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Kurzfassung

Im Rahmen dieser wissenschaftlichen Arbeit wird das Themenfeld der
(langglasfaserverstarkten),  thermoplastischen  Integralsandwichbauteile
betrachtet, die durch Schaumspritzgielen mit Prazisionsoéffnungshub (,,De-
kompressionshub®) hergestellt werden. Neben den unverstarkt geschdumten
Polymersandwichbauteilen werden das erzielbare Leichtbaupotential der
beiden Prozessvarianten ,,MuCell*“ und ,,D-LFT-TSG* zur Fertigung von
langglasfaserverstarkten Integralschaumbauteilen aus PP und PAG6 unter-
sucht.

Das ,,MuCell“ Verfahren basiert dabei auf kommerziell verfugbaren, lang-
glasfaserverstarkten Stabchengranulaten, die plastifiziert und mit Gas beladen
werden. Bei dem Direkt-Langglasfaser-ThermoplastschaumspritzgieRen (D-
LFT-TSG) werden im Gegensatz dazu Endlosglasfasern, Polymer und Gas in
einem Extruder compoundiert und direkt an eine Spritzeinheit tberfiihrt. So
kann die Zusammensetzung individuell eingestellt werden und es kann so
auch auf weniger kommerziell Ubliche Polymersysteme (rPP/GF und
PPS/GF) zur Betrachtung des Leichtbaupotential zurlickgegriffen werden.

Durch diesen Prozessvergleich, die Variation der Prozessparameter in einem
weiten Prozessfenster fur PA6 und PP und einer Untersuchung der rheologi-
schen Eigenschaften von PP/LGF gewéhrt diese Arbeit einen umfangreichen
wissenschftlichen Einblick in die unterschiedlichen Prozesstechniken. Mittels
intensiver Strukturanalyse durch REM-/Schliffaufnahmen, Faserlangenanaly-
se und CT Bildern werden fur die Materialklasse der integral gefertigten,
langglasfaserverstarkten Polymersandwichbauteil ein tiefgehendes Verstand-
nis der Auswirkungen der Prozessfiihrung auf die Strukturausbildung erarbei-
tet.

Abschlielend werden mechanische Untersuchungen gezeigt, um ein komplet-
tes, durchgehendes und tiefgreifendes Verstandnis vom Prozess - Uber die
Struktur - hin zu den Eigenschaften von langglasfaserverstarkter, thermoplas-
tischen Integralschaumbauteilen zu erhalten.






Abstract

Within this scientific study, the field of (long glass fiber reinforced), thermo-
plastic integral sandwich structures manufactured via foam injection molding
using a precision opening stroke (“decompression molding”) is examined.
Together with neat polymer as reference material, the lightweight design
potential of two process variations (“MuCell” and “D-LFT-FIM”) for manu-
facturing long glass fiber reinforced sandwich structures (PP and PAG) is
investigated and compared.

The “MuCell” process is based on commercial grade long glass fiber rein-
forced rod shaped granules which are plasticized and laden with a physical
blowing agent. In contrast, the “D-LFT-FIM” (“direct long glass fiber rein-
forced thermoplastic foam injection molding”) utilizes a combination of
continuous fibers, neat polymer and supercritical gas compound within a twin
screw extruder. After the compounding step, the mixture is transferred
directly to the injection unit and processed. Hereby material systems and
combinations can be individual adjusted and less commercially used combi-
nations like PPS/GF and rPP/GF can be foamed and manufactured within the
FIM process.

Realizing a comparison of both these processes in a wide process range for
PA6 and PP and investigations on the rheological properties of PP/LGF this
study allows a deep understanding of the scientific questions regarding long
glass fiber reinforced foamed sandwich structures. Using methods such as
SEM-, Cross-section-, CT- and fiber length analysis the influence of the
processing parameters on the microstructure of this material class can be
observed.

In addition, the studies on the resulting mechanical properties generate a
complete, continuous correlation beginning with the process, to the micro-
structure to the mechanical properties for long glass fiber reinforced thermo-
plastic integral foamed sandwich structures.
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1 Einleitung

1.1  Motivation und Zielsetzung

Sandwichverbunde sind in der Luftfahrt und Fahrzeugindustrie heute bereits
durch ihre hohe spezifische Steifigkeit und Festigkeit Stand der Technik. Im
Rahmen der zunehmenden weltweiten Leichtbaubestrebungen in diesen
Sektoren wachst jedoch der Bedarf diese Verbundwerkstoffgruppe weiterhin
zu optimieren bzw. hinsichtlich ihres Leichtbaupotentials verbesserte Werk-
stoffklassen hervorzubringen. Sandwichverbunde bestehen generell aus
einem (geschdumten) Kern, der mit zwei Deckschichten versehen ist. Der
Kern dieser Strukturen gewéhrleistet durch seine hohe Schubsteifigkeit die
Kraftlibertragung der &ufieren Belastungen auf die beiden Deckschichten, die
z.B. die bei Biegebeanspruchungen auftretenden Zug und Drucklasten auf-
nehmen missen.

Allgemein sind bei Sandwichverbunden verschiedenste Materialkombinatio-
nen denkbar. Haufig kommen Kerne aus Polymerschdumen, Papierwaben [1],
Aluminiumwaben oder Kerne aus Aluminiumschaumen [2] zum Einsatz und
sind bereits kommerziell verfugbar bzw. Gegenstand wissenschaftlicher
Forschung. Als Deckschichten kommen z.B. Metallbleche oder
(un)verstérkte Polymerplatten zur Anwendung.

Genereller Trend dieser Forschungsaktivitaten ist die Steigerung der Leis-
tungsfahigkeit bei mdglichst geringerem Flachengewicht durch beispielswei-
se spezifisch leistungsfahigere Deckschichten. Weiterhin ist es aus Sicht der
Fertigungstechnik und kommerziellen Umsetzung solcher Sandwichstruktu-
ren attraktiv, die Zahl der Fertigungsschritte zu reduzieren. Das kann durch
direktes Aufsprithen der Deckschichten (wie in [2] fir Aluminiumschaum-
kerne und glasfaserverstarktem PU Schaum beschrieben) geschehen, um den
bisher ndétigen Klebezwischenschritt wegfallen zu lassen oder durch eine
Integralbauweise.
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Als Beispiel fur diese Integralbauweise wird das stark an Bedeutung gewin-
nenden SpritzgieBsonderverfahren ,,Thermoplast-SchaumspritzgieBen (TSG)*
herangezogen. Bei diesem groRRserienfahigen SpritzgieRverfahren entsteht in
nur einem Fertigungsschritt mit einem einzigen Materialsystem nach dem
Einspritzen in die SpritzgieRwerkzeugkavitét eine Integralschaumstruktur mit
einem geschaumten (faserverstarkten) Kern, wéhrend die Deckschichten
prozessbedingt als (verstarktes) Polymervollmaterial an der kalten Werk-
zeugwand erstarren. Die hohe Gestaltungsfreiheit beim SpritzgieRen erlaubt
dabei komplexe, dreidimensionale Bauteilgeometrien mit einer Sandwich-
struktur zu versehen, die beim konventionellen Fiigen von Deckschichten auf
einen Kern nicht umsetzbar wéren. Das hochautomatisierte Fertigungsverfah-
ren TSG macht somit das enorme Leichtbaupotential der Sandwichbauweise
auch fir Grof3serienanwendungen sowie komplexe 3D-Geometrien zugéng-
lich. Bezogen auf den Leichtbau ist hier vor allem das sog. ,,Hochdruckver-
fahren®, bei dem die SpritzgieBwerkzeugkavitit vollstandig gefiillt wird und
anschlieBend durch Prazisionséffnen geschdumt wird, von Interesse. Fir die
grof3serienméaBige Anwendung mit Hinblick auf Energieeffizienz und Res-
sourcenschonung ist dabei vor allem die Untersuchung verschiedener Pro-
zessvarianten wie dem ,,MuCell*“ Prozess basierend auf Langglasfaserstéb-
chengranulat und dem direkt LangfaserschaumspritzgieBprozess von
Interesse.

Aktuell werde dabei bereits im Niederdruckverfahren (Definition in Kapitel
2.2) geschdumte und im Direktverfahren verstarkte Bauteile fiir verschiedene
Automobilhersteller hergestellt, wie am Beispiel einer Unterbodenstruktur
aus PP/LGF30 fiir eine Mercedes C-Klasse (in Abbildung 1) zu sehen ist.
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Abbildung 1: Unterbodenstruktur Mercedes C-Klasse aus PP/LGF30 im Niederdruckverfahren
geschaumt [3]

Ein direkter, wissenschaftlicher Vergleich bei vergleichbaren Parame-
tern/Endwanddicken zwischen einem langfaserverstarkenden Schaumprozess
basierend auf Stabchengranulaten und einem Prozess basierend auf der
Direktverarbeitung von Halbzeugen (Endlosfasern, Polymeren) ist allerdings
bisher nicht erfolgt.

Damit stellt sich als zentrale Fragestellung dieser Arbeit die Aufklarung der
Prozess-Struktur-Eigenschafts-Beziehungen von integral im SpritzgieRver-
fahren gefertigter Sandwichstrukturen auf Basis von langglasfaserverstarkten
Thermoplasten (Polypropylen und Polyamid 6) heraus. Dabei steht der
Vergleich der beiden genannten Prozessvarianten und den sich ableitenden
Struktur-/Eigenschaftsunterschieden im Fokus. Ein weiteres Ziel dieser
Arbeit ist auch, weniger konventionell verflighare/untersuchte langglasfaser-
verstarkte Polymere wie Polyphenylensulfid oder random Polypropylen
mittels Direktprozess zu verstarken/aufzuschaumen, um deren Leichtbaupo-
tential aufzuzeigen.
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1.2  Strategie und Aufbau der Arbeit

Um die Prozess-Struktur-Eigenschafts-Beziehung integral im Hochdruckver-
fahren gefertigter und langglasfaserverstarkter Polymerschaumsandwichbau-
teile zu ermitteln, werden mit Hilfe unterschiedlicher Verfahrensrouten
unterschiedliche Sandwichstrukturen hergestellt und im Wesentlichen die
Prozessparameter ,,Werkzeugtemperatur®, , Massetemperatur®, ,,Fasergehalt
und ,,Verzdgerungszeit® an verschiedenen Polymersystemen variiert. Die
Herstellung wird mit Hilfe wvon Werkzeuginnendruck und -
temperatursensoren Uberwacht. Dabei wird auch am Beispiel von PP der
Einfluss der Gasbeladung auf die Viskositdt mittels Inline-
Hochdruckkapillarrheometer gemessen. Die Sandwichstruktur, d.h. das
Deckschicht/Kernschicht Verhaltnis, die Faserlange, -orientierung und -lage
wird mit Hilfe von Schliffbildern, REM- und CT Aufnahmen untersucht. Die
mechanische Charakterisierung erfolgt an Biege-/Charpy Prufkdrpern, die
mittels Wasserstahlschneidens aus den 500 mm x 250 mm Priifplatten quer
und parallel zur FlieBrichtung am Ende des FlieRweges herausgetrennt
werden.

Die Arbeit zeigt in Kapitel 1 den aktuellen Kenntnisstand zum Thema lang-
glasfaserverstéarkte Integralschaumbauteile auf. Im darauf folgenden Kapitel
2 werden die verwendeten Materialsysteme, die verwendeten Prozesse und
Werkzeugtechnik zur Probekdrperherstellung sowie die Charakterisierungs-
methoden genau beschrieben. Kapitel 3 folgt dieser thematischen Aufteilung
in ,,Prozess®, ,,Struktur®, , Eigenschaften®. Dabei werden die erzielten Ergeb-
nisse zu den Integralschaumbauteilen und fir als Abgleich dazu mit der
Differentialbauweise dargestellt. AbschlieRend werden die Ergebnisse in
Kapitel 4 diskutiert und ein Gesamtfazit zu integral gefertigten und langglas-
faserverstarkten Polymersandwichbauteilen gegeben. In Kapitel 5 wird die
Arbeit zusammengefasst sowie ein kurzer Ausblick auf mégliche weitere
Forschungsfelder/-ideen gegeben.
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Im folgenden Abschnitt wird der Kenntnisstand der Forschung und Technik
im Bereich der SpritzgieRverfahren integral geschdumter (langglasfaserver-
starkter) Polymersandwichbauteile aufgezeigt. Ausgehend von (Stabchen-)
Granulaten bzw. den Halbzeugen in verschiedenen Direktprozessen wird die
zugehdrige Prozesstechnik, die daraus resultierende Sandwichstruktur sowie
deren mechanischen Eigenschaften beleuchtet und bewertet.

2.1 Materialsysteme

Die im folgenden vorgestellten Materialsysteme (unverstérkt und glasfaser-
verstérkt) werden vor ihrem Hintergrund der Herstellung von Integralsand-
wichbauteile betrachtet. Das bedeutet, es wird im Speziellen auf die Grundla-
gen der schdumenden Verarbeitung verschiedener Polymere mit
physikalischen Treibmitteln im SpritzgieRverfahren und deren Auswirkungen
auf die Sandwichstruktur und den erzielbaren Eigenschaften Bezug genom-
men.

2.1.1 Polymere

Eine Einteilung der wichtigsten Thermoplaste kann ber ihre mechanischen
und thermischen Eigenschaften nach der Werkstoffpyramide in Abbildung 2
vorgenommen werden.
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Abbildung 2: Werkstoffpyramide/Einteilung fiir thermoplastische Polymere (nach [4])

Die Vielzahl an vorhandenen und als Granulat kommerziell géngigen Poly-
mere fur die SpritzgieRverarbeitung lassen sich nach ihrer amorphen und
teilkristallinen Struktur aufteilen. Amorphe Thermoplaste bestehen aus
langen Molekiilketten, die sich bei der Bildung verschlaufen bzw. verschlin-
gen. Da sie durch ihren unsymmetrischen Aufbau und ihre meist grof3en
Seitengruppen nicht kristallisieren sind sie transparent, weisen eine geringe
Verarbeitungsschwindung und gute optische Eigenschaften auf. Amorphe
Thermoplaste sind hart, spréde und weisen im Vergleich zu den teilkristalli-
nen Thermoplasten ein hoher Elastizitdtsmodul auf. Das Temperaturfenster
bei Bauteilen liegt unterhalb der Glastibergangstemperatur T4, worunter sie
sich energieelastisch verhalten. Sie besitzen keinen festen Schmelzpunkt,
sondern einen Haupterweichungsbereich. [4] Teilkristalline Thermoplaste
haben Bereiche, in denen die Molekiilketten geordnet vorliegen und zwischen
denen sich regellose, amorphe Bereich befinden. Mit zunehmendem Kristal-
linitatsgrad nimmt die Transparenz der teilkristallinen Polymere ab und sie
werden opak. Befinden sich die amorphen Anteile unterhalb der Tg, sind die
Kunststoffe sprodhart und haben eine hohe Festigkeit, ein hoher Elastizitats-
modul und geringe Duktilitat. Ist die amorphe Phase oberhalb der T, besitzt
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der Kunststoff eine hohe Zahigkeit. Im Gegensatz zu amorphen Kunststoffen
gibt es bei teilkristallinen Thermoplasten einen genau definierten Ubergang
zur Schmelze. Bei dieser Schmelztemperatur Tr, schmelzen die Kristallite im
Polymer auf und rekristallisieren beim Abkuhlen wieder. Die Einsatztempe-
raturbereiche liegen zwischen Ty und T. [4, 5]

Fir die thermoplastischen Polymere bildet Polypropylen (PP) ein Standard-
material, das durch seinen gunstigen Rohstoffpreis und seine einfa-
che/prozesssichere Verarbeitbarkeit eine der meistverkauften Kunststoffsor-
ten darstellt. So hatte PP 2016 einen Marktanteil von 23,4 % bei einer
Absatzmenge von ~ 65 Mio. Tonnen pro Jahr von denen ~ 23 Mio. Tonnen
mittels SpritzgieRen weiterverarbeitet wurden. [6]

Fur Polyamide (PA6 und PA66) sind nach Scheiblitz [7] die aktuell treiben-
den Markte in Asien und der Automobilindustrie zu finden. Weltweit erreich-
te 2015 der Verbrauch an PA6 und PA66 ~ 7,3 Tonnen, was einem Wachs-
tum von 4,7% im Vergleich zu 2013 entspricht. Das Anwendungsspektrum
von PA liegt bei Bauteilen im Motorraum tber Konstruktions- und Dekorel-
emente hin zu strukturellen Karosserie- und Elektronikbauteilen, wobei allen
Bauteilen der Leichtbauaspekt zugrunde liegt.

Polyphenylensulfid (PPS) als Vertreter der Hochtemperatur bzw. Hochleis-
tungsthermoplaste zeichnet sich u.a. durch seine hohe Warmformbestandig-
keit und die Unempfindlichkeit gegenuber Losemittel aus. Durch die hohen
Herstellkosten und die anspruchsvollere Weiterverarbeitung ist das Material-
system mit geringeren Mengen am Markt vertreten. Der Einsatz in der
Elektronik- und Luftfahrtindustrie, wo hohe Anforderungen an die thermi-
schen, elektrischen und sicherheitsrelevanten Aspekte gestellt werden,
steigert die Nachfrage aktuell stetig. So soll der Marktwert von PPS aus 2014
von 0,8 Milliarden US$ im Jahr 2022 bis zu 2 Milliarden US$ erreichen. [8]

Fur die meisten dieser unverstarkten Polymere sind in der wissenschaftlichen
Literatur Quellen zu deren geschdumten Strukturen zu finden. Dabei wird fiir
die Kernstrukturbeschreibung oft von ,,Zellen* (engl. ,,(micro)cellular struc-
tures*), Blasen (engl. ,,bubbles®) oder Poren (engl. ,,voids*) gesprochen, die
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dabei synonym verwendet werden. Im Rahmen dieser Arbeit wird die durch-
géngige Bezeichnung ,,Zellen verwendet.

Allgemein sind nach Colton [5] die drei grundlegenden Unterschiede bzw.
Probleme beim Schaumen von teilkristallinen Thermoplasten 1) die niedrige
Gasloslichkeit in den kristallinen Bereichen, 2) der Temperaturbereich (das
Schdumen ist nur in einem kleinen Bereich nahe der Schmelztemperatur und
nicht der Glasuibergangstemperatur moglich) und 3) die Groéf3e und Struktur
der kristallinen Struktur.

Fur das Schdum- und Nukleierungsverhalten von mit Stickstoff im Batchver-
fahren geschdaumtem Polypropylen gilt nach Colton [5], dass das Schaumen
von teilkristallinen Thermoplasten nur oberhalb ihres Schmelzpunktes unter
Zugabe eines Nukleierungsmittels (hier: 1 Gew.% Natriumbenzoat) méglich
ist. Bei diesem Batch-Verfahren werden meist im Labormalstab Granulat-
korner oder plattenférmige Bauteile in einem Autoklav zuerst mit Gas bei
Uberdruck geséttigt und dann bei geeigneter Temperatur und bei Umge-
bungsdruck geschdumt [9]. Weiterhin zeigte Colton, dass die entwickelte
Theorie zur analytischen Vorhersage der Anzahl der Zellen mit den Ergeb-
nissen der hergestellten Proben gut (bereinstimmt. AuBerdem stellt die
Temperatur den Haupteinflussfaktor auf die Schdumbarkeit — im speziellen
auf das Zellwachstum bzw. die Zellagglomeration — dar. [5]

Weitere Untersuchungen derselben Forschergruppe mit dem gleichen Her-
stellverfahren zeigten an Polystyrol mit CO, bzw. N, vergleichbare Ergebnis-
se analog zu den Experimenten an PP. Das aufgestellte Modell zur Modellie-
rung des Zellwachstums stimmte mit den experimentellen Daten zu
amorphen Thermoplasten Uberein. Die besten Resultate was Schdumbar-
keit/eine homogene, feinporige Zellverteilung betraf, wurden bei einer Gas-
/Nukleierungsmittelmenge knapp unter der Léslichkeitsgrenze des Polymers
erreicht. [10]

Fur im Hochdruckverfahren geschaumtes Polycarbonat (PC) zeigten aktuelle
Untersuchungen die Beziehungen zwischen Herstellungsprozess, der Sand-
wichstruktur und den mechanischen Eigenschaften. So stellte sich nach
Bledzki et al. [11] das Charpy Impact-Versagensverhalten von PC Sandwich-
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strukturen abhéngig von der Versuchstemperatur, der Bauteildicke und der
Kerbgeometrie dar. Fur kompakte PC Proben wurde allgemein gezeigt, dass
die Charpy Schlagzahigkeit bei duktilem Versagen um bis zu 500% hoher als
bei sprodem Versagen ist. Wurden diese duktilen Proben mit mikrozellular
geschdumten Proben, die ebenfalls duktil VVersagen, verglichen, ergaben sich
bei den Sandwichproben niedrigere Werte als bei den kompakten Referenzen.
[11] Diese Ergebnisse decken sich zu einem grofRen Teil mit den Resultaten
aus Versuchen mit PC, das mittels CO, als Treibmittel im Niederdruckver-
fahren geschdumt wurde [12]. Auch zeigte sich, dass v.a. die Prozessparame-
ter ,,Schmelzetemperatur, ,,Einspritzgeschwindigkeit“ und der ,,Nukleie-
rungsmittelanteil“ Einfluss auf die Struktur (Zellgr6Be, -dichte, -orientierung
und Verteilung entlang des FlieBweges) und mechanischen Eigenschaften
haben. Der wichtigste Faktor ist hierbei die Schmelzetemperatur, deren
Erhéhung zu einer verbesserten Zellnukleierung, und leichterem Zellwachs-
tum fuhrte. Auch fihrt bei PC die hohere Massetemperatur zu einer geringe-
ren Scherviskositat. Bei Makrolon PC 2405 und Makrolon PC 2005 sinkt die
Viskositat um 70% bei einer Erhéhung der Massetemperatur von 280 °C auf
330 °C bei einer Scherrate von 100 1/s. Diese Viskositatssenkung resultiert in
einem geringeren Druckgradienten im Werkzeug beim Niederdruckverfahren,
was die Homogenitét des Schaumkerns verbesserte. Bei zu niedriger Schmel-
zefestigkeit durch die Temperaturerhdhung kam es allerdings v.a. bei dick-
wandigen Bauteilen zu Zellkoalleszenz durch aufreiBende Zellwénde. [12]

Fur Polypropylen ist aus dem Bereich der Schaumextrusion bekannt, dass
eine Zugabe von 1 bis 2 Gew.% Talkum eine Verringerung der Zellgréfie und
letztlich hohere Expansionsgrade zur Folge hat [13]. Fir PP im Schaum-
spritzgieRen flhrte die Zugabe von &hnlichen Mengen ebenfalls zu einer
héheren Anzahl an Nukleierungskeimen und damit zu einer Verfeinerung der
Kernstruktur des integralen Sandwichaufbaus [14]. Weiterhin konnte Sporrer
et al. [15] zeigen, dass die Verzdgerungszeit (= die Zeit bis der Spritzgiel-
werkzeugspalt von z.B. 2 mm auf 4 mm ge6ffnet wird) direkt fiir die Dicke
der Deckschicht und damit — bei gleichbleibendem Ausgangseinspritzspalt —
auch fur die Morphologie des Kerns verantwortlich ist. Bei Bauteilen mit
einer dickeren Deckschicht steht weniger schmelzflissiges Material zur
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Verfiigung, welches aufschdumen kann, was zu gréReren und weniger Zellen
fuhrt. [14]

Neben dem Standardpolymer PP gibt es auch Forschungsergebnisse fur den
Konstruktionskunststoff Polyamid 6 (PA6). Yuan et al. [16] verglichen in
ihrer Studie die Prozess-/Materialeinflisse von im Niederdruck und MuCell
Verfahren (uberkritisches Gas wird in die Plastifiziereinheit zudosiert — vgl.
Details dazu in Kapitel 2.2.1) geschdumtem und teilweise mit Nanopartikeln
verstarktem PA6. So hat das eingespritzte Schussvolumen bei allen Materia-
lien den groften Einfluss auf die ZellgroRe und Zelldichte. Bei unverstarktem
PAG6 stieg sowohl die ZellgroRe und die Zelldichte mit einer ansteigenden
Gewichtsreduktion von bis zu 8,8% bezogen auf ein kompaktes Bauteil.

Anstelle der tberkritischen Gaszudosierung zeigte Yusa [17] in einer aktuel-
len Untersuchung auf, dass auch ohne aufwandige Gasdosierstation physika-
lische Treibmittel (N, und CO,) eingebracht werden kdnnen. Hierzu ist
allerdings eine spezielle und relativ aufwéndige Spritzgielschneckengeomet-
rie mit verschiedenen Elementen zur Plastifizierung und Dekompression
notig. Fir das Einbringen des Gases sind zusétzlich Einlass- und Auslassven-
tilen sowie RUlckstromsperren nétig und ein spezieller Dosiervorgang mit
vorwaérts- und riickwartsdrehenden Schneckenbewegungen muss eingehalten
bzw. gesteuert werden. Fir PP zeigte sich, dass mit dieser Prozessfiihrung
ohne Uberkritische Gasdosierung ZellgréBen von weniger als 25 um bei
einem z&hen isotaktischen Polypropylen mit einer Schmelze-MasseflieRrate
von 3 g/10 min (bei 230 °C) erreicht werden konnten.

Allgemein gilt flr teilkristalline Polymere, dass durch eine schnellere Ab-
kihlrate (z.B. durch eine Absenkung der Werkzeugtemperatur beim Spritz-
gieRprozess) die Rekristallisationstemperatur zu niedrigeren Werten verscho-
ben wird [18, 19]. Dieser Zusammenhang der Prozessfihrung bzw.
Parameterwahl auf die entstehenden Kristallinitatsgrade wurde fur Polyphe-
nylensulfid (PPS) in wissenschaftlichen Studien (z.B. [20]) und Leitfaden zur
anwendungsorientierten Verarbeitung von Hochtemperaturthermoplasten
(z.B. [21]) untersucht.
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Bei einer SpritzgielRwerkzeugtemperatur unter 93 °C zeigte Brady et al. [20],
dass der Kristallinitétsindex fir unverstérktes PPS bei ~ 5 % liegt. Wie diese
Studie bereits 1976 ergab, steigt dieser Wert durch eine Werkzeugtemperatur
von ~ 150 °C auf ~ 80 %. Weiterhin zeigte sich durch Réntgendiffraktomet-
rie, dass es moglich ist (aulerhalb eines SG Werkzeug) durch sehr schnelles
Abkihlen auf Raumtemperatur fast 100% amorphes PPS herzustellen. Diese
(in [20]) gefundenen Werte fiir nahezu amorphe PPS Proben bilden oftmals
die Basis der heutigen Kristallinitatsgradbestimmung mittels DSC (,,differen-
tial scanning calorimetry*; deutsch: ,,Differenzkalorimetrie*) bezogen auf die
amorphe Referenzprobe.

Diese DSC Messung stellt die heute am weitest verbreitetet Methode zur
Bestimmung des Kristallisationsgrades von teilkristallinen Polymeren dar.
Dabei werden, wie in [18] und [19] beschrieben, Proben mit bekannter
Einwaage in einem geregelten Zyklus aufgeheizt. Uber den Vergleich der
Wérmeaufnahme/-abgabe beim Aufheizen/Abkihlen zu einer Referenzprobe
kénnen die spezifische Schmelzenthalpie 4Hn, die spezifische Kristallisati-
onsenthalpie 4H; und — Uber den Vergleich der spezifischen Schmelzenthal-
pie einer vollstiandig amorphen Probe (4H’) — der Kristallisationsgrad Xg
bestimmt werden [22]. Fiir PPS variieren diese AH’. Werte im Bereich von
50 J/g bis 150 J/g, wobei in der Regel der Wert 80 J/g aus [20] verwendet
wird.

Die Kristallinitit von PPS hat einen hohen — und zu anderen Polymeren sehr
unterschiedlichen — Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften von PPS.
So zeigte Spruiell und Janke in einer umfassenden Studie zur Entstehung und
Ermittlung der Kristallinitat von Polyphenylensulfid und dessen Auswirkung
auf die Eigenschaften von unverstarktem und faserverstarktem PPS, dass bei
einem Anstieg der Kristallinitat die Zugfestigkeit sinkt. Das stellt das Gegen-
teil zu den meisten anderen teilkristallinen Polymeren dar, die mit steigender
Kristallinitat (d.h. Ausrichtung der Molekiilketten) eine hohere Zugfestigkeit
aufweisen. [22]

Bei unverstarktem PPS (im Batch-Verfahren geschdumt) mit einer Kristalli-
nitat von ~ 11% veréandert sich Uber eine Temperaturvariation die Zellmor-
phologie [23]. Dabei wurden kompakte PPS Platten mit N, oder CO; im

11
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Autoklav bei hohen Driicken geséttigt. Sobald der duBere Druck rapide
gesenkt wurde, zeigte sich die Zellnukleierung, das Zellwachstum und die
resultierende Zellstruktur. Mit diesem Prozess — der oft als Vorversuche fiir
das SchaumspritzgieBen verwendet wird — konnen fiir PPS so ZellgréRen von
~ 10 um im Durchmesser beobachtet werden. Weiterhin wurde in [23] das
Schaumverhalten ober- und unterhalb der Kristallisationstemperatur unter-
sucht und so gezeigt, dass der Kristallinitatsgrad eine wichtige Rolle bei der
Nukleierung und damit der ZellgréRe spielt.

Liu et al. [24] verwendete die Niederdruckvariante des SchaumspritzgieRens
um mikrozelluldre PPS Sandwichstrukturen herzustellen. Mittels Variation
des Einspritzvolumens wurden Probekorper in Plattenform im MuCell
Verfahren hergestellt. Anschlielend wurde der Sandwichaufbau, die mecha-
nischen Eigenschaften, der Kristallisationsgrad sowie die dielektrischen
Eigenschaften (Permittivitat und Durchgangswiderstand) untersucht. Wie bei
anderen Polymeren im Niederdruckverfahren zeigte sich auch fir PPS eine
grobere Zellstruktur am FlieBwegende, wobei das Einspritzvolumen den
groRten Einfluss auf die relative Dichte besitzt. Die Kristallinitat besagter
PPS Sandwichstrukturen zeigte keinen signifikanten Unterschied zwischen
Deck- und Kernschicht. Die Reduktion der relativen Dichte tber die Reduk-
tion des Einspritzvolumens fiihrt dabei zu einer Verringerung der dielektri-
schen Konstante sowie einer Erhéhung des spezifischen elektrischen Wider-
stands. [24]

2.1.2 Faser-/Matrix Verbunde

Faser-Kunststoffverbunde (FKV) sind ein Verbund aus Fasern und einer
umgebenden organischen Polymermatrix (Beispiele siehe Kapitel 2.1.1).
Dabei kdnnen die Fasern in organisch (z.B. Kohlenstofffasern, Aramidfasern)
und anorganisch (z.B. Glasfasern, Basaltfasern) bzw. in natiirlich (z.B. Hanf,
Baumwolle) und synthetisch (z.B. aus Polyamid 6) unterteilt werden. [25]

Innerhalb eines FVK Bauteils bildet die Matrix die dufere Geometrie des
Teils und dient so zur Kraftibertragung duRerer Lasten auf die Fasern.
Weiterhin tbertrégt das Polymer die inneren Kréfte zwischen den Fasern und

12
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erflllt durch verschiedene Additive (z.B. Masterbatches, Haftvermittler,
Stabilisatoren) die bauteiltypischen Aspekte wie Haptik, Farbe und Faser-
Matrix-Interaktion. [26, 27]

Die Aufgabe der Fasern ist die Verbesserung der mechanischen Eigenschaf-
ten wie z.B. Zugfestigkeit, Steifigkeit, Schlagz&higkeit, Kriechneigung,
Wérmeformbestandigkeit (gezeigt durch die Ergebnisse der Forschergruppe
um Thomason [28 bis 34]). Um diese mechanischen Eigenschaften positiv zu
beeinflussen mussen nach Thomason folgende Kriterien erfillt sein (nach
[26, 30, 32]):

o Faser Elastizitdtsmodul in L&ngsrichtung > Elastizitatsmodul Matrix
o Matrixbruchdehnung > Faserbruchdehnung

o Faserzugfestigkeit > Matrixzugfestigkeit

¢ Vollstandige Benetzung der Faser mit Matrix

o Hohe Faser/Matrix Haftung (v.a. flr Steifigkeit und Festigkeit)

e Homogene Faserverteilung

o Hohes Aspektverhaltnis (L/D) der Fasern

Die Fasern werden weiterhin anhand ihrer mittleren (Ausgangs-) Lange in die
Kategorien Kurz-, Lang-, oder Endlosfasern eingeteilt [26, 35, 36].

Fur unverstarktes und glasfaserverstarktes PPS, welches mithilfe des Batch
Verfahrens und CO, geschdumt wurde, ergibt sich nach Ma et al. [37] ein
Unterschied der Materialsysteme bei der Gasldslichkeit. So wirken die
Glasfasern als ,,Barriere® bei der Diffusion der Gasmolekiile in das PPS
Matrixmaterial und haben so einen signifikanten Einfluss auf die Gaseinbrin-
gung. Das geloste CO;, senkt die Viskositét, die Glasiibergangstemperatur
und die Rekristallisationstemperatur bei PPS und PPS/GF. Bei einem htéheren
Glasfaseranteil wird dieser Einfluss des Gasgehalts auf die Polymereigen-
schaften geringer, da weniger Gas im Verbund gelst werden kann. Bei den
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geschdumten Proben unterschiedlicher Dichten zeigte sich, dass eine Erho-
hung des Glasfaseranteils die Zellgrofie erhdhte und die Zelldichte senkte.
Eine Erhohung des Drucks bei der Sattigung der Proben im Autoklav hat
dabei den umgekehrten Einfluss und flihrte zu einer geringeren Zellgréfe bei
einer groReren Zelldichte. Wurden die Proben unterhalb der Rekristallisati-
onstemperatur geschaumt ergaben sich sowohl fiir unverstarktes als auch
verstarktes PPS eine gleichméRige Zellstruktur Uber den Querschnitt. Bei
héheren Schaumtemperaturen induzierten die kristallinen Bereiche in den
unverstérkten Proben eine zweite, heterogene Zellnukleierung, was zu einer
bimodalen ZellgréRenverteilung fihrte. An den Glasfasern bildete sich
zusétzlich dazu noch eine aus von Zhang [38] fur PPS an beschriebene
Htranskristalline Struktur aus, die zu einem weiteren dritten ZellgréBenbe-
reich bedingt durch eine weitere heterogene Nukleierung und einem signifi-
kanten Anstieg der Zelldichte fuhrte. Allgemein stieg auch die Temperatur-
bestandigkeit mit dem Glasfaseranteil bei PPS an.

2.1.3 Langglasfaserverstarkte Polymere

Die langglasfaserverstarkten (LGF) Polymere bieten im Vergleich zu den
kurzglasfaserverstarkten (KGF) Polymeren einige Vorteile. So wies Thoma-
son in seinen Studien nach, dass fur Polypropylen und Glasfasern eine
kritische Faserlange existiert. Es existieren jeweils kritische Faserlange fiir
die verschiedenen mechanischen Eigenschaften. Ab dieser Lange steigen z.B.
die Steifigkeit, Festigkeit bzw. Schlagzahigkeit stark an und erreichen ein
Niveau, dass im Bereich von 90% der theoretisch méglichen Werte liegt. Fur
den Elastizitdtsmodul liegt bei dem genannten Materialsystem die kritische
Faserlange bei ca. 1 mm, bei der Festigkeit bei ca. 3 mm und fiir die Schlag-
zahigkeit bei ca. 12 mm. [32 bis 35, 39]

Da sich langfaserverstérkte Thermoplaste (LFT) mit verschiedenen Halbzeu-
gen und Verarbeitungsprozessen herstellen lassen (v.a. Spritzgiefen und
FlieBpressen) lassen sich oftmals vollig unterschiedliche Faserlangen im
fertigen Bauteil erzielen. Daher ist es schwierig eine eindeutige Definition
des im Zusammenhang mit LFT sehr relevanten Begriffs ,,lang* bzw. ,.kurz®
zu geben. Beispielsweise ist eine mittlere Faserlange von ~ 2 mm im konven-

14



2.1 Materialsysteme

tionellen Spritzgieprozess ,relativ lang®“, in einem Pressverarbeitungspro-
zess aber ,relativ kurz. Weder in der Fachliteratur (einige anfanglichen
Bemiihungen z.B. der EATC (,.European Alliance fir Thermoplastic Compo-
sites*) zur Vereinheitlichung der Prifmethodik/Nomenklatur von LFT
Material sind in 2008 getatigt aber nicht weiter aktualisiert worden [40]),
noch in Datenblattern und Prozessbeschreibungen der verschiedenen Roh-
stoff-/Maschinenhersteller hat sich eine durchgéngig konsistente Beschrei-
bung fiir ,,lang* und ,,kurz bei der Faserldnge von LFT durchgesetzt. [41]

Daher wird hier auf die in Abbildung 3 dargestellte und fur den Spritzgiel3-
prozess ubliche Definition verwiesen. Es wird die Ausgangsfaserlange im
Granulat als Indikator fiir ,,Kurzfaser (Ausgangsfaserlingen von ~ 0,2 — 0,4
mm) bzw. ,,Langfaser (Ausgangsfaserldngen iiber ~ 5 mm) verwendet. Bei
den Langfasergranulaten handelt es sich entweder um ummantelte oder im
thermoplastischen Pultrusionsverfahren hergestellte Materialien. Die Fasern
der ,,ummantelten* Variante liegen dabei weitestgehend trocken im Kern des
Stébchengranulats vor, wohingegen bei der ,,pultrudierten* Variante die
Einzelfasern weitestgehend infiltriert bzw. impragniert sind.

Pultrudiertes
Langfaser-
granulat

Ummanteltes
Kurzfaser- Langfaser-
Granulat granulat
(~0.2 - 0,4 mm) { J

T
Faserlinge = 5 mm

Abbildung 3: Verschiedene Granulattypen (kurz-, und langfaserverstarkt) (nach [26, 35])
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Fur die Direktverarbeitungsprozesse (Definition und prinzipieller Aufbau
folgen in Kapitel 2.2.2) fehlt eine solche Nomenklatur ebenfalls, da als
Ausgangsmaterial zum GroRteil Endlosfasermaterial eingearbeitet wird. Da
aber das gemeinsame Ziel all dieser Direktverfahren jeweils Faserldéngen im
Bauteil Uber denen von Prozessen zur Kurzglasfaserverstarkung und Lang-
glasfaserverstarkung ist gilt im Rahmen dieser Arbeit folgenden Definition
fir die Faserlangennomenklatur bei Stabchengranulatprozessen und den
Direktprozessen: Als “langfaserverstiarkt” werden diejenigen Polymere
bezeichnet, die einerseits entweder aus langglasfaserverstarkten Stdbchengra-
nulaten (Ausgangsldnge der Fasern von 5 — 11 mm; Abkurzung: LFT-G)
hergestellt werden oder andererseits in einem Direkt-SpritzgieRverfahren
(Endlosglasfaserrovings als Faserhalbzeug, Abkurzung: LFT-D) in einem
Schritt compoundiert bzw. verspritzt werden.

Eine sehr hohe Anzahl an Studien und wissenschaftlichen Arbeiten beschéf-
tigt sich seit Einfuhrung des SpritzgieBens mit Verstarkungsfasern (meist
Glasfasern) mit deren prozessbedingten Faserorientierung. Da historisch die
kurz(glas)faserverstérkten Polymere zuerst verfligbar waren, stammen viele
der Erkenntnisse (iber den Zusammenhang zwischen der Matrix- und Faser-
art, den Verarbeitungstemperaturen und z.B. der Werkzeuggeometrie daher.
Seitdem die Langfaserverstarkung vermehrt Inhalt wissenschaftlicher Unter-
suchungen ist, ist auch dort die Faserorientierung Gegenstand von For-
schungsarbeiten.

Beim Einspritzen in eine Werkzeugkavitat kommt es zu komplexen Form-
fiillvorgangen, deren Strémungsvorgange in Scher- (wie bei einem Bandan-
guss) und Dehnstrémung (wie bei einem Punktanguss) aufgeteilt werden
konnen [42]. Diese uberlagernden Strdmungen richten die Fasern (und
Makromolekilketten) in technischen Bauteilen in der Plattenebene aus und
fuhren zu einem anisotropen Materialverhalten [39, 43 bis 45]. Der Dehn-
stromung wurde von Baraldi et al. [46] ein groRerer Einfluss auf die Faser-
orientierung zugesprochen als der scherinduzierten Stromung. Karger-Kocsis
et al. [47] relativierten fur das Materialsystem PP und Glasfasern diesen
Haupteinfluss, da durch die hohen Viskositatswerte der fasergefiillten
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Schmelze bei langeren FlieRwegen auch ein scherinduzierter Anteil erkenn-
bar wurde.

Jede geometrische Verénderung des Stromungsprofils fiihrt beim Einspritz-
vorgang zu einer Anderung der Faserorientierung, wobei hier hauptsachlich
die Lage und Art des Anspritzpunktes, die Bauteildicke und groRe Dicken-
wandspriinge an z.B. Rippen als Faktoren zu nennen sind [48]. Hierbei
werden v.a. lange Fasern in ihrer Bewegungsrichtung in Bauteildicke behin-
dert, was durch die an der Werkzeugwand erstarrenden Rénder und dem
somit verengten Stromungskanal verscharft wird. [42]

Truckenmdller [48] fasste die Unterschiede des strukturellen Aufbaus von
kurzfaserverstérkten zu langfaserverstarkten Spritzgiefbauteilen zusammen
(wie in Abbildung 4 zu sehen). Demnach besteht der Querschnitt aus einem
dunnen, faserarmen Polymerfilm (nicht dargestellt), der sich eine ebenfalls
relativ dinne — je nach Spaltgeometrie — wenig orientierte, verstarkte Rand-
schicht anschlielt. Darauf folgt die wesentlich breitere Scherzone, in der die
Fasern in FlieRrichtung (positive x-Achse) ausgerichtet sind. Die Fasern der
Kernzone kénnen im Gegensatz dazu weitestgehend senkrecht zur FlieRrich-
tung orientiert beobachtet werden. In dieser Zone stellt sich der grofte
Unterschied zwischen Kurz- und Langfaserverstarkung ein. Die langen
Fasern (bzw. Faserbindel [47, 49]) werden durch die dynamischen Kréfte
nicht nur in x-y Ebene sondern auch in x-z Ebene einem parabolischen
Stromungsfeld unterworfen und so ausgerichtet [50].
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_' “—— Randschicht —

Abbildung 4: Vereinfachte Darstellung der Faserorientierung fur kurzfaserverstérkte (links) und
langfaserverstérkte (rechts) SpritzgieRbauteile (nach [48])

In der Literatur werden weitere drei-, funf- bis hin zu neunschichtige Model-
lansatze erwahnt [43, 51, 52], wobei sich die vereinfachte Betrachtung eines
dreischichtigen Modells beruhend auf den Scherzonen und der Kernschicht
aus Abbildung 4 ohne die dunne Randschichten bewéhrt hat. Der prinzipielle
und grundsatzliche Schichtaufbau der Faserorientierung stellt sich dabei
unabhangig von der Polymerart, der Geometrie (z.B. Dicke) und den Parame-
tern ein. [48] Allerdings beeinflussen die Material-/Prozesstechnische Ein-
flussgroRen wie Fasergehalt, Lange/Durchmesser (1/d) Verhéltnis der Fasern,
die Viskositat der Schmelze (und damit die Massetemperatur) oder die
Einspritzgeschwindigkeit durchaus die Orientierung bzw. die Auspragung
dieser Schichten. Steigt der Fasergehalt oder das I/d Verhdltnis haben die
Fasern weniger Platz zu rotieren — was in einer anndhernden Blockstrémung
resultiert — und die Kernschichtdicke steigt an, wie Bay et al. [53] fur PA66
mit einem Fasergewichtsanteil von 43% herausgefunden hat. Hierbei wurde
zur Orientierungsanalyse ein Verfahren verwendet, das tber verschiedenen
Schliffe Aussagen zur Lage der Fasern sowohl in FlieRrichtung als auch Gber
die Bauteildicke macht. Diese Analysemethode wurde von Hine et al. [54] fur
extrudierte, faserverstarkte POM Schdume verbessert und von Nguyen et al.
[52] fur spritzgegossenes PP und Langglasfasern zur Orientierungsanalyse
verwendet.
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2.2 Thermoplast-SchaumspritzgieRen

Bei zunehmender Strukturviskositat (z.B. durch eine niedrige Massetempera-
tur) bildet sich ein flacheres Stromungsprofil und somit eine dickere Kern-
schicht [48, 53, 55]. Ist die Massetemperatur dagegen hoch, bildet sich die
Randschicht weniger stark aus, was dazu filhren kann, dass die Scherstro-
mung die Orientierungseffekte der Quellstrémung tberdecken kann.

Wird die Einspritzgeschwindigkeit soweit gesenkt, dass sich die Schmelze-
front nicht mehr wie ein strukturviskoses Fluid fortbewegt, sondern einer
Newtonschen Flissigkeit gleicht, steigt die Randschichtdicke an [55].

2.2 Thermoplast-Schaumspritzgief3en

Das Thermoplast-SchaumspritzgieBen (TSG) z&hlt zu den Sonderverfahren
der SpritzgieRtechnologie. Ziel ist die integrale Herstellung einer Sandwich-
struktur mit kompakten Randschichten und einem mdglichst feinporigen,
geschdumten Kern. [56]

Im Wesentlichen kann das TSG in vier Prozessschritte unterteilt werden.
Zunéchst wird eine homogene Mischung aus Polymerschmelze (mit oder
ohne Fasern) und Treibmittel gebildet. Beim Einspritzen in die Kavitat (beim
Niederdruckverfahren) bzw. zu Beginn des Prazisionshubs (beim Hoch-
druckverfahren) kommt es zu einem schlagartigen Druckabfall und die
Nukleierung der Zellen beginnt. Anschliefend setzt das Wachstum und die
Stabilisierung der Schaumzellen ein [57].

Bei den Ublicherweise verwendeten Treibmitteln im TSG wird zwischen
chemischen (engl. ,,chemical blowing agents“ - CBA) und physikalischen
(engl. ,,physical blowing agents - PBA) Treibmitteln unterschieden. Die
chemischen Treibmittel bestehen aus organischen oder anorganischen Ver-
bindungen, die unter Warmeeinbringung durch eine chemische Reaktion
Gase abspalten [58]. CBA wird dem Polymer vor der Verarbeitung pulver-
formig oder in Granulatform beigemischt. Beides wird zusammen aufge-
schmolzen und auf einer — bis auf eine aktive Staudruckreglung und Ver-
schlussdiise — StandardspritzgieBmaschine verarbeitet. Abhéngig vom
Polymermaterial werden CBAs verwendet, die entweder bei hohen oder
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niedrigen Temperaturen reagieren. Diese Reaktion setzt ab einer bestimmten
Temperatur durch den Zerfall des CBA die Treibgase (meist CO,, N, und
H.0) frei. Neben gasformigen Substanzen bleiben im Prozess/Bauteil feste
Riickstande Ubrig, die ggf. die mechanischen Eigenschaften verschlechtern
kdnnen oder als zusatzliche Nukleierungskeime wirken kénnen [58]. Fir PP
und CO; im Batch Verfahren wurden in [59] verschiedene endotherme — d.h.
prozessenergieverbrauchende — chemische Treibmittel hinsichtlich der
Gasausbringung untersucht. Dabei wurde auch ein Modell zum Zellwachs-
tum verwendet, dass in guter Ubereinstimmung mit den experimentellen
Daten stand. Bei CBA, das auf Zitronensdure basiert, sind dabei kleinere und
feiner verteilte Zellen zu beobachten als bei Natriumhydrogencarbonat
basierten chemischen Treibmitteln.

Chang et al. [60] untersuchte fir PP bei einer 20% unterfillten Werkzeug-
form im SchaumspritzgieBen die optimale CBA! Konzentration. Dabei
wurde bei CBA Konzentrationen von 1 Gew.%, 3 Gew.%, 5 Gew.%, 7
Gew.% und 9 Gew.% die Zellstruktur und die mechanischen Eigenschaften
(Zugversuche und Oberflachenrauheit) untersucht. Die kleinsten Zelldurch-
messer entstanden bei 5 Gew.% CBA, und die hdchste Zelldichte wurden bei
9 Gew.% beobachtet. Mit htherem Anteil an CBA sanken die mechanischen
Zugeigenschaften und die Oberflachenrauheit nahm dabei zu. Weitere nega-
tive Punkte der CBA Verarbeitung sind der geringe Blahdruck unter 30 bar
der mit der geringen Gasausbeute bei der Verwendung von CBAs einhergeht.
So kdnnen geringe Gewichtsreduktionen beim TSG erzielt werden. Auch
ergeben sich durch die hohen Verarbeitungstemperaturen Einschrankungen
beim Einsatz der CBAs mit Hochtemperaturthermoplasten durch den Abbau
des Trégermatrixmaterials [39, 58].

Im Gegensatz zu den CBA finden bei physikalischen Treibmitteln (PBA)
keine Zersetzungsreaktionen mit Abbauprodukten statt. Die PBA bestehen
aus Fluiden, d.h. Gasen oder leichtfliichtigen Flussigkeiten, die dem Kunst-
stoff in der Thermoplastschmelze direkt zugegeben werden. Oft wird daher
von einer ,,Direktbegasung* gesprochen. Aufgrund der einfachen und kosten-

1 Ecocell L der Firma Polyfill, mit CO, als Treibgas und Reaktionsbeginn ab 200 °C.
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2.2 Thermoplast-SchaumspritzgieRen

gunstigen Bereitstellung werden beim TSG vornehmlich die beiden inerten
Gase Stickstoff (N2) bzw. in selteneren Féllen Kohlenstoffdioxid (CO,)
verwendet. [58] Diese Gase haben gegeniiber z.B. den Fluorkohlenwasser-
stoffen den Vorteil der Umweltneutralitit und bieten als inerte Stoffe einen
Sicherheitsvorteil gegentiber brennbaren Gasen wie Butan oder Pentan. Die
nétige Anlagentechnik stellt sich bei den PBA direktbegasten Prozessen im
Vergleich zur CBA Prozessfiihrung als investitionsaufwandiger dar, was an
der speziellen Anlagentechnik (Gasdosierstation, Gasinjektor, spezielle
Schnecke und Zylinder) liegt. Diese PBA Prozesstechnik, die zu qualitativ
deutlich héheren Gasausbeuten im Polymer fihrt, wird im folgenden (siehe
Kapitel 2.2.1) noch genauer erléutert.

Auch die Kombination beider Treibmittelarten (physikalisch und chemisch)
ist beim SchaumspritzgieRen mdglich. Ries et al. [61] untersuchte fir ther-
moplastische Elastomerblends (TPE) verschiedene chemische Treibmittel in
Kombination mit dem physikalischen MuCell Prozess auf die resultierende
Schaumstruktur. Dabei wurden auch die relative Dichte, die Harte und
Druckeigenschaften der im Hochdruckverfahren geschdaumten Proben be-
stimmt. Fur die Integralschaumstruktur zeigte sich, dass bei einer Verwen-
dung von nur einem Schdumprozess durch die fehlenden Nukleierungskeime
(bei MucCell) bzw. geringen Blahdruck (bei CBA) lediglich ZellgréRen
oberhalb von ~ 800 um erzielt werden konnten. Wurden die beiden Prozesse
kombiniert konnte diese ZellgréRe bei vergleichbaren Prozessparametern auf
~ 200 um bis 500 pum reduziert werden. Ein Einfluss des verwendeten
Treibmittels (je CBA oder PBA im Prozess) auf die Deckschichtdicke der
Sandwichbauteile konnte in dieser Studie nicht erkannt werden. Die Kombi-
nation der beiden Treibmittelarten fuhrte allerdings zu einer geringeren
Deckschichtdicke. Dies wird mit der geringeren Viskositat durch die zweifa-
che Gasbeladung erklart und dem wesentlich signifikanteren Einfluss der
anderen Prozessparameter (Verzégerungszeit, Massetemperatur, Werkzeug-
temperatur, Einspritzgeschwindigkeit). [61]

Beim SchaumspritzgieBen wird zwischen Niederdruck- und Hochdruckver-
fahren unterschieden. In Abbildung 5 kann der Unterschied zwischen den
beiden Verfahrensvariationen prinzipiell abgelesen werden.
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Abbildung 5: Prinzip des Nieder- und Hochdruckverfahren beim SchaumspritzgieRen

Das Niederdruckverfahren beruht auf einer Unter-/Teilfullung der Werk-
zeugkavitét (meist 60 - 90% des Einspritzvolumens beim kompakten Bauteil)
und resultiert in geringeren Forminnendriicken [62]. Aufgrund des Schéu-
mens beim Druckabfall nach dem Einspritzvorgang fillt sich die Kavitat
vollstandig und der sonst aufgewendete Nachdruck entféllt [63]. Der geringe
Formteilinnendruck fuhrt haufig zu inhomogenen Schaumsandwichstrukturen
uber die FlieBweglange [39].

Beim Hochdruckverfahren (auch als ,,atmendes Werkzeug®, ,,Schdumen mit
Dekompressionshub®, , Prézisionséffnen* oder ,Negativprigen bekannt
[64]) wird die Kavitat zundchst vollstdindig mit der Gas-Polymer-(Faser-)
Mischung gefillt, woraus ein hoher Forminnendruck resultiert. Durch den
hohen Forminnendruck wird das erneute Losen des bereits nukleierten Gases
in der Polymerschmelze erzielt, sodass nach der Formfillung eine einphasige
Polymer-Gas-(Faser-)Schmelze in der Kavitat vorliegt [65]. Die eigentliche
Zellnukleierung beginnt durch die vorgegebene VolumenvergréRerung und
dem damit einhergehenden Druckabfall in der Kavitét. Diese Kavitatsvergro-
Rerung kann z.B. durch Préazisionsdffnen der Formwerkzeughalften mithilfe
der SpritzgieBmaschine realisiert werden. Dieser Unterschied der Werkzeug-
innendrlicke der beiden Verfahrensvarianten zeigen eigene Vorarbeiten [66]
am Beispiel von geschdumtem und 40 Gew.% kurzglasfaserverstarktem PPS.
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2.2 Thermoplast-SchaumspritzgieRen

Der Unterschied zwischen dem Niederdruckverfahren (4 mm Kavitét, 10%
Unterfiillung) und dem Hochdruckverfahren (3 mm Kavitét einspritzen, auf 4
mm Prézisionsoffnen) betrégt hierbei ca. 120 bar beim Maximalwerkzeugin-
nendruck. Um die Form vollstandig mit Schmelze zu fillen und ein frihzeiti-
ges Aufschdumen zu verhindern, wird beim Hochdruckverfahren oft ein
geringer und kurzer Nachdruck appliziert. Nach dem Fullvorgang wird die
Kavitét in ihrem Volumen in Richtung Kavitatséffnung vergréRert und das
Aufschdumen kann bedingt durch den Druckabfall beginnen. Durch die
Kontrolle tiber Offnungszeitpunkt, -geschwindigkeit und -weite kann der
Druckabfall und damit die Schaumsandwichstruktur gezielt eingestellt
werden. [67]

Mittels weiterer einstellbarer Prozessparameter wie die Massetemperatur oder
die Werkzeugtemperatur wird der Sandwichaufbau und damit letztlich auch
die resultierenden mechanischen Eigenschaften der Bauteile angepasst. [64]

2.2.1 MuCell Prozess

Ende der 1980iger Jahre wurde der sogenannte ,, MuCell“ Prozess zur Her-
stellung von mikrozellul&dren Schdumen am Massachusetts Institut of Techno-
logie (MIT) entwickelt. Nach der Ubernahme der Patentrechte durch die
Firma Trexel Inc. wurde dieses Verfahren zusammen mit der Firma Engel
Austria GmbH weiterentwickelt und kommerzialisiert. [39, 68]

Der ,,MuCell“ Prozess z&hlt unter den thermoplastischen Schaumspritzver-
fahren zu denen mit Direktbegasung mittels physikalischer Treibmittel [69].
Typische inerte PBA wie z.B. Stickstoff (N2) oder Kohlenstoffdioxid (COy)
werden im Uberkritischen Zustand in die Plastifiziereinheit wéhrend des
Dosiervorgangs injiziert und dort mit dem Polymer (+ Fasern) gemischt.
Dieser Uberkritische Zustand liegt bei N2 oberhalb von 34 bar und -147 °C
bzw. bei CO; oberhalb von 71 bar und 31 °C. In diesem Zustand zeigen die
Fluide ein Verhalten, das sowohl firr Flissigkeiten (hohe Dichte und hohe
Loslichkeit) als auch Gase (niedrige Viskositat und hoher Diffusionskoeffi-
zient) charakteristisch ist und ideale Voraussetzungen fiir das homogene
Ldsen des PBA in der Kunststoffschmelze liefert [70].
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Inerte physikalische Treibmittel kdnnen anders als chemische Treibmittel
uneingeschréankt bei allen Polymeren und deren Verarbeitungstemperaturen
eingesetzt werden und ermdglichen so auch beispielsweise das Schdumen
von Hochtemperaturthermoplasten wie Polyphenylensulfid. [58]

In Abbildung 6 ist der prinzipielle Aufbau einer MuCell Einheit dargestelit.
Die Gasdosierstation ist an die Plastifiziereinheit einer SpritzgieBmaschine
angebunden. Uber eine oder mehrere Bohrungen im Massezylinder der
Spritzeinheit wird das Uberkritische PBA (iber einen oder mehrere Gasinjek-
toren zwischen zwei Ringriickstromsperren eingespritzt [62]. Mit Hilfe von
auf (Lang-)Glasfaserverarbeitung optimierten Mischelementen wird dort das
Gas in das Polymer-/Fasergemisch homogen eingearbeitet.

Gasdosieranlage
(SCF Einheit)

eee

eoee
Co,
xz

LFT - Granulat

‘Gasmischzone
(faserschonend)

> =5 i 2aE

Staudruckregelung

Verschlussdiise
Ringriickstromsperren

Abbildung 6: Prinzip des MuCell Prozess mit angepasster Langglasfaserschnecke zur LFT
Verarbeitung (nach [39])
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2.2.2 D-LFT(-TSG) Prozesse

Die Direkt-Langfaserthermoplastverarbeitung (D-LFT) verbindet die
beiden Prozessschritte ,,Halbzeugherstellung™ mit dem der ,,Bauteilformge-
bung® in der Wertschopfungskette von den Ausgangsstoffen Polymer und
Faserverstarkung zum fertigen Bauteil. [71] Fir die industrielle und grof3seri-
entaugliche Fertigung existieren derzeit Direkt-LFT Pressverfahren und
Direkt-LFT SpritzgieRverfahren [72].

Diese Direktverfahren bieten gegeniiber den halbzeugbasierten VVerfahren den
Vorteil, dass Rohstoff- und Energiekosten gesenkt werden konnen. Ein
weiterer Vorteil ergibt sich durch eine groRere Flexibilitdt hinsichtlich
Materialauswahl und Kombination der Verbundmaterialzusammensetzung,
sowie der geringeren — da nur einmaligen — thermischen Belastung des
Compounds bei der Verarbeitung.

Im Rahmen dieser Arbeit wird ausschlieflich der D-LFT Prozess beim
Spritzgiellen betrachtet und an dieser Stelle daher nicht naher auf die Direkt-
verarbeitung mittels der verschiedenen Pressprozesse eingegangen.

In den Untersuchungen zur Direktverarbeitung von Endlosfasern auf Spritz-
gieBmaschinen (SGM) entwickelte Truckenmuller [48] bereits 1996 einen
Prozess, der auf einer gednderten Variante der Einschnecken-
Spritzgiemaschine Typ KM 150-620 B2 mit einer Schlielkraft von 1500
kN, einem Dosiervolumen von 377 c¢cm3 und einem Schneckendurchmesser
von 50 mm basiert. Abbildung 7 zeigt den prinzipiellen Aufbau dieser Anla-
ge, die als Ziel eine kostengiinstigen Alternative zum SpritzgieRprozess mit
Langfaserstdbchengranulat hat. Als Referenzprozess wurde in dieser Studie
eine konventionelle Plastifiziereinheit mit einstufiger Dreizonenschnecke und
einer Ring-Riickstromsperre verwendet. Uber die Entgasungsoffnung der
SGM (b) werden — Uberwacht durch ein Fasereinzugslangenmesssystem (a) —
bis zu 8 Rovingstréange eingezogen. Basierend auf einer handelsiiblichen 2-
stufigen Entgasungsschneckengeometrie (c) wird eine neuartige Langfaser-
Mischriickstromsperre (d) entwickelt. Eine Messdatenerfassungsanlage (e)
kann den Plastifizierdruck (PpL), den Schneckenweg (spL), die Plastifizierzeit
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(te), die Schmelzetemperatur 9 mittels IR-Temperaturfihler im Bereich
der Rickstromsperre bzw. v im Bereich der Meteringzone 11, den Druck in
der Meteringzone 1l (Pm) und die Schneckendrehzahl (ns) messen. Den
Abschluss der Anlage bilden die Duse (f) und das SpritzgieRwerkzeug (g).
[48]

S — Schmelzetemperatur (Infrarotmessung)
Py — Druck i.d. Meteringzone

9yt — Schmelzetemperatur (Meteringzone)
spp — Schneckenweg
ng— Schneckendrehzahl

Py — Plastifizierdruck

a — Fascreinzugslingenmesssystem ¢ — Messdatencerfassung
b — Entgasungsoffnung f— Diise

¢ — Entgasungsschnecke g — SpritzgicBwerkzeug
d — Mischriickstromsperre

Abbildung 7: Prinzip einer Einschnecken-SGM mit Faserdirekteinzug (nach [48])

Als weiteres Direktverfahren kam 2003 beim Automobilzulieferer Faurecia
das XRI-Verfahren [73] zum Einsatz, das auf der Verwendung des vom
Maschinenherstellers KraussMaffei vertriebenen IMC (,,injection molding
compounder*) basiert [73]. Dabei wurde ein Doppelschneckenextruder mit
einem Einspritzkolben kombiniert, sodass das compoundierte Material
aufdosiert und eingespritzt werden kann. Wéhrend des Einspritzvorgangs
wird die Polymer/Faser Mischung in einem Schmelzespeicher gepuffert. Ein
Beispiel fur ein Bauteil in Serie sind Frontend-Strukturtrdger des Peugeot
307, die bis dahin meist mit Glasmatten- oder hybrider Bauweise realisiert
wurden [73].

Das sog. S-LFT Verfahren, ein intermittierendes Inline-Compoundierung
Verfahren, das aus der Kooperation zwischen ,,Husky Injection Molding
Systems“ und ,,Coperion Werner&Pfeidler GmbH*“ entstand, arbeitet im
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Vergleich zur IMC-Technik ohne Schmelzespeicher. Um den Prozess zu
steuern wird dabei die (kontinuierliche) Materialaufbereitung mittels Extru-
der angehalten und wiederangefahren um den (diskontinuierlichen) Spritz-
gieRprozess mit Material zu versorgen. [74]

Eine weitere Mdglichkeit der Direktverarbeitung zeigt das Konzept des
Pushtrusion-Prozesses auf. Dem Spritzgie3prozess wird direkt ein Pultrusi-
onsprozess mit Einschneckenextruder zur Faserimprégnierung vorgeschaltet.
Diesem Einschneckenextruder werden unter Druck in der Impragniereinheit
Endlosfasern zugefiihrt. Das in Polymermatrix eingebettete Glasfaserbiindel
wird abschlieBend konfektioniert, wobei das noch im schmelzflissigen
Zustand befindliche Granulat direkt im SpritzgieBprozess weiterverarbeitet
wird. [75] [76]

Birr [26] untersuchte in seiner Arbeit eine alternative Verarbeitungsmethode
von langfaserverstarkten Thermoplasten unter Verwendung eines Planetwal-
zenextruders als Ersatz fiir die konventionelle Plastifiziereinheit. Ein Planet-
walzenextruder ist ein Mehrwellenextruder mit hoher Aufschmelz- und
Homogenisierungsleistung, der v.a. fur die PVC (Polyvinylchlorid) Verarbei-
tung vorgesehen ist und auch fiir die hochgefiillte WPC (,,Wood Polymer
Compound®) Produktion anpassbar ist. Mit diesem Verfahren wurde — wie
bei den meisten Direktverfahren — die Zielsetzung verfolgt, eine mdoglichst
geringe Glasfaserschadigung wahrend der Materialaufbereitung zu erzielen.
Um dies zu erreichen, wurde ein fiir die Compoundierung und Materialaufbe-
reitung vorgesehener Planetwalzenextruder mittels Schmelzespeichersystem
an eine SpritzgieBmaschine angebaut. [26]

Als weiterer SpritzgieBmaschinenhersteller hat Arburg in Kooperation mit
dem Siiddeutschen Kunststoffzentrum ein Spritzgieverfahren entwickelt, bei
dem unbenetzte Fasern direkt dem SpritzgieRprozess zugefiihrt werden. Die
Faserbiindel werden in die Anlage eingezogen und mittels eines elektrischen
Schneidwerks auf eine vorgegebene und variable Lange (bis 50 mm) ge-
schnitten. Diese Faserstiicke rieseln in einen unmittelbar darunterliegenden
Sidefeed, der die Fasern iiber ein ,,Stopfaggregat dem Schmelzefluss am
Ende der Plastifiziereinheit zufthrt. Ziel ist dabei die Fasern aus den Berei-
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chen mit hoher Scherbelastung (z.B. durch nicht vollstdndig aufgeschmolze-
nes Granulat oder hochviskose Schmelze) fernzuhalten. [77] [26]

Diese vorher genannten D-LFT Verfahren sind nicht ohne weiteres in der
Lage (Uberkritisches) Gas im Direktcompoundierschritt einzuarbeiten und
somit fir das SchaumspritzgieRen ungeeignet.

Einzig das D-LFT SchaumspritzgieRen (beschrieben in [39, 78]) kombiniert
den Prozessschritt des Compoundierens mit dem formgebenden Prozess-
schritt des SchaumspritzgieRens. Dieses Verfahren ist eine Abwandlung des
bereits bekannten Verfahrens des DirektspritzgieRens mithilfe der Material-
aufbereitung durch einen Extruder (vgl. ,,JIMC*) und seit einiger Zeit auch
Forschungsinhalt beim SpritzgieRen [39]. In der Diplomarbeit von Jauch [79]
wurde gezeigt, welchen Einfluss die Extruderschneckengeometrie und die
Extruderparameter wie Drehzahl, Fasergehalt und Polymermengendurchsatz
auf die Prozessierbarkeit und mechanischen Eigenschaften im Direktprozess
gesch&umter Probekdrper hat.

In Abbildung 8 ist der prinzipielle Aufbau und Ablauf des D-LFT Prozesses
dargestellt. Uber eine gravimetrische Dosierwaage wird das Polymergranulat
in den Doppelschneckenextruder (DSE) eindosiert und durch die rotierenden
Schnecken mittels Scherung und aktiven Heizelementen aufgeschmolzen und
zum Extruderausgang gefordert. Auf diesem Weg wird das geschmolzene
Polymer zunéchst mit den Endlosfasern vermischt und abschlieBend mit dem
uberkritischen Treibmittel beladen. Die Endlosfasergarne (oder ,,Rovings®)
werden durch eine Zylinder6ffnung am DSE eingefiihrt, durch die Rotation
der Schnecken eingezogen und statistisch an der Zylinderwand, den anderen
Fasern oder durch Biegung gebrochen [39]. Wie von Turkovich et al. [80]
beschrieben wurde, kann auch bei der Plastifizierung durch teilaufgeschmol-
zenes Granulat eine Faserschadigung hervorrufen werden. Daher werden
beim hier betrachteten D-LFT Prozess die Fasern erst in einem Bereich von
homogen geschmolzenem Polymer hinzugefugt. Auflerdem kommen die
Fasern so erst mit vollstdndig aufgeschmolzener und damit niedrigviskoser
Polymermatrix in Berlihrung, was ebenfalls den Faserbruch reduziert [39].
Das physikalische Treibmittel wird tiber eine Gasdosierstation iberkritisch in
den Schmelzfluss des Extruders injiziert. Dieser Schmelzefluss bewirkt
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hierbei durch seine kontinuierliche Forderung, dass eine ,,Schmelzedichtung®
den Extruder zum hinteren Bereich abdichtet. Um den kontinuierlichen
Prozess des Extrudierens mit dem diskontinuierlichen Prozess des Spritzgie-
Rens zu verbinden, ist ein Schmelzepot in Form eines beheizten Zylinders mit
Kolben vorhanden [39, 81]. Das Material (Glasfasern/Polymer/Gas) wird
beim Anfahren der Anlage im Extruder aufbereitet und vermischt. Dabei ist
die Anfahrweiche so gestellt, dass das Plastifikat in einen mit Wasser gefill-
ten Behalter am Ausgang des Extruders gefordert wird. Sobald die Anzahl
der Glasfaserrovings, die Polymermenge und die Gasmenge aufeinander
abgestimmt sind, wird diese Anfahrweiche (liber die Steuerung der SGM)
umgestellt und das Material wird tber die Schmelzeleitung der Einspritzein-
heit zugefihrt. Ist das Dosiervolumen in der Plastifiziereinheit (ein Kolben-
oder Kolbenschneckenaggregat) im Vollautomatikmodus der SGM erreicht,
wird die Umschaltweiche hydraulische angesteuert. Dadurch wird das Mate-
rial, das durch den DSE weiter kontinuierlich gefordert wird, in dem Schmel-
zepot zwischengespeichert. Die Umschaltweiche ist dann gleichzeitig in
Einspritzposition und das Material wird durch eine Vorwértshewegung der
Schnecke (in der Einspritzeinheit) in die Werkzeugkavitét gespritzt. Der sich
anschlieRende Schdum- und Abkiihlvorgang beendet den Zyklus, sodass
beim néchsten Dosierzyklus die im Schmelzespeicher zuriickgehaltene Masse
mit dem kontinuierlich nachgeférderten Compound aus dem Extruder in die
Einspritzeinheit gefordert werden kann.
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Abbildung 8: Prinzip des D-LFT-TSG Prozess (nach [39])

Wie die in Kapitel 2.2 gezeigten Verfahren bietet auch das D-LFT-TSG den
Vorteil, dass der Prozessschritt der Halbzeugherstellung wegféllt und héhere
Faserlangen erreicht werden [39]. Dadurch wird der logistische Aufwand
reduziert und Energie eingespart, da die Energie fur den Aufschmelzvorgang
nur einmal bendtigt wird. Weiterhin kann thermische Schadigung, welche mit
diesem Wiedererhitzen einhergehen kann, minimiert werden [71]. Auch
ermdglicht dieser Prozess den Bauteilhersteller ein direktes Arbeiten mit den
Rohmaterialen, wodurch Anderungen und Anpassungen zur Optimierung der
Bauteile Inline vorgenommen und gleichzeitig hohe Faserlangen beibehalten
werden konnen. So kann die eine Auswahl des Matrixmaterials in Kombina-
tion mit jeder beliebigen Fasertype bzw. Gasart und des Faser-/Gasgehalts
unabhéngig vom Halbzeughersteller getroffen werden, wodurch neue Materi-
alkombinationen und Werkstoffkombinationen mit angepassten Eigenschaf-
ten schnell eingestellt werden kénnen. [72, 82]
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2.3 Rheologie gasbeladener und
faserverstirkter Polymerschmelzen

Dieses Kapitel zeigt die Grundlagen der Rheologie im Allgemeinen sowie die
Rheologie von Polymeren im Besonderen auf. Der aktuelle Kenntnisstand zur
Viskositat von gasbeladenen und faserverstarkten Polymeren sowie die
zugehorigen Messprinzipien wird dabei umfassend dargestellt.

2.3.1 Grundlagen der Rheologie

Rheologie bezeichnet (aus dem griechischen ,,rhei“/“rheo® — , flieBen, stro-
men‘) dem Wortsinn nach die “FlieBkunde und umfasst die Beschreibung
aller Stoffe (z.B. auch Gase [83]) mit mehr oder weniger ausgepragtem
FlieRvermdgen.

Die Definition grundlegender rheologischer Parameter erfolgt mithilfe eines
Zwei-Platten-Modells (siehe Abbildung 9). Dabei wird die obere Platte mit
der Scherflache A durch die Scherkraft F bewegt und die daraus resultierende
Geschwindigkeit v gemessen, wahrend die unbewegte Platte fest ist. Zwi-
schen den beiden Platten mit dem Abstand h wird das zu messende Fluid
geschert. Es wird angenommen, dass dieses Fluid an beiden Platten Wand-
haftung besitzt und laminare FlieRbedingungen herrschen [83].

Abbildung 9: FlieRgeschwindigkeit eines Fluids im Spalt des Zwei-Platten-Modells firr Scher-
versuche (nach [83])
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2 Kenntnisstand

Die Schubspannung 7 (engl.: ,,shear stress®) beschreibt die auf die Fliche A
bezogene Kraft F, deren Richtung parallel zur Angriffsflache liegt (in Pa
[84]:

F
=7 (2.1)

Die Schergeschwindigkeit » (fruher: ,,Scherrate”, engl.: ,shear rate*) be-
schreibt die rdumliche Veranderung der FlieRgeschwindigkeit und ist defi-
niert durch folgende Gleichung mit der Einheit s [84]:

. v
r=h (22)

Der Faktor 7 in Pa-s wird als Viskositat bzw. Scherviskositat bezeichnet und
ist bei newtonschen Flussigkeiten konstant.

T= ny (2.3

Die Viskositét ist als Mal fir den inneren Widerstand eines Fluides gegen
eine stetig wirkende Kraft wéhrend des FlieBens definiert. Dieser innere
Widerstand entsteht durch Reibungskrafte der wahrend des Flieens gegenei-
nander verschobenen Molekiile [85, 86].

Die FlieBkurven (Schubspannung uber Schergeschwindigkeit) zeigen die
gegenseitige Abhéngigkeiten bei drei verschiedenen FlieBverhalten
(Abbildung 10). Bei einem idealviskosen (newtonschen) Fluid (1) ist die
Viskositdt unabhéngig von Héhe und Dauer der Scherbelastung, Beispiele
hierfir sind z.B. Wasser oder Ldésungsmittel. Scherverdickende (dilatante)
Materialien wie z.B. Speisestdrke, Naturgummi oder hochgefillte Polymere
zeigen eine Zunahme der Viskositdt mit steigender Scherrate (2). Nimmt
hingegen die Viskositat eines Fluides bei steigender Scherrate ab, wird von
scherverdinnendem bzw. strukturviskosem Verhalten gesprochen (3). Dieses
Verhalten ist typisch fur Polymerlésungen und Polymerschmelzen. [83, 84]
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Abbildung 10: Schematische FlieBkurve (links) und Viskositatskurve (rechts) fiir ein
newtonsches (1), strukturviskoses (2) und dilatantes (3) Verhalten (nach [83])

Bei den strukturviskosen Polymeren ist die Viskositat abhdngig von der Héhe
der Scherrate. Bei steigenden Scherrate sinkt die Viskositat ab. Das lasst sich
dadurch erklédren, dass die Makromolekiilketten der Polymere im Ruhezu-
stand ,,verknédult sind und bei Scherung in Scherrichtung deformiert und
entschlauft werden. Fir unvernetzte, d.h. fur die thermoplastischen Polymere
gliedert sich die Viskositatsfunktion in drei Bereiche auf, dargestellt in einem
doppellogarithmischen Diagramm (Abbildung 11). Im ,,Low-shear* Bereich
(1) — auch ,,1. Newtonsches Plateu” genannt — verhalten sich Polymerschmel-
zen wie ein Newtonsches Fluid. Diese konstante Viskositat wird als Null-
Viskositat 7 bezeichnet und ist abhdngig von der Molmasse M der Molekiile
(je hoher M, desto hoher 7). In diesem Scherratenbereich kleiner als 1 s*
steht die Entschlaufung der Molekilketten durch Scherbelastung und die
Ruckverkndulung durch viskoelastisches Verhalten im Gleichgewicht. Im
FlieRbereich (2) zeigt das Polymer das schon beschriebene strukturviskose
Verhalten. Bei sehr hohen Scherraten erreicht die Viskositdt wieder ein
konstantes Niveau (2), welches auch als ,,2. Newtonsches Plateau” oder
,,High-shear Bereich bezeichnet wird. Die Viskositit in diesem Teil wird als
unendliche Viskositdt 7. definiert und ist der Wert der Viskositatsfunktion
bei “unendlich hohen* Scherraten. Hier liegen die Makromolekiile des
Polymers nahezu vollstandig in FlieRrichtung orientiert vor und sind voll-
stindig ,.entschlauft”. So ist der zugehdrige FlieBwiderstand minimal und
kann nicht weiter absinken, da lediglich die Reibung zwischen den aneinan-
der abgleitenden Einzelmolekiilketten vorliegt. [83, 87]
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Abbildung 11: Schematische Darstellung der Viskositat eines thermoplastischen Polymers tiber
der Scherrate (nach [83])

Die Ermittlung der Viskositat erfolgt mit sog. Rheometern. Abhangig von der
Anwendung als Offline- oder Inline-Messsystem und dem interessierenden
Scherratenbereich werden unterschiedliche Rheometer verwendet. [83]

In der Industrie wird haufig die Schmelze-Masseflielrate (MFR, engl.
,,Melt/Mass Flow Rate“ oder ,Melt Flow Index* (MFI)) als einfacher und
schneller Weg der Qualitatskontrolle verwendet. Hierbei wird ein Polymer in
einem Zylinder auf eine Temperatur erwdrmt und mit einem definierten
Gewicht durch eine Kapillare festgelegter L&nge und Durchmesser extrudiert.
Der Strang wird nach 10 Minuten abgeschnitten und das Gewicht in Gramm
ergibt den MFR. Die Schmelze-Volumenflierate (MVR, engl. ,,Melt Volu-
me Flow Rate*) verwendet zusétzlich das Volumen der analog zur MFR
gewogenen Probe und bezieht so noch die Dichte des Materials mit ein. Da
die Priflast und die Priiftemperatur fiir jedes Polymer spezifisch sind, kann
der MFR Wert nicht Gber verschiedene Polymerklassen hinaus verglichen
werden [86]. Hinzu kommt, dass der Wert nur einen Punkt auf der Viskosi-
tatskurve bei einer bestimmten Scherrate abbildet, und somit keine allgemein
gultigen Aussagen Uber die Viskositadt eines Polymers gemacht werden
kdnnen [42].
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Beim Gleitplatten-Rheometer wird die Scherung zwischen zwei parallelen
Platten (einer stehenden und einer bewegten) gemessen. Der Messbereich
erstreckt sich Gber einen Scherratenbereich von 0,05 s bis 500 s. Durch die
einfache Geometrie werden nichtlineare FlieRfelder vermieden, wodurch es
fur die Beobachtung von Orientierungseffekten in gefiillten Systemen wie
z.B. faserverstarkten Polymeren verwendet werden kann. Auflerdem kann
zusétzlich die Scherspannung direkt mit einem geeigneten Messaufnehmer
ermittelt werden.

Mit einem Kegel-Platte Rheometer kann eine groRe Vielzahl von rheologi-
schen Tests durchgefihrt werden. Kegel-Platte-Rheometer dirfen nur fir
Messproben eingesetzt werden, die feste Komponenten wie Partikel oder
Fasern bis zu einer GroRe von maximal 1/5 des Kegelabstandes von der
Platte beinhalten.

Das Platte-Platte-Rheometer, ist ahnlich wie das Kegel-Platte-Rheometer
aufgebaut. Es besitzt den Nachteil, dass die Scherrate eine Funktion des
Abstandes und des Plattenradius ist. Allerdings kénnen damit auch Materia-
lien mit vergleichsweise groRRen Partikeln gemessen werden.

Die Einsatz- bzw. Scherratenbereiche der unterschiedlichen Rheometer und
den zugehorigen Verarbeitungsprozessen ist in Abbildung 2.11 dargestellt.

| Rotationsrheometer |

| Gleitplatten-Rheometer |

auawnLsu|

| Kapillarrheometer

107 10 107* 1072 10° 107 10*

| | | | | ] |
I ! I I I I I

Extrusion

ASSIZOI

Spritzgiefen

Abbildung 12: Scherratenbereiche versch. Verarbeitungsprozesse und Rheometer (nach [87])
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2 Kenntnisstand

Es lasst sich erkennen, das im Bereich hoher Scherraten und (ber einen
groRBen Scherratenbereich einzig das Kapillarrheometer als verldssliches
Messinstrument genutzt werden kann. Dieses Messverfahren deckt gleichzei-
tig auch den fiir das SpritzgieRen relevanten Scherratenbereich ab und wird
im Folgenden genauer beschrieben.

2.3.2 (Inline-) Hochdruckkapillarrheometer

Das Kapillarrheometer besitzt eine Kapillare bzw. einen engen Schlitz als
Kernbauteil und wurde erstmals von Hagen und Poiselle im Jahre 1840
verwendet [88]. Im Inneren dieser Kapillare herrscht ein druckinduzierter
Fluss mit einem inhomogenen Stromungsprofil. An der Kapillarwand ist die
Scherrate maximal und die FlieRgeschwindigkeit nahezu null, wéhrend in der
Mitte der Kapillare die FlieBgeschwindigkeit maximal ist. Aufgrund dessen
kann mit dem Kapillarrheometer auch nur die scherratenabhéngige Viskositat
gemessen werden. Die Vorteile von Kapillarrheometern sind ihr einfacher,
kostengtinstiger Aufbau sowie der grolBe messhare Scherratenbereich von
ungefahr 1 s1 (beschrankt durch die bei kleineren Scherraten wirkenden
hohen Einflisse von Oberflachenreibung, Gravitat und die Reibung der
Maschinenelemente) bis ca. 107 s (begrenzt durch den auftretenden Schmel-
zedruck, der zu hoch fiir die Anlagentechnik wird). [86]

Der prinzipielle Aufbau eines Offline-Kapillarrheometers mit rundem Kanal-
querschnitt ist in Abbildung 13 dargestellt. Die Kapillare (Durchmesser D
und Lénge L) sitzt am Ausgang eines beheizbaren Zylinders der mit Poly-
merschmelze gefillt wird. Von oben driickt ein Stempel mit definierter
Geschwindigkeit auf die Schmelze und gibt so den Volumenstrom vor. Der
Drucksensor sitzt im Zylinder und vor der Kapillare misst den sich einstel-
lenden Druck.
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Druck-
Kapillare D Sensor

Abbildung 13: Prinzipieller Aufbau eines Kapillarrheometers (nach [86] und [87])

Aus dem Druckabfall Ap uber die Kapillarlange (Druck nach der Kapillare
entspricht dem Umgebungsdruck) kann die Viskositat auf Grundlage der
Gleichungen (2.1) bis (2.3) berechnet werden. Aufgrund von Eingangseffek-
ten der Querschnittsverdnderung im Kapillarrheometer und dem scherver-
dinnenden Verhalten von Polymeren werden fiir die so bestimmte Viskositat
verschiedene Korrekturmethoden angewendet um die wahre Viskositat zu
erhalten. Die unkorrigierte (scheinbare) Scherrate (engl. ,,appearent shearra-
te*) berechnet sich aus dem Volumenstrom Q (in mms3/s) und dem Durch-
messer der Kapillare nach folgender Formel:

.32

Tap = 7D (2.4)
Aus den gemessenen Driicken und der Kapillargeometrie berechnet sich die
scheinbare Scherspannung zzp:

_4pD
fap = 41 (2.5)
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Die nach (2.6) aus (2.4) und (2.5) berechnete Viskositat wird nach 1SO 11443
als scheinbare Viskositat 7., bezeichnet [89]:

y =l
P Vap (2.6)

Um die wahren rheologischen Werte zu erhalten sind verschieden Korrektu-
ren vorzunehmen. Die Bagley-Korrektur Korrigiert Eingangseffekte der
Messung am Hochdruckkapillarrheometer, die einen deutlich hoheren
Druckverlust vermuten lassen (Abbildung 14).
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Abbildung 14: Schematische Darstellung der Eingangseffekte in einem Kapillarrheometer
(links); Schematische Bagley-Kurven fiir zwei Scherraten (rechts) (nach [87])

Um diesen Fehler zu eliminieren, missen Messungen mit Kapillaren mit
mindestens zwei unterschiedlichen L/D-Verhéltnissen durchgefiihrt werden.
Im Rahmen dieser Arbeit wird dies durch die Variation der Lange L bei
gleichem Durchmesser D realisiert um geénderte Schereinflisse durch
kleiner Kapillarquerschnitte auf die Fasern zu vermeiden. Der Korrektur-
druck px wird durch Auftragen von Ap bei verschiedenen L/D-Verhaltnissen
fiir eine bestimmte Scherrate in einem so genannten Bagley-Diagramm
(Abbildung 14, rechts) ermittelt. Bei mehr als zwei L/D-Verhaltnissen kann
fiir eine genauere Ermittlung von px ein sogenanntes Nichtlineares-Bagley-
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Diagramm, mit einer polynomen anstatt einer linearen Anpassung der Mess-
werte, verwendet werden. Die wahre Schubspannung z kann nun mithilfe
der Gleichung (2.7) berechnet werden wobei 4p = p; — p, und Ap, = pis —
Pr1 (siehe Abbildung 14.

. _Up—2pJ)D
v 4 L
2.7)

Bei der Ermittlung rheologischer Daten von faserverstarkten Schmelzen fihrt
die Ausrichtung von Fasern am Eingang der Kapillare zu einem Anstieg des
Eingangsdruckverlustes im Vergleich zu unverstarktem Polymer. Dieser
Einfluss kann auch Uber die Bagley-Korrektur ausgeglichen werden. [90]

Gleichung (2.4) gilt nur fiir Newtonsche Fluide und somit nicht fiir struktur-
viskose Polymerschmelzen. Um deren wahre Scherrate an der Rheometer-
wand zu berechnen, wird die Korrektur nach WeiRRenberg-Rabinowitsch
(W-R) durchgefihrt [91]. Damit lasst sich die wahre Scherrate berechnen
[92]:

.1 3+109'7ap
"= T [P T og 7 (2.8)

Um die Korrektur aus den Messdaten zu berechnen, wird log Vap uber log 7,
aufgetragen und durch eine polynomische Funktion grafisch angenéhert. Die
Ableitung dieser Funktion entspricht dem gesuchten Term und die W-R-
Korrektur kann fur jeden Datenpunkt durchgefiihrt werden [93]. Damit ist die
wahre Viskositat 7 definiert durch [92]:

Tw
/e
Tw (2.9)

Die Viskositét einer thermoplastischen Polymerschmelze hangt von vielen
verschiedenen Parametern ab. Wahrend eine grélRere Molmasse, ein steigen-
der Verarbeitungsdruck und ein hoherer Fillstoffanteil ein Ansteigen der
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Viskositat bewirken, fihren eine Erhéhung der Temperatur, die Zugabe von
Weichmachern, grofere Schergeschwindigkeiten und die Alterung (z.B.
Kettenbriiche) der Polymere zu einer Senkung der Viskositat der Kunststoff-
schmelze [83]. Wahrend die Molmasse und die Verzweigungen polymerspe-
zifisch sind und eine Degradation wéhrend des Spritzgie3prozesses unbedingt
vermieden werden sollte, sind die verbliebenen Einfllisse prozessabhéngig.

Im Folgenden wird nun genauer auf den Einfluss von Druck, Temperatur,
Fasern als Fillstoff und einer Gasbeladung der Schmelze auf die Viskositat
eingegangen.

Die Viskositatsfunktion bei verschiedenen Bedingungen kann mithilfe der
Verschiebungsfaktoren fur Druck o, Temperatur ar und Gaskonzentration
o ZU einer Masterkurve verschoben werden. Der horizontale Verschiebungs-
faktor o = opara: wird folgendermalien angewendet, wobei sich der Index
Ref auf die Referenzwerte der Temperatur, des Drucks und des Gasgehalts
der Masterkurve bezieht [83, 94]:

. 4
1(3) = en(_, Tref, Pres» Crer) (2.10)

Fur die Temperaturabhéngigkeit fanden Krebs et al. [94], dass aufgrund
der molekularen Wechselwirkungen und der linearen VVolumenzunahme die
Viskositat bei steigender Temperatur exponentiell nach folgender Formel mit
dem materialabhéngigen Parameter B absinkt:

n(T) = n,eB/" (2.11)

Der Temperaturverschiebungsfaktor ¢ kann fir eine Referenztemperatur Tret
beschrieben und (ber die Arrhenius Gleichung mit der materialspezifischen
Aktivierungsenergie E, und der universellen Gaskonstante R dargestellt
werden [94 bis 96]:

E, (1 1
In(a,) = 7 (7 - Tref) (2.12)
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Die Druckabhangigkeit der Viskositét fiihrt bei mehreren hundert bar — wie
sie typischerweise beim ThermoplastspritzgieRen auftreten kdnnen — zu einer
je nach Polymertyp signifikanten Anderung des FlieRverhaltens. Erste Er-
kenntnisse zur Druckabhéngigkeit der Viskositat wurden von Jung et al. [97]
aufgezeigt, die in ihrer Arbeit eine Steigerung der Viskositdt von
Polymerschmelzen von ein bis zwei GroéRBenordnungen im Bereich von
0 bis 1500 bar beschreiben. Goubert et al. [98] zeigten die verschiedenen
Messmethoden zur Bestimmung der Druckabhangigkeit der Viskositat und
kommen zu dem Ergebnis, dass ein Hochdruckkapillarrheometer sehr gut
geeignet ist, um Druckabh&ngigkeiten zu erfassen.

Die Erhéhung des Drucks hat den selben Effekt wie ein Absenken der
Temperatur, ndmlich eine Zunahme der Viskositit, da das freie Volumen
abnimmt. Krebs [94] (fur PP und PC), sowie Aho und Syrjala [99] (fur die
Materialsysteme PC, ABS, PS, PP, LDPE) und Cogswell und McGowan
[100] (fur Polysulfone und Polysiloxane) wiesen nach, dass eine
Druckerh6hung um 1000 bar bei Polymerschmelzen den selben Einfluss auf
die Viskositat hat wie eine Temperaturverringerung um ca. 40 K. Weiter
fanden diese Forschergruppen und die Gruppe um Li [101] fur PP, LDPE,
PA6 und PET heraus, dass Polymere mit steifen Hauptmolekdilketten (wie PP
und PET) eine héheren Druckabhangigkeit als Polymere mit beweglicheren
Molekulketten (wie LDPE und PAG) besitzen. Ceccia et al. [102] zeigten fir
das polare PA 66, dass Polymere mit starken Wasserstoffbriickenbindungen
bzw. Sekundarbindungen (und damit einer geringeren Molekllbeweglichkeit)
mit steigender Temperatur auch eine steigende Druckabhéngigkeit der
Viskositat aufweisen.

Die Druckabhangigkeit wird mit dem Druckkoeffizienten g beschrieben, mit
dem die Masterkurve ,reduzierte Viskositdt tber reduzierte Scherraten®,
erstellt werden kann. Der Druckverschiebungsfaktor o, ist in der Barus-
Gleichung (2.13) definiert mit pger als Referenzdruck fiir die Masterkurve und
mit pm als Bagley-korrigierte mittlere Druck Uber die Kapillare [90, 99]:

o, = eB®m=PRef) (2.13)
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Der Druckkoeffizienten g wird in der Literatur als MaR fiir die Druckabhén-
gigkeit verschiedener Polymere definiert. Absteigend von einer hohen
Druckabhéngigkeit bis zu einer geringen Druckabhdngigkeit lassen sich so
verschiedene Polymere aufreihen [87]:

PS > ABS > PC > PMMA > PP > PET > HDPE > LDPE > PA6 > PAG6

Der Druckkoeffizient hangt auBerdem stark von der Temperatur und der
Scherrate ab. So ist aus verschiedenen Studien (][99, 103, 104]) bekannt, dass
sich g bei sinkender Temperatur erhoht.

Fur PS und mit steigender Scherrate sinkt die Druckabhéngigkeit und nimmt
bei vergleichsweise geringen Scherraten von 500 s bereits einen geringen
Wert von etwa 0,05 bis 0,06 1/MPa an [105]. Dies kann durch die geringere
Polymerkettenorientierung bei geringen Scherraten erklért werden, welche
sensibler auf eine Drucké&nderung reagieren als eine hochorientierte Schmelze
bei hohen Scherraten, wie sie zum Beispiel beim Spritzgiefen bzw. bei
Querschnittsveranderungen im Kapillarrheometer auftreten [95].

Wird speziell die Druckabhangigkeit der Scherviskositadt von Polypropylen
betrachtet, ermittelt sich nach Thomasset et al. [106] fur PP der Wert S von
0,015 1/MPa und fir PP/LGF30 ein geringerer Wert fir #von 0,0045 1/MPa.
Dabei wurden die rheologischen Eigenschaften von (langglasfaserverstark-
tem) PP im Bereich bis 150 bar und flir den SpritzgieBprozess relevante
Scherrate von 5.000 s bis 90.000 s sowie bei Massetemperaturen Gber 200
°C untersucht. Diese Ergebnisse wurden durch Sedlacek et al. [103] und Son
[107] bestétigt. Raps et al. [95] beschrieben eine Erhéhung der Viskositat von
unter 13% bei einer Druckerhéhung um 50% in einem Temperaturbereich
von 180 °C bis 220 °C. Zusatzlich wurde eine deutliche Temperaturabhan-
gigkeit des Druckkoeffizienten von PP beschrieben, eine Steigerung der
Temperatur von 190 °C auf 230 °C fiihrte zu einer Senkung von £ um fast
50% [103, 107]. Fir Temperaturen von 180 °C — 200 °C stellte Krebs [94]
bis 120 bar keine Druckabhéngigkeit der Viskositat von PP fest.

Der Einfluss von uberkritischem Gas auf die Viskositat ist auf das groRer
werdende freie Volumen und die Reduktion der Reibung zwischen den
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Polymerketten zurtickzufilhren. Bei PP hat ein CO,-Gehalt von 6 Gew.% bei
einer Massetemperatur von 180 °C den selben Einfluss auf das FlieBverhalten
wie eine Steigerung der Temperatur bei reinem PP um 40 K. Der Einfluss
hoher Temperaturen Uberlagert dabei den Einfluss der Gaskonzentration von
CO:. [95, 96]

Da das berkritische Gas nicht in den Fillstoff oder die Fasern diffundieren
kann, ist der Effekt der Viskosititssenkung bei Polymeren mit Fullstoffen
und/oder Fasern geringer ausgepragt als bei entsprechenden reinen Polyme-
ren. [63]

Der Einfluss von (Lang-)Glasfasern auf die Viskositat von Polymeren hangt
von vielen Faktoren wie dem Faservolumenanteil, der Faserldénge und
-ausrichtung ab. Bei niedrigen Scherraten steigt die Scherviskositdt mit
steigendem Faservolumengehalt an, wahrend bei hohen Scherraten ein
steigender Faservolumenanteil nur einen geringen Effekt auf die Viskositat
hat und diese nur geringfligig hoher ist als bei unverstarktem PP. Liegen die
Fasern vor der Messstelle orientiert in Flussrichtung vor, so verringert sich
der Einfluss auf die Viskositdt noch weiter wie Crowson et al. [108] fur
kurzglasfaserverstarktes PP und Kim et al. [109] flr langglasfaserverstarktes
PP festgestellt haben. Allgemein wirkt sich ein héherer Faservolumenanteil
bei LFT stérker auf die Viskositat aus als bei kurzfaserverstérkten Thermo-
plasten [109]. Thomason [110] stellte aulerdem fest, dass die gemessene
Viskositat bei einem Fasergehalt von 50 Gew.% niedriger ist als bei 40
Gew.% was damit erklart wird, dass die Fasern ab einem gewissen Faserge-
wichtsanteil eine hochorientierte Lage in der engen Kapillare einnehmen. Die
Faserlange wirkt sich dagegen nur geringfiigig auf die Scherviskositat aus,
wie Thomasset [106] in Ubereinstimmung mit Ericsson et al. [111] beim
Vergleich von kurzglasfaserverstarkten und langglasfaserverstarktem PP
(Ausgangslange 10 — 20 mm Stdbchengranulat) mit 30 Gew. Glasfasern
herausgefunden hat. Auch wird eine Reduktion der Faserlange von Thomas-
set et al. [106] mit bis zu 60% innerhalb der SpritzgieReinheit und weiteren
50% innerhalb der Kapillare (Durchmesser 3 mm) angegeben, was aber
aufgrund des gezeigten geringen Einflusses auf die Viskositat vernachlassigt
werden kann.
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Fernandez et al. [112] beschrieben in ihrer Studie ein Inline Hochdruckkapil-
larrheometer basierend auf dem Funktionsprinzip einer Schlitzdise aus den
Untersuchungen von Laun [113]. Aufbauend auf diese Schlitzdiise, die nach
der Plastifiziereinheit einer SGM vor das SpritzgieBwerkzeug gebaut ist,
wurde hierbei Uber den FlieBweg durch die Schlitzdiise der Druckabfall
gemessen und daraus die rheologischen Kennwerte errechnet. Beim Ver-
gleich der Viskositat von unverstarktem PP wurden bei der Bestimmung
mittels Inline System um 10% niedrige Werte gemessen als mit dem Stan-
dard Offline Rheometer. Weitere Untersuchungen mit dem Inline Rheometer
zeigten, dass rezykliertes PP eine geringfligig niedrigere Viskositat als
juviniles PP besitzt [112]. Diese Schlitzkapillarrheometer haben den Nach-
teil, dass die Strémungszustande im Messsystem komplexer als bei runden
Querschnitten sind und die Scherrate (durch Reduktion der gesamten Schlitz-
diisendicke) schlechter anpassbar sind.

Bei Versuchen zur Messung der Viskositat an gasbeladener und faserver-
starkter PP Schmelze konnte gezeigt werden, dass durch die Gasbeladung der
Faserbruch verringert werden kann. Hierzu entwickelte die Gruppe um
Zhang, Thomason [114] und Qin [115] ein Inline-Kapillarrheometer, das auf
ein SpritzgieBaggregat gesetzt wird um die Viskositat gasbeladener Schmelze
bei Scherraten bis 200.000 s und Dricken bis 360 bar zu messen. In ersten
Untersuchungen an CBA verglich Qin et al. [116] zwei CBA Treibmittel
(exotherm und endotherm) miteinander und zeigte, dass exotherme CBAs
eine groRere Viskositatssenkung als endotherme CBAs bei thermoplastischen
Olefinen (TPO) besitzen. In einer weiteren Studie konnte mithilfe des Inline-
Kapillarrheometers nachgewiesen werden, dass die Viskositat von Zwei-
Phasen Gas-Polymer-Schmelzen durch die Gasblasen in der Schmelze sinkt
[117]. Um die rheologischen Daten des Uberkritischen Fluides messen zu
kdnnen, muss also das Treibmittel zwischen den beiden Sensoren — vor und
nach der Kapillare — in Ldsung bleiben, weshalb der Druck hinter der Kapil-
lare iber dem Gasldsungsdruck gehalten werden muss [115].

Zhang [118] untersuchte in ihrer am Arbeit mit dem von Qin [119] entwi-
ckelten Inline-Hochdruckkapillarrheometer die rheologischen Eigenschaften
von gasbeladener und faserverstarkter Thermoplastschmelze. Es wurde darin
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noch einmal bestétigt, dass der gewéhlte Aufbau fir die Messung von gasbe-
ladener unverstarkter Polypropylenschmelze geeignet ist. Bei der Bestim-
mung der Viskositat von faserverstarktem Polypropylen wurde festgestellt,
dass das Design der Kapillaren aufgrund der abrupten Querschnittiibergange
zu einem Faserstau und somit zu einem erhodhten Druckverlust fihrt und
damit keine verlasslichen Messungen der Viskositdt moglich sind. Zhang
[118] empfahl daher als Fazit und Abschluss ihrer Arbeit einen konischen
Ein- und Auslass der Kapillare, um einen konstanten Fluss der glasfaserver-
starkten Polypropylenschmelze zu gewahrleisten. Auch Thomasset et al.
[106] verwendeten fir die genannten Messungen von PP/LGF ein Kapillarr-
heometer mit konischem Einlassen.

Eine Zusammenfassung der wichtigsten Eigenschaften zu dem von Zhang
[118] erweiterten und mittels Simulationsmodellen optimierten Inline-
Hochdruckkapillarrheometer zeigt Abbildung 15 und folgende Auflistung:

e jeweils Druck- und Temperatursensoren vor (1) und nach (2) der
Kapillare

¢ konische Querschnittsiibergange (30°), um Faserstau zu vermeiden (3)

o veranderliches L/D-Verhaltnis der Kapillare (4)

o Druckregulierung nach der Kapillare (5) durch einen verénderlichen
Auslassquerschnitt (6)

L
)
]
1 2
1 und 2: Druck- und Temperatursensoren 4: Kapillare
3: Konische Querschnittsiibergiinge 5: Druckkammer nach Kapillare
6: Verdinderlicher Auslassquerschnitt

Abbildung 15: Prinzipieller Aufbau des optimierten Inline-Hochdruckkapillarrheometer
(nach [118])
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In der Literatur ist keine experimentelle Umsetzung der von Zhang simulativ
gefunden Ansétze und Hinweise fur die Messung rheologischer Daten von
langglasfaserverstarkten Polymer publiziert.
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2.4  Strukturanalyse von
Integralschaumbauteilen im TSG

Beim Thermoplast-SchaumspritzgieRen werden Strukturformteile aus Poly-
mermatrix (und Faserverstdrkung) mithilfe von Treibmitteln hergestellt.
Diese Integralschdume werden oft als mehrteiliger (oft drei- aber auch
funfteiliger) Sandwichaufbau beschrieben (Abbildung 16). Durch das schnel-
le Auskiihlen der Polymerschmelze an den kalten Werkzeugwénden bilden
sich kompakte (faserverstirkte) Deckschichten, wahrend die noch fllssige
(faserverstarkte) Polymerschmelze aufschdumt und sich ein geschlossenzelli-
ger Kern ausbildet [14, 15, 56].

Sandwichstruktur
kompakte Deckschicht
~ hy hg: Dicke Deckschicht
) O O @) hgem: Dicke Kern

geschidumter Kern *--OOO %8 O 8 h: Gesamtdicke

Y Yyhy O o o |hgern |0
e OOOOO 00
OC oY 0000 e
hR k= ;rn

Abbildung 16: Schematischer Aufbau einer dreiteiligen Sandwichstruktur [120]

Bei der Strukturausbildung kann in Makro- und Mikrostruktur unterschieden
werden. Unter der Makrostruktur werden die Rohdichte pron mit der Ge-
samtintegralschaummasse m und dem zugehérigen Volumen V ohne Riick-
sicht auf die Dichteverteilung Uber das gesamte Formteil bzw. dem Probe-
korper verstanden:

m
Pron = 7

(2.14)

Als Mikrostruktur werden unter anderen die mittlere ZellgréRe, die Zellgré-
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Renverteilung und die Zellorientierung analysiert [39, 121]. Zur Charakteri-
sierung eines unverstarkten Integralschaums sind nach Miller [121] die
Strukturparameter ,,Deckschichtdicke, ,,Dichtereduzierung® und ,,Zellgro3e*
zu untersuchen.

Aus der Strukturausbildung ergeben sich die resultierenden mechanischen
Eigenschaften des Integralschaums. In Abbildung 17 ist schematisch die
Dichte- und Elastizitatsmodul-Verteilung tUber den Querschnitt einer Integral-
struktur sowie die realen Querschnitte von PP und PP/LGF30 Proben darge-
stellt. Im geschdumten (und faserverstarkten), als homogen angenommenen
Kern ist bei Biegelast die Spannung am geringsten und es kann im Bereich
der neutralen Faser Material eingespart werden. Die als kompakt angenom-
menen Deckschichten weisen entsprechend hohere Elastizitdtsmodule als der
Kern auf. Die mechanischen Biegeeigenschaften der Deckschichten werden
in der Literatur (z.B.: [39, 121]) mit den mechanischen Eigenschaften eines
insgesamt kompakten Prufkorper, d.h. nicht als Sandwich aufgebauten
Querschnitts), gleichgesetzt.

Kompakte Deckschicht
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Abbildung 17: Schematische (links) und reale (rechts) Dichte- und Elastizitdtsmodul-Verteilung
uber den Integralschaumquerschnitt (nach [39, 121])
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Insgesamt kann der Strukturaufbau eines Integralschaums mit drei Parame-
tern beschrieben werden. Der Kernschichtanteil k beschreibt das Verhaltnis
der Kerndicke zur Gesamtdicke des Strukturformteils:

k= K H-2D
" H H (2.15)
Die Dichtereduktion sagt aus, um wie viel Prozent sich die Dichte eines
Integralschaumes pron im Vergleich zur Dichte des Kompaktbauteiles po
reduziert, wenn beide Bauteile die gleichen Geometrieabmessungen vorwei-
sen:

Pron
Po

Ap = (1= p,ep) * 100 % (2.17)

Prer = (2.16)

Als dritter Parameter wird die Gesamtdicke H des Integralschaumes bertick-
sichtigt.

Seit das MuCell-Verfahren zum SchaumspritzgieRen in der 80/90iger Jahren
etabliert ist, gibt es wissenschaftliche Studien, die sich mit der Struktur der
im Hoch- und Niederdruckverfahren geschdumten Integralbauteile beschafti-
gen. Dabei werden als wichtige Einflussfaktoren auf die Struktur bei Sand-
wichbauteilen die Polymerart, der Schaumprozess (Nieder- bzw. Hochdruck-
verfahren) sowie die Prozessparameter (z.B. ,Werkzeug-/Massetemperatur,
,Verzogerungszeit®, , Treibmittelart/-gehalt”, ,,Fasergehalt™ etc.) erkannt.

Fur ABS zeigten Rezavand et al. [122], dass die Zellmorphologie von im
Niederdruckverfahren geschdumte Proben stark von der Lage im Bauteil
abhéngt. Diese Abhéangigkeit wurde von Gomez-GOmez et al. [123] fir
PETG bestatigt. Wang et al. [124] wiesen bei ihren Studien zur inneren und
&uBeren Zellmorphologie nach, dass die mittlere ZellgréRe am Anspritzpunkt
beim Niederdruckverfahren wesentlich Kleiner als in den restlichen Bereichen
des Bauteils ist. Dabei konnte die ZellgroRe weiter verkleinert werden, wenn
— bei volumetrisch gerade vollstandig gefilltem Bauteil — das zugehérige
Einspritzvolumen weiter erhéht wurde. [124]
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Fur das Niederdruckverfahren sind als entscheidende Haupteinflussfaktoren
auf die Zellstruktur das Einspritzvolumen bzw. der Fillgrad der Kavitét
bekannt. So zeigte sich fur PS [125], dass bei einer Erhéhung der Einspritz-
geschwindigkeit die ZellgroRe sinkt, bei einer Erhéhung der Werkzeugtempe-
ratur diese allerdings steigt. Leichter [126] kam zu demselben Ergebnis mit
dem Zusatz, dass eine sinkende Schmelzetemperatur zu geringeren Zellgro-
Ren und eine Erhdéhung der Gewichtsreduktion zu einer héheren ZellgréRe
fuhrt.

Der Einspritzdruck und die Gaskonzentration haben bei LDPE, dass im
Niederdruckverfahren geschdaumt wird, einen grofen Einfluss auf die
Schaumstruktur, wie Barzegari [127] Uber einen ,,Design of Experiments
Ansatz feststellte. Die ebenfalls untersuchte Werkzeugwandtemperatur
hingegen beeinflusste dabei zwar die Dicke der Deckschicht, nicht aber die
Morphologie der Kernstruktur.

Die Massetemperatur hat bei ABS im Temperaturbereich von 220 °C bis
245 °C keinen Einfluss auf die Dicke der Deckschicht. [128] Allerdings
zeigte sich, dass die Struktur der Deckschicht optisch nicht mit jener von
kompakten Referenzproben, die ohne Treibmittel konventionell gespritzt
werden, Ubereinstimmte.

Durch die geringe Dichte, sein weites Anwendungsspektrum, z.B. in der
Automobilindustrie, gilt PP als interessanter Werkstoff fur den Leichtbau
[129]. Die Zusammenhdnge des Schdumverhaltens von PP sind in der Ver-
gangenheit bereits intensiv fur das Batch Verfahren ([130] — Untersuchungen
zu PP und CO2, mit und ohne Nanofllstoffen), die Schaumextrusion ([131] —
Schdumen mittels Uberkritischem CO, im Extrusionsprozess) und das
SchaumspritzgieRen (z.B. [132] — rheologische Eigenschaften und Schaumen
von TPO auf PP Basis und [14] — Spritzgieen von PP im Hochdruckverfah-
ren) untersucht worden. Dabei wirkten sich eine niedrige Schmelzefestigkeit
und ein hoher Kristallinitdtsgrad nachteilig auf die Zellstruktur aus [133].
Auch flhrte die geringe Gasloslichkeit und Verteilung des Treibmittels bei
PP zu einer inhomogenen Zellmorphologie entlang des FlieRweges [134].
Aulerdem fihrte die geringe Schmelzefestigkeit zu einem vereinfachten
Aufbrechen der Zellwénde, was die Zusammenlagerung — und damit das
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Wachstum — der Zellen zur Folge hat [135]. Um diese Schwéchen des Polyp-
ropylens bezogen auf das Schaumverhalten auszugleichen, kann die Schmel-
zefestigkeit mittels langerkettigen Verzweigungen [136], engmaschig ver-
zweigter Ketten [137], oder Polymerblends wie z.B. PP/HDPE [138] erhoht
werden.

Auch das Hinzufugen von weiteren Nukleierungsmitteln flhrt zu einer
feinzelligeren Schaumstruktur. So zeigen Leun et al. [139], dass fur die ideale
Nukleierung ein keimbildendes Additiv viele spitze, kegelférmige Zacken als
Oberflache aufweisen sollte. Dies flhrte fur PS zu einer guten Schaumquali-
tat mit geringen ZellgroRen, einer hohen Zelldichte und engerer Zellzusam-
menlagerung. Ubliche Nukleierungsmittel sind Talkum, Kalziumkarbonat
[140], Silizium [141] oder Kaolin [142, 143]. Neben diesen Fillstoffen bieten
die Kohlenstoff- und Glasfasern den Vorteil nicht nur die Nukleierung zu
verbessern, sondern auch die mechanischen Eigenschaften signifikant zu
erhdhen [144]. Dabei werden die Glasfasern wegen der leichten Prozessier-
barkeit, der chemischen Besténdigkeit und v.a. des gunstigeren Preises pro
Kilogramm, den Kohlenstofffasern oft vorgezogen.

Bei Integralschdumen, die im Hochdruckverfahren mit atmendem Werkzeug
hergestellt werden, kann Uber das Bauteil positionsunabhdngig von einer
homogenen Dichteverteilung (mit kompakten Deckschichten und geschdum-
ten Kern wie in Abbildung 17 dargestellt) Gber den FlieBweg ausgegangen
werden. Beim Niederdruckverfahren hingegen zeigte sich (z.B. in [145] fur
PP) ein Dichtgradient im Schaumkern abhangig von der Position im Bauteil.
In [14] wurde gezeigt, dass bei im Hochdruckverfahren geschaumten, unver-
starkten und mit 1 Gew.% Stickstoff beladenen PP bei einer Expansion von 2
mm auf 4 mm die Verzdgerungszeit vor der Werkzeugtemperatur, der Masse-
temperatur und der Offnungsgeschwindigkeit den gréRten Einfluss auf die
Strukturausbildung hat.

Ishikava et al. [146] untersuchte PP Integralschdume, die basierend auf N,
bzw. CO; mithilfe eines speziellen SpritzgieRwerkzeugs im Hochdruckver-
fahren und vergleichend im Batch Verfahren geschdumt wurden, auf deren
Zellwachstum. Das verwendete Spritzgiewerkzeug (180 mm x 100 mm x
1,5 mm) kann dabei um 1 mm mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten
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gedffnet und gleichzeitig das Zellwachstum uber eine Hochgeschwindig-
keitskamera beobachtet werden. Die beiden Herstellprozesse sowie eine
numerische Simulation ergaben Ubereinstimmend fir N, und CO,, dass mit
steigender Offnungsgeschwindigkeit die Anzahl der Zellen zunimmt und die
Zellwachstumsgeschwindigkeit abnimmt. [146]

Aufgrund der in [147] nachgewiesenen niedrigeren Gasléslichkeit von N2 im
Vergleich zu CO; in PP ergab sich eine hohere Zellenanzahl bei geringerer
ZellgroRe bei der Verwendung von Stickstoff als Treibmittel. Auch bei
Reduktion der Stickstoffkonzentration auf 1/3 derer von CO, ergaben die
Kernschichten der PP Integralschdume eine héhere Zellenanzahl mit kleine-
ren Zelldurchmessern. [146] Diese Studie bestétigte auch, dass die klassi-
schen Zellnukleierungs- und —wachstumsmodelle aus dem Batch Verfahren
auf das Schaumverhalten beim Hochdruckverfahren im Spritzgielen ange-
wendet werden kdnnen.

Weiterhin zeigte die Forschergruppe um Ishikava, dass mit steigender Gas-
konzentration (CO,) bei PP Integralschdumen die Anzahl der Zellen steigt,
die Zellwachstumsrate sinkt und damit eine feinporige, mikrozellulére
Schaumkernstruktur entsteht [148]. Diese Ergebnisse wurden von Ruiz et al.
[149] bestatigt, wobei hier im Hochdruckverfahren gearbeitet und mittels
Gasgegendruckverfahren beim Einspritzen eine Oberflachenverbesserung
angestrebt wurde. Die aufgestellten Modelle ([148, 149]) zur Abschétzung
der Anzahl und GroRe der Zellen wurden experimentell bestétigt, wobei die
Deckschichtdicke von dem Modell von Ruiz et al. ([149]) dabei unterschatzt
wurde.

Das Hinzufugen eines zusétzlichen Full- oder Verstarkungsanteils fiihrt bei
Integralschaumbauteilen zu einer Verringerung der ZellgréRe, da der Nuklei-
erungsbeginn an mehr Keimen beginnen kann [133]. So zeigte auch Chandra
et al. [150] bei Untersuchungen an PA6 (Niederdruckverfahren), dass die
Zugabe von Nanocompositen zu einer Verringerung der ZellgroRe und
Erhohung der Zellenanzahl fiihrt. Derselbe Zusammenhang wurde von [137]
fur verschiedene PP und Maleinséureanhydrid gepfropftes PP in Kombinati-
on mit Nanocompositen bestétigt. Aulerdem erganzte Guo et al. [137], dass
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die Sandwichstruktur durch Zugabe dieses zusétzlichen Nukleierungsmittels
Uber den Querschnitt homogener verteilt ist.

In [151] wurde an 20 Gew.% glasfaserverstarkten PP Probekorpern — die im
MuCell-Niederdruckverfahren geschdumt wurden — die Zellmorphologie, die
Faserverteilung und -orientierung anhand von CT-Aufnahmen charakterisiert.
Diese Proben zeigten den beschriebenen Aufbau mit zwei kompakten Deck-
schichten und einem geschaumten Kern. Als Schdummechanismen wurden
die heterogene Nukleierung durch die Glasfasern als Haupteinflussfaktor
ausgemacht. Es ist dadurch méglich die Nachteile der geringen Schmelzefes-
tigkeit und durch die teilkristalline Struktur (geringe Gasldslichkeit) auszu-
gleichen und Sandwichbauteile mit einer homogenen Zellstruktur herzustel-
len. Durch die CT Analyse war es zudem mdglich, die Faserorientierung
(vorzugsweise in FlieRrichtung in den Deckschichten bzw. quer dazu im
Kern) zu bestimmen und einen Rickschluss auf die mechanischen Eigen-
schaften zu erhalten. [151]

Beim Vergleich der beiden Verfahren MuCell und D-LFT durch Roch [39]
wurde am Beispiel von glasfaserverstarktem PP (30 Gew.%) im Hochdruck-
verfahren geschdumt festgestellt, dass deutliche GroRenunterschiede bei den
Schaumzellen zu finden sind (vgl. Abbildung 18). In den Abbildungen sind
aufgrund von Préparationsschwierigkeiten und einem ,,verschmieren des PP
durch die thermische Belastung beim Schleifen die Sandwichaufbauten
schwer zu erkennen. Daher wurden Linien eingefligt, um die kompakten
Deckschichten identifizieren zu kénnen.
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Kompakte Deckschicht Kompakte Deckschicht

2 mm

Abbildung 18: Schliffbilder zu PP mit 30 Gew.% Glasfaseranteil aus dem MuCell Prozess
(links) und dem D-LFT-TSG Prozess (rechts) (nach [39])

Anstelle von eher kugelférmigen Zellen beim MuCell Prozess resultiert der
D-LFT-TSG Prozess bei PP/LGF30 in groReren, geometrisch regellosen
Hohlrdumen.

Die Schaumstruktur von PA6 wurde in Verbindung mit dem MuCell Prozess
unter Verwendung von Stickstoff als physikalischem Treibmittel bzw.
chemischen Treibmitteln und LFT Granulat in [152] untersucht. Die Unter-
schiede in der Schaumstruktur zwischen unverstarktem und langglasfaserver-
starktem PAG6 Integralschaumbauteilquerschnitten bei vergleichbaren Pro-
zessparametern (D.h. Hochdruckverfahren, Dichtereduktion, Einspritzspalt)
sind in Abbildung 19 aufgezeigt. Der unverstarkte PA6 Integralschaum zeigt
einen deutlichen 3-Schicht Sandwichaufbau mit zwei kompakten Deck-
schichten und dem geschdumten Kern. Beim langglasfaserverstarktem
Schaum ist dagegen ein eher 5-Schicht Sandwichaufbau zu erkennen. Dort
folgt den kompakten Deckschichten nach Roch [39] zunéchst ein Bereich mit
kleinen Schaumzellen (feinzellige Zwischenschicht) und in der Mitte des
Querschnitts eine grobzellige Struktur (Kernschicht) [152]. Auferdem ist
eine Abnahme der kompakten Deckschichtdicke beim faserverstarkten PA6
Integralschaum zu beobachten.
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Kompakte Deckschicht
Feinzellige Zwischenschicht

Kompakte Deckschicht

Grobzellige Kernschicht

Abbildung 19: Schliffbilder zu PA6 unverstarkt (links) und PA6 mit 50% LGF (rechts), je mit
Dichterreduktion von 30 % [152]

55



2 Kenntnisstand

2.5 Mechanische Eigenschaften von
Integralschaumbauteilen

Fur geschdumte Polymere mit einer Sandwichstruktur gibt es passend zur
Mikrostruktur (k-Verhaltnis und pron) einen makroskopischen Modellansatz
zur theoretischen, mathematischen Berechnung der Integralschaumeigen-
schaften. Dabei wird der Integralschaumquerschnitt als dreischichtiger
Sandwichaufbau mit kompakter AuBenhaut und geschdumten Kern betrach-
tet. [120]

In [39] ist dieser Querschnitt wie in Abbildung 20 beschrieben. Dabei wird
der Sandwichquerschnitt der Gesamthdhe h durch die Deckschicht — die
durch die Dicke hg, der Dichte pr und dem zugehdérigen Modul Er beschrie-
ben wird — und durch die Kernschicht — die mit der Dicke hkem, der Dichte px
und dem zugehdrigen Modul Exern beschrieben wird — abgebildet.
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Abbildung 20: Modellvorstellung Integralschaum [39]
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Fur diese Modellbildung werden einige vereinfachende Annahmen getroffen
[39, 120]:

e Dreischichtiger, symmetrischer Sandwichaufbau mit einheitlicher
Dichte und homogenen Materialeigenschaften im Kern/den Deck-
schichten.

¢ Dichte und Elastizitdtsmodul der ungeschdumten AufRenhaut sind ver-
einfachend denen des Kompaktwerkstoffes gleichgesetzt.

Mittels fiir die Biegesteifigkeit aus der technischen Mechanik bekannten
Formeln leitet sich — detaillierter beschrieben in [39] — fiir die Biegesteifig-
keit Sg folgender Zusammenhang ab:

3 3 3

—h h
Tm) + EKernb(

Kern
)

Sg =Egb( 12

(2.18)

Daraus ergibt sich mit dem Kernschichtanteil k und Sg = Egly fir den Sand-
wichbiegemodul Eg:

EB = ER (1 - k3) + EKETTI. k3 (219)

Aufgrund der Faserorientierung in SpritzgieRbauteilen ist bei dieser verein-
fachten Modellvorstellung stets darauf zu achten, dass die Biegeeigenschaf-
ten fur die Deckschichten auf Ergebnissen gleichsam orientierter kompakter
Platten basieren.

Polypropylen mit 20 Gew.% Glasfaserverstarkung (im MuCell und Nieder-
druckverfahren geschaumt), wurde in einer Studie von Gomez-Monterde et
al. [151] mithilfe von CT Aufnahmen auf die Faserorientierung und Faserver-
teilung, sowie deren Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften hin unter-
sucht. Diese mechanischen Biege- und Schlagzéhigkeitseigenschaften wur-
den mittels Dreipunktbiegeversuchen und ungekerbten, flachseitigen Charpy-
Kerbschlagbiegeversuchen charakterisiert. Dabei zeigte sich ein anisotropes
Verhalten, dass durch die Anordnung der Glasfasern begriindet wird. Die
Glasfasern in der Deckschicht sind dabei — ausgeldst durch Scherstromung —
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2 Kenntnisstand

in FlieBrichtung und in der zelluldren Kernschicht — aufgrund der auftreten-
den Dehnstromung — senkrecht zur FlieBrichtung orientiert. Ausgehend von
den veroffentlichten Daten lassen sich Dichten von 1,03 + 0,03 g/cm? fiir die
kompakten Platten erschlieen. Die Dichten an den ausgeschnittenen Probe-
korpern und damit Sandwichaufbauten ergeben sich fiir die mit ,,10 % Ge-
wichtsreduktion* gekennzeichneten Proben zwischen 0,78 g/cm? bis 0,89
g/cm? fur verschiedene Positionen auf der 100 mm x 100 mm Platte und
damit eigentlich einer Dichte-/Gewichtsreduktion von 13,6 % bis 25 %. Flr
die mit ,,20 % Gewichtsreduktion* benannte Parametereinstellung ergibt sich
fir die ausgeschnittenen Proben eine Dichtereduktion von 22 % bis 35 %.
Das Einspritzvolumen fir die kompakten Referenzplatten ist mit 70 cm?3
angegeben, sowie fiir ,,10 % Gewichtsreduktion® mit 51,2 cm?® und fiir ,,20 %
Gewichtsreduktion® mit 45,3 cm?®. Wird diese Reduktionen der Schussvolu-
mina verglichen (ohne die ebenfalls leicht unterschiedlichen Gasgehalte von
0,76 Gew.% und 0,86 Gew.% Stickstoff zu berticksichtigen) féllt auf, dass
diese Werte (~ 25% und ~ 36%) den Maximalwerten der Dichtereduktion je
Einstellung ahneln. In diesem Zusammenhang wird aufgrund der Bauteilge-
ometrie und der Angusssituation vermutet, das bei diesen Versuchen und
Untersuchungen die Gewichtsreduktion tber das Gewicht der gesamten
Platten bei der Herstellung ermittelt wird und so ggf. durch die fehlerhafte
Einbeziehung des Angussgewichts die erzielte Gewichtsreduktion unter-
schétzt wird. Die Gewichtseinsparnisse auf Probenebene liegen also eher bei
(gemittelt) ~ 18,9 Gew.% bzw. 27,8 Gew.% bezogen auf die kompakte
Probendichten.

Die Werte der in [151] gezeigten, ungeschdumten PP Proben mit 20 Gew.%
Glasfasern ergeben sich dabei fiir den Biegemodul zwischen 3,2 GPa bis 3,9
GPa parallel zur FlieRrichtung und 3 GPa bis 3,2 GPa senkrecht dazu. Bei
neu berechneten 18,9% Gewichtsreduktion im Niederdruckverfahren sind
dabei die Werte zwischen 2,9 und 3,7 GPa (parallel) bzw. 2,3 und 2,6 GPa
(quer) realisiert sowie fiir 27,8% Gewichtsreduktion Werte zwischen 2,5 und
3,3 GPa (parallel) bzw. 2,3 und 2,6 GPa (quer).

Ist das Gewicht der geschdumten Integralschaumbauteile im Vergleich zum
Kompaktbauteil identisch, weist der Integralschaum aufgrund der groReren
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2.5 Mechanische Eigenschaften von Integralschaumbauteilen

Gesamtdicke und des damit einhergehenden hoheren Flachentrédgheitsmo-
ments hohere Biegesteifigkeiten auf. Bleibt die Bauteilgeometrie unverén-
dert, ergibt sich fir den Integralschaum im Vergleich zum Kompaktformteil
sowohl ein geringeres Gewicht als auch eine Materialeinsparung [153].

Bei unverstérktem PP ergibt sich nach Spdrrer kein Zusammenhang zwischen
den mechanischen Eigenschaften und der mittleren ZellgrofRe in der ge-
schdumten Kernschicht. Beim Hochdruckverfahren und einer Verzégerungs-
zeit von 6 Sekunden wurde eine plattenférmige Kavitat von 2 mm bis auf 6
mm Bauteildicke mittels Prazisionséffnung gedffnet und dabei fiir eine
Biegesteifigkeit bei gleichem Probengewicht eine 12,6-fache Erhéhung
erzielt. Die Untersuchung an glasfaserverstarkten Proben ergab eine Erho-
hung des Biegemoduls und der Biegefestigkeit. [14]

Alle Werkstoffe kénnen — nach Festlegung der (bauteil-)relevanten Anforde-
rungen und deren Ubersetzung in Werkstoffindizes — in einem Werkstoff-
auswahldiagramm nach Ashby abgebildet werden [154]. Diese Darstellungs-
art ermdglicht eine schnelle, umfassende und verstandliche Ubersicht tiber
alle interessanten Werkstoffklassen. Fir Leichtbaubezogenen Fragestellun-
gen werden auf den zweiachsig doppel-logarithmischen Diagrammen (bli-
cherweise entlang der X-Achse ein materialspezifischer Wert (z.B. die
Dichte) und entlang der Y-Achse ein mechanischer Wert (z.B. der Elastizi-
tdtsmodul oder die mechanische Festigkeit) aufgetragen. Um die Werkstoff-
auswahl zu erleichtern bietet sich die Arbeit mit Materialindizes an, welche
zu Geraden in den nach Ashby [155] benannten Werkstoffschaubildern
flhren und die optimalen Werkstoffe mit gleichwertigen Materiallésungen
auffinden. In Abbildung 21 ist mit der Software ,,Cambridge Engineering
Selector (CES) der Firma Granta und den dort hinterlegten Datensétze der
Biegemodul iber die Dichte verschiedener (verstarkter) Polymere dargestellt.
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Abbildung 21: Biegemodul tiber Dichte von kompakten (und verstarkten) Polymeren (hPP —
orange, rPP — gelb, PA6 — griin, PPS — blau) aus dem CES EduPack

Diese Materialindizes ~ werden tber ein werkstoffmechani-
schen/werkstoffphysikalischen Anforderungsprofil festgelegt, welches durch
die Bauteilform und -funktion haufig vorgegeben ist. Uber Randbedingungen
sowie das Ziel der Materialauswahl wird je ein solcher Index abgeleitet.

Die Herleitung der Materialindizes fur das Biegemodul und die Biegespan-
nung bei konventioneller Durchbiegung soll anhand der im Vierpunktbiege-
versuch gepriiften Proben erldutert werden. Das Ziel soll die Minimierung
des Bauteilgewichts sein, was die Gleichung (2.20) abhé&ngig von der Masse
m, Volumen V und Rohdichte pron zur Folge hat. Lange |, Breite b und Hohe
h sind Konstanten (in diesem Fall 80 mm x 10 mm x 4 mm).

m = Alpyon = bhlpyon (2.20)

Fur den Biege-Elastizitdtsmodul (BEM) — welches ein linear-elastisches
Verformungsverhalten aufzeigt und ein Mal fur die Steifigkeit des Bauteils
ist — gilt als Randbedingung, dass eine bestimmte Biegesteifigkeit Sy nicht
unterschritten werden darf.
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2.5 Mechanische Eigenschaften von Integralschaumbauteilen

Mit diesem Ziel (einen Werkstoff fiir eine moglichst leichte und steife Platte
zu finden) und oben genannter Randbedingung ergibt sich nach [155] und
[154] der Zusammenhang in Formel (2.21).

CEl bh?
§>85,= il mitl = E'C = konst. (2.21)
Fur Probekdrper unter Biegebeanspruchung mit dem Ziel mdglichst leichte
und feste Platten auszuwahlen muss bei der Minimierung der Masse durch
die Probe mindestens eine Kraft F* ausgehalten werden, ohne sich dabei zu
stark zu verformen. Damit ergibt sich:

O'fbhz .
[ =F (2.22)

Nach Eliminierung der Wandstarke h mit Gleichung (2.14) ergeben sich
Gleichung (2.21) und Gleichung (2.22) zu

3((12 Sobzl6> p
¢ (E i) (2.23)

und

m =+ F*I%b (gllj/Z) (2.24)

Dab, I, Sp, C und F* konstant sind lassen sich aus dem Kehrwert des veran-
derlichen Teils die Materialindizes bilden. [154, 156]

So ergibt sich der Materialindex fiir leichte und steife Platten Mgem zu:

E1/3

P (2.25)

Mggy =
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2 Kenntnisstand

Fir den Materialindex fur leichte und feste Platten Mur bzw. dessen Ersatz-
wert nach DIN EN 1SO 178 Moy [89]ergibt sich mit dem zugeharigen oy

1/2

_°f
MMF/Mka - P) (226)

Fur die Betrachtung des Materialindex fur die Charpy Impact Eigenschaften
lasst sich Mc (der Index fur leichte und schlagzahe Platten) mit der Charpy
Schlagzahigkeit acy fur ungekerbte Proben in kJ/m2 errechnen als:

Gy

Mc = 2.27)

Da diese dargestellten Materialindizes mit der Randbedingung ,,beliebige
Bauteildicke™ erstellt werden, ist an dieser Stelle wichtig darauf hinzuweisen,
dass im Rahmen dieser Arbeit nur Sandwichbauteile mit einer Endwandstér-
ke von 4 mm oder kompakte 4 mm Proben betrachtet werden. Diese Limitie-
rung der Bauteildicke ist ein realistischer Fall in kommerziellen Anwendun-
gen und wurde ausfuhrlich von Wanner et al. in [157] diskutiert. Die
gezeigten ,,Performance Indizes*“ kbnnen von ihren Endmafen nicht getrennt
betrachtet werden und sind nicht universell fiir die Materialklasse ,,(langfa-
serverstirkte) Integralsandwichbauteile® giiltig. Durch die gleichbleibende
Endwandstérke von 4 mm konnen allerdings Ruckschliisse ber den Prozess
auf die Struktur und daraus auf die mechanischen Eigenschaften geschlossen
und in den bekannten Ashby log-log Diagrammen dargestellt werden.

Der Materialindex Mg liegt in den Untersuchungen von Liu et al. [24] fur
unverstérktes im MuCell Niederdruckverfahren geschdumtes PPS dabei bei
~ 7,1 MPa*?/(g/cm?) bis 8,2 MPaY?/(g/cm?) und der Materialindex Mggwm bei
~ 1,13 GPa®/(g/cm3) bis ~ 1,8 GPa'?/(g/cmd).

Fur die vorangegangen diskutierten Daten aus [151] ergeben sich fir PP mit
20 Gew.% Glasfasern ein Mggm im Bereich von ~ 1,6 GPa'?/(g/cm3) bis ~
1,9 GPa'®/(g/lcm3) fur die verschiedenen im Niederdruck geschaumten
Integralschaumbauteile. Der Materialindex Mwme liegt hierbei zwischen 9,5
bis 12 MPa?/(g/cm3). Die Dicke der Bauteile ist in dieser speziellen Unter-
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2.6 Bewertung des Kenntnisstands

suchung bei 5 mm, sodass bei dieser Betrachtung nochmal darauf hinzuwei-
sen ist, dass es kein reiner Materialindex unabhdngig von den Herstellbedin-
gungen ist.

2.6 Bewertung des Kenntnisstands

Im Rahmen dieser Arbeit steht der Vergleich zweier Prozessvarianten im
Fokus: Sowohl der Direktprozess mit einem ,,Injection Molding Compoun-
der”, welcher einen Doppelschneckenextruder als Plastifiziereinheit mit
Gaseinbringung besitzt (,,D-LFT-TSG* Prozess) als auch tber die Verarbei-
tung von langfaserverstirktem Stidbchengranulat (,,MuCell“ Prozess). Beide
Routen dienen der Herstellung von Schaumsandwichbauteilen mittels
SchaumspritzgieBen mit physikalischen Treibmitteln, bei denen sowohl die
kompakte Deckschicht als auch der geschdumte Kern mit Langglasfasern
verstérkt sind. Das SchaumspritzgieRen auf solch einer komplexen Direktver-
arbeitungsanlage weist sowohl prozesstechnische Fragen zur Materialaufbe-
reitung wie auch zur Kombination des kontinuierlichen Extrusionsprozess
mit dem diskontinuierlichen Spritzgie3prozess auf. Aus dem Kenntnisstand
lasst sich dabei ableiten, dass diese neue Werkstoffklasse integral hergestell-
ter, langglasfaserverstarkter Sandwichbauteile mit ihren mechanischen
Eigenschaften von hoher technischer Relevanz grundlegend in ihren Charak-
teristika verstanden werden soll. Die langfaserverstérkten Prozesse zeigen in
ersten Untersuchungen zu geschaumtem PP [39] ein hohes Leichtbaupotenti-
al durch langere im Bauteil realisierbare Faserlangen.

Dieses Leichtbaupotential mit den zugehdrigen strukturellen und mechani-
schen Eigenschaften soll flr weitere Materialsysteme (PA6, rPP und PPS)
durch geeignete Prozessparameter und Langglasfaserverstarkung ermittelt
und so die Werkstoffpalette erweitert werden. Insbesondere hinsichtlich der
Schlagzahigkeitssteigerung durch die Langglasfasern ist eine Verbesserung
des Eigenschaftsprofils gegeniiber dem Kenntnisstand zu erwarten. Damit
sind Anwendungen als leichte, biegesteife und gleichzeitig schlagzéhe
Plattenbauteile erzielbar, die im Sinne einer optimalen Werkstoffausnutzung
durch eine Sandwichstruktur hohes Leichtbaupotential besitzen. Diese
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2 Kenntnisstand

Potentiale bei der Anwendung von TSG Prozessen und herausragende spezi-
fische Eigenschaften werden vor allem durch das Hochdruckverfahren mittels
Prazisionsoffnungshub (vergleiche hierzu [14, 39]) aufgezeigt.

Keine der bekannten Literaturquelle (vergleiche hierzu die Ubersicht der
wichtigsten Quellen in Tabelle 1) zeigt den kompletten Verarbeitungsprozess
Uber die Werkzeuginnendaten, zur Strukturanalyse des Sandwichaufbaus bis
hin zu den mechanischen Eigenschaften von langglasfaserverstarkten Poly-
mermatrixsysteme. Um diese Fragestellungen fur die beiden Herstellungs-
prozesse zu untersuchen, wird ein Werkzeugkonzept zur Herstellung von
Prufplatten entwickelt, dass v.a. eine faserschonende Verarbeitung der
unterschiedlichen Materialsysteme (vom Standardpolymer PP bis zum
Hochtemperaturthermoplast PPS) ermdglicht. Auch stellt die Verwendung
eines einzigen SpritzgieRwerkzeuges fur beiden Prozessen sicher, dass die
EinflussgroRen auf die Faserldnge und Struktur des Bauteils durch die Pro-
zesse induziert werden. Hierbei bietet, aus dem Kenntnisstand abgeleitet, der
D-LFT-TSG Prozess hinsichtlich Faserschonung Vorteile die sich in der
Struktur und den mechanischen Kennwerten wiederfinden, was im Rahmen
dieser Arbeit herausgearbeitet und untersucht werden sollen.

Die zentrale Forschungsfrage dieser Arbeit ist daher die Aufkldrung der
Prozess-Struktur-Eigenschafts-Beziehungen von integral im SpritzgieRver-
fahren (MuCell und D-LFT-TSG) gefertigter Sandwichstrukturen auf Basis
von langglasfaserverstarkten Thermoplasten. Dabei bildet Polypropylen als
wichtigster kommerzieller Polymermatrixwerkstoff die Basis dieses Ver-
gleichs der Langglasfaserverarbeitungsprozesse. Mithilfe eines neuartigen,
im SpritzgieRwerkzeug integriertem Inline-Hochdruckkapillarrheometers soll
dabei auch der Fragestellung der Viskositatsdnderung durch Faserverstarkung
bzw. Gasbeladung dieses Materialsystems nachgegangen werden. Die Visko-
sitat stellt aus dem Kenntnisstand einen wichtigen Einflussfaktor auf die
strukturellen und damit auch auf die mechanischen Eigenschaften der Integ-
ralschdume dar. Die Inline-Messung soll dabei die Viskositdt unter realen
SpritzgieRbedingungen bei hohen Scherraten aufkléren und so den aktuellen
Kenntnisstand in Forschung und Technik erweitern.
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2.6 Bewertung des Kenntnisstands

Der ganzheitliche Prozessvergleich, der Vergleich der jeweils erzielten
Strukturen und der mechanischen Kennwerte von Proben aus dem MucCell
und D-LFT-TSG Prozess liefert auf Basis von PP ein grundlegendes Ver-
stdndnis der Wirkzusammenhéange der unterschiedlichen Prozessansétze.
Dabei ist das Matrixmaterial so gewéhlt, das kein Einfluss der Materialzu-
sammensetzung (Polymer und Additive) auftritt. Diese Erkenntnisse werden
mit Ergebnissen fir PA6 als wichtigen Konstruktionswerkstoff erganzt. Die
beiden Materialsysteme PPS und rPP zeigen dariiber hinaus die Leistungsfa-
higkeit des D-LFT-TSG Prozesses auf und bieten einen Einblick in Material-
systeme die bisher in der Literatur des LFT Schaumspritzgielien wenig/keine
Beachtung gefunden haben. Dabei werden durch die Ermittlung geeigneter
Prozessparameter und deren Variation beim D-LFT-TSG Schaumspritzgiel3-
prozess reproduzierbare Materialeigenschaften eingestellt, was eine wesentli-
che Erweiterung der Werkstoffpalette im Vergleich zum Kenntnisstand
insbesondere unter Berucksichtigung wvon Hochleistungsthermoplasten
darstellt.

Die Charakterisierung der langglasfaserverstérkten Sandwichverbunden unter
quasistatischen und dynamischen Lasten mit Hilfe passender Priufverfahren
und der Vergleich dieser Eigenschaften mit unverstarkten bzw. differential
hergestellten Sandwichverbunde ermdglicht die Ableitung der Vorteile einer
integralen Langglasfaserverstarkung sowie der Ableitung von Prozess-
Struktur-Eigenschaften durch Ruckbeziehung auf die Prozessparameter und
die sich einstellende Makro- und Mikrostruktur. Die Makrostrukturanalyse
wird mittels Schliffbildern und REM Aufnahmen realisiert, um vornehmlich
das Kernschicht/Deckschicht Verhaltnis darzustellen, das, wie in der Litera-
tur gezeigt, signifikanten Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften bei
(unverstarkten) Sandwichbauteilen hat. Die Aufklarung der Mikrostruktur
erfolgt im Wesentlichen dreidimensional mit Hilfe der Mikroréntgencompu-
tertomographie (U-CT). Von Interesse sind dabei insbesondere die Lange,
Lage und lokale Verteilung bzw. Orientierung der Glasfasern in den Deck-
schichten und im Schaumkern. Diese Strukturkennwerte werden mit den
Untersuchungen zu den mechanischen Eigenschaften, wie z.B. quasistatische
Biegebeanspruchungen und das Charpy-Schlagzahigkeitsverhalten, korreliert.
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Ubersicht Literaturquellen (Materialsystem, Verfahren, Eigenschaften)
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3  Experimentelles

Dieses Kapitel stellt die im Rahmen der Arbeit verwendeten Materialsyste-
me, die Prozesstechnik/-parameter dar und fiihrt eine durchgéngige Proben-
bezeichnung ein. Dabei wird auf die Werkzeugtechnik, die einen entschei-
denden Einfluss auf die Materialverarbeitung hat und das Messsystem zur
Hochdruckkapillarrheometrie beinhaltet, genauer eingegangen. Auch alterna-
tive, den Differentialbauweisen zugehorigen Prozessvarianten zur Bauteilher-
stellung von speziell nur in den Deckschichten unidirektional faserverstarkten
Sandwichaufbauten werden vorgestellt.

3.1 Materialsysteme

Im Rahmen dieser Arbeit werden vier Polymertypen aus unterschiedlichen
Bereichen der Werkstoffpyramide betrachtet:

e Homo-Polypropylen (PP) — Teilkristallines Standardpolymer mit ho-
her technischer und kommerzieller Bedeutung bei geringem Preis pro
kg.

o Polyamid 6 (PA6) — Teilkristallines Konstruktionspolymer mit weitem
Anwendungsfeld in der Automobilindustrie mit héherer Zugfestigkeit
und hoherer Steifigkeit als PP.

e Random Polypropylen (rPP) — Amorphes Polymer mit Potential zur
guten Schidumbarkeit und hohe Eigenschaftssteigerung durch Faser-
verstarkung.

o Polyphenylensulfid (PPS) — Hochtemperaturthermoplast mit Potential
zu mikrozelluldrer Schaumstruktur und Eigenschaftssteigerung durch
Faserverstarkung.
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3.1.1 Probenbezeichnung

Die Probenbezeichnung im Rahmen dieser Arbeit folgen dem in Tabelle 2
angegebenem Bezeichnungsschema. Als erstes wird das Materialsystem
benannt (PP, PAG, rPP oder PPS), dann das Aggregat (MuCell oder D-LFT-
TSG — siehe dazu Kapitel 3.1.6) und der Prozess (Hochdruck, Niederdruck
oder Kompakt) mit dem die Proben gefertigt wurden. Anschlieend werden
die Prozessparameter Masse-und Werkzeugtemperatur (in °C), der Glasfaser-
gehalt (in Gew.%) sowie die Verzdgerungszeit (in Sekunden) benannt.

Tabelle 2:  Schema Probenbezeichnung und -beschriftung

Masse- . .
Polymer | Aggregat| Prozess | /Werkzeug- e I e
gehalt rungszeit rung
temperatur
PP MucCell Kompakt Xe°C/X°C X Gew.% Xs Parallel
Hoch-
PP D-LFT druck Quer
Nieder-
PAB druck
PPS

Als Beispiel besteht die Probe ,,PP_M_HD_200/40_30_2 p* aus Polypropy-
len und wurde mit dem MuCell Aggregat im Hochdruckverfahren bei 200 °C
Massetemperatur und 40 °C Werkzeugtemperatur und einem Faseranteil von
30 Gew.% sowie einer Verzdgerungszeit von 2 Sekunden gefertigt. Die
Entnahmerichtung ist dabei ,,parallel”, d.h. in FlieBrichtung orientiert. Als
weiteres Beispiel besteht die Probe ,,PPS D HD 300/130 0 4 g aus
Polyphenylensulfid und wurde im D-LFT-TSG Prozess mittels Hochdruck-
verfahren bei 300 °C Massetemperatur und 130 °C Werkzeugtemperatur
geschdumt. Der Verstarkungsanteil ist dabei 20 Gew.% Glasfasern, die
Verzogerungszeit ist 4 Sekunden und die Probe wurde ,,quer™ aus der Priif-
platte mittels Wasserstrahlschneiden entnommen (Position siehe 3.2.4).
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3.1.2 Polypropylen

Bei dem im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Polypropylen handelt es sich
um ein Homopolymer der Firma Easicomp mit einem MFI von 120 g / 10
min. Das Material bildet dabei die Grundlage der Matrix sowohl fur den
MuCell als auch dem D-LFT-TSG Prozess.

Das pultrudierte LFT Stdbchengranulat (siehe Abbildung 3) fur die MuCell
Prozessroute wurde ebenfalls von der Firma Easicomp zu 11 mm langen
Stabchen mit einem Fasergewichtsanteil von 60 Gew.% compoundiert. Als
Verstarkungsfaser wurde hierbei die Glasfaser des Typs TUFRov 4588 von
PPG mit einer Tex Zahl je Roving von 2400 und einer speziell auf die Verar-
beitung mit PP Matrix abgestimmte Schlichte verwendet. Fir die Herstellung
der geschaumten und Faserverstarkten Probeplatten wurde dieses Verhéltnis
auf 30 Gew.% resp. 40 Gew.% durch Zugabe von unverstarktem PP herun-
tergemischt. Diese Mischung wurde mithilfe eines Taumelmischers (min. 15
min Mischvorgang bei % Fillung des Behalters eines Kannenberg MT 50)
homogenisiert und der SGM zugefiihrt.

Um die Vergleichbarkeit der beiden Prozesse zu gewéhrleisten wurde der D-
LFT-TSG Prozess mit demselben Polypropylen als Matrix und denselben
Glasfasern als Verstarkung betrieben. Da fir die Compoundierung zu Stab-
chengranulat bei PP Prozessadditive (Stabilisatoren und Haftvermittler)
verwendet wurden, wurden diese auch im D-LFT-TSG Prozess in selber
Menge eingearbeitet.

3.1.3 Polyamid 6

Das fiir die Herstellung der Integralsandwichplatten verwendete PA6 basiert
auf ,,Ultramid B3W* in schwarz der Firma BASF. Es handelt sich bei dem
B3W um ein niedrigviskoses Polyamid 6 mit hoher Wérmealterungsbestén-
digkeit.

Das fur den MuCell Prozess nétige Halbzeug besteht hierbei aus einem
Anteil an 7 mm langem pultrudiertem Stadbchengranulat und einem Anteil an
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unverstarktem PA6 Granulat (B3W), die wie die PP Granulate in einem
Taumelmischer (Kannenberg MT 50) mindestens 15 Minuten zu einer
homogenen Mischung vermischt werden.

Als Verstarkungsfasern wurden beim D-LFT(-TSG) Fasern des Typs
TUFRov 4510 mit einer auf Polyamid angepassten Schlichte verwendet und
—analog zu den Versuchen mit PP — mit Stickstoff geschaumt.

3.1.4 Random Polypropylen

Um die Vorteile der Faserverstarkung und des Schdumens aufzuzeigen wurde
im D-LFT-TSG Prozess ein weiteres Polypropylen verwendet. Das — mithilfe
der gleichzeitigen Polymerisation von Polypropylen und Polyethylen herge-
stellte — random Polypropylen RJ901MO der Firma Borealis wurde mit der
bzgl. Oberflachenbehandlung auf PP abgestimmten Glasfasertype TUFRov
4588 von PPG im D-LFT-TSG Prozess verarbeitet. Die MFR (230 °C/2,16
kg) liegt bei 110 g/10 min.

Diese random Polypropylene besitzen im Allgemeinen eine héhere Schlagza-
higkeit als Homopolypropylen, allerdings ein niedrigeres Biegemodul bzw.
Biegefestigkeit. Die geringe Kristallinitat (~ 2 bis 5%) [85] im Vergleich zu
hPP (~ 30%) bietet beim Schaumverhalten Vorteile, da die Rekristallisations-
energie weitestgehend wegfallt und somit die Matrix homogener (ber den
Querschnitt erstarrt.

Durch die Verstarkung mit Glasfasern und einem Sandwichaufbau soll
untersucht werden, inwieweit der Leichtbaufaktor angepasst bzw. die mech.
Eigenschaften verbessert werde kénnen.

3.1.5 Polyphenylensulfid

Fur den Bereich der Hochtemperaturthermoplaste wurde als Werkstoff das
Polyphenylensulfid Xytron U3020E der Firma DSM verwendet. Das Material
kommt vor allem in der Extrusion zum Einsatz und besitzt eine hohe Viskosi-
tt, verbesserte Impact Eigenschaften und ein Flammschutzmittel.
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Anhand dieses Materials soll gezeigt werden, dass der D-LFT-TSG Prozess
auch fur die Verarbeitung von Hochtemperaturthermoplasten mit erhdhtem
Schmelzpunkt und Polymeren hoherer Viskositat geeignet ist. Die Faserver-
stdrkung wurde mit den Glasfasern TUFRov 4588 verstarkt, die neben der
Verarbeitung mit PP auch fiir PPS geeignet sind und kommerziell fir die D-
LFT-TSG Verarbeitung angeboten werden.

3.1.6 Ubersicht Materialzusammensetzung

Tabelle 3 zeigt in einer Gesamtubersicht die Materialzusammensetzung die
beiden Prozessrouten fiir Polypropylen und Polyamid 6, ausgehend von der
Polymermatrix (mit Additiven) Uber die verwendeten Glasfasern und Stick-
stoff als physikalisches Treibmittel. Dort sind auch die Unterschiede der
Matrixmaterialsysteme exemplarisch abgebildet.

Fur die Matrixmaterialien rPP (amorphes, random PP) und PPS (Hochtempe-
raturthermoplast) sind die Materialzusammensetzungen bzw. Typenbezeich-
nung des Polymers und der Glasfaser fur die direkte Verarbeitung im D-LFT-
TSG Prozess dargestellt.

Die genauen Prozessparameter wie z.B. die verwendeten Fasergewichts-
anteile sind im noch folgenden Kapitel 3.2.4 , Prozessparameter und
Probekorperentnahme* zu finden.
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Tabelle 3:  Materialzusammensetzung PP, PAG, rPP und PPS beim MuCell und D-LFT-TSG

PPG
TUFRov 4588

3 Gew. %

MucCell

PPG

TUFRov 4510

.

PP (Easicomp)

PPG

(BASF B3W)

PPG
TUFRov 4588

Stabilisator &
Haftvermittler
3 Gew.%

TUFRov 4510

D-LFT-TSG

rPP (Borealis

PPS (DSM Xytron

PPG

TUFRov 4588

PPG

TUFRov 4588
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3.2 Prozesse

3.2 Prozesse

Die in Kapitel 2.2.1 und 2.2.2 grundsétzlich beschriebenen Prozesse zur
Langglasfaserverstarkung von Integralsandwichbauteilen MuCell und D-
LFT-TSG sind auf einem Engel duo 700 pico combi M compounder inte-
griert. Diese Anlagentechnik mit einer maximalen SchlieRkraft von 700 t
steht in den Laboratorien des KIT Lehrstuhls ,,Polymerengineering™ am
Fraunhofer ICT in Pfinztal und wurde fir die Versuchsdurchfihrung im
Rahmen dieser Arbeit genutzt (Abbildung 22).
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Abbildung 22: SpritzgieBmaschine ENGEL duo 700 pico combi M compounder ([158]);
linke Seite: MuCell Aggregat, rechte Seite: D-LFT-TSG Prozesseinheiten

3.2.1 MuCell Prozess

Die MuCell Prozesseinheit, deren grundlegendes Prinzip in Abbildung 6
dargestellt ist, befindet sich auf der beweglichen Seite (links) der in Abbil-
dung 22 gezeigten Anlagentechnik. Uber eine faserschonende Dreizonen-
schnecke (Durchmesser 80 mm) mit einem L/D Verhaltnis von 22 wird das
(LFT) Granulat aufbereitet und dosiert. Nach der Gasbeladung zwischen zwei
Ringrickstromsperren tber eine SCF Gasdosierstation (Maximator DSD 500
der Firma Trexel) wird Stickstoff in die Plastifiziereinheit eingebracht. Als
maximales Dosiervolumen stehen dabei 1192 cm3 und ein maximaler Ein-
spritzvolumenstrom von 443 cm/s zur Verfligung. Im Verhaltnis zu einer
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Standard 3-Zonen MuCell Schnecke die fiir unverstérkte bzw. kurzglasfaser-
verstarkte Polymere entwickelt wurde wird im Rahmen dieser Arbeit eine auf
die Verarbeitung von langglasfaserverstarkten Thermoplasten angepasstes
Schneckendesign verwendet. Ziel dieses Designs ist die Reduktion der
Scherung auf die Fasern wahrend der Verarbeitung und somit deren Verkur-
zung. Das wird mit Hilfe eines geringeren Kompressionsverhéltnisses (2
anstatt 2,5), einer geringeren Anzahl an Schneckengangen (4 anstatt 6),
groferen Aussparungen zwischen den Mischelementen und dem Einsatz von
zwei — im Vergleich zu Kugel-Riickstromsperren faserschonenderen [26] —
Ring-Riickstromsperren realisiert. [39, 159]

3.2.2 D-LFT-TSG Prozess

Der D-LFT-TSG Prozess (Prinzip siehe Abbildung 8) besteht aus einem
gleichlaufigen Doppelschneckenextruder (Leistritz ZSE 40 MAXX) mit
einem L/D Verhéltnis von 48 und einem Schneckendurchmesser von 30 mm.
Das Granulat wird diesem Extruder, der tber eine separate Steuereinheit
verfugt, Uber eine gravimetrische Dosierung (Dosierwaage ,,Flexwall® der
Firma Brabender) zugefiihrt. Die Glasfasern werden in eine Offnung im
Extruderzylinder eingeflhrt und durch die Rotation der Schnecken eingezo-
gen. Der Fasergehalt wird dabei Uber den Zusammenhang zwischen der
Einzugsgeschwindigkeit der Fasern und der zugefiihrten Polymermenge
eingestellt. Die Schneckenelemente direkt am Einzug sind dabei mit einer
groReren Gangtiefe ausgestattet, um die Fasern schonender zu verarbeiten
(vgl. Abbildung 23). Diese Schneckenkonfiguration basiert auf den aus der
Literatur bekannten Zusammenhénge [160] und Arbeiten von [79] und [39]
und zeigt eine gute Gaseinbringung/Faserverarbeitung in allen bisher durch-
gefuhrten Arbeiten.

74



3.2 Prozesse
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Abbildung 23: Schneckenkonfiguration des DSE mit Elementen am Gasinjektor (unten links)
und Fasereinzug (unten rechts)

Die Glasfaser/Polymermischung wird mit Hilfe derselben Gasdosierstation
wie beim MuCell Prozess (Maximator DSD 500) beladen, allerdings kontinu-
ierlich mit Gas beaufschlagt. Die dann gasbeladene und faserverstarkte
Schmelze verlasst den Extruder Uber eine sog. Anfahrweiche (siehe Abbil-
dung 8) und wird uber eine beheizte Schmelzeleitung dem SpritzgieRaggregat
auf der festen Maschinenseite zugefiihrt. (Abbildung 22, rechts) Um den
kontinuierlichen Extrusionsprozess mit dem diskontinuierlichen SpritzgieR-
prozess zu verbinden wird dein Schmelzepuffer eingesetzt. Ein hydraulisch
angesteuerte Umschaltweiche (in Abbildung 8 dargestellt) stellt beim Ein-
spritzvorgang einen Durchgang zwischen Einspritzeinheit und Werkzeug her.
Die durch den Extruder in der Zeit des Einspritzens weiter geférderte Materi-
almenge wird im Schmelzespeicher gepuffert und beim néchsten Dosierzyk-
lus mit aufdosiert.

In der Einspritzeinheit ist eine 105 mm Kolbenschnecke verbaut, die im D-
LFT(-TSG) Betrieb beim Dosieren nicht rotiert, sondern ausschlieBlich als
Kolben wirkt. Das maximale Dosiervolumen ist bei dieser Betriebsart 4160
cm3 und der maximale Einspritzvolumenstrom liegt bei 945 cm3/s.
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3.2.3 Werkzeugtechnik

Die verwendete Werkzeugform wurde bereits in einigen eigenen Arbeiten
sowie in studentischen Arbeiten verdffentlicht und beschrieben. [81, 87, 158,
161 bis 165]

Um die beiden in Kapitel 3.2.1 und Kapitel 3.2.2 beschrieben Prozesse ohne
Einflisse der Werkzeuggeometrie (Heillkanal-, Nadelverschlussdiisengeo-
metrie und FlieBweglange) vergleichen zu kdénnen, wird fir beide Prozesse
dasselbe SpritzgieBwerkzeug mit vergleichbaren Parametern verwendet.
Vorarbeiten durch [39] haben gezeigt, dass bei Nadelverschlussdusen von 3,5
mm Durchmesser bei beiden Prozessen (LFT-MuCell und D-LFT-TSG) mit
PP/LGF 30 gewichtsgemittelte Faserlangen von 1,2 mm (MuCell) bzw. 2,2
mm (D-LFT) zu erzielen sind. Untersuchungen von O"Regan et al. [51]
haben gezeigt, dass die Verkleinerung der Angusskanal- sowie der Maschi-
nenverschlussdiisendimensionen zu einer Verkiirzung der Glasfaserlange bei
PA66/GF fuhrt. Um die Fasern moglichst bis zum fertigen Bauteil schonend
zu verarbeiten und Schadigung aufgrund von Scherung beim Einspritzen zu
vermeiden wird ein HeilRkanal mit einem minimalen Durchmesser von 16
mm und 4 Nadelverschlussdiisen mit einem min. Durchmesser von 8 mm
verwendet. Somit ist gewdhrleistet, dass etwaige Faserschédigungen/-
ldngenunterschiede aus dem jeweiligen Prozess/dessen Parameter stammen
und nicht durch z.B. einen zu kleinen Angusskanal verursacht bzw. nicht
vergleichbar gemacht werden.

Die Werkzeugform ist 500 mm x 250 mm und besitzt eine Tauchkante, die
Plattendicken stufenlos von 1 mm bis 15 mm ermdglicht. Abbildung 24 zeigt
die Auswerfer- (links) und Disenseite (rechts) des ca. 5 Tonnen schweren
SpritzgieRwerkzeugs.
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Diisenseite
Auswerferseite

1046 mm

Abbildung 24: CAD Darstellung SpritzgieBwerkzeugform (links: Auswerferseite,
rechts: Diisenseite)

Das Werkzeug besitzt eine Hauptkavitat zur Fertigung ebener Priifkorperplat-
ten und eine Nebenkavitat zur Abfuhr von Material im Direktprozess mit
eingebauter Inline-Rheologiediise (siehe Abbildung 27). Diese Nebenkavitat
unterstiitzt den in Kapitel 3.2.2 beschrieben Schmelzespeicher im Spannungs-
feld Extrusions- (kontinuierlicher Prozess) und Spritzgieprozess (diskonti-
nuierlicher Prozess).

Um eine vollstandige Prozessiiberwachung bis zum fertigen Integralschaum-
bauteil zu erreichen, sind Werkzeuginnendruck und -temperatur Sensoren wie
in Abbildung 25 dargestellt auf der Diisenseite eingebaut. Diese 2D Drauf-
sicht der Dusenseite erweitert die in Abbildung 24 dargestellten 3D Ansicht
der um die Position der Sensoren und stellt die Bezeichnung der Sensoren
dar.
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Nummer Sensor

1 1_p-Sensor
2 p,T-Sensor
3_p,T-Sensor
4_p,T-Sensor

5_p,T-Sensor

N W s W

6_p-Sensor

Abbildung 25: Positionen und Bezeichnungen der Druck- und Temperatur Sensoren auf der
Disenseite im SpritzgieRwerkzeug

Die beiden Drucksensoren des Typs 6157 BD der Firma Kistler sind reine
Drucksensoren am FlieBwegende (p-Sensor 1 und 6) des Werkzeugs wohin-
gegen die kombinierten Druck- und Temperatursensoren des Typs
6190CASP (p,T-Sensor 2 bis 5) sowohl ein Werkzeuginnendrucksignal als
auch ein Temperatursignal ausgeben. Wichtig ist hierbei, dass bei dem
hochdynamischen Spritzgieprozess (z.B. hohe Volumenstromgeschwindig-
keiten beim Einspritzen) die Temperatursignale nicht als quantitativer Wert
fiir die Massetemperatur verwendet werden kann. Beim SpritzgieRen werden
die Werkzeugtemperatursensoren aufgrund ihres sehr raschen Ansprechver-
haltens als Positionsindikator der Schmelzefront eingesetzt und so z.B. fir
das gezielte Umschalten auf Nachdruck oder die Steuerung einer Kaskaden-
fiillung verwendet.

Das Werkzeug verfugt auf der Auswerferseite (ber drei austauschbaren,
modularen Werkzeugeinsétze, sodass zum einen ebene Priifkdrperplatten zur
Entnahme der Prufkdrper zur mechanischen Charakterisierung hergestellt
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werden und zum anderen generische Strukturen zur Untersuchung des Form-
fullverhaltens an Rippen, Domen und Kofferecken. Die Rippen der Einsétze
sind so gewahlt, dass verschiedene RippenfuRdicken und Héhen realisiert
wurden (siehe Abbildung 26). Es befinden sich Angusshah bzw. Angussfern
dieselbe Rippengeometrie (2 mm RippenfuBbreite) um das Fillverhalten
dieser vergleichen zu kénnen. Dadurch, dass drei Anspritzpunkte im Werk-
zeug vorhanden sind, kann dieser Einfluss und damit die FlieBweglange in
grof3en Schritten variiert werden.

ISO Ansicht

w,
w,

35

|
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Schnitt A-A
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Abbildung 26: Geometrie der Rippen und Dome (siehe auch [166])

Beim D-LFT-TSG Prozess féllt wie in Kapitel 3.2.2 beschrieben tberschis-
siges Material an, dass in die Nebenkavitat abgefiihrt werden muss um den
Extrusions- mit dem SpritzgieRprozess zu vereinen. Damit aus dieser abge-
flhrte Materialmenge Informationen Uber den Prozess bzw. Eigenschaften
des Polymer-Faser-Gas Gemischs gewonnen werden kénnen, wurde an die
Nadelverschlussdise (1) der Nebenkavitdt (Durchmesser 10 mm) eine Rheo-
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logiediise in das SpritzgieBwerkzeug eingebracht. Diese Rheologiedise
wurde im Rahmen dieser Arbeit entwickelt und es wurden Untersuchungen
damit durchgefiihrt [163]. In Abbildung 27 ist der Querschnitt dieser Einheit
gezeigt.

1: Nadelverschlussdiise SpritzgieBwerkzeugI Ijmgebung
2: Drucksensoren m 2)

3: Kapillare
4: Auslasskapillare
5: Gegendruckkammer

N

7 7
.

S
i

TIN5

Abbildung 27: Querschnitt der Rheologiediise zur Inline Viskositétshestimmung (siehe auch
[163])

Die beiden Kammern vor und nach der modularen und wechselbaren Kapilla-
re (3) sind hierbei mit kombinierten Drucksensoren und Temperatursensoren
(2) des Typs 4021B der Firma Kistler ausgestattet. Der Druck in der Gegen-
druckkammer (5) kann empirisch uber die wechselbaren Auslasskapillaren
(4) (mit unterschiedlichen Durchmessern der Bohrung) auf einen Wert
oberhalb des Gasloslichkeitsdrucks eingestellt werden. Somit ist gewahrleis-
tet, dass das Gas beim Durchgang durch die Kapillare bzw. an den Druck-
/Temperatursensoren in tberkritischer Losung ist.

Uber die Formeln (2.4) bzw. (2.5) und die Korrekturfaktoren (2.7) bzw. (2.8)
lasst sich aus dem Druckunterschied die Viskositat ableiten. So ist es erstmals
maglich die rheologischen Werte kurz vor dem Einspritzen (d.h. mit der
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gleichen thermischen und mechanischen Historie wie das Material, dass das
Formteil ausbildet) von langglasfaserverstérkten bzw. gasheladenen Schmel-
zen messen. Dies liefert einen wichtigen Einblick auf die rheologischen
Eigenschaften bei Variation verschiedener Einflussfaktoren (wie z.B. ,,Faser-
gehalt® oder ,,Massetemperatur®) und kann so zur ganzheitlichen Aufkldrung
der Struktureigenschaften integral gefertigten Sandwichaufbauten beitragen.

3.2.4 Prozessparameter und Probekérperentnahme

Je Platte werden sechs Probekdrper parallel und sechs quer zur Flierichtung
entnommen. Die Probekdrper hatten die gleichen geometrischen Abmessun-
gen (80 mm x 10 mm x 4 mm) und bildeten zwei Versuchsgruppen entspre-
chend der Ausrichtung zur FlieBbewegung. Durch die Vielzahl an Einzel-
prifkérper und zur Vermeidung von thermischer Schadigung der
Schnittquerschnitte (wie beim Frésen in eigenen Vorversuchen aufgezeigt)
wurde auf Zuschnitte mittels Wasserstrahlschneiden zurtickgegriffen.

Ein Fokus dieser Arbeit liegt hierbei auf der Untersuchung des Einflusses der
,Verzogerungszeit, ,,Massetemperatur, ,,Werkzeugtemperatur® und des
,Fasergehaltes” auf die Schaumstruktur, das Kernschicht/Deckschicht Ver-
héltnisses und den resultierenden mechanischen Eigenschaften von langglas-
faserverstarkten Polymeren.

Um die beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG bestmdglich miteinander
vergleichen zu kdnnen, werden die Prozessparameter fir dieselben Material-
systeme, wo es mdglich ist, konstant gehalten. Um die unterschiedlichen
Matrixmaterialien (PP, rPP, PA 6 und PPS) miteinander auf ihre Schaum-
struktur und mechanischen Eigenschaften hin untersuchen und vergleichen zu
koénnen, werden auch hier der GroRteil der Prozesse bei gleichen Parametern
durchgefiihrt. So wird immer bei 2 mm Werkzeugspalt eingespritzt und —
nach Ablauf der Verzégerungszeit — mittels Préazisionséffnungshub auf 4 mm
aufgefahren. Die unvermeidlichen Anpassungen z.B. der Massetemperatur
und Werkzeugtemperatur aufgrund der unterschiedlichen Verarbeitungsfens-
ter der verschiedenen Polymertypen im SpritzgieBprozess sowie z.B. der
Dosierparameter werden im Folgenden dargestellt.
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Polypropylen (PP)

Tabelle 4 zeigt den Bereich der Prozessparameter des MuCell Prozess fiir die
Herstellung von Integralschaumbauteilen aus Polypropylen mit und ohne
Glasfaserverstarkung. Mittels DOE wird fiir PP ein Versuchsplan erstellt, der
systematisch die Parameter ,,Verzogerungszeit®, ,,Massetemperatur®, ,,Werk-
zeugtemperatur und ,,Fasergehalt® variiert, um deren Einfluss auf die Struk-
turmerkmale (k-Verhaltnis) und mechanischen Eigenschaften (Biegung,
Charpy) auf integral gefertigte, langglasfaserverstarkte Sandwichstrukturen
zu untersuchen. Durch Vorversuche ist hier bereits bekannt, dass ab ungeféhr
4 Sekunden Verzdgerungszeit bei niedrigen Werkzeug- und Massetemperatu-
ren die Proben nicht richtig aufschdumen und die Platten die geforderte Dicke
von 4 mm nicht mehr erreichen. Daher wird als Maximalwert der Verzige-
rungszeit 3 Sekunden fir das DOE verwendet, um alle daraus geforderten
Platten prozesssicher herstellen zu kénnen.

Zur Herstellung von unverstérktem PP ist aus der Literatur bekannt, dass die
niedrige Schmelzefestigkeit zu Schwierigkeiten bei der homogenen Schaum-
bildung flhrt [14]. Daher wird ein Nukleierungsmittel (hier: Talkum ,,Mis-
trocell L88“ mit 1 Gew.%) zugesetzt sowie die Gasbeladung in den von der
Firma Trexel vorgeschlagenen Bereich fur unverstarktes PP auf 0,8 Gew.%
erhont.

Tabelle 4:  Prozessparameter fir PP im MuCell Prozess

MucCell
Parameter PP/unv. PP/LGF30 | PP/LGF40
Schneckendurchmesser (mm) 80 80 80
Dosiergeschwindigkeit (m/s) 0,2 0,2 0,2
Gasgehalt N2 (Gew. %) 08 0,3 0,3
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %) 1 - -
Einspritzvolumenstrom (cm?3/s) 250 250 250
Anspritzsituation Duse unten | Duse unten | Duse unten
Spezifischer Staudruck (bar) 40 40 40
Druck wahrend Verzdgerungszeit (bar) 220 150 150
Massetemperatur (°C) 200 - 220 - 240
Werkzeugtemperatur (°C) 40-50 - 60
Verzogerungszeit (s) 0-15-3
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Fur den D-LFT-TSG Prozess ergeben sich die Parameter aus Tabelle 5. Die
Werte sind an die Parametereinstellungen und Werte der MuCell Parametern
angelehnt, um einen mdglichst genauen Vergleich des Prozesseinflusses zu
generieren. Im Rahmen dieser Arbeit wird als Extruderdrehzahl — die zu-
sammen mit dem Durchsatz laut Literatur [167] einen Einfluss auf die Faser-
schadigung und damit die mechanischen Eigenschaften hat — 120 U/min
verwendet. Dies wird mit eigenen Vorarbeiten [158] fiir PP im Direkt-LFT-
TSG Prozess begriindet. Hier zeigt sich fir PP im Niederdruckverfahren
(10% Gewichtsreduktion) keine signifikante Verkiirzung der Faserlange bei
einer Erhéhung der Extruderdrehzahl und angepasster Polymermenge. Die
Homogenitét der Faserverteilung in den Platten wurde aber — durch optische
Betrachtung — hoher eingestuft.

Tabelle 5:  Prozessparameter fiir PP im D-LFT-TSG Prozess

D-LFT-TSG
Parameter PP/LGF30 PP/LGF40
Schneckendurchmesser (mm) 105 105
Dosiergeschwindigkeit (m/s) - -
Extruderdrehzahl (U/min) 120 120
Anzahl Rovings 8 12
Polymermenge (kg/h) 31,5 30
Gasgehalt N2 (Gew. %) 0,3 0,3
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %) - -
Einspritzvolumenstrom (cm?3/s) 250 250
Anspritzsituation Diise unten | Dlse unten
Spezifischer Staudruck (bar) 40 40
Druck wéhrend Verzdgerungszeit (bar) 150 150
Massetemperatur (°C) 200 - 220 - 240
Werkzeugtemperatur (°C) 40-50 - 60
Verzdgerungszeit (s) 0-15-3
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Polyamid 6 (PAG6)

Die Parameter fiir den MuCell Prozess und PA6 als Matrixmaterial finden
sich in Tabelle 6 wieder. Mittels DOE werden wie fur PP die Parameter
,»Verzogerungszeit”, ,,Massetemperatur®, ,, Werkzeugtemperatur® und ,,Faser-
gehalt® variiert, um deren Einfluss auf integral gefertigte, langglasfaserver-
starkte PA6 Sandwichstrukturen zu untersuchen. Durch Vorversuche ist
bekannt, dass eine langere Verzdgerungszeit als 2 Sekunden bei niedrigen
Werkzeug und Massetemperaturen zu delaminierenden Deckschichten fihrt,
sodass fir die mithilfe der Software Modde 9 und statistischer Versuchspla-
nung ermittelten Parameter dies die obere Grenze der Verzdgerungszeit
bildet.

Tabelle 6:  Prozessparameter fiir PA6 im MuCell Prozess

MuCell
Parameter PA6/unv. | PAB/LGF30 |PA6/LGF40
Schneckendurchmesser (mm) 80 80 80
Dosiergeschwindigkeit (m/s) 0,15 0,15 0,15
Gasgehalt N2 (Gew. %) 0,5 0,5 0,5
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %) - - -
Einspritzvolumenstrom (cm?3/s) 250 250 250
Anspritzsituation Duse unten | Duse unten | Duse unten
Spezifischer Staudruck (bar) 180 40 40
Druck wahrend Verzégerungszeit (bar) 300 300 300
Massetemperatur (°C) 280 - 290 - 300
Werkzeugtemperatur (°C) 80 -90 - 100
Verzégerungszeit (s) 0-1-2

Um auch bei PA6 die grofitmdégliche Vergleichbarkeit der Prozesse zu
garantieren werden beim D-LFT-TSG Prozess dhnliche Parameter wie im
MuCell Prozess verwendet. Die prozessbedingten Parameter (z.B. Extruder-
drehzahl, Polymermenge oder Rovinganzahl) sind dabei dem Fasergehalt des
Stabchengranulats (30 Gew.% und 40 Gew.%) angepasst und in Tabelle 7
zusammengefasst.
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Tabelle 7:  Prozessparameter fir PA6 im D-LFT-TSG Prozess

D-LFT-TSG
Parameter PA6/LGF30 | PA6/LGF40
Schneckendurchmesser (mm) 105 105
Dosiergeschwindigkeit (m/s) -
Extruderdrehzahl (U/min) 120 120
Anzahl Rovings 8 12
Polymermenge (kg/h) 31 30
Gasgehalt N2 (Gew. %) 0,5 0,5
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %)
Einspritzvolumenstrom (cmd/s) 250 250
Anspritzsituation Dise unten Dise unten
Spezifischer Staudruck (bar) 40 40
Druck wéhrend Verzdgerungszeit (bar) 300 300
Massetemperatur (°C) 280 - 290 - 300
Werkzeugtemperatur (°C) 80-90- 100
Verzogerungszeit (s) 0-1-2

Random Polypropylen (rPP)

Da fur rPP kein Vergleich der beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG
untersucht wird, gibt Tabelle 8 die Prozessparameter fiir rPP mit 30 Gew.%
und 40 Gew.% Faserverstarkung im D-LFT-TSG an. Aufgrund der niedrigen
Schmelzefestigkeit bei einer MFR von 110 g/10 min ist es nicht mdglich, Gas
durch den Injektor im Extruder in die Schmelze einzubringen, da dieses
durch die Offnungen (Faser/Granulatzufuhr) entweichen kann. Als Referenz
werden daher unverstarkte, kompakte 4 mm rPP Proben konventionell auf
einer Engel 60 t Spritzgiemaschine mit einer 30 mm Schnecken und Kaltka-
nalanguss und einem Zugstabwerkzeug bei Masse-/Werkzeugtemperaturen
von 240 °C/60 °C und 200 °C/40 °C hergestellt.

Die Ubrigen Parameter der faserverstarkten und im D-LFGT-TSG Prozess
geschaumten Proben sind an die der Verarbeitung von hPP der Firma Easi-
comp angelehnt, um die Unterschiede beim Schdumen oder Prozessinduzierte
Strukturanderungen begriindet ggf. durch die geringe Kristallinitat herauszu-
arbeiten.
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Tabelle 8:

Prozessparameter flr rPP im D-LFT-TSG Prozess

D-LFT-TSG
Parameter rPP/LGF30 | rPP/LGF40
Schneckendruchmesser (mm) 105 105
Dosiergeschwindigkeit (m/s) - -
Extruderdrehzahl (U/min) 120 120
Anzahl Rovings 8 12
Polymermenge (kg/h) 315 30
Gasgehalt N2 (Gew. %) 0,3 0,3
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %) - -
Einspritzvolumenstrom (cm3/s) 250 250
Anspritzsituation Duse unten Dise unten
Spezifischer Staudruck (bar) 40 40
Druck wéhrend Verzdgerungszeit (bar) 150 150
Massetemperatur (°C) 200 - 220 - 240
Werkzeugtemperatur (°C) 40-50- 60
Verzdgerungszeit (s) 0 bis 6

Polyphenylensulfid (PPS)

Die hohe Schmelzefestigkeit (35 g/10 min nach 1SO 1133 bei 300°C und
2,16 kg) des verwendeten PPS Xytron U3020E erlauben die Verarbeitung des
unverstarkten Polymers mit dem D-LFT-TSG Prozess. Die weiteren Pro-
zessparameter auch fur 20 Gew.% Faserverstarkung sind in Tabelle 9 darge-
stellt. Eine Umsetzung von hoheren Fasergewichtsanteilen wie z.B. 30
Gew.% oder 40 Gew.% ist aufgrund der hohen Einspritzdriicke prozesstech-

nisch nicht moglich.
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Tabelle 9:  Prozessparameter fur PPS im D-LFT-TSG Prozess
D-LFT-TSG
Parameter PPS PPS/LGF20
Schneckendurchmesser (mm) 105 105
Dosiergeschwindigkeit (m/s) - -
Extruderdrehzahl (U/min) 120 120
Anzahl Rovings - 4
Polymermenge (kg/h) 28 28
Gasgehalt N2 (Gew. %) 04 04
Nukleierungsmittel Talkum (Gew. %) - -
Einspritzvolumenstrom (cm3/s) 250 250
Anspritzsituation Duse unten Duse unten
Spezifischer Staudruck (bar) 40 40
Druck wéhrend Verzdgerungszeit (bar) 300 200
Massetemperatur (°C) 300
Werkzeugtemperatur (°C) 130
Verzdgerungszeit (s) 0 bis 8
Probekdrperentnahme

Die Entnahmeposition der Proben aller oben genannten Materialkombinatio-
nen (Matrix und Fasern) fur die Charakterisierung der mechanischen Eigen-
schaften (Biegung und Charpy) folgt dabei den Vorschladgen zur Préparation
aus [40] und ist in Abbildung 28 gezeigt. Die Proben zur Erstellung von
Schliffbildern und fir die Faserlangenanalyse entstammen aus denselben
Platten fur die mechanische Analyse in einem Bereich, der die Struktur der
Proben bzw. der Platte représentiert.
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1 4
| Mech. Eigenschafisbestimmung ‘Il 42,5 mm ‘

==

30 mm
Proben fiir FASEP

Proben fiir Mikroskopie

Einspritzdiise

Abbildung 28: Position Probekdrperentnahme

3.2.5 Bauweisen

Nach Hertel [168] beschreibt die Integralbauweise eine Grundprinzip der
Fertigung moglichst ,,aus einem Stiick zu fertigen. Im Gegensatz dazu
bestehen in Differentialbauweise gefertigte Bauteile aus mehreren einzeln
hergestellten und anschlielend gefiigte Teile. Die Vorteile der Integralbau-
weise sind zum einen die geringere Anzahl an Bauteilen und damit der
nétigen Fertigungsschritte, der damit einhergehende Wegfall von Fugestel-
len/-aufgaben wie Nieten/Schweien/Stanzen und letztendlich der Reduktion
der Kerb-/Storstellen im Bauteil. Weiterhin wirkt sich die Integralbauweise
positiv auf das Bauteilgewicht, die Prézision und oft auch auf die Oberfla-
chengute aus. [168]
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Bei den im Rahmen dieser Arbeit integral geschdumten und faserverstarkten
Sandwichbauteilen liegt zwangsldufig im geschdumten Kern eine Faserver-
starkung vor. Diese Verstirkung ist bei Biegebelastung nicht zwangslaufig
notwendig, da dort die neutrale Faser durch die Mitte des Kerns verlauft und
dort keine/wenige Spannungen auftreten bzw. nur geringe Kréfte tbertragen
werden missen. Um einen Benchmark tber die Leistungsfahigkeit dieses
Integralschaums zu bekommen, werden vergleichend Proben in Differential-
bauweise hergestellt. Diese Bauteile werden in verschieden Verfahren herge-
stellt:

o Beidseitiges Einkleben der Deckschicht aus UD-Tape in das Sprit-
gieBwerkzeug und anschliefendes ,,Hinterschdumen* im Niederdruck-
schaumspritzgieRverfahren (SGM)

o Heillpressen der UD-Tape Deckschicht mit einem Extrusionsschaum-
kern in einer konventionellen Presse (HP)

o Heillpressen der UD-Tape Deckschicht mit Extrusionsschaumkern in
einer Strahlungsinduzierten Vakuumkonsolidieranlage (SVK)

Das Prinzip Sandwichstrukturen mittels SpritzgieRen herzustellen, ist bereits
in der Literatur [64, 169] bekannt und flhrt zu einem Bauteil, dass in den
Deckschichten durch UD verstarkte Tapes verstarkt ist und im Kern eine
unverstérkte, geschdumte Struktur aufweist. Im Rahmen dieser Vergleichsun-
tersuchung wurden je Seite eine Lage UD Tape (PP GF70 und PA6 GF 70)
mit doppelseitigem Klebeband in die Spritzgiefform eingeklebt. Die Vorteile
dieser UD-Tapes — z.B. das gute Kosten/mechanische Eigenschaften Verhalt-
nis — sowie neuartige Mdglichkeiten die Haftung PP/GF zu steigern werden
fur PP/GF auch in [170] diskutiert. Die gasbeladene Schmelze wurde dann im
MuCell Aggregat dosiert und im Niederdruckverfahren eingespritzt. Uber die
Warmeenergie der eingespritzten Masse schmilzt der Kunststoffteil des UD
Tapes auf und es bildet sich eine Sandwichstruktur. Abbildung 29 zeigt
diesen prinzipiellen Prozessablauf.
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Differentialbauweise SGM

Diisenseite  Auswerferseite

=

uD
Tape
Unverstiirkte,
geschiumte
Kernschicht

Anspritzpunkt

Abbildung 29: Herstellungsprinzip der Sandwichstrukturen in Differentialbauweise mittels SGM

In Abbildung 30 ist das Prinzip des Heilpressens (HP) dargestellt. Dabei
wird zunéchst auf einen Extrusionsschaum aus Polypropylen (Worldcell 29L -
3) auf jeder Seite eine Lage UD Tape (Celstran CFR PP/GF70) gelegt und
dieses Paket in das auf 240 °C vorgeheizte, ebene Plattenwerkzeug einer
HeiBpresse (Collin P200 P/M) eingelegt. AnschlieBend wird das Werkzeug
geschlossen und mittels Abstandhaltern auf 4 mm Spalt gehalten und in
geschlossenem Zustand nach einer Wartezeit von 30 Sekunden auf 80 °C
abgekiihlt. Die Zykluszeit betragt dabei ~ 240 Sekunden.

Differentialbauweise HP
Plattenwerkzeug mit Temperierbohrung

Extrusionsschaum

Abstandshalter

UD Tape

Abbildung 30: Herstellungsprinzip der Sandwichstrukturen in Differentialbauweise mittels
HeiRpressen (HP)
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Eine weitere Mdglichkeit in differenzieller Bauweise Sandwichstrukturen
herzustellen ist mit Hilfe des am Fraunhofer ICT entwickelten Prozess des
strahlungsinduzierten Vakuumkonsolidierens. Mittels dieses Verfahrens
konnte von Baumgartner [171] gezeigt werden, dass es durch einen speziellen
Vakuumsaufbau mdglich ist, durch infrarotdurchléssige Werkzeugplatten
sogenannte Gelege oder Lagenaufbauten (lose mittels Ultraschall geheftete
libereinander gestapelte UD Tapes) aus PA6, PP oder anderen Polymeren zu
Platten zu konsolidieren. Dieses Verfahren bzw. diese Anlagentechnik wurde
angepasst, um unter sehr geringem Druck die Sandwichaufbauten aus je einer
Deckschicht UD Tapelage PPGF70 und einer Kernschicht aus unverstarktem,
kommerziell verfigbarem und mittels Extrusionsverfahren geschaumtem PP
(Worldcell 29L-3) zu verbinden, ohne den Schaumkern durch Druck plas-
tisch zu verformen. Abbildung 31 zeigt den prinzipiellen Aufbau des Prozes-
ses, der wie das HP auf Abstandhalter zur Dickenregulierung der Sandwich-
platten zurlickgreift und eine Zykluszeit von ~ 60 Sekunden besitzt.

Differentialbauweise SVK

Extrusionsschaum ggggg‘-’ IR Strahlung

§§§§§ Ab stlandshalter

Abbildung 31: Herstellungsprinzip der Sandwichstrukturen in Differentialbauweise mittels SVK
(nach [171])

Tape

In Tabelle 10 sind die Parameter zu den Prozessen der Sandwichherstellung
in Differentialbauweise dargestellt. Als faserverstarkte Schicht wird jeweils
eine ~ 0,16 mm dicke, unidirektional mit Glasfasern verstarkte Tapeschicht
angepasst an das Kernmaterial aus PP oder PA6 als Matrixmaterial verwen-
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det. Als Kernschichten kommen entweder dieselben Spritzgie@Rmaterialien
mit vergleichbaren Parametern (0,5 Gew.% Stickstoff bei PA6 und 0,8
Gew.% Stickstoff mit 1 Gew.% Talkum bei PP verarbeitet im MuCell Ag-
gregat) oder ein geschlossenzelliger extrudierter PP Schaumkern der Firma
»Worldcell“ zum Einsatz. Diese Extrusionschaumkerne (29L-3 bzw. 29L-4)
sind jeweils um 50% geschaumt, was in einer Dichte von ~ 460 kg/m3 resul-
tiert. Um bei der Differentialbauweise auf eine Bauteildicke von 4 mm zu
kommen, werden dabei Kerne mit dem Ausgangsmall 3 mm verwendet, was
zusammen mit den Deckschichten und einem ,,Nachschdumen* wahrend des

HP bzw. SVK Prozess zu Bauteilen von ca. 4 mm fihrt.

Tabelle 10: Prozessparameter Differentialverfahren

Dosier- Umschalt-
f Gasgehalt
Probenbezeichnung Prozess volumen punkt
(Gew.%)
(cm3) (cm?3)
PA6_M_ND_290/80_0_0_Tape_DV_470| Niederdruck 0,5 470 10
PA6_M_ND_290/80_0_0_Tape DV 510| Niederdruck 0,5 510 10
PP_M_HD_240/70_0_0_Tape Hochdruck 08 390 10
(2 mm auf 4 mm)
PP_M_ND_240/70_0_0_Tape Niederdruck 0,8 545 10
PP_HP_190_0_Tape HP - - -
PP_VAK_190_0_Tape VAK - - -

WC-29L-4-BU_unv.

Schaumextrusion
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3.2.6 (Inline) Hochdruckkapillarrheologie

Zur Einordnung der rheologischen Anderungen durch Langglasfasern und
gasbeladene Schmelzen wird das in Kapitel 3.2.3 beschriebene Inline-
Hochdruckkapillarrheometer verwendet. Um aus den scheinbaren Viskosita-
ten auf die wahren Viskositatswerte zu schlieRen werden die in Kapitel 2.3.2
aufgezeigten Formeln nach Weillenberg-Rabinowitsch und Bagley angewen-
det.

Um eine Validierung des Inline Systems durchfiihren zu kénnen, werden die
gewonnen Daten einerseits mit einem Offline Hochdruckkapillarrheome-
ter (Rheologische Daten gemessen mit einem Gottfert Rheograph 20) und
andererseits mit Simulationsdaten (simuliert mit Autodesk Moldflow) vergli-
chen. Die Versuche fanden bei gedffnetem Werkzeug statt und die Plastifizie-
rung wurde aufgrund prozesstechnischer Randbedingungen auf dem MucCell
Aggregat durchgefiihrt.

Fir die Simulation der Zustande im Inline Hochdruckkapillarrheometer und
um den Schmelzefluss im HeilRkanal und der in Abbildung 13 dargestellten
Kapillarkammer zu erhalten, wurde dieser Teil mittels CAD in der Software
Autodesk Moldflow abgebildet. Fiir das Ausspritzen an die Umgebung wurde
eine wirfelférmige Kavitét konstruiert.

Abbildung 32 zeigt dieses CAD Modell mit dem Anspritzpunkt (1), gedffne-
ter Nadelverschlussdiise (2), Druck-/Temperatursensoren P1 (3) und P2 (4)
und dem Umgebungswirfel (5).
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3 2

i

e

Abbildung 32: Schematischer Querschnitt HeiBkanal mit Anspritzpunkt (1), gedffneter Nadel-
verschlussdise (2), Druck-/Temperatursensoren P1 (3) und P2 (4), Umge-
bungswirfel (5)

Die Druckwerte wahrend des Einspritzvorgangs wurden an Stellen des
konstanten Materialvolumenstroms aufgenommen und ausgewertet. Da das
bei den physisch durchgefiihrten Versuchen verwendete unverstarkte Polyp-
ropylen der Firma Easicomp mit einem MFI von 120 g/ 10 min nicht in der
Software implementiert ist, wurde als Ersatz Borealis HKO60AE mit einem
MFI von 125 g/10 min fir die Simulation verwendet. Als Massetemperatur
wurde 220 °C gewahlt und die funf Einspritzvolumenstrome 3 cm3/s, 6 cm3/s,
13 cmd/s, 141 cm3/s und 408 cm3/s wurden simuliert.

Mit dem in Abbildung 13 dargestellten Inline Hochdruckkapillarrheometer
(IHKR) und als Vergleich mit dem Offline Hochdruckkapillarrheometer
(HKR) wurden bei verschiedenen Massetemperaturen (200 °C, 220 °C,
240 °C) Messungen an unverstarktem PP durchgefiihrt.

Nach der grundsatzlichen Validierung der Eignung des IHKR zur Bestim-
mung rheologischer Kennwerte wurden bei 240 °C Massetemperatur zusatz-
lich Messungen an unverstarktem PP und 40 Gew.% langglasfaserverstark-
tem Stabchengranulat bzw. ohne und mit 0,3 Gew.% Gasbeladung
durchgefiihrt. Diese Messungen sind bei den gangigen Offline Systemen v.a.
bei den hohen Scherraten, die beim SpritzgielRen auftreten kénnen, nicht ohne
Weiteres mgglich.

94



3.2 Prozesse

Um diese Scherraten zu bestimmen, wurde die Schmelze bei verschiedenen
Volumenstrémen durch den 4 mm Kapillardurchmesser gespritzt. Tabelle 11
zeigt den eingestellten Maschinenparameter ,,VVolumenstrom®, den aus den
p,T Daten ermittelten tatsachlichen, gemessenen Volumenstrom sowie die
dazugehorige scheinbare Viskositat.

Tabelle 11: Volumenstrom mit zugehdrigen Scherraten

Eingestellter
Volumenstrom Qein [cm?3/s]

Gemessener
Volumenstrom Qgem [cM?/s]

Scheinbare Scher-
geschwindigkeit

Yap [1/5]
13 18 2865
31 35 5570
63 67 10663
126 128 20372
251 252 40107

Jeder der gezeigten Versuche wurde drei Mal wiederholt und der Mittelwert
der Driicke zur weiteren Berechnung der scheinbaren bzw. wahren Viskositét

und scheinbaren bzw. wahren Scherrate verwendet.
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3.3  Struktur der Integralschaumbauteile

3.3.1 Schliffbilder/Querschnittsaufnahmen

Fur die Versuchsproben wurden die Kern- und Deckschichten der Probekdr-
per vermessen und der Kernschichtanteil nach Gleichung (2.15) zur Schaum-
aufbaucharakterisierung bestimmt. Zur Vermessung wurde die Software
,Olympus Stream Image Analysis® mit Skalenteilungswert von 0,01 um
verwendet. Dabei wurde der Kernschichtanteil zwischen unterer und oberer
Deckschicht — beginnend bei den ersten sichtbaren Zellen — vermessen.

Die zu untersuchenden Probekdrper wurden der Platte (wie in Abbildung 28
dargestellt) handisch mit Hilfe eines Skalpells entnommen, sodass die Blick-
richtung in FlieBrichtung und die Makroskopieebene quer zur FlieRrichtung
liegt.

Zur Praparation wurden die ~ 1,5 cm langen Proben in eine Mischung aus
Einbettmittel VariDur200 und Harter in einem Volumenverhaltnis von 2:1
eingebettet. Hierbei wurden die Einbettformen bis zu einer Héhe von ~ 1 mm
mit der Mischung gefiillt und die Proben mittels Pinzette darin platziert. Nach
15 Minuten Aushértezeit wurde die Form vollstandig gefillt und ausgehértet.

Diese Proben wurden zunédchst mit 300 Mesh Kérnung und danach mit 600
Mesh tiber 1200, 2500 bis 4000 Mesh Koérnung geschliffen. Zur Betrachtung
der Proben wurde ein Makroskop ,,Wild M420* mit einer ,,Olympus UC30“
Kamera verwendet. Dariiber sind Ubersichtshilder mit 12,5facher, 16facher
und 32facher VergrdRerung moglich. Abbildung 33 zeigt beispielhaft die
Probe PA6_M_HD 300/80_0 0 mit eingezeichnetem Ubergang zwischen
Kern- und Deckschichten.
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Abbildung 33: Schliffbild der Probe PA6_M_HD_300/80_0_0 mit eingezeichnetem Ubergang
Kern-/Deckschichten (aus [164])

Der Grofteil der Proben wurden bei 16facher VergréBRerung vermessen, fur
detailliertere Abbilder z.B. der Deckschichten wurden die Proben unter dem
Mikroskop ,,Aristomet™ von Leitz mit S0facher bis 1000facher Vergroflerung
aufgenommen und ausgewertet.

Zur Analyse der Faserorientierung und Untersuchung des Querschnitts
wurden von den zerstérend gepriiften Charpy-Probe REM Aufnahmen mit
Hilfe eines SUPRA 55 VP der Firma Zeiss angefertigt.

3.3.2 Faserlingenanalyse (FASEP)

Die Faserlange eines glasfaserverstarkten SpritzgieRbauteils ist ein wichtiger
struktureller ~ Faktor in der Betrachtung der Prozess-Struktur-
Eigenschaftsbeziehung. Um die verschiedenen Prozessrouten und -parameter
miteinander vergleichen zu kdnnen ist es wichtig, eine verlassliche und in der
Wissenschaft bzw. Industrie anerkannte Methode zu verwenden.

Das Vorgehen zur Faserlangenmessung bei dem FASEP Langenmesssystem

ist laut der Firma ,,xyz high precision” und verschiedenen wissenschaftlichen
Studien [26, 36, 172] Folgendes:

97



3 Experimentelles

1. Schritt: Probenpraparation

e Faserseparation von der Matrix (Pyrolyse oder chemisches
Auflésen der Matrix)

e Verdunnung und Verteilung der Fasern auf eine Petrischale
2. Schritt: Halbautomatisierte Bildauswertung
3. Schritt: Statistische Auswertung

Die im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Proben wurden mithilfe eines
Muffelofens (Linn High Therm VMK-250-S) und den Polymeren angepass-
ten Temperaturrampen verascht. [173] Dabei werden die Materialsysteme PP,
PA6 und PPS sowie PPS von Umgebungstemperatur auf 250 °C in 2 Stunden
mit einer Stunde Haltezeit erhitzt und danach auf 600 °C (700 °C bei PPS) in
6 Stunden flir eine Stunde erhitzt, um die Matrix thermisch aufzulésen. Die
Faserverteilung und -verdiinnung der Glasfasern geschieht handisch in einer
Glykol/Wasser Mischung. Nachdem diese Mischung auf die Petrischale
aufgebracht wurde, werden aus statistischen Griinden mindestens 5.000
Einzelfasern gemessen und ausgewertet. Diese Fasern werden anschlieRend
in verschiedene Faserldngenklassen (im Rahmen dieser Arbeit je 150 um
breit) aufgeteilt und diesen zugewiesen. Die Faserlangenverteilung kann
entweder Anzahlgemittelt nach Formel (3.1)

_ Zisomit L
Ly==—7""—" (3.1)

oder Langen- (bzw. unter der Annahme gleichbleibender Faserdurchmesser
und damit gleichbleibender Dichte) Gewichtsgemittelt nach Formel (3.2)

n 72
i=o i " L%

Le=o——
T Xon L (3.2)

dargestellt werden.
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Fur langfaserverstarkte Polymerverbunde wird oft die gewichtsgemittelte
Faserlange angegeben, da die fur die mechanischen Eigenschaften entschei-
denden langeren Fasern eine héhere Gewichtung erhalten.

Weiterhin wird der von Truckenmdller [48] vorgeschlagene Faktor ,,FLD*,
der die Breite der Faserlangenverteilung als Quotient aus gewichtsgemittelter
Faserlange zu anzahlgemittelten Faserlange darstellt, angegeben.

Laut Truckenmdller [48] ist ein Faktor bis 1,6 — unabhangig vom Matrixma-
terial — ein Zeichen fur eine gute Faserdispergierung. Bei Werten tber 1,6 ist
mit einem Auftreten einer multimodalen Faserverteilung zu rechnen wobei
ein Peak bei Le/Ln=1 auf nicht dispergierte Faserblindeln mit der L&nge des
Ausgangsstébchengranulats hindeutet.

3.3.3 CT Aufnahmen und Auswertung

Da die mechanischen Eigenschaften bei Spritzgiebauteilen nicht nur vom
Fasergehalt und der Faserlange abhéngen, sondern auch stark von der Orien-
tierung der Fasern, hat sich als zerstérungsfreie Analysemethode die Auswer-
tung von CT Aufnahmen etabliert.

Nguyen Thi et al. [174] zeigt mittels CT Messungen an kurzglasfaserver-
starkten PAG6 Proben, die im SpritzgieRverfahren hergestellt wurden, dass die
so ermittelte Faserorientierung in guter Ubereinstimmung mit den simulativ
und experimentell bestimmten Werten von Bay et al. [53, 175, 176] am
Beispiel von PA6.6 mit 43 Gew.% Glasfaseranteil stehen. Die Fasern liegen
dabei in einem fiinfschichtigen Aufbau vor vergleichbar mit der Orientierung
der Kurzglasfasern nach Abbildung 4.

Fur die grolRe Datenmengen bei der Verarbeitung von uCT-Scans von langfa-
serverstérkten Polymeren hat Gandhi [177] eine Methode zu Datenaufberei-
tung entwickelt. Dabei werden diese Aufnahmen in finite Elemente geteilt,
die Datenmenge reduziert und jeder Faser einer Mittellinie zugeordnet. Damit
werden die Orientierungstensoren abgebildet und so die Orientierung der
Fasern dargestellt.
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Um die Orientierung und Lé&nge der Fasern im integralen Sandwichverbund
zu bestimmen, wurden mithilfe eines Computertomographen Aufnahmen von
Proben mit verschiedenen Herstellparametern und -prozessen erstellt. Die
Aufnahmen wurden mit Hilfe eines Praszisionscomputertomograph YXLON
CT mit den in Tabelle 12 dargestellten Einstellparametern und den Pro-
benabmessungen 3 x 4 x 5 mm? erzeugt.

Tabelle 12: Aufnahmeparameter Computertomographie

Rohrenkopf Transmissionsrohre
Target Wolfram
Beschleunigungsspannung 100 kv
Rohrenstrom 0,04 mA
Abstand Fokus-Objekt 10,78 mm
Abstand Fokus-Detektor 744,91 mm
VoxelgroRe 3,32 ym
o

Die Auswertung der so gewonnenen Bilder erfolgte fur die Faserorientie-
rungsanalyse mit der kommerziell verfiigbaren Software ,,VG Studio® und
fiir die Faserlangenanalyse sowie die qualitative Lage der Fasern mit den von
Pinter et al. in [178, 179] beschriebenen Methoden und Algorithmen. Ein
sog. ,,Circular Voting Filter* diinnt die Fasern in Dickenrichtung aus um
Faserkreuzungspunkte, die durch Aufnahmeschatten entstehen, zu vermeiden.
Uber einen Threshold, der manuell in der Software Imagel gesetzt wird,
werden die Fasern von den Zellen und der Matrix anschliefend optisch
getrennt und ,,skeletonisiert. Ein Matlab Programm wandelt diese Faserda-
ten dann in einzelne Vektoren um, die fur die Faserlangenanalyse und die
qualitative Darstellung der Faserlage verwendet werden.
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3.4 Mechanische Eigenschaften

3.4  Mechanische Eigenschaften

Alle Prufkorper fur die 4-Punkt Biegeprifung sowie die Charpy Schlagzé-
higkeitsprifung wurden nach dem Wasserstrahlschneiden und ggf. Entgraten
der Schnittrander fir mindestens 2 Tage bei Normklima nach DIN EN I1SO
291 ,,Kunststoffe - Normalklimate fir Konditionierung und Prifung* [180]
bei 23 °C und 50% relativer Luftfeuchte gelagert und auch bei diesen Umge-
bungsbedingungen gepriift.

Da die mechanischen Eigenschaften von Polyamid 6 stark von dem Feuchte-
gehalt abhangig sind, werden diese bei einheitlichem Feuchtegehalt vergli-
chen. Je nach Bauteilgeometrie kann es lange Zeit (teilweise mehrere Wo-
chen oder Monate [171]) dauern bis ein Feuchtegleichgewichtszustand bei
Normklima erreicht wird, sodass die Polyamid Proben nach DIN EN ISO
1110:1997 konditioniert werden [181].

Dazu werden die Probekdrper auf einen Feuchtegehalt der mindestens 95%
des Gleichgewichtsniveaus entspricht gebracht. In Abhangigkeit der Wanddi-
cke ergibt sich die bendtigte Zeit bei einer Temperatur von 70£1 °C und einer
relativen Luftfeuchtigkeit von 62 £ 1 % im Klimaschrank zu min. 5,5 Tagen.
[181] Der Klimaschrank ist dabei auf diese Temperatur vorgeheizt und es ist
gewadhrleistet, dass die Proben vollstandig mit zirkulierender Luft in Verbin-
dung stehen. Zur Kontrolle werden die Proben in Zeitintervallen aus dem
Temperierschrank geholt, bei Normklima abgekihlt und auf eine 0,1%ige
Toleranz bis zum Ende der Konditionierung gewogen. Im Anschluss der
Konditionierung werden alle Proben luft-/wasserdicht verpackt und vor der
eigentlichen Priifung min. 1 Stunde bei Normklima gelagert, um ungewollte
Feuchteveranderungen beim Transport/der Lagerung zu vermeiden.

3.4.1 4-Punkt-Biegung

Die Probekdrper wurden auf 4-Punkt-Biegung in Anlehnung an DIN EN ISO
178:2011-04 und DIN EN ISO 14125:2011-05 geprift. Die Biegeprifung ist
fur Sandwichaufbauten die relevanteste Prifung, da (wie in Kapitel 2.4 und
2.5 ausfiihrlich beschrieben) diese Belastungsart am Bauteil (z.B. Unterbo-
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den) relevantesten ist. Ein weiterer Vorteil des quasistatischen 4-Punk-
Biegeversuchs gegenuber des 3-Punkt-Biegeversuchs ist das konstante
Biegemoment, das zwischen den beiden Druckfinnen vorliegt [182]. So ist
gewaéhrleistet, dass die Probe nicht immer unter der oberen Druckfinne (beim
3-Punkt-Biegeversuche die Stelle des hdchsten Biegemoments) versagt,
sondern an der Stelle, an dem das Material/Bauteil am schwéchsten ist. Der
prinzipielle Versuchsaufbau mit einer eingebauten PA 6 Probe ist in Abbil-
dung 34 dargestelit.

Abbildung 34: Prinzipieller Versuchsaufbau zur 4-Punkt Biegung

Die Prufungen wurden auf einer Priifmaschine vom Typ Zwick/Roell Z22.5
und einer Kraftmessdose mit einer Maximalkraft von 2,5 kN durchgefiihrt.
Der induktive Wegaufnehmer liegt auf der Unterseite des Prifkdrpers in der
Mitte an. Vor jeder Priifung wurden die Probekdrper auf einer Feinwaage auf
50 mg genau gewogen und an drei Stellen die Dicke, die Breite und die
Lange der Proben mit einer Messschraube mit einer Genauigkeit von 10 um
gemessen. Dabei betrdgt die maximale Grenzabweichung vom Mittelwert
2%. Aus diesen Werten zum Gewicht und den Abmessungen lasst sich die
Sandwichdichte mit Gleichung (2.14) berechnen. Nach DIN EN 1SO 178 [89]
ist das Versagen durch Zug- oder Druckspannung ausgeldste Briiche entfernt
von den Auflagerpunkten erlaubt, wohingegen ein Versagen durch interlami-
nare Scherung zum Ausschluss der Probe fiihrt. [183]

Fur den Abstand der unteren Auflage wurde 66 mm und fiir den Abstand der
oberen Druckfinnen 22 mm gewadhlt. Die Prifgeschwindigkeit ist jeweils an
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3.4 Mechanische Eigenschaften

die Dicke des Prufkorpers angepasst sodass die konstante Dehnrate nahe-
rungsweise 1% pro Minute betragt. Der maximale Verfahrweg betrégt dabei
13 mm.

3.4.2 Charpy-Schlagzihigkeit

Ergénzend zu den 4-Punkt-Biegeprifungen wurden die Probekorper in
Anlehnung an DIN EN ISO 179 [184] in der nicht instrumentieren Schlagzé-
higkeitsprufung auf ihre Charpy-Schlageigenschaften uberprift. Diese
Priifung soll zeigen, ob die dynamische Beanspruchbarkeit durch Langglasfa-
serverstarkung bzw. Schaumen veréndert wird.

Die Werte des breitseitigen Schlags sind zum Vergleich schlagartiger Bean-
spruchung verschiedenen Polymere (geschdumt und/oder langglasfaserver-
starkt) auch  fur viele industrielle  Einsatzgebiete der LFT-
Integralschaumbauteile interessant (z.B. Unterboden). Abbildung 35 zeigt die
Mdglichkeiten der Prifbeanspruchung aus DIN EN ISO 179.

Schmalseitiger Schlag Breitseitiger Schlag

Pendelhammer

%L

™ Auflager

) Probe

Schlagrichtung

Abbildung 35: Prinzipieller Versuchsaufbau zum Charpy Schlagzahigkeitsversuch (Schmalseiti-
ger Schlag — links und Breitseitiger Schlag — rechts) nach EN 1SO 179

Die Proben im Rahmen dieser Arbeit werden ungekerbt und breitseitig auf
einem Zwick Roell Charpy Schlagwerk mit 5J Pendelhammer belastet.
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3 Experimentelles

3.4.3 Druckversuche

Um das vereinfachte Modell der mechanischen Eigenschaftsbestimmung aus
Kapitel 2.5 fur unverstarkte Polymere auf fur die im Direktverfahren faser-
verstarkten Integralschaumbauteile anzuwenden, werden flr ausgewéhlte
Proben die Elastizitditsmodule des Kerns bestimmt. Mit den Biege-
Elastizitditsmodulen der zugehoérigen, ungeschdumten Deckschichten lassen
sich so ,,virtuelle® Sandwichbauteile erstellen, die mit den Werten der realen
Integralschaumbauteile verglichen werden.

Bei den Druckversuchen an den Sandwichstrukturen wirkt die Kraft auf die
gesamte Oberfladche und senkrecht zu den Schichten wirkt. Das Modul des
geschdumten Kerns ist wesentlich kleiner ist als das der kompakten Deck-
schichten. Somit wird angenommen, dass eine solche Prufung im Bereich der
elastischen Dehnung des Schaumkerns eine Bestimmung des Druckmoduls
ausschlieBlich der Kernschicht liefert. Die Probekérper der Druckmodulprii-
fung wurden mit einer Lochsdge (Innendurchmesser 41 mm) ausgeschnitten
und entgratet. Die Bestimmung des Druckmoduls wurde bei einer Geschwin-
digkeit von 0,3 mm/min auf einer 100 kN Zwick Universalpriifmaschine mit
einer Kraftmessdose von 20 kN und einem induktiven Wegaufnehmer durch-
gefuhrt. Um Setz- oder Einfahreffekte zu vermeiden, wurde im elastischen
Bereich ein Be- und Entlastungszyklus vor der eigentlichen Probenprifung
durchgeflhrt. Durch den linearen Bereich (zwischen 2% und 4% Dehnung)
dieser so ermittelten Kraft-Weg Kurven wurde eine Ausgleichsgerade gelegt,
deren Steigung dem Elastizitdtsmodul des Kerns entspricht.
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Im folgenden Kapitel werden die erzielten Ergebnisse zum Herstellungspro-
zess (Kapitel 4.1) der Integralschaumbauteile, deren Struktur (Kapitel 4.2)
und mechanische Eigenschaften (Kapitel 4.3) dargestellt und in den jeweils
darauf folgenden Abschnitten einzeln diskutiert. In Kapitel 4.4 werden die
beiden Bauweise ,,differential” und ,,integral® auf erzielbare mechanische
Eigenschaften wie auf deren Wirtschaftlichkeit (Kosten-Zeit) verglichen.

In diesen Kapiteln werden — wo anwendbar — die Ergebnisse und einzelnen
Plots zu MuCell und D-LFT-TSG Prozess getrennt aufgezeigt und dann in
den sich anschlielenden Diskussionskapiteln miteinander verglichen.

4.1 Prozessuntersuchungen und
Rheologie

In den folgenden Unterkapiteln werden fir die in Kapitel 3.2.4 verwendeten
Prozessparameter die unterschiedlichen Ergebnisse der Werkzeuginnen-
drucksensorik  dargestellt. ~ Auch  werden die  mittels  Inline-
Hochdruckkapillarrheometer (IHKR) ermittelten Rheologiedaten dargestellt.

4.1.1 Werkzeuginnendriicke

Die Kurven der Werkzeuginnendrucksensoren zeigen die Einflisse von
ausgewahlte Prozessparameter, orientiert an den Randbedingungen des DOE,
auf die resultierenden Werkzeuginnendriicke beim Einspritzen. Diese Daten
bilden die Grundlage zum  Verstdndnis der  Prozess-Struktur-
Eigenschaftsbeziehungen.
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4.1.1.1 Polypropylen

Die nachfolgenden Abbildungen zeigen die Druckverldufe an den in Abbil-
dung 25 dargestellten Werkzeuginnendrucksensoren fiir PP. Jede Kurve steht
dabei fur eine représentative Platte mit den Maschinen- und Prozessparame-
tereinstellungen aus Kapitel 3.2.4.

MuCell

In Abbildung 36 sind die Werkzeuginnendruckverldufe der in Abbildung 25
gezeigten Sensoren flr unverstarkte PP Proben (PP_M_HD_200/40 0 0;
PP_M_HD_200/40_0_3; PP_M_HD_240/60_0_0; PP_M_HD_240/60_0_3)
dargestellt. Diese Proben bilden dabei den duBeren Rahmen des DOE Ver-
suchsbereichs und représentieren die minimalen und maximalen Einstellun-
gen der Versuchsparamater ,,Massetemperatur®, ,,Werkzeugtemperatur* und
»Verzogerungszeit®.

Die Druckverldufe stellen sich als einheitlich und reproduzierbar dar. Die
Standardabweichungen drei aufeinanderfolgender Versuche bei gleichen
Einstellungen liegt fir die Maximaldriicke der Drucksensoren aller Parame-
terkombinationen bei ungefahr 3% bis 7%. Zeitlich sprechen die Sensoren
unabhéngig von den Prozessparametern immer in der gleichen Reihenfolge
an. Dabei bilden zeitlich gesehen die angussnahen Sensoren 4, 5 und 6 den
Anfang, gefolgt von Sensor 3, der bei der Anspritzsituation von unten etwa
auf % der Plattenlédnge liegt. Abschliefend erhoht sich der Druck an den
Sensoren 1 und 2 zeitgleich, was eine homogene und lineare FlieBfront am
Bauteilende bestatigt.

Bei unverstarktem PP als Matrixmaterial liegen bei niedriger Massetempera-
tur (200 °C) und niedriger Werkzeugtemperatur (40 °C) die Maximalwerte
der angussnahen Sensoren bei ~ 370 bar und angussfern wahrend der Verzo-
gerungszeit bei ~ 250 bar. Bei erhdhten Werkzeug- und Massetemperaturen
erhoht sich auch der maximale Werkzeuginnendruck um den Anguss auf ~
500 bar, wobei der Druck wahrend der Verzogerungszeit bei ~ 250 bar bleibt.
In allen Fallen fahrt die Prazisionsdéffnung nach der Verzégerungszeit von 0
bzw. 3 Sekunden zu einem raschen und starken Druckabfall auf Umgebungs-
druck. Werden dem PP 40 Gew.% Glasfasern hinzugefiigt, ergibt sich fiir die
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4.1 Prozessuntersuchungen und Rheologie

Werkzeuginnendriicke das in Abbildung 37 gezeigte Kurvenbild. Die Maxi-
maldriicke am Anguss steigen dabei bei den Proben PP_M_HD_200/40_40_0
und PP_M_HD_200/40_40_3 auf ~ 410 bar und sinken in der Verzdgerungs-
zeit angussfern auf ~ 150 bar ab. Werden die Massetemperatur und die
Werkzeugtemperatur erhoht, so sinken die Maximalwerte um ~ 50 bar
angussnah und steigen um ~ 50 bar angussfern.
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Abbildung 36: Werkzeuginnendruckkurven PP (MuCell, kein Glasfaseranteil)
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Abbildung 37: Werkzeuginnendruckkurven PP (MuCell, 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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D-LFT-TSG

Abbildung 38 zeigt die Maximalwerte der Werkzeuginnendrucksensoren fir
den D-LFT-TSG Prozess und 40 Gew.% Glasfaseranteil. Die Maximalwerte
liegen bei allen gezeigten Proben bei ungefahr 450 bar flr die Sensoren auf
Position 5. Die Probe PP_D_HD_200/40 40 0 zeigt kein genaues Uberei-
nanderliegen der Sensordaten 1 und 2. Das weist fur das D-LFT-TSG Verfah-
ren bei sofortigem Offnen der Werkzeugkavitit nach dem Einspritzen auf
eine inhomogenere Flielfront als bei den restlichen Proben hin.
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Abbildung 38: Werkzeuginnendruckkurven PP (D-LFT-TSG, 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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4.1.1.2 Polyamid 6

Analog zu den im vorangegangenen Kapitel bei PP beschrieben, sind in
folgenden Abbildungen die Werkzeuginnendruckkurven der jeweiligen
Sensoren fir die Materialsysteme PA6 und PA6/GF40 aufgefiihrt. Dabei
werden verschiedene Prozessparametereinstellungen (siehe Kapitel 3.2.4) fur
den MuCell und D-LFT-TSG Prozess dargestellt.

MuCell

In Abbildung 39 sind die Werkzeuginnendruckverldufe fur die Proben aus
PAG, die ohne Glasfaseranteil im MuCell Prozess hergestellt wurden, gezeigt.
Unabhéangig von den Prozessparametern zeigt sich ein vergleichbarer Verlauf
zu den PP Proben. Die Uberlagerung der Sensoren 1 und 2 zeigt abermals die
lineare FlielRfront am Ende des FieBweges. Bei Proben mit der Massetempe-
ratur 280 °C und der Werkzeugtemperatur von 80 °C erreichen die Maxi-
malwerte einen Druck von ~ 420 bis 450 bar bei Sensor 5 und sind damit ca.
50 bar hoher als bei den Versuchen mit 300 °C MT und 100 °C WT. Bei den
Sensoren am FlieBwegende verursacht diese Temperaturerhthung eine
Erhéhung des Drucks um ca. 30 bar.

Werden der PA6 Matrix bei vergleichbaren Prozessparametern 40 Gew. %
Langglasfasern hinzugefugt, steigen die maximalen Werzeuginnendriicke auf
ungefdhr 600 bar (PA6_M_HD 280/80 40 X) bzw. ungefahr 500 bar
(PA6_M_HD 300/100_40_ X) (Abbildung 40). Die Driicke am FlieBwegen-
de sinken dabei gleichzeitig auf ~ 150 bar.
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Abbildung 39: Werkzeuginnendruckkurven PA6 (MuCell kein Glasfaseranteil)
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Abbildung 40: Werkzeuginnendruckkurven PA6 (MuCell, 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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D-LFT-TSG

Wird der D-LFT-TSG Prozess verwendet, ergeben sich die Werkzeuginnen-
dricke nach Abbildung 41. Bei niedrigen Masse-/Werkzeugtemperaturen
liegen die hochsten Innendriicke (am Anspritzpunkt) bei ~ 610 bar, die
Erhéhung der Temperaturen verringert diese bei PA6_D HD_300/100_X um
~ 30 bar. Am FlieBwegende liegen die Driicke bei ca. 280 bar
(PA6_D_HD_280/80_X) bzw. ~ 380 bar (PA6_D_HD_300/100_X).
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Abbildung 41: Werkzeuginnendruckkurven PA6 (D-LFT-TSG, 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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4.1.1.3 Random Polypropylen

Abbildung 42 zeigt die Werkzeuginnenddriicke von rPP, dass im D-LFT-
TSG Verfahren mit 40 Gew.% faserverstérkt wird. Abhéngig von der Masse-
/Werkzeugtemperatur stellen sich die Maximaldriicke angussnhah bei ~ 400
bar (rPP_D_HD_200/40_40_X) bzw. ~ 370 bar (rPP_D_HD_240/60_40 X)
ein. Eine Erhéhung der Temperaturen filhrt zu einem Anstieg der Driicke am
FlieBwegende von ~ 130 bar auf ~ 230 bar. Die Verzdgerungszeit ist deutlich
die mit dem Druckabfall bei der Prazisions6ffnung erkennbar.
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Abbildung 42: Werkzeuginnendruckkurven rPP (D-LFT-TSG, 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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4.1.1.4 Polyphenylensulfid

Abbildung 43 und Abbildung 44 zeigen die Werkzeuginnendriicke bei
verschiedenen Prozessparametern fir PPS ohne bzw. mit 20 Gew.% Glasfa-
sern hergestellt im D-LFT-TSG Prozess. Ohne Glasfaseranteil liegen dabei
die Maximaldriicke bei ~ 650 bar, wobei die Driicke am FlieRwegende
deutlich geringer (~ 200 bar) ausfallen. Auch ist erkennbar, dass bei 0 Se-
kunden Verzdgerungszeit die Druckkurven der am FlieBwegende liegenden
Sensoren nicht vollstandig ausgepragt sind und erst bei 1 Sekunde Verzdge-
rungszeit, in der ein Nachdruck von 300 bar anliegt, Giber 200 bar erreichen.

PPS_D_HD_300/130_0_0
800 === ==

2 700 T-2
£
% 600
£500 3
5400 4
»§1||n
F200 °
Zo 6
o0
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Zeit in Sckunden
PPS_D_HD_300/130_0_2
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£
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%
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=
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0 1 2 3 4 5 6 7 8
Zeitin Sckunden
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] 1 2 3 4 5 6 7 3
Zeitin Sekunden
1_p-Sensor 2_p,T-Sensor 3_p-T-Sensor
4 p,T-Sensor 5 _p,T-Sensor 6_p-Sensor

Abbildung 43: Werkzeuginnendruckkurven PPS (D-LFT-TSG, kein Glasfaseranteil)

116



4.1 Prozessuntersuchungen und Rheologie

Durch die Faserverstarkung mit 20 Gew.% Glasfasern steigt der Druck an
den angussnahen Sensoren 5 auf tber 700 bar an. Bei 0 Sekunden Verzdge-
rungszeit ist die Platte gerade so vollstandig gefullt, was an den Druckkurven
fir Sensor 1 und 2 erkennbar ist. Ab 1 Sekunde Verzdgerungszeit sind die
Dricke der angussfernen Sensoren im Bereich von 200 bar, was auf eine
Formflllung mittels des Nachdrucks in der Verzdgerungszeit hinweist.

PPS_D_HD_300/130_20_0

G

i

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Zeit in Sekunden

PPS_D_HD_300/130_20_2
800 = = -

700
600

[EERT T
e e 2 2
=SE—2n——1

Werkzeuginnendruck in bar

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Zeit in Sekunden

PPS_D_HD_300/130_20_4

0 1

o

3 4 5 6 7 8
Zeitin Sekunden

1_p-Sensor 2_p,T-Sensor 3_p-T-Sensor
4 _p,T-Sensor 5_p,T-Sensor 6_p-Sensor

Abbildung 44: Werkzeuginnendruckkurven PPS (D-LFT-TSG, 20 Gew.% Glasfaseranteil)
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4 Ergebnisse

4.1.2 Inline Hochdruckkapillarrheologie

Zunéchst werden die Ergebnisse der Simulation mit denen des Offline Hoch-
druckkapillarrheometers (HKR) und des Inline Hochdruckkapillarrheometers
(IHKR) an unverstérktem PP verglichen. Abbildung 45 zeigt die Ergebnisse
fiir die simulierten Daten (Material: Borealis HKO60AE mit einem MFI von
125 g/10 min), das HKR (Gottfert Rheograph) und das IHKR. Aus den
gewonnen Druckdaten (an den Stellen aus Abbildung 27 gemessen) werden
nach den Formeln in Kapitel 2.3.2 zunédchst die scheinbare Viskositét und
scheinbare Scherrate berechnet und dann mittels WeiRenberg-Rabinowitsch
Korrektur die wahre Viskositat und wahre Scherrate bestimmt.

102 LA nn L] | PR A Bt | PR e L | LI R X L ]
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=
A
W
£ =
R=
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E =
Z 10+ . 4
_3 ]
.:C>.2 ]
g n
]
= A PP Borealis (Simulation) A
@ PP Easicomp (HKR)
® PP Easicomp (IHKR)
10° B e
10’ 102 10° 10* 10° 108

Wabhre Scherrate in 1/s

Abbildung 45: Wahre Viskositét Giber wahrer Scherrate von PP unverstérkt bei 220 °C Masse-
temperatur (siehe auch [163])

Die so bestimmten wahren Viskositadten der Simulation liegen dabei um
ungefahr 15% unter den Werten des HKR und IHKR, die jeweils in sehr
guter Ubereinstimmung sind.
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4.1 Prozessuntersuchungen und Rheologie

Messungen am IHKR bei verschiedenen Temperaturen (200 °C und 240 °C)
an unverstarktem PP und bei 240 °C mit PP LGF 40 Gew.% Fasergehalt
fahren zu den in Tabelle 13 angegebenen Druckabféllen fur PP und
PP/LGF40 bei verschiedenen Massetemperaturen.

Tabelle 13: Druckabfall bei verschiedenen Materialsystemen (PP und PP/LGF) bei verschiede-

nen Massetemperaturen

Material Temperatur Scheinbare Ap=P1-P2 [bar]

[°C] Scherrate [1/s] L/D =154 L/D = 4,04

2865 16,86 21,51

5570 21,33 27,86

200 10504 26,98 35,26

20213 34,32 43,71

. 39470 47,46 57,78

PP-Easicomp 2865 7,71 14,76

5570 11,34 20,32

240 10504 15,77 25,67

20213 22,37 34,81

39470 29,29 46,40

5411 37,09 49,89

10265 45,28 60,44

PP-LGF40 240 20054 64,45 79,06

39470 79,11 95,43

Die Messungen zeigen, dass bei PP/LGF mit 40 Gew.% und 240 °C Masse-
temperatur der Druckabfall zwischen P1 und P2 wesentlich hoher ist als bei
unverstarktem PP. Da die Temperatur im IHKR bei Faserverstérkung stérker
als bei unverstdrktem PP schwank ist es nicht mdglich die WeiRenberg-
Rabinowitsch Korrektur durchzufiihren.
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Abbildung 46: Scheinbare Viskositat iber scheinbarer Scherrate (Daten aus IHKR) fiir PP bei
verschiedenen Massetemperaturen und PP/LGF40 (siehe auch [163])

Die Werte fur die wahre Viskositdt (iber Scherrate von Offline und Inline
bestimmten Werten von unverstarktem, PP ohne und mit 0,3 Gew.% Gasbe-
ladung zeigen eine um ~ 20 % niedrigere Viskositat als ohne Gas (Abbildung
47). Auch bei einer Massetemperatur von 240°C liegen bei unverstarktem PP
die Werte fur die wahre Viskositét Giber der wahren Scherrate gemessen mit
dem HKR in guter N&herung zu den Werten gemessen mittels IHKR.
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Abbildung 47: Wahre Viskositét Uber wahrer Scherrate von PP und PP mit 0,3 Gew.% N2 bei
240 °C (Daten aus HKR und IHKR) (siehe auch [163])

4.2  Struktur der Integralschiume

In den nachfolgenden Kapiteln werden die unterschiedlichen Strukturen der
Integralschaumbauteile anhand von REM Querschnittsaufnahmen, Schliffbil-
dern (far den Vergleich MuCell und D-LFT-TSG Prozess anhand der Materi-
alsysteme PP und PAG6), FASEP Faserlangenanalyse und fur ausgewéhlte
Proben aus PP an CT Aufnahmen analysiert.

4.2.1 Schliffbilder und REM Aufnahmen

Zur Bestimmung des strukturellen Aufbaus — im Speziellen die Dicke der
Deckschicht im Verhaltnis zur Kernschicht und die Mikrostruktur — der
Sandwichaufbauten werden Schliffbilder der Proben sowie REM Aufnahmen
(nach Bruch durch dynamische Belastung im Charpy Schlagzahigkeitsver-
such) zur Faserorientierungsanalyse herangezogen. Das im Grundlagenteil in
Kapitel 2.4 beschriebene Verhaltnis ,k* wird als MafR fir das Verhdltnis
Deckschichtdicke/Kernschichtdicke herangezogen.
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4 Ergebnisse

4.2.1.1 Polypropylen (PP)

MuCell

Die Querschnitte der Sandwichstrukturen aus PP die mit den Parametern in
Kapitel 3.2.4 des MuCell Prozess gefertigt werden sind in Abbildung 48 zu
sehen. Es sind exemplarisch Proben mit den dicksten Deckschichten
(PP_M_HD_200/40 0 3 bzw. PP_M_HD 200/40 40 3) und dinnsten
Deckschichten (PP_M_HD 240/60 0 0 bzw. PP_M_HD_240/60_40 0) aus
dem interessanten Probenbereich des DOE dargestellt.

PP_M_HD 200/40 0_3 PP_M_HD _240/60 0_0

PP_M_HD 200/40 40_3 PP_M_HD _240/60_40_0

Abbildung 48: Schliffbilder vom Querschnitt der PP Proben im MuCell Verfahren ohne und mit
40 Gew.% Glasfaseranteil
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4.2 Struktur der Integralschdume

Bei den unverstarkten Proben ist ein scharfer und klar getrennter Ubergang
bei Probe PP_M_HD_200/4 0 3 zu erkennen wohingegen bei hoheren
Werkzeug-/Massetemperaturen und einem Fehlen der Verzégerungszeit
dieser Ubergang ,,verschwimmt (vgl. Probe PP_M_HD 230/60 0).

Die zugehorigen Verhéltnisse k sind in Abbildung 49 fur die gesamten
Prozessparameter (d.h. fiir unverstirkte, mit 30 Gew.% und 40 Gew.%
verstérkten Proben) im MuCell Prozess fur PP angegeben.

k-Verhéltnis
(MuCell, PP ohne, mit 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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Abbildung 49: k-Verhaltnis fir PP im MuCell (kein, 30 Gew.% und 40 Gew.% Faseranteil)

Abbildung 50 zeigt die REM Aufnahmen der Querschnitte von 30 Gew.%
faserverstarkten Proben quer und parallel zur FlieRrichtung. Probe
PP_M_HD_220/50_30_1,5 p (Abbildung 50 links) zeigt in der Detailvergro-
Rerung dass die Fasern in der Deckschicht in FlieRrichtung ausgerichtet sind,
da die Querschnitte einzelner gebrochener Fasern erkennbar sind. Die ,,quer®
Probe PP_M_HD 220/50 _30_1,5 g (Abbildung 50 rechts) zeigt im Gegen-
satz dazu die Seitenansicht der Fasern und so deren Ausrichtung.
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4 Ergebnisse

Im Kern lasst sich nach der zerstérenden Priifung keine genaue Orientie-
rung erkennen, die Fasern liegen in der Mitte des Bauteils regelloser vor
und sind groflenteils nicht mehr mit Matrix bedeckt.

PP_M_HD_220/50_30_1,5 p

——

PP_M_HD 220/50 30 1,5 q

Abbildung 50: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 30 Gew.% faserverstarktem PP
(MucCell)

Fir die REM Aufnahmen der 40 Gew.% verstérkten Proben zeigt sich an-
hand Abbildung 51 ein zu den 30 Gew.% faserverstérkten Proben vergleich-
barer Aufbau. Die Fasern in den Deckschichten liegen dabei bei den gezeig-
ten parallel angeordneten Probekorpern in Bildebene und damit in
FlieRrichtung. Die Deckschichtdicke — mit gelben Linien verdeutlicht — steigt
dabei mit steigender Verzdgerungszeit unabhéngig von Kombination der
Massetemperatur/Werkzeugtemperatur an. Diese Parameter beeinflussen
allerdings das k-Verhdltnis, das mit steigenden Temperaturen steigt.
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4.2 Struktur der Integralschdume

PP_M_HD_200/40_40_0_p PP_M_HD_200/40_d
el s =
s ET

0.3 p PP_M_HD_240/60_40_0_p PP_M_HD_240/60_40_3_p
i g -

Abbildung 51: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 40 Gew.% faserverstarktem PP
(MuCell)

D-LFT-TSG

Prozesstechnisch sind beim D-LFT-TSG Verfahren (schnelle) Anderungen
an z.B. Werkzeug- und Massetemperaturen schwierig, da dies eine Prozess-
unterbrechung mit dem Verlust der homogenen Gasdurchmischung im
Gesamtsystem bedeutet. Dadurch wird ein Neuanfahren des D-LFT-TSG
Prozess ndtig. Um eine hohe Zahl an représentativen Probekdrpern und
einem hohen Mal} an Informationen auf die Prozesseinfliisse bei integralen
Schéumen im Direktprozess aus den dadurch begrenzten Parameterkombina-
tionen zu ermdglichen, werden die Verzégerungszeiten in einem breiteren
Rahmen als beim MuCell Prozess variiert.

Die erhohte Anzahl der Variation der Verzdgerungszeit beim D-LFT-TSG
Verfahren fiihrt zu den in Abbildung 52 gezeigten Querschnittsschliffbilder.
Damit ist die Erfassung des Abkihlprozess der kompakten Deckschicht bei
ausgewahlten Masse-/Werkzeugtemperaturen fir PP bei einer Faserverstér-
kung von 30 Gew.% (PP_D_HD_220/50 30) und 40 Gew.%

125



4 Ergebnisse

(PP_D_HD_200/40_40 bzw. PP_D_HD_240/60_40) mdglich. Die Deck-
schichtdicke steigt dabei bei allen Proben kontinuierlich mit der Verzoge-
rungszeit an. Durch die Prozessparameter Massetemperatur und Werkzeug-
temperatur ist dabei die maximal mogliche Verzdgerungszeit limitiert, wie
z.B. bei der Probe PP_D_HD_200/40_40 ab 5 Sekunden zu erkennen ist.
Dort ist in der Zeit bevor der Préazisionsoffnungshub stattfindet schon eine
solche Menge an Polymer erstarrt, dass die noch plastische Seele nicht
gentgend Schaumdruck aufbringen kann, um die 4 mm Endwandstérke zu
erreichen. Die Platte 16st sich bereits bei diesem Préazisionshub von der
Werkzeugwand der Diisenseite ab und hat deutlich unter 4 mm Plattendicke.
Durch die Erhéhung der Massetemperatur in Kombination mit hoherer
Werkzeugtemperatur  lassen sich bei den Proben der Parameter
PP_D_HD_240/60_40 (vgl. Abbildung 52 unten) langerer Verzégerungszei-
ten umsetzen, ohne dass es zu diesem Erstarrungseffekt kommt.
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4.2 Struktur der Integralschdume

PP_D_HD 220/50_30_X
VZ3s VZ4s VZ 6s

VZ1s

Kein Schliffbild vorhanden

1 mm

PP_D_HD_240/60_40_X

VZ 0s VZ 1s VZ2s VZ 3s VZ4s VZ 5s VZ 6s VZ7s
]
1 mm

Abbildung 52: Schliffbilder vom Querschnitt der PP Proben im D-LFT-TSG mit 30 Gew.% und
40 Gew.%
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4 Ergebnisse

In Abbildung 53 sind die k-Verhaltnisse und deren Standardabweichung fir
die im D-LFT-TSG mit 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Faseranteil hergestellten

PP Probekdrper zusammengefasst.

k-Verhiltnis
(D-LFT-TSG, PP mit 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaseranteil)
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.% Faseranteil)

.% und 40 Gew

-LFT-TSG (30 Gew

-Verhaltnis fir PP im D

Abbildung 53: k

ist fir PP_D_HD_220/50 30 sowohl eine REM Aufnahme

In Abbildung 54

parallel als auch quer zur FlieRrichtung dargestellt. Es zeigt sich ein ver-

gleichbarer Aufbau zu den im MuCell Verfahren hergestellten Proben mit 30

Gew.%, da im Kern die Fasern tendenziell quer zur FlieBrichtung und in den

Deckschichten parallel dazu liegen. Die Detailaufnahmen der Deckschichten

der Probe PPD_HD 220/50 30 1

,5 zeigen fir die Fasern eine Orientierung

in FlieBrichtung. Dabei sind in Abbildung 54 (gelber Rahmen) fiir die ,,paral-
lel* orientierte Probe in den der Deckschicht die Querschnitte der Fasern und
fur die ,,quer* orientierte Probe (griiner Rahmen) die Seitenansicht der Fasern

zu erkennen.
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4.2 Struktur der Integralschdume

PP_D_HD 220/50 30 1,5 q

Rt

Abbildung 54: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 30 Gew.% faserverstarktem PP
(D-LFT-TSG)

In Abbildung 55 sind die REM Aufnahmen ausgewahlter Proben (mit paral-
leler Orientierung, d.h. Blickrichtung ist in FlieRrichtung) mit 40 Gew.%
Glasfaserverstarkung dargestellt, die im D-LFT-TSG Verfahren hergestellt
sind. Auch hier ist die zuvor beschriebene Faserorientierung in der Deck-
schicht in FlieRrichtung und 90° dazu im Kern sichtbar sowie der positive
Einfluss der Verzogerungszeit auf die Werte der absoluten Deckschichtdicke
(gelb hervorgehoben), womit eine Verringerung des k-Verhéltnisses einher-
geht.
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Masse-/W. erkzeugtemperaturﬂ

PP_D_HD_200/40_40_0_p PP_D_HD_240/60_40_0_p

Verzogerungszeit ﬂ

PP_D_HD_200/40_40_3 p PP_D_HD_240/60_40_3 p

Abbildung 55: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 40 Gew.% faserverstarktem PP
(D-LFT-TSG)
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4.2 Struktur der Integralschdume

4.2.1.2 Polyamid 6 (PA6)

MucCell

Abbildung 56 zeigt die Schliffe der Querschnitte von Sandwichstrukturen aus
PAG6 die mit den Parametern in Kapitel 3.2.4 im MuCell Prozess gefertigt
werden. Bei der Kombination niedriger Werkzeugtemperatur (80 °C) und
niedriger Massetemperatur (280 °C) zeigt sich ein regeloser Aufbau der
Schaumstruktur mit grolen, zusammenhangenden geometrisch unbestimmten
Zellen (PA6_M_HD_280/80_ 0 0 bzw. PA6_M_HD_280/80_0 2). Eine
Erh6hung der Verzdgerungszeit fuhrt bei den genannten PA6 Proben dabei
zu einer dickeren Deckschicht. Bei den Proben PA6 M _HD 280/80 0 X
und PA6_M_HD 300/100 0 X ist dieser Anstieg signifikant. Werden
ausgehend von den niedrigsten Prozesstemperaturen (280°C und 80 °C)
entweder die Massetemperatur oder die Werkzeugtemperatur erhoht, steigt
die Deckschichtdicke mit der Verzogerungszeit weniger deutlich an, eine
Tendenz ist aber zu erkennen.

PA 6 MuCell (0 Gew.% Fascrgcehalt)

PAG_M_HD_280/80_0_2 PAG_M_HD_300/80_0 2 PAG_M_11D_280/100_0_2 PAG_M_ITD_300/100_0_2

PAG_M_HD_280/80_0_0 PAG_M_HD_300/80_0_0 PAG6_M_HD_280/100_0_0 PA6_M_HD_300/100_0_0

Abbildung 56: Schliffbilder vom Querschnitt der PA6 Proben mit 0 Gew.% Glasfasern

Schliffbilder der Querschnitte von 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaserver-
stirktem PAG sind in Abbildung 57 zu sehen. Die Zellen werden kleiner und
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4 Ergebnisse

regelméRiger als bei den unverstarkten Proben. Auch hier bewirkt eine
Erhéhung der Verzbgerungszeit bei sonst gleichen Parametern einen Anstieg
der Deckschichtdicke.

PA 6 MuCell (30 Gew.% und 40 Gew.% Fasergehalt)

PAG_M_HD_290/90_30_1 _280/80_40_2 PA6_M_ID_300/80_10_2 'A6_M_HD_280/100_40_2 PAG_M_ITD_300/100_40_2

PAG_V_ITD_280/80_40_0 PAG_M_HD_300/80_40_0 PAG M HD 280/100 40 0 PAG_M_HD_300/100_40_0

Abbildung 57: Schliffbilder vom Querschnitt der PA6 Proben mit 30 bzw. 40 Gew.% Glasfasern

Abbildung 58 zeigt die Ubersicht der k-Verhiltnisse der relevanten PAG
Proben bei den verschiedenen Prozessparametern. Die hdchsten Werte (und
damit die dinnsten Deckschichten) werden mit Prozessparametern von
geringer Verzbgerungszeit und einem Fasergewichtsanteil von 40% erreicht
(bei den Proben PA6_M_HD_280/80_40_0 und PA6_M_HD_280/80_40 0
ist k gleich 0,94 und bei PA6_M_HD_280/80_40_0 ist k gleich 0,95).
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4.2 Struktur der Integralschdume

k-Verhiltnis
(MuCell, PA6 ohne, mit 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaseranteil)

SRR
AR
TR R
AR
R
Y

...

AR

k-Verhiiltnis ()
SoeLeeeee
DR W R N 0

PA6_M_HD_300/100_40_0

PA6_M_HD_280/80_0_0
PAG6_M_HD_280/80_0_2
PA6_M_HD_280/100_0_0
PAG6_M_HD_280/100_0_2
PA6_M_HD_300/80_0_0
PAG6_M_HD_300/80_0_2
PAG6_M_HD_300/100_0_0
PA6_M_HD_300/100_0_2
PAG6_M_HD_290/90_30_1
PA6_M_HD_280/80_40_0
PAG6_M_HD_280/80_40_2
PA6_M_HD_280/100_40_0
PA6_M_HD_280/100_40_2
PA6_M_HD_300/80_40_0
PAG6_M_HD_300/80_40_2
PA6_M_HD_300/100_40_2

Abbildung 58: k-Verhaltnis fir PA6 im MuCell (kein, 30 Gew.% und 40 Gew.% Faseranteil)

Die Faserorientierung in der Deckschicht und die Zellstruktur im Kern von
Probe PA6_M_HD 290/90 30 _1 sind beispielhaft fur PA6 mit einer Faser-
verstarkung von 30 Gew.% in Abbildung 59 gezeigt. Auch hier ist ein funf-
schichtiger Aufbau zu erkennen (Gesamtquerschnitt, links), mit den kompak-
ten Deckschichten (Detailaufnahme rechts oben, gelber Rahmen), feinporigen
Zwischenschichten (Detailaufnahme rechts unten, griiner Rahmen) und dem
grobporigen Kern.
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PAG_M_HD_290 90 30 1 p

Deckschicht
Zwischenschicht [

Kernschicht

o WA
y \,“T‘A“\"}& 200 pm

Abbildung 59: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 30 Gew.% faserverstarktem PA6
(MucCell)

Der Unterschied zwischen den Proben mit hichster bzw. niedrigster Deck-
schichtdicke ist fur PA6 und 40 Gew.% in Abbildung 60 dargestellt. Dabei ist
zu erkennen, dass die Deckschicht bei Probe PA6_ M _HD_ 280/80_40 2 (k-
Verhaltnis: 0,87) eine dicke kompakte Schicht besitzt, eine feinporige Zwi-
schenschicht und eine grébere Zellstruktur im Kern aufweist. Probe
PA6_M HD_300/100 40 0 (k-Verhaltnis: 0,94) weist ebenfalls diesen
funfschichtigen Aufbau auf.
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4.2 Struktur der Integralschdume

PA6_M_HD 280 80 40 2 p PA6_M_HD_300_100 40 0 p
St Deckschicht
Zwischenschicht |
Kernschicht
Zwischenschicht
Deckschicht

Abbildung 60: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 40 Gew.% faserverstarktem PA6
(MucCell)

D-LFT-TSG

Fur das D-LFT-TSG Verfahren zeigen die Schliffbilder in Abbildung 61 den
strukturellen Aufbau der Integralschaumbauteile aus PA6 mit 30 Gew.% und
40 Gew.% Faserverstarkung. Wieder ist der Einfluss der Verzégerungszeit
entscheidend fiir das Kernschicht/Deckschicht-Verhaltnis. Mit steigender
Verzogerungszeit sinkt dieses Verhaltnis, da bei gleichbleibender Endwand-
starke die Deckschichtdicke steigt und damit die Dicke der Kernschicht sinkt.
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PAG_D_HD_290/90_30_X
VZ 1s VZ 2s

PAG6_D_HD_280/80_40_X
VZ s VZ2s

PA6_D_HD_300/100_40_X
VZ1s VZ2s VZ3s

Abbildung 61: Schliffbilder vom Querschnitt der PA6 Proben im D-LFT-TSG mit 30 Gew.%
und 40 Gew.% Glasfaseranteil

136



4.2 Struktur der Integralschdume

Die Glasfasern fiihren dabei zu einer sehr feinen Schaumstruktur, die qualita-
tiv mit hoherer Verzdgerungszeit mikrozelluldrer wird (vgl. Abbildung 61
Mitte; Probe PA6_D_HD_280/80_4_X).

In Abbildung 62 sind die relevanten Kern/Deckschichtverhéltnisse der PA6
Proben fir den D-LFT-TSG Prozess dargestelit.
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Abbildung 62: k-Verhéltnis fur PA6 im D-LFT-TSG (30 Gew.% und 40 Gew.% Faseranteil)

Der Eindruck der feinporigen Struktur aus den Schliffbildern der Quer-
schnittsaufnahmen fur glasfaserverstérkte Sandwichstrukturen zeigt sich auch
bei Ansicht der REM Aufnahmen in Abbildung 63.

Fur die Proben PA6_D HD _290/90 30 1 p in Abbildung 63 (griiner Rah-
men) sind in den Detailaufnahmen an einzelnen Fasern ZellgréRen unterhalb
des Faserdurchmessers von ~ 17 um erkennbar.
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PAG_D_HD 290 90 30_1 p

Abbildung 63: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 30 Gew.% faserverstarktem PA6
(D-LFT-TSG)

Auch die Proben im D-LFT-TSG Verfahren zeigen eine Faserorientierung in
den &uBeren Schichten in FlieRrichtung fur die parallelen Proben und damit
senkrecht dazu flr die quer enthommenen Proben.

Abbildung 64 zeigt die Probe PA6_D_HD_280/80_40_2_ p mit einem niedri-
geren k-Verhaltnis von 0,78 und Probe PA6_D HD_300/100_0_p mit dem
hdchsten k-Verhaltnis von 0,87 flr die Proben aus dem Direkt-LFT Verarbei-
tungsprozess.
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4.2 Struktur der Integralschdume

PAG6_D_HD_280_80_40_2_p PAG_D_HD_300_100_40_0_p

Deckschicht | ‘

Zwischenschicht

Kernschicht

Zwischenschicht

Deckschicht

k=10,78

Abbildung 64: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 40 Gew.% faserverstarktem PA6
(D-LFT-TSG)

4.2.1.3 Random Polypropylen (rPP)

Die REM Aufnahmen der Proben aus amorphem rPP mit einer Faserverstar-
kung von 30 Gew.% bei 200 °C bzw. 240 °C Massetemperatur und 40 °C
bzw. 60 °C Werkzeugtemperatur bei verschiedenen Verzdgerungszeiten sind
in Abbildung 65 gezeigt. Diese Aufnahmen, die von zerstérend gepriften
Charpy Schlagzahigkeitsproben stammen, zeigen die Faserorientierung in
den Deckschichten (in FlieBrichtung) und dem Kern (senkrecht dazu). Die
Steigerung der Verzdgerungszeit fihrt zu einer steigenden Deckschichtdicke.

139



4 Ergebnisse

rPP_D_HD_200/40_30_X
VZ3s

Deckschicht

Kernschicht

Deckschicht

Kernschicht

| Deckschicht

Abbildung 65: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 30 Gew.% glasfaserverstarktem rPP
(D-LFT-TSG; rPP_D_HD_200/40_30_X_p (oben) und
rPP_D_HD_240/60_30_X_p (unten))
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4.2 Struktur der Integralschdume

Die Querschnitte der 40 Gew.% verstarkten rPP Proben zeigen in Abbildung
66 den Einfluss der Verzdgerungszeit auf die Deckschichtdicke.

Deckschicht

Kernschicht

k=0,78

rPP_D_HD_240/60_40_X
VZ0s VZ 3s

Kernschicht

k=0,90 k=0.83

Abbildung 66: REM Aufnahmen von Bruchflachen von 40 Gew.% glasfaserverstarktem rPP
(D-LFT-TSG; rPP_D_HD_200/40_40_X_p (oben) und
rPP_D_HD_240/60_40_X_p (unten))
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(oben) und rPP_D_HD_240/60_40_X_p (unten) zeigt sich, dass mit kontinu-
k-Verhiltnis

ierlicher Erhdhung der VZ von 1 s auf 5 s die Deckschichtdicke ansteigt. Mit
(D-LFT-TSG, rPP mit 30 Gew.% Glasfaseranteil)

steigender Masse-/Werkzeugtemperatur sinken diese Absolutwerte ab.
Verhéltnisse der verschiedenen Parametereinstellungen der rPP Proben mit

In Abbildung 67 sind als Ubersicht die Zahlenwerte fiir die zugehérigen k-
30 Gew.% Glasfaseranteil gezeigt.

Am Beispiel der Proben aus Abbildung 66 rPP_D HD 200/40_40 X p

4 Ergebnisse

9 0¢ 09/0rC AH d ddd
muomuocsﬁunmunumm..

¥ 0€ 09/0¢7 AH d ddt

€ 0€ 09/0+C AH @ dd*
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ST 0€ 09/0F7 @H d dd1

T 0€ 090+ AH @ dd*
0 0€ 09/0+T AH d ddt

9 0€ 08/07C AH d ddt

S 0€ 0S/07C AH d ddd

¥ 0€ 0S/07C AH d ddid

€ 0€ 0S/077 AH a dd*
T 0€ 0S/07C aH d ddi

ST 0€ 0S/077 aH d ddt
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€ 0€ 0P/007 aH a ddi

T 0€ 0+/00T AH d ddt

ST 0€ 0P/007 AH @ dd1

T 0€ 0F/00C AH d dd?
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() sTuEqIaA A

Die Werte des k-Verhaltnis mit zugehoriger Standardabweichung fiir rPP

Abbildung 67: k-Verhaltnis fur rPP im D-LFT-TSG (30 Gew.% Glasfaseranteil)
Proben mit 40 Gew.% Glasfaseranteil sind in Abbildung 68 dargestelit.
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Abbildung 68: k-Verhéltnis fur rPP im D-LFT-TSG (40 Gew.% Glasfaseranteil)

Die Werte fiir rPP liegen abhéngig von der Werkzeugtemperatur, Massetem-
peratur, Verzdgerungszeit und dem Faseranteil zwischen 0,95 und 0,67,
wobei eine langere Verzogerungszeit sich direkt und signifikant reduzierend
auf dieses Verhaltnis auswirkt.

4.2.1.4 Polyphenylensulfid (PPS)

Fur das Materialsystem PPS (unverstarkt) zeigt Abbildung 69 die Querschnit-
te der Proben PPS_D_HD 300/130_0 bei verschiedenen Verzdgerungszeiten
(VZ). Es féllt auf, dass die Deckschichtdicken anders als bei den Ubrigen
untersuchten und der Literatur bekannten Polymeren in einem engen Fenster
bleibt, was ihre Malie betrifft. Die Zellstruktur (d.h. vor allem die ZellgréRe)
veréndert sich durch die Erhdhung der Wartezeit bis zum Prézisionstffnen.
Bei einer Verzogerungszeit von 1 Sekunde sind die Zellen optisch am groR-
ten und unregelméRigsten. Bei 6 Sekunden VZ wird durch die Beanspru-
chung bei der Charpy Schlagzahigkeitsprifung die dem Hammerkopf abge-
wandte Deckschicht delaminiert, was in Abbildung 69 rechts dargestellt ist.
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PPS_D_HD_300/130_0_X
VZ2 VZ 4
e - ;

VZ5s  VZ6s

Abbildung 69: REM Aufnahmen von unverstarktem PPS (D-LFT-TSG)

Durch das Hinzufiigen von 20 Gew.% Glasfasern im D-LFT-TSG Prozess
verdndert sich, wie in Abbildung 70 dargestellt, die absolute Deckschichtdi-
cke nicht wesentlich im Vergleich zu den unverstérkten PPS Proben, so dass
auch ist keine Abhdngigkeit zur Verzégerungszeit erkennbar ist. Um die
Deckschicht leichter zu erkennen wurde die obere Deckschicht von der
Kernschicht mittels gelber Linie in Abbildung 70 optisch voneinander abge-
grenzt.
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4.2 Struktur der Integralschdume

VZ6s VZ7s  VZS8s

;

Abbildung 70: REM Aufnahmen von 20 Gew.% glasfaserverstarktem PPS (D-LFT-TSG)

In Abbildung 78 sind die Deckschichtdicken und das k-Verhaltnis der aus
dem D-LFT-TSG geschdumten Proben mit PPS als Matrix gezeigt. Da die
Deckschichten bei steigender Verzégerungszeit in einem engen Fenster (bei
unverstarkten sowie glasfaserverstarkten Proben im Bereich von ~ 0,21 bis
0,37 mm) sind, ist auch das k-Verhéltnis in einem schmalen Wertebereich
von 0,81 bis 0,9.
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Abbildung 71: k-Verhéltnis fir PPS im D-LFT-TSG (ohne und mit 20 Gew.% Faseranteil)

4.2.2 Faserlingenanalyse

4.2.2.1 FASEP

Wie in Kapitel 3.3.2 beschrieben werden die Proben pyrolysiert, um mittels
Scan die Fasern einzeln vermessen und statistisch auswertet zu kdnnen. Hier
wird zwischen anzahlgemittelter und gewichtsgemittelter Faserl&nge unter-
schieden. Fur die Charakterisierung der Faserldange von langglasfaserver-
stérkten Materialien wird in der Literatur vorwiegend die gewichtsgemittelte
Darstellung gewahlt, da lange Fasern einen héheren Einfluss auf die mecha-
nischen Eigenschaften besitzen als kurze [36].

Polypropylen (PP)

In Tabelle 14 sind die Mittelwerte der gemessenen Faserlangen von min.
5.000 Fasern aus PP Proben angegeben. Wie von Truckenmiiller [48] vorge-
schlagen, wird auch die Breite der Faserlangenverteilung (FLD) — als Quoti-
ent aus gewichtsgemittelter Faserldnge zu anzahlgemittelten Faserlange —
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4.2 Struktur der Integralschdume

angegeben. Durch die Probekdrperform (80 x 10 x 4 mm3) bzw. die Pro-
benorientierung (parallel und quer) und die Faserorientierung aus Kapitel
4.2.1.1 kann nicht ausgeschlossen werden, dass die Faserlange zwischen
»quer und ,,parallel“ zur FlieBrichtung liegenden Proben unterschiedlich
sind. Daher werden beide Probekdperorientierungen der FASEP Faserlan-
genanalyse unterzogen. Weiter ist als quantitativer Wert die Faserlangenklas-
se flr den 95% Schwellwert des kumulierten Faserlangenanteils angegeben.
Dabei sind 95% der aller Fasern kiirzer als der eingetragene Faserlangenbe-
reich. Uberschreitet bei diesem Schwellwert die Faserlangenklasse einer
Probe die Faserlangenklasse einer anderen Probe, besitzt die erstgenannte
Probe einen gewissen Anteil an langeren Fasern.
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Tabelle 14: Ergebnisse Faserldngenanalyse Polypropylen

Gewichts- Anzahl- 95 %
gemittelte gemittelte FLD () Schwellwert
Faserlange Faserlange (Faserlangenklasse

in pm in pm in pm)
PP_220/50_30_1,5

PP_M_HD_220/50_30_1,5

PP_M_220/50_30 1,5 q 1358 756 1,80 3351 - 3450
PP_M_220/50_30_1,5_p 1353 739 1,83 3451 - 3600
PP_D_HD_220/50_30_1,5

PP_D_220/50 30_1,5 q 2064 950 217 8650 - 8700
PP_D_220/50_30_1,5 p 1232 753 1,64 3151 - 3300

PP_200/40_40_0

PP_M_HD_200/40_40_0

PP_M_HD_200/40_40 0 _q 876 553 1,58 2051 - 2100
PP_M_HD_200/40_40_0_p 935 587 1,59 2101 - 2250
PP_D_HD_200/40_40_0
PP_D_200/40_40_0_q 1257 668 1,88 3451 - 3600
PP_D_200/40_40_0_p 1259 644 1,96 4051 - 4200

PP_200/40_40_3

PP_M_HD_200/40_40_3

PP_M_200/40_40 3 q 908 389 2.33 2701 - 2850
PP_M_200/40_40 3 p 865 521 1,66 2851 - 3000
PP_D_HD_200/40_40_3

PP_D_200/40_40_3_q 1580 570 2,77 5701 - 5850
PP_D_200/40_40_3_p 1950 662 2.82 9001 - 9150

PP_240/60_40_0

PP_M_HD_240/60_40_0

PP_M_240/60_40 0 _q 1048 565 1,85 3001 - 3150
PP_M_240/60_40_0_p 1068 621 1,72 2701 - 2850
PP_D_HD_240/60_40_0

PP_D_240/60_40_0_q 1401 655 2.14 4201 - 4350
PP_D_240/60_40_0_p 1681 777 2.16 5710 - 5850

PP_240/60_40_3

PP_M_HD_240/60_40_3

PP_M_240/60_40_3_q 1026 622 1,65 2551 - 2700
PP_M_240/60_40_3_p 1151 669 172 3151 - 3300
PP_D_HD_240/60_40_3

PP_D_240/60_40 3 q 1462 574 2,54 4801 - 4950
PP_D_240/60_40_3 p 1326 529 2,51 4501 - 4650

Der Vergleich flir PP zeigt, dass die gewichtsgemittelte Faserlange bei allen
mit 40 Gew.% Glasfasern verstarkten Proben beim D-LFT-TSG Prozess
langer als beim MuCell Prozess sind. Auch die Faserlangenklassen des 95%
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Schwellwerts liegen bei den D-LFT-TSG Proben stets tiber den der zugehori-
gen MuCell Proben. In Tabelle 15 wird als weiterer Vergleich der Faktor der
Faserpraservation in % angegeben. Dieser berechnet sich aus der gewichts-
gemittelten Faserlange des D-LFT-TSG Prozesses durch die gewichtsgemit-
telte Faserldnge des — Uber die vergleichbaren Prozessparameter zugehorigen
— MucCell Prozesses. Abhéngig von den Prozessparametern sind die Fasern
beim D-LFT-TSG Prozess um bis zu ungefahr 149 % langer als beim zuge-
hoérigen MuCell Prozess.

Tabelle 15: Faserpraservationsfaktor zwischen D-LFT und MuCell Prozess bei PP Proben

Faktor
Probenbezeichnung Faserpraservation in %
D-LFT-TSG/MuCell
PP_220/50_30_1,5_q 52
PP_220/50_30_1,5_p -9
PP_200/40_40_0_q 43
PP_200/40_40_0_p 35
PP_200/40_40_3_q 74
PP_200/40_40_3_p 149
PP_240/60_40_0_q 34
PP_240/60_40_0_p 57
PP_240/60_40_3_q 43
PP_240/60_40_3_p 15

Um einen genauen Vergleich zwischen MuCell und D-LFT-TSG Prozess
bezogen auf die erzielten Faserlangen anzustellen, werden die Histogramme
(d.h. die Faserlangen sortiert in Klassen) flr verschiedenen Prozessparameter
verglichen. Hierbei werden die Daten der parallelen Proben betrachtet und
der Ubersichtlichkeit halber Faserlangen bis zu einer Linge von 3000 um
dargestelit.

Abbildung 72 zeigt diese Vergleiche, wobei jeweils die linke y-Achse die
,Gewichtsgemittelte Haufigkeit in % und die rechte y-Achse den ,,Kumu-
lierten Faserlangenanteil in % angibt. Die gewichtsgemittelte Haufigkeit
spiegelt zusammen mit den Faserlangenklassen (x-Achse) die Verteilung der
Faserlangen im Bauteil wieder. Der kumulierte Faserlangenanteil in % zeigt
die Haufigkeit der kumulierten Fasern je Klasse an.
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4.2 Struktur der Integralschdume

Ergénzend zu den Zahlenwerten aus Tabelle 14 bzw. Tabelle 15 liefert die
Gegenuberstellung aus Abbildung 72 die Erkenntnis, dass die D-LFT-TSG
Proben mit 40 Gew.% Glasfaserverstarkung und Polypropylen Matrix alle-
samt einen hoheren Anteil an langeren Einzelfasern besitzen.

Polyamid 6 (PA6)

Analog zu den Proben mit PP Matrix werden Proben mit ausgewéhlten
Prozessparametern (max. und min. Deckschichtdicke) aus Polyamid 6 der
FASEP Faserlangenmessung unterzogen. In Tabelle 16 sind neben der
gewichts- und anzahlgemittelten Faserlange, als MaR fiir die Breite der
Faserlangenverteilung der Kennwert ,,FLD* und die Faserldngenklassen flr
den 95% Schwellwert des kumulierten Faserlangenanteils angegeben.

Tabelle 16: Ergebnisse Faserldngenanalyse Polyamid 6

Gewichts- Anzahl- 95 %
gemittelte gemittelte FLD () Schwellwert
Faserlange Faserlange (Faserlangenklasse
in pm inpm in pm)
PAG6_280/80_40_2
PAG6_M_280/80_40_2
PA6_M_280/80_40_2_q 494 353 1,40 1051 - 1200
PA6_M_280/80_40_2_p 539 371 1,45 1051 - 1200
PA6_D_280/80_40_2
PA6_D_280/80_40_2_q 994 536 1,86 2701 - 2850
PA6_D_280/80_40_2_p 882 555 1,59 1951 - 2100
PA6_290/90_30_1
PA6_M_290/90_30_1
PA6_M_290/90_30_1_q 567 423 1,34 1051 - 1200
PA6_M_290/90_30_1_p 581 439 1,32 1051 - 1200
PA6_D_290/90_30_1
PA6_D_290/90_30_1_q 921 610 1,51 1951 - 2100
PA6_D_290/90_30_1_p 880 579 1,52 1801 - 1950
PA6_300/100_40_2
PA6_M_300/100_40_2
PA6_M_300/100_40_2_q 522 371 1,41 1051 - 1200
PA6_M_300/100_40_2_p 499 374 1,34 1051 - 1200
PA6_D_300/100_40 2
PA6_D_300/100_40_2_q 1213 562 2,16 3151 - 3300
PA6_D_300/100_40_2_p 1280 589 2,17 3001 - 3150
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Der Vergleich fur PA6 zeigt, dass die gewichtsgemittelte Faserlédnge bei allen
glasfaserverstarkten Proben beim D-LFT-TSG Prozess hoher als beim
MuCell Prozess ist. Die Werte fiir den 95% Schwellwert sind bei Proben aus
dem D-LFT-TSG Prozess bei hoheren Faserlangenbereichen als bei der
zugehdrigen MuCell Proben (bei PA6_D_HD_300/100_40_0_p etwa dreimal
hoéher als bei PA6_M_HD_300/100_40 0 p). Das bedeutet, dass in den D-
LFT-TSG Proben hohere Faserlangenklassen vorliegen, die bei den MuCell
Proben fehlen.

Tabelle 17 zeigt, dass der Faktor der Faserpraservation abhangig von den
Prozessparametern zwischen ~ 50 % und ~ 156 % liegt.

Tabelle 17: Faserpréservationsfaktor zwischen D-LFT-TSG und MuCell Prozess
bei PA6 Proben

Faktor
Probenbezeichnung Faserpréservation in %
D-LFT-TSG/MuCell
PA6_290/90_30_2_q 63
PA6_290/90_30_2_p 51
PA6_280/80_40_2_q 101
PA6_280/80_40_2_p 64
PA6_300/100_40_0_q 145
PA6_300/100_40_0_p 105
PA6_300/100_40_2_q 132
PA6_300/100_40_2_p 156

Anders als bei den Proben aus PP zeigt sich beim den PA6 Proben mit 30
Gew.% keine Verkirzung der Faserlange in der parallelen Richtung. Aller-
dings ist auch hier erkennbar, dass die Faserpraservation im Vergleich zu den
Proben mit 40 Gew.% Glasfasern geringer ausfallt.

Abbildung 73 zeigt die Histogramme fir PA6 fur beide Prozesse (MuCell
und D-LFT-TSG) als Vergleich bestimmter Prozessparameter (Maximale
und minimale Deckschichtdicken, Werkzeug-/Massetemperaturen und
verschiedene Fasergehalte). Analog zu den Proben aus PP sind auch bei den
Proben aus PA6 Faserlangenklassen bis 3000 um dargestellt.
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Abbildung 73: Vergleich Faserlangenhistogramme MuCell und D-LFT-TSG fir PA6
(PA6_HD_290/90_30_1_p (oben); PA6_HD_280/80_40_2_p (Mitte);
PA6_HD_300/100_40_0_p (unten))
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4 Ergebnisse

Bei allen Proben/Parametern aus PAG6 ist zu beobachten, dass die Faserlédnge
bei den MuCell Proben deutlich schneller (d.h. ein steilerer Kurvenanstieg
der Kurven ,,Kumulierter Faserlangenanteil in %) ansteigt.

Random Polypropylen (rPP)

Fur die Sandwichstrukturen, die aus dem Materialsystem random Polypropy-
len (einem Polypropylen mit sehr geringen Kristallinitdit von ~ 5%) im
Direkt-LFT Prozess hergestellt werden, sind die gemessenen Faserlangen in
Tabelle 18 zu sehen. Bei vergleichbaren Prozessparametern wie beim hPP
werden hier deutlich langerer gewichtsgemittelte Faserldngen erzielt. Auch
ist ersichtlich, dass teilweise die gewichtsgemittelten Faserlangen der Proben
quer zur Fliefrichtung héher sind als die der entsprechenden parallelen.

Auch zeigt sich, dass die Faserlangen positiv von der Massetemperatur
beeinflusst werden. Das bedeutet je héher die Massetemperatur, desto langer
sind die gewichtsgemittelten Faserldngen. Auch wird ersichtlich, dass die
Faserlange bei rPP durch die Erhéhung des Fasergehalts bei hohen Masse-
temperaturen weniger beeinflusst wird als bei niedrigen Massetemperaturen.
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4.2 Struktur der Integralschdume

Tabelle 18: Ergebnisse Faserlangenanalyse random Polypropylen

Gewichts- Anzahl- 95 %
gemittelte gemittelt FLD Schwellwert
Faserléange | Faserléange ) (Faserlangenklasse in
in pm inpm pm)
rPP_D_HD_200/40_30_0_qg 2655 1041 2,55 9851 - 10000
rPP_D_HD_200/40_30_0_p 1789 865 2,07 5201 - 5350
rPP_D_HD_200/40_30_3 ¢ 2988 1036 2,88 12151 - 12300
rPP_D_HD_200/40_30_3_p 2072 1000 2,07 6301 - 6450
rPP_D_HD_220/50_30 15 q 2730 1114 2,45 9301 — 9450
rPP_D_HD_220/50_30_1,5_| 2711 1185 2,29 9301 - 9450
rPP_D_HD_220/50_30_3_q 1999 996 2,01 5701 - 5850
rPP_D_HD_220/50_30_3_p 3059 1178 2,60 10801 - 10950

rPP_D_HD_240/60_30 0 _q 3456 1173 2,95 11551 - 11700
rPP_D_HD_240/60_30_0_p 3158 1159 2,73 10501 - 10650
rPP_D_HD_240/60_30_3 q 4327 1296 3,34 14551 — 14700
rPP_D_HD_240/60_30_3 p 3520 1270 2,77 11551 - 11700
rPP_D_HD_200/40_40_0_q 1026 607 1,69 2701 - 2850
rPP_D_HD_200/40_40 0 _p 1950 759 2,57 7950 - 8100
rPP_D_HD_200/40_40_3_q 1490 753 1,98 4851 - 5100
rPP_D_HD_200/40_40 3 p 2726 867 3.14 11551 - 11700

rPP_D_HD_240/60_40 0_q 3627 1101 3,29 13651 - 13800
rPP_D_HD_240/60_40_0_p 3560 1146 3,11 12851 - 13000
rPP_D_HD_240/60_40_3_q 3344 1057 3,16 11551 - 11700
rPP_D_HD_240/60_40 3 p 4028 1206 334 13500 - 13650

[N
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4 Ergebnisse

Polyphenylensulfid (PPS)

Tabelle 19 zeigt die statistisch ausgewerteten gewichts- und anzahlgemittel-
ten Faserlédngen fir PPS verstarkt mit 20 Gew.% Glasfasern hergestellt im D-
LFT-TSG Verfahren.

Tabelle 19: Ergebnisse Faserldngenanalyse Polyphenylensulfid

Gewichts- Anzahl- 95 %
gemittuelte gemitEeIte FLD () Scﬁwellwert '
Faserlange | Faserlédnge (Faserlangenklasse in
in pm in pm pm)
PPS_D_K_300/130_20_2mm
PPS_D_K_300/130_20_2mm_qg 711 489 1,46 1351 - 1500
PPS_D_K_300/130_20_2mm_p 728 548 1,33 1351 - 1500
PPS_D_K_300/130_20_4mm
PPS_D_K_300/130_20_4mm_q 760 552 1,38 1351 - 1500
PPS_D_K_300/130_20_4mm_p 764 561 1,36 1351 - 1500
PPS_D_HD_300/130_20_0
PPS_D_HD_300/130_20_0_q 805 549 1,47 1501 - 1650
PPS_D_HD_300/130_20_0_p 840 596 1,41 1651 - 1800
PPS_D_HD_300/130_20_3
PPS_D_HD_300/130_20_3_q 733 519 1,41 1201 - 1350
PPS_D_HD 300/130_20 3 p 770 576 1,34 1351 - 1500
PPS_D_HD_300/130_20_6
PPS_D_HD_300/130_20_6_q 763 560 1,36 1351 - 1500
PPS_D_HD 300/130_20 6 p 795 596 1,33 1351 - 1500

Um auch den Einfluss des Einspritzspalts auszugsweise zu betrachten werden
Faserlangen aus kompakten Proben quer und parallel zur FlieRBrichtung bei 2
mm und 4 mm betrachtet. (Proben PPS D K 300/130 20 2mm und
PPS_D_K_300/130_20_4mm)

Es zeigt sich, dass eine VergrofRerung des Einspritzspaltes von 2 mm auf 4
mm die Faserlangen um wenige (~ 50) um in der gewichtsgemittelten Be-
trachtung erhéht.
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4.2 Struktur der Integralschdume

4.2.2.2 Computertomographische Faserlangenanalyse

Die vorangegangenen Kapitel zeigen die Faserlangenanalyse mit dem FASEP
System, das wie beschrieben auf der Pyrolyse der Matrix und dem manuellen
Aufbereiten und Dispergieren einer reprasentativen Faseranzahl beruht. Bei
dieser Methode werden die Strukturen der Proben somit zerstort und es
kénnen keine weiteren Untersuchungen (zur mechanischen Kennwertermitt-
lung 0.4.) durchgefiihrt werden. Die Auswertung ist auf eine relativ geringe
Anzahl an Fasern (~ 5.000 Einzelfasern) beschrénkt. Mittels CT Analyse ist
es hingegen mdglich kleinere Proben mit wesentlich mehr Einzelfasern zu
analysieren.

Die folgenden Darstellungen zeigen die Faserlangenhistogramme représenta-
tiver Proben aus PP, die mit dem MuCell bzw. D-LFT-TSG Verfahren
hergestellt wurden. Es sind die Daten aus den FASEP Faserlangenmessungen
mit denen aus den volumetrischen CT Daten (aufbereitet und ausgewertet
nach den Methode aus Kapitel 3.3.3 bzw. detailliert beschrieben in [179]).

MuCell

Fur ausgewdhlte Proben des MuCell Prozess mit PP sind die Faserlangenhis-
togramme (CT und FASEP) zu PP_M_HD 220/50 30 1,5 (oben),
PP_M_HD 200/40 40 3 (Mitte) und PP_M_HD 240/60 40 0 (unten) in
Abbildung 74 auf Seite 158 dargestellt. Die Faserlangenverteilung zeigt,
obwohl die Probengeometrie und Analysemethoden unterschiedlich sind,
einen vergleichbaren Verlauf und vergleichbare Absolutwerte fir die Proben
aus dem MucCell Prozess.

D-LFT-TSG

Die Faserlangenhistogramme der CT Aufnahmen und FASEP Messung der
D-LFT-TSG Proben, die mit den Prozessparametern des MuCell Prozess
vergleichbaren sind, werden in Abbildung 75 auf Seite 159 gezeigt. Auch
hier sind die Ergebnisse in guter N&herung vergleichbar, allerdings mit einer
groleren Abweichung als bei den MuCell Proben.
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Abbildung 74: Faserlangenhistogramme (Vgl. CT und FASEP) zu PP_M_HD_220/50_30_1,5
(oben), PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte), PP_M_HD_240/60_40_0 (unten)
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Abbildung 75: Faserlangenhistogramme (\Vgl. CT und FASEP) zu PP_D_HD_220/50_30_1,5
(oben), PP_D_HD_200/40_40_3 (Mitte), PP_D_HD_240/60_40_0 (unten)
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4 Ergebnisse

4.2.3 Faserorientierung und Faserlage (CT)

Uber die FASEP Faserlangenanalysemethode ist keine genaue Aussage iber
die Lage oder Orientierung der Fasern moglich, da die Matrix pyrolisiert wird
und so der Strukturelle Zusammenhalt der Probe verloren geht.

Um die Lage und Orientierung von Einzelfasern zu bestimmen werden die
von Pinter [179] entwickelten Methoden zur Faserlangen- und Faserorientie-
rungsanalyse im Rahmen dieser Arbeit angepasst und fur die folgenden,
reprasentativen Prozessparameter (die den Rahmen der statistischen Ver-
suchsplanung darstellen was maximale und minimale Einstellparameter der
Werkzeug-/Massetemperatur und der Verzdgerungszeit angeht) angewendet:

Tabelle 20: Proben zur Computertomographie

MucCell D-LFT-TSG
PP_M_HD_220/50_30_1,5 PP_D_HD_220/50_30_15
PP_M_HD_200/40_40_3 PP_D_HD_200/40_40_3
PP_M_HD_240/60_40_0 PP_D_HD_240/60_40_0

Die Parameter zur CT Analyse und Auswertung/Verarbeitung der entspre-
chenden Daten ist in Kapitel 3.3.3 angefuhrt, die Anzahl der Einzelfasern aus
dieser Methode betrégt dabei ber 50.000 (FASEP ~ 6.000).

4.2.3.1 Faserorientierung

Um den genauen Aufbau, die Lage/Orientierung und L&nge der Fasern zu
erhalten werden mithilfe der in 3.3.3 dargestellten Parameter CT Aufnahmen
fiir ausgewdhlte Proben aus PP und Glasfasern angefertigt. Diese umfassen
vergleichbare Proben fir die beiden Herstellungsrouten ,,MuCell*“ und ,,D-
LFT-TSG*“ und sind in Tabelle 20 gezeigt.

Die angezeigten Farbkreise gelten bei dieser Darstellungsart jeweils nur fir
die Draufsicht. Die Seitenansicht und die Ansicht in FlieBrichtung stellen
dreidimensionale Drehungen dar, die dieselbe Farbencodierung fir die
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4.2 Struktur der Integralschdume

Orientierung aus der Draufsicht haben. D.h. die ,,blauen“ Fasern aus der
Seitenansicht sind in positive Z-Richtung (= FlieBrichtung) orientiert. Wei-
terhin sind die Fasern aus den Abbildern der Seitenansicht und der Ansicht in
FlieRrichtung mit 90% Transparenz dargestellt, um einen besseren qualitati-
ven Eindruck der Orientierung der gesamten Probe zu erhalten.

Die Orientierungstensoren ,,xx“, ,,yy“ und ,,zz sind in Abbildung 77 darge-
stellt und beschreiben quantitativ die normierte Komponente in die unter-
schiedlichen Richtungen. Dabei steht der ,,zz“-Tensor fir die Orientierung in
FlieRrichtung, der ,,yy“-Tensor quer dazu und der ,,xx“-Tensor in eine Orien-
tierung in die Sandwichdickenrichtung.

MuCell

In Abbildung 76 (qualitative Faserorientierung mittels Farbskalierung) und
Abbildung 77 (quantitative Faserorientierungstensoren und der Faservolu-
mengehalt) sind die Ergebnisse der Bildanalyse der im MuCell Verfahren
gefertigten Proben bei unterschiedlichen Fasergehalten, VVerzégerungszeiten
und Werkzeug-/Massetemperaturen Proben dargestellt.

Alle Proben zeigen die selbe Orientierung: die Fasern in den Deckschichten
sind in FlieRBrichtung (hohe Werte fiir den Tensor zz; Abbildung 77) orien-
tiert, in Fasern des Kerns quer dazu (hohe Werte fur den Tensor yy, Abbil-
dung 77). Die Werte fiir die ,,xx“ Tensoren sind dagegen relativ gering (unter
0,08) was zeigt, dass in die Probendickenrichtung keine Orientierung der
Glasfasern vorliegt.

Auch der lokale Faservolumengehalt ist dabei aufgetragen, welcher auf die
gesamte gescannte Probe (5 x 4 x 3 mm3) bezogen wird.

Bei den gezeigten Proben mit unterschiedlichen Fasergewichtsanteil (30
Gew.% und 40 Gew%) ist jeweils ein flinfschichtiger Aufbau der Sandwich-
struktur erkennbar:
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1. Schicht: 80 — 90 % der Fasern sind in den Deckschichten in FlieRrich-
tung orientiert (Werte der ,,zz*-Tensoren aus Abbildung 77) bei ei-
nem Faservolumengehalt von ungeféhr 6 — 12% und einer Dicke
von etwa 300 bis 500 um je nach Parameter.

2. Schicht: Sinkende Faserorientierung in FlieBrichtung (,,zz“-Tensor
sinkt von etwa 0,8 auf 0,6 wobei die Werte des ,,yy“-Tensor auf et-
wa 0,4 steigen). Beim Faservolumengehalt stellt sich ein Plateau (2
bzw. 4% bei unterschiedlichen Prozessparametern) ein und die Di-
cke der Zwischenschicht ist etwa 1 mm.

3. Schicht: Hohe Faserorientierung quer zur Flierichtung (,,zz*-Tensor
sinkt weiter auf ~ 0,3 wobei die Werte des ,,yy*“-Tensor auf tiber 0,7
steigen. Diese Kernschicht hier hierbei etwa 1 mm dick und zeigt
Anstieg des Fasergehalts, der in der Mitte der Probe maximal ist und
bei etwa 5% (bei Probe PP_M_HD_220/50 _30_1,5) bzw. 8% (bei
Probe PP_M_HD_200/40_40_3).

4. und 5. Schicht: Analog zur 2. und 1. Schicht.

Die beiden Proben PP_M_HD_200/40_40_3 und PP_M_HD_240/60_40 0
sind global mit jeweils 40 Gew.% Glasfaseranteil verstarkt. Abbildung 77
zeigt auch den Einfluss der Prozessparameter (,,Massetemperatur®, ,,Werk-
zeugtemperatur“ und ,,Verzogerungszeit) auf die lokale Verteilung des
Faservolumengehalts Gber den Querschnitt entlang der x-Achse. Die bei
geringeren Prozesstemperaturen und hoherer Verzdgerungszeit gefertigte
Probe besitzt hohere lokale Faservolumengehalte (FVG) (8-12%) in den
Deckschichten als Probe PP_M_HD 240/60 40 0 (FVG von ~ 8-10%). In
der Zwischenschicht liegt dieser lokale Faservolumengehalt bei letztgenann-
ter Probe bei ungefdhr 4 — 6% und damit (ber den Werten von Probe
PP_M_HD_200/40_40_3, die in dieser Schicht Faservolumengehalte von
ungefahr 2 — 4 % aufweist. Fir die Kernschicht zeigt sich (in Abbildung 76
und Abbildung 77), dass Probe PP_M_HD 200/40 40 3 (Mitte) einen
Kernbereich mit héherem Faservolumenanteil als Probe
PP_M_HD_240/60_40_0 (unten) sowie einen engeren Bereich der Orientie-
rung in y-Richtung.
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Abbildung 76: Faserorientierung zu den Proben PP_M_HD_220/50_30_1,5 (oben),
PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte) und PP_M_HD_240/60_40_0 (unten)
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Abbildung 77: Quantitative Faserorientierungstensoren und Faservolumengehalte zu den Proben
PP_M_HD_220/50_30_1,5 (oben), PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte) und
PP_M_HD_240/60_40_0 (unten)
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4.2 Struktur der Integralschdume

D-LFT-TSG

Abbildung 78 zeigt die Ergebnisse der Proben aus dem Direkt-TSG Verfah-
ren, die zu der Ergebnissen aus Abbildung 76 aus dem MuCell Prozess mit
vergleichbaren Prozessparametern hergestellt sind.

Die Orientierung der Fasern ist mit denen aus dem MuCell Verfahren ver-
gleichbar, so sind die Fasern auch hier wenig in x-Richtung (Probendicken-
richtung) orientiert. Allerdings ist der oben beschriebene fiinfschichtige
Aufbau bei den Proben aus dem D-LFT-TSG Verfahren qualitativ weniger
Klar erkennbar (Abbildung 78) und die Orientierung der Fasern in FlieRrich-
tung in den Deckschichten ist insgesamt weniger deutlich (Abbildung 79).
Diese Orientierung in den Deckschichten ist mit einem Wert des ,.zz“-
Tensors von maximal etwa 0,8 unter den Werten fiir die vergleichbaren
Proben aus dem MuCell Prozess. Gleichzeigt ist der Wert fur den Faservolu-
mengehalt in den Deckschichten mit den vergleichbaren Prozessparametern
des MuCell Prozess vergleichbar.

In der inneren Kernschicht liegen die Fasern vorwiegend quer zur FlieRrich-
tung — charakterisiert durch hohe Werte des Orientierungstensors ,,yy*.
Dieser Bereich wird bei Proben aus dem D-LFT-TSG Verfahren breiter.

Analog zu den MuCell Proben zeigt fuhrt eine Erhéhung der Prozesstempera-
turen und Verringerung der Verzdgerungszeit zu héheren lokalen Faservolu-
mengehalte (10-14%) in den Deckschichten. In der Zwischenschicht liegt
dieser lokale Faservolumengehalt bei Probe PP_D_HD_200/40_40_3 bei
ungeféhr 4 und damit unter den Werten von Probe PP_D_HD_ 240/60_40 0
(FVG: ~ 4-6%).
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Draufsicht Seitenansicht (90% Transparenz) In FlieBrichtung (90% Transparenz)

PP_D_HD,

Seitenansicht (90% Transparenz) In FlieBrichtung (90% Transparenz)

—
2 mm

Seitenansicht (90% Transparenz) In FlieBrichtung (90% Transparenz)

Abbildung 78: Faserorientierung zu den Proben PP_D_HD_220/50_30_1,5 (cben),
PP_D_HD_200/40_40_3 (Mitte) und PP_D_HD_240/60_40_0 (unten)
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Abbildung 79: Quantitative Faserorientierungstensoren und Faservolumengehalte zu den Proben
PP_D_HD_220/50_30_1,5 (oben), PP_D_HD_200/40_40_3 (Mitte) und
PP_D_HD_240/60_40_0 (unten)
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4.2.3.2 Faserlage

Die in Kapitel 3.3.2 gezeigten Ergebnisse zur Faserlangenanalyse decken nur
den Teilaspekt der gewichtsgemittelten Faserlange als einzelnen Zahlenwert
sowie die Faserlangenverteilung tber die Histogramme ab. Eine Zuordnung
der Faserlange zu ihrer Position im Bauteil ist nach der Pyrolyse (die der
FASEP Faserlangenmessung vorangeht vgl. Kapitel 3.3.2) nicht mehr mog-
lich. Auch die im vorangegangenen Kapitel durchgefiihrte Orientierungsana-
lyse bietet keine Mdglichkeit qualitativ die Lage einzelner Fasern sortiert
nach ihrer Lange darzustellen.

Dies ist allerdings mit der von Pinter [179] entwickelten Methode mdglich,
da dort aus den voxelbasierten Bildern der CT Analyse vektorbasierte Matlab
Darstellungen abgeleitet werden konnen und die Fasern so ihrer Lange
zugeordnet (ber eine Farbskalierung unterschieden und ortsaufgeldst darge-
stellt werden konnen.

MucCell

Abbildung 80 zeigt die Auswertung dieser Methode fur die Proben
PP_M_HD_220/50_30_1,5 (oben), PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte) und
PP_M_HD_240/60_40 0 (unten) in der Draufsicht, Seitenansicht und in
FlieBrichtung analog zu den Darstellungen aus Kapitel 4.2.3.1. Hierbei wird
nach einem Zufallsmuster jede 50. Faser eingeblendet um eine erkennbare
Struktur zu erzeugen.

Alle Proben des MuCell Prozess zeigen, dass die kiirzeren Fasern (bis ~ 2
mm) in den Deckschichten der Sandwichbauteile sowohl bei 30 Gew.% als
auch 40 Gew.% Glasfaserverstarkung zu finden sind. Weiterhin lassen sich in
Abbildung 80 qualitativ die Faseranhaufungen in den Deckschichten der
Proben PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte) und PP_M_HD_240/60_40 0
(unten) aus der quantitativen Faserorientierungsanalyse in Abbildung 79
wiederfinden. Bei allen drei Proben ist erkennbar, dass die langsten Fasern
(bis ~ 4 mm) tendenziell in der Mitte der Kernschicht angeordnet sind.
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[PP_M_HD_220/50_30_1,5 |

Draufsicht

Seitenansicht

In FlieBrichtung

[PP M _HD 240/60 40 0 |

Seitenansicht

[PP_M_HD_200/40_40_3 |

Seitenansicht

Abbildung 80: Faserorientierung und -lage der Proben PP_M_HD_220/50_30_1,5 (oben),

PP_M_HD_200/40_40_3 (Mitte) und PP_M_HD_240/60_40_0 (unten)
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D-LFT-TSG

Die im Direktverfahren hergestellten Proben zeigen vergleichbare Ergebnisse
wie die Proben aus dem MucCell Prozess mit vergleichbaren Prozessparame-
tern. Die kurzeren Fasern (bis ~ 2 mm) liegen tendenziell in den Deckschich-
ten der Sandwichbauteile und die langsten Fasern (~ 3,8 mm) liegen im Kern.
Die Probe PP_D_HD_200/40 40 3 (Mitte) zeigt eine groRere Faseranhdu-
fung in den Deckschichten als PP_D _HD_240/60_40 0 (unten).
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Abbildung 81: Faserorientierung und -lage zu den Proben PP_D_HD_220/50_30_1,5 (oben),

PP_D_HD_200/40_40_3 (Mitte) und PP_D_HD_240/60_40_0 (unten)
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4.3 Mechanische Eigenschaften

In den folgenden Kapiteln werden die Ergebnisse der mechanischen Untersu-
chungen (Kapitel 4.3.1: 4-Punkt Biegung und Kapitel 4.3.2: Charpy Schlag-
zahigkeit) dargestellt und mit den Materialindices nach Ashby aus Kapitel
2.5 visualisiert.

Die mechanischen Kennwerte im Rahmen dieser Arbeit wurden immer an
4 mm Proben ermittelt, da die neue Materialklasse ,,langglasfaserverstarkte
Integralschaumbauteile* durch ihre Bauweise stark abhingig von den End-
wandstdrken des Bauteils ist. So erhdht sich z.B. das Flachentragheitsmoment
bei einer Erh6hung der Gesamtdicke und ist damit v.a. bei Biegebelastung
ein entscheidender Faktor.

4.3.1 4-Punkt Biegung

4.3.1.1 Polypropylen (PP)

Die Versuchsdurchfiihrung und mechanische Prifung der in diesem Kapitel
dargestellten Kennwerte fand zu einem grof3en Teil im Rahmen der beiden
studentischen Arbeiten [161] und [162] statt. Die Ergebnisse werden im
Rahmen dieser Arbeit auf ein einheitliches Schema angepasst, sowie die
Interpretation, Diskussion und Einordnung der Ergebnisse in den Gesamtzu-
sammenhang durchgefihrt.

MuCell

Abbildung 82 zeigt den Materialindex Mgem (siehe Formel (2.25)) flr leichte
und steife Platten aus PP, das im MuCell Verfahren geschdumt ist und keine
Glasfaserverstarkung besitzt. Dabei werden die ,,Masse-
/Werkzeugtemperatur und die ,,Verzogerungszeit™ systematisch variiert. Es
zeigt sich, dass Mgem von unverstarktem PP wenig von der Probenentnahme-
richtung (quer und parallel) abhangt. Weder fir die Veranderung der Verzo-
gerungszeit noch die Kombination Masse-/Werkzeugtemperatur ist ein
eindeutiger Trend fiir den Materialindex erkennbar. Tendenziell steigt bei
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hoher Massetemperatur (240 °C) mit steigender Verzdgerungszeit der Index
sowohl fiir die ,,quer als auch ,,parallel” orientierten Proben.

Mgy (MuCell, kein Fasergehalt)

3,00 T T T
. ! | @quer Oparallel
I I I
1 [ | ” |
2,50 — T - T | ® ) T +
—_ | > |
—E— ! /—:— 1 |
= = | — | e I I //—]j—v =
~ 2,00 | — = - — ! =
= 1 ==
E 1 ] 1
3 1 1 |
) 1 i |
o g 1 1 1
= 1,50 H — 1 — E — 1 »- -
-
& 1 1 |
1 1 I
= -~
o 1 ] '\\ 1
B 100 4 I | T~ ] | |
-IER — R — — - |
=~ 1 | |1 T
I L= 1 1
1 = 1 1
4’/
oo I - H B H L H
I I 1
I | 1
1 1 1
0,00 ! ! 1
2 b 2 I 2 I 2 I
2 i 2 i 2 i 2 i
=3 > =3 = =3 =3 =3 =3
g g g g g g 8 g
=3 =3 =3 =] =3 = =3 =]
Y N Y N Y N Y N
= = = = = = = =
& &~ & &~ &~ &~ . &~
& ~ & ~ = ~ A ~

Abbildung 82: Mgey fiir PP im MuCell Verfahren (kein Glasfaseranteil)

Bei glasfaserverstarkten PP Proben zeigt sich fiir den Materialindex Mgewm,
wie in Abbildung 83 dargestellt, eine deutliche Abhangigkeit fiir die Proben
quer und parallel zum FlieBweg. Die Proben parallel in Richtung des
Schmelzeflusses zeigen dabei stets hohere Werte als die Proben, die quer
dazu entnommen werden. Die Querproben zeigen Werte von
~ 2 GPa®/(g/cm?) bis 2,2 GPa®/(g/cm?) fiir 30 Gew.% Faserverstarkung und
erreichen damit vergleichbare Werte wie die unverstarkten Proben (quer) die
bei ~ 2 GPa?/(g/cm?) bis 2,2 GPa®/(g/cm3) liegen. Die Proben parallel zur
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4 Ergebnisse

FlieRBrichtung liegen in einem Bereich von ~ 2,6 GPa®/(g/cm?3) bis 2,8
GPa'®/(g/cm3). Tendenziell ist auf die Proben ,,quer ein positiver Einfluss
der Verzogerungszeit auf den Materialindex zu erkennen, flr die Proben
oparallel“ ist keine Tendenz (beim Vergleich der Werte von
PP_M_HD_200/40_30 _0und PP_M_HD_200/40_30_3) auszumachen.
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PP M HD 200/40 30 3

PP M _HD 220/50 30 1,5

Abbildung 83: Mgew fiir PP im MuCell Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Bei den mit 40 Gew.% glasfaserverstérkten Proben aus dem MuCell Prozess
liegen die Werte fiir steife und leichte Platten bei ~ 1,7 GPa?/(g/cm?) bis 2
GPa'?/(g/cm3) (quer) und ~ 2,6 GPa3/(g/cm3) bis 2,8 GPa?/(g/cm?) (paral-
lel) (Abbildung 84).
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Abbildung 84: Mgey fur PP im MuCell Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

Der Materialindex Mypp fiir leichte und feste Platten von PP (im MucCell
Verfahren geschdumt) ohne Glasfaserverstarkung ist in Abbildung 85 darge-
stellt. Die unverstérkten Proben sind bei den 4-Punkt Biegeversuchen nicht
versagt und werden daher mithilfe des Materialindex Mypp bei konventionel-
ler Durchbiegung (vgl. Kapitel 3.4.1) beschrieben.
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Abbildung 85: Mypy, fur PP MuCell im MuCell Verfahren (kein Glasfaseranteil)

Durch die Faserverstarkung mit 30 Gew.% stellt sich ein signifikanter Unter-
schied der Biegeeigenschaften ein. Die Proben (quer und parallel) besitzen
einen Maximalwert und somit einen Materialindex Mwr (wie in Abbildung
86 dargestellt). Diese Proben mit 30 Gew.% Faserverstarkung zeigen einen
deutlichen Unterschied der Wertebereiche von ~ 8,7 MPaY?/(g/lcm3) bis
~ 10 MPa*?/(g/cm?) (quer zur FlieBrichtung) und von ~ 12 MPaY?/(g/cm3) bis
ungefahr 13,8 MPa'?/(g/cm3) (parallel zur FlieRrichtung). Eine Erh6hung der
Verzdgerungszeit fuhrt tendenziell zu einer Erhéhung des Kennwerts aller
betrachteter Proben.
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Abbildung 86: Mg flr PP im MuCell Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Auch bei den Proben mit einer Verstarkung von 40 Gew.% Glasfasern zeigt
sich eine Abhéangigkeit der Probekdrperentnahmerichtung (siehe Abbildung
87). Fur die Proben quer zur FlieBrichtung liegen die Werte von Mwye zwi-
schen ungefahr 7 MPaY?/(g/cm3) und 8,2 MPa'?/(g/cm?3) und parallel zwi-
schen ungeféhr 11 MPa*?/(g/cm3) und 12,8 MPa'?/(g/cm3). Eine Erhohung
der Verzdgerungszeit wirkt sich dabei stets positiv auf die Werte aus, die
Erhéhung der Massetemperatur bzw. der Werkzeugtemperatur hingegen lasst
die Werte tendenziell sinken.
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Abbildung 87: My fur PP im MuCell Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

D-LFT-TSG

Die Werte fiir Mgem (Materialindex fur leichte und steife Platten) von PP im
D-LFT-TSG Verfahren geschdumt und mit 30 Gew.% Glasfaseranteil sind in

Abbildung 88 dargestellt.
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Abbildung 88: Mgey fur PP im D-LFT-TSG Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Bei den Proben mit 30 Gew.% Faserverstarkung ist ein deutlicher Unter-
schied der Wertebereiche von ~ 2,5 GPal/3/(g/cm3) bis ~ 2,6 GPa'?/(g/cm?3),
bei Proben deren Fasern in die FlieBrichtung ausgereichtet sind, und von ~
1,8 GPa'®/(g/cm3) bis ~ 2,2 GPa?/(g/cm?), bei den Proben quer zur FlieR-
richtung, zu erkennen. Bis 5 s Verzogerungszeit ist fiir die Proben ,,quer und
»parallel ein tendenzieller Anstieg von Mgem zU erkennen, 6 und 7 Sekun-
den Verzdgerungszeit lassen diese Werte dagegen sinken.
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Mggy (D-LFT, 40 Gew.% Fasergehalt)
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Abbildung 89: Mggy fiir PP im D-LFT-TSG Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

Eine Erhdhung des Faseranteils auf 40 Gew.% erhéht auch bei einer ausrei-
chend hohen Verzdgerungszeit (ab 2 Sekunden) den Wert von Mgem auf etwa
2,7 bis 2,8 GPa'?/(g/cm?). Die Werte fiir die quer zur FlieRfront ausgerichte-
ten Proben sinkt allerdings auf unter ~ 2 GPaY®/(g/cm?) und hat seinen
Minimalwert bei PP_D_HD_200/60_0 von ~ 1,65 2 GPa'?/(g/cm3).

Eine Erhéhung der Verzégerungszeit und damit der Deckschichtdicke fiihrt
dabei zu einer Erhéhung des Kennwerts aller betrachteter Proben.

Die mit dem D-LFT-TSG Verfahren hergestellten 30 Gew.% glasfaserver-
starkten Sandwichstrukturen zeigen wie in Abbildung 90 dargestellt, die
Werte des Materialindex fiir steife und feste Platten Mye. Dabei ist ein
deutlicher Unterschied zwischen parallel zur FlieRrichtung orientierten (~ 13
MPaY?/(g/cm3) bis ~ 14,2 MPaY?/(g/cm3)) und quer dazu (~ 9 MPa*?/(g/cm?)
bis ~ 10,4 MPa?/(g/cm?)) erkennbar. Eine Erhohung der Verzogerungszeit
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4.3 Mechanische Eigenschaften

fahrt zu einer Erhéhung des Kennwerts der betrachteten Proben mit 30
Gew.% Faserverstarkung bei 220 °C Massetemperatur und 50 °C Werkzeug-
temperatur bis zu einer Verzégerungszeit von 5 Sekunden. Bei 7 Sekunden
Verzogerungszeit sinken die Werte unter die derer von Proben mit 0 Sekun-
den sowohl der parallel als auch quer zur FlieBrichtung.
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Abbildung 90: My flr PP im D-LFT-TSG Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Durch die Faserverstarkung mit 40 Gew.% werden fir Mue Werte bis unge-
fahr 13,8 MPaY?/(g/cm3) parallel zur FlieRrichtung und etwa 9 MPa'?/(g/cm?)
quer dazu erreicht (siehe Abbildung 91). Die Verzdgerungszeit ist wieder der
signifikanteste Einflussfaktor auf die Werte, die durch eine Erhéhung dersel-
ben deutlich gesteigert werden kdnnen.
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M,y (D-LFT, 40 Gew.% Faserverstirkung)
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Abbildung 91: My fiir PP im D-LFT-TSG Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

4.3.1.2 Polyamid 6 (PA6)

Die nachfolgen gezeigten Ergebnisse zur 4-Punkt Biegepriifung fiir PA6
Integralsandwichproben stammen zum Grof3teil aus den beiden Abschlussar-
beiten [164] und [165] und sind fur diese Arbeit — was die Darstellungsweise,
Interpretation und Einordnung in den Gesamtzusammenhang angeht — ange-
passt worden.

MucCell

Die Ergebnisse fur den Materialindex Mgem teilen sich in unverstarkte
(Abbildung 92) und verstarkte (Abbildung 93) Probekorper auf. Bei den
unverstérkten Proben ist kein signifikanter Unterschied zwischen den Werten
der parallel und quer zur Fliefrichtung enthommenen Positionen erkennbar.
Auch die Werkzeug- und Massetemperaturen haben keinen nennenswerten
Einfluss auf den Materialindex, der bei ungefahr 1,5 GPaY®/(g/cm3) liegt.
Auch die Verzdgerungszeit hat keinen signifikanten Einfluss auf Mggm.
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Abbildung 92: Mgewm fiir PAG im MuCell Verfahren (keine Glasfaseranteil)

Die Sandwichaufbauten mit PA6 Matrix und mindestens 30 Gew.% Faser-
verstérkung fuhren zu deutlich steigenden Werten von Mgewm flir die Proben
in FlieRrichtung (siehe Abbildung 93). Eine Erhéhung der Verzdgerungszeit
fiuhrt zu keiner Erhdhung der spezifischen Biegeeigenschaften, die fiir alle
Proben mit 30 Gew.% Glasfaseranteil auf demselben Niveau von ~ 2,3 bis
2,4 GPa®/(g/cm3) parallel zur FlieRrichtung und bei etwa 1,6 bis 1,7
GPa*3/(g/cm3) quer zur FlieRrichtung liegen.
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Abbildung 93: Mgew fur PA6 im MuCell Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Bei den PA6 Proben mit 40 Gew.% ist im Vergleich zu den 30 Gew.% ein
leichtes kein Anstieg der Werte zu verzeichnen (siehe Abbildung 93 und
Abbildung 94). Die Werte fur Mgem flir Proben mit 40 Gew.% Glasfasern
liegen dabei bei ~ 1,5 GPa?/(g/cm?) bis 1,7 GPa3/(g/cm?3) (quer) und etwa
2,3 GPa®/(g/cm3) bis 2,4 GPaY®/(g/cm?) (parallel). Weder die Parameter
,Massetemperatur”, ,,Werkzeugtemperatur® noch die ,,Verzogerungszeit™
zeigen einen signifikanten Einfluss auf den Materialindex.
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Abbildung 94: Mgy fur PA6 im MuCell Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

Die Ergebnisse des Materialindex Mypy, fur feste und leichte Platten an
unverstérkten PA6 Integralschaumbauteilen sind in Abbildung 95 dargestellt.
Bei den Biegepriifungen der konditionierten PAG6 Integralschaumbauteilen
wird bei der Spannungs-Dehnungskurve flr die unverstarkten kein Maxi-
malwert erreicht, sodass mit dem Ersatzwert bei konventioneller Durchbie-
gung der Ersatzmaterialindex Mypg verwendet wird (in den Balkendiagram-
men als gestrichelte Linie gekennzeichnet). Diese unverstarkten Proben
erreichen Werte von ~ 6 MPaY?/(g/cm?) bis ~ 7 MPaY?/(g/cm?) (quer und
parallel) wobei die Prozessparameter ,,Massetemperatur®, ,,Werkzeugtempe-
ratur und ,,Verzogerungszeit“ keinen signifikanten Einfluss haben.
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Abbildung 95: Mgy, fiir PAG im MuCell Verfahren (kein Glasfaseranteil)

Die Materialindizes Mwr bzw. Mypp flir feste und leichte Platten von 30
Gew.%, konditionierten PA6 Integralschaumbauteilen sind in Abbildung 96
dargestellt. Wie bei den unverstarkten Proben wird bei den Biegepriifungen
der ,,quer orientierten Proben in den Spannungs-Dehnungskurven kein
Maximalwert erreicht, sodass auch hier der Ersatzwert bei konventioneller
Durchbiegung Mypg verwendet wird. Bei den mit 30 Gew.% faserverstarkten
Proben liegen diese Werte (quer) zwischen ~ 7 MPaY?/(g/cm?) bis 8
MPa?/(g/cm3) und (parallel) zwischen etwa 12,2 MPaY?/(g/cm3) bis 13
MPaY?/(g/cm3). Eine Verzigerungszeiternéhung von 0 auf 1 Sekunde bewirkt
dabei einen Anstieg des Materialindex sowohl quer als auch parallel zur
FlieBrichtung. Bei 2 Sekunden Verzogerungszeit sinkt der Wert der parallel
orientierten Probe auf einen mit der 0 Sekunden Verzégerungszeit hergestell-
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ten Probe vergleichbaren Wert ab, wobei die Streuung ansteigt. Der Wert der
quer orientierten Probe und 2 Sekunden Verzdgerungszeit bleibt auf demsel-
ben Niveau wie die Probe mit 1 Sekunde Verzdgerungszeit.

My bzw. My, (MuCell, 30 Gew.% Fasergehalt)
Wquer Oparallel

14,00
/ _\
— - ] T
= £2 e
12,00 T —
E 2 T
&
= 10,00 —
ﬁﬂ
a 8,00
IR EE—— T T
g | | [ ! [ |
= 600 —‘ H 4‘ Ip 4‘ r -
= |
E o0 | | | ! [ I
a2 ® I H 1
| o o
= | 1| L |
= 200 | | n [ I
| | | ! [ |
0.00 | | | ! I |
’ > - Lol
8 s s,
GI C‘ Q‘
g S &
(= (=] (=]
SN =N =3
N N N
\ol \0‘ \O‘
< < -
A =] =]

Abbildung 96: Mye/Mypy flr PA6 im MuCell (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Die mit 40 Gew.% faserverstarkten Proben weisen Werte fir Mwme/Mion
(quer) zwischen ~ 6,5 MPaY?/(g/cm?) bis 7,5 MPa%?/(g/cm3) und (parallel)
zwischen etwa 11,5 MPa'?/(g/cm?) bis 12,5 MPaY?/(g/cm?) auf. Die parallel
orientierten Proben weisen eine hohere Streuung als die Proben mit 30
Gew.% Glasfaseranteil auf. Auch hier ist keine eindeutige Tendenz der
Paramater auf die Werte zu erkennen.
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Abbildung 97: Mye/Mypy, flir PA6 im MuCell (40 Gew.% Glasfaseranteil)

Insgesamt zeigen die Werte fir Mue/Mypp flr PA6 im MuCell Prozess einen
deutlichen Anstieg der Festigkeit durch Glasfaserverstarkung der parallel zur
FlieRrichtung orientierten Proben von knapp 50%.

D-LFT-TSG

Die Ergebnisse der Proben aus dem D-LFT Verfahren, die nach Mggwm fiir 30
Gew.% und 40 Gew.% Glasfaseranteil aufgetragen sind, stellt Abbildung 98
dar. Wird der Verlauf der Verzdgerungszeiten betrachtet, zeigt sich bei
niedrigen Massetemperaturen und hohen Verzdgerungszeiten (4 Sekunden)
ein Einbruch des Materialindex in paralleler Probenrichtung. Quer dazu steigt
dieser Mgem bei 4 Sekunden Verzdgerungszeit weiter an. Eine Erhéhung der
Kombination Masse-/Werkzeugtemperatur auf 300 °C bzw. 100 °C zeigt,
dass dieser Effekt bei 4 Sekunden Verzdgerungszeit verschwindet. Bei Probe
PA6_D HD_300/100_40 4 steigen (in der Reihe mit gleichen Prozesstempe-

188
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raturen) die Werte fiir Mgem (quer und parallel) weiter an. Alle Werte liegen
beim D-LFT-TSG Prozess und PA6 als Matrix unter den Werten von den
Vergleichsproben aus dem MuCell Prozess.
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Abbildung 98: Mggy fiir PA6 im D-LFT-TSG (30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaseranteil)

Fur den Materialindex Mmr bzw. Mo, (Abbildung 99) zeigt sich ein zum
MuCell Prozess vergleichbarer Verlauf. Die Werte der Proben, die quer zur
FlieRrichtung entnommen wurden, weisen alle kein Maximum der Span-
nungs-Dehnungskurve auf und sind daher mit dem Ersatzindex Mypp aufge-
tragen. Durch die Steigerung der Verzdgerungszeit ist ein positiver Einfluss
auf den Materialindex fur feste und leichte Platten zu erzielen. Dabei liegen
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die Werte der 40 Gew.% verstdrkten Proben im Bereich von ~ 4
MPaY?/(g/cm3) bis ~ 4,7 MPa'?/(g/cm?) (quer) und ~ 11 MPa*?/(g/cm3) bis ~
12,5 MPa'?/(g/cm3) fur die Proben bis 3 Sekunden Verzogerungszeit. Wie
bei Mgewm ist bei den Proben niedriger Massetemperatur, 4 Sekunden Verzo-
gerungszeit und parallel zur FlieRrichtung orientiert bei beiden Fasergehalten
ein Einbruch der Werte auf unter 7 MPa?/(g/cm3) zu verzeichnen sowie ein
Versagen durch interlaminare Scherung zwischen Kern und Deckschicht.
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Abbildung 99: Mue/Mypy, fir PAG im D-LFT-TSG (30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Glasfaseranteil)

4.3.1.3 Random Polypropylen (rPP)

Die Proben aus rPP sind mit den Parametern in Kapitel 3.2.4 im D-LFT-TSG
Verfahren hergestellt und analog zu den homopolymer PP (hPP) Proben mit
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30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfaserverstarkt. Als Referenz werden unver-
starkte, kompakte 4 mm rPP Proben, konventionell auf einer Engel 60t
SpritzgieBmaschine mit einer 30 mm Schnecken und Kaltkanalanguss und
einem Zugstabwerkzeug verglichen. Bei Masse-/Werkzeugtemperaturen von
240 °C/60 °C und 200 °C/40 °C werden fir Mgem Werte! von 1,15 + 0,007
GPa'3/(g/cm?) gemessen.

Abbildung 100 auf Seite 192 zeigt dabei alle ermittelten Werte fiir Mgem der
Proben mit 30 Gew.% Faserverstarkung. Dabei ist die Abhangigkeit der
Werte von der Verzdgerungszeit bei den unterschiedlichen Masse- und
Werkzeugtemperaturen erkennbar. Die quer zur FlieRrichtung orientierten
Proben zeigen dabei Werte von ~ 1,7 GPa?/(g/cm?) bis 2 GPa3/(g/cm?3) und
die parallel orientierten Proben Werte von ~ 2,3 GPa'®/(g/cm?) bis 2,6
GPa'?/(g/cm3). Damit werden hohere spezifische Werte als bei hPP erreicht.

Fur den Materialindex Mgem der 40 Gew.% faserverstarkten und geschaum-
ten Proben sind die Werte mit den zugehdrigen Prozessparametern in Abbil-
dung 101 (die auf der Uberndchsten Seite 193 zu finden ist) dargestellt. Die
Wertebereiche liegen dabei mit ungefahr 1,55 GPa®/(g/cm3) bis 1,9
GPa'?/(g/cm3) (quer zur FlieBrichtung) und etwa 2,3 GPa'?/(g/cm?) bis 2,7
GPa'?/(g/cm3) (parallel zur FlieRrichtung) in einem vergleichbaren Bereich
wie die rPP Proben mit 30 Gew.% Glasfaseranteil. Der verhaltnismaRige
Anstieg von Mgem mit der Verzdgerungszeit ist dabei ebenfalls tendenziell
vergleichbar.

! Ermittelt mit denselben Methoden beschrieben in Kapitel 3.4.1.
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Abbildung 101: Mggy fiir rPP im D-LFT-TSG Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil und Ref.)
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4 Ergebnisse

Die Ergebnisse der Materialindices Mmr bzw. Mypp fiir feste und leichte
Proben aus rPP mit 30 Gew.% Glasfasern sind in Abbildung 102 auf Seite
195 dargestellt. Bei diesen Biegepriifungen werden bei der Spannungs-
Dehnungskurve fiir alle Proben quer zur FlieRrichtung keine Maximalwerte
erreicht, sodass mit dem Ersatzwert bei konventioneller Durchbiegung der
Ersatzmaterialindex Mypg verwendet wird (in den Balkendiagrammen als
gestrichelte Linie gekennzeichnet). Diese quer orientierten Proben erreichen
Werte von ungefihr 7 MPaY?/(g/cm3) bis etwa 8,2 MPa'?/(g/cm3). Die
parallel orientierten Proben zeigen héhere Werte fiir Myr von ungeféhr 10
MPa'?/(g/cm3) bis etwa 11,8 MPa'?/(g/cm3). Dabei haben die Prozesspara-
meter wie Masse-/Werkzeugtemperatur keinen signifikanten Einfluss. Durch
ansteigende Verzogerungszeiten allerdings steigen die Werte tendenziell an,
sodass die Maximalwerte auch bei der maximalen Verzdgerungszeit (hier: 6
Sekunden) erreicht werden.

Der Ubersichtlichkeit halber werden die Ergebnisse der 40 Gew.% glasfaser-
verstirkten Proben hier beschrieben und auf Seite 196 in Abbildung 103
dargestellt. Auch bei den Querproben mit 40 Gew.% Faserverstarkung wird
der Ersatzindex Mypp verwendet und weist Werte von ~ 6,5 MPa'?/(g/cm?)
bis ~ 8 MPa'?/(g/cm3) auf. Die Proben, die parallel zur FlieBrichtung orien-
tiert sind, zeigen dabei insgesamt niedrigere Werte fiir den Materialindex
Mk als bei 30 Gew.% Glasfaserverstarkung und liegen im Bereich von etwa
9,5 MPa'?/(g/cm?) bis ungefahr 11 MPaY?/(g/cm?). Diese Grenzen sind fiir
die verschiedenen Masse-/Werkzeugtemperaturkombination sehr dhnlich, die
Verzdgerungszeit zeigt aufsteigend von 0 s bis 6 s den groRten Einfluss auf
Mupb bzw. M, die dabei ebenfalls signifikant erhéht werden.
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4.3 Mechanische Eigenschaften
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4.3 Mechanische Eigenschaften

4.3.1.4 Polyphenylensulfid (PPS)

Die Proben aus PPS sind mit den Parametern in Kapitel 3.2.4 im D-LFT-TSG
Verfahren hergestellt und ohne bzw. mit 20 Gew.% Faserverstarkung ge-
schdumt worden. Die Werte von Mgem flr diese Proben sind zusammen mit
den kompakten, unverstarkten 4 mm Referenzproben PPS_D_K 300/130_0
in Abbildung 104 zusammengefasst. Durch die Zugabe von physikalischem
Treibmittel und anschlieBendem Aufschdumen im Hochdruckverfahren wird
ein Anstieg des spezifischen Materialindex erreicht. Bei unverstarktem PPS
steigen die Werte fur Mgem nicht mit der Verzdgerungszeit an, sondern
bleiben bei ungefahr 1,6 GPa®/(g/cm?) (PPS unverstarkt, parallel und quer).
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Abbildung 104: Mgy fiir PPS im D-LFT(-TSG) Verfahren (kein Glasfaseranteil)
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4 Ergebnisse

Die Mgem Werte der mit 20 Gew.% Glasfaseranteil verstarkten, kompakten
Probe PPS_D K _300/130_20 ist zusammen mit den im D-LFT-TSG ge-
schdumten Proben in Abbildung 105 dargestellt. Dabei erreichen die Werte
fir Mgem der Proben PPS D HD_300/130 20 X unabhangig von der
Verzogerungszeit etwa 1,6 GPa®/(g/cm3) (quer) bis 2,1 GPa®/(g/cm?)
(parallel).
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Abbildung 105: Mggew fur PPS im D-LFT(-TSG) Verfahren (20 Gew.% Glasfaseranteil)

Fur die Ergebnisse der spezifischen Biegefestigkeit (zusammengefasst in
Mwr bzw. Mipb) zeigt sich ebenfalls eine Stagnation der Werte bezogen auf
die Erhéhung der Verzdgerungszeit. Die Werte fiir Mypp liegen bei den
geschédumten, unverstérkten Proben sowohl parallel als auch quer zur FlieB-
richtung im engen Bereich von etwa 8,5 MPa'?/(g/cm?) bis 9 MPa?/(g/cm3)
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4.3 Mechanische Eigenschaften

(siehe Abbildung 106). Auch zeigen die Werte (analog zu Mgem) keine
direkte Abhdangigkeit zur Verzdgerungszeit. Werden die Werte bezogen auf
die kompakten, ungeschdumten 4 mm Referenzproben betrachtet, ist eine
Erhéhung flr Myp, um knapp 41 % fir die unverstarkten Proben (quer und
parallel) erzielbar.
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Abbildung 106: Myp; fiir PPS im D-LFT(-TSG) Verfahren (kein Glasfaseranteil)

Fur PPS mit 20 Gew.% Glasfaserverstarkung liegen die Werte fir My
zwischen etwa 9 MPa?/(g/cm3) (quer) bzw. ungefahr 12 MPa'?/(g/cm?)
(parallel). Dabei ist eine Steigerung bezogen auf die Werte der kompakten,
glasfaserverstarkten 4 mm Probe (Mo, ~ 7 MPa¥?/(g/cm3) (quer) bzw. 9
MPa?/(g/cm?) (parallel)) um knapp 30% fiir die quer orientierten und unge-
fahr 35% fir die parallel orientierten Proben zu erkennen.
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4 Ergebnisse
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4.3 Mechanische Eigenschaften

4.3.2 Charpy Schlagzihigkeit

Beim Vergleich der im MuCell und D-LFT-TSG Verfahren hergestellten
Integralschaumproben wird nach Kapitel 2.5 der Materialindex Mc als MaR
fur die breitseitige Charpy Schlagzéhigkeit bezogen auf die Bauteildichte
verwendet.

4.3.2.1 Polypropylen (PP)

Die Ergebnisse fiir den Materialindex Mc (fiir leichte und schlagzéhe Platten)
der bei vergleichbaren Prozessparametern hergestellten PP Proben sind nach
dem MuCell Verfahren und dem D-LFT-TSG Verfahren getrennt aufgetra-
gen.

MucCell

Fur unverstarkte Integralschdume aus PP im MuCell Verfahren sind die
Werte von Mc in Abbildung 108 dargestellt. Die grofien Streubalken (iberla-
gern die Ergebnisse, sodass kein signifikanter Einfluss der Prozessparameter
auf die mechanischen Eigenschaften erkennbar ist. Als Tendenz l&sst sich
jedoch festhalten, dass die Proben ,,quer” zu niedrigeren Werten fiihren als
die Proben ,,parallel” zur FlieBrichtung. (Wertebereich der Mittelwerte: ~ 10
(kd/m3)/(g/cm3) bis ~ 15 (kJ/m2)/(g/cm3))
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4 Ergebnisse

M fiir PP (MuCell, kein Fasergehalt)
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Abbildung 108: M fiir PP im MuCell Verfahren (kein Glasfaseranteil)

Werden Glasfasern zur Verstarkung eingebracht zeigt sich eine deutliche
Differenz zwischen den Proben ,,quer und ,,parallel (Abbildung 109). Der
Wertebereich von Mc liegt fiir die erstgenannten von ~ 6 (kJ/m2)/(g/cm?) bis
~ 15 (kJ/m?)/(g/cm?). Dabei zeigt sich, dass eine Erhdhung der Verzdge-
rungszeit zu einer Erhéhung des Materialindex fiihrt, was bei den Proben
PP_M_HD 200/60 40 0 und PP_M_HD_200/60 40 3 besonders deutlich
wird. Eine Erhéhung des Fasergehaltes und der Massetemperatur verringert
dabei die Mittelwerte von Mc.
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Mg fiir PP (MuCell, 30 Gew.% und 40 Gew.% Fasergehalt)
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Abbildung 109: M¢ fir PP im MuCell Verfahren (30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfaseranteil)

D-LFT-TSG

Auch fir die mit 30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfasern im D-LFT-TSG
Prozess verstarkten Proben aus PP sind die Probenorientierung und die
Verzogerungszeit wichtige Einflussparameter auf den spezifischen Material-
index. Die Ergebnisse hierzu sind in Abbildung 110 zusammengefasst. Die
Werte fir die Proben quer zur Fliefrichtung der Schmelze liegen dabei im
Bereich von ~ 6 (kJ/m?)/(g/cm3) bis ~ 13 (kJ/m?)/(g/cm?3) und decken damit
ungefahr den Wertebereich der gesamten MuCell Proben ab. Die Proben aus
dem D-LFT-TSG Prozess, die parallel zur FlieRrichtung orientiert sind,
haben wesentlich hthere Werte im Bereich von ~ 17 (kJ/m2)/(g/cm3) bis ~ 24
(kd/m3)/(g/cm3), abhdngig von der Verzogerungszeit und den Masse-
/Werkzeugtemperaturen.
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M. fiir PP (D-LFT-TSG, 30 Gew.% und 40 Gew.% Fasergehalt)
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Abbildung 110: M fir PP im D-LFT-TSG (30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfaseranteil)

4.3.2.2 Polyamid 6 (PA6)

Die Ergebnisse fur die spezifische Charpy Schlagzéhigkeit bei einem breitsei-
tigen Schlag sind flr die PA6 Integralsandwichproben bei vergleichbaren
Prozessparametern nach MuCell und D-LFT-TSG Verfahren getrennt aufge-
tragen.

MuCell

Die konditionierten und anschliefend gepriiften, unverstarkten Proben aus
PA6 werden bei der Charpy Schlagzéhigkeitspriifung alle durch die Aufnah-
mevorrichtung gezogen und brechen nicht durch. Daher sind die Werte fir
die Schlagzahigkeit, die in Abbildung 111 dargestellt sind, nicht direkt mit
den brigen Werten der verstarkten Proben (die gebrochen sind) vergleich-
bar. Es lasst sich allerdings ableiten, dass die Erhdhung der Verzdégerungszeit
von 0 auf 2 Sekunden ein — aulRer bei der Kombination niedrige Massetempe-

204



4.3 Mechanische Eigenschaften

raturen/Werkzeugtemperaturen — fiihrt tendenziell zu einem Anstieg der
Werte sowohl parallel als auch quer zur FlieRrichtung.
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Abbildung 111: Mcfiir PA6 im MuCell (kein Glasfaseranteil)

Die Ergebnisse der MuCell Proben mit 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% Faserver-
stdrkung sind in Abbildung 112 dargestellt. Diese Proben sind normgerecht
gebrochen und liefern damit vergleichbare Materialindexwerte. Dabei zeigt
sich, dass die Werte fiir die Proben parallel zur FlieBrichtung — abhé&ngig von
den anderen Prozessparametern — tendenziell unter den Werten zu den
zugehorigen Proben quer zur FlieRrichtung liegen. Bei einer Werkzeugtempe-
ratur von 80 °C (z.B. die beiden Proben PA6_M 280/80 40 0 und
PA6_M_300/80_40 2) zeigt sich dieser Effekt besonders deutlich. Der
Vergleich von Proben unterschiedlicher Verzdgerungszeiten (z.B.
PA6_M_300/80_40 0 und PA6_M_ 300/80_40 2) zeigt, dass eine Erhéhung
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4 Ergebnisse

der Verzogerungszeit bei niedrigen Werkzeugtemperaturen zu niedrigeren
Werten des Materialindex fir die quer orientierten Proben fihrt. Die Werte
der parallel entnommenen Proben bleiben dabei nahezu gleich.
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Abbildung 112: M fir PA6 im MuCell (30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfaseranteil)

D-LFT-TSG

Wie fur die oben gezeigten MuCell Proben sind auch fir die mit 30 Gew.%
und 40 Gew.% im D-LFT-TSG Prozess mit Glasfasern verstarkten Proben
aus PAG6 die Probenorientierung und die Verzdgerungszeit wichtige Einfluss-
parameter auf MC. Allerdings zeigt sich hier (Abbildung 113) eine andere
Auspragung. Die Proben parallel zur FlieBrichtung weisen signifikant héhere
Werte als die senkrecht dazu auf und eine Erhdhung der Verzégerungszeit
fiihrt fir die parallel orientierten Proben zu einem signifikanten Anstieg des
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4.3 Mechanische Eigenschaften

Materialindex. Fur die quer orientierten Proben zeigt sich die selbe Tendenz.
Die Werte liegen zwischen ~ 30 (kJ/m?)/(g/cm3) bis 40 (kJ/m2)/(g/cm3) flr
die parallel orientierten Proben und von ungeféhr 15 (kJ/m?2)/(g/cm3) bis etwa
27 (kJ/m?)/(g/cm3) fiir die quer orientierten Proben.
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Abbildung 113: Mc fiir PA6 im D-LFT-TSG (30 Gew.% und 40 Gew.% Glasfaseranteil)

4.3.2.3 Random Polypropylen (rPP)

Fur die Untersuchung der Charpy-Schlagzahigkeit an langglasfaserverstark-
ten random PP Integralsandwichproben werden verschiedene reprasentative
Parametersatze ausgewahlt und die Ergebnisse zu Mc in Abbildung 114 (fur
rPP/LGF30) und Abbildung 115 (fur rPP/LGF40) dargestellt. Wieder zeigt
sich in den Ergebnissen eine Abhdngigkeit der Probenentnahmeorientierung,
wobei die parallelen orientierten Proben hohere Werte liefern als die senk-
recht zur FlieRrichtung orientieren. Fir niedrige Massetemperaturen (bis 220
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4 Ergebnisse

°C) und bei Proben mit 30 Gew.% sinken die Werte von Mc bis zu einer
Verzogerungszeit von 3 Sekunden zundchst tendenziell ab, steigen fir 6
Sekunden dann aber wieder an. Bei hohen Werkzeugtemperaturen steigen die
Werte ausgehend von 0 Sekunden Verzdgerungszeit bis 3 Sekunden an, der
Wert fiir 6 Sekunden liegt sowohl quer als auch parallel unter dem Aus-
gangswert. Der Ubergreifende Wertebereich liegt bei den im D-LFT-TSG
Verfahren hergestellten rPP/LGF30 Proben zwischen ~ 11,5 (kJ/m2)/(g/cm3)
bis ~ 16 (kJ/m?)/(g/cm3) fur die Orientierung quer zur Fliefrichtung und
zwischen ~ 14,5 (kJ/m?)/(g/cm3) bis ~ 22 (kJ/m?)/(g/cmd) parallel dazu.
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Abbildung 114: Mc fiir rPP im D-LFT-TSG Verfahren (30 Gew.% Glasfaseranteil)

Wird der Fasergewichtsanteil auf 40 Gew.% erhoht, so sinken die Werte fir
die ,,quer liegenden Proben auf ~ 7 (kJ/m2)/(g/cm3) bis 16 (kJ/m2)/(g/cm?3)
und steigt fiir die ,,parallel* liegenden Proben auf ~ 15 (kJ/m2)/(g/cm?) bis ~
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4.3 Mechanische Eigenschaften

26 (kJ/m?)/(g/cm3). Bei niedrigen Massetemperaturen sind dabei die erreich-
baren Werte geringer als bei hohen Massetemperaturen.

M fiir rPP (D-LFT-TSG, 40 Gew.% Fasergehalt)
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Abbildung 115: Mc fir rPP im D-LFT-TSG Verfahren (40 Gew.% Glasfaseranteil)

4.3.2.4 Polyphenylensulfid (PPS)

Die Proben mit PPS Matrix sind einerseits ohne Faserverstarkung geschaumt
und andererseits mit 20 Gew.% Glasfasern im D-LFT-TSG Verfahren ver-
stirkt zu Integralschaumbauteilen geschdumt. Als Referenz werden 4 mm
ungeschdumte, kompakte Proben mit und ohne Glasfaseranteil hergestellt im
selben Prozess (D-LFT) hergestellt. Die Ergebnisse zum Materialindex Mc
sind flr diese Proben in Abbildung 116 dargestellt.

Die unverstéarkten, ungeschdumten PPS Proben PPS_D_K_300/130_0_4mm
werden bei der Charpy-Schlagzéhigkeitsprifung durch die Aufnahme gezo-
gen und die Werte sind nicht direkt mit den tbrigen zu vergleichen.
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Abbildung 116: Mc flr PPS im D-LFT-TSG Verfahren (kein und 20 Gew.% Glasfaseranteil)

Fur die geschdaumten, unverstarkten Proben zeigt sich, dass eine Erhéhung
der Verzdgerungszeit und die Probenentnahmerichtung kaum Einfluss auf die
Werte von Mc hat. Diese liegen im Bereich von ungefahr 25 (kJ/m?2)/(g/cm?)
bis etwa 33 (kJ/m?)/(g/cmd).

Werden der PPS Matrix 20 Gew.% Glasfasern hinzugefiigt reduzieren sich
die Kennwerte auf ~ 11 (kJ/m?2)/(g/cm?) (PPS_D_K _300/130_20_4mm, quer)
bis zirka 25 (kJ/m?)/(g/cm3) (PPS_D_K_300/130_20_4mm, parallel). Durch
eine Dichtereduktion mit Hilfe des Hochdruckschdumverfahrens werden die
spezifischen Eigenschaften dieses PPS/LGF20 Materialsystems nicht wieder
angehoben und bleiben Uber alle Verzégerungszeiten von 0 bis 6 Sekunden
im Wertebereich von etwa 7,5 (kJ/m2)/(g/cm3) bis 10 (kJ/m2)/(g/cm?3) (quer)
und ungefahr 15 (kJ/m2)/(g/cm3) bis 20 (kJ/m2)/(g/cm3) (parallel).
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4.4 Abgleich mit Differentialbauweise

4.4  Abgleich mit Differentialbauweise

Die Ergebnisse der nach den Parametern und Prozessen aus Kapitel 3.2.5 in
Differentialbauweise hergestellten Sandwichaufbauten werden in diesem
Kapitel dargestellt. Abbildung 117 zeigt dabei die geschliffenen Querschnitte
sowie VergroRerungen des Randschichtbereichs der Proben aus Polyamid 6,
die im  Niederdruckverfahren  geschd&umt wurden. Die Probe
PA6_M_ND_290/80_0 0 Tape DV_470 hat im Vergleich zu Probe
PA6_M_ND_ 290/80 0 0 Tape DV_510 ein geringeres Dosier- und damit
Schussvolumen um 40 cm3. Hergestellt wurden diese Bauteile in Anlehnung
an das Verfahren aus [64] allerdings ohne ein vorheriges Aufheizen der
einzeln eingeklebten UD-Tapedeckschichten.

PAG_M_ND_290/80_0_0_Tape_DV_470 | PAG_M_ND_290/80_0_0_Tape_DV 510

Deckschicht (UD-Tape)

Deckschicht (UD-Tape)
Deckschicht (kompaktes Polymer) Deckschicht (kompaktes Polymer)
Zwischenschicht (feinzellig) Zwischenschicht (feinzellig)

Kernschicht (grobzellig) Kernschicht (grobzellig)

1 mm .l \ I mm

Abbildung 117: Schliffbilder vom Querschnitt der PA6 Proben in Differentialbauweise

Bei beiden Proben ist deutlich ein siebenschichtiger, symmetrischer Aufbau
zu erkennen. Aullen liegen die faserverstarkten UD-Tapegelege (Faserorien-
tierung in FlieRrichtung bzw. Bildebene), gefolgt von einer kompakten
Schicht aus unverstarktem Polymer. Da beim Niederdruckverfahren keine
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4 Ergebnisse

Verzdgerungszeit bzw. kein Prézisionsoffnungsschritt vorhanden ist, stellt
sich diese zweite, unverstarkte Deckschicht durch das Abkihlen des Poly-
mers an der Werkzeugwand, durch die dunne Tapeschicht hindurch, ein.
Danach kommt eine Zwischenschicht mit feinen Zellen. Die Struktur der
mittleren Kernschicht héngt stark vom Einspritzvolumen ab. Bei Probe
PA6_M _ND 290/80 0 0 Tape DV_470 (Abbildung 117, links) ist dieser
Kern deutlich von grofen Schaumzellen bestimmt, wohingegen bei
PA6_M ND 290/80 0 0 Tape DV _510 (Abbildung 117, rechts) einen

feinporigeren Aufbau mit weniger Zellen in der Mitte zeigt.

Fur Polypropylen als Materialsystem stellt sich ein flinfschichtiger Aufbau
dar (Abbildung 118). Bei Probe PP_M_ND 240/70 0 O Tape, die im
Niederdruckverfahren hergestellt wurde, zeigt sich dabei ein deutlicher
Unterschied zu Probe PP_M_HD_240/70_0_0_Tape, die im Hochdruckver-
fahren hergestellt wurde. Bei letzter bildet sich eine breite und gleichméaRig
geschdumte Kernstruktur aus (Abbildung 118, rechts) und die unidirektionale
Faserverstarkung ist deutlich im oberen Bildbereich zu erkennen. Die im
Niederdruckverfahren gefertigte représentative Probe zeigt eine ungleichma-
Rige Schaumstruktur mit einer grofRen Blase in der Mitte sowie eine deutlich
dickere Deckschicht bestehend aus UD-Tape und erstarrter PP Matrix. Die
Deckschichtdicken bestehend aus einem Anteil an faserverstarktem Tape und
dem erstarrten, unverstarkten Polymeranteil und haben eine Gesamtdicke von
ungefahr 1,7 £ 0,1 mm fir PP_M_ND_240/70_0 0 Tape (k-Verhdltnis:
0,16) und 0,18 + 0,01 mm fiir PP_M_HD_240/70_0_0_Tape (k-Verhaltnis:
0,91).
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PP_M_ND_240/70_0_0_Tape PP_M_HD_240/70_0_0_Tape

Deckschicht (UD-Tape) Deckschicht (UD-Tape)
Deckschicht (kompaktes Polymer)

Deckschicht (kompaktes Polymer)

‘._ Kernschicht
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“
\
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| — | —

Abbildung 118: Schliffbilder vom Querschnitt der PP Proben in Differentialbauweise

‘. I mm .|
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Die resultierenden Ergebnisse zu den mechanischen Eigenschaften der in
Differentialbauweise hergestellten Proben samt zugehoriger exemplarischer
Vergleichswerte der Integralschaumproben sind in Abbildung 119 fiir den
Materialindex Mgewm dargestellt. Bei den Prozessvarianten SVK, HP und dem
unverstarkten Extrusionsschaumkern wurden lediglich die parallel zur Faser-
orientierung in der Deckschicht orientierten Proben hergestellt und gepruft.
Dabei erreichen die PA6 Proben, die differential im Niederdruckverfahren
hergestellt wurden Werte von ~ 2 GPa?/(g/cm?). Diese Werte liegen dabei
unter den Werten der PA6 Proben, die integral im Hochdruckverfahren im
MuCell bzw. D-LFT-TSG Prozess hergestellt wurden, welche Werte von ~
2,4 GPa®/(g/cm3) (parallel) und ~ 1,7 GPa®/(g/cm3) (quer) erreichen (siehe
auch Kapitel 4.3.2.2).
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Abbildung 119: Abgleich Mgewm fiir Proben in Differential-/Integralbauweisen

Weiterhin Ubertrifft der Mittelwert des im Hochdruckverfahren geschaumten
und differential mit UD Tape verstarkten PP den Wert von Mggm des im
Niederdruckverfahren geschdumten, UD verstérkten PP signifikant. Durch
die hohere Dichtereduktion des Hochdruckverfahrens steigt der Materialin-
dex Mgem sowohl parallel als auch quer.

Abbildung 120 zeigt die Kennwerte Mwe bzw. Mypp fur leichte und feste
Platten. Diese Werte werden, wie bei den Integralbauteilen, mittels 4-Punkt
Biegung bestimmt und nach Kapitel 3.4.1 in ihre Versagensart unterteilt.
Dabei liegen die Kennwerte fiir den Materialindex der Integralschaumbautei-
le fiir PAG Uber den Werten der Integralschaumbauweise. Die Prozessvarian-
te D-LFT-TSG zeigt bei PP, wie in Kapitel 4.3.1 dargestellt, dabei héher
Werte als der MuCell Prozess. Die endlosfaserverstérkten Differentialbautei-
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4.4 Abgleich mit Differentialbauweise

le weisen, wie bei Mgewm, hGhere Werte in die parallele Orientierung auf. Die
Fasern sind dabei in der Deckschicht unidirektional ausgerichtet.
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Abbildung 120: Abgleich Myg bzw. Myps, fiir Proben in Differential-/Integralbauweise
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5 Diskussion

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse aus Kapitel 4 zum Herstellungspro-
zess, der Integralschaumstruktur und den gezeigten mechanischen Eigen-
schaften diskutiert und die Ergebnisse interpretiert bzw. sofern moglich mit
der Literatur verglichen.

5.1 Prozessuntersuchungen und
Rheologie

Im Kapitel 4.1.1 zeigen die Werkzeuginnendruckkurven bei den verwendeten
Materialsystemen PP, PA6, PPS und rPP mit und ohne Glasfaserverstarkung
eine Abhéngigkeit der angussnahen und angussfernen Druckmaximalwerte.
Dabei ist fur alle Materialsysteme die maschinenseitig eingestellte Verzge-
rungszeit erkennbar sowie der abrupte Druckabfall beim Beginn der Prazi-
sionsoffnung im Hochdruckverfahren. Damit konnen die Werkzeuginnen-
druckdaten auch zur Prozessabsicherung (d.h. fur die Formfillungskontrolle)
genutzt werden. Bei den Druckkurven mit hoher Verzégerungszeit (v.a. bei
unverstarktem PP in Abbildung 36) ist ein Druckabfall an den angussnahen
Sensoren vor dem Prazisionséffnen zu erkennen. Dieser Druckabfall entsteht
durch das Schlielen der Nadelverschlussdise unmittelbar (~ 0,5 Sekunden)
vor dem Offnungshub. Dadurch wirkt kein Nachdruck (der v.a. angussnah
wirksam ist) auf das Bauteil und der Druck sinkt. Angussfern, und damit im
Bereich der Probekorperentnahme, tritt dieser Effekt nicht auf, da durch den
langen FlieRweg die Abhangigkeit zum Nachdruck aus der Plastifiziereinheit
geringer ist. Durch die Faserverstarkung verschwindet bzw. verringert sich
dieser Effekt, da die Schmelze — wie durch die Inline Viskositatsmessung
gezeigt — zahflussiger ist und so der Werkzeuginnendruck angussnah weniger
direkt abh&ngig von dem Nachdruck wahrend der Verzdgerungszeit. Unab-
hangig vom Materialsystem zeigt sich auch fir die faserverstérkten Proben,
dass die Differenz zwischen den Werten der angussnahen und angussfernen
Drucksensoren mit steigender Masse-/Werkzeugtemperatur sinkt. Durch die
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5.1 Prozessuntersuchungen und Rheologie

hoheren Prozesstemperaturen wirkt der Nachdruck in der Verzégerungszeit
Uber die noch plastische Seele in den Platten auch noch am FlieRwegende.

Bei PP mit 40 Gew.% Glasfaseranteil im D-LFT-TSG Verfahren und gerin-
gen Prozesstemperaturen (200 °C MT und 40 °C WT) zeigen sich geringe
Unterschiede im zeitlichen Ansprechverhalten zwischen den Druckwerten
von Sensoren 1 und 2. Das deutet v.a. beim sofortigen Offnen der Kavitét auf
Inhomogenitét in der linearen Fliefront hin. In Abbildung 38 ist der Verlauf
gezeigt, wobei Sensor 2 vor Sensor 1 (in der Bauteilecke am FlieBwegende)
einen steigenden Druckverlauf zeigt. Diese UnregelméaBigkeiten in der
FlieRfront kénnen durch die hohere FlieRbewegungsbehinderung der lange-
ren Fasern im D-LFT-TSG Prozess (wie auch in [48] beschrieben) im Ver-
gleich zum MucCell Prozess und den niedrigen Prozesstemperaturen erklart
werden.

In den folgenden Abbildungen sind je Materialsystem diese mittleren Maxi-
malwerte fur ausgewahlte Prozessparameter aufgezeigt. Dabei zeigt sich,
dass fur unverstérktes PP eine Erh6hung der Masse- und Werkzeugtempera-
tur zu einer Erhdhung des Werkzeuginnendrucks fuhrt (Abbildung 121).
Dieser Effekt kann mit einem unterschiedlichen Austragsfaktor (Korrektur-
wert flir das Dosiervolumen [185]) begriindet werden. Durch die gednderte
Temperatur andert sich bei gleichem Druck das spezifische Volumen und
damit die aufdosierte (bei nominell gleichem Dosiervolumen) Polymermen-

ge.
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‘Werkzeuginnendriicke PP (Mucell ohne Glasfaserverstirkung)
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Abbildung 121: Werkzeuginnendruck PP im MuCell Prozess (ohne Glasfaserverstarkung)

Werden dem Polypropylen 40 Gew.% Glasfasern hinzugefiigt, fiihrt eine
Erhdhung der Masse-/Werkzeugtemperatur zu einer Reduktion des Werk-
zeuginnendrucks angussnah und angussfern (Abbildung 122). Das kann mit
sinkender Viskositat bei héheren Prozesstemperaturen erklart werden. Die
Unterschiede bei gleichen Werkzeug- und Massetemperaturen und verschie-
denen Verzdgerungszeiten sind dabei nicht signifikant.
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Abbildung 122: Werkzeuginnendruck PP im MuCell und D-LFT-TSG Prozess (mit 40 Gew.%
Glasfaserverstarkung)
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Der Vergleich der beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG zeigt fur PP
(Abbildung 122), dass die gemessenen Driicke aller Sensoren beim D-LFT-
TSG héher sind als beim MuCell Prozess. Das deutet darauf hin, dass beim
D-LFT-TSG durch die langeren Glasfasern und den Prozess ein hoherer
Scheranteil auf die Schmelze wirkt, der die Masse zusatzlich aufheizt. Diese
prozessinduzierte Erhdhung der Massetemperatur filhrt zu langeren mogli-
chen FlieBwegen und zu héheren Driicken am FlieBwegende, da der Spritz-
und Nachdruck bis dahin Gbertragen werden kann.

Werkzeuginnendriicke PA6 (Mucell ohne Glasfaserverstirkung)
600
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OPA6_M_HD 280/80 0 0 OPA6_M_HD 280/80 0 2 mPA6 M_HD _300/100_ 0 0 mPA6_M_HD_300/100 0 2

Abbildung 123: Werkzeuginnendruck PA6 im MuCell Prozess (ohne Glasfaserverstérkung)

Der Vergleich der beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG zeigt, in Uber-
einstimmung mit PP, fir unverstarktes PA6 (Abbildung 124), dass die Dri-
cke aller Sensoren beim D-LFT-TSG hoéher sind als beim MuCell Prozess.
Das deutet darauf hin, dass auch bei der Verarbeitung von PA6 beim D-LFT-
TSG durch die langeren Glasfasern und den Prozess ein héherer Scheranteil
auf die Schmelze wirkt. Dadurch wird die Schmelze zusétzlich aufgeheizt,
was zu l&ngeren erzielbaren FlieBwegen und zu hdheren Driicken am FlieR3-
wegende bei vergleichbaren Maximaldriicken angussnah fiihrt.
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Werkzeuginnendriicke PA6 (Mucell und D-LFT-TSG mit 40 Gew.%
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Abbildung 124: Werkzeuginnendruck PA6 im MuCell und D-LFT-TSG Prozess (mit 40 Gew.%
Glasfaserverstarkung)

Die rPP Proben (Abbildung 125) zeigen bei vergleichbaren Prozesseinstel-
lungen vergleichbare bzw. niedrigere Werkzeuginnendriicke als die hPP
Proben. Dies kann mit einer niedrigeren Kristallinitdt (nach [186] um bis zu
35% geringer) und damit einfacheren Gasloslichkeit in den Molekulketten
erklért werden [5]. Das flhrt, wie von Cramer [12] fur PC nachgewiesen, zu
einer niedrigeren Viskositat und damit zu geringeren Werkzeuginnendriicken.
Am FlieBwegende wird bei den rPP Proben auch deutlich, dass bei steigender
Masse-/Werkzeugtemperatur der Werkzeuginnendruck steigt. Bei hohen
Masse-/Werkzeugtemperaturen steigt mit der Verzdgerungszeit auch der
Werkzeuginnendruck, so dass rPP_D_HD_240/60_40_3 an den Sensorposi-
tionen 1 bis 3 um ungefdhr 60 bar hohere Dricke aufweist als
rPP_D_HD_240/60_40_0.
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Werkzeuginnendriicke rPP (D-LFT-TSG mit 40 Gew.% Glasfaserverstiirkung)
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Abbildung 125: Werkzeuginnendruck rPP im D-LFT-TSG Prozess (mit 40 Gew.%
Glasfaserverstarkung)

Bei PPS zeigt sich, dass eine Faserverstarkung von 20 Gew.% zu einer
Erhéhung der Werkzeuginnendriicke angussnah (Abbildung 126, Sensor 5
und 6) fiihrt. Bei den angussfernen Sensoren 1 und 2 steigen die Maximal-
werte mit steigender Verzdgerungszeit. Das lasst darauf schlielen, dass die
Kavitat durch den Nachdruck (der wahrend dieser Verzdgerungszeit anliegt)
weiter gefillt wird.

Werkzeuginnendriicke PPS (D-LFT-TSG ohne und mit 20 Gew.%
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Abbildung 126: Werkzeuginnendruck PPS im D-LFT-TSG Prozess (mit 40 Gew.%
Glasfaserverstérkung)
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Allgemein I&sst sich fur den Prozess zusammenfassen, dass die Werkzeugin-
nendriick stark abhé&ngig vom verwendeten Materialsystem (das heilst Mat-
rixmaterial und/oder Glasfaserverstarkung) sind. Dabei zeigen die faserver-
stdrkten Proben unabh&ngig vom Matrixmaterial einen geringeren
Maximaldruck bei hohen Werkzeug-/Massetemperaturen. Diese Tempera-
turerhéhung fiihrt zu einer Verringerung der Viskositat und das Materialsys-
tem kann leichter flieBen und die Kavitat mit geringerem Druck fillen.

Die Bewertung der Daten und Interpretation der Ergebnisse zeigt, dass das D-
LFT-TSG Verfahren im Vergleich zum Stabchengranulat héhere Werkzeug-
innendriicke am FlieBwegende aufweist.

Um die Werkzeuginnendruckdaten und die Prozessparameteranderungen
richtig einordnen zu kdnnen ist es nétig, die Einflisse dieser Parameter auf
die Viskositat des Materialsystems zu untersuchen. Um die Viskositét dieser
gasbeladener bzw. glasfaserverstarkter Polymere unter SpritzgielRrelevanten
Umgebungsbedingungen wie hohen Scherraten messen zu kdnnen, wurde ein
Inline-Hochdruckkapillarrheometer entwickelt. Die Ergebnisse dieser rheolo-
gischen Untersuchungen am Beispiel von PP, PP mit 0,3 Gew.% Stickstoff-
anteil und PP mit 40 Gew.% Langglasfasern sind in Kapitel 4.1.2 dargestellt.
Uber die Offline HKR Messungen und den Abgleich des im SpritzgieBwerk-
zeug integrierten IHKR wird die allgemein bekannte Strukturviskositét bei
Polymeren (z.B. beschrieben in [187]) bestatigen. Die Untersuchung aus
Abbildung 45 zeigen weiter, dass das IHKR (wahre Scherraten bis ~ 2*10*
1/s) den Scherbereich und damit den Bereich der scheinbaren und wahren
Scherrate im Vergleich zu dem HKR (wahre Scherraten bis ~ 8*10°% 1/s)
deutlich erweitert, wobei die Werte im Uberlappungsbereich in guter Nahe-
rung Ubereinstimmen. Damit konnte die Funktionalitidt und die Validierung
dieses IHKR Systems fiir unverstirktes PP nachgewiesen werden. Der
geringe Unterschied zwischen den Werten der Simulation und den beiden
experimentellen Systemen kann durch den bei der Simulation abweichendem
Polypropylen Typ mit ggf. leicht unterschiedlichen Materialparametern
erklart werden. Die ersten Validierungsversuche bei unterschiedliche Masse-
temperaturen (220 °C und 240 °C) zeigen somit auf, dass das IHKR in einem
breiten Prozessparameterfeld funktioniert sowie schliissige und nachvollzieh-
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bare, rheologische Werte fur unverstarktes PP liefert. AuBerdem zeigen die
Werte eine gute Ubereinstimmung mit den Daten aus den Arbeiten von
Zhang, wobei die Daten dort mittels Inline Rheometer am Ausgang der
Plastifiziereinheit gemessen werden [118].

Ein weiterer Vorteil des IHKR ist die Mdglichkeit, die Viskositat gasbelade-
ner Schmelzen zu messen. Dies ist nicht ohne weiteres mit einem Offline
Hochdruckkapillarrheometer erreichbar, da eine spezielle Druckkammer die
Diffusion des im geldsten Polymer Gas verhindern muss. Auch sind die
geringen scheinbaren Scherraten nicht fiir eine Abbildung im spritzgieRrele-
vanten Scherbereich ausreichend. Abbildung 47 zeigt, dass eine Gasbeladung
von 0,3 Gew.% zu einer Reduktion der Viskositdt um ~ 20 % fihrt, was mit
den Ergebnissen fiir PE und CBA ([115]) und fir TPO und CBA bzw. PBA
([116]) ubereinstimmt. Dabei kann die Verschiebung der Scherraten in
Abbildung 47 durch die unterschiedlichen Korrekturfaktoren fir unverstark-
tes PP und gasbeladenes PP erklért werden. Die Messungen von Zhang [118]
mittels Hochdruckkapillarrheometer angeschlossen an die Plastifiziereinheit
zeigen beim Vergleich von unverstarktem PP ohne und mit 0,4 Gew.%
Stickstoff in einem Scherratenbereich von 500 — 200.000 1/s bei 240 °C
Massetemperatur eine Viskositatsreduktion von ~ 6 bis 12%. Diese Ergebnis-
se liegen dabei in einem &hnlichen Bereich wie die Ergebnisse dieser Arbeit
und verifizieren somit auch das im SpritzgieBwerkzeug integrierte Inline-
Messsystem mit dem im verifiziert werden.

Fur langglasfaserverstarkte Polymere zeigt sich, dass die Verwendung des
IHKR zur Bestimmung der wahren Viskositdt an die Grenzen stoRt. Die
Schmelzetemperatur des PP/LGF40 wird durch Scherung erhdht und ist
abhéngig vom Einspritzvolumenstrom. Diese Temperaturschwankungen
verhindern so die Anwendung der WeiRenberg-Rabinowitsch Korrektur.
Nichtsdestotrotz lassen die Rohdaten der Drucksensoren und die scheinbare
Viskositat Uber scheinbarer Scherrate darauf schlielen, dass das IHKR fir
langglasfaserverstarkte Materialien verwendet werden kann. Abbildung 46
zeigt, dass bei 240 °C die scheinbare Viskositat des PP/LGF40 ungefahr 3
Mal héher ist als bei unverstarktem PP. Eine Senkung der Massetemperatur
um 40 °C bewirkt dabei ebenfalls eine Erhéhung der scheinbaren Viskositat
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bei PP, die mit dem IHKR dargestellt werden kann. Das Fasern zu einer
Erhéhung der Viskositét fuhren ist auch in der Literatur bekannt. So zeigen
Guo et al. [188] bei LLDPE (linear low density Polyethylen), dass im Ver-
gleich zu unverstarktem Material ein Faservolumengehalt von 30% zu einem
Anstieg der Viskositat um 130% fihrt (Gemessen mit einem Rotationsrheo-
meter bei einer Scherrate von 300 1/s).

Die beobachtete Erhéhung der Viskositat durch Senkung der Massetempera-
tur erklart so auch die héheren Werkzeuginnendruckwerte angussnah bei
niedrigeren Prozesstemperaturen (bei Glasfaserverstarkung). Die héheren
Werkzeuginnendriicken resultieren dabei durch geringere FlieRfahigkeit des
Materialsystems.

5.2  Strukur der Integralschaume

Fur die Struktur der Integralschaumbauteile kann aus den Prozessparametern
mit den Eingangsgrofen ,,Verzogerungszeit, ,,Massetemperatur®, ,,Werk-
zeugtemperatur und ,,Fasergehalt® ein Modell fiir das Deck-
schicht/Kernschicht-Verhaltnis aufgestellt werden. Dieses Modell wird
mittels Modde 9 ausgewertet und basiert auf dem DOE-Versuchsplan (ge-
zeigt in Kapitel 3.2.4). Die zugehodrigen Ergebnis sind in einem 4D Plot in
Abbildung 127 gezeigt. Diese Darstellung zeigt, dass das k-Verhaltnis mit
zunehmender Faserverstdrkung und mit sinkender Verzogerungszeit ansteigt,
sodass bei 40 Gew.% und 0 Sekunden VZ dieser Wert am hdchsten ist. Das
bedeutet, dass die Deckschichten dort die geringste Dicke haben. Fiir die
Aussagekraft dieses Modells ergeben sich ein R? Wert (MaR fiir die Model-
lanpassung an die Daten) von 91,6%, ein Wert Q2 (MaR fir die Vorhersage-
genauigkeit neuer Daten) von 51%, eine Modellvaliditat von 49,2% und eine
Wiederholgenauigkeit von 94,4%. Durch die hohe Wiederholgenauigkeit und
die — fiir die hohe Anzahl an Prozessparameter und Stufen — geringe Menge
an Eingangsdaten zeigt die Modellvaliditat (und Varianz) einen verhéltnis-
maRig geringen Wert an. Mit Uber 25% (bzw. 50%) und damit nach [189]
bzw. dem im Programm Modde 9 integrierten Handbuch ist bei den hohen
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Werten flr R2 und der Wiederholgenauigkeit das Modell als signifikant und

anwendbar einzustufen.
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Abbildung 127: 4D Konturplot fiir PP MuCell (siehe auch [161])
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Fur PA6 sind die EinflussgruBen auf das k-Verhaltnis in Abbildung 128
dargestellt. Wie bei PP zeigt sich auch hier, dass das Hinzufligen von Lang-
glasfasern zu einer Erhéhung des k-Verhaltnis fihrt. Der Einfluss der Masse-
temperatur/Werkzeugtemperatur ist dagegen gering und &ndert das Verhéltnis
nur in einem kleinen Bereich. Haupteinflussfaktor ist die Verzdgerungszeit.
Bei niedrigen Verzdgerungszeiten sind die Deckschichtendicken am gerings-
ten und damit das k-Verhéltnis am groften.
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Abbildung 128: 4D Konturplot fir PA6 MuCell (siehe auch [164])

Das k-Verhéltnis der beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG fir die
Materialsystem PP/LGF fir die Fasergehalte 30 Gew.% und 40 Gew.%
zeigen groBe Ubereinstimmung bei vergleichbaren Prozessparametern (vgl.
Abbildung 129).
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PP_M_HD_200/40_40_3  PP_D_HD_200/40_40_3

PA6_M_HD_300/100 40 0  PAG_D_HD_300/100_40_0
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Abbildung 129: Vergleich k-Verhéltnis PP MuCell und D-LFT-TSG

Fur PAG6 liegen die Werte der Deckschichtdicken vom MuCell und D-LFT
Verfahren weiter auseinander (z.B. Abbildung 129, rechts), die Abweichung
des k-Verhéltnis ist aber in einem Bereich von ungefahr + 0,05. Das kann mit
dem engeren Prozessfenster von PA6 und den Schwierigkeiten der eindeuti-
gen Zuordnung der Deckschichtdicke (beschrieben auch in [39]) erkléart
werden. Diese Vergleichbarkeit der Deckschichtdicken bedeutet, dass die
nachfolgend gewonnenen mechanischen Eigenschaften direkt miteinander
verglichen werden konnen, ohne das ein signifikanter Storeinfluss des mak-
roskopischen Sandwichaufbaus befiirchtet werden muss.

Das k-Verhaltnis bei im D-LFT-TSG Prozess verarbeiteten rPP liegt dabei im
Vergleich zum hPP in einem vergleichbaren Bereich. So weisen die gefertig-
ten Proben fiir random Polypropylen rPP_D_HD_200/40_40_0 (k = 0,89),
rPP_D_HD_200/40_40_3 (k = 0,78), rPP_D_HD_240/60_40_0 (k = 0,9) und
rPP_D_HD_240/60_40_3 (k = 0,83) nahezu dieselben Verhdltnisse wie die
mit hPP Matrix hergestellten Proben PP_D HD 200/40_40 0 (k = 0,87),
PP_D_HD_200/40_40_3 (k = 0,74), PP_D_HD_240/60_40_0 (k = 0,92) und
PP_D HD_240/60_40 3 (k = 0,84) auf. Die Verzdgerungszeit hat dabei bei
beiden Materialsystemen einen grofRen Einfluss auf die Deckschichtdicke und
ist damit der wichtigste Parameter bei der Einstellung der Struktur integral
gefertigter Sandwichbauteile.
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Fur PPS zeigt die makroskopische Sandwichstruktur (charakterisiert durch
das k-Verhéltnis), anders als in allen anderen bekannten Literaturquellen zum
Schaumen im Hochdruckverfahren (wie z.B. [14, 15, 39, 152]), dass keine
Abhéngigkeit vom Prozessparameter ,,Verzogerungszeit“ oder dem Faser-
gehalt auf die Deckschichtdicke besteht. Es zeigt sich eine immer ungefahr
gleiche Deckschichtdicke von ~ 250 um = 0,05 um. Die Kristallinitat der
Deckschicht im Vergleich zu Kernschicht bleibt dabei nahezu gleich [190].
Durch die Verénderung der Verzégerungszeit andert sich allerdings die
ZellgroRe wie nachfolgend diskutiert.

Durch die Fasereinbringung zeigt sich sowohl bei PPS, PP als auch PAG, dass
die Verzogerungszeit und die Glasfasern — als zusatzliche Nukleierungskeime
— die ZellgroRe verkleinern (vgl. dazu Abbildung 48 fiir PP und Abbildung
56 bzw. Abbildung 57 fiir PA6). Dieses Ergebnis verifiziert damit die Model-
le der zusatzlichen heterogenen Nukleierungsbildung aus der Literatur ([15,
56]) auch fir technische und Hochtemperaturthermoplaste.

Fur Polyphenylensulfid zeigt sich (siehe Abbildung 130) erst ab einer Verzo-
gerungszeit von 3 Sekunden eine weitere Verringerung der ZellgréRe durch
die Zugabe von Glasfasern. Die Zellen sind dabei bei unverstarkten PPS
bereits durch die hohe Schmelzefestigkeit der Extrusionstype sehr klein und
fein verteilt.
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Mittlere Zellgroie (PPS, D-LFT-TSG)
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Abbildung 130: Mittlere ZellgroRe PPS (D-LFT-TSG)

Die Unterschiede der Mikrostruktur der beiden Prozesse MuCell und D-LFT-
TSG zeigen sich fir PA6 vor allem in der erreichbaren ZellgréRRe (siehe
Abbildung 131). Unverstérkt liegen die ZellgréRen abhéngig von den Pro-
zessparametern (,,Verzogerungszeit®, ,,Masse-/Werkzeugtemperaturen®) iiber
220 um. Durch die Zugabe von Glasfasern sinkt dieser Wert unter 110 pum
ab. Die Proben des D-LFT-TSG Prozess zeigen dabei eine weitere Verfeine-
rung der Zellstruktur bei vergleichbaren Prozessparametern unter 45 pm.
Diese weitere Reduktion der ZellgroRe liegt vermutlich an dem hdheren
Anteil an Nukleierungskeimen. Diese Nukleierungskeime kdénnen, wie in
[16] gezeigt, sehr Klein sein (im Nanomalistab) um eine ZellgréRenreduktion
hervorzurufen. Der vermutetet feine Abrieb der Glasfasern im D-LFT-TSG
Prozess, der zu diesem Effekt fiihrt, kann allerdings durch der verwendeten
FASEP Faserlangenanalyse nicht quantifiziert/gemessen werden.
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Mittlere Zellgrofie (PA6; MuCell bzw. D-LFT-TSG; kein, 30 Gew.% und 40 Gew.%

Glasfaseranteil)
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Abbildung 131: Mittlere ZellgroRe PA6 (MuCell, D-LFT-TSG)

Bei der eingestellten Mikrostruktur der langglasfaserverstarkten Polymere
lasst sich weiter fiir alle Materialsysteme und die beiden Herstellungsprozes-
se MuCell und D-LFT-TSG eine starke Orientierung der Glasfasern erken-
nen. Dabei liegen die Fasern in den entstandenen Deckschichten in FlieRrich-
tung und im Kern quer dazu. Dies steht im Einklang mit den Kenntnisstand
beschriebenen FlieReffekten der scher- und dehnungsinduzierten Faserorien-
tierung flr kurzglas- [45, 144] und vorangegangenen Studien zu langfaser-
verstarkten Bauteilen [39, 110].

Neben dem Sandwichgefiige (makroskopisch durch das k-Verhaltnis darge-
stellt und mikroskopisch durch die Porengrofe) sind fir die mechanischen
Eigenschaften die erzielbaren Faserlangen im Bauteil/der Probe von ent-
scheidender Bedeutung. Die in Kapitel 4.2.2 fiir PP und PA6 dargestellten
Ergebnisse zeigen fir alle Prozessparameter mit 40 Gew.% Glasfaseranteil
und beide Probenorientierungen (parallel und quer) héhere gewichtsgemittel-
te Faserlangen fir den D-LFT-TSG Prozess. Durch die in Abbildung 72 fir
PP bzw. in Abbildung 73 fir PA6 bei verschiedenen Fasergewichtsanteile
bzw. Prozessparameter dargestellten Faserlangenhistogramme bestatigen,
dass der D-LFT-TSG Prozess zu einem hoheren Anteil an langeren Fasern
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(teilweise ber 20 mm lange Einzelfasern) entnommen aus Probekdrpern mit
den MafRen 80 mm x 10 mm x 4 mm fiihrt. Abh&ngig von den Prozesspara-
metern fallt diese ,,Faserpréservation® (vgl. Kapitel 4.2.2) im Bereich zwi-
schen 15 bis 150 % aus und ist vor allem beim Materialsystem PA6 ausge-
pragt. Die Faserlangenklassen, bei denen die Fasern kirzer als 95% der
gesamten Fasern sind, liegt z.B. bei PP im MuCell Verfahren im Bereich von
2700 — 2850 um und dem zughtérigen D-LFT-TSG Verfahren bei 5700 —
5850 um (Probe PP_HD_240/60_40_0_p; Tabelle 14). Fir PA6 liegt dieser
Schwellwert beim MuCell Verfahren beispielsweise bei 1051 — 1200 um und
beim zugehorigen D-LFT-TSG Verfahren etwa dreimal so hoch bei 3001 —
3150 um (Probe PA6_HD_300/100_40 0 p; Tabelle 16). Dieser hohe
Anstieg kann mit der Ausgangsfaserlange beim PA6 MuCell Prozess von 7
mm Stébchengranulat begriindet werden, die hier kiirzer als das Stdbchengra-
nulat bei PP (11 mm) ist.

Die Prozessparameter ,,Massetemperatur”, , Werkzeugtemperatur und
,,Fasergehalt beeinflussen auch die resultierende Faserlange abhéngig vom
Matrixmaterial. Bei PP resultiert eine Erhéhung des Glasfaseranteils in einer
Faserverkiirzung, was mit der Literatur [110, 191] ubereinstimmt. Die Ver-
zbgerungszeit hat — da diese keinen direkten Bezug auf die Dosierung/den
Einspritzvorgang und damit auf die Faserschadigung hat (nach [43]) keinen
wesentlichen Einfluss auf die Faserldnge. Eine Erh6hung der Massetempera-
tur/Werkzeugtemperatur fihrt auch zu einer geringfligig hoheren gewichts-
gemittelten Faserlange. Das Verhaltnis FLD? liegt bei den Proben aus PP fiir
den MuCell und D-LFT-TSG Prozess im Bereich von 1,66 und 2,82 und ist
mit den Werten fir das Direktverfahren und PP aus [48], die zwischen 1,7
und 2,4 liegen, vergleichbar. Dabei ist bei vergleichbaren Prozessparametern
stets das FLD Verhdltnis des D-LFT-TSG Prozesses hoher, was an den
langeren Einzelfasern mit groRer Faserldnge liegt. Anders als bei [48] sind
keine bimodalen Faserlangenverteilungen, die aus einem hohen FLD Ver-
héltnis ableitbar sind, zu erkennen. Die gewichtsgemittelte Faserl&ngenhdu-
figkeit nimmt dabei stetig zu groReren Faserlangen kontinuierlich ab.

1 Quotient aus gewichtsgemittelter Faserlange zu anzahlgemittelten Faserlange nach Trucken-
miller [48]
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Wie bei PP als Matrix sind auch bei PA6 die gewichtsgemittelten Faserlan-
gen des D-LFT-Prozess hoher als die des MuCell Prozess. Weiterhin sind
dieselben Abhdngigkeiten der variierten Prozessparameter auf die resultie-
rende Faserldnge zu erkennen. Das FLD Verhéltnis liegt fir PA6 im MuCell
Prozess im Bereich von 1,3 bis 1,4 und fir den D-LFT-TSG Prozess (bei
vergleichbaren Prozessparametern stets héher) zwischen 1,5 und 2,2.

Die Orientierung der entnommenen Probe parallel oder quer zur FlieBrich-
tung hat bei den beiden Matrixmaterialen PP und PA6 keinen eindeutigen
Einfluss auf die Faserlange. Tendenziell kommt es bei niedrigen Fasergehal-
ten (30 Gew.%) und bei PP und PAG6 allerdings zu einem Unterschied der
Faserlange. Die Fasern quer sind dabei — gewichtsgemittelt betrachtet —
langer als die parallel. Durch die FASEP Faserlangenanalyse ist auch nicht
nachzuvollziehen, aus welchem Teil des Querschnitts die Fasern stammen, da
das Matrixmaterial pyrolysiert wird und die Fasern in Glykol/Wasser geldst
und vereinzelt werden.

Fur rPP ergeben sich im Direktprozess wesentlich langere gewichtsgemittelte
Faserlangen als bei hPP. Abhdngig von den Prozessparametern und der
Probenentnahmerichtung zeigen sich unterschiedliche Faserldngen. Die
Erhéhung der Massetemperatur fihrt stets zu einer Erhdhung der Faserlénge,
fiir die Proben mit 30 Gew.% Faseranteil sind tendenziell héhere gewichts-
gemittelte Faserlangen und FLD Verhéltnisse in den quer zur FlieRrichtung
orientierten Proben zu erkennen. Wird der Glasfaseranteil auf 40 Gew.%
erhoht, zeigt sich ein umgekehrtes Bild und die héheren gewichtsgemittelten
Faserlangen sind in den parallel zur FlieBrichtung orientieren Proben zu
finden. Dabei féllt dieser Unterschied zwischen den Faserl&ngen mit mehre-
ren hundert um deutlich aus und kann mit einer unterschiedlichen FlieRbe-
wegungshinderung und damit Faserorientierung bei unterschiedlichen Faser-
gehalten erklart werden [43]. Durch die erzielten gewichtsgemittelten
Faserlangen von bis zu Uber 4.000 um sind auch die FLD Verhéltnisse gréRer
als beim D-LFT-TSG Prozess mit hPP und erreichen Werte zwischen 2,07
bis zu 3,34.
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5.2 Strukur der Integralschdume

Bei faserverstarktem PPS im D-LFT-TSG Prozess sind aufgrund der hohen
Schmelzefestigkeit des Matrixmaterials flr die Extrusionsverarbeitung
kiirzere gewichtsgemittelte Faserléngen erreichbar. Die Werte liegen dabei,
unabhéngig ob in einen 2 mm oder in einen 4 mm hohen Werkzeugspalt
eingespritzt wird, im Bereich von 720 bis 840 um bei FLD Verhéltnissen von
~ 1,4. Diese Fasern sind aber dennoch wesentlich l&nger als die in vergleich-
baren Umstédnden hergestelltes, Kkurzglasfaserverstirktes PPS mit einer
Faserausgangslange ~ 280 um und ~ 230 um im Bauteil [66].

Allgemein l&sst sich zusammenfassen, dass der prozesstechnische Mehrauf-
wand beim Direktprozess fiir alle Materialsysteme zu langeren Fasern in den
Bauteilen fiihrt. Das steht in Ubereinstimmung mit der Literatur, wo Roch
[39] fur 3,6 mm kompakte Platten (Durchmesser Nadelverschlussdiise: 3,2
mm) im MuCell Prozess gewichtsgemittelte Faserlangen von ~ 1200 pum
(FLD: 1,93) und im D-LFT Prozess gewichtsgemittelte Faserlangen von ~
2200 um (FLD: 3,2) aufzeigt.

Der Vergleich der Faserlangenanalyse an PP aus dem FASEP Messsystem
und der Analyse der CT basierten Daten zeigt eine sehr gute Ubereinstim-
mung der Ergebnisse (vgl. Kapitel 4.2.2.2). Damit konnte gezeigt werden,
dass das in [179] erstmals vorgestellte, zerstérungsfreie Messprinzip auch auf
Faserlangenanalysen an Proben mit einem Fasergewichtsanteil von 40
Gew.% angewendet werden kann. Die Anzahl der Glasfasern, die dem
FASEP Messsystem zugefuhrt werden, betrdgt dabei ~ 6.000 Einzelfasern
und bei der CT Analyse ~ 50.000 Einzelfasern. Da die Ergebnisse in guter
Ubereinstimmung stehen, kann so nachgewiesen werden, dass die von Birr
und Rhode-Tibitanzl [26, 36] vorgeschlagene Einzelfaseranzahl ausreichend
flir eine statistisch Betrachtung der Faserlange ist. Da die Faserlangenanalyse
flr unterschiedliche ProbengréBen (80 mm x 10 mm x 4 mm bei FASEP; 5
mm X 4 mm x 3 mm beim CT) zu vergleichbaren Ergebnissen kommt, kann
die ProbengroBe bei ausreichenden Einzelfasermessungen somit fir die im
MucCell Verfahren hergestellten Proben verkleinert werden und dennoch eine
statistisch valide Messung durchgefihrt werden. Die grofRere Abweichung
der CT und FASEP Faserldéngenmessung beim D-LFT-TSG Prozess l&sst sich
mit den insgesamt langeren Fasern und den damit gréfReren Fehlereinfluss
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durch die kleineren Probekdrperabmessungen fir die CT Proben erkléren.
Weiterhin werden so auch die aus den CT Messungen gewonnen Daten und
deren Umwandlung in vektorbasierte Daten verifiziert, die anschlieRend auch
mit weiteren Analysemethoden weiterverarbeitet werden kdnnen.

Allerdings gilt v.a. im Hinblick auf die erreichbaren mechanischen Eigen-
schaften bei Biegung und Impact bei Sandwichstrukturen, dass die gewichts-
gemittelte Faserl&nge eines Bauteils nicht alleine fiir die Beschreibung
ausreicht. Bei Biegung sind vor allem die mechanischen Eigenschaften der
auf Zug und Druck belasteten (vgl. hierzu [192, 193]) Deckschichten von
Bedeutung. Fir diese Eigenschaften spielt die Orientierung und Lage der
Fasern bzw. der Faseranteil eine groRe Rolle. Durch die FASEP Faserlan-
genanalyse ist es aufgrund der Pyrolyse/ggf. dem Trennen der integral
gefertigten Deckschichten vom Kern nachtraglich nicht mehr ohne weiteres
maglich die genaue Lage, Orientierung und Verteilung zu analysieren. In den
Untersuchungen von O’Regan [51] an kompakten SpritzgieRbauteilen
(Mehrkorperzugstab und einer Antriebswellenabdeckung aus PA66 mit 50
Gew.% bzw. 60 Gew.% Langglasfaseranteil) wird versucht die einzelnen
(Uber den Plattenquerschnitt betrachtet) quer und parallel zur FlieBrichtung
orientierten Schichten nach der Veraschung manuell zu trennen und fiir jede
Schicht einzeln die Faserlangenverteilungen zu bestimmen. Hier zeigt sich
keine Abhangigkeit der Position im Querschnitt fir den Zugprifkorper. Bei
dem komplexen Bauteil ergeben sich tendenziell langere Fasern? im (unge-
schdumten) Kernbereich (~ 1,06 mm Anzahlgemittelt bei PA66/LGF50) als
in den duleren Schichten (~ 0,72 mm (oben) und ~ 1,05 mm (unten)). Dabei
wird aber auch auf die komplexere Anspritzsituation im Bauteil hingewiesen,
die zu solch unterschiedlichen Faserlagen fiihren kann. Ahnliche Ergebnisse
zeigen Patcharaphun et al. [191] fir PP mit 20 Gew.% und 40 Gew.% Kurz-
glasfaserverstarkung. Die in einem Zwei-Komponentenverfahren gespritzten,
ungeschaumten Sandwichproben werden dabei mittels Mikrotom mechanisch
in 0,4 mm dicke Schichten zerteilt und die Faserlangenverteilung von je 500
Einzelfasern in diesen Schichten gemessen. Fir PP/GF20 zeigt sich so, dass
die Faserlangen bezogen auf die Granulatfaserlange im Kern um 10 — 15 %

2 Bei 1.000 gemessenen Einzelfasern.
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5.2 Strukur der Integralschdume

und in den Deckschichten um 20 — 25 % reduziert werden. Diese Effekte
werden der geringeren Scherung im Kernbereich beim Einspritzen zuge-
schrieben.

Mittel der zerstdrungsfreien CT Aufnahmen aus Kapitel 4.2.3 und den
Orientierungsanalysen aus Kapitel 4.2.3.1 ist es im Rahmen dieser Arbeit
moglich, qualitative Aussagen uber die Fragestellung der Faserlage am
ungepriften/unveraschten oder mechanisch veranderten Sandwichquerschnitt
zu tatigen. Damit kénnen weitere Vergleiche der Faserorientierung und -lage
im geschdumten Sandwich und damit der prozessinduzierten Struktur der
beiden Prozesse MuCell und D-LFT-TSG getroffen werden. Dabei zeigt sich
bei vergleichbaren Prozessparametern (,,Verzégerungszeit, ,,Masse-
/Werkzeugtemperaturen®, ,Fasergehalt“) ein qualitativ wie quantitativ
&hnliches k-Verhaltnis (vgl. Abbildung 132; Schliffbild und REM) und
qualitativ &hnliche Faserorientierungen in der Deck- und Kernschicht
(Abbildung 132; REM und CT Orientierung). Dabei zeigen die Schliff- und
REM Aufnahmen immer lediglich einen lokal sehr beschrénkten Probenbe-
reich, der durch die CT Aufnahmen und Faserorientierungsanalyse einen
tieferen Einblick in die Struktur des Integralschaums erweitert wird. Die CT
Aufnahmen und die Auswertung mittels Matlab Algorithmen erweitert diese
Ansicht durch die Lage der Fasern und zugehdrigen Faserlange ber den
Querschnitt  (CT  Faserlage/-lange) wie in  Abbildung 132 fiir
PP_M_HD_200/40 40 3 und PP_D_HD_200/40_40_3 dargestellt. Die
Faserorientierungsverteilung im Kernbereich senkrecht zur FlieRrichtung ist
fur die D-LFT-TSG Proben breiter, was auf einen gednderte FlieRvorgang
durch die (im FASEP und CT gemessenen) langeren Fasern zuriickgefihrt
wird. Kirzere Fasern konnen sich leichter in FlieRrichtung ausrichten und
sind so mehr in Richtung des Schmelzeflusses (Abbildung 132) orientiert.
Mit diesen Resultaten kénnen die Ergebnisse von Metten et al. [43] zu kurz-
und langfaserverstarkten, kompakten SpritzgieRbauteilen fir geschaumte,
langfaserverstarkte Schaumsandwichstrukturen bestatigt werden.

235



5 Diskussion

PP_M_HD 200/40 40 3

Schliffbild

|

y

Flieirichtung

PP_D_HD 200/40_40 3
Schliffbild REM CT Faserorientierung CT Faserlage/-linge

Fliefrichtung

Abbildung 132: Gegeniiberstellung Schliffbilder, REM und CT Aufnahmen zu den Proben
PP_M_HD_200/40_40_3 (oben) und PP_M_HD_200/40_40_3 (unten)
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Beim Vergleich der zugehorigen vektorbasierten Darstellung jeder 50. Faser
aus diesen CT Analysen wird die Lage der Fasern qualitativ dargestellt. Fir
die Proben PP_M_HD 200/40_40_3 und PP_D_HD_200/40_40_3 zeigt sich
dabei (siehe Abbildung 132, CT Faserorientierung /-l&nge), dass die Fasern in
den Deckschichten (deren Dicke in allen Darstellungen erkennbar ist) dichter
aneinander liegen als im geschdumten Kern. Bei der Betrachtung der Seiten-
ansicht und damit des relevanten Querschnitts bei Biegung der parallel
angeordneten Proben sind die langsten Fasern (liber ~ 2 mm) beim D-LFT-
TSG Prozess zu finden. Allerdings sind diese Fasern vorwiegend in der Mitte
der Probe angeordnet und damit mechanisch weniger einflussreich auf die
Biegeeigenschaften, da die Spannung durch die neutrale Fase — in der Mitte
der Probe — hierbei gleich 0 ist.

5.3  Mechanische Eigenschaften

Bei den Biegeeigenschaften der Materialsysteme hPP, rPP und PA 6 erhéht
sich durch den Anstieg der Deckschichtdicke und der Erhéhung des Faser-
gewichtsanteils der Materialindex Mgem fur leichte und steife Platten. Bei
allen gezeigten langglasfaserverstarkten Proben spielt die Faserorientierung
quer und parallel eine entscheidende Rolle fiir die mechanischen Eigenschaf-
ten, was sich mit der in der Literatur gefundenen Ergebnissen zu faserver-
stirkten (z.B. [52, 53, 176, 194]) und faserverstarkten und geschdumten
Bauteilen (z.B. [39]) deckt. Durch das hohe Mal der Faserorientierung
ergeben sich fiir Mgem aus den Proben quer zur FlieRrichtung von 30 Gew.%
und 40 Gew.% glasfaserverstarktem PP Werte, die mit etwa 2 GPa®/(g/cm3)
fir den MuCell und D-LFT-TSG Prozess teilweise unter den Werten fur
unverstérktes, integral geschdumtes PP liegen. Dieser Zusammenhang kann
einerseits mit hoheren Deckschichtdicken, dem damit hoherem Flachentrég-
heitsmoment und der resultierenden Erh6hung des Biegeelastizitdsmoduls der
unverstdrkten PP Proben in die ,,quer Richtung erklart werden. Andererseits
sinkt durch eine hohere Dichte bei vergleichbaren Absolutwerten des Biege-
moduls ebenso der Materialindex. Beispielhaft ergibt bei einer Verdopplung
der Deckschichtdicke von 0,2 mm auf 0,4 mm bei 4 mm dicken Sandwich-
proben ein um 80% hoheres Flachentragheitsmoment (ly = b*(h-hkem)/12).
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Ein Vergleich der Proben PP_M_HD_240/60_0_3 (Mgem quer gleich 2,15
GPa'®/(g/cm3)) und PP_M_200/40 40 0 (Mgem quer gleich 1,65
GPa'?/(g/cm3)) mit je k = 0,86 zeigt, dass die Fasern also nicht zwangslaufig
als spezifisches Versteifungselemente wirken. Die Werte der Proben ,,quer*
zur FlieRorientierung liegen bei vergleichbaren Prozessparametern beim D-
LFT-TSG Prozess in einem dhnlichen Bereich wie beim MuCell Prozess.
Vergleichbare k-Verhéltnisse zeigen also vergleichbare Sandwichstrukturen,
die in vergleichbaren Ergebnissen resultieren. Die Materialindexwerte fir
leichte und steife Proben aus PP, die parallel zur FlieBrichtung orientiert sind,
steigen im Vergleich zu unverstarkten bzw. quer zur FlieRrichtung orientier-
ten Proben stark an. Fir faserverstarktes PP im MuCell Prozess ergeben sich
dabei Werte in einem Bereich von ~ 2,6 GPa®/(g/cm?) bis 2,8 GPa?/(g/cm?)
sowohl fir 30 Gew.% als auch 40 Gew.% Glasfaseranteil. Im zugehdrigen D-
LFT-TSG Prozess liegen die Werte fir Mgem in einem Bereich von ~ 2,55
GPa'®/(g/cm3) bis 2,7 GPa®/(g/cm?) fir 30 Gew.% Glasfasern und im
Bereich von ~ 2,6 GPa3/(g/cm3) bis 2,8 GPa'®/(g/cm3) fuir 40 Gew.% Faser-
anteil. Daraus wird ersichtlich, dass eine Erhéhung des Fasergehalts von 30
Gew.% auf 40 Gew.% keine spezifische Verbesserung des Materialindex fiir
leichte uns steife Platten mit sich bringt. Dieser Umstand kann wie bei Lee et
al. [195] auf zusétzliche Kerbwirkungen an der erhéhten Faserzahl zuriickge-
fiihrt werden.

Eine Erh6hung der Verzdgerungszeit fiihrt bei einer gleichzeitigen Beibehal-
tung der Masse-/Werkzeugtemperatur tendenziell bei den verstarkten PP
Proben zu einem signifikanten Anstieg des Materialindex Mgem sowohl
parallel als auch quer zur FlieRrichtung. Dieser Zusammenhang kann bereits
nach der Analyse der k-Verhéltnisse und den zughdrigen Deckschichtdicken
erwartet werden, da eine Steigerung der Verzdgerungszeit mit einer Erho-
hung der Dicke dieser &uferen Lagen einhergeht. Wie grundlegend aus der
Technischen Mechanik (stellvertretend in [196] beschrieben) bekannt und
ausfiihrlich fur Sandwichkonstruktionen (in [193]) weiter erldutert, fiihrt eine
Erhohung des Steiner’schen Anteils zu einer Erhéhung des Flachentrag-
heitsmoments und damit zu einem héheren Biegemodul. Beispielhaft ergibt
bei einer Verdopplung der Deckschichtdicke von 0,2 mm auf 0,4 mm bei 4
mm dicken Sandwichproben ein um 80% hoheres Flachentragheitsmoment
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(ly = b*(h-hkem)/12). Bei gleicher Dichte der Sandwichbauteile bedingt durch
die selbe eingespritzte Masse fuhrt das zu einem hoheren Materialindex
|VIBEM-

Bei den unverstarkten PP Proben liegt Mygs abhéngig von den Prozesspara-
metern zwischen etwa 8,5 MPaY?/(g/cm?) und ungefahr 10,2 MPaY?/(g/cm?).
Die Unterschiede zwischen der Probenorientierung sind dabei zu vernachlés-
sigen. Bei einer Massetemperatur von 240 °C fihrt die Erhéhung der Verzo-
gerungszeit von 0 Sekunden auf 3 Sekunden unabhéngig von Werkzeugtem-
peratur zu einem Anstieg von Mypp. Werden 30 Gew.% oder 40 Gew.%
Glasfasern hinzugefiigt, steigen v.a. die Werte parallel zur FlieBrichtung der
Proben an auf bis tiber 14 MPaY?/(g/cm3) fiir D-LFT-TSG Proben an, was
wieder mit der Faserorientierung in Fliefrichtung in den Deckschichten
(siehe [48]) begriindet werden kann.

Fur Proben aus PA6 zeigt sich fiir die unverstarkt geschdumten Sandwich-
strukturen ein geringerer Wert fir Mgem als flr unverstarktes PP (fur alle
Prozessparameter ~ 1,5 GPa®/(g/cm?), vgl. ABB 81), was durch die hohere
Rohdichte der Proben erklart werden kann. Dieser Wert steigt durch die
Zugabe von Glasfasern an, wobei in ,,quer” Richtung der Probenentnahme
ungefahr derselbe Wert beibehalten wird. Die Werte fiir Mgem der Proben
,parallel” steigen auf ~ 2,1 GPa®/(g/cm?3) bis 2,4 GPa'?/(g/cm3) sowohl fiir
den MuCell als auch den D-LFT-TSG Prozess. Bei letztgenanntem ist ein
signifikantes Absinken des Materialindex bei niedriger Werkzeug-
/Massetemperatur und ab einer Verzdgerungszeit von 4 Sekunden zu erken-
nen, was auf Delamination bzw. geringe Haftung des Kerns an den Deck-
schichten zurtickgefiihrt wird. Diese Delamination ist am Ende der Biegepru-
fung optisch ersichtlich und wird in [165] als ,interlaminare Scherung*
bezeichnet. Dieses Ergebnis bestatigt auch die gewéhlten Randbedingungen
des DOE von bis zu 2 Sekunden Verzdgerungszeit, wo eine Realisierung
aller zuvor gewahlter Parametervariationen nétig ist um, ein valides Modell
zu erhalten [189].

Myge liegt bei den unverstarkten PA6 Proben abhéngig von den Prozesspara-
metern bei etwa 6,5 MPaY?/(g/cm?). Wie bei PP sind die Unterschiede zwi-
schen der Probenorientierung dabei zu vernachléssigen. Die faserverstarkten
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Proben erreichen Werte von bis zu 13 MPa'?/(g/cm3) fiir Mye in der paralle-
len Orientierung. Die Werte flir Moy fur die Proben quer zur FlieRrichtung
sind auf einem vergleichbaren Niveau zu den unverstarkten Proben und
zwischen etwa 6,5 MPa?/(g/cm3) und 7,5 MPaY?/(g/cm?). Bei den Proben
aus dem D-LFT-TSG Prozess werden quer zur FlieRrichtung Werte von ~ 5
MPa'?/(g/cm3) erreicht.

Mit diesen Ergebnissen fur PP und PA6 fir Mgem und Mme/Mkps an unver-
stérkten Proben kann allgemein nachgewiesen werden, dass fur die Proben
quer stets die Matrixeigenschaften ausschlaggebend fir die Steifigkeit und
Festigkeit sind.

Tabelle 21 zeigt den Abgleich zwischen experimentell bestimmten Elastizi-
tatsmodulwerten verschiedener Proben aus PP und PA6 (hergestellt im D-
LFT-TSG Verfahren) und analytisch bestimmten Werten aus zusammenge-
setzten Sandwichaufbauten. Dabei wird der Druckmodul des Kerns mit dem
Biegemodul einer ungeschdumter, faserverstarkter 2 mm dicker Referenzpro-
ben mit der Ubliche Modellvorstellung eines dreischichtigen Aufbaus aus
Kapitel 2.5 und Formel (2.19) zusammengesetzt. Fur die Proben
PA6_D HD 280/80 40 0 und PA6 D HD 280/80 40 2 stimmen diese
Werte mit den experimentell bestimmten Werten der Integralsandwichstruk-
tur in guter Naherung Uberein (siehe Tabelle 21. Fiir die Proben aus Polypro-
pylen (PP_D HD 240/60 40 0 und PP_D_HD 240/60 40 3) zeigen sich
allerdings signifikante Unterschiede. Die analytische Modellvorstellung
unterschatzt dabei die experimentellen Werte um bis zu 100%. Mit steigender
Deckschichtdicke und sinkendem k-Verhéltnis verbessert sich diese Vorher-
sage allerdings.
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Tabelle 21: Vergleich Modell zu experimentellen Daten

Druck-

Biegemodul Biegemodul Biegemodul
modul R k-Ver- . i
. Deckschicht e Sandwich Sandwich
Probenbezeichnung Kern . héltnis .
) (experimentell) 0 (experimentell) (Modell)
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
Quer |Parallel Quer |Parallel [Quer |Parallel
0,344+ | 247+ | 819+ 104+| 342+
PA6_D_HD_280/80_40_0 0,045 0.19 03 0,87 003 | 026 1,07 | 3,02
0,322+ | 247+ | 819+ 147+ | 435+
PA6_D_HD_280/80_40_2 0,012 0.19 03 0,78 006 | 028 145 | 4,46
0,111+ | 3,28+ | 8,73 1,27 +
PP_D_HD_240/60_40_0 0015 | 002 0.04 0,92 0.06 4+0,13 [ 081 | 2,02
0,105+ | 3,28+ | 8,73+ 155+ | 443+
PP_D_HD_240/60_40_3 002 002 0.02 0,84 004 | 005 1,40 | 3,62

Zusammen mit den diskutierten Ergebnissen des strukturellen Aufbaues der
PP Sandwichstrukturen und Literaturquellen zu kompakten Proben und deren
Faserlange/Orientierung Uber den Querschnitt (z.B. [191]) lasst sich diese
Abweichung der Modellvorhersage nicht durch einen héheren Faseranteil in
den Deckschichten erklaren. Allerdings liegen die Fasern bei dieser Probe in
einem breiten Randbereich (~ 0,7 mm) in Fliefrichtung orientiert vor, was
die Probe auch in dem (im Modell) zum Kern gehorigen Bereich verstarkt.
Dadurch unterschatzt die Modellvorstellung mit dem hohen Wert fur k die
tragende Deckschichtdicke. Um diesen Fehler zu korrigieren, wird fiir Probe
PP_M_D_240/60_40_0 das k-Verhdltnis an den Bereich der in Abbildung 79
dargestellten in FlieBrichtung orientierten Fasern (bis 75%) unabhéngig von
der Dicke der Kernschicht aus den Schliffbildern angepasst. Mit dem resultie-
renden k-Verhaltnis von 0,8 ergeben sich die modellierten Biegemodule zu
1,66 GPa (quer) und 4,32 GPa (parallel), was in guter Ndherung zu den
Werten der experimentellen Betrachtung steht. Weiterhin fiihren auch die
verwendeten Methoden zur Bestimmung des Moduls und der Deckschichtdi-
cken zu einer gewissen Abweichung zwischen Modell und experimentell
ermittelten Daten.

Aus den ausfiihrlichen Studien zum Einfluss der ,,Verzogerungszeit auf die
Struktur und damit die mechanischen Eigenschaften ergibt sich fir rPP ein
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klarer Anstieg sowohl von Mgewm als auch Mypp mit Anstieg der Verzoge-
rungszeit. Die Werte liegen fur Mgem bei quer zur FlieRrichtung orientierten
Proben dabei zwischen ~ 1,7 GPa?/(g/cm3) bis 2 GPa®/(g/cm?). Die parallel
orientierten Proben liegen im Bereich von ~ 2,3 GPaY®/(g/cm3) bis 2,6
GPa'?/(g/cm3). Gemessen an unverstarkten, nicht geschaumten Referenzpro-
ben (Mgem = 1,15 + 0,007 GPa?/(g/cm?3)) wird so bei glasfaserverstarktem
und geschidumten rPP sowohl fiir die ,,quer* als auch die ,,parallel* orientier-
ten Proben ein deutlicher Leichtbaueffekt sichtbar. Fiir die Materialindizes
Mwme und Mypp zeigt sich bei rPP eine vergleichbare Abhéngigkeit von der
Deckschichtdicke, die maRgeblich von der Verzdgerungszeit bestimmt wird.
Sowohl fir 30 Gew.% als auch flr 40 Gew.% Glasfaserverstarkung ergeben
sich quer zur FlieBrichtung Werte flir Mypy (da die Proben in der Spannungs-
Dehnungskurve kein Maximum aufweisen) zwischen von ~ 6,5
MPa?/(g/cm3) bis 8,2 MPa?/(g/cm3). Fiir die parallel orientierten Proben
liegt dieser Wert zwischen ~ 9,5 MPa*?/(g/cm?) bis 11,8 MPa'?/(g/cm3) und
damit in einem &hnlichen Bereich wie die hPP Proben.

Fur PPS zeigt das integrale Schaumen bei unverstarkten Proben einen positi-
ven Leichtbaueffekt auf Mgem und Myps. Dabei werden die Werte bei
4 mm Proben von ~ 1,1 GPa?/(g/cm?) auf ~ 1,7 GPa?/(g/cm?) (Mgem quer
und parallel) bzw. 6 MPaY?/(g/cm?) auf 8,5 MPa*?/(g/cm3) (Mkps quer und
parallel) erh6ht. Bei verstarkten Proben stellt sich wieder eine Abhangigkeit
der Probenorientierung ein, wobei die parallelen Proben durch die Faserori-
entierung hohere Werten liefern. Dabei werden die Werte fur Mgewm (parallel)
von ~ 1,3 GPa®/(g/cm?) auf ~ 2,15 GPa?/(g/cm?) und Mg (parallel) von ~
9 MPaY?/(g/cm3) auf 12 MPaY?/(g/cm?) bei geschaumten Proben erhdht, was
wieder den Leichtbaueffekt von integral im Hochdruckverfahren hergestellter
Sandwichbauteilen aufzeigt. Anders als bei den (auch in der Literatur)
Ublichen und hier vorgestellten Polymeren stellt sich fiir PPS keine Verande-
rung der Deckschichtdicken durch Erhéhung der Verzdgerungszeit (vgl.
Kaoitel 4.2.1.4) ein. Die durchschnittliche ZellgroRe verandert sich zwar
dadurch, was aber keinen signifikanten Einfluss auf die mechanischen Eigen-
schaften dieses Materialsystems hat. Die Kristallinitat in den Deckschichten
und Kernschichten haben dabei vergleichbare Kennwerte (nachgewiesen in
[24] und [190]), was damit als Grund fiir diese Anomalie ausscheidet. Eine
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5.3 Mechanische Eigenschaften

Hypothese zur Erkldrung ist, dass die verwendete Extrusionstype des PPS ein
enges Rekristallisationsfenster besitzt. Die Deckschichten erstarren durch den
Kontakt mit der Werkzeugwand nahezu schlagartig und wirken wie eine
Isolierung zur Warmeabfuhr nach auBen. Die Rekristallisationsenthalpie fihrt
im Kern zu einem Anstieg der Temperatur was ein weiteres Erstarren in
Deckschichtdickenrichtung verzégern kénnte.

Insgesamt sind die Werte der im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Materia-
lindices der im Hochdruckverfahren geschdumten Proben hoher als im
Vergleich zu den Literaturwerten zum Niederdruckverfahren. Nach Gémez-
Monterde [151] zeigt sich bei PP mit 20 Gew.% dabei Mgem im Bereich von
~ 1,6 GPaY¥/(g/cm3) bis ~ 1,9 GPa?/(g/cm?) und somit unter den erreichba-
ren Werten dieser Arbeit. Auch der Materialindex M liegt hierbei zwischen
9,5 bis 12 MPa'?/(g/cm3) ([151]) und somit unter den gezeigten Werten
dieser Arbeit fiir PP. Dieser Unterschied liegt vorwiegend an der gewéhlten
Prozessvariante und bestatigt somit das hohe Leichtbaupotential des Hoch-
druckverfahrens des SchaumspritzgieRens. Auch fir unverstérktes PPS liegen
die Werte beim Hochdruckverfahren in einem — mit sehr groflen Dichtere-
duktionen — erfolgtem Niederdruckverfahren aus der Literatur bekannten
Wertebereich von Mg bei ~ 7,1 bis 8,2 MPa'?/(g/cm?) und von Mggwm bei ~
1,13 bis ~ 1,8 GPa'®/(g/cm?) [24]. Die gewdhlte Prifkorperform (Zugstab)
fuhrt bei dieser Untersuchung der Sandwicheigenschaften allerdings zu
hoheren Materialkennwerten, da prozessbedingt eine kompakte Schicht um
die gesamte Probe (also auch in Querschnittsrichtung) vorliegt, die als
geometrisches Versteifungselement wirkt.

Der Vergleich des Materialindex Mc fiir leichte und schlagzahe Materialien
ergibt fir PP, dass bei einer Verstdrkung mittels halbzeugbasiertem D-LFT-
TSG Prozess wesentlich hoheren Werte als bei MuCell Prozess auftreten. Fir
vergleichbare Herstellparameter ergeben sich z.B. fiir
PP_M_HD 200/40_40_3 p (gewichtsgemittelte Faserlange: 865 pm; 95%
Schwellwert: 2851 — 3000 pum) ungeféhr 13,5 (kJ/m?)/(g/cmd) und flr
PP_D_HD_200/40_40_3 p (gewichtsgemittelte Faserlange 1950 pum; 95%
Schwellwert: 9001 — 9150 pum) ungeféhr im Mittel 24 (kJ/m2)/(g/cm3). Dieser
starke Anstieg wird durch die von Thomason [33] gezeigten Zusammenhénge
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5 Diskussion

der Faserlange zur dynamischen Schlagzahigkeit erklart. Die kritische Faser-
lange (um 90% der theoretisch maximal erreichbaren Eigenschaften zu
erhalten) ist bei schlagartiger Belastung nach [33] fur PP und Glasfasern
einem Bereich von langeren Fasern (11 — 12 mm). Allerdings ist bereits ein
Anstieg von 20% auf 60% der theoretisch erreichbaren Schlageigenschaften
erkennbar, sobald die Faserlange von 3 mm auf 9 mm ansteigt (siehe auch
[39]). So kann, anders als bei den Biegeeigenschaften, das volle Potential der
langglasfaserverstarkten PP bei den im MuCell Prozess realisierten Faserlan-
gen noch durch die l&ngeren gewichtsgemittelten Faserlangen (und den
hoheren 95% Schwellwerten) beim D-LFT-TSG Prozess gesteigert werden.
Auch spielt die gezeigte Lage der Fasern bei der breitseitigen Charpy Priifung
eine weniger groBe Rolle, da alle Fasern des gesamten Verbundes zum
Tragen kommen.

Auch fir die PA6 Proben zeigt die Charpy Prifung vergleichbare Werte (von
~ 30 bis 40 (kJ/m32)/(g/cm3)) zwischen dem MuCell und D-LFT-TSG Prozess.
Dabei ist der Einfluss der Probenorientierung und der positive Einfluss der
Deckschichtdicke bei htheren Verzdgerungszeiten beim D-LFT-TSG Prozess
deutlicher zu erkennen. Bei den MuCell Proben mit 30 Gew.% und 40
Gew.% Glasfaseranteil zeigt sich dagegen keine signifikante Abh&ngigkeit
der Probenorientierung zum Materialindex Mc. Wie in  Abbildung 112
dargestellt zeigen sowohl die quer und parallel zur FlieBrichtung orientierten
Proben auch keine eindeutige Tendenz der Werte bezogen auf die Verzdge-
rungszeit. Die Kennwerte flir Mgem der Proben mit gleichen Prozessparame-
tern sind dagegen von der Probenorientierung abhangig, wie Abbildung 93
zeigt. Diese Erkenntnisse lassen zusammen darauf schlielen, dass die Fasern
im Kern der PA6 Sandwichaufbauten regelloser orientiert sind. Durch die
geringeren Faserlangen (siehe Tabelle 16; gewichtsgemittelte Faserl&ngen im
MuCell Prozess unter ~ 500 um) tritt keine Verstarkungswirkung, wie von
Thomason fiir PP GF [33] nachgewiesen, auf. Diese Hypothese kann nicht
restlos mit einem Abgleich der Werte der unverstarkt geschdumten PAG6
Sandwichproben bestatigt werden, da diese im konditionierten Zustand nicht
brechen und so durch die Aufnahme der Charpy-Prifvorrichtung gezogen
werden. Dadurch werden hohere Werte erreicht, die aber wie die Werte von
Mc fiir die glasfaserverstarkten Proben unabhéngig von den Prozessparame-
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5.3 Mechanische Eigenschaften

tern sind. Da die Proben der verstarkten PA6 Proben aber normgerecht
brechen, kann von einer Versprédung bzw. einer Kerbwirkung der Fasern
(wie flr PP/GF von Lee et al. [195] aufgezeigt) ausgegangen werden.

Der Einfluss der Probenorientierung und der Verzégerungszeit ist wieder bei
den rPP Proben zu erkennen, wobei trotz wesentlich langerer gewichtsgemit-
telter Faserlangen (vgl. Kapitel 4.2.2.1) geringere bzw. vergleichbare Werte
zu den hPP Proben wvon bis zu 25 (kJ/m2)/(g/cmd) bei
rPP_D_HD 240/60_40 3 erreicht werden. Abbildung 133 zeigt eine De-
tailaufnahme der Bruchflachen der beiden Proben. Dabei sind bei der rPP
Probe deutlich in der Deckschicht ,,Locher” zu erkennen, die auch aufgrund
des Durchmessers der im Bereich des Faserdurchmessers liegt auf Faseraus-
zug hindeuten. Bei der verglichenen hPP Probe sind diese ,,.Locher in
qualitativ geringerer Anzahl zu erkennen.

rPP_D_HD_240/60_40_3 PP_D_HD_240/60_40_3

Abbildung 133: Gegenliberstellung Detailaufnahmen REM zu den Proben
rPP_D_HD_240/60_40_3 (links) und PP_D_HD_240/60_40_3 (rechts)

Gemeinsam mit den Charpy Kennwerten lasst das bei den rPP Proben auf
eine noch zu optimierende Faser-Matrix Haftung deuten, die bei dynamischer
Belastung friihzeitig versagt.

Bei PPS flhrt das Schaumen der unverstarkten Proben bzw. die Additivie-
rung von 20 Gew.% Glasfasern stets zu einem signifikanten Abfall der
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5 Diskussion

relativen Schlagzahigkeit, was durch die herausragenden Eigenschaften des
schlagzdh modifizierten Grundmatrixmaterials zuruckzuftihren ist. Wird
dieses System durch Schaumzellen oder Glasfasern, die beide wie Kerben
wirken gestort, sinken die Werte fiir Mc stark ab. So kénnen nur noch Werte
bezogen auf den PPS Grundwerkstoff von ~ 40 % bei unverstérkt geschdum-
ten bzw. ~ 25 % bei geschdumt und faserverstarkten Proben erreicht werden
(Abbildung 116).

5.4  Abgleich mit Differentialbauweise

Die in Differentialbauweise aus PP und PA6 mit UD-Tapschichten nach
Kapitel 3.2.5 hergestellten Proben zeigen die in Kapitel 4.4 gezeigten Ergeb-
nisse. Der Vergleich von Mgem (Abbildung 119) eines unverstarkten Extrusi-
onsschaums mit einer Dichte von 0,46 g/cm? zeigt sich bei der Verstarkung
mit einer Lage UD-Tape aus PP/GF70 hergestellt durch ,,Hei3pressen (HP)
und ,,Vakuumkonsolidieren* (VAK), dass eine Verstirkung der Deckschich-
ten einen deutlichen Steifigkeitszugewinn bewirkt. Dabei fuhrt das VAK zu
hoheren Werten als das HP, was der gleichmaRigeren Aufheizung und damit
erhbhten Anhaftung zwischen Kern und Deckschichten zugeschrieben
werden kann. Der unverstarkte Extrusionsschaum zeigt mit ~ 2
GPa'3/(g/cm3) einen vergleichbaren Wert wie integral geschaumte, unver-
starkte PP Proben, was durch die vergleichbare Dichtereduktion und Dicke
erklart werden kann.

Wie bei den Untersuchungen zur Steifigkeit zeigt sich auch beim Materialin-
dex Mme bzw. Mypg in Abbildung 120, dass das Leichtbaupotential bei PP
Proben im Vergleich zu PA6 Platten hoher ist. Auch haben die Prozesspara-
meter (Dosiervolumen bei PA6 bzw. Nieder- oder Hochdruckverfahren bei
PP) wenig Einfluss auf die Werte, die im selben Bereich (quer und parallel)
zu den Integralschaumbauteilen liegen.

Im Vergleich dazu zeigen die Werte fir Mgem aus der Literatur fur vergleich-
bare Prozesse niedrigere Maximalwerte flir PP/GF Tape in Differentialbau-
weise. Kasemphaibulsuk et al. [169] konsolidierten fiir die Untersuchungen

246



5.4 Abgleich mit Differentialbauweise

die Deckschicht aus je 2 Lagen UD-Tape aus PP/GF70 auf (0°/90° bzw.
0°/x60°). Diese Platten werden dann in ein SpritzgieRBwerkzeug eingeklebt
und anschlieBen im Hochdruckverfahren (von 4 mm auf 4,4 mm bzw. 5 mm
und 6 mm gedffnet) mit einem 20 Gew.% glasfaserverstarktem PP als ge-
schdumten Kern verbunden. Die Massetemperatur betrug dabei 240 °C, die
Werkzeugtemperatur 50 °C und der Gasgehalt 0,3 Gew.% Stickstoff. Zu-
sammen mit der Biegesteifigkeit konnten fir Mgem Werte zwischen ~ 1,8
GPa3/(g/cm?) und 2,5 GPa?/(g/cm?3) fiir die 0°/90° Deckschichten erreicht
werden. Die Werte fir die 0°/£60° Deckschichten lagen darunter bei ~ 1,7
GPa'?/(g/cm3) bis 2,2 GPaY®/(g/cm?). Hier ist ein direkter Vergleich zu den
Werten dieser Arbeit mit Umsicht auszufiihren, da die Endwanddicken nicht
4 mm sind. Die bei héheren Bauteildicken erreichten Steifigkeitswerte filhren
dabei zu hoheren Werte fur die Materialindices. Unter der Voraussetzung,
dass diese differential gefertigten Sandwichstrukturen auch mit den End-
wandstarken von 4 mm gefertigt werden kdnnen und damit angepasste
Steifigkeitswerte erzielt werden, ist ein Vergleich allerdings zulassig. Die in
dieser Arbeit gezeigten Werte fiir 4 mm (bersteigen die der Literatur [169].

Werden nun zusétzlich zu den mechanischen Eigenschaften die Zykluszeit
(integral ~ 50s, HP ~ 300s und VAK ~ 60s), der Mehraufwand durch Stapeln
bzw. Einbringen der UD Tapes und die Materialkosten (integral: ~ 1,5 €/kg
fir PP/GF30 und differential: ~ 1 €/kg PP und ~ 6-10 €/kg fiir PP/GF70
Tape®) zwischen Differential- und Integralbauweise verglichen, wird am
Beispiel von PP klar, dass die kommerzielle Umsetzung von derartigen
Prozessen schwierig ist. Weitere finanzielle Ersparnisse durch die Verwen-
dung eines Direktprozesses sind dabei moglich. Die Firma Arburg gibt dabei
fur ihr entwickeltes Direkt-Langfaserschnittverfahren (siehe Kapitel 2.2.2)
beim Materialsystem PP/LGF30 eine mdgliche Kostenersparnis von 1,19
EUR/kg oder knapp 50% bezogen auf das LGF Stadbchengranulat an. [77]

3 Preise fiir UD-Tape in Anlehnung an den Preisbereich aus [197] fir Organobleche
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6 Zusammenfassung und
Gesamtfazit

Im Rahmen dieser Arbeit wurden ausgehend vom Herstellprozess zu integral
im Hochdruckverfahren gefertigten langglasfaserverstarkten Sandwichbautei-
len die eingestellte Struktur sowie die mechanischen Eigenschaften charakte-
risiert. Fur die Herstellung wurden die beiden Prozesse ,,MuCell*“ (beruhend
auf Stidbchengranulat) und ,,D-LFT-TSG®“ (beruhend auf Halbzeugen wie
Endlosglasfaserrovings und Polymer) fur Polypropylen und Polyamid 6
verwendet. Durch die Verwendung identischer Matrixmaterialien, Glasfasern,
Additive und vergleichbarer Prozessparameter (so wurde z.B. durchgangig
das Hochdruckverfahren fir Schaumvorgange von 2 mm auf 4 mm verwen-
det) konnte ein direkter Vergleich der Prozesswahl auf die Struktur (Sand-
wichaufbau, ZellgroRe, Faserlange bzw. —orientierung) gegeben werden.
Dabei zeigt sich, dass allgemein der D-LFT-Prozess zu l&ngeren Faserlangen
in den Proben der Abmessungen 80 mm x 10 mm x 4 mm fihrt. Fur PP
fihren diese langeren Fasern im Bauteil zunédchst zu keiner signifikanten
Erhéhung des Materialindex Mgem fur steife und leichte Platten, allerdings
steigt (v.a. am Beispiel von parallel zur FlieRrichtung ausgerichteter Proben)
der Materialindex Mg fiir feste und leichte Platten. Auch kann bei PA6 aus
dem D-LFT-TSG Prozess eine Verfeinerung der ZellegroRen im Vergleich
zum MucCell Prozess festgestellt werden.

Die Uberpriifung der rheologischen Eigenschaften konnte mit Hilfe eines im
SpritzgieBwerkzeug integrierten Inline Hochdruckkapillarrheometer fir
unverstarktes, unverstarktes und gasbeladenes und langglasfaserverstarktes
Polypropylen erfolgen. Hier erfahrt die Schmelze/das Compound &hnliche
thermische/mechanische Schadigung wie die zur Herstellung der Platten
verwendete Spritzmasse. So konnten die Einflussfaktoren (Gasbeladung
senkt und Faseranteil erhoht die Viskositat) fir hohe Scherraten Inline
nachgewiesen werden.
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6 Zusammenfassung und Gesamtfazit

Weiterhin wurden aus allen Bereichen der Polymerpyramide (hPP, rPP, PA6
und PPS) Polymere im Hochdruckverfahrens des Schaumspritzgiel3prozesses
mit direkter Faserverstarkung verarbeitet und gepriift. Diese langglasfaser-
verstarkten Integralsandwichbauteile weisen dabei ein sehr gutes Verhéltnis
von Biegesteifigkeit zu Rohdichte auf, was anhand von Materialindizes nach
Ashby untersucht und ein hohes Mal} an Leichtbaupotential nachgewiesen
wurde. Uber ein weites Prozessparameterfenster ist es mithilfe der Parameter
,»Verzogerungszeit”, ,,Fasergehalt”, , Massetemperatur und ,,Werkzeugtem-
peratur moglich, gezielt die Struktur (d.h. vor allem das Kem-
schicht/Deckschicht Verhaltnis) einzustellen.

Die Faserlange konnte am Beispiel von PP fiir Sandwichstrukturen mittels
CT Aufnahmen Kkleiner Proben (5 mm x 4 mm x 3 mm) sichtbar gemacht
werden und steht in guter Ndherung zu den konventionell mittels FASEP
ermittelten Ergebnissen an Proben der Dimension 80 mm x 10 mm x 4 mm.
Auch mithilfe der CT Aufnahmen war es fiir die Integralbauteile moglich,
eine Korrelation zwischen Prozessparametern zur Faserlage/-orientierung
herzustellen und so die mechanischen Eigenschaften zu erklaren. Dabei liegt
in den Deckschichten qualitativ ein héherer Faservolumengehalt vor als bei
den Modellvorstellungen ublich. Auch sind die langeren Fasern in der Mitte
der Bauteile, wo die Versteifungswirkung v.a. bei Biegebelastung geringer
ausfallt. Insgesamt l&sst sich aber durch die Faserverstarkung und die Erho-
hung der Verzdgerungszeit und damit einhergehenden Deckschichtdickener-
héhung (bis auf PPS) eine Erhéhung des spezifischen Materialindex fur steife
und leichte Platten (Mgem) erreichen.

Auch zeigt die Faserverstarkung nicht zwangsldufig eine Verbesserung der
spezifischen Schlagz&higkeitswerte. Sind die Grundwerkstoffe (wie bei PPS
und rPP) bereits sehr schlagzdh wirken die Zellen bzw. Glasfasern als Fehl-
stellen, die zu einem Absinken des Materialindex Mc fuhren.

Die gesamten Einflusse der variierten Prozesseinstellparameter auf die
Struktur (k-Verhéltnis) und die mechanischen Eigenschaften (Mgem, Mwr,
Mc parallel zur Fliefrontorientierung) sind in Tabelle 22 zusammenfassend
und qualitativ fir die untersuchten Materialsysteme dargestellt.
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6 Zusammenfassung und Gesamtfazit

Tabelle 22: Qualitative Einflussparameter integral gefertigter, langglasfaserverstarkter
Sandwichstrukturen

Ergebni M M M
roenisse k-Verhaltnis BEm M ©
Einstell= (parallel) (parallel) (parallel)
parameter hPP[PA6[ PP [PPS|hPP [PA6[ rPP [PPS|hPP[PAG| PP [PPS|hPP [PA6( rPP [PPS
VerzégerungszeitT | L | L | L || T | T[Tl Tl |ele|felele
Massetemperatur T | T |« || - | LTl T - |l ||| - |||l -
erkzeugtemperatur 1| T | || - ||l - |l ||| -1 || -
Fasergenalt 7 | 1| 1 |« | o [tofto] 11 froftal V114 <]

Fur die integral im Hochdruckverfahren gefertigten thermoplastischen,
langglasfaserverstarkten Polymersandwichbauteile lasst sich ein hohes
Leichtbaupotential mit hohen spezifischen mechanischen Eigenschaften
zusammenfassen. Das wird in Abbildung 134 mit Hilfe eines Ashby Dia-
gramms verdeutlicht, wo die Werte der Biege-Elastizitdtsmodule tber den
zugehdrigen Dichten fir alle integral gefertigten Proben aus dieser Arbeit
dargestellt sind. Dabei sind fur hPP und PA6 sowohl die Eigenschaften fir
unverstarkt geschdumte Proben sowie im MuCell und D-LFT-TSG Prozess
verstéarkte Sandwichstrukturen aufgefihrt.

PP (40 Gew.% LGF)

PP_D_HD_40 Gew.%
PAG6_D-HD_30 Gew.%

PAG6_D_HD_40 Gew.%

PP (30 Gew.% LGF)
a

P

i

s PP_D_HD_30 Gew.%

PP_M_HD_30 Gew.% _

~

PP_M_HD_0 Gew.%

Biegemodul (GPa)

PA6_M_HD_30 Gew.% PAG6_M_HD_40 Gew.%
PP_M_HD_40 Gew.%

—PAG6_M_HD_0 Gew.%

0.5

700 800 200 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600

500 600
Steigung gleich 3 Dichte (kg/m")

Abbildung 134: Ashby Diagramm (Biegemodul tber Dichte) fir PP und PA6 (0 Gew.%, 30
Gew.% und 40 Gew.% je im Mucell und D-LFT-TSG Verfahren hergestellt
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Die eingezeichnete Line besitzt dabei eine Steigung von 3 und représentiert
damit die Auswahlgerade fur steife und leichte Proben (links oben ist dabei
das Optimum) [155]. Diese Gerade ist fir Abbildung 134 und Abbildung 135
als Hilfslinie zur Orientierung im jeweiligen Diagramm zu sehen, eine
genaue Auswahl des optimalen Werkstoffs/Materialsystems kann erst mit
mechanischen Mindestrandbedingungen erfolgen. Diese Darstellung zeigt
allerdings, dass im Hochdruckverfahren geschdaumte und faserverstarkte
Polymere ein hohes Leichtbaupotential bieten und so das Potential dieser
Werkstoffklasse gezeigt werden kann. Fr die Differentialbauweise ergeben
sich je nach Materialsystem dabei héhere mechanische Eigenschaften als bei
den integral gefertigten Proben. Fir PP liegen dabei, je nach Herstellverfah-
ren und Faserorientierung in den UD-Deckschichten, die Werte des Biege-
elastizitdtsmoduls zwischen 2,6 GPa bis 12,6 GPa bei einem Dichtebereich
von 0,56 g/cm?® bis 0,98 g/cm3. Bei PAG, das in Differentialbauweise herge-
stellt wurde und im Niederdruckverfahren geschdumt wurde, liegen diese
Werte bei 1,83 GPa bis 11 GPa bei einer Dichte von etwa 1,12 g/cm3.

Ergénzend zeigt Abbildung 135 ein Ashby Diagramm fir die im Direkt LFT-
TSG Prozess verarbeiteten Matrixmaterialen und das weite Feld an mechani-
schen Eigenschaften, dass durch die Probenorientierung, Wahl der Verzdge-
rungszeit, dem Fasergehalt und der Masse-/Werkzeugtemperatur aufgespannt
wird. Die Steigung der dargestellten Auswahlgeraden fir leichte und steife
Proben ist hierbei wieder gleich 3 und dient der qualitativen Orientierung im
Diagramm.

252



6 Zusammenfassung und Gesamtfazit

Biegemodul (GPa)

9

n

-

»

~

[

PP_D_HD_30 Gew.%

PP_D_HD_30 Gew.%

1

PP_D_HD_40 Gew.%

'PP_D_HD_40 Gew.%

PAG_D_HD_30 Gew.% PAG_D_HD_40 Gew.%
/ /.

|3 \ PPS_D_HD_20 Gew.%
= PPS_D_HD_0 Gew.%

540 560 580

Steigung gleich 3

600

620 640
Dichte (kg/m*)

660 680 700 720 740 760

Abbildung 135: Ashby Diagramm (Biegemodul tiber Dichte) fiir hPP, rPP, PA6 (30 Gew.% und
40 Gew.%) und PPS (20 Gew.%) im D-LFT Verfahren hergestellt

Aufgrund der geringen Rohdichte bei mit den anderen Matrixmaterialien
vergleichbaren Biegemodulen lassen sich so unter der Bauteildickenbe-
schrankung von 4 mm die integral gefertigten Sandwichbauteile aus PP und
rPP mit einer Glasfaserverstarkung von 30 Gew.% bzw. 40 Gew.% im
Direktprozess als Materialklasse der Wahl bei leichten und steifen Platten
zusammenfassen.

Als mdgliches weitere Forschungsfeld ergibt sich aus dieser Arbeit die
Weiterflihrung der Untersuchungen an PPS und ggf. weiteren Hochtempera-
turthermoplasten um die Strukturanomalie (d.h. es ist kein Einfluss der
Verzdgerungszeit auf die Deckschichtdicke erkennbar) und deren Wirkme-

chanismen ganzlich aufzuklaren.
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