend auch Schiadigungsarten bei iiberméBiger
Verformung aufgezeigt. Insbesondere mit Blick auf die Verwendung von Kohlenstofffasern und
Gelegen konnen diese Ausfiihrungen aber nicht als umfassend betrachtet werden. Gerade die
Detektion von Schiadigungen bei der Verformung von nicht transluzenten Laminaten im
Temperprozess bedarf weiterer Untersuchungen. Aufgrund des negativen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten und der im Vergleich zu den betrachteten Glasfasern hoheren
Steifigkeit von Kohlenstofffasern wird damit gerechnet, dass das Verformungspotenzial von
CFK-Laminaten niedriger ist.

Der in diesem Kapitel entwickelte Vierpunktbiegeversuch im Temperprozess kann als
Zwischenschritt zur Geometriekorrektur komplexerer Faserverbundbauteile betrachtet werden.
Hier konnten alle notwendigen Sensor- und Aktorkomponenten hinsichtlich ihrer Eignung zur
Integration in ein automatisiertes Gesamtsystem getestet werden. Die Versuchsergebnisse selbst
zeigen ein relativ starkes Riickfedern nach der Umformung fiir die Proben aus [ 0/90 ] ¢s—
Laminat und [ 0/90 £45 ] s;s—Laminat. Das bedeutet, dass abgesehen vom rein bidiagonal
verstiarkten Verbundmaterial nur relativ geringe Randfaserdehnungen in plastische Verformung
umsetzbar sind. Hinzu kommt, dass beim Ergebnis der Umformung mit einer Streuung zu rechnen
ist. Je nach Bauteilgeometrie, Grad der Geometrieabweichungen und Anforderungen muss also
entschieden werden, ob eine Geometriekorrektur im Temperprozess zielfiihrend ist.
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5. Die Auswirkungen der Geometriekorrektur auf Matrix und
Verbundwerkstoff

Im folgenden Kapitel werden die Auswirkungen des vorgeschlagenen Korrekturprozesses
wiahrend des Temperns auf die mechanischen Eigenschaften des Verbundwerkstoffes naher
betrachtet. Dabei wird beriicksichtigt, dass zwei Einflussfaktoren vorliegen. Dies ist zum einen
die Temperaturfithrung im Temperprozess und zum anderen die aufgebrachte Verformung selbst,
die wie in Kapitel 4.2.1 beschrieben eine Verschiebung der Fasern im teilausgehirteten Laminat
verursacht. Um den Einfluss unterschiedlicher Temperaturfithrungen auf den Matrixwerkstoff
bewerten zu konnen, wird ein Zugversuch an Reinharzproben durchgefiihrt. Der Schritt zum
Faserverbund erfolgt dann mit der Durchfiihrung eines Schub-Zugversuches an
Faserverbundproben, die nach den gleichen Temperprozessen ausgehirtet werden. Zusétzlich
kommt hier noch ein Probensatz hinzu, dessen Zugproben wihrend des Temperns durch Biegung
plastisch verformt werden. Da davon ausgegangen wird, dass zum Zeitpunkt des Aufbringens der
Verformung schon chemische Bindungen zwischen dem Finish der Fasern und der Epoxidmatrix
existieren, wird ein negativer Einfluss auf das Faser-Matrix-Interface erwartet. Dies wird mithilfe
eines Fiber Push-Out-Versuches niher untersucht. Das Ziel der Versuchsreihe ist es abschitzen
zu konnen, an welcher Stelle EinbuBien in Kauf genommen werden miissen, wenn es notwendig
ist, die Geometrie eines Bauteiles zu korrigieren.

5.1 Die Auswirkungen der Temperaturfithrung im Temperprozess auf
die mechanischen Kennwerte des Reinharzes

Das Ziel dieses Abschnittes ist die Erlangung der Fahigkeit zur Bewertung des Einflusses der
Temperaturfilhrung im Temperprozess auf die mechanischen Eigenschaften des reinen
Matrixwerkstoffes. Insbesondere der Zeitpunkt des Uberschreitens der aktuellen
Glasiibergangstemperatur im Aushérteprozess spielt hier eine Rolle. Dies geschieht hier bewusst
losgeldst vom spéter zu untersuchenden, iiberlagerten Einfluss der Verformung.

Um dieses Ziel zu erreichen werden Zugversuche nach DIN EN ISO 527 [83] an Reinharzproben
aus Huntsman LY564/Aradur 22962 durchgefiihrt. Vier Sitze unterschiedlich ausgehérteter
Proben werden gepriift, um die Ergebnisse im Anschluss gegeniiberzustellen.

5.1.1 Versuchsplan und Probenvorbereitung

Alle fiir diesen Zugversuch bendtigten Probenkodrper werden aus einer einzigen Reinharzplatte
geschnitten. Die Fertigung der Probenplatte erfolgt auf Basis der Werte aus der
Harzcharakterisierung in einem wassertemperierten, zweiseitigen GieBwerkzeug bei 90 °C und
25 Minuten Aushédrtedauer. Die Moglichkeit zur aktiven Kiihlung des Werkzeuges vereinfacht
dabei die Einstellung des gewlinschten Voraushértezustandes. Nach dem Entformen wird die
Platte zerteilt und die Teilstiicke werden in einem Laborofen weiter getempert. Es wird Material
aus derselben Reinharzplatte verwendet, die auch fiir die Probenfertigung der in Kapitel 4.1
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beschriebenen DMA-Untersuchung genutzt wurde. Die folgende Tabelle enthélt die Bezeichnung

der Probensétze und den jeweiligen Temperprozess.

Anzahl | Bezeichnung Temperzustand | Bemerkung
5 TEN-unget - Nur Initial Cure
6 TEN-1K-130 1K/min, 130 °C 2h | T, wird nicht liberschritten
5 TEN-1K-150 1K/min, 150 °C 2h | T, wird bei Tgmax= 135 °C iiberschritten
5 TEN-3K-150 3K/min, 150 °C 2h | T, wird bei ca. 80 °C iiberschritten

Tabelle 5.1: Ubersicht iiber die Probensitze und deren Temperzustinde fiir den Zugversuch am Reinharz

Ein Probensatz wird ungetempert im vorausgehérteten Zustand gepriift. Die hieraus
resultierenden Versuchsergebnisse sind interessant mit Blick auf das Entformen und das Handling

unvollstindig ausgehérteter Faserverbundkomponenten.

Abbildung 5.1 veranschaulicht die Unterschiede zwischen den Temperaturfithrungen der drei

weiter getemperten Probensétze.
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Abbildung 5.1: An den Zugproben angewandte Temperprozesse

Die Autheizrate von 1K / min bewirkt, dass die aktuelle Glasiibergangstemperatur wahrend der
Aufheizphase immer oberhalb der aktuellen Aushértetemperatur liegt. Das bedeutet, beim
Probensatz TEN-1K-130 mit einer Zieltemperatur von 130 °C wird die maximal erreichbare
Glasiibergangstemperatur von LY 564 / Aradur 22962 von 135,3 °C nie Uberschritten. Im Falle
des Probensatzes TEN-1K-150 geschieht dies mit dem Uberschreiten von Tymax bei weit
fortgeschrittener Aushértung. Beide Sitze haben gemein, dass die Aushdrtung stark
diffusionskontrolliert ablduft. Bei einer Heizrate von 3K /min wie sie fiir den Probensatz
TEN-3K-150 verwendet wird, wird die aktuelle Glasiibergangstemperatur der Reinharzproben
schon relativ frith im Temperprozess bei ca. 80 C iiberschritten. Die steile Heizrampe ist mit Blick
auf die Geometriekorrektur notwendig, um moglichst friih ein Erweichen der Matrix
herbeizufiihren. Die Aushértung erfolgt im gummielastischen Bereich bei erhohter
Molekiilbeweglichkeit. Durch die Zieltemperatur von 150 °C erreichen die Proben den
glasartigen Bereich erst wieder in der Abkiihlphase. Komplexere Temperaturfiihrungen mit
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variierenden Heizraten und einem nur kurzzeitigen Uberschreiten der aktuellen
Glasiibergangstemperatur sind fiir den Korrekturprozess denkbar. Eine Erweiterung des
Probenumfanges in diese Richtung macht zu diesem Zeitpunkt ohne das Wissen um die
grundlegenden Auswirkungen noch keinen Sinn. Die folgende Tabelle zeigt die mittels
DSC-Analyse bestimmten Werte der Glasiibergangstemperaturen der Probensitze.

TEN-unget | TEN-1K-130 | TEN-1K-150 | TEN-3K-150
Probe 1 74,01 127,9 131,23 131,86
Glasiibergangs-
temperatur [OC] Probe 2 73,89 127,82 129,07 130,49
(Midpoint nach Probe 2 74,23 127,38 131,26 131,68
DIN)
Mittelwert 74,04 127,70 130,52 131,34

Tabelle 5.2: Glasiibergangstemperaturen der im Reinharzzugversuch gepriiften Probensiitze ermittelt durch
eine DSC-Analyse

Die hier aufgefiihrten Glasiibergangstemperaturen der ungetemperten Proben sind geringfiigig
hoher als die in Tabelle 4.1 aus derselben Probenplatte mittels dynamisch-mechanischer Analyse
ermittelten. Dies ist zum einen auf die unterschiedlichen Messverfahren und zum anderen auf die
Zeitspanne zwischen den beiden Versuchskampagnen zuriickzufiihren. Fiir die Auswertung spielt
dies keine Rolle, da die Ergebnisse nur innerhalb der jeweiligen Versuchsreihe verglichen
werden. Davon abgesehen liegt der Aushértezustand des Ausgangsmaterials in einem fiir die
Anwendung des Korrekturprozesses anzustrebenden Bereich. Die etwas geringere fiir den
Probensatz TEN-1K-130 ermittelte Glasiibergangstemperatur spiegelt sowohl die niedrigere
absolute Aushirtetemperatur als auch die Aushértung im glasartigen Bereich wider. Eine
deutliche Verldngerung der Haltephase bei 130 °C wiirde dieses Defizit ausgleichen.
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Abbildung 5.2: Probengeometrie 1BA nach DIN EN ISO 527-2 zur Priifung von Reinharzen [84]

Um alle Zugproben aus demselben Ausgangsmaterial herstellen zu konnen, wird die oben
gezeigte kompakte Probengeometrie 1BA nach DIN EN ISO 527-2 gewihlt. Der Zuschnitt erfolgt
mittels einer CNC-Frise.
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5.1.2 Durchfiihrung des Zugversuches am Reinharz

Als Priifmaschine kommt eine Zwick 1476 mit 5 kN Kraftaufnehmer zum Einsatz. Uber diese
werden die Priifkraft und der Traversenweg erfasst. Zusitzlich werden alle Proben mit
Dehnungsmessstreifen des Typs 1-XY11-1.5/350 von HBM versehen, um die Langs- und
Querdehnung direkt zu messen. Die Befestigung dieser erfolgt mit HBM Z70 1K
Cyanacrylatklebstoff. Sowohl der DMS-Typ als auch deren Befestigung lassen eine zuverlissige
Messung bis ca. 2 % Dehnung zu. Dariiber hinaus ist mit einem Abloésen der DMS vom
Probenkoérper zu rechnen. Die Bruchdehnungen werden daher iiber den Traversenweg nach der
folgenden Formel berechnet. Ein Abgleich zwischen DMS-Daten und Traversenweg wird
durchgefiihrt, um ein Rutschen der Proben in der Einspannung zu erkennen.

Dabei sind:
& nominelle Dehnung des Probenkorpers
La Anfangsabstand der Klemmen in mm, hier 58mm

ALn  Verldngerung des Abstandes in mm, hier Traversenweg

Der E-Modul wird der Norm entsprechend mithilfe von zwei Spannungswerten bei £€,=0,05 %
und €,=0,25 % bestimmt. Diese liegen noch im Bereich, der mit den DMS abgedeckt wird. Die
Priifgeschwindigkeit betrigt fiir alle Versuche 1mm / min. Eine Abbildung des mit Messtechnik
ausgestatteten Versuchsaufbaus ist in Anhang DAnhang zu finden. Zusétzlich befinden sich dort
auch alle Protokolle zu den durchgefiihrten Zugversuchen.

Alle Proben werden am selben Tag ohne Wechsel der Spannwerkzeuge, Priifmaschine oder
Datenerfassung gepriift. Die Proben wurden vor dem Versuch zusammen bei Normklima
gelagert.

Laut Datenblatt ist mit folgenden mechanischen Eigenschaften zu rechnen:

Zugfestigkeit [MPa] 75 - 80
Bruchdehnung [%] 3,5-8
E-Modul [MPa] 2800 — 3300

Tabelle 5.3: Reinharzkennwerte fiir LY564 / Aradur22962 laut Datenblatt [85]

Diese Werte wurden nach ISO 527 aus Probenmaterial ermittelt, das in einem zweistufigen
Prozess zuerst 15 Minuten bei 120 °C und im Anschluss fiir zwei Stunden bei 150 °C ausgehértet
wurde.
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5.1.3 Ergebnisse des Zugversuches am Reinharz

Das folgende Spannungs-Dehnungs-Diagramm zeigt als Zusammenfassung jeweils eine
gemittelte Bruchkurve fiir jeden der vier Probensétze.
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Abbildung 5.3: Spannungs-Dehnungs-Diagramm zu den fiir jeden Probensatz gemittelten Ergebnissen der
Zugversuche an Reinharzproben

Der Knick im Spannungs-Dehnungs-Diagramm wird dadurch erklirt, dass der E-Modul bei
Kunststoffen dehnungsabhingig ist. Das bedeutet, er nimmt mit zunehmender Dehnung ab. Daher
wird zur Bestimmung des E-Moduls in diesem Fall der Bereich zwischen 0,05% und 0,25%
Dehnung herangezogen [18] S. 94.

Die Kurven zeigen einen grundsitzlichen Unterschied im Materialverhalten zwischen den
getemperten und den ungetemperten Proben. Die nach der Voraushirtung entnommenen Proben
weisen ein deutlich weniger duktiles und steiferes Materialverhalten bei gleicher Festigkeit auf.
Dieses Phanomen wird im folgenden Unterkapitel ndher beleuchtet.

Eine Tabelle mit den Zahlenwerten die den Diagrammen zu Grunde liegen befindet sich in

Anhang D.
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Abbildung 5.4: Vergleich der im Reinharzzugversuch ermittelten Festigkeiten
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Interessant ist, dass die Zugfestigkeit des ungetemperten Probensatzes auf demselben Niveau
liegt wie die der getemperten und vollstdndig ausgehérteten Sitze. Die Proben aus TEN-3K-150
weisen eine sowohl im Vergleich zu den restlichen Proben als auch im Vergleich zu den
Datenblattwerten leicht geringere Zugfestigkeit auf. Diese geht mit einer geringfiigig hheren
Standardabweichung einher.

4500
4000
3500
3000
2500
2000
1500
1000

500

I B TEN-unget

= TEN-1K-130
TEN-1K-150

m TEN-3K-150

E-Modul [MPa]

Abbildung 5.5: Vergleich der im Reinharzzugversuch ermittelten E-Moduln

Das Balkendiagramm zeigt einen deutlich erhohten E-Modul mit einer geringen
Standardabweichung fiir die ungetemperten Zugproben. Wie auch den gemittelten Bruchkurven
zu entnehmen ist, besitzen alle getemperten Probensdtze nahezu den gleichen E-Modul. Dieser
liegt auch innerhalb des im Datenblatt vorgegebenen Bereichs. Die Unterschiede in der
Standardabweichung zwischen diesen drei Probensitzen sind angesichts des Probenumfanges zu
gering, um daraus etwas abzuleiten.

9
8 -
7 |
§ 6 B TEN-unget
@ 5 T = TEN-1K-130
=
E 4 TEN-1K-150
%]
s 3 ® TEN-3K-150
(2]
= 2
S
SIS |
0

Abbildung 5.6: Vergleich der im Reinharzzugversuch ermittelten nominellen Bruchdehnungen

Das Datenblatt gibt mit 3,5 % - 8 % ein relativ grofles Fenster fiir die Bruchdehnung vor. Die nur
vorausgehérteten Proben weisen zwar die im Vergleich geringste Streuung auf, liegen aber mit
knapp tiber 3 % auBlerhalb dieses Fensters. Zusammen mit dem sehr hohen E-Modul zeigt sich so
fiir diesen Aushartezustand ein sehr sprodes Materialverhalten.

Im Gegensatz zu Festigkeit und E-Modul zeigen sich bei der Bruchdehnung signifikante
Unterschiede zwischen den drei getemperten Probensétzen. Die Streuung ist dabei jeweils in etwa
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gleich. Interessant ist hier besonders der Unterschied von fast 3 % Dehnung zwischen den beiden
bei 150 °C ausgehérteten Sitzen. Hieraus kann man ableiten, dass sich bei diesem Harzsystem
nicht der Ubergang in den gummielastischen Bereich an sich negativ auf die Bruchdehnung
auswirkt, sondern der Zeitpunkt, wann dieser Ubergang im Aushirteprozess stattfindet.
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Abbildung 5.7: Vergleich der im Reinharzzugversuch ermittelten Querkontraktionen

Die im obigen Diagramm gezeigten und mithilfe der Dehnungsmessstreifen ermittelten
Querkontraktionen ergeben aufgrund der relativ geringen Unterschiede im Vergleich zu den
ermittelten Standardabweichungen kein klares Bild in Bezug auf den Einfluss des
Temperprozesses auf das Materialverhalten.

5.1.4 Diskussion der Ergebnisse des Zugversuches am Reinharz

Ein Vergleich der Ergebnisse der drei getemperten Probensitze zeigt, dass die Temperaturfithrung
im Temperprozess am stérksten die Bruchdehnung dieses Epoxidharzes beeinflusst. Hier wird ein
hoher Wert angestrebt, um widerstandsfahige Faserverbundbauteile herstellen zu kdnnen. Der
laut Datenblatt maximal erreichbaren Bruchdehnung von 8 % kommt der Satz TEN-1K-150 am
nichsten. Der Probensatz TEN-1K-130 weist bei gleicher Aufheizrate eine um 1,3 % geringere
Bruchdehnung auf. Dies kann auf eine geringere Quervernetzung aufgrund der niedrigeren
Aushirtetemperatur zuriickzufiihren sein, welche auch die niedrigere Glasiibergangstemperatur
erklirt. Findet das Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur also nahe der maximal
erreichbaren Glasiibergangstemperatur statt, so hat dies keinen negativen Einfluss auf Festigkeit
und Steifigkeit, aber einen deutlichen positiven Einfluss auf die Bruchdehnung. Betrachtet man
den mit einer steileren Heizrampe getemperten Satz TEN-3K-150, so zeigt dieser eine um
5-6 MPa geringere Festigkeit bei gleichzeitig hherer Standardabweichung. Dariiber hinaus weist
er mit 4,6 % die geringste Bruchdehnung unter den getemperten Probensétzen auf. Der Vergleich
mit TEN-1K-150 zeigt, dass die Aushdrtetemperatur von 150 °C, die deutlich iiber
Tymax=135,3 °C liegt, nicht der Grund fiir die EinbuBen sein kann. Vielmehr scheinen sich der
friihe Ubergang in den gummielastischen Bereich und das Verweilen in diesem bis zum Abkiihlen
deutlich negativ auf die mechanischen Eigenschaften auszuwirken. Harsch [29] S. 85 zieht dazu
aus Dehnungsmessungen an EP-Harzproben wihrend des zweiten Hartungsschrittes mit
Heizrampen von 0,3 K/min bis 2,1 K/min den Schluss, dass ein sehr schneller Temperaturanstieg
Exothermieeffekte und eine inhomogene Vernetzung begiinstigt. Zur Bestimmung der
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Eigenspannungen, die aus einer solchen inhomogenen Vernetzung resultieren, schlagen Gotro
und Prime [22] S. 46 eine thermisch-mechanische Analyse mit zwei Durchgéngen vor. Im ersten
Durchgang wird die Reinharzprobe knapp tiber ihre Glasiibergangstemperatur erwdarmt um die
Eigenspannungen zu losen, dabei wird die Wirmedehnung gemessen. In einem zweiten
Durchgang wird dann die Wirmedehnung nochmals bestimmt. Die resultierende Differenz
entspricht den geldsten Eigenspannungen. Mit Blick auf den Korrekturprozess ist es
erstrebenswert, die  aktuelle  Glasiibergangstemperatur  aufgrund des  hoheren
Verformungspotenziales frith im Aushérteprozess zu iiberschreiten. Nach dem Aufbringen der
Verformung erscheint es aber sinnvoll, die Heizrate wieder zu reduzieren, um die weitere
Aushértung wieder im glasartigen Bereich stattfinden zu lassen. Die Nutzung der in Kapitel 3.2.1
vorgestellten dielektrischen Messtechnik erlaubt ein Detektieren der Ubergiinge zwischen den
Materialzustinden und damit auch eine Umsetzung komplexerer Temperprozesse.

Neben dem Einfluss der Temperaturfiihrung auf die Bruchdehnung sind besonders die
mechanischen Eigenschaften des ungetemperten Probensatzes im Vergleich zu den getemperten
auffillig. So ist es fiir ein Epoxidharz ungewohnlich, dass das unvollstindig ausgehirtete Material
dieselbe Festigkeit und eine hohere Steifigkeit aufweist als die vollstdndig ausgehérteten Proben.
Wolfahrt et al. [86] haben bei ihren Untersuchungen DMA-Torsionsversuche an teilausgehérteten
Epoxidharzproben zwischen 68 % und 100 % Aushértegrad nach DSC durchgefiihrt. Hier wurde
keine Abhingigkeit des Schubmoduls vom Hartungsumsatz festgestellt.

Ehrenstein zeigt das Phdnomen eines maximalen E-Moduls bei unvollstindiger Aushértung nur
fiir ungesittigte Polyesterharze [14] S. 87. Am Beispiel des Epoxidharzes Araldit D zeigt er
dagegen das erwartete Verhalten, ndmlich dass E-Modul und Zugfestigkeit {iber den Aushértegrad
ansteigen und die Bruchdehnung abnimmt [32] 155f. Harsch zeigt den Abfall des E-Moduls eines
gefiillten Epoxidharzes von 85 % Umsatz bis zur vollstindigen Aushdrtung in einem auf
Messdaten basierenden Diagramm [29] S. 100. Adamow [87] beschreibt ein sehr dhnliches
Verhalten fiir Epoxidharze mit einem signifikanten Uberschuss an Epoxidgruppen. Die dort
getroffene Annahme, dass der hohere E-Modul mit der hoheren Dichte solcher
Harzformulierungen zusammenhéngt, ist im vorliegenden Fall aber nicht ohne Weiteres zuldssig.

Um einen grundlegenden Mess- oder Auswertungsfehler auszuschlieBen, werden zuerst
Mikroskopaufnahmen der Bruchfldchen angefertigt.
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Abbildung 5.8: Mikroskopaufnahme der Bruchfléiche einer Reinharzprobe aus dem Satz TEN-ungetempert

Diese Aufnahme zeigt die Bruchfldche des Normalspannungsbruchs einer ungetemperten Probe.
Die Grundlagen zur Fraktografie an Kunststoffen sind in VDI 3822 [88] beschrieben. Die obige
Abbildung zeigt gut voneinander abgrenzbare Bruchparabeln, die sich in Rissfortschrittsrichtung
Offnen. Die weillen Punkte sind jeweils lokale Spannungsiiberhdhungen, die neue Bruchparabeln
verursachen. Ehrenstein beschreibt dieses sprode Bruchverhalten fiir Epoxidharz bei -170 °C [89]
S. 206.

Die folgende Abbildung zeigt als Vergleich dazu die Bruchflidche einer Probe aus dem Satz
TEN-1K-150.
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Abbildung 5.9: Mikroskopaufnahme der Bruchfliche einer Reinharzprobe aus dem Satz TEN-1K-150

Hier zeigen sich keine abgegrenzten Bruchparabeln und die Geometrie der Bruchfldche ist
deutlich komplexer. Der deutliche Unterschied zwischen den beiden Aufnahmen deckt sich mit
der Erkenntnis von Chekanov et al. [90], dass das Bruchbild vom vorliegenden Umsatz und dem
Potenzial zur Relaxation abhingig ist. D’ Almeida et al. [91] zeigen, dass das Vorhandensein einer
grofleren Menge unreagierter Epoxidgruppen, wie es im teilausgehérteten Zustand der Fall ist, zu
einem sehr sproden Materialverhalten fiihrt. Ein Vergleich der Aufnahme in Abbildung 5.9 ergibt
eine Ahnlichkeit zum Normalspannungsbruchbild von vollstindig ausgehéirtetem Hexcel RTM6
[92] und zu Epoxidharz, welches zur Erhhung der Bruchdehnung mit Nanopartikeln modifiziert
wurde [93]. Die Mikroskopaufnahmen stiitzen also die Plausibilitit der Ergebnisse des
Zugversuches.

Eine Ursache fiir die hohen mechanischen Kennwerte bei niedrigem Umsatz kann darin liegen,
dass die primiren Amingruppen des Hérters Aradur 22962 tendenziell schneller reagieren als die
sekundidren Amingruppen. Dies kann dazu fiihren, dass die Bildung lingerer Molekiilketten zu
einem frithen Zeitpunkt der Aushdrtung im Vergleich zur Quervernetzung dominiert. Diese
langen, relativ schwach quervernetzten Molekiilketten konnten die hohe Festigkeit bei der
gleichzeitig geringen thermischen Belastbarkeit erkléren. Eine Infrarotspektroskopie, wie von
Gonzales et al. [94] beschrieben, kann genutzt werden, um diese Theorie zu liberpriifen. Hierfiir
miissten verschiedene, durch unterschiedliche Prozessfiihrungen unvollstindig ausgehértete
Reinharzproben  untersucht und  verglichen werden. FEine  Bestimmung des
Epoxid-Equivalentgewichts durch Titration [95] ist im vorliegenden Fall schwierig, da der
Aushértezustand der untersuchten Proben im nicht mehr 16slichen Bereich liegt. Es wird vermutet,



96 Die Auswirkungen der Geometriekorrektur auf Matrix und Verbundwerkstoff

dass auch die deutlich hhere Bruchdehnung der vollstindig ausgehirteten Proben mit dem Grad
der Quervernetzung zusammenhéngt. Im Vorfeld vorhandene Imperfektionen und lastbedingte
lokale Anrisse fiihren in einem engmaschigen Netzwerk spéiter zum Gesamtversagen der Probe,
da Spannungsspitzen eher durch benachbarte Verbindungen abgefangen werden konnen. Der
Vergleich der Netzwerkdichte stellt hier eine Moglichkeit dar, das Phinomen genauer zu
untersuchen. Strehmel [96] legt sowohl die unterschiedlichen Verfahren zur Bestimmung der
Netzwerkdichte von Epoxidharzen als auch die Grenzen des Messverfahrens dar.

Der geringere Elastizitditsmodul aller vollstindig ausgehdrteten Proben im Vergleich zur
ungetemperten Probe ist mdglicherweise auf den im LY465 enthaltenen Reaktivverdiinner
1,4-Butandiol-diglycidylether und dessen unterschiedlich ausgeprigte Einbindung in das
Polymernetzwerk zuriickzufiihren. Strehmel [96] zéhlt diesen zu den flexiblen Bisepoxiden und
auch bei Hodgkin [75] wird eine Minderung der thermischen und mechanischen Eigenschaften
des  Grundmaterials unter Zusatz von  1,4-Butandiol-diglycidylether  erwéhnt.
Eine Wiederholung der Versuchsreihe mit Proben aus reinem Epoxidharz ohne Zusatz von
Reaktivverdiinner kann hier Aufschluss iiber dessen Anteil an der Herabsetzung des E-Moduls
mit zunehmendem Aushértegrad geben.

Mit Blick auf einen zweistufigen Aushérteprozess mit einem Temperschritt auBerhalb des
Formwerkzeuges ist besonders die niedrige Bruchdehnung des ungetemperten Harzes von
Bedeutung. Hier muss durch das Formwerkzeug oder zusitzliche Hilfsmittel die Mdoglichkeit
vorgesehen werden, auch komplexe Bauteile ohne starke Verformungen aus dem Werkzeug zu
losen. Inwieweit die Ergebnisse aus diesem Versuch auf den Verbundwerkstoff {ibertragen
werden konnen, wird im folgenden Kapitel beleuchtet.

5.2 Uberpriifen der Auswirkungen auf den Verbundwerkstoff mithilfe
eines Schub-Zugversuches

Das Ziel dieses Versuches ist es herauszufinden, inwieweit sich die Beeintrachtigungen der
Reinharzeigenschaften durch die unterschiedlichen Temperprozesse auch auf den
Verbundwerkstoff auswirken. Aus diesem Grund wird bewusst ein Schub-Zugversuch nach
DIN EN ISO 14129 [97] gewéhlt, dessen zu bestimmende KenngroBen Schubfestigkeit und
Schubmodul von den Matrixeigenschaften dominiert werden. Mit dem Schritt hin zum
Verbundwerkstoff kommt zum Einfluss der Temperaturfiihrung noch der Einfluss der
Verschiebung der Faser im Werkstoff wéhrend der Verformung hinzu. Dieser wird dadurch
beriicksichtigt, dass zu den bekannten Probensitzen ein weiterer hinzugefiigt wird, dessen Proben
wihrend des Temperns eine plastische Verformung erfahren.

Der gewihlte Schub-Zugversuch ist nur bedingt zur Erzeugung von Kennwerten geeignet, die
spiter fiir Berechnungen genutzt werden sollen. Insbesondere die Uberlagerung von Normal- und
Schubspannungen und das Verfahren zur Bestimmung der Schubfestigkeit sind problematisch.
Zur Kennwertermittlung besser geeignet ist hier der Versuch nach losipescu, beschrieben in
ASTM D 5379 [98].
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5.2.1 Versuchsplanung

Die folgende Tabelle beinhaltet die fiir den Schub-Zugversuch vorgesehenen Probensitze, die
Probenanzahl und die dazugehorigen Aushérteprozesse.

Anzahl Bezeichnung Ausgang.s " | Temperzustand Bemerkung
geometrie
7 SHE unget eben ungetempert -

7 SHE_1K_130 eben 1K/min, 130°C 2h Tg wird nicht
- = iiberschritten

7 SHE_1K_150 eben IK/min, 150°C 2n | 18Wirdbei 135,3°C
- = uiberschritten,

7 SHE_3K_150 eben 3K/min, 150°C 2h | 18 Wird beica. 80 °C
iiberschritten

7 SHE 3K 150 G | gekriimmt | 3K/min, 150°C 2n | 18 Wirdbeica.80°C
iberschritten

Tabelle 5.4: Ubersicht iiber die Probensitze und deren Temperzustinde fiir den Schubzugversuch am GFK

Die ersten vier Probensidtze werden genauso getempert, wie es schon aus den
Reinharz-Zugversuchen bekannt ist. Das Ausgangsmaterial des filinften Probensatzes
SHE 3K 150 G wird mit einer definierten Kriimmung vorausgehértet und durch plastische
Verformung im Temperprozess in ebene Proben umgeformt. Auch in diesem Versuch wird ein
Satz mit ungetemperten Proben gepriift. Dies dient vor allem der Absicherung der Ergebnisse aus
dem Reinharz-Zugversuch hinsichtlich des ungewohnlich hohen E-Moduls. Dieser miisste sich
auch auf den Schubmodul der faserverstiarkten Proben auswirken.

Als Zugpriifmaschine kommt eine Instron 5567 mit einem 30 kN Kraftaufnehmer zum Einsatz.
Die Priifgeschwindigkeit betrdgt 2 mm/min. Die Erfassung von Lings- und Querdehnungen
erfolgt iiber Dehnungsmessstreifen des Typs 1-XY11-6/350 von HBM, die mit dem Klebstoff
770 verklebt werden. Zur Absicherung der Ergebnisse aus hohen Dehnungsbereichen wird
zusitzlich ein Laserextensometer genutzt. Eine Abbildung des Versuchsautbaus wéhrend der
Durchfiihrung ist in Anhang E zu finden.

Mithilfe der erfassten Dehnungen wird die Schubverformung y;, nach folgender Gleichung
berechnet:

)/]_2 = gx - gy 5.2

Dabei sind:
&, = Dehnung quer zur Zugrichtung

&,= Dehnung parallel zur Zugrichtung
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Laut DIN EN ISO 14129 wird die Schubfestigkeit iiber die Zugkraft bei einer Schubverformung
von y1, = 5% bestimmt, wenn vorher kein Materialversagen auftritt. Die Schubspannung in der
Laminatebene t,, wird nach folgender Gleichung berechnet:

_F 5.3
12 = 2bh "
Dabei sind:
F = Zugkraft
b = Breite des Probekorpers
h = Dicke des Probekdrpers
Der Schubmodul in der Laminatebene G4, berechnet sich wie folgt:
T” _ T,
Gip = ——— 54
Viz2 — V12

Dabei sind:
71, = Die Schubspannung bei einer Schubverformung von y;, = 0,1 %

71, = Die Schubspannung bei einer Schubverformung von y15 = 0,5 %

5.2.2 Herstellung der Proben

Das Probenmaterial wird im SLI-Verfahren aus LY564/Aradur22962 und dem
Glasfasergewebe Interglas 92626 [99] gefertigt. Es werden acht Gewebelagen mit einer
nominellen Einzellagendicke von 0,25 mm im Lagenaufbau [45°/135°]4 genutzt. Die
Voraushirtung erfolgt fiir alle Probensétze wie bei den in Kapitel 4.3 genutzten faserverstéirkten
Biegeproben bei 60°C iiber einen Zeitraum von 40 Minuten. Die folgende Abbildung zeigt die in
der Norm definierte Probengeometrie.

Abbildung 5.10: Geometrie der Probenkorper fiir den Schub-Zugversuch nach DIN EN ISO 14129 [97]

Die Aufleimer zur Verbesserung der Einspannung und Lasteinleitung werden aus GFK gefertigt
und mit 3M Scotch-Weld 9323 B/A [100] verklebt. Die Aushértung muss bei Raumtemperatur
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erfolgen, um den jeweiligen Temperzustand nicht zu beeinflussen. Das Probenmaterial des Satzes
SHE 3K 150 G wird im Gegensatz zu den anderen Probenplatten nicht auf einem ebenen
Werkzeug, sondern in einer einfach gekrlimmten Form gefertigt. Drei dieser gekriimmten
Einzelproben wurden nach dem in Kapitel 4.3.3 beschriebenen Verfahren vermessen, um den
Kriimmungsradius nach der Fertigung zu ermitteln. Abbildung 5.11 zeigt das Ergebnis dieser
Vermessung.

Abbildung 5.11: Ergebnis der optischen Vermessung der gekriimmten Proben fiir den Schub-Zugversuch

Der gemittelte AuBBenradius betrdgt 928,3 mm. Bei einer Materialstirke von 2 mm entspricht die
Riickverformung nach Gleichung 6.4 damit einer Randfaserdehnung von 0,11 %. Dieser Wert
wird gewihlt, da plastische Verformungen in dieser GroBenordnung relevant fiir den
Korrekturprozess sind. Ein rein bidiagonal aufgebautes Laminat besitzt, wie in Kapitel 4.3.2
gezeigt, eigentlich ein deutlich hoéheres Verformungspotenzial. Die Vorversuche zeigen
auBerdem, dass bei diesem Lagenaufbau und dieser Verformung nicht mit einem nennenswerten
Riickfedern gerechnet werden muss. Die Proben werden daher mithilfe eines ebenen Werkzeuges
und eines Vakuumaufbaus im Temperprozess umgeformt. Um einer stark ungleichen
Temperaturverteilung und damit einer inhomogenen Aushirtung vorzubeugen, wird eine
thermische Isolationsschicht zwischen Werkzeug und Probenmaterial vorgesehen. Alle
Temperprozesse finden in einem Laborofen statt. Die folgende Abbildung zeigt exemplarisch die
Abweichungen der umgeformten Proben von einer ebenen Referenzflache.
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Abbildung 5.12: Ergebnis der optischen Vermessung der umgeformten Proben fiir den Schub-Zugversuch

Die Abweichungen liegen deutlich unter einem Zehntelmillimeter und es ist keine Restkriimmung
mehr zu erkennen.

Das folgende Diagramm zeigt bespielhaft die wihrend des Temperprozesses der Proben erfassten
Messdaten jeweils flir einen Prozess mit steiler und mit flacher Heizrampe. Die beiden
gepunkteten, senkrechten Linien markieren jeweils das Uberschreiten der aktuellen
Glasiibergangstemperatur. Ein Vergleich der Leitfahigkeitsverldufe zeigt, warum die Definition
eines festen Schwellwertes zur automatisierten Detektion des Erweichens nicht ausreichen wiirde.
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Abbildung 5.13: Gegeniiberstellung der wiihrend des Temperprozesses erfassten Messdaten fiir einen Prozess
mit einer Heizrate von 3 K/min und einen mit 1 K/min

Dartiber hinaus kann man erkennen, dass die Beweglichkeit der Ladungstrdger auch bei einer
Heizrampe von nur der
Glasiibergangstemperatur zunimmt.

1 K/min mit Anndherung an die maximal erreichbare
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5.2.3 Ergebnisse des Schub-Zugversuches

Eine Tabelle mit den gemittelten Ergebnissen je Probensatz und den dazugehdrigen
Standardabweichungen ist in Anhang E angefiigt. Diese Werte bilden die Grundlage fiir die
folgenden grafischen Auswertungen. Dariiber hinaus sind dort auch die Priifprotokolle hinterlegt.
Das folgende Diagramm zeigt die Schubspannungsverldufe der Probensitze jeweils am Beispiel
einer reprasentativen Probe.
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=
S 9 SHE 1K _150
[
> -=-==SHE 3K 150
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0 1 2 3 4 5

Schubverformung [ %]

Abbildung 5.14: Exemplarische Schubspannungsverliufe der GFK-Probensitze bis y=5 %

Uber den gesamten Bereich der erfassten Schubverformungen sind keine signifikanten
Unterschiede im Schubspannungsverlauf zwischen den getemperten Probensitzen einschlief3lich
des Satzes SHE 3K 150 G erkennbar. Im Vergleich zu diesen ist der Anstieg der
Schubspannung des Probensatzes SHE unget im niedrigen Dehnungsbereich hoher. Danach
verlduft diese parallel zu den anderen Probensétzen, allerdings auf einem niedrigeren Niveau.

Laut Norm wird die Schubfestigkeit bei 5% Schubverformung bestimmt, falls davor kein
Versagen der Probe auftritt.
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Abbildung 5.15: Mittlere Schubfestigkeit der GFK-Probensitze bei y=5 %
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Die sehr geringe Bruchdehnung des ungetemperten, nicht vollstdndig vernetzten Matrixmaterials
des Probensatzes SHE unget verursacht ein Uberschreiten des elastischen Bereiches bei einer
vergleichsweise geringen Schubverformung. Abbildung 5.14 zeigt den Ubergang im
Schubspannungsverlauf der ungetemperten Proben bei etwa 1 % Schubverformung. Dies fiihrt
dazu, dass im weiteren Verlauf bei 5 % Verformung eine Schubfestigkeit erreicht wird, die unter
der der anderen gepriiften Probensidtze liegt. Die im Reinharzzugversuch ermittelte hohe
Bruchdehnung, der mit 1 K/min bis 150 °C getemperten Proben, schlégt sich auch in den hier
gemessenen Daten nieder. Diese Proben erreichen die hochste mittlere Schubfestigkeit bei einer
sehr geringen Streuung. Im direkten Vergleich der beiden mit 3 K/min bis 150 °C getemperten
Probensdtze fdllt die deutlich hohere Standardabweichung der Schubfestigkeit der im
Temperprozess verformten Proben auf. Das folgende Diagramm zeigt die Schubspannungen bei
einer Schubverformung von 1%.
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Abbildung 5.16: Mittlere Schubspannungen der GFK-Probensitze bei y=1 %

Schubspannung [MPa]

Im ndherungsweise linearen Teil bis 1% Schubverformung zeigt sich, dass die Proben des Satzes
SHE 1K 130 die geringste Schubfestigkeit aufweisen. Die ungetemperten Proben haben dagegen
die hochste. Zwischen den beiden bis 150°°C getemperten und den wihrend des Temperns
umgeformten Proben ist hier kein signifikanter Unterschied zu erkennen.

Die Ergebnisse des obigen Diagrammes spiegeln sich auch im Schubmodul wider, welcher der
Norm folgend im Schubverformungsbereich von 0,1 % bis 0,5 % ermittelt wird.
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Abbildung 5.17: Mittlerer Schubmodul der GFK-Probensiitze, ermittelt zwischen 0,1 % und 0,5 %
Schubverformung

Schubmodul [MPa]
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5.2.4 Diskussion der Ergebnisse des Schub-Zugversuches

Die Ergebnisse des Schub-Zugversuches bestitigen die auffilligen Werte der ungetemperten
Proben aus dem Zugversuch am Reinharz. Der hohe E-Modul des ungetemperten, nicht
vollstdndig vernetzten Harzes wirkt sich auch auf die Kennwerte des Laminates aus. So ist der
Schubmodul deutlich hoher als der der restlichen getemperten Proben. Die niedrige
Bruchdehnung des ungetemperten Matrixwerkstoffes fithrt zu einer frithen Schadigung und damit
zu einem frijhen Ubergang von elastischer zu plastischer Dehnung. Eine direkte Folge davon ist
die geringere Schubfestigkeit dieser Proben bei y=5 %. Im nidherungsweise elastischen Teil bis
1 % Schubverformung ist die Schubspannung genauso hoch wie bei den getemperten Proben. Mit
Blick auf das Entformen und das Handling teilausgehérteter Faserverbundbauteile nach dem
ersten Prozessschritt ldsst sich ableiten, dass Lagerung und Transport aufgrund der relativ hohen
Schubfestigkeit bei geringer Verformung unproblematisch sein sollten. Der frithere Ubergang in
die plastische Verformung und die damit einhergehende Schadigung des Materials erfordern aber
besondere Sorgfalt und gegebenenfalls zusétzliche Strategien und Werkzeuge bei der
Entformung.

Bei einer Schubverformung von 5 % ist eine erhdhte Standardabweichung der Schubfestigkeit
der im Temperprozess verformten Proben aufféllig. Dies gilt besonders im Vergleich zu den im
gleichen Prozess getemperten, aber unverformten Proben. Hier liegt die Vermutung nahe, dass
der Umformprozess und die damit verbundenen Relativbewegungen der Fasern im Laminat
direkten Einfluss auf das Faser-Matrix-Interface haben konnten. Dies wird im folgenden Kapitel
ndher betrachtet. Die in Abbildung 5.6 gezeigte deutlich hohere Bruchdehnung des reinen
Matrixmaterials der mit 1 K/min bis 150 °C getemperten Proben wirkt sich nicht eindeutig
sichtbar auf die Ergebnisse zur Schubfestigkeit aus, die in Abbildung 5.15 zusammengefasst sind.
Das Gleiche gilt auch fiir die deutlich niedrigere Bruchdehnung der mit 3 K/min getemperten
Proben aus den Reinharzversuchen. Wie Abbildung 5.14 zeigt, befindet man sich an diesem, laut
Norm zur Auswertung heranzuziehenden Schubverformungswert von 5 % schon weit im Bereich
der plastischen Verformung des Schubspannungs-Schubverformungs-Diagramms. Das bedeutet,
die so ermittelten Schubfestigkeiten sind fiir Auslegungsrechnungen nur bedingt verwendbar.

Der mittlere Schubmodul der Proben SHE 1K 130 ist niedriger als der Rest. Dies lésst sich nicht
aus den Ergebnissen zum E-Modul des auf gleiche Weise getemperten Reinharzes ableiten. Eine
mogliche Ursache ist hier der Prozess des Aufbaus von Eigenspannungen im Verbundwerkstoff.
Dieser unterscheidet sich von den anderen getemperten Proben dadurch, dass kein Uberschreiten
der maximalen Glasiibergangstemperatur stattfindet. Dies erschwert eine Relaxation der
Spannungen aus der chemischen Schwindung, verhindert aber auch die Ausbildung von
Druckeigenspannungen aus der vollen Temperaturdifferenz. Die Eigenspannungen im
glasfaserverstirkten Verbundwerkstoff werden in Kapitel 6 detaillierter behandelt.

Die geringen Unterschiede zwischen den vier getemperten Probensdtzen in diesem
matrixdominierten Versuch legen nahe, dass bei einem klassischen Zugversuch in Faserrichtung
nicht mit signifikant unterschiedlichen Ergebnissen zu rechnen ist. Trotzdem ist der durchgefiihrte
Versuch alleine nicht aussagekriftig genug, um eine schiddigende Wirkung auf den
Verbundwerkstoff ausschlieBen zu konnen. Neben dem Fiber Push-Out-Versuch, der im
folgenden Kapitel behandelt wird, kdme ein Druckversuch nach ISO 14126 in Frage. Die
komplexere Lasteinleitung und die Notwendigkeit der Biegeiiberwachung, insbesondere unter
Beriicksichtigung der umgeformten Proben, haben zu der Entscheidung gefiihrt, diesen Versuch
nicht als ersten durchzufiihren. Weitere Versuche, die die Auswirkungen des Temperns und des
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Umformens auch in Z-Richtung sichtbar machen konnen, sind die Bestimmung der
Energiefreisetzungsraten fiir Mode 1 nach ISO 15024 und fiir Mode 2 nach ISO 15114.
Insbesondere die Auswirkungen der Temperprozesse auf die Bruchdehnungen des Reinharzes
sind hier wahrscheinlich deutlicher sichtbar.

5.3 Bestimmung der Auswirkungen auf die Interfacefestigkeit im
Fiber Push-Out-Versuch

Das Ziel des Versuchs ist eine qualitative Bewertung des Einflusses der Temperaturfithrung im
Temperprozess auf das Interface zwischen Glasfaser und Epoxidharzmatrix. Dariiber hinaus soll
der Einfluss der {iberlagerten aufgebrachten Verformung abgeschitzt werden konnen. Ursachen
fiir einen negativen Einfluss auf das Faser-Matrix-Interface werden in den stark unterschiedlichen
thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix und in der durch die Verformung
erzwungenen Verschiebung der Fasern im Verbundwerkstoff vermutet. Der von Kalinka et al.
[101] beschriebene Fiber Push-Out-Versuch zur Bestimmung der Scherfestigkeit des Faser-
Matrix-Interfaces wurde gewdhlt, da hier mit dem Material ungetesteter Proben aus dem
vorangegangenen Schub-Zugversuch gearbeitet werden kann. So wird die Vergleichbarkeit
untereinander gewahrt und eine unbewusste Anderung von Parametern weitestgehend
ausgeschlossen. Eine Alternative zu diesem Versuch stellt der von Drzal et al. beschriebene
Zugversuch an einer in Harz eingebetteten Faser dar [102], fiir diesen miissen allerdings spezielle
Probenkorper angefertigt werden.

Der hier beschriebene Faserausdriickversuch wurde bei der Bundesanstalt fiir Materialforschung
und —priifung in Berlin durchgefiihrt, dazu liegt ein detaillierter Priifbericht vor [103].

5.3.1 Versuchsplan und Probenvorbereitung

Aus iiberzihligen, ungepriiften Faserverbundproben des vorangegangenen Schub-Zugversuches
werden im Winkel von 45° rechteckige Stiicke der Grofle 4 mm x 10 mm mit einer Wandstérke
von ca. 2mm ausgeschnitten. Das bedeutet, auch hier wird ein Glasfaserlaminat aus
Huntsman LY 564/Aradur 22962 und acht Einzellagen Interglas 92626 E-Glasgewebe aus dem
Garn EC6-68 mit einem mittleren Filamentdurchmesser von 6 pm gepriift. Durch Eingieen und
Schleifen werden hieraus folienartige Priifkorper mit einer Materialstarke in Faserrichtung von
20-30 pm fiir den Push-Out-Versuch hergestellt. Abbildung 5.18 zeigt die mit einem Laser-
Scanning Mikroskop erzeugte Aufnahme der Stirnfliche zur Bestimmung der Wandstérke einer
solchen Probe.
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Abbildung 5.18: Aufnahme der Stirnfléiche eines fiir den Fiber Push-Out-Versuch vorbereiteten
Probenkoérpers zur Ermittlung der Probendicke

Die senkrecht stehenden Fasersegmente sind in dieser Ansicht gut zu erkennen. Des Weiteren
wird ersichtlich, dass Orientierungswechsel aus der Gewebestruktur bei dieser Abschnittsldnge
keine Rolle spielen.

Die Schubfestigkeit berechnet sich aus der Maximalkraft, die notwendig ist, um ein Fasersegment
mittels eines nadelartigen Indenters mit einer Geschwindigkeit von 0,2 pm/s aus der Probe zu
driicken. Diese wird auf die zylinderformige Mantelfldche der Faser bezogen. Der dazu neben der
Probenstirke notwendige Faserdurchmesser wird im Vorfeld als Mittelwert aus der Vermessung
von zehn Einzelfasern je Probensatz unter dem Lichtmikroskop berechnet. Eine detaillierte
Betrachtung der Mechanik im Bereich der Interphase zwischen Faser und Matrix wurde von
Huang et al. [104] vorgestellt. Pro Probentyp werden 26 Einzelfasern ausgedriickt. Der folgenden
Tabelle sind die Bezeichnungen der Proben und die dazugehorigen Temperzustinde zu

entnehmen.
Anzahl Bezeichnung Ausgang.s " | Temperzustand Bemerkung
geometrie
26 FP_unget eben ungetempert -
26 FP 1K 130 eben 1K/min, 130°C 2h Tg wird nicht
- - uberschritten
26 FP_1K_150 cben 1K/min, 150°C 2n | 18 Wirdbei 135,3°C
- - iiberschritten,
26 FP 3K_150 cben 3K/min, 150°C 2 | 18 Wirdbeica. 80°C
- = uiberschritten
26 FP 3K 150 G | gekrimmt | 3K/min, 150°C2h | & irdbeica. 80°C
- == tiberschritten

Tabelle 5.5: Ubersicht iiber die Probensiitze und deren Temperzustinde fiir den Fiber Push-Out-Versuch

5.3.2 Die vorliegende Materialkombination im Faser-Matrix-Interface

Bobzin beschreibt als Haftungsmechanismen zwischen einer Beschichtung und einem
Grundwerkstoff die mechanische Verklammerung, die Adhédsion auf Grundlage der
Van-der-Waals Wechselwirkungen und die chemische Bindung [105] S. 10. Es kénnen noch
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diffusionsbasierende Effekte auftreten, diese sind fiir den vorliegenden Fall jedoch nicht relevant.
Der Mechanismus der mechanischen Verklammerung hingt in erster Linie von der
Oberflachenstruktur der gewdhlten Faser ab. Die Mechanismen der Adhésion und der chemischen
Bindung dagegen sind stark von der chemischen Beschaffenheit der Faseroberfliche abhéngig.
Eine chemische Verbindung zwischen organischer Epoxidmatrix und anorganischer Faser ist iber
Hydroxylgruppen mdglich. Die Verwendung von Haftvermittlern stabilisiert und verbessert die
mechanischen Eigenschaften des Verbundes aber deutlich [106] S. 74.

Bei der Oberflachenbehandlung von Fasern muss grundsétzlich zwischen der Textilschlichte, die
nur der Verbesserung der Verarbeitbarkeit des Faserhalbzeuges dient, und dem Finish, das
zusitzlich als Haftvermittler zwischen der anorganischen Glasfaser und dem Polymer fungiert,
unterschieden werden. Das im Rahmen dieser Arbeit genutzte Gewebe Interglas 92626 ist
herstellerseitig mit dem Finish FK144 versehen. Dieses besteht sowohl aus Volan, welches auch
als eigenstindiges Finish FK104 bekannt ist, und aus einem Silan-Haftvermittler [107].

In der Regel werden die Glasfasern nach dem Herstellungsprozess thermisch gereinigt, im
Anschluss werden dann die in Wasser gelosten Komponenten des Finishs aufgebracht. Die
Hauptaufgabe dieser Haftvermittler ist dabei, die Stabilitit des Interfaces auch unter hot-wet
Bedingungen sicherzustellen. Reichhold et al. hat dies am glasfaserverstérkten Epoxidharz unter
Variation des Haftvermittlers und des Matrixwerkstoffes untersucht [108]. Zusétzlich dazu
verbessert Volan noch die Durchtrinkungsfahigkeit und reduziert die statische Aufladung [109].
Die folgende Abbildung zeigt bespielhaft den chemischen Aufbau eines solchen Volan FK104
Haftvermittlers. Die Temperaturbestdndigkeit dieser Komponente liegt bei 260°C.

Abbildung 5.19: Strukturformel von Cr (III) Methacrylat Finish (Volan) [109]

Nach der Applikation binden sich die aktiven Molekiile an das anorganische Substrat und
orientieren sich so, dass die polymerisierbaren Gruppen nach auflen zeigen. Dies ermoglicht die
Anbindung von Polymeren wie Epoxid-, Polyester- oder Phenolharzen [109].

Grundsitzlich ist eine Vielzahl an Silanen verfiigbar, die Auswahl hédngt in erster Linie vom
genutzten Harzsystem ab [110]. Die Variante (3-Aminopropyl)triethoxysilan ist ein weit
verbreiteter und durch die Amingruppe zur Verarbeitung mit Epoxidharzen gut geeigneter
Haftvermittler [111] S. 22-23. Die folgende Abbildung zeigt den Aufbau dieses Silans.
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Abbildung 5.20: Strukturformel von (3-Aminopropyl)triethoxysilan [112]

Es bildet iiber das Silizium und den Sauerstoff unter Zugabe von Wasser Ketten. Diese Ketten
konnen tiber die Sauerstoffatome Bindungen mit den Hydroxylgruppen auf der Oberfliche des
Glasfasersubstrates eingehen. Dieses Interface zwischen Finish und Faser ist unempfindlicher
gegen Feuchtigkeitseinfliisse als die direkte Verbindung zwischen Epoxid und
Glasfaseroberfldche. Die funktionale Gruppe, z.B. Methacrylat, Epoxid oder in diesem Fall ein
Amin, gewiahrleisten die Anbindung des Matrixwerkstoffes. Detailliert werden  die
Funktionsweise und der Zweck von Haftvermittlern zwischen anorganischen und organischen
Materialien bei Seymour et al. erklart [113] S. 114-115.

5.3.3 Ergebnisse des Fiber Push-Out-Versuchs

Eine Tabelle der gemittelten Ergebnisse, auf Basis derer das folgende Diagramm erstellt wurde
und die zu Grunde liegenden Kraft-Weg-Kurven sind in Anhang F hinterlegt. Bei einer
Bewertung der Kurvenverldufe ist darauf zu achten, dass die Probenstiicke unter dem Indenter
auf einem Lochblech positioniert werden. Nach dem Aufsetzen des Indenters auf die Probe ist es
moglich, dass die Probe eine gewisse Federkraft aufbaut bis sie vollstindig gegen das Lochblech
gedriickt wird. Das bedeutet, der Anstieg der Priifkraft zu Beginn steht nicht zwangslaufig in
Zusammenhang mit den mechanischen Eigenschaften des Interfaces. Im folgenden Diagramm
sind die arithmetischen Mittelwerte der Scherfestigkeiten mit den dazugehorigen
Standardabweichungen zusammengefasst.
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Abbildung 5.21: Mittelwerte der im Fiber Push-Out-Versuch ermittelten Scherfestigkeit ¢

1,0E+05

Scherfestigkeit ¢ [Pa]

Die niedrigsten Werte zur mittleren Scherfestigkeit ergeben sich fiir die ungetemperten Proben.
Hier war die Annahme, dass sich nur ein Teil der moglichen Bindungen zwischen
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Matrixwerkstoff und Finish ausgebildet haben. Gleichzeitig ist es denkbar, dass die Matrix,
verursacht durch den chemischen Schwund, eine Druckkraft auf die Mantelfliche der Faser
ausiibt. Trotz der weiteren Vernetzung, welche auch zum Finish hin stattfinden kann, ist die
mittlere Scherfestigkeit des Probensatzes FP 1K 130 nur geringfiigig hoher als die der
ungetemperten Proben. Negativ auf die Vernetzungsfahigkeit kann sich hier auswirken, dass sich
der Temperprozess im diffusionskontrollierten Bereich abspielt. Das bedeutet, dass die
Beweglichkeit der Molekiile und der funktionalen Gruppen eingeschrénkt ist. Es ist also moglich,
dass aus diesem Prozess keine vollstindige chemische Anbindung der Matrix an das Finish
resultiert. Die mechanische Einklammerung der Faser kann moglicherweise geringfiigig vom
chemischen Schwund der verbleibenden Aushirtung profitieren. Da bei diesem Probensatz die
Glasiibergangstemperatur nicht iiberschritten wird, werden Warmedehnungseffekte als elastisch
betrachtet.

Die Ergebnisse des Satzes FP 1K 150 legen nahe, dass das Uberschreiten der
Glasiibergangstemperatur bei einem sehr hohen Aushértegrad einen deutlichen positiven Effekt
auf das Faser-Matrix-Interface hat. Auch hier findet die Aushirtung wie bei FP_1K 130
weitestgehend im glasartigen Zustand statt. Allerdings haben der Verbund und insbesondere die
Matrix die Mdoglichkeit zur Relaxation aufgebauter Spannungen am Ende der Autheizrampe. Dies
kann nach dem Abkiihlen eine deutlich stirkere mechanische Einklemmung der Fasern bewirken.
Wie auch schon bei den Reinharzzugproben beobachtet erhoht eine steile Aufheizrampe von
3 K/min und damit verbunden ein frithes Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur
im Prozess deutlich die Streuung der Festigkeit. Eine positive Auswirkung durch die hohe
Beweglichkeit der Molekiile bei einem relativ niedrigen Aushértegrad ist besonders im Vergleich
zum Probensatz FP_1K 150 nicht sicher auszumachen.

Das zusitzliche Aufbringen einer Verformung hat einen deutlich erkennbaren negativen Einfluss
auf die erreichbare mittlere Scherfestigkeit. Dies kann auf das Aufbrechen eines Teils der zu
diesem Zeitpunkt schon existierenden Bindungen zwischen Faser, Finish und Matrix
zuriickzufilhren sein. Interessant ist, dass damit eine signifikante Reduzierung der
Standardabweichung einhergeht.

5.3.4 Diskussion der Ergebnisse des Fiber Push-Out-Versuchs

Die Versuchsergebnisse zeigen deutliche Unterschiede hinsichtlich der mittleren erzielbaren
Scherfestigkeit der Fasereinbettung in Abhingigkeit vom gewéhlten Prozess. Im Abgleich mit
den Ergebnissen aus dem Schub-Zugversuch zeigen sich aber keine direkten Auswirkungen
dieser Unterschiede. Ein Zugversuch quer zur Faserrichtung an unidirektional verstirkten Proben
nach DIN EN ISO 527-4 [114] wie er von Wetjen [115] S. 35 zur Bewertung des Faser-Matrix-
Interfaces zwischen Kohlenstofffasern und Epoxidmatrix beschrieben wird, ist hier
moglicherweise besser geeignet, diese Unterschiede auch im Verbund sichtbar zu machen.
Dartiber hinaus muss bedacht werden, dass die hier im Fiber Push-Out-Versuch gepriiften Proben
nur einen lokal sehr begrenzten Teil des Laminates widerspiegeln. Je nach Ziel der Untersuchung
wiére es flir zukiinftige Versuche durchaus sinnvoll, Probenmaterial an drei oder mehr
unterschiedlichen Stellen zu entnehmen.

Grundsétzlich sprechen die guten Werte von FP_1K 150 dafiir, dass keine Degradation der
funktionalen Gruppen der beiden Finishkomponenten bis 150 °C auftritt. Darliber hinaus ist es
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moglich, dass wahrend des Temperns eine Riicktrocknung in Bezug auf im Interface eingelagertes
Wasser stattfindet. Dies wiirde sich besonders giinstig auf den ldngsten Prozess FP_1K 150
auswirken.

Ein Vergleich der bei 150 °C getemperten Probensitze zeigt, dass es sinnvoll ist, die aktuelle
Glasiibergangstemperatur fiir die Durchfilhrung der Geometriekorrektur nur kurzzeitig zu
tiberschreiten. Die weitere Prozessfithrung sollte dann mit einer Heizrate von 1 K/min bis 150 °C
geschehen. Die negativen Einfliisse des frithen Uberschreitens der Glasiibergangstemperatur und
der aufgebrachten Verformung konnen damit nicht eliminiert, aber moglicherweise stark
reduziert werden.

Die Beschreibung der Ergebnisse im vorangegangenen Unterkapitel zeigt, dass alleine mit diesem
Versuch die Auswirkungen auf die mechanische Verklammerung und auf die chemische
Verbindung nicht sauber getrennt voneinander bewertet werden konnen. Ein Vergleich von zwei
Versuchsreihen, die unter unterschiedlichen Temperaturbedingungen durchgefiihrt werden,
konnte einen Riickschluss auf den Anteil der mechanischen Verklammerung, verursacht durch
die unterschiedlichen Wérmeausdehnungskoeftizienten von Faser und Matrix, geben. Dariiber
hinaus kann eine Untersuchung der ausgedriickten Fasern und gegebenenfalls auch der
Harzkanéle mithilfe eines Rasterelektronenmikroskops einen Anhaltspunkt iiber die Art des
Versagens beim Erreichen der maximalen Scherfestigkeit geben.

Eine Ubertragung der Ergebnisse auf kohlenstofffaserverstirkte Laminate ist nur begrenzt
moglich. Die Durchmesser der beiden Faserarten sind zwar sehr dhnlich, das Verhalten der
Kohlenstofffaser im Temperprozess ist durch die negative Warmedehnung in Langsrichtung und
die positive Dehnung quer zur Faserrichtung aber komplexer. Eine Untersuchung des Einflusses
der Hértungstemperatur und der Feuchtigkeitsauthahme auf das Interface zwischen
Kohlenstofffaser und Epoxidmatrix ist bei Adamov [87] zu finden.
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5.4 Zusammenfiihrung der Ergebnisse aus den Materialversuchen

Die folgende Tabelle zeigt eine Zusammenfassung aller im Rahmen dieses Kapitels betrachteten
Materialversuche. Die besten Ergebnisse eines jeden Versuches sind grau hervorgehoben, die
prozentualen Abweichungen der verbleibenden Werte sind unter diesen notiert. Alle
Abweichungen, grofer als 5 % des Maximalwertes, sind fett markiert.

1K/130 1K/150 3K/150 IK/IS0 +
Verf.
Zugfestigkeit 76.2 75,4 69,6 )
[MPa] ’ (-1 %) (-8,7 %)
N
Eol
[
.g E-Modul 3238 31809 32(37 )
E [MPa] (-1,5 %) (-1 %)
Bruchdehnung 5,92 792 4,55 )
[%] (-18 %) g (-37 %)
Schubfestigkeit 43,8 4535 43,5 44,1
[MPa] (-3,4 %) ’ (-4,1 %) (-2,8 %)
=
£ | Schubmodul 3064 3162 3188 3165
§ [MPa] (-1,7 %) (-1,4 %) (-1,5 %)
Scherfestigkeit 7,11E+04 LOSE+05 8,35E+04 7,26E+04
Interface [Pa] (-32 %) ’ (-21 %) (-31 %)

Tabelle 5.6: Gegeniiberstellung der Ergebnisse aus den Materialversuchen

Die Tabelle zeigt, dass tendenziell ein Temperprozess mit niedriger Aufheizrate zu bevorzugen
ist. Dariiber hinaus wirkt sich ein Uberschreiten der maximalen Glasiibergangstemperatur am
Ende der Aufheizphase positiv auf die gepriiften Werte aus. Bei den Ergebnissen der Prozesse
mit hoher Aufheizrate sticht besonders die um 37 % reduzierte Bruchdehnung des Reinharzes
hervor, obwohl diese immer noch in der im Datenblatt angegebenen Bandbreite von 3,5-8 % liegt.
Die iibrigen Defizite sind nicht so deutlich, dass ein solcher Prozess nicht in Erwégung gezogen
werden konnte. Dies wird dadurch gestiitzt, dass alle Proben im Schub-Zugversuch weniger als
5 % Abweichung aufweisen. Dieser Versuch alleine ist allerdings nicht ausreichend, um die
Auswirkungen des Temperprozesses und der Verformung auf den Verbundwerkstoff
abschlielend bewerten zu kdnnen.

Unabhingig vom Vergleich untereinander zeigen die Ergebnisse des Zugversuches am Reinharz,
dass die Beurteilung eines Aushérteprozesses alleine an Hand der Bestimmung der Restenthalpie
oder der Zugfestigkeit nicht ausreicht. Eine sensorgestiitzte Prozessfilhrung kann hier
insbesondere bei komplexeren Strukturen gleichbleibende, gute mechanische Eigenschaften
sicherstellen.

Die Ergebnisse legen nahe, dass sich der Prozess zur Geometriekorrektur wahrend des Temperns
moglichst nahe am Prozess mit 1 K/min Autheizrate bis 150 °C orientieren sollte. Dies wird durch
eine variable Heizrampe moglich, die mithilfe der dielektrischen Sensoren geregelt werden kann.
So wird es moglich, frith und kurzzeitig die aktuelle Glasiibergangstemperatur zu iiberschreiten
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und die Verformung aufzubringen, um danach direkt in den glasartigen Zustand zuriickzukehren
und die Aushértung dort weiterzufithren. Um sicherzustellen, dass eine solche Prozessfithrung
keine neuartigen Probleme mit sich bringt, sollten im ndchsten Schritt die durchgefiihrten
Versuche um einen solchen Probensatz erweitert werden.

6. Die Auswirkungen der Temperaturfithrung im Temperprozess
auf die prozessinduzierten Spannungen im Verbundwerkstoff

Das folgende Kapitel beschreibt die Untersuchungen zu den prozessinduzierten Spannungen im
GFK und soll ein besseres Verstindnis der Vorginge im Laminat beim Uberschreiten der
Glasiibergangstemperatur im Aushérteprozess ermoglichen. Prussak et al. [116] zeigen, dass die
Prozessfiihrung einen starken Einfluss auf die Eigenspannungen hat. Im Versuch werden iiber in
die Proben integrierte Faser-Bragg-Gitter die Dehnungen wihrend des gesamten
Aushirteprozesses erfasst. So konnen die Eigenspannungen quantifiziert werden. Harsch [29]
beschreibt den Einsatz dieser Sensoren im Aushirteprozess von Reinharzproben. In einer ersten
Versuchsreihe wird der Versuchsaufbau iiberpriift und es werden Referenzwerte fiir eine ebene
Platte ermittelt. Im Anschluss daran werden die Dehnungen an einer gekriimmten Platte ermittelt,
auf welche im Temperprozess eine Verformung aufgebracht wird. Die Ergebnisse werden
gegeniibergestellt, um den Einfluss des Verformungsprozesses auf die Eigenspannungen im
Laminat sichtbar zu machen.

6.1 Auswirkungen des Uberschreitens der Glasiibergangstemperatur im
Temperprozess auf die Eigenspannungen im Verbundwerkstoff

Im ersten Schritt werden Referenzwerte zum Aufbau von Eigenspannungen im Aushérteprozess
an einer ebenen GFK-Platte ohne den Einfluss einer aufgebrachten Verformung ermittelt. Der
Focus liegt hier auf einem zweistufigen Prozess, der vom Hersteller des Epoxidharzes im
Datenblatt vorgeschlagen wird [85] und der auch fiir den Korrekturprozess genutzt werden kann.
Es wird untersucht, wie sich die Dehnungen im Laminat iiber die beiden Schritte hinweg
entwickeln und wie hoch die am Ende daraus resultierenden Spannungen sind. Beachtet werden
muss hier die Uberlagerung der Mechanismen, die Eigenspannungen verursachen, mit dem sich
verdndernden Materialzustand iiber den Aushérteprozess. So kann im fliissigen Zustand eine
Volumenabnahme, bedingt durch den chemischen Schwund aus der Aushértung durch
nachflieBendes Material ausgeglichen werden. Im gummiartigen Bereich oberhalb der
Glasiibergangstemperatur sind die thermisch und mechanisch induzierten Spannungen aufgrund
des niedrigen E-Moduls der Matrix limitiert und es existiert ein Potenzial zur Relaxation.
Charakteristisch fiir den glasartigen, festen Zustand sind ein hoher E-Modul und damit verbunden
hohe Spannungen [29] S. 26. Dies kommt vor allem zum Ende des Temperprozesses beim
Unterschreiten der Glasiibergangstemperatur wéhrend des Abkiihlens zum Tragen.Um dieses
komplexe Verhalten erfassen zu konnen wird ein Versuchsaufbau genutzt, bei dem die
Dehnungsmessung iiber FBG-Elemente mit der dielektrischen Aushértegraderfassung und einer
Temperaturmessung kombiniert wird. Eine umfangreichere Beschreibung des Versuches ist in
[117] und [118] zu finden. Dort werden besonders die Werkzeug-Bauteil-Interaktion und die
Simulation solcher mehrstufiger Prozesse auf Basis eines viskoelastischen Materialmodells
ausfiihrlicher beleuchtet.
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6.1.1 Versuchsplan

Im Zuge des Versuches werden zwei Glasfaserplatten im Harzinfusionsverfahren bei
Umgebungsdruck gefertigt. Als Matrixwerkstoff wird das Epoxidharz Huntsman
LY564 / Aradur 22962 eingesetzt. Der Infusionsprozess und der direkt daran angeschlossene
erste Aushérteschritt finden bei 60 °C in einem Laborofen statt. Auch hier ist das Ziel, nach dem
Initial Cure ein entformbares, handhabbares Faserverbundbauteil mit niedrigem Aushértegrad zu
erhalten. Fiir den Temperschritt wird der schon zuvor betrachtete Prozess mit einer Heizrate von
3 K/min und einer Zieltemperatur von 150 °C gewéhlt. Dies ermoglicht spiter den direkten
Vergleich mit einer im gleichen Temperprozess verformten Probenplatte. Als
Verstérkunsgmaterial kommen acht Lagen eines unidirektionalen Glasfasergeleges mit einem
Flachengewicht von 600 g/m? aus Rovings des Typs SE 1500 [119] zum Einsatz. Der
Lagenaufbau wird als [(90/0)2]s ausgefiihrt, die Einzelschichtdicke im Laminat betrdgt ca.
0,41 mm. Dieses Verstirkungsmaterial eignet sich fiir die Eigenspannungsuntersuchungen besser
als das zuvor verwendete, relativ diinne und in sich asymmetrische Glasfasergewebe, da hier die
Eigenschaften der Einzelschichten des Laminates préziser beschrieben werden kénnen. Dies ist
zum einen fiir die Einbettung der FBG-Sensoren wichtig und zum anderen fiir die Berechnung
der Spannungen aus den erfassten Dehnungen.

Die Erfassung des Aushérteverlaufs in beiden Prozessschritten erfolgt mithilfe dielektrischer
Foliensensoren und des Geridtes PDE-1 des Herstellers Gel Instrumente AG [63]. Die Dehnungen
werden iiber einen MIOPAS SPK155 FBG-Interrogator aufgezeichnet. Der hier verwendete
Lichtleiter besitzt einen Durchmesser von 0,125 mm, die integrierten Gratings eine Gréfie von
2,5 mm. Beide Messsysteme erfassen zusétzlich tiber Thermoelemente des Typs K sowohl die
Bauteil- als auch die Umgebungstemperatur. Dies ist besonders fiir die Dehnungsmessung
wichtig, um die Verdnderung des Brechungsindexes durch den thermooptischen Effekt
kompensieren zu kdnnen. Die Messwerte werden mit einer Frequenz von 1 Hz {iber den gesamten
zweistufigen Prozess hinweg aufgezeichnet.

Die resultierenden Eigenspannungen werden aus den gemessenen Dehnungen nach der
klassischen Laminattheorie berechnet. Dabei wird angenommen, dass die Dehnungen in X- und
Y-Richtung aufgrund eines ausgeglichenen, symmetrischen Laugenaufbaus gleich sind. Dariiber
hinaus wird davon ausgegangen, dass Temperatur und Dehnung {iber die Laminatdicke konstant
sind. Mithilfe der folgenden Gleichung lésst sich aus der gemessenen Dehnung eine theoretische
thermische Last berechnen.

{n}r = [A]lx € 6.1

Dabei sind:
£ gemessene Dehnung

{n}r thermische Last

[4] Steifigkeitsmatrix
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Hieraus kann dann eine treibende Temperaturdifferenz berechnet werden.

{n}r = [A] * ap x AT 6.2
mit:
ar Warmeausdehnungskoeffizient des Laminates

AT Temperaturdifferenz

Mithilfe dieser Temperaturdifferenz ist es moglich, die Eigenspannungen der Einzelschichten zu
bestimmen.

{or}k = [Qlk * ({e} — ar * AT)y, 6.3

Dabei ist:
[Qlx  Steifigkeitsmatrix der Einzelschicht

Dieses Vorgehen zur Berechnung der Eigenspannungen aus den gemessenen Dehnungen wird in
[118] anhand einer numerischen Simulation iiberpriift und bestétigt.

Die folgende Tabelle enthélt die fiir die Berechnung notwendigen Materialkennwerte fiir das
verwendete Laminat.

E, E-Modul parallel zur Faser 39209 MPa

E, E-Modul quer zur Faser 12389 MPa
Schubmodul in der

G Laminatebene 3427 MPa
Poissonzahl in der

YL Laminatebene 0.26

a Wirmeausdehnungskoeftizient 6.38 E-6 1/K
parallel zur Faser

a Wiérmeausdehnungskoeftizient 39.13 B-6 1/K

quer zur Faser

Tabelle 6.1: Materialkennwerte zur Berechnung der Eigenspannungen im Glasfaserlaminat [117]

Diese wurden im Vorfeld in statischen Zugversuchen und mithilfe der thermomechanischen
Analyse ermittelt.
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6.1.2 Versuchsdurchfithrung

Tabelle 6.2 zeigt neben dem Lagenaufbau auch die Positionierung der einzelnen Sensoren im

Laminat.
Zuschnitt  Faserwinkel Material
Werkzeug
1 90° UD - Gelege
2 0° UD - Gelege
3 90° UD - Gelege
4 0° UD - Gelege
Symmetrieebene / FBG-Sensor
5 0° UD - Gelege
6 90° UD - Gelege
7 0° UD - Gelege
8 90° UD - Gelege
9 - Abreilligewebe
Dielektrischer Sensor / Abreiligewebe
Vakuumaufbau / Thermoelemente

Tabelle 6.2: Lagenaufbau der Versuchsplatten zur Bestimmung der Eigenspannungen

Die FBG-Sensoren befinden sich in der Symmetrieebene parallel zu den zwei in 0°-Richtung
ausgerichteten Faserlagen. Der dielektrische Foliensensor wird auf dem Lagenaufbau mit der
Sensorfliche zum Fasermaterial hin befestigt. Eine Abbildung des Fertigungsaufbaus mit den
positionierten Sensoren ist in Anhang G eingefiigt.

Abbildung 6.1 zeigt eine Draufsicht des gesamten Fertigungsaufbaus einschlieBlich der
stihlernen Werkzeuggrundplatte. Fiir die Harzinfusion wird auf der Siegelfliche eine
Vakuumfolie verklebt, die ein Evakuieren des Aufbaus iiber die Angusslinie zuldsst. Der gesamte
skizzierte Aufbau befindet sich sowohl fiir den Infusionsprozess als auch fiir die zweistufige
Aushirtung in einem Laborofen. Vor Beginn der Harzinfusion wird der Vakuumautbau auf 60 °C
vorgeheizt, um die Viskositit des Harzes im Trénkungsprozess zu senken. Dies ist notwendig, da
keine FlieBhilfe zur Beschleunigung der Trankung des Fasermaterials eingesetzt werden kann.
Diese wiirde auf einer Seite des Laminates eine dicke Reinharzschicht verursachen, welche die
gemessenen Dehnungen beeintrichtigen konnte. Eine Erhohung der Druckdifferenz durch den
Einsatz eines Autoklaven wiirde das Risiko mit sich bringen, dass durch den Autoklavdruck die
Dehnungsmessungen verfilscht werden. Die Temperaturfiihrung {iber den gesamten
Versuchsprozess ist in Abbildung 6.2 dargestellt. Nach der Harzinfusion, welche ca. 30 Minuten
dauert, wird das Laminat fiir 60 Minuten bei 60 °C weiter vorausgehirtet. Danach wird der
Laborofen gedffnet und der Aufbau kiihlt durch natiirliche Konvektion auf Raumtemperatur ab.
Nach dem Abkiihlen werden Proben entnommen, die mithilfe einer DSC-Analyse auf ihren
Aushirtezustand hin untersucht werden. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen befinden sich in
Tabelle 6.3. Im Temperprozess wird das Laminat mit einer Ist-Heizrate von 2,8 K/min auf 150 °C
aufgeheizt, um die Glasiibergangstemperatur noch in der Autheizphase zu tiberschreiten. Danach
wird die Aushértetemperatur von 150 °C fiir 2 Stunden gehalten. Die Abkiihlung am Ende des
Prozesses erfolgt wieder durch natiirliche Konvektion.
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Abbildung 6.1: Skizze des Versuchsaufbaus zur Ermittlung der Auswirkungen der Temperaturfiihrung im
Temperprozess auf die Eigenspannungen
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Messung 1 | Messung 2

Glasiibergangstemperatur
Midpoint DIN [°C] 62,1 62,6
Berechneter Aushirtegrad

74,2 74,5
X calc [%]

Tabelle 6.3: Bestimmung der Glasiibergangstemperatur der Probenplatten zur
Eigenspannungsmessung nach dem Initial Cure Prozess

Die Ergebnisse der DSC-Analyse zeigen, dass die Probenplatten nach dem angewandten
Infusions- und Voraushirteprozess fiir eine Verformung im Temperprozess geeignet wéren.

Zur Absicherung der Ergebnisse der Dehnungsmessungen wird die Lage der Lichtleiter nach
Abschluss der Messungen iiber Schliffbilder iiberpriift. Die folgende Abbildung zeigt die
Mikroskopaufnahme einer solchen Schnittflache.

Abbildung 6.3: Schliffprobe mit dem in der Symmetrieebene eingebetteten FBG-Sensor

Man kann erkennen, dass der FBG-Sensor genau zwischen zwei 0°-Rovings in der
Symmetrieebene des Laminates eingebettet ist.
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6.1.3 Ergebnisse

Um die Ergebnisse besser darstellen zu kdnnen wird jeweils ein Diagramm fiir den
Voraushirteprozess und ein Diagramm fiir den Temperprozess erstellt. Darin sind die
Ist-Temperatur des Laminats, die Leitfdhigkeit und die Dehnung fiir beide gefertigten
Probenplatten iiber der Prozesszeit aufgetragen.
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W r 0,06
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100 - 0,02
G\E E—) ";- - e 0 §
Z = -
E 50 + E 75 1y -0,02 g
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Abbildung 6.4: Messergebnisse des Voraushiirteprozesses zur Ermittlung der Eigenspannungen im Laminat

Sobald das Harz nach Beginn der Infusion den DEA-Sensor benetzt, steigt die Leitfahigkeit steil
an. Gleichzeitig dndert sich der Druck im Bauteil, was einen Einfluss auf das Dehnungssignal hat.
Mit fortschreitender Prozesszeit steigt die Bauteiltemperatur aufgrund der exothermen
Hértungsreaktion leicht an. Gleichzeitig nimmt die Leitfahigkeit ab, da die Ladungstriger durch
die fortschreitende Vernetzung immer weiter in ihrer Beweglichkeit eingeschrinkt werden. Am
Ende der Haltephase des Initial Cure Prozesses bei 60 °C erreicht das Harz den Gelpunkt, der laut
Tabelle 2.1 bei 60,2 °C liegt. Da nach der Definition ab diesem Punkt Spannungen und
Dehnungen im Material auftreten konnen, werden die Dehnungswerte an dieser Stelle auf null
gesetzt. Im Zuge des Abkiihlprozesses bildet sich dann eine negative Dehnung aus. Diese betrigt
bei 25°C fiir Panel 1 -0,06 % und fiir Panel 2 -0,065 %. Die Differenz zwischen den
Dehnungswerten resultiert dabei aus einem Temperaturunterschied von circa 2 K zum Zeitpunkt
des Beginns des Abkiihlprozesses bei etwa 100 Minuten Prozessdauer.
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Abbildung 6.5: Messergebnisse des Temperprozesses zur Ermittlung der Eigenspannungen im Laminat

Mit dem Beginn des Temperprozesses steigt die Dehnung stark bis in den positiven Bereich an.
Das Erweichen der Matrix durch das Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur zeigt
sich sowohl im Signal des dielektrischen Sensors als auch in der Dehnungsmessung. Die
ndherungsweise lineare Wiarmedehnung des Laminates endet deutlich vor Erreichen der
maximalen Aushirtetemperatur von 150 °C. In der Haltephase des Temperprozesses wird fiir
Platte 1 eine Dehnung von 0,0495 % und fiir Platte 2 eine Dehnung von 0,547 % gemessen. Die
Werte der dielektrischen Aushirtegraderfassung zeigen dabei eine Weitervernetzung im
Temperprozess. Da sich die Matrix dort dauerhaft oberhalb der maximalen
Glasiibergangstemperatur von 135,3 °C im gummielastischen Bereich befindet, geht die
Leitfahigkeit nicht auf null zurtick. Dies geschieht erst mit dem Beginn der Abkiihlung, wenn die
Matrix wieder in den glasartigen Zustand iibergeht. Damit einhergehend fallen auch die
Dehnungen wieder in den negativen Bereich auf -0,08 % fiir Panel 1 und auf-0,0795 % fiir Panel
2 bei einer Temperatur von 40 °C. Aufgrund eines Fehlers in der Datenaufzeichnung liegen ab
diesem Punkt nur noch Werte fiir Panel 2 vor. Die gute Ubereinstimmung der Messdaten bis zu
diesem Punkt spricht fiir die Plausibilitit der Werte von Panel 2.

Eine genauere Analyse des Verhaltens im Bereich des Uberganges zwischen dem
gummielastischen und dem glasartigen Materialverhalten erlaubt das Diagramm in Abbildung
6.6. Hier sind die gemessenen Dehnungen des Temperprozesses beider Versuchsplatten {iber der
Materialtemperatur aufgetragen. Zusétzlich ist als Hilfestellung eine Gerade eingezeichnet, die

der gemessenen Wairmeausdehnung des ausgehdrteten Laminates von 13,37 +£1,46 E-6 1/K
entspricht [117].
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Abbildung 6.6: Gemessene Dehnungen an ebenen Platten im Temperprozess iiber der Materialtemperatur

Zu Beginn des Temperprozesses liegt die Glasiibergangstemperatur nach Tabelle 6.3 bei ca.
62 °C. Mit dem Anstieg der Temperatur schreitet die Aushirtung weiter voran und auch die
aktuelle Glasiibergangstemperatur steigt an. Bei ca. 70 °C ist im Diagramm ein leichtes
Abknicken im Dehnungssignal zu erkennen. Hier iiberschreitet die Aushértetemperatur die
aktuelle Glasiibergangstemperatur der Matrix.

Im Bereich zwischen 70 °C und 105 °C spielt auch die Interaktion zwischen Laminat und
Grundplatte noch eine Rolle. Dies fithrt zu einem weiteren linearen Anstieg mit geringerer
Steigung. Oberhalb von 105 °C wird ein maximaler Dehnungswert von ca. 0,05 % erreicht, der
trotz des weiteren Anstieges der Aushértungstemperatur stagniert. Ab dem Unterschreiten der
maximalen Glasiibergangstemperatur im Abkiihlprozess liegt ein lineares Dehnungsverhalten
vor, das dem gemessenen Wirmeausdehnungskoeffizienten des Laminates entspricht. Am Ende
des Temperprozesses weist Platte 2 bei Raumtemperatur eine Dehnung von -0,1055 % auf. Nach
den Gleichungen 6.1- 6.3 und unter Beriicksichtigung der Materialkennwerte aus Tabelle 6.1
errechnen sich daraus eine theoretische Temperaturdifferenz von 70,8 °C und eine resultierende
Spannung von 19,53 MPa. Dieser Spannungswert liegt zwischen denen, die Balvers [120] fiir
GFK-Laminate mit Epoxidharzmatrix bei Hartungstemperaturen von 100 °C und 160 °C ermittelt
hat.

6.1.4 Diskussion

Mit Blick auf das iibergeordnete Ziel des Vergleichs der resultierenden Spannungen aus dem
Korrekturprozess mit denen eines konventionell getemperten Bauteiles zeigt sich, dass der
Versuchsaufbau dies leisten kann. Dariiber hinaus kann aus den Ergebnissen abgeleitet werden,
dass auch die FBG-Sensoren in der Lage sind, eine Verdnderung des Materialzustandes der
Matrix zu detektieren. Von Hein [28] parallel zu diesem Versuch durchgefiihrte Berechnungen
zeigen, dass das komplexe Materialverhalten einschlieBlich der Interaktion zwischen Laminat und
Werkzeug mithilfe einer numerischen Simulation abgebildet werden kann. Dies ist dann wichtig,
wenn Strategien zur Geometriekorrektur im Temperprozess fiir komplexe Bauteile entwickelt
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werden sollen. Mit Blick auf den Korrekturprozess und dessen Verformungsmechanismen ist
auch die Dehnungsmessung quer zur Faser interessant. Dies ist mit dem vorliegenden Setup aber
nicht zufriedenstellend moglich. Geernaert et al. [121] schlagen fiir diesen Anwendungsfall in
Faserrichtung mikrostrukturierte Lichtwellenleiter mit integrierten Fiber-Bragg-Gittern vor.
Diese ermoglichen die gleichzeitige, prazise Erfassung von Léngs- und Querdehnung.

Der Versuch liefert mit der aus der Dehnung berechneten Spannung von 19,53 MPa einen
Referenzwert fiir diesen speziellen Lagenaufbau und Aushérteprozess. Insbesondere der grofiere
Unterschied der Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen Kohlenstofffasern und Epoxidharz
lasst es nicht zu, die Erkenntnisse zum Aufbau der Spannungen direkt auf ein CFK-Laminat zu
iibertragen. Sowohl am Gelpunkt wihrend der Voraushértung als auch im Plateaubereich des
Temperschrittes werden hier Unterschiede erwartet. Die Tool-Bauteil-Interaktion wird hier nicht
detailliert betrachtet, die in [118] beschriebenen, umfangreicheren Untersuchungen zeigen aber,
dass sie im vorliegenden Fall keinen direkten Einfluss auf den Betrag der resultierenden Dehnung
hat.

Fiir das GFK-Laminat zeigt der Versuch, dass die Temperatur und der Spannungszustand, die
zum Zeitpunkt der mechanischen Verbindung von Faser und Matrix, also wihrend des Gelierens
vorliegen, einen entscheidenden Einfluss auf die resultierenden Eigenspannungen haben. Das
verwendete Epoxidharz ldsst zum Beispiel zur Reduzierung der Prozesszeit eine einstufige
Aushértung bei 150 °C zu. Dies wiirde die auftretenden Dehnungen deutlich erhéhen.

Um das Ergebnis weiter abzusichern ist es sinnvoll, die Dehnungen in den Probenplatten mit
einem weiteren Verfahren zu iiberpriifen. Hier bietet sich die Bohrlochmethode nach
ASTM E837-13a [122] an. Hierfiir werden Dehnungsmesstreifen radial um einen Punkt auf der
Platte befestigt. Danach wird dieser Punkt ausgebohrt, wéihrend die Verdnderungen der
Dehnungen im Umfeld aufgezeichnet werden. Schajer und Yang [123] und Lake et al. [124]
beschreiben die Anwendung dieses Verfahrens an orthotropen Werkstoffen. Eine Messung in den
verschiedenen Laminatebenen ist mit diesem Verfahren ohne Weiteres nicht moglich.
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6.2 Eigenspannungen von im Temperprozess plastisch verformten
Bauteilen

Der folgende Abschnitt soll die Frage beantworten, ob und in welchem Umfang durch die
Verformung im Temperprozess die resultierenden Spannungen im Laminat nach der Aushéirtung
beeinflusst werden. Dafiir wird der im vorhergehenden Kapitel ermittelte Eigenspannungswert
mit dem einer Platte verglichen, die im Temperprozess verformt wurde. Um die Vergleichbarkeit
zu gewihrleisten, werden der beschriebene Versuchsaufbau, die Materialauswahl, der
Laminataufbau und die Temperaturfithrung beibehalten. Damit geht allerdings einher, dass mit
einem geringen Umformpotenzial des Laminates gerechnet wird, da hier unidirektionales Gelege
mit 50 % Anteil in 0°-Orientierung verwendet wird.

6.2.1 Versuchsplan

Zur Quantifizierung der durch das Umformen induzierten makroskopischen Eigenspannungen
wird ein einfach gekriimmtes Panel aus LY 564 / Aradur 22962 [85] und einem Glasfasergelege
mit einem Flachengewicht von 600 g/m? aus Rovings des Typs SE 1500 [119] gefertigt. Der
Lagenaufbau gleicht mit [(90/0)2]s dem der ebenen Probenplatten. Die Wandstiarke nach der
Aushirtung betrdgt auch hier 3,3 mm. Um den Einfluss der Verformung erfassen zu konnen,
werden die FBG-Dehnungssensoren nicht in der neutralen Faser, sondern auf beiden Seiten in
den dufleren 0°-Lagen positioniert. Davon abgesehen entspricht der Aufbau Tabelle 6.2.

Die Harzinfusion und die Voraushértung erfolgen mithilfe eines gekriimmten Stahlwerkzeuges
bei 60 °C im selben Laborofen, der auch bei den vorangegangenen Versuchen genutzt wurde. Die
Prozessfithrung entspricht Abbildung 6.2. Nach der Voraushirtung wird das Versuchspanel
einschlieBlich der gesamten Sensorik aus dem gekriimmten Formwerkzeug entnommen. Eine
Abbildung des Fertigungsaufbaus ist in Anhang G angehéngt. Die Moglichkeit zur Verformung
wird durch einen Vakuumaufbau auf einer ebenen PTFE-Platte realisiert. Der Aufbau mit dem
Versuchspanel unter der Vakuumfolie wird im Laborofen positioniert und der Temperprozess
startet. Nach dem Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur wird der Aufbau evakuiert und das
gekriimmte Panel wird in eine ebene Form gezwungen. Die Kunststoffplatte dient dabei dazu, die
Reibung bei der Verformung zu reduzieren und eine ungleichméBige Temperaturverteilung zu
verhindern. Am Ende der Haltephase wird der Aufbau wieder beliiftet und die aufgebrachte
Verformung damit zuriickgenommen. Das Abkiihlen findet auch hier durch natiirliche
Konvektion statt.

Nach Holzmann et al. [125] S. 188 kann die Randfaserdehnung &, fiir ein zylinderformiges Panel
nach der folgenden Formel berechnet werden:

Ex = —%*Z 6.4

Dabei sind:
7o Biegeradius der neutralen Faser

Z Abstand der Randfaser zur neutralen Faser
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Die folgende Abbildung zeigt schematisch die Lage der FBG-Sensoren im gekriimmten Panel.

Lage der
Fiber-Bragg-Gitter r

Q’L

Abbildung 6.7: Schnittskizze zum Versuchsaufbau zur Bestimmung der Eigenspannungen
plastisch verformter Bauteile

Die Bestimmung des tatsdchlichen Radius des Formwerkzeuges erfolgt nach dem in Abbildung
4.29 beschriebenen Prozess durch Einpassen eines Fittingzylinders in die optisch erfassten
Geometriedaten des Werkzeuges. Der auf diesem Weg ermittelte Ist-Radius betrdgt 2079 mm.
Der Abstand z betrdgt 1,2375 mm, 7, ergibt sich mit der halben Laminatwandstirke zu
2077,35 mm.

6.2.2 Ergebnisse der Dehnungsmessung

Zu Beginn des Infusionsprozesses steigt die Leitfdhigkeit mit Ankunft des Harzes am
DEA-Foliensensor sprunghaft an. Das Dehnungssignal wird wahrend des Druckausgleichs durch
die Infusion aufgrund der Querempfindlichkeit auf Dehnungen quer zur Messrichtung
beeintridchtigt. Im Vergleich zur Voraushirtung der ebenen Platten steigt die Temperatur hier
wegen der exothermen Aushértereaktion um ca. 3 °C mehr an. Dies ist darauf zuriickzufiihren,
dass das gekriimmte Werkzeug eine geringere Warmekapazitit als die ebene Stahlplatte besitzt.
Am Ende der Haltephase stellt sich eine Temperatur von 66 °C ein.
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Abbildung 6.8: Messergebnisse des Voraushiirteprozesses zur Ermittlung der Eigenspannungen am
gekriimmten Panel

Wie bei den ebenen Versuchsplatten wird die Dehnungsmessung mit dem Uberschreiten des
Gelpunktes auf null gesetzt. Das Abkiihlen erfolgt durch natiirliche Konvektion im gedffneten
Laborofen. Zum Ende des Voraushirteprozesses bei Raumtemperatur betragen
Dehnung 1 -0,0672 % und Dehnung 2 -0,0670 %. Dies ist im Vergleich zu den ebenen Platten
geringfligig niedriger, was auf die leicht hdhere Temperaturdifferenz zwischen der
Aushértetemperatur am Gelpunkt und der Raumtemperatur zuriickzufiihren ist.

Nach der Entnahme aus dem Werkzeug und vor dem Temperprozess wird das gekriimmte Panel
zur Uberpriifung der Lage und Orientierung der Sensoren einer elastischen Verformung

unterzogen. Das folgende Diagramm zeigt die wihrend dieser Uberpriifung aufgenommenen
Dehnungswerte.
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Abbildung 6.9: Dehnungswerte der elastischen Verformung des gekriimmten Versuchspanels
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Die Dehnungswerte von Druck- und Zugseite des Panels sind plausibel und weisen
niherungsweise denselben Betrag auf.

Das folgende Diagramm zeigt die wéhrend des Temperprozesses erfassten Messwerte.
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Abbildung 6.10: Messergebnisse des Temperprozesses zur Ermittlung der Eigenspannungen am gekriimmten
Panel

Zu Beginn des Temperprozesses steigen die Dehnungen zusammen mit der Bauteiltemperatur an.
Nach etwa 60 Minuten zeigt das DEA-System das Erweichen der Matrix an. An dieser Stelle wird
die Verformung auf das Panel aufgebracht. Im Diagramm gehen die beiden Dehnungen
sprungartig auseinander und man kann klar Druck- und Zugseite voneinander unterscheiden. Der
weitere Temperaturanstieg bis zur maximalen Aushértetemperatur ist gleichermaflen in beiden
Dehnungssignalen zu erkennen. Am Ende der Plateauphase wird die Dehnung zuriickgenommen
und der Abkiihlvorgang beginnt. Der Sprung der Dehnungen am Ende der Verformung zeigt, dass
hier ein sehr hoher elastischer Anteil und damit nur eine geringe Umsetzung vorliegen. Der Abfall
der Leitfahigkeit bestitigt den Ubergang in den glasartigen Zustand. Der Bereich, in dem die
plastische Verformung im Prozess stattfindet, ist im Diagramm mit den Buchstaben a und b
gekennzeichnet. Man erkennt hier, dass sich die Dehnungen trotz gleichbleibender Temperatur
aufeinander zu bewegen. Dies ist auf die Moglichkeit zur Relaxation im gummielastischen
Materialzustand zuriickzufiihren. Tabelle 6.4 beinhaltet die jeweiligen Dehnungswerte an den
beiden Messpunkten.

Dehnung 1/ Zug Dehnung 2 / Druck Differenz
[70] (7] [70]
a 0,0798 0,0083 0,0715
b 0,077 0,0113 0,0657

Tabelle 6.4: Entwicklung der aufgebrachten Dehnung in der Plateauphase des Temperpozesses
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Aus der Tabelle geht hervor, dass der Unterschied zwischen den Vergleichsstellen a und b
0,0058 % betrdgt. Das heift, bei gleichbleibender Verformung und Temperatur gingen die
Dehnungen in diesem Bereich um diesen Gesamtbetrag zurtick.

Im folgenden Diagramm sind die Dehnungswerte iiber der Materialtemperatur aufgetragen.
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Abbildung 6.11: Gemessene Dehnung am gekriimmten Panel im Temperprozess iiber der Materialtemperatur

Sieht man von der aufgebrachten Verformung ab, so dhnelt der Verlauf sehr stark dem von Platte
2 aus Abbildung 6.6 des vorhergehenden Versuches. Das spitere Passieren der Nullschwelle der
Dehnungssignale ist auf die im Vergleich leicht hohere Temperatur wihrend der Voraushértung
zuriickzufiihren. Die Relaxation ist in dieser Aufbereitung weniger gut zu erkennen. Was sich
dagegen zeigt ist der sowohl mit Blick auf die Zeit als auch auf die Temperaturdifferenz lange
Prozess des Riickstellens.

Die aus dem Temperprozess mit Verformung resultierenden Dehnungen liegen bei -0,1057 % auf
der Zugseite und -0,1120 % auf der Druckseite. Die Ergebnisse sind in der folgenden Tabelle
zusammengefasst.

Dehnung 1/ Zug Dehnung 2 / Druck Mittelwert
Dehnung nach Initial
Cure bei RT [%] -0,0672 -0,0670 -0,0671
Dehnung nach Post
Cure bei RT [%] -0,1057 -0,1120 -0,1089
Spannungen nach
Post Cure bei RT 19,56 20,72 20,14
[MPa]

Tabelle 6.5: Zahlenwerte zu den Messungen der Dehnungen unter Verformung im Temperprozess

Zieht man die oben genannten Dehnungen zur Berechnung der Spannungen im Laminat nach den
Gleichungen 6.1 bis 6.3 heran, so ergibt sich fiir die Zugseite eine Spannung von 19,56 MPa und
fiir die Druckseite eine Spannung von 20,72 MPa.
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6.2.3 Ergebnisse der Umformung

Aus der optischen Vermessung des Panels nach dem Temperprozess geht ein Radius von
2212 mm hervor. Bei einem gemessenen Werkzeugradius von 2079 mm bedeutet das, dass durch
die Verformung der Radius des Panels um 133 mm aufgeweitet wurde. Die folgende Skizze zeigt,
dass eine so relativ geringe Verformung bei einer Schale mit einer Bogenlénge von einem Meter
schon zu einer Verschiebung der Bauteilkante von 14,2 mm fiihren wiirde.

Abbildung 6.12: Aus der Verformung des Panels resultierende Verschiebung der Kante
bei einer Bogenlinge von einem Meter

Mit den in der Abbildung angegebenen Radien und Formel 6.4 ergibt sich eine im
Verformungsprozess umgesetzte Dehnung in der Ebene der FBG-Sensoren von ¢, = 0,00358 %.
Setzt man dies ins Verhéltnis zur aufgebrachten Verformung, so erhilt man eine Umsetzung von
6 %. Diese ist deutlich niedriger als die in Tabelle 4.6 festgehaltenen Werte fiir 0/90-Laminate
aus Gewebe. Der Wert der umgesetzten Dehnung liegt liber dem, der aus Abbildung 6.10
zwischen den Punkten a und b ermittelt wurde. Dies liegt daran, dass dieser Bereich zur
Veranschaulichung des Relaxationseffektes gewéhlt wurde, da sich die Dehnungen hier
offensichtlich anndhern und die Temperatur stabil ist. Das bedeutet aber nicht, dass die gesamte
Verformung nur in diesem Bereich stattfindet.

6.2.4 Diskussion der Ergebnisse

Betrachtet man die Ergebnisse der Dehnungsmessung nach dem Temperprozess in Abbildung
6.11, so ist die Diskrepanz zwischen den Werten von Zug- und Druckseite wihrend des
Abkiihlens von 31°C bis 23°C auffillig. Uber die restliche Temperaturspanne des
Abkiihlprozesses liegen die Werte nahe beieinander. Geht man davon aus, dass die neutrale Faser
nicht verschoben ist und dass die Steifigkeiten auf beiden Seiten gleich sind, dann miisste eine
solche Dehnungsénderung in beiden Signalen zu sehen sein. Hinzu kommt, dass sich die
Dehnungswerte wie in Abbildung 6.10 gezeigt unterhalb von 25 °C wieder annéhern. Hier ist bei
Dehnung 1 von einem nicht dokumentierten &ueren Einfluss oder einem Messfehler auszugehen.
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Bei der Auswertung der Messdaten und der erzielten Verformung wurde der Spring-In-Effekt
nicht beriicksichtigt. Dieser wirkt der hier angestrebten VergroBerung des Panelradiuses
entgegen. Auf Basis der Dehnungsmessungen kann der Anteil jedoch nicht quantifiziert werden.
Eine Wiederholung des Versuches mit einem gekrimmten Panel aber ohne aufgebrachte
Verformung wiirde hier eine Moglichkeit zur Bewertung des Einflusses des Spring-In-Effektes
bieten.

Betrachtet man in Abbildung 6.10 den Bereich in dem die Umsetzung der elastischen Dehnung
in plastische Verformung stattfindet so zeigt sich, dass die Zeitspanne die hierfiir bendtigt wird
relativ lang ist. Bei der relativ geringen Umsetzung die mit dem Prozess erzielt wurde bedeutet
das, dass bei diesem Laminat und dieser Prozessfiihrung keine schnellen Verformungsprozesse
mit einer Verformung in einer nutzbaren Gréfenordnung mdéglich sind. Dies bestétigt zum einen
die Annahme, dass UD-Laminate mit einem hohen 0°-Anteil eher ungeeignet fiir die Umformung
im Temperprozess sind. Zum anderen spricht es dafiir, das Erweichen sehr friith im Prozess
auszulosen und die Verformung damit friih aufbringen zu kdnnen.

Mithilfe der Dehnungsmessungen konnte in diesem Versuch das Riickfedern des Laminats nach
dem Verformungsprozess aufgezeichnet werden. Dies war in den Vierpunktbiegeversuchen nicht
moglich. Abbildung 6.10 zeigt, dass es mehrere Minuten dauert, bis sich die beiden
Dehnungssignale angleichen. Hier muss {iiberpriift werden, inwiefern diese Riickstellzeit
abhingig vom Lagenaufbau und des Zeitpunktes der Verformung mit Blick auf den Aushértegrad
ist. Ein ziigiges Riickfedern ist eine Voraussetzung fiir einen Korrekturprozess mit mehreren
Einzelschritten.

6.3 Zusammenfassung der Untersuchung der prozessinduzierten
Spannungen

Die  durchgefiihrten = Dehnungsmessungen  zeigen  klar  eine  Anderung  im
Wirmeausdehnungsverhalten des teilausgehérteten Laminates beim Uberschreiten der aktuellen
Glasiibergangstemperatur. Im glasartigen Bereich dhnelt das Verhalten dem eines vollstindig
ausgehirteten Laminates. Beim Ubergang in den gummielastischen Bereich verliert der
Matrixwerkstoff an Einfluss und das Warmedehnungsverhalten der Glasfaser dominiert. Dies
deckt sich mit dem in Kapitel 4.1 beschriebenen Einbruch der Steifigkeit der Matrix beim
Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur. Ein Spannungsarm-Tempern durch Uberschreiten
der maximalen Glasiibergangstemperatur ist bei einem solchen Verbund mit Halbzeugen
unterschiedlicher Wérmeausdehnungseigenschaften nicht ohne Weiteres moglich. Das liegt
daran, dass der entscheidende Teil der Spannungen erst beim Abkiihlen aufgebaut wird.
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Durch den Versuchsaufbau wurde es moglich, die prozessinduzierten Spannungen fiir dieses
Laminat und diesen Aushérteprozess zu quantifizieren. In der folgenden Tabelle sind die
Ergebnisse der Messungen an den ebenen Platten und am gekriimmten Panel zusammengefasst.

gekrimmt
eben
Dehnung 1 Dehnung 2
Dehnung nach Initial
Cure bei RT [%] -0,0563 -0,0672 -0,0670
Dehnung nach Post
Cure bei RT [%] -0,1055 -0,1057 -0,1120
Spannungen nach Post
Cure bei RT [MPa] 19,53 19,56 20,72

Tabelle 6.6: Zusammenfassung der Ergebnisse aus den Dehnungsmessungen zur Bestimmung der
prozessinduzierten Spannungen

Nimmt man fiir das gekriimmte Panel nach dem Temperprozess bei Raumtemperatur einen
Mittelwert von 20,14 MPA als Spannungswert an, so liegt dieser lediglich 3,1 % iiber dem
Referenzwert der ebenen Platte. Zieht man den Maximalwert von 20,72 MPa heran, so sind es
6,1 %. Beriicksichtigt man das leicht hohere Dehnungsniveau des gekriimmten Panels nach der
Voraushértung, so ldsst sich auf Basis dieses Versuches kein klarer Einfluss des
Verformungsvorganges auf die aus dem Aushirteprozess resultierenden Spannungen nachweisen.
Weiteren Aufschluss kann hier zum einen eine Wiederholung des Experiments mit einer groferen
Zahl an Messstellen, insbesondere in Z-Richtung, geben. So wire es moglich, ein besseres
Verstandnis zum Aufbau der Spannungen iiber die verschiedenen Laminatschichten hinweg zu
entwickeln. Zum anderen hat Hein [28] gezeigt, dass auch die Prozesssimulation in der Lage ist,
diese Fragen zu beantworten. Hier wire eine virtuelle Uberpriifung des Prozesses auf Basis der
Messdaten aus dem Versuch am gekriimmten Panel denkbar und sinnvoll.

Abschlieend muss festgehalten werden, dass die aus dem Aushirteprozess unter erhohter
Temperatur resultierenden Spannungen im Verbund beim Prozessentwurf nicht vernachléssigt
werden diirfen.

7. Zusammenfassung und Ausblick

Nachdem in den jeweiligen Teilabschnitten die einzelnen Arbeitshypothesen betrachtet wurden,
wird nun die libergeordnete Forschungshypothese gepriift.

Ein epoxidbasiertes Laminat kann zur einzelfallbezogenen Geometrieanpassung abhingig
vom Aushiirtegrad in Grenzen plastisch korrigiert werden, die Beeintrichtigung der
mechanischen Eigenschaften des Materials bleibt dabei kontrollierbar.

So wurde herausgearbeitet, dass das Verhalten der Epoxidharzmatrix beim Uberschreiten der
Glasiibergangstemperatur im Aushérteprozess die Moglichkeit zur plastischen Verformung
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erdffnet. Am Beispiel von glasfaserverstirkten Laminaten wurde gezeigt, dass hinsichtlich der
umsetzbaren Verformung Grenzen existieren, die in erster Linie von der Art des verwendeten
Faserhalbzeuges und vom vorliegenden Lagenaufbau abhingen. Die Ergebnisse des
Reinharzzugversuches und des Fiber Push-Out Versuches zeigen jeweils eine Beeintriachtigung
einzelner Materialeigenschaften durch die Temperaturfithrung und die aufgebrachte Verformung.
Insbesondere der Zeitpunkt des Uberschreitens der Glasiibergangstemperatur und des
Aufbringens der Verformung spielt hier eine Rolle. Im Schubzugversuch am Laminat kann dieser
Einfluss nicht zweifelsfrei nachgewiesen werden. Hier deutet lediglich die erh6hte Streuung der
Schubfestigkeit der umgeformten Proben auf eine Beeintrdchtigung hin. Das in der Arbeit
vorgestellte System zur Uberwachung des Aushirteverlaufes und die Materialcharakterisierung
erlauben eine zuverlissige Kontrolle des Zeitpunktes und der Dauer des Uberschreitens der
Glasiibergangstemperatur. Dies ermoglicht im néchsten Schritt weitere Materialversuche an
Proben, die einer komplexeren Temperaturfiihrung unterzogen wurden. Diese Versuche sind
notwendig, um die Auswirkungen auf das Laminat noch genauer untersuchen zu kdnnen.

7.1 Grenzen des Konzepts und notwendige Schritte

Aufgrund der niedrigeren maximalen Aushértetemperatur, des breiten Temperaturfensters fiir den
Aushérteprozess und der relativ niedrigen Viskositit auch bei niedrigen Temperaturen wurde
LY564 / Aradur 22962 fiir die Versuchsreihe gewéhlt. Dariiber hinaus erarbeitete Hein [28]
parallel ein Materialmodell dieses Systems. Auf Basis der Charakterisierung und der
vorgeschlagenen Prozessfithrung sollten im néchsten Schritt aufgrund der Relevanz fiir die
Luftfahrtbranche weitere Versuche mit Hexcel RTM6 1K durchgefiihrt werden. Besonders
wichtig ist hier die DMA-Untersuchung, um das Kriterium zur Detektion des Erweichens fiir
dieses Harzsystem zu iiberpriifen. Die mit diesem Korrekturprozess in plastische Verformung
umsetzbaren elastischen Dehnungswerte sind abhédngig vom Laminataufbau teilweise sehr gering.
Trotzdem konnen diese gerade bei groBeren, schalenformigen Bauteilen ausreichen, um
auftretende Geometriecabweichungen korrigieren zu kdnnen. Als Beispiel wird hier wieder die in
Kapitel 2.3 vorgestellte Fliigelschale herangezogen. Dort wurde fiir eine kleine Serie gleicher
Faserverbundbauteile die mittlere geometrische Abweichung an festgelegten Messpunkten
bestimmt. Es wird angenommen, dass diese durch Maflnahmen im Vorfeld kompensiert werden
kann, der Herstellungsprozess aber trotzdem gewisse bauteilindividuelle Schwankungen
aufweist. Dies spiegelt sich in der Standardabweichung der mittleren geometrischen Abweichung
wider. Die folgende Tabelle enthilt die nach Gleichung 6.4 unter Beriicksichtigung einer
Bauteilwandstidrke von 4 mm berechneten Randfaserdehnungen, die notwendig sind, um
Abweichungen an der Hinterkante im Bereich + 16 zu korrigieren.

Messpunkt Standardabweichung | Umzusetzende
p am Messpunkt Randfaserdehnung
Pt9 0,677 mm 0,00064 %
Pt 10 0,564 mm 0,00053 %

Tabelle 7.1: Notwendige Verformungen zur Geometriekorrektur der Fliigelschalen aus Kapitel 2.3
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Es zeigt sich, dass die benétigte, umzusetzende Randfaserdehnung selbst mit dem 0/90-Laminat
aus den Eigenspannungsuntersuchungen in Kapitel 6.2.3 realisierbar wire. Dies gilt auch noch
fiir den Bereich + 2. Eine grofere Herausforderung als die erzielbaren Umformungen stellt die
erreichbare Genauigkeit dar. Die in Kapitel 4.3 ermittelten Abweichungen sind zwar in Bezug auf
die aufgebrachten maximalen Dehnungen relativ gering, es kann aber nicht ohne Weiteres davon
ausgegangen werden, dass diese bei niedrigeren aufgebrachten Dehnungen auch geringer
ausfallen. Dariiber hinaus erschweren die in Kapitel 4.3.3 beschriebenen Probleme bei der
optischen Vermessung schalenféormiger Bauteile die Ermittlung der erzielbaren Genauigkeit. Fiir
zukiinftige Versuche ist es hier sinnvoll, im Vorfeld Vermessungsstrategien zu entwickeln, die
die optische Vermessung entweder durch feste Referenzen oder taktile Messungen unterstiitzen.

Wie aus den Materialversuchen hervorgeht, sollte im néchsten Schritt ein komplexerer
Temperprozess mit einer variablen Heizrate untersucht werden. Dies verspricht eine minimale
Beeintrachtigung der Materialeigenschaften bei gleichzeitiger Verformbarkeit zu einem
giinstigen Zeitpunkt relativ frith im Aushérteprozess. Geeignet hierfiir ist der Versuchsaufbau des
hier vorgestellten aktiven Vierpunktbiegeversuches im Temperprozess. Eine komplexere
Temperaturfiihrung im Temperprozess wiirde allerdings auch den Aufwand fiir die
Geometriekorrektur noch weiter steigern. Es handelt sich hier um einen relativ langen
Aushirteprozess, bei dem die Vorteile einer zweistufigen Aushértung nicht genutzt werden
konnen. So ist das Formwerkzeug zwar nur fiir den Voraushérteprozess belegt, danach wird
allerdings eine noch deutlich komplexere Vorrichtung mit aufwéandiger Messtechnik benotigt. Ein
paralleles Tempern und Korrigieren mehrerer Bauteile ist zwar theoretisch denkbar, mit dem
aktuellen Wissensstand aber noch nicht realisierbar. Die Geometriekorrektur im Temperprozess
nach dem vorgeschlagenen Prozess ist also wirtschaftlich sinnvoll nur fiir sehr kostenintensive
Komponenten anwendbar, bei denen die Anforderungen an die Geometrietreue die Kosten
rechtfertigen konnen. Mit dem Blick auf groBere und komplexere Bauteile wird eine
prozessbegleitende Simulation des Bauteilverhaltens notwendig werden. Nur so konnen
Kopplungen bei der Verformung erkannt und genutzt oder vermieden werden. Zusétzlich wird es
dadurch moéglich, die Anzahl der Hardware-Sensoren zu reduzieren und diese durch virtuelle zu
ersetzen.

7.2 Zusammenfassung

Fiir die vorliegende Arbeit wurden zu Beginn zwei Ziele definiert. So sollte zum einen ein neuer
Weg zur Herstellung von Faserverbundbauteilen mit sehr hohen Anforderungen an die
MaBhaltigkeit vorgestellt werden. Zum anderen sollte herausgearbeitet werden, dass die
Temperaturfiihrung wéhrend der Aushértung der Epoxidharzmatrix einen entscheidenden
Einfluss auf die Materialeigenschaften besitzt. Dafiir wurden mit Huntsman
LY564 / Aradur 22962 und Hexcel RTM6 1K zwei geeignete Harzsysteme identifiziert und
charakterisiert. Fiir beide wurden Vorschldge fiir die Temperaturfiihrung zur Umsetzung eines
zweistufigen Aushérteprozesses mit der Moglichkeit zur Geometriekorrektur erstellt. Zur
Beschreibung des Materialverhaltens beim Uberschreiten der Glasiibergangstemperatur wihrend
der Aushdrtung wurde LY564 / Aradur 22962 in einer dynamisch-mechanischen Analyse mit
paralleler dielektrischer Aushirteiiberwachung untersucht. Mithilfe dieses Versuches konnte
gezeigt werden, dass das Erweichen des Epoxidharzes sicher erfasst werden kann, was eine
grundlegende Voraussetzung fiir die Automatisierung des Korrekturprozesses darstellt. Um die
Grenzen der Verformung im Temperprozess ermitteln zu kdnnen wurden Laminatproben in
einem Biegeversuch iibermafBig stark verformt. So konnten die Schidigungsarten mithilfe eines
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Mikroskops sichtbar gemacht werden. Dariiber hinaus konnten aus den Versuchsdaten
Grenzwerte fiir die zuldssige Umformung in Abhéngigkeit des Laminataufbaus fiir die genutzte
Halbzeugkombination abgeleitet werden. Der Versuchsaufbau des aktiv angesteuerten
Vierpunktbiegeversuches selbst diente als Integrationspriifstand fiir die fiir den Korrekturprozess
benotigten Sensor- und Aktorelemente. Der Einfluss der Temperaturfiihrung auf die
Werkstoffeigenschaften wurde zuerst an Reinharzzugproben untersucht. Hier zeigte sich, dass
eine ungiinstige Temperaturfithrung die Bruchdehnung des Epoxidharzes signifikant reduzieren
kann. Das Gleiche konnte auch fiir das Interface zwischen Faser und Matrix im Fiber Push-Out
Versuch nachgewiesen werden. Ein klarer Impact auf die Ergebnisse des Schub-Zugversuches
war dagegen nur bei den unvollstindig ausgehérteten Proben sichtbar. Die Unterschiede zwischen
den getemperten Probensdtzen waren hier nicht grof3 genug, um eine fundierte Aussage liber den
Einfluss der Temperaturfilhrung treffen zu konnen. An dieser Stelle sind weitere
Materialversuche notwendig. Durch die Kombination der dielektrischen
Aushirtegradiiberwachung mit der Dehnungsmessung iiber Fiber-Bragg-Gitter konnte der
Autbau von prozessinduzierten Eigenspannungen im Glasfaserlaminat nachvollzogen werden. Im
ersten Schritt konnte so ein Referenzwert fiir die Spannungen nach einem zweistufigen
Temperprozess ermittelt werden. Im zweiten Schritt wurden dann die Spannungen fiir ein im
Temperprozess verformtes Laminat mit der Referenz verglichen. Hier konnte in den
Dehnungswerten zum einen der Vorgang der plastischen Verformung identifiziert werden, zum
anderen zeigte sich kein signifikanter Anstieg der prozessinduzierten Spannungen durch die
Umformung. Fasst man die Material- und Eigenspannungsversuche zusammen, dann kann man
fiir die hier genutzte Halbzeugkombination eine Empfehlung zur Prozessfithrung formulieren. So
ist es im Voraushirteprozess sinnvoll, das Gelieren bei einer niedrigen Aushirtetemperatur
herbeizufiihren. Um eine mdglichst hohe Bruchdehnung der Matrix zu erhalten, sollte dann eine
flache Aufheizrampe fiir den Temperprozess gewdhlt werden, bei der die aktuelle
Glasiibergangstemperatur erst zum Ende bei Erreichen der maximalen Glasiibergangstemperatur
iiberschritten wird. Ein lingeres Aushérten im gummielastischen Bereich oberhalb der maximalen
Glasiibergangstemperatur ist dabei von Vorteil. Fiir den Korrekturprozess bedeutet das, dass eine
Verformung frith im Temperprozess bei einem moglichst niedrigen Aushértegrad und fiir
moglichst kurze Zeit aufgebracht werden sollte.

7.3 Anwendungsperspektiven iiber die Geometriekorrektur hinaus

Neben der aktiven Korrektur der Geometrie, wie sie in [48] beschrieben und geschiitzt ist, ergeben
sich noch weitere Anwendungsfille fiir die Verformung von Faserverbundkomponenten mit
Epoxidharzmatrix im Temperprozess. Hierzu zéhlt die Herstellung von segmentierten
Versteifungselementen [126], die durch das Verformen im Temperprozess an ihre jeweilige
Einbauposition angepasst werden konnen. So konnen bei Spanten sowohl der Bauteilradius als
auch der Abstand der Fiigeflichen zur Haut hin individuell eingestellt werden. Je nach
vorgesehenem Fiigeverfahren kann dies vor oder wihrend des Fiigeprozesses geschehen. So wird
beim in [127] beschriebenen Improved Secondary Bonding ein teilausgeharteter Fligepartner an
einen zweiten, vollstindig ausgehérteten Filigepartner angepasst. Dies geschieht durch das
Uberschreiten der aktuellen Glasiibergangstemperatur der teilausgehérteten Komponente im
Aushiérteprozess des Klebstoffes. Unabhédngig von einem speziellen Prozess liegt das grofite
Potenzial vermutlich darin, die Erkenntnisse und Losungen dieser Arbeit hinsichtlich der
Prozessiiberwachung mit den Arbeiten zur prozessbegleitenden Simulation zusammenzufiihren,
um die Faserverbundfertigung in Zukunft noch besser zu verstehen.
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Anhang A

Versuchsaufbau zur Bestimmung der Genauigkeit des optischen Messsystems unter
Temperatureinfluss

GOM-Pontos Kamerasystem vor einem mit einer Glastiir ausgestatteten Laborofen
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Anhang B
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Anhang C

Schliffbilder von im Temperprozess plastisch verformten 45°/135°-Proben

Detailaufnahme der
Druckseite, keine
Auffilligkeiten

Um 45° gednderter
Schliffwinkel

Auch das Faser-
Matrix Interface

zeigt keine
Auffilligkeiten.
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Anhang D

Anhang D

Versuchsaufbau des Zugversuches an Reinharzproben mit Messinterface und eingelegter,

mit Dehnungsmessstreifen bestiickter Materialprobe

Pu stu E Max E€max ub
Traversenweg
N MPa MPa mm % %
TEN-unget- 862,29 | 77.83 | 3886.36 1,80 3,10 0,33
mittel
s 29,13 2,71 32,40 0,26 0,46 0,02
TI.EN'IK'BO' 888,51 76,17 | 3237,56 3,43 5,92 0,34
mittel
s 18,10 1,43 121,85 0,66 1,14 0,01
T}?N'IK'ISO' 849,37 75,40 | 3189.41 4,19 7,22 0,33
mittel
s 2,14 0,28 178,03 0,53 0,91 0,02
TI.EN':*K'ISO' 790,41 69,64 | 3206,72 2,64 4,55 0,34
mittel
s 41,40 3,73 196,29 0,61 1,06 0,01

Tabelle der gemittelten Ergebnisse des Zugversuches an Reinharzproben
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Anhang E

Versuchsaufbau des Schub-Zugversuches mit Laserextensometer im Vordergrund und
einer bereits gepriiften, durch Zwischenfaserbriiche weif} verfirbten Probe

Tabelle der gemittelten Ergebnisse des Schub-Zugversuches an GFK-Proben

Fn[kN] tom[Mpa] Gy [Mpa] T35, 0,01 [Mpa]

SHE_1K_130

Mittelwert X 4,40 43,75 3063,79 27,45
Standardabweichung s 0,16 1,60 58,50 0,48
Variationskoeffizient v[%] 3,68 3,65 1,91 1,77
SHE_unget

Mittelwert X 3,89 38,77 3441,45 29,49
Standardabweichung s 0,15 1,36 32,33 0,32
Variationskoeffizient v [%] 3,77 3,50 0,94 1,10
SHE_3K_150

Mittelwert X 4,18 43,53 3187,67 28,55
Standardabweichung s 0,05 0,57 37,26 0,30
Variationskoeffizient v[%] 1,10 1,30 1,17 1,06
SHE_1K_150

Mittelwert X 4,38 45,35 3161,91 28,39
Standardabweichung s 0,05 0,49 45,25 0,31
Variationskoeffizient v[%] 1,14 1,09 1,43 1,09
SHE_3K_150_G

Mittelwert X 4,27 44,15 3165,11 28,39
Standardabweichung s 0,33 3,47 37,99 0,44

Variationskoeffizient v[%] 7,71 7,85 1,20 1,57
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Messdaten SHE unget Seite 1
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Messdaten SHE unget Seite 2
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Messdaten SHE 1K 130 Seite 1
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Messdaten SHE 1K 130 Seite 2
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Messdaten SHE 1K 150 Seite 1
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Messdaten SHE 1K 150 Seite 2
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Messdaten SHE 3K 150 Seite 1
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Messdaten SHE 3K 150 Seite 2
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Messdaten SHE 3K 150 G Seite 1
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Messdaten SHE 3K 150 G Seite 2
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Anhang F

Tabelle der gemittelten Ergebnisse des Fiber Push-Out Versuches

FP unget | FP_1K_130 | FP_1K_150 | FP_3K_150 | FP 3K _150 G
Mittler;i\f"[‘;\ﬁalkraft 394E-02 | 4,13E-02 | 549E-02 | 3,74E-02 |  3,06E-02
Standardabweichung | 6,11E-03 | 5,81E-03 | 593E-03 | 878E-03 | 413E-03
Variationskoeffizient % 15,5 14,1 10,8 23,5 13,5
Mittlere iﬁfg{emgkeit 6.636+04 | 7.01E+04 | 1,05E+05 | S35E+04 | 7.26E+04
Standardabweichung | 1,03E+04 | 1,00E+04 | 1,13E+04 | 196E+04 | 9,79E+03
Variationskoeffizient % 15,5 14,1 10,8 23,5 13,5

Kraft-Weg-Kurven der Faser Push-Out Versuche an FP_unget



186 Anhang F

Kraft-Weg-Kurven der Faser Push-Out Versuche an FP_1K 130

Kraft-Weg-Kurven der Faser Push-Out Versuche an FP_1K 150
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Kraft-Weg-Kurven der Faser Push-Out Versuche an FP_3K 150

Kraft-Weg-Kurven der Faser Push-Out Versuche an FP 3K 150 G
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Anhang G

Fertigungsaufbau mit Fasermaterial und Sensoren zur Ermittlung der
prozessinduzierten Eigenspannungen an GFK-Laminaten, ebene Platte

Fertigungsaufbau zur Ermittlung der prozessinduzierten Eigenspannungen an
GFK-Laminaten nach der Harzinfusion, gekriimmtes Panel

DSC-Untersuchung zur Glasiibergangstemperatur der Platten zur Bestimmung
der Eigenspannungen
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