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Kurzfassung

In der Luft- und Raumfahrttechnik werden faserverstarkte Kunststoffe bereits seit den
siebziger Jahren in strukturellen und nicht-strukturellen Anwendungen eingesetzt. Der
Haupttreiber fur deren Einsatz ist das hohe Potenzial zur Reduktion des Systemgewichts
und die damit unmittelbar verbundene Senkung der Betriebskosten. In diesem Zusam-
menhang etablieren sich seit einigen Jahren zunehmend thermoplastische Faserver-
bunde, da deren Einsatz eine vielversprechende Maoglichkeit darstellt, die Kosten pro ein-
gespartem Kilogramm Gewicht zu reduzieren. Dies setzt wiederum voraus, dass zeit- und
damit kostenoptimierte Prozesstechnologien zur Bauteilherstellung eingesetzt werden.

Eine Prozesskette, die diese Anforderungen erfiillt, basiert auf der Verarbeitung von un-
idirektional faserverstarkten thermoplastischen Tapes in den Schritten Tapelegen, Konso-
lidieren und Bauteilherstellung durch Stempel-Umformung. Die groRe Herausforderung
beim Transfer solcher Technologien in den Anwendungsbereich Luft- und Raumfahrt be-
steht in den hohen Qualitatsanforderungen an die fertigen Bauteile, den Herstellungspro-
zess sowie die Materialien und Halbzeuge selbst.

Da die thermoplastische Matrix in den einzelnen Schritten der Prozesskette aufgeschmol-
zen und wieder abgekihlt wird, stellen sich die resultierenden Eigenschaften erst im fina-
len Schritt der Prozesskette ein. In diesem Kontext werden im Rahmen der vorliegenden
Arbeit zwei qualitatsrelevante Morphologiemerkmale, die Porositdt und der Kristallisati-
onsgrad, entlang einer solchen Prozesskette untersucht. Dabei ist es das zentrale Ziel, pro-
zesslibergreifende Parameter zu identifizieren, welche die Merkmale beeinflussen und
deren Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaften zu bewerten.

In einem ganzheitlichen Ansatz wird dazu zunachst das Ausgangsmaterial charakterisiert
und die bestimmten Ergebnisse als Referenz fir die weiteren Untersuchungen festgelegt.
Fiir jedes Merkmal wird anschlieBend separat in den einzelnen Prozessschritten ermittelt,
welche prozessspezifischen Parameter relevant sind und wie sich diese im jeweiligen
Schritt auf das entsprechende Merkmal auswirken. Fiir das Merkmal Kristallisationsgrad
werden die praktischen Versuche durch ein Simulationsmodell ergdnzt, das den Tempe-
raturverlauf und die resultierende Kristallinitat fiir den Teilschritt Konsolidieren abbildet.
Der Zusammenhang der Morphologiemerkmale mit den mechanischen Eigenschaften
wird abschlieBend auf Basis einer Charakterisierung ausgewahlter mechanischer Kenn-
werte bewertet.

Schlagworter: UD-Tapes, Konsolidieren, Porositat, PEKK-CF, Out-of-Autoclave
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Abstract

Fiber reinforced plastics have been used in structural and non-structural applications in
aerospace technology since the 1970s. The main driver for their use is their high potential
for reducing the system’s overall weight and thereby decreasing the direct operating
costs. In this context, thermoplastic fiber-reinforced composites have become increas-
ingly established over the past few years, as their use represents a promising way of re-
ducing the costs per kilogram of weight saved. This in turn requires that time- and thus
cost-optimized process technologies are used for component production.

A process chain based on the processing of unidirectional fiber-reinforced thermoplastic
tapes in the steps of tape laying, consolidation and stamp forming meets these require-
ments. The main challenge when transferring such technologies to aerospace applications
are the high quality requirements for the finished components, the manufacturing pro-
cess, and the materials and semi-finished products themselves.

Since the thermoplastic matrix is melted and cooled again in the individual steps of this
process chain, the resulting properties only appear in the final step of the whole manu-
facturing process. In this context, two quality-relevant morphological characteristics, po-
rosity and the degree of crystallization, are analyzed along such a process chain in the
present work. The central goal is to identify cross-process parameters that influence the
characteristics and to evaluate their effects on the mechanical properties.

In a holistic approach, the material used is first characterized and the results determined
are defined as a reference for further analysis. For each morphological characteristic in
the individual process steps, it is then determined separately which process-specific pa-
rameters are relevant and how they affect the corresponding feature in the respective
step. For the feature degree of crystallization, the practical tests are supplemented by a
simulation model, which depicts the temperature profile and the resulting crystallinity for
the sub-step consolidation. The relationship between the morphological features and the
mechanical properties is finally evaluated on the basis of a characterization of selected
mechanical properties.

Key words: UD tapes, consolidation, porosity, PEKK-CF, Out-of-Autoclave
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Einer der dltesten Anwendungsbereiche fiur faserverstarkte Kunststoffe (FVK) ist die Luft-
und Raumfahrttechnik. Zunachst Gber den Segelflugzeug- und Hubschrauberbau einge-
fahrt, folgten ab 1972 erste nicht-strukturelle Anwendungen in der zivilen Luftfahrt [1].
Seitdem vergroRert sich der Anwendungsbereich stetig und umfasst aktuell auch Pri-
marstrukturen sowie sicherheitsrelevante Bauteile [2]. Haupttreiber fiir den Einsatz von
FVK sind deren hohe spezifische Festigkeit und Steifigkeit und das daraus resultierende
Potential zur Reduktion des Systemgewichts. Dieses wirkt sich unmittelbar auf die direk-
ten Betriebskosten (engl.: Direct Operating Costs, DOC) aus, so dass bereits minimale Ge-
wichtsreduktionen grolle Kosteneinsparungen darstellen kénnen [3]. Aus diesem Grund
sind die akzeptierten Kosten fir die Einsparung von einem Kilogramm Gewicht, die soge-
nannten Leichtbaukosten, in der Luft- und Raumfahrttechnik mit bis zu (iber 500 € so hoch
wie in keiner anderen Branche [4]. Neben den geringen Stlickzahlen ist vor allem der lange
Gesamtlebenszyklus von 20 bis 36 Jahren, tber den die Kosten bei der Entwicklung und
dem Bau neuer Flugzeuggenerationen abgerechnet werden kdnnen, ausschlaggebend [5].

Eine vielversprechende Mdglichkeit, die Kosten pro eingespartem Kilogramm Gewicht zu
senken, ist der Einsatz von thermoplastischen FVK. Dies setzt allerdings voraus, dass zeit-
und kostenglinstige Prozesse zur Herstellung der Bauteile verfligbar sind [6]. Ebenso gilt
es, einen Ubermaligen Materialausschuss, wie teilweise bei der Verwendung sogenann-
ter Organosheets [7], zu vermeiden. Interessant sind daher Prozesstechnologien, die eine
endkonturnahe und angepasste Halbzeugherstellung und Bauteilfertigung in kurzen Zyk-
luszeiten ermoglichen. Fir die Verarbeitung von thermoplastischen FVK gibt es bereits
eine Vielzahl an etablierten Prozessen auf Basis von unidirektional (UD) kontinuierlich fa-
serverstarkten Tapes, sogenannten UD-Tapes, die diese Anforderungen erfiillen [8-10].
Die Herausforderung beim Transfer dieser Technologien in den Anwendungsbereich Luft-
und Raumfahrttechnik besteht in den hohen Qualitatsanforderungen an die Bauteile, den
Herstellungsprozess sowie die Materialien und Halbzeuge selbst [11]. Da die einzelnen
Verarbeitungsschritte vom Material zum Bauteil mit dem Aufschmelzen und Abkihlen der
thermoplastischen Matrix verbunden sind, werden die resultierenden Bauteileigenschaf-
ten erst im letzten Prozessschritt festgelegt. Es stellt sich folglich die Frage, welche Quali-
tatsanforderungen die Halbzeuge aus den Teilprozessen zur Fertigung des Bauteils erfil-
len missen und ob eine zykluszeitoptimierte Prozesskette zur Verarbeitung von thermo-
plastischen UD-Tapes die erforderlichen Bauteilqualitdten erreichen kann [12].



2 Einleitung

1.2 Zielsetzung und Forschungsfrage

Eine mogliche Prozesskette zur kosten- und zeitoptimierten Fertigung thermoplastischer
FVK Bauteile umfasst drei wesentliche Teilprozesse: das Tapelegen, das Konsolidieren so-
wie den Bauteilherstellungsprozess durch Stempel-Umformung. Bisherige Ansatze fokus-
sieren sich auf die Optimierung einzelner Schritte der genannten Prozesskette. Dadurch
werden wichtige Beitrdge zu den jeweiligen Technologien geliefert. Es wird jedoch nur
selten untersucht, welche Optimierungen im Kontext der gesamten Prozesskette domi-
nant sind.

Die Zielsetzung dieser Arbeit setzt sich daher aus den folgenden drei Zielen zusammen:

- Identifikation prozessiibergreifender Parameter bei der Verarbeitung von
UD-Tapes, welche die Morphologie der Halbzeuge und Bauteile beeinflussen

- Untersuchung des Zusammenhangs zwischen der Morphologie und den mechani-
schen Eigenschaften

- Ableiten einer Prozessempfehlung zur Reduktion der Prozesskomplexitdt und da-
raus resultierend der damit verbundenen Kosten

Der Prozessschritt des Konsolidierens basiert im Rahmen dieser Arbeit auf einem zyklus-
zeitoptimierten Niederdruck-Verfahren, dem sogenannten strahlungsinduzierten Vaku-
umkonsolidier-Prozess (SVK). Dieser nutzt den durch ein Vakuum erzeugten Druck sowie
Infrarotstrahlung zum Aufschmelzen des Matrixsystems. Der Prozess unterscheidet sich
deutlich von bisher angewendeten Prozessen in der Luft- und Raumfahrttechnik und
nimmt eine Schlisselrolle in dieser Arbeit ein. Die zentrale Forschungsfrage wird daher
wie folgt formuliert:

Wie wirken sich Parameterkombinationen entlang der Prozesskette zur Verarbeitung
von PEKK-CF Tapes auf Basis eines Niederdruck-Konsolidier-Verfahrens auf die
Morphologie und die mechanischen Eigenschaften der Bauteile aus?

Im Kontext der Zielsetzung sowie der Forschungsfrage werden zusatzlich folgende Hypo-
thesen Uberprift:

- Das Einstellen gezielter Prozessparameter bei der Verarbeitung von Tapegelegen
aus UD-Tapes zu Laminaten im Niederdruck-Konsolidier-Verfahren verbessert de-
ren Morphologie im Sinne der Porositat und des Kristallisationsgrades

- Im Bauteilherstellungsprozess durch Stempelumformung werden unterschiedli-
che Porositats- und Kristallisationsgrade von PEKK-CF Laminaten und daraus resul-
tierende Unterschiede in den mechanischen Eigenschaften homogenisiert

- Durch eine angepasste Kombination der Prozessparameter Zieltemperatur und
Haltezeit beim Niederdruck-Konsolidier-Verfahren, kann die betrachtete Prozess-
kette hinsichtlich der Zykluszeit und den resultierenden mechanischen Eigenschaf-
ten optimiert werden
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1.3 Aufbau der Arbeit

Zur Erreichung der Ziele, zur Beantwortung der Forschungsfrage sowie zur Uberpriifung
der Forschungshypothesen wird ein ganzheitlicher Ansatz verfolgt, bei dem experimen-
telle und methodische Vorgehensweisen kombiniert werden. Die Arbeit gliedert sich in
sechs Kapitel, deren Inhalt in diesem Abschnitt des Kapitel 1 erlautert wird.

Kapitel 2 beschreibt die themenrelevanten Grundlagen fiir die experimentellen und me-
thodischen Vorgehensweisen und fasst den aktuellen Kenntnisstand zusammen. Hierfir
werden eingangs die Werkstoffklasse der kontinuierlich faserverstarkten Thermoplaste
sowie zugehorige Verarbeitungsverfahren eingefiihrt. AnschlieBend wird das im Rahmen
der Arbeit verwendete Matrixsystem vorgestellt und dessen chemischer Aufbau sowie die
Kristallisationskinetik beschrieben. Weiterhin wird das Thema Porositat kontinuierlich fa-
serverstarkter Polymere in einem separaten Abschnitt erldutert. AbschlieRend wird das
eigene Vorhaben gegeniiber dem Stand der Wissenschaft und Technik abgegrenzt.

Im Kapitel 3 werden die Grundlagen fir die Versuchsdurchfiihrung und Ergebnisauswer-
tung dargelegt. Dazu wird zunachst das verwendete Materialsystem vorgestellt und die
Prozesskette zur Verarbeitung im Detail beschrieben. AnschlieBend werden eigene Me-
thoden entwickelt und die Vorgehensweisen erlautert. Zuletzt wird das verwendete Simu-
lationsmodell zur Abbildung der Kristallisationskinetik eingefihrt.

Innerhalb von Kapitel 4 werden die beiden Merkmale fiir die Morphologie, die Porositéat
und der Kristallisationsgrad, Gber die gesamte Prozesskette hinweg untersucht. Dabei ist
das Kapitel in zwei Hauptabschnitte unterteilt, in denen jeweils eines der Merkmale im
Fokus steht. Innerhalb der Hauptabschnitte werden die Merkmale zundachst am verwen-
deten PEKK-CF Tape im Ausgangszustand charakterisiert und somit die Referenzwerte fir
die weitere Untersuchung definiert. Die Abschnitte folgen dem Ablauf der Prozesskette,
so dass sequentiell der Einfluss der Schritte Tapelegen, Konsolidieren und Bauteilherstel-
lungsprozess auf das jeweilige Morphologiemerkmal untersucht wird. AbschlieBend wird
fir beide Merkmale der Einfluss der resultierenden Porositat bzw. des resultierenden Kris-
tallisationsgrades auf die mechanischen Eigenschaften bewertet. Im Kontext des Kristalli-
sationsgrades wird zusatzlich das Simulationsmodell parametrisiert und validiert.

In Kapitel 5 werden die Ergebnisse aus Kapitel 4 zusammengefasst und der Zusammen-
hang zwischen Prozess, Porositat bzw. Kristallisationsgrad und Mechanik diskutiert. Des
Weiteren wird das Simulationsmodell hinsichtlich der Vorhersageglite bewertet. Abschlie-
Rend werden die aufgestellten Hypothesen Gberprift und eine Antwort auf die eingangs
gestellte Forschungsfrage formuliert.

Im letzten Teil dieser Arbeit, dem Kapitel 6, wird ein Fazit zu den gewonnenen Ergebnissen
und Erkenntnissen gezogen und ein Ausblick Giber die Moglichkeiten zur Fortsetzung des
bearbeiteten Themas gegeben.
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

In den folgenden Abschnitten werden die themenrelevanten Grundlagen dargelegt und
das eigene Vorhaben gegeniiber dem Stand der Wissenschaft und Technik abgegrenzt.
Dabei wird bewusst auf eine ausfihrliche Einfiihrung in das Themenfeld der FVK im Allge-
meinen verzichtet und hierfiir stattdessen auf die Fachliteratur verwiesen [13—16]. Im Ab-
schnitt kontinuierlich faserverstirkte Thermoplaste wird zunachst das Ausgangsmaterial
sowie die zugehorigen Verarbeitungstechnologien eingefiihrt. Der zweite Abschnitt Aro-
matische Polyetherketone beschreibt die relevanten Grundlagen zum Matrixmaterial des
betrachteten Materialsystems. Im dritten Abschnitt Porositéit von faserverstérkten Poly-
meren werden die Entstehung von Poren sowie Methoden zur Charakterisierung der Po-
rositat beschrieben. Der letzte Abschnitt Abgrenzung zum Stand der Wissenschaft und
Technik verschafft einen Uberblick Giber die Vorarbeiten anderer Autoren und grenzt das
eigene Vorhaben gegeniiber diesen ab.

2.1 Kontinuierlich faserverstarkte Thermoplaste

Eine Variante zur Einteilung faserverstarkter Kunststoffe ist die Gruppierung mittels der
im Verbundwerkstoff enthaltenen Faserlange. Es wird hierbei zwischen diskontinuierlich
verstarkten, sogenannten Kurz- (0,1 bis 1 mm) und Langfasern (1 bis 50 mm), sowie kon-
tinuierlich faserverstarkten Kunststoffen unterschieden [1]. Ergdnzend zu dieser Eintei-
lung muss fiir eine kontinuierliche Verstarkung zusatzlich die Voraussetzung erfillt wer-
den, dass die Faserlange den Bauteilabmessungen entspricht und die Fasern in definierter
Orientierung ausgerichtet vorliegen. Hinsichtlich der Halbzeugformen kann weiterhin zwi-
schen textilen Halbzeugen und impragnierten Halbzeugen unterschieden werden. Textile
Halbzeuge, wie Gewebe oder Gelege, werden auch als trockene Faserhalbzeuge bezeich-
net, da sie in einem separaten Prozessschritt mit dem Matrixsystem impragniert werden
miussen. Impragnierte Halbzeuge, die sogenannten Prepregs (von engl.: preimpregnated),
sind hingegen bereits teilweise oder vollstandig mit dem Matrixsystem impragniert [13].
Diese Halbzeugform auf Basis einer thermoplastischen Matrix in Kombination mit konti-
nuierlichen Fasern wird im Weiteren detaillierter betrachtet.

2.1.1 Thermoplastische Prepregs

Bei den thermoplastischen Prepregs wird zwischen zwei zentralen Halbzeugen unterschie-
den. Zum einen den imprdgnierten Geweben als Plattenware, auch Organosheets ge-
nannt. Zum anderen den UD-Tapes. Letztere besitzen im Vergleich zu rechteckigen Profi-
len eine geringere Wandstarke von 0,1 bis 0,4 mm, je nachdem welche Art von Verstar-
kungsfaser verwendet wird [13]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit stellen UD-Tapes das
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Ausgangsmaterial dar. Da deren morphologische Eigenschaften hinsichtlich der im Fokus
stehenden Porositdt und des Kristallisationsgrades durch den Herstellungsprozess beein-
flusst werden konnen, wird nachfolgend kurz auf die Prozesstechnologien zur Herstellung
von UD-Tapes eingegangen.

Die hohe Viskositat thermoplastischer Matrixsysteme stellt eine groRe Herausforderung
bei der Herstellung und Weiterverarbeitung thermoplastischer Prepregs dar [13]. Um die-
sem Problem zu begegnen, werden bei der Tape-Herstellung hauptsachlich drei unter-
schiedliche Strategien verfolgt. Diese werden verschiedenen technischen Umsetzungen
zugeordnet und sind in Tabelle 2-1 zusammengefasst. Alle hier genannten Verfahren er-
fordern die initiale Spreizung und Ausrichtung von trockenen Faserbiindeln (Rovings), be-
vor der Kontakt zur thermoplastischen Matrix hergestellt wird.

Tabelle 2-1:  Auswahl verschiedenen Prozesstechnologien zur Tape-Herstellung

Reduktion der Viskositdt durch L6- | Erhohte Verarbeitungstem- Reduktion der

sungsmittel peraturen FlieBweglange

Losungsmittelimpragnierung Schmelzimpragnierung Pulverimpragnierung,
Film-Stacking

Losungsmittelimpragnierung

Bei der Tape-Herstellung mittels Lésungsmittelimpragnierung wird die thermoplastische
Matrix in einem Losungsmittel gelost und die Rovings durch ein Bad mit der Lésung gezo-
gen. Andruckrollen arbeiten die Matrix in die Rovings ein, wodurch eine homogene Im-
pragnierung erreicht werden soll. Im Anschluss muss das Losungsmittel verdampft wer-
den. Dazu werden die impragnierten Rovings durch einen Trocknungsofen gefiihrt. Das
Prozessschema ist in Abbildung 2-1 skizziert.

I Losungsmitteldampfe ‘

I Andruckrollen | rY:

J Andruckrollen ‘

Gewebe- bzw.
Rovingspule

‘ Aufwickelstation ‘

Trennfolie

Polymerlésung ‘

Impragnierwalze [

Abbildung 2-1: Prozessschema der L6sungsmittelimprégnierung [17]

Mit dieser Technologie kann im Allgemeinen eine homogene Impragnierung erreicht wer-
den. Jedoch lasst sich diese Technologie nur fiir Thermoplaste anwenden, fiir die ein Lo-
sungsmittel verfligbar ist. Dartiber hinaus muss der Prozess hohe Anforderungen hinsicht-
lich der Reinigung der Losungsmitteldampfe aus dem Trocknungsofen erfiillen.
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Zusatzlich kann der Trocknungsschritt zu einer thermischen Degradation der Tape-Ober-
flache fuhren. Bei unglinstiger Prozessfiihrung kann es zudem zum Einschluss von L6-
sungsmittel und dadurch zur Porenbildung kommen [16; 17].

Schmelzimpréagnierung

Fiir die Tape-Herstellung mittels Schmelzimpragnierung wird die thermoplastische Matrix
in einem Extruder in den schmelzfliissigen Zustand Gberfihrt und in die Rovings eingear-
beitet. Hierfiir stehen unterschiedliche Prozessrouten zur Verfiigung. Bei der
Schmelzimpragnierung mittels Doppelbandpresse wird die Thermoplastschmelze direkt
zwischen die Verstarkungshalbzeuge extrudiert. AnschlieBend durchlduft das Material
eine Doppelbandpresse, in der die Rovings vollstandig impragniert und konsolidiert wer-
den. Eine weitere Prozessroute ist die Schmelzimpragnierung in einem geschlossenen
Werkzeug. Dabei wird die Thermoplastschmelze in ein Werkzeug extrudiert, das die Ro-
vings durchlaufen. Uber Umlenkungen innerhalb des Werkzeuges bilden sich Schmelze-
keile mit lokalen Druckgradienten aus, wodurch die Rovings impragniert werden. Abbil-
dung 2-2 zeigt die Prozessschemata der beiden beschriebenen Prozessrouten.

Verstarkungshalbzeug ‘

Q ‘ Doppelbandpresse | konsolidiertes
T Halbzeug

;:{ % /

.
X

N S
‘ Extruderdiise [T h = ~l .
L a ()
=
©
Vorrichtung zur Spreizung der Fasern L Abzugsrollen
‘ Impragnierdise [+
N+
@}/ﬁ_ R+
‘ [T
Rollgnbahp mit Extruder |
Schneidvorrichtung

. . | Roving Regal
Aufwickler 3-Walzen- ‘ £7e8 ‘

Kalander

Abbildung 2-2: Prozessschema der Prozessrouten zur Schmelzimprdgnierung mittels
Doppelbandpresse (oben) und im Imprégnierwerkzeug (unten) [17; 18]

Die Schmelzimpragnierung hat eine vergleichsweise geringe Komplexitat, da die thermo-
plastische Matrix in Granulatform mit Standardextrudern verarbeitet werden kann. Zu-
dem sind hohe Materialdurchsatze sowie eine anwendungsfallspezifische Anpassung der
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Matrix durch Compoundierung moglich. Bei der Prozessroute auf Basis der Doppelband-
presse stellt die Anlagentechnologie jedoch hohe Investitionskosten dar [17; 18].

Pulverimpragnierung

Die Pulverimpragnierung basiert auf Verwendung der thermoplastischen Matrix in Pulver-
form. Analog zur Schmelzimpragnierung existieren bei der Pulverimpragnierung zwei un-
terschiedliche Prozessrouten zur Herstellung von UD-Tapes. In der ersten Prozessroute,
der trockenen Pulverimpragnierung, wird das Thermoplast-Pulver (iber einen ionisierten
Luftstrom in einem Wirbelbett dispergiert. Die geerdeten Fasern werden durch dieses
Wirbelbett geflihrt, wodurch das Pulver an den Fasern anhaftet. Diese Prozessroute kann
daher nur mit elektrisch leitenden Verstarkungsfasern umgesetzt werden. Die zweite Pro-
zessroute wird auch nasse Pulverimpragnierung genannt. Hierbei wird das Thermoplast-
pulver in einem Schaum gebunden, durch den die Rovings gefiihrt werden. AnschlieSend
missen die Fasern getrocknet werden, so dass nur das Pulver zurlickbleibt. Der letzte
Schritt ist bei beiden Prozessrouten identisch. Er besteht in dem Aufschmelzen des Pulvers
sowie der Einarbeitung der Thermoplastschmelze mit Hilfe von einem Kalander. Die feine
Verteilung des Thermoplasts auf und zwischen den Rovings reduziert die erforderlichen
FlieBwege. Abbildung 2-3 zeigt die Prozessschemata dieser beiden Prozessrouten.

-

NS e

O m _;- ’ ; OO O
\ Fasern (geerdet)

| ionisierte Luft porose Platte |

14
3§ eladenes
‘ getrocknete Luft ﬁ_@nj gMedium

[ownes o

=g
S @| H
& | [Boosss] [

I Aufwickelstation

I

- ]@: : Q/ 3 @/
= A |
= | | Trocknungs- Kalander
Polymerschaumbad ‘—j:! ? einheit

Abbildung 2-3: Prozessschemata der Prozessrouten zur Pulverimprdgnierung mittels tro-
ckener Imprégnierung (oben) [19] und nasser Imprdgnierung (unten) [20]
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Die Pulverimpragnierung eignet sich je nach Prozessroute nur fir elektrisch leitfahige Ver-
starkungsfasern und flir Thermoplaste, die bereits nach deren Herstellungsprozess in Pul-
verform vorliegen. Ist letzteres nicht der Fall, ist ein zuséatzlicher Prozessschritt fir das
Mahlen des Granulats erforderlich. Typische PartikelgrofRen liegen beispielsweise bei ca.
50 um fir Polyetheretherketon (PEEK) und bei bis zu 250 um fiir Polyimid. Voraussetzung
fiir eine homogene und porenfreie Impragnierung der Rovings ist der gleichmaBige Auf-
trag des Thermoplastpulvers. Speziell bei der nassen Impragnierung kdnnen Feuchtig-
keitsriickstande zu erhdhter Porositat fuhren [19-21].

Film-Stacking

Das Film-Stacking Verfahren nutzt vorgefertigte Thermoplast-Folien zur Herstellung von
UD-Tapes. Die gespreizten und ausgerichteten Rovings werden abwechselnd mit der Ther-
moplast-Folie gestapelt. AnschlieRend durchlduft der Stapel (engl.: stack) aus einzelnen
Faser- und Thermoplast-Folien (engl.: film) eine Doppelbandpresse. In dieser werden die
Thermoplast-Folien aufgeschmolzen und imprdgnieren die Rovings. Durch die schicht-
weise Stapelung werden die erforderlichen FlieBwege reduziert. Abbildung 2-4 zeigt das
Prozessschema des Film-Stackings.

ol

Vsl

Abbildung 2-4: Prozessschema des Film-Stackings zur Herstellung von UD-Tapes [22]

: Faserregal

: Spreizeinheit
: Folienabzug
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: Kalander

: Abzug

NO O WN

Bei diesem Herstellungsverfahren kdnnen hohe Durchsatze erreicht werden. Auf Grund
des schichtweisen Aufbaus und der verkirzten FlieBwege ist eine homogene Impragnie-
rung mit geringer Porositdt moglich. Der notwendige Einsatz einer Doppelbandpresse
stellt jedoch hohe Investitionskosten dar [23; 24].

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass vor allem die Prozesstechnologien,
welche eine kostenintensiven Doppelbandpresse nutzen, die Herstellung qualitativ hoch-
wertiger Halbzeuge ermoglichen. Dahingegen bergen sowohl die Lésungsmittel- als auch
die Pulverimpragnierung die Gefahr einer erhohten Porositdt. Um diese bei allen darge-
stellten Verfahren zu minimieren, ist eine ausreichende Entliftung wahrend dem Einar-
beiten der Thermoplastschmelze erforderlich, um Lufteinschliisse zu vermeiden. Eine aus-
fihrlichere Beschreibung der Zusammenhange bei den Herstellungsverfahren findet sich
unter anderem in [20-22; 25-27].
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2.1.2 Technologien zur Verarbeitung thermoplastischer Prepregs

Grundsatzlich existiert eine Vielzahl unterschiedlicher, kommerziell verfiigbarer Prozess-
technologien fir die Verarbeitung thermoplastischer Prepregs. Jede dieser Technologien
ist dabei auf eine Halbzeugform spezialisiert. Im Folgenden werden nur die Technologien
betrachtet, die sich auf die Verarbeitung von UD-Tapes fokussieren. Hierflir hat sich in den
letzten Jahren die in Abbildung 2-5 dargestellte sequenzielle Prozesskette etabliert.

Tapelegen Konsolidieren Umformen / Funktionalisieren

Prozessschritt

0
»

Funktionalisiertes

T [ Tapelaminat Bauteil / Preform
apegelege P / Bauteil

Abbildung 2-5: Sequenzielle Prozesskette zur Verarbeitung von UD-Tapes. (Quellen Pro-
zessschritt v.l.: Dieffenbacher, Fraunhofer ICT und KraussMaffei)

Das Konsolidieren ist nach Henning et al. [13] als ,,das weitestgehend einschlussfreie Zu-
sammenfiihren von Fasern, Matrix und gegebenenfalls Fillstoffen und das Verfestigen
zum Faserverbundbauteil” definiert. Wird dieser Prozessschritt zusammen mit dem Tape-
legen in eine Prozesstechnologie integriert, spricht man von sogenannten In-situ-Konsoli-
dierungs-Verfahren. Bei anderen Ansdtzen dieser Prozesskette sind beide Schritte in se-
paraten Technologien umgesetzt. Eine Gegeniberstellung beider Verfahren ist in [28] auf-
gefuhrt. Im Folgenden werden die einzelnen Schritte der Prozesskette erldutert.

Tapelegen

Das Tapelegen von UD-Tapes zu einem Tapegelege ist der erste Schritt der beschriebenen
Prozesskette. Ausgehend vom UD-Tape als Halbzeug wird ein schichtweiser Aufbau er-
stellt. Dabei werden einzelne UD-Tape Streifen entsprechend einer definierten Kontur in
die erforderliche Lange konfektioniert und nebeneinander abgelegt. Durch die Stapelung
mehrerer solcher Lagen Ubereinander wird ein schichtweiser Aufbau generiert. Innerhalb
einer Lage haben alle Fasern dieselbe Orientierung. Von Lage zu Lage kann diese Orien-
tierung jedoch beliebig variieren und so den Anforderungen im spateren Bauteil ange-
passt werden. Dariber hinaus ist es moglich, die Position der Streifen frei zu wahlen,
wodurch lokale Verstarkungen, sogenannte Patches, appliziert werden kdnnen.
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Bei den technologischen Umsetzungen des Tapelegens dominieren zwei Verfahren. Das
,2Automated Fiber Placement” (AFP) und das ,Automated Tape Laying” (ATL). Die Basis
beider Verfahren bilden Industrieroboter bzw. Portalsysteme, die mit einem Legekopf
ausgeruistet sind [14; 29; 30]. Der Unterschied zwischen AFP und ATL besteht darin, dass
beim AFP mit Hilfe eines beweglichen Legekopfes eine Kriimmung in der Halbzeugebene
realisiert werden kann. Dieser zusatzliche Freiheitsgrad ist jedoch abhangig von der Bie-
gesteifigkeit des Halbzeugs und damit von der Halbzeugbreite [31]. Daher werden im AFP
typischerweise Halbzeugbreiten < 50 mm verarbeitet, wohingegen die Halbzeugbreiten
bei ATL Prozessen zwischen 50 und 200 mm liegen. Beide Verfahren bieten somit die Mog-
lichkeit einer endkonturnahen Verarbeitung und ausschussoptimierten Bauteilfertigung
in kurzen Zykluszeiten. Diese Aspekte sind von unmittelbarer Relevanz fir den Anwen-
dungsbereich Luft- und Raumfahrttechnik. In diesem Kontext sind heute zahlreiche kom-
merziell verfligbare oder prototypische Umsetzungen bekannt [10; 32; 33]. Abbildung 2-6
zeigt jeweils ein Beispiel flir das AFP bzw. das ATL Verfahren.

,ﬂ.'m.n N

Abbildung 2-6: Verfahren zum Tapelegen von UD-Tapes. Beispielhafte Darstellung einer
AFP Anlage (links, [34]) und ATL Anlage (rechts, [35])

Konsolidieren

Die von Henning et al. formulierte Definition fiir den zweiten Schritt in der Prozessroute,
das Konsolidieren, erfordert bei teilkristallinen Thermoplasten das Aufheizen des Tapege-
leges bis liber die matrixspezifische Schmelztemperatur sowie das anschlielende Abkiih-
len unter Druck. Dieser gesamte Vorgang kann nach [36; 37] in die folgenden Teilschritte
gegliedert werden:

1) Laminatverdichtung zur Herstellung des intimen Kontakts
2) Autohésion der Schmelzefronten

3) Matrixdurchdringung, Impragnierung und Quetschfluss
4) Erstarren der Matrix

Da es sich bei UD-Tapes um vorimpragnierte Halbzeuge handelt, wird davon ausgegangen,
dass die Vereinigung von Fasern und Matrix bereits im Herstellungsprozess des Tapes ab-
geschlossen wurde. Die Grundprinzipien der einzelnen Teilschritte werden nachfolgend
beschrieben.
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Laminatverdichtung zur Herstellung des intimen Kontakts

Der erste Schritt beim Konsolidieren ist die Laminatverdichtung und umfasst das Verbin-
den der Einzellagen. Die durch die unebene Oberflachenbeschaffenheit des Halbzeugs
entstehenden Liicken werden hierbei geschlossen. Ist dieser Zustand erreicht, herrscht
sogenannter intimer Kontakt. Die Modellvorstellung nach Lee & Springer [38] in Abbildung
2-7 veranschaulicht den Ausgangszustand zu Beginn der Laminatverdichtung (t = 0).

Flachendruck

T |

G——l ——l
Wo I ao

by 0 . b,

UD Tape

Abbildung 2-7: Modellvorstellung der Laminatverdichtung nach Lee & Springer [38]

Lee & Springer modellieren die Oberflache des Halbzeugs bei t = 0 als rechteckiges Profil.
Dabei ist bg die Breite der Erhebungen, wo der Abstand zwischen den Erhebungen und ap
die Héhe der Erhebungen. Durch einen von auRen applizierten Druck p,,,,,, entsteht trans-
versaler Quetschfluss, so dass sich die Rechtecke verformen. Der Grad des intimen Kon-
taktes D;. wird nach [38] entsprechend Formel (2-1) als das Verhaltnis zwischen der Kon-
taktflache b zum Zeitpunkt t und der Kontaktflache wy + by zum Zeitpunkt t = 0 definiert.

b

S — 2-1
wo + by (2-3)

Dic

Entsprechend den Annahmen aus [38] lasst sich die Formel fiir den Grad des intimen Kon-
takts zum Zeitpunkt t unter Berucksichtigung des Drucks pg,,,, der Faser-Matrixviskositat
Wy und der Oberflachenbeschaffenheit (aq, by, wy) in Formel (2-2) Gberfihren.

1
5

1 5 Wo\ [Qo\?

D =———|1+ Papp (1 + —0) (—0) tl (2-2)
1+ b—o Hms by / \by

0

Vollsténdiger intimer Kontakt liegt vor, sobald der Wert D;. = 1 erreicht wird. Die erfor-
derliche Zeit t;., die bendtigt wird, um diesen Zustand zu erreichen kann durch Umstel-
lung von Formel (2-2) in Formel (2-3) wie folgt angegeben werden:

2 5
by 1 (bo) [( WO> l
tic = — 1+—) -1 2-3
“ 5papp1+% ao bo (23)
0
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Die Modellvorstellung nach Lee & Springer beruht auf den Annahmen, dass der applizierte
Druck sowie die Faser-Matrix-Viskositat konstant sind. Die Validierung des Modells zeigt
fiir das betrachtete Materialsystem (PEEK-CF, APC-2 Fa. ICl Fiberite Corporation) eine hin-
reichend genaue Ubereinstimmung. Dennoch wurde das Modell von Mantell & Springer
flir nicht-isotherme Prozesse angepasst:

1
D = 1+5(1 + " Papp dt| (2-4)
Wo |-1mf

Aus der Modellvorstellung in Formel (2-3) geht hervor, dass der applizierte Druck pgpp,
die Faser-Matrix-Viskositat w,,s sowie die Oberflachenbeschaffenheit des Tapes einen
Einfluss auf die Zeit bis zur Erreichung des vollstandigen intimen Kontaktes t;. haben. So
verlangern ein geringerer Prozessdruck, eine hohe Viskositat sowie eine unebene Ober-
flache die erforderliche Zeit t;.. Sobald die Liicken zwischen den Einzellagen vollstandig
geschlossen wurden, kann die Autohédsion der Schmelzefronten (iber die gesamte Ober-
flache stattfinden [37; 39].

Autohdsion der Schmelzefronten

Die Autohdsion ist ein Interdiffusionsprozess, der auftritt, sobald sich die Schmelzefronten
zweier kompatibler Thermoplastschmelzen berihren. Bei diesem Prozess diffundieren
Teile der Molekiilketten durch die Kontaktfliche hindurch, so dass die Festigkeit in der
Grenzflache bei vollstandig abgeschlossener Autohdsion denselben Wert erreichen kann,
wie im Feststoff [38; 40]. Lee & Springer definieren fiir den Grad der Autohdsion von teil-
kristallinen Thermoplasten eine Formel, welche die Festigkeit S zu einem Zeitpunkt t und
die Endfestigkeit S- der Bindung ins Verhaltnis setzt. Dieser Zusammenhang kann nach
[38] auch mit Hilfe der Zeit seit Beginn des Autohdsionsprozesses t, und einer tempera-
turabhangigen Konstante x entsprechend Formel (2-5) ausgedriickt werden. Die Kon-
stante x erhalten Lee & Sprigner durch einen Fit der Ergebnisse aus den Validierungsver-
suchen an das aufgestellte Modell.

Dy, = xtl/4 (2-5)

In den Ergebnissen ist festgehalten, dass eine Variation des Drucks keinen signifikanten
Einfluss auf den Grad der Autohasion hat. Folglich muss der applizierte Druck lediglich so
grof’ sein, dass der intime Kontakt erreicht werden kann.

Matrixdurchdringung/Imprégnierung/Quetschfluss

Liegen die Kanten des Tapegeleges frei, so kdnnen nach Herstellung des intimen Kontakts
und abgeschlossener Autohdsion Druckgradienten an diesen entstehen. Dies fiihrt zu
transversalem Matrixfluss, der Faserverschiebungen induziert und auch Quetschfluss ge-
nannt wird. Dies ist beispielhaft in Abbildung 2-8 skizziert.
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Abbildung 2-8: Transversaler Matrixfluss bzw. Quetschfluss und resultierende Faserver-
schiebung beim Konsolidieren nach [41]

Auf Grund der unterschiedlichen Viskositat parallel und senkrecht zur Faserrichtung von
UD-Tapes ist der Quetschfluss senkrecht zur Faserrichtung starker ausgepragt, da nach
[42] gilt n, > ny, wobei n; die Viskositat parallel zur Faserrichtung und n, die Viskositat
senkrecht zur Faserrichtung darstellt. Durch den Quetschfluss kénnen zuséatzlich Inhomo-
genitaten auf Grund der Oberflachenbeschaffenheit der einzelnen UD-Tapes ausgeglichen
werden, jedoch kann er auch zu einer ungewiinschten Abnahme der Laminatdicke fiihren.

Erstarrung

Der beim Konsolidieren aufgebrachte Druck muss auch wahrend der Abkihlung weiterhin
aufrechterhalten werden. Laut Literaturangaben bis zur Unterschreitung der Glastiber-
gangstemperatur, da ab dieser keine mikrobrownschen Bewegungen mehr moglich sind
[43; 44]. Diese Empfehlung gilt vorrangig fiir den finalen Formgebungsprozess, so dass bei
einer Weiterverarbeitung des Tapelaminats der Durckabbau theoretisch bereits nach un-
terschreiten der Kristallisationstemperatur moglich ist. Um jedoch Eigenspannungen zu
reduzieren, sind reproduzierbare und beidseitig homogene Abkihlraten erforderlich [44].

Da sich die Abkuhlrate direkt auf die Kristallisationskinetik der thermoplastischen Matrix
auswirkt, muss diese einen bestimmten Wert erreichen, um einen definierten Kristallisa-
tionsgrad zu erhalten. Das Verhalten eines teilkristallinen Thermoplasts bei Abkiihlung mit
unterschiedlichen Abkiihlraten ist in der Literatur an zahlreichen Stellen beschrieben [45—
50]. Auf diese Thematik wird in Abschnitt 2.2.2 detailliert eingegangen. Die Prozessemp-
fehlungen fir die einzuhaltenden Abkiihlraten werden materialspezifisch von den UD-
Tape Herstellern bereitgestellt. Fir die technische Umsetzung des Prozessschritts der
Konsolidierung gibt es unterschiedliche kommerziell verfiigbare Technologien. Je nach
eingesetztem Matrixmaterial kénnen alle oder nur ausgewahlte Technologien genutzt
werden. In Tabelle 2-2 werden diese dargestellt und anhand unterschiedlicher Kriterien
bewertet.

In der Verarbeitung von faserverstarkten Kunststoffen fir die Anwendung in der Luft- und
Raumfahrt ist besonders der Autoklav-Prozess hervorzuheben. Dieser hat sich Gber Jahre
zum Standardprozess entwickelt und dient als Referenz fiir andere in Tabelle 2-2 genannte
Verfahren. Als Alternative zum Autoklav-Prozess etablieren sich seit einigen Jahren Ferti-
gungsverfahren, bei denen die Konsolidierung nicht im Autoklav stattfindet, die soge-
nannten , Out-of-Autoclave” (OoA) Prozesse. Vorteile gegenliber dem Autoklav-Prozess
bestehen in den geringeren Kosten fiir Invest und Verbrauchsmittel sowie in einer héhe-
ren Energieeffizienz und héheren Produktionsraten [51].
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Tabelle 2-2: Verfahren zur Konsolidierung und vergleichende Bewertung nach [52; 53]
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Bauteilherstellungsprozess

Der Begriff Bauteilherstellungsprozess bezeichnet im Rahmen dieser Arbeit den finalen
Herstellungsschritt, indem das konsolidierte Laminat zu einem Bauteil verarbeitet wird.
Dieser kann im Allgemeinen aus der reinen Umformung der Laminate oder der Umfor-
mung mit gleichzeitiger Funktionalisierung bestehen. In beiden Fallen wird das Laminat
zunachst aufgeheizt, wodurch die Matrix erweicht und eine Umformung ermdglicht wird.
Hierbei kann eine Dekonsolidierung der Einzellagen auftreten [54].

Die reine Umformung des Tapelaminats erfolgt in einer vertikal schlieBenden, hydrauli-
schen Presse. Die erforderlichen Umformkrafte sind gering, so dass bereits Anlagen mit
niedriger Presskraft ausreichend sind [55]. Das aufgeheizte Tapelaminat wird zunachst mit
einem Handlingssystem zum Werkzeug transferiert. Beim SchlieBhub der Presse erfolgt
die Umformung entsprechend der Werkzeuggeometrie. Das Umformwerkzeug setzt sich
aus einer positiven und einer negativen Halfte zusammen. Eine detaillierte Betrachtung
dieses Prozesses ist in [28] zu finden. Typischerweise ist ein finales Besdumen der Bauteile
nach diesem Schritt erforderlich.

Der kombinierte Prozess aus Umformen und Funktionalisieren liefert dagegen werkzeug-
fallend Bauteile. Hierfiir stehen grundsatzlich zwei Prozesse zur Verfligung: das FlieRpres-
sen und das SpritzgielRen. Beim FlieBpressen werden Tapelaminate umgeformt und gleich-
zeitig mit einer thermoplastischen FlieBpressmasse liberpresst [56]. Die SchlieRbewegung
des Werkzeuges erfolgt hierbei vertikal unter Verwendung einer hydraulischen Presse. Im
SpritzgieBen wird das Tapelaminat mit einer SpritzgieRmasse hinterspritzt, wobei das
Werkzeug (iblicherweise eine horizontale SchlieRbewegung durchfihrt. Letztere Prozess-
variante ermoglicht es, das Tapelaminat nur lokal zu funktionalisieren. Durch die horizon-
tale SchlieBbewegung des Werkzeuges sind jedoch die Anforderungen an die Handlings-
und Werkzeugtechnologie gréRer als beim Uberpressen [57-61].
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2.2 Aromatische Polyetherketone

Polyaryletherketone (PAEK) sind teilkristalline Thermoplaste und werden durch Polykon-
densation auf Basis von Keto- und Ethergruppen hergestellt. Die Synthese von PAEK
wurde erstmals 1962 erfolgreich von der Firma DuPont umgesetzt [62]. Zwei Jahre spater
gelang auch der Firma ICI die Synthese eines Polyetherketons [63]. Im Jahr 1979 stellte ICI
erstmals ein sogenanntes Polyetheretherketon (PEEK) vor und vier Jahre spater auf der
K-Messe 1983 ein kohlenstofffaserverstarktes PEEK-System mit der Bezeichnung
APC (aromatic polymer composite). Die allgemeine Strukturformel fiir Polyaryletherke-
tone ist in Abbildung 2-9 dargestellt. PAEK-Systeme zeichnen sich besonders durch eine
hohe Glaslibergangstemperatur (Tg = 143 °C) und Schmelztemperatur (Tm = 334 °C) aus,
was eine hohe Einsatztemperatur ermoglicht. Darliber hinaus weisen sie eine hohe Lose-
mittel- und Chemikalienbestandigkeit auf. PAEK-Systeme werden daher vor allem in der
Luft- und Raumfahrtindustrie eingesetzt [44].

OO

Abbildung 2-9: Allgemeine Strukturformel eines Polyaryletherketons [44]

Bei der Verarbeitung stellt die hohe Schmelztemperatur von PAEK sowie die hohe Visko-
sitat eine Herausforderung dar. Die Verarbeitungstemperaturen liegen oft 50 °C oberhalb
der Schmelztemperatur, um die Viskositat herabzusetzen. Aufgrund der hohen erforder-
lichen Verarbeitungstemperaturen sind nicht alle Fertigungsverfahren zur Verarbeitung
geeignet. Dies fuhrt zu einem Kompromiss bei der Materialauswahl zwischen Verarbeit-
barkeit und Einsatztemperatur, ausgedriickt durch die Glasliibergangstemperatur [64].

Die zwei wichtigsten Vertreter der Gruppe der PAEK sind Polyetheretherketon (PEEK) und
Polyetherketonketon (PEKK). Im Vergleich zu PEEK wird PEKK bisher fir weniger Anwen-
dungen genutzt. Daher ist die Datengrundlage fiir die Anwender geringer. Untersuchung
an PEEK befassen sich unter anderem ganzheitlich mit deren Verarbeitbarkeit, Morpholo-
gie, Delaminationsverhalten sowie mechanischen Eigenschaften [65—70]. Bei den Unter-
suchungen zu PEKK stehen meist dessen Kristallisationskinetik, rheologische Eigenschaf-
ten und die Verarbeitbarkeit im Fokus [46; 71; 72]. Kommerziell verfiigbare Systeme, fa-
serverstarkt und unverstarkt, sind heute bei verschiedenen Anbietern erhaltlich, wie bei-
spielsweise Toray Advanced Composites (ehemals TenCate), Teijin, Solvay, Arkema oder
Victrex [73].

2.2.1 Chemischer Aufbau

Die Unterschiede im chemischen Aufbau von Polyaryletherketon ergeben sich aus der Se-
guenz und dem Verhéltnis von synthetischen Keto- (K) und Ether- (E) Molekdlen. Einige
typische Polymere der PAEK sowie deren Anteil an Keto-Molekiilen bzw. -Verbindungen
(keto linkages) sind in Abbildung 2-10 gezeigt.
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Abbildung 2-10: Vertreter der PAEK sowie deren Anteil an Keto-Verbindungen nach [74]

Auf Grund lhrer Konstitution und Konfiguration besitzen Keto-Molekiile im Vergleich zu
den Ether-Molekiilen eine geringere Flexibilitdt. Bei Polymeren mit héherem Anteil an
Keto-Verbindungen fiihrt dies daher zu einer erhdéhten Steifigkeit der Makromolekiile und
einer hoheren Glaslibergangstemperatur. Des Weiteren ermdéglichen Keto-Molekiile eine
héhere Packungsdichte. Die Abstdande zwischen den Molekiilen nehmen ab, die Kompakt-
heit der kristallinen Struktur nimmt zu. Hierdurch entstehen starkere intermolekulare Bin-
dungskrafte und somit eine gréBere kristalline Bindungsenergie. Dies hat eine hohere
Schmelztemperatur zur Folge [44; 74; 75]. Der Einfluss von Keto-Molekilen wurde bereits
in verschiedenen wissenschaftlichen Arbeiten untersucht [76-79].

Der Zusammenhang zwischen Glastibergangs-, Schmelztemperatur und Anteil an Keto-
Molekiilen wird in Abbildung 2-11 dargestellt. Im Folgenden wird detaillierter auf den che-
mischen Aufbau von PEKK eingegangen, da dieses System die Matrix des hier verwende-
ten Halbzeugs darstellt.

400 -

300 -
L

200 +

Temperatur [°C]

0 20 40 60 80
% Keto

Abbildung 2-11: Thermische Eigenschaften von PAEK in Abhdngigkeit des Ketoanteils [80]
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Verglichen mit anderen PAEK hat das PEKK Homopolymer den groRten Anteil an Keto-
Molekilen und daher auch die hochste Tg und Tm. Es wird aus Diphenlyether (DPE) und
Terephthalsdure (T) hergestellt, welche para-phenyl-Bindungen aufweist. Die hohe Glas-
Ubergangstemperatur ist fiir verschiedene Anwendungen ein Vorteil, jedoch liegt die
Schmelztemperatur bei ungefahr 400 °C und damit nah an der Zersetzungstemperatur.
Dies stellt eine grofle Herausforderung bei der Verarbeitung dar, da das Prozessfenster
sowie die zugehorigen Toleranzen klein sind. Durch die Synthese von isomeren Copoly-
meren kdnnen die Molekiile jedoch modifiziert werden. Hierdurch ist es moglich, die ther-
mischen Eigenschaften zu andern und das Prozessfenster fiir die Verarbeitung zu vergro-
Bern [74; 75; 80]. Konkret wird dazu die Terephthalsdure durch Isophthalsdure (1) substi-
tuiert, die meta-phenyl-Bindungen aufweist. Die Verbindung aus DPE und T bzw. | bildet
das Isomer Terephthaloyl bzw. Isophthaloyl, deren Strukturformeln in Abbildung 2-12 ge-
zeigt werden. Terephthaloyl Molekiile besitzen eine geradlinige Struktur (para-Stellung)
und sind starr. Isophthaloyl Molekiile haben hingegen einen Knick (meta-Stellung) und
stellen dadurch eine strukturelle Variation dar [44; 74].

O
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Abbildung 2-12: a) Terephthaloyl Isomer und b) Isophthaloy! Isomer [80]

Auf Grund seiner Konfiguration beeinflusst Isophthaloyl die Flexibilitat und Beweglichkeit
der Molekiile sowie das Kristallisationsverhalten. Es reduziert die makromolekulare Re-
gelmaRigkeit der Struktur und verringert so die erreichbare Packungsdichte in der kristal-
linen Phase. Hierdurch sind die Bindungskrafte geringer und die Schmelztemperatur sinkt.
Bei der Synthese von PEKK werden die beiden Isomere unterschiedlich miteinander kom-
biniert, so dass sich zwei verschiedene Diaden ausbilden, die TT- oder die Tl-Diade, deren
Strukturformeln in Abbildung 2-13 dargestellt sind [75].

1

ool L

Abbildung 2-13: a) TT-Diade, aus zwei Terephthaloyl Molekiilen und b) TI-Diade, aus ei-
nem Terephthaloy! und einem Isophthaloyl Molekiil [80]
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Auf Basis unterschiedlicher Anteile von TT- und TI-Diaden kdnnen unterschiedliche PEKK
Copolymere hergestellt werden. Diese werden anhand der prozentualen Anteile von
Terephthaloyl und Isophthaloyl klassifiziert, dem sogenannten T/I-Verhaltnis (engl.: T/I
ratio). Dieses Verhaltnis wirkt sich auf die Struktur der Makromolekile aus und beeinflusst
dadurch die Schmelztemperatur und das Kristallisationsverhalten. Die Glastibergangstem-
peratur verandert sich jedoch nur geringfligig. Wird der Anteil von TT-Diaden erhoht,
steigt das T/I-Verhaltnis, was in einer hoheren Schmelztemperatur, einer Abnahme der
Kettenflexibilitat und einer Zunahme der Kristallisationsgeschwindigkeit resultiert [74].

Ubliche PEKK Copolymere werden mit einem T/I-Verhiltnis von 80/20, 70/30 oder 60/40
hergestellt. In thermoplastischen Composites wird vorrangig PEKK mit einem T/I-Verhilt-
nis von 70/30 eingesetzt. Im Vergleich zu PEEK-CF Halbzeugen weist dieses die folgenden
Vorteile auf [74; 81]:

- Niedrigere Schmelztemperatur (ca. 11 °C)

- Niedrigere Verarbeitungstemperatur (ca. 20 °C)

- Eine hohere Glasiibergangstemperatur (ca. 19 °C)

- Bessere mechanische Eigenschaften beim Compression After Impact (CAI) Test

In Tabelle 2-3 werden abschlieRend die thermischen Eigenschaften verschiedener PEKK
Typen des Herstellers Arkema und eines PEEK Typs von Victrex gegenibergestellt.

Tabelle 2-3: Thermische Eigenschaften verschiedener PAEKs [82—85]

Hersteller | Typ T/I-Verhiltnis | Tg [°C] | Tm [°C]
PEKK 8002 80/20 165 358

Arkema PEKK 7002 70/30 162 332
PEKK 6002 60/40 160 305

Victrex PEEK 450G 143 343

2.2.2 Kristallisationskinetik und Viskositat

Der Vorgang der Kristallisation tritt bei teilkristallinen Thermoplasten auf und ist thermo-
dynamisch getrieben. Die dabei gegenséatzlichen Mechanismen sind es, die Entropie zu
maximieren und die Enthalpie zu minimieren. Beim Abkihlen aus dem schmelzférmigen
Zustand strebt das System einen festen, geordneten Zustand an, indem sich energetisch
glinstige intermolekulare Wechselwirkungen ausbilden und die Enthalpie reduzieren. Dies
geht mit einem Verlust von Entropie einher [86; 87].

Bei den teilkristallinen Thermoplasten liegt bereits in der Polymerschmelze eine Nahord-
nung (amorphe Struktur) einzelner Molekiile vor, die als Keimbildungszentrum fungiert.
Makromolekiile lagern sich gleichmalig parallel zueinander an und bilden so kristalline
Strukturen. Dieser Vorgang findet besonders dann statt, wenn die Molekiile eine gleich-
malige Konstitution sowie eine regelmalige Konfiguration aufweisen und die Polymer-
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schmelze mit geringen Kiihlraten und unter Druck abgekihlt wird. Die GroRRe der gebilde-
ten Kristallblocke ist dabei von der Abkiihlrate abhéngig. Aus den Blocken kénnen sich
Uberstrukturen, sogenannte Sphirolithe, bilden. Diese haben einen maRgeblichen Ein-
fluss auf die Materialeigenschaften [88].

PEKK kristallisiert durch Faltung der Molekiilketten zu Spharolithen wodurch sich ein or-
thorhombisches Kristallsystem bildet [75; 80; 89—-91]. Die Kristallisationskinetik wird dabei
durch das im PEKK vorliegende T/I-Verhaltnis beeinflusst [47; 92-96]. Im Weiteren kann
bei langeren Temperprozessen eine Sekundarkristallisation eintreten [80; 97]. Das unter-
schiedliche Kristallisationsverhalten der PEKK Copolymere lasst sich anhand der Kristalli-
sationsgeschwindigkeit in Abhangigkeit der Temperatur verdeutlichen. Diese wird hier
durch die Halbzeit (engl.: half-time) der Kristallisation dargestellt, welche die erforderliche
Zeit beschreibt, um 50 % der endgiltigen Kristallinitat zu erreichen. Abbildung 2-14 zeigt
diese Zeit fiir PEKK Typen mit verschiedenen T/I-Verhaltnissen sowie fiir PEEK.

Kristallisations-Halbzeit PEKK vs. PEEK

O °

E 5 —o—80/20 PEKK
e 5 —e—70/30 PEKK
= —e—60/40 PEKK
(0] 7

N
£ 6 —— PEEK

©

T 5

2

s

= 3

L
bt 2

o

ey )

w 1

-: \G\‘

7

180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 29 300 310 320

Temperatur [°C]

Abbildung 2-14: Kurven der Kristallisations-Halbzeit fiir PEKK Copolymere mit verschiede-
nen T/I-Verhdltnissen im Vergleich zu PEEK [98]

Das Diagramm zeigt, dass PEKK mit einem T/I-Verhaltnis von 70/30 eine hohere Kristalli-
sationsgeschwindigkeit als mit einem Verhaltnis von 60/40 aufweist. Zudem ist die
Schmelztemperatur geringer als bei einem T/I-Verhaltnis von 80/20. Somit kann bei nied-
rigeren Verarbeitungstemperaturen und einer kirzeren Kiihlzeit eine ausreichende Kris-
tallinitat erreicht werden [74; 81]. Alternativ zur Halbzeit der Kristallisation verwendet
T. Choupin [75] die Zeit bis zum Erreichen des Enthalpiepeaks (engl.: peak time) bei der
isothermen Kristallisation. Er konnte zeigen, dass sich das T/I-Verhaltnis auch auf den ma-
ximalen Kristallisationsgrad auswirkt, welcher mit steigenden T/I zunimmt. Abbildung
2-15 zeigt den Zusammenhang von peak time und Temperatur fiir das PEKK Homopolymer
(T/1'=100/0) sowie das Copolymer mit T/I-Verhaltnissen von 90/10 bis 50/50.
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Abbildung 2-15: Zeit bis zum Enthalpie-Peak (iber der Temperatur fiir die isotherme Kris-
tallisation von PEKK Copolymeren mit verschiedenem T/I-Verhdltnis [80]

Eine Moglichkeit, den Kristallisationsgrad analytisch zu bestimmen bietet das Analysever-
fahren der dynamischen Differenz-Kalorimetrie (DSC). Hierbei wird eine Probe mit defi-
nierter Einwaage einem vorgegebenen Temperaturzyklus unterzogen. Der resultierende
Warmestrom wird gemessen und mit einer bekannten Referenz verglichen. Dies ermog-
licht es, physikalische und chemische Umwandlungsvorgange zu identifizieren. Eine ge-
naue Beschreibung des technischen Verfahrensschemas ist in [99; 100] zu finden. Die Be-
rechnung des Kristallisationsgrades X der faserverstarkten Matrix unter Berucksichtigung
einer moglichen kalten Kristallisation erfolgt entsprechend Formel (2-6) [101].

— AHC + AHc,kall:
¢ (1 -vp)AH?

(2-6)

Hierin beschreibt AH_ die Kristallisationsenthalpie, AH_ ;. die Enthalpiednderung bei
kalter Kristallisation, v; den Faservolumengehalt und AH? die spezifische Gesamtkristal-
lisationsenthalpie. Letztere wird an mehreren Stellen in der Literatur fur PEKK mit
AH? =130 J/g angegeben [46; 64; 90; 97]. T. Choupin hat in [75] mittels DSC-Messungen
und unter Verwendung von Formel (2-6) den resultierenden Kristallisationsgrad fir die in
Tabelle 2-3 genannten PEKK Typen des Herstellers Arkema in Abhdngigkeit der Kiihlrate
bestimmt. Die Ergebnisse hierzu sind in Tabelle 2-4 zusammengefasst. Diese zeigen, dass
far das hauptsachlich in faserverstarkten Thermoplasten verwendete PEKK Copolymer mit
T/1-Verhaltnis von 70/30 kaum Unterschiede im Kristallisationsgrad vorliegen. Weiterhin
konnten Hsiao et al. feststellen, dass Kohlenstofffasern keinen Einfluss auf die Kristallisa-
tionskinetik haben. Dies begriinden die Autoren in [45] damit, dass PEKK selbst bereits
eine ausreichend hohen Nukleierungseigenschaft aufweist.
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Tabelle 2-4:  Kristallisationsgrad in Abhdngigkeit der Abkiihlrate fiir verschiedene PEKK
Copolymere [75]
Kristallisationsgrad X in % bei einer Abkiihlrate von
PEKK Typ | T/I-Verhiltnis
10 °C/min 5 °C/min 1 °C/min

PEKK 8002 80/20 39 39 40
PEKK 7002 70/30 31 32 33
PEKK 6002 60/40 2 14 28

In seiner Arbeit hat sich T. Choupin ebenfalls mit dem Einfluss des Kristallisationsgrades
auf die Mechanik befasst. Dazu fiihrte er Zugprifungen bei Raumtemperatur (RT) und
oberhalb von Tg bei 180 °C durch. Je hoéher der Kristallisationsgrad, desto hdher der
E-Modul und die Streckspannung, wobei der Zusammenhang linear war. Die Bruchdeh-
nung nimmt hingegen mit steigendem Kristallisationsgrad ab. Die Unterschiede waren bei
der Priftemperatur von 180 °C deutlicher als bei Raumtemperatur. Dies ist darauf zuriick-
zufihren, dass die amorphen Phasen des Polymers bei erh6hten Temperaturen ein dukti-
leres Verhalten aufweisen, so dass die mechanischen Eigenschaften unter Zug von den
kristallinen Anteilen abhangig sind [75]. Tregub et al. konnten nachweisen, dass sich der
Kristallisationsgrad ebenfalls auf die dynamischen und statischen Biegeeigenschaften aus-
wirkt [102; 103].

Das fir faserverstarkte Thermoplaste verwendete PEKK Copolymer hat eine Schmelztem-
peratur von T = 334 °C und wird typischerweise bei Temperaturen von tber 350 °C ver-
arbeitet. Durch die hohe Verarbeitungstemperatur kénnen makromolekulare Anderun-
gen hervorgerufen werden, bei denen der Thermoplast chemisch vernetzt. Dieser Vor-
gang wird in der Literatur als Crosslinking bezeichnet und wurde bereits von unterschied-
lichen Autoren bei PEEK festgestellt [104—110]. Beim Crosslinking kommt es zu einer che-
mischen Umwandlung der Makromolekiile, was die Kristallisationskinetik sowie den ma-
ximal erreichbaren Kristallisationsgrad und damit die mechanischen Eigenschaften beein-
flusst. Dieser Prozess findet bei PEEK ab 400 °C und einer bestimmten Haltezeit statt. Die
einzelnen Schritte sind in Abbildung 2-16 dargestellt und verlaufen sequenziell:

Schritt 1: Initiierung durch Kettenspaltung in den Carbonyl- und Etherbindungen.
Schritt 2: Die Kettenspaltung erzeugt Radikale, denen Wasserstoffmolekile fehlen.

Schritt 3: Die Radikale kdnnen sich neu anordnen, indem Sie unter Abspaltung von Was-
serstoff-Molekilen an einen Benzol-Ring anbinden und sich so Phenyl-Radikale bilden.

Schritt 4: Binden diese an ein Radikal aus einer benachbarten Kette an, entstehen soge-
nannte Cross-Links. Einzelne Ketten vernetzen so miteinander. Alternativ kann es auch zur
Bildung von Dibenzuforan- oder Fluorenon-Derivaten kommen.

Wenn sich die Ketten miteinander vernetzen, entstehen gréRere Makromolekiile mit ein-
geschrankter Beweglichkeit. Dies fuhrt zu einer Reduktion des Kristallisationsgrades [104;
111-114]. Der Prozess wurde von T. Choupin mit einer thermogravimetrischen Analyse
(TGA) an PEKK Copolymeren untersucht [75].
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Abbildung 2-16: Crosslinking-Prozess von PEEK [110]

Die Analyseergebnisse von T. Choupin zeigen eine Gewichtsabnahme ab 500 °C. Diese
Temperatur liegt oberhalb der Verarbeitungstemperatur, was aber nicht ausschlief3t, dass
es davor bereits zur molekularen Veranderung kommt. Daher fihrte T. Choupin weitere
Untersuchungen anhand isothermer TGA-Messungen bei 400 °C durch. Die Ergebnisse zei-
gen, dass ein Gewichtsabfall nach 15 Stunden vorliegt. Zusatzlich erfolgte eine Gel-Per-
meations-Chromatographie (GPC) fiir unterschiedlich lang getemperte Proben. Hierbei
zeigte sich eine Zunahme der Molmasse ab 5 Minuten Haltezeit, wobei die Molekiilanzahl
nahezu gleichblieb. Choupin folgerte daraus, dass parallel zur Vernetzung auch eine Ket-
tenspaltung stattfindet und dass beide Phdanomene zu gleichen Anteilen auftreten. Da sich
die Vernetzung auf die Beweglichkeit der Ketten auswirkt, sollte sich auch eine Steigerung
der Glasibergangstemperatur beobachten lassen. Bei den Untersuchungen von Choupin
ist dies jedoch nur um einen geringen Wert von maximal 5 °C der Fall. Aufgrund der Ver-
netzung sinkt der Kristallisationsgrad, was sich negativ auf die mechanischen Eigenschaf-
ten auswirkt. Dies ist am Beispiel des E-Moduls und der Streckspannung in Tabelle 2-5
dargestellt. Die mechanischen Eigenschaften wurden an Proben ermittelt, die fiir eine de-
finierte Zeit bei 400 °C gehalten wurden. AnschlieRend erfolgte die Abkihlung auf 260 °C
aus der Schmelze und Kristallisation der Proben.

Tabelle 2-5:  Mechanische Eigenschaften bei 180 °C fiir PEKK 6002 in Abhdingigkeit der
Haltezeit bei 400 °C [75]

Haltezeit bei 400 °C [min] | Kristallinitdt [%] | E-Modul [MPa] | Streckspannung [MPa]

0 25,0 145 7,5
60 20,1 130 6,1
120 18,5 106 4,8
180 17,4 89 4,7

240 12,2 58 3,1
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Zusammengefasst kann aus den Untersuchungen von T. Choupin festgehalten werden,
dass auch PEKK zum Vernetzen bei hohen Temperaturen und langeren Haltezeiten neigt.
Zu derselben Aussage kommen auch Ferrara und Seferis in [71]. Zusatzlich konnten sie
feststellen, dass sich das Crosslinking auch auf den Porenanteil auswirkt.

Die reduzierte Beweglichkeit der vernetzten Makromolekile wirkt sich ebenfalls auf die
Viskositat des PEKK aus [104; 111-114]. Hierflr untersuchte T. Choupin die komplexe Vis-
kositat von PEKK-Proben in einem Rheometer. Die Proben wurden zuvor bei unterschied-
lichen Temperaturen getempert. Bei konstanter Frequenz wurde die komplexe Viskositat
Uber einen definierten Zeitraum gemessen. Die Ergebnisse zeigten, dass die komplexe Vis-
kositat fur alle Proben ansteigt. Je hdher die Anlasstemperatur war, desto friiher beginnt
der Anstieg. Bei einer Anlasstemperatur von 400 °C ist dies nach einer Zeit von ca. 50 Mi-
nuten der Fall. Ab einer Verarbeitungszeit von t > 50 Minuten und einer Verarbeitungs-
temperatur von T > 360 °C hat Crosslinking demnach auch einen Einfluss auf die Viskositat
von PEKK. Literaturwerte fiir die Viskositat von PEKK lassen sich beispielsweise in [115]
finden. M. Hou und D. de Weger geben hierin eine Viskositat von n = 490 Pa-s bei 375 °C
bzw. n =360 Pa-s bei 395 °C an.

2.3 Porositat bei kontinuierlich faserverstarkten Ther-
moplasten

Poren kénnen im Allgemeinen als Fehlstellen im Material bezeichnet werden. Sie entste-
hen bei der Verarbeitung durch Lufteinschllisse, Ausgasungen aus dem Material oder
Restfeuchtigkeit [116; 117]. Bei schichtweise aufgebauten kontinuierlich faserverstarkten
Thermoplasten, wie beispielsweise Tapegelegen, kénnen Poren innerhalb einer Schicht
(intra-laminar) oder zwischen zwei Schichten (interlaminar) auftreten [112; 116; 118]. In-
tralaminare Poren werden weiter in Micro- und Meso-Poren unterteilt. Micro-Poren sind
Poren, die sich zwischen den Fasern befinden. Meso-Poren treten in matrixreichen Berei-
chen auf. Je nach Verarbeitungsverfahren gibt es unterschiedliche Parameter, die sich auf
den Porenanteil sowie dessen Art und Auspragung auswirken [119].

Die GroéRBe von Poren kann sich durch thermische Ausdehnung, Diffusionseffekte, den Pro-
zessdruck sowie die Temperaturfihrung andern [120; 121]. Das Wachstum von Poren
wird dabei als die Ausdehnung von eingeschlossener Luft bei bestimmten Temperaturen
und Driicken beschrieben [122] und findet vorrangig beim Aufheizen statt. Dieser Effekt
wird als Dekonsolidieren bezeichnet [123]. Der wichtigste Prozessparameter ist nach Shim
et al. der Prozessdruck [124]. Durch Anpassung des Drucks und dem Temperaturprofil
konnen Poren zum Kollabieren gebracht werden, so dass sich die Porositat reduziert [125].
Des Weiteren kann ein angelegtes Vakuum vor allem bei hohen Temperaturen helfen in-
terlaminare Poren zu reduzieren [126]. Diese kommen auf Grund der Oberflachenbe-
schaffenheit der Halbzeuge zustande, die somit einen Einfluss auf die Porositdt im Bauteil
hat [127; 128]. An der Laminatoberflache konnen interlaminare Poren direkt evakuiert
werden. Innerhalb der duBersten Schichten missen sie zunachst in der Ebene durch die
Matrix zu den Fasern diffundieren. Hier werden sie durch Micro-Poren evakuiert, die als
Vakuum-Kanale fungieren. Alternativ ist eine Diffusion in Dickenrichtung bis zur Laminat-
oberflache oder den Micro-Poren in der nachsten Laminatschicht moéglich [128].
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Bei ATP Prozessen mit in-situ Konsolidierung spielen beispielsweise die Temperatur, An-
presskraft und Kontaktzeit eine entscheidende Rolle [129]. Eine hohe Oberflachenrauig-
keit hindert hierbei die Auspragung des intimen Kontaktes und fihrt zu interlaminaren
Poren. Im Vergleich zu interlaminaren Poren stellt die Reduktion von intralaminaren Po-
ren eine grofRere Herausforderung dar, da diese im Material eingeschlossen sind. Somit
existieren keine direkten Vakuumkanaéle zur evakuierten Umgebung. Die Poren missen
durch die Matrix diffundieren, wobei die Permeabilitat fir Luft gering ist [130]. Einen
wichtigen Faktor stellt daher die Gasdiffusion am Interface zwischen Pore und Matrix dar
[131], die sich wahrend der Verarbeitung unter Druck und Temperatur jedoch um meh-
rere GrolRenordnungen andern kann [132].

Neben den prozessspezifischen Einflussparametern existieren auch materialspezifische
Eigenschaften, die den Porenanteil beeinflussen. Hierzu zadhlt der Porenanteil im Halb-
zeug, der Kristallisationsgrad sowie der Faservolumenanteil [133]. Zur Charakterisierung
der Porositat existieren verschiedene Analyseverfahren und Messmethoden. Im Folgen-
den werden einige dieser detaillierter vorgestellt.

Eine zerstorungsfreie Moglichkeit zur Bestimmung der Porositdt ist die Dichtemessung.
Hierbei wird aus der relativen Differenz zwischen der analytischen und der gemessenen
Composite-Dichte die Porositat abgeleitet. Flr die Messung der Composite-Dichte kdnnen
das Archimedes-Verfahren (ASTM D792, DIN EN ISO 1183-1) oder das Dichtegradient-Ver-
fahren (ASTM D1505, DIN EN ISO 1183-2) eingesetzt werden. Eine Alternative dazu stellt
das direkte Messen von GrofSe und Gewicht dar. Weiterhin missen Matrix- und Faseran-
teil fur die Berechnung der analytischen Dichte bekannt sein. Diese kdnnen durch Zerset-
zen oder Verbrennen der Matrix (ASTM D3171, DIN EN 2564 bzw. ASTM D2584, DIN EN
ISO 1172) ermittelt werden. Die maximale Genauigkeit der Dichtemessung zur Bestim-
mung der Porositat liegt laut Judd und Wright bei + 0,5 % [116]. Bei diesem Verfahren
werden Charakteristika wie die PorengroRe oder -form jedoch nicht analysiert [134].

Eine weitere Moglichkeit zur Untersuchung der Porositét ist die Mikroskopie. In Schliffbil-
dern kann durch das Zahlen der Poren [135; 136] oder mithilfe des Flachenanteils [137—
139] die Porositat abgeleitet werden. Diese Methode liefert im Vergleich zur Dichtemes-
sung dhnliche Werte [140]. Die Genauigkeit kann laut Purslow bis zu + 0,2 % betragen
[136]. Um ein reprasentatives Ergebnis zu erhalten, schlagen Bodaghi et al. eine Mindest-
zahl von 20 bis 25 Proben vor [141]. Fiir die Bestimmung der Porositdt mittels Mikroskopie
ist es erforderlich, das Bauteil zu zerstéren und Proben zu entnehmen.

Im Gegensatz dazu kann die Porositdt in einer Ultraschallmessung oft flr ein gesamtes
Bauteil zerstorungsfrei ermittelt werden. Hierbei werden zwei Techniken unterschieden,
die Durchschallungstechnik und die Reflektions- oder Riickstreuungstechnik. Bei beiden
Techniken kann die Signalgeschwindigkeit oder die Signaldampfung verwendet werden.
Letztere ist dabei weniger sensitiv fir lokale Schwankungen im Faservolumengehalt und
wird daher haufiger eingesetzt [142]. Zusatzlich ist die Messfrequenz ein wichtiger Pro-
zessparameter, da die Signaldampfung bei gleichbleibendem Porenanteil mit steigender
Frequenz zunimmt [143]. Vor allem bei geringen Unterschieden im Porenanteil kann hier-
durch eine hohe Auflésung der Defekte erzielt werden. Der Zusammenhang zwischen Po-
rositdt und Dampfung ist nach Stone und Clarke anndhernd linear, wobei sich in ihren
Ergebnissen zwei Bereiche fiir die Steigung ergeben. Der erste Bereich fiir eine Porositat
< 1,5 % und der zweite Bereich fir eine Porositat > 1,5 % [143]. Fur eine hohe Genauigkeit
der Messergebnisse sollte die Oberflache der Proben oder Bauteile eine geringe Rauigkeit



Grundlagen und Kenntnisstand 25

aufweisen. Darliber hinaus erfordert dieses Verfahren die Verwendung eines Koppelme-
diums, beispielsweise Wasser, weshalb bei Matrixsystemen mit hoher Feuchtigkeitsauf-
nahme eine nachgeschaltete Trocknung durchgefihrt werden muss. Zudem ist die Mess-
geschwindigkeit gering und die Priifung ganzer Bauteile zeitintensiv [119].

Ein weiteres Verfahren ist die Analyse der Porositat mittels mikro-Computertomographie
(mikro-CT). Bei diesem wird eine Serie von Rontgenbildern der Probe oder des Bauteils
aus unterschiedlichen Betrachtungsrichtungen aufgenommen und anschliefend ein
3D-Modell erstellt. Mit diesem Verfahren kann die héchste Genauigkeit erreicht werden.
Die absolute Porositdt hangt dabei stark von den Bildverarbeitungsmethoden ab. Wich-
tige Parameter sind unter anderem die Auflésung und die definierten Schwellen fiir die
Grauwerte, welche Fasern, Matrix und Poren separieren [144]. In diesem Kontext haben
Madra et al. bei der Untersuchung identischer Proben mit unterschiedlichen Verfahren
festgestellt, dass die mikro-CT Messungen tendenziell zu héheren Porositatswerten fiih-
ren als bei der Dichtemessung [134]. Fiir einen geringen Porenanteil < 6 % haben Yang
und Elhajjar gezeigt, dass die Ergebnisse der mikro-CT ebenfalls Gber den Werten aus der
Analyse mittels Mikroskopie liegen [145]. Verglichen mit den anderen hier vorgestellten
Verfahren ist der gréRte Nachteil bei der mikro-CT Methode die ProbengréRe. Die Auflo-
sung ist invers proportional zur Probengrof3e, was bedeutet, dass eine hohe Auflésung nur
bei kleinen Proben mit Abmessungen in Millimeter-Bereich erreicht werden kann. Zudem
sind die Investitions- und Unterhaltungskosten der CT-Gerate hoch [119]. Fiir Weitere In-
formationen wird an dieser Stelle auf die Fachliteratur verwiesen [116; 142; 146—-156].

2.4 Abgrenzung zum Stand der Wissenschaft und
Technik

In der vorliegenden Arbeit wird ein PEKK-CF UD-Tape in einer mehrstufigen Prozesskette,
bestehend aus den Schritten Tapelegen, Konsolidieren und Bauteilherstellungsprozess,
verarbeitet. Dabei liegt der Fokus auf der Identifikation prozessiibergreifender Parameter,
welche die Morphologie der Halbzeuge und Bauteile beeinflussen. Konkret werden die
beiden Morphologiemerkmale Porositdt und Kristallisationsgrad analysiert. In diesem
Kontext lassen sich verschiedene Vorarbeiten finden, in denen sich die Autoren ebenfalls
mit der Untersuchung von faserverstarkten Kunststoffen fiir die Anwendung in der Luft-
und Raumfahrt befassen. GroRRtenteils betrachten die Autoren hierin die Porositat oder
den Kristallisationsgrad als ein Qualitatskriterium mit Einfluss auf die mechanischen Ei-
genschaften. Im Folgenden wird daher konkret auf die Abgrenzung zu diesen Arbeiten
eingegangen. Es werden die Unterschiede zu den jeweils gewadhlten Ansatzen, Methoden
oder Technologien vorgestellt. Dazu werden zunachst einzelne ausgewahlte Arbeiten im
Detail betrachtet. AnschlieBend werden weitere Paper und Verdéffentlichungen tabella-
risch zusammengefasst und die Hauptunterschiede hervorgehoben.

In seiner Dissertation untersucht T. K. Slange eine Prozessroute, die sich dhnlich zu der
Prozessroute in dieser Arbeit aus der Halbzeugfertigung und dem Bauteilherstellungspro-
zess zusammensetzt [157]. Bei den untersuchten Materialsystemen handelt es sich um
zwei verschiedene PEEK-CF Tapes, dem TC1200 von Toray Advanced Composites sowie
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dem APC-2 von Solvay. Der Prozessschritt Halbzeugfertigung wird von Slange in drei Vari-
anten umgesetzt und umfasst die Verarbeitung von Tapes zu Tapegelegen oder (vor-)kon-
solidierten Laminaten.

Bei der ersten Variante werden die Tapes lediglich lokal mittels UltraschallschweiBen
(USSW) zu einem unkonsolidierten Tapegelege fixiert. Die zweite Variante nutzt einen
AFP-Prozess, umgesetzt durch Anlagentechnik der Firma Coriolis. Hierbei findet beim Le-
gen der Tapes eine in-situ Konsolidierung statt. Als dritte Variante, welche die Referenz-
variante darstellt, wird ein Tapegelege manuell hergestellt und in einer hydraulischen
200 t Pinette P.E.I. Presse konsolidiert. Hierbei wird das Gelege auf 286 °C aufgeheizt und
bei einem Druck von 10 bar fiir 20 Minuten gehalten. Die anschliefende Abkihlung erfolgt
mit einer Kihlrate von 2,5 °C/min, wodurch die gesamte Zykluszeit ca. 2 Stunden betragt.

Der Bauteilherstellungsprozess wird auf derselben Presse durchgefiihrt. Bei diesem
Schritt werden die Halbzeuge aus den drei Herstellungsvarianten in einem Infrarot-Heiz-
feld aufgeheizt und wieder zu flachen Laminaten verpresst. Slange variiert bei diesem
Schritt die Aufheiztemperatur (T1 = 390 °C, T» = 420 °C) und den applizierten Druck
(p1 =20 bar, p2 = 100 bar). Innerhalb der Prozessroute untersucht er das Dekonsolidie-
rungsverhalten in Abhangigkeit der Halbzeugfertigung beim Aufheizen im IR-Heizfeld. Die
Bewertung der Bauteileigenschaften erfolgt nach dem Bauteilherstellungsprozess. Slange
untersucht hierbei drei Kriterien, welche die Konsolidiergiite beschreiben. Zunachst ana-
lysiert er die resultierenden Dickenschwankungen in Abhangigkeit der Halbzeugdicken-
verteilung. Als zweites Kriterium bewertet er den Porenanteil mittels Ultraschallmessung
und Schliffbildern. Fir die Bewertung der Einfllisse auf die Mechanik fiihrt er Biegepri-
fungen durch und vergleicht die gemessenen Biegefestigkeiten fiir die unterschiedlichen
Halbzeugfertigungsverfahren in Abhangigkeit des Porenanteils. Die zentralen Unter-
schiede zu der vorliegenden Arbeit bestehen demnach in den folgenden Punkten:

1) Beider Matrix des verwendeten Materialsystems handelt es sich um PEEK.

2) Die Halbzeugfertigung (USSW, AFP und Presse) unterscheidet sich zu der hier ge-
nutzten Prozessroute, bestehend aus ATP und vakuumbasierten Konsolidieren
(vgl. Abschnitt 3.1.2).

M. H. Salek untersucht in seiner Arbeit [64] den Einfluss der Prozessparameter auf die
mechanischen Eigenschaften bei der Verarbeitung von PEKK-CF Tape. Er verwendet dafiir
ebenfalls ein Halbzeug der Firma Solvay. Die Prozessroute umfasst in seiner Arbeit ledig-
lich den Schritt Konsolidieren. Hierbei erfolgt die Herstellung der Tapegelege manuell,
durch Zuschnitt und Stapeln der Tapes direkt von der Mutterspule in einem eigens kon-
struierten Werkzeug. Die Konsolidierung wird in einer hydraulischen 30t Presse der Firma
Wabash umgesetzt. Dabei variiert Salek die Prozessparameter Aufheiztemperatur
(T1=325 °C, T» = 345 °C), Haltezeit (t1 = 10 min, t; = 15 min) sowie die Kihlrate
(7 °C/min — 10 °C/min). Die Aufheizung der Gelege erfolgt direkt Gber den Kontakt mit
dem beheizten Werkzeug. Wahrend dem Konsolidieren in der Presse nutzt er zwei ver-
schiedene Druckprofile, die sich in die Schritte Kontaktdruck, Konsolidierungsdruck und
Verfestigungsdruck aufteilen:

- Profil 1: 0,48 MPa Kontakt 1,38 MPa Konsolidierung 1,72 MPa Verfestigung
- Profil 2: 0,48 MPa Kontakt 1,72 MPa Konsolidierung 2,07 MPa Verfestigung
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An den konsolidierten Laminaten untersucht Salek anschlieBend den resultierenden Kris-
tallisationsgrad sowie die mechanischen Eigenschaften E-Modul und Zugfestigkeit parallel
und orthogonal zur Faserorientierung. Im Vergleich zu dem Ansatz von Salek bestehen die
Hauptunterschiede zu der hier vorliegenden Arbeit in den folgenden Punkten:

1) Salek wendet mit dem Konsolidieren nur einen Prozessschritt aus der gesamten
Prozessroute an. Er bericksichtigt nicht das automatisierte Tapelegen sowie den
Bauteilherstellungsprozess.

2) Der Prozessschritt Konsolidieren erfolgt auf einer Presse und unterscheidet sich
somit grundlegend von dem hier genutzten vakuumbasierten Prozess (vgl. Ab-
schnitt 3.1.2).

3) Eranalysiert nur den Kristallisationsgrad und nicht die Porositat.

T. Choupin untersucht in seiner Dissertation [75] die Einfllisse auf die Kristallisationskine-
tik verschiedener PEKK-Typen und deren Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaf-
ten. In einem anwendungsorientierten Ansatz tGbertragt er seine Ergebnisse auf die Ferti-
gung von faserverstarkten Halbzeugen aus PEKK-CF Tapes. Bei den unverstarkten Materi-
alien handelt es sich um verschiedene Typen des Herstellers Arkema mit unterschiedli-
chen T/I-Verhéltnissen (vgl. Kapitel 2.2). Fir die Herstellung der faserverstarkten Halb-
zeuge nutzt Choupin ein 60/40 System (PEKK 6002, geringe Kristallisationsgeschwindig-
keit, pseudo-amorph) und ein 70/30 System (PEKK 7002, mittlere Kristallisationsge-
schwindigkeit, teilkristallin).

Die Tapegelege werden manuell gestapelt und mittels Ultraschallschweifen miteinander
fixiert. Der Lagenaufbau umfasst zwei Varianten, eine rein unidirektionale Konfiguration
und eine weitere in + 45°. Das Konsolidieren der Tapegelege erfolgt mit zwei unterschied-
lichen Prozessen. Die Referenz bildet ein Autoklav-Prozess ab. Der zweite Prozess ist das
Konsolidieren der Gelege in einer hydraulischen Presse, mit der hohere Kihlraten von bis
zu 20 °C/min erreicht werden. In beiden Prozessen ist die Zieltemperatur von T = 360 °C
und der applizierte Druck von p = 7 bar identisch. Choupin variiert beim Konsolidieren die
Kihlraten sowie die Haltezeiten bei definierten Temperaturniveaus wahrend dem Abkuh-
len, wodurch er unterschiedliche Kristallisationsgrade erreicht. An den konsolidierten La-
minaten untersucht er neben dem resultierenden Kristallisationsgrad auch die Art der
Kristallbildung. Fiir die Bewertung der Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaften
flhrt er Zugversuche durch. Zusammengefasst konnen daher die folgenden Hauptunter-
schiede zu der hier vorliegenden Arbeit festgehalten werden:

1) Choupin fokussiert sich auf die Kristallisationskinetik und den Einfluss des Kristal-
lisationsgrades auf die Zug-Eigenschaften von UD und + 45° Laminaten.

2) Er betrachtet nur einen Schritt in der Prozesskette, den der Konsolidierung.

3) Das Konsolidieren erfolgt im Autoklav und in einer Presse. Diese Prozesse unter-
scheiden sich grundlegend von dem hier genutzten vakuumbasierten Konsolidie-
ren (vgl. Abschnitt 3.1.2).
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Eine Arbeit, die sich konkret mit dem Einfluss von Poren auf die mechanischen Eigenschaf-
ten von faserverstarkten Kunststoffen befasst, ist die Dissertation von W. Liebig [158]. Im
Detail untersucht er den Einfluss des Porenanteils auf die Mechanik unter Druckbelastung.
Dabei steht die Beschreibung der Schadensentwicklung auf Grund der Poren im Fokus.
Um diese zu untersuchen, tGberfuhrt Liebig den strukturellen dreidimensionalen Aufbau
der FVK in einen vereinfachten modellhaften Verbund, bestehend aus der Matrix und min-
destens zwei Fasern, zwischen denen eine Pore platziert wurde. Fiir die Charakterisierung
der Grundlagen der Modellbildung werden kohlenstofffaserverstarkte Laminate auf Basis
von Epoxy-Prepregs vom Typ M21/T800 der Firma Hexcel hergestellt. Das Stacking erfolgt
manuell. AnschlieBend werden die Gelege im Autoklav-Prozess konsolidiert. Hierbei vari-
iert Liebig den Prozessparameter Druck p =1, 3, 5 und 7 bar, wodurch eine unterschiedli-
che Porositat resultiert. Der entwickelte Modellverbund ermdéglicht das Materialverhalten
numerisch abzubilden und analytisch zu beschreiben. Die Ergebnisse von Liebig tragen
somit zu grundlegenden Erkenntnissen liber die Versagensmechanismen hinsichtlich der
Schadigungsinitiierung und der Schadensentwicklung bei.

Verglichen mit dieser Arbeit bestehen die folgenden zentrale Unterschiede:

1) W. Liebig fuhrt seine Untersuchungen auf Basis eines Epoxy-Prepregs durch.
2) Auf Grund des Materialsystems ist nur der Prozessschritt Konsolidieren relevant.

Eine weitere Arbeit, die hier aufgefuhrt wird, ist ein Paper von M. Mehdikhani [119]. Hie-
rin gibt Mehdikhani eine umfangreiche Ubersicht {iber Arbeiten zu den Themen Bildung
von Poren, charakteristische Eigenschaften von Poren sowie Auswirkungen von Poren auf
die Mechanik. In der nachfolgenden Ubersicht in Tabelle 2-6 werden weitere Literatur-
guellen genannt und die Hauptunterschiede stichpunktartig hervorgehoben.

Tabelle 2-6:  Abgrenzung zum Stand der Wissenschaft und Technik (Uberblick)

Quelle | Matrix | Halbzeugform Hauptunterschiede und Schwerpunkte

Prozess (hydraulische Presse)
[159] PEKK Tape
Schwerpunkte: Mechanische Eigenschaften (u.a. Biege, Schub)

Tape und long dis- | prozess (hydraulische Presse und Autoklav)
[160] PEKK continuous
fiber (LDF) Schwerpunkte: Mech. Eigenschaften, Vergleich LDF vs. Tape

Halbzeugform und Prozess (hydraulische Presse)

(71] PEKK LDF Schwerpunkte: Kristallisationskinetik und Modellierung dieser
mit Velisaris-Seferis Model.

Prozess (hydraulische Presse)

[64] PEKK Tape Schwerpunkte: Kristallisationskinetik fir verschiedene Tempe-
(Cytec PEKK) raturprofile und Driicke in Korrelation mit den mech. Eigen-
schaften.
Matrix und Halbzeugform
[161] | PA66 CF Gewebe Schwerpunkte: Anderung der Porositit von Ausgangszustand
Prepreg tiber dekonsolidiert zu umgeformt in Abhéngigkeit von Druck,

Aufheiztemperatur, Werkzeugtemperatur.
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Quelle | Matrix | Halbzeugform Hauptunterschiede und Schwerpunkte
Matrix und Prozess (Oven Vacuum Bag — OVB)

[162] PEEK PEEK-CF Tape Schwerpunkte: Reduktion von Poren durch Diffusion und Eva-
kuierung liber interlaminare Kanale (interlaminare Permeabili-
tat) in Abhangigkeit der Versuchskonfiguration.

Matrix und Prozess (OVB)

[163] PEEK PEEK-CF Tape

Schwerpunkte: Einfluss der Haltezeit auf den Porenanteil.
CF-Epoxy Matrix, Halbzeugform und Prozess (hydraulische Presse)

[164] Epoxy AS4/8552 Schwerpunkt: Reduktion der Porositat durch Anpassung der

Temperaturprofile, so dass das Material fiir einen langeren
UD Prepreg . .. . . - .

Zeitraum bei einer niedrigen Viskositat vorliegt.

Prozess (Autoklav)

[165] PEKK PEKK-CF Tape Schwerpunkte: Einfluss einer Warmebehandlung der konsoli-
dierten Laminate vor dem IR-Heizen auf den Porenanteil beim
Dekonsolidieren.

T650-35 8HS Matrix, Halbzeugform und Prozess (Vacuum Bag Only — VBO)
Gewebe Prepreg

[166] | Epoxy und T40/800B Schwerpunkte: Einfluss von unterschiedlichen Druckniveaus auf

UD Prepreg die Entwicklung der Materialdicke und der Porositat.
Halbzeugform und Prozess (hydraulische Presse)
PEKK-CF

(115] PEKK Gewebe Schwerpunkte: Einfluss von Druck, Haltezeit und Temperatur

auf den Porenanteil und Einfluss auf die mech. Eigenschaften.
CF-PEEK Tape Matrix, Halbzeugform und Prozess (Autoklav)

[167] PEEK Quadrax Gewebe Schwerpunkte: Einfluss von Druck und Materialtyp auf den Po-

(prepreg und - . . .

renanteil und die mechanischen Eigenschaften.
postpreg)

Matrix und Prozess (VBO, hydraulische Presse, AFP)

[149] PEEK PEEK-CF Tape Schwerpunkte: Einfluss der unterschiedlichen Prozesse und
Prozessparameter auf den Porenanteil und die mechanischen
Eigenschaften in-plane shear und ILSS.

PEEK-CF Tape Matrix, Halbzeugform und Prozess (hydraulische Presse)

[168] PEEK Gewebe imprag- Schwerpunkte: Analyse und Bewertung des Einflusses der ther-
niert mit Victrex mischen Vorgeschichte der Matrix und Auswirkung der Pro-
151G zessparameter auf den Porenanteil.

Matrix und Prozess (USSW, AFP, hydraulische Presse)

[169] | PEEK PEEK-CF Tape Schwerpunkte: Einfluss der Vorkonsolidierung auf die Konsoli-

diergite (Porositat) nach dem Umformen.
Prozess (OVB)
[170] | PEKK UD-Tape Schwerpunkte: Einflussfaktoren auf den Porenanteil und die

Mechanik fur unterschiedliche Driicke und Kiihlraten




30 Grundlagen und Kenntnisstand

Zusammengefasst bestehen die Hauptunterschiede dieser Arbeit im Vergleich zum Stand
der Wissenschaft und Technik in den verwendeten Materialsystemen sowohl hinsichtlich
des Matrixmaterials als auch der Halbzeugform und den genutzten Verarbeitungsverfah-
ren. Aus dem Uberblick in Tabelle 2-6 lsst sich ableiten, dass nur wenige Autoren mehr
als einen Prozess aus der Prozesskette zur Verarbeitung von thermoplastischen faserver-
starkten Kunststoffen betrachten.

Dies ist ein zentraler Aspekt, in dem sich die vorliegende Arbeit zu bisherigen Ansatzen
abgrenzt, da hier die morphologischen Eigenschaften Porositat und Kristallisationsgrad
Uber die gesamte Prozesskette hinweg untersucht werden. Zudem betragen die Zyklus-
zeiten meist mehr als 30 Minuten, teilweise sogar mehrere Stunden. Dies kommt zum
einen auf Grund der geringen Heiz- und Kiihlraten zustande. In den Quellen [149; 162;
163; 166] betragen diese 1 — 3 °C/min, maximal jedoch 50 °C/min beim Aufheizen und
20 °C/min beim Abkuhlen in [168]. Zum anderen ist eine lange Haltezeit fur die resultie-
rende Zykluszeit verantwortlich. Diese liegt zwischen 10 Minuten in [115; 169] oder [163]
und 8 Stunden [166]. Mit dem in dieser Arbeit verwendeten Prozess zum Konsolidieren
der Tapegelege, lassen sich deutlich hohere Heiz- und Kiihlraten erreichen, woraus eine
geringere Zykluszeit resultiert als bei allen hier aufgefiihrten Literaturquellen.

Auf Grund der Tatsache, dass das strahlungsinduzierte Vakuumkonsolidieren am Fraun-
hofer ICT entwickelt und bisher nur in einer geringen Anzahl industrialisierter Anlagen
umgesetzt wurde, existieren noch keine wissenschaftlichen Arbeiten, die diesen Prozess
als Teil der Prozesskette zur Verarbeitung von faserverstarkten Hochtemperatur-Thermo-
plasten untersuchen. Daher ergeben sich wissenschaftliche Fragestellungen hinsichtlich
der Nutzbarkeit dieses Prozesses vor allem vor dem Hintergrund des geringen Prozess-
drucks und der anvisierten kurzen Haltezeiten im schmelzférmigen Zustand.
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3 Material, Methoden und Modellbildung

Dieses Kapitel beinhaltet die Grundlagen fir die Versuchsdurchfiihrung und Ergebnisaus-
wertung und gliedert sich in drei Abschnitte. Der erste Abschnitt Material und Verarbei-
tungsprozess stellt das verwendete Materialsystem vor und beschreibt die Prozesskette
zur Verarbeitung im Detail. AnschlieBend werden im zweiten Abschnitt die Methoden und
Vorgehensweisen eingefiihrt. Diese umfassen die selbst entwickelten Methoden zur Un-
tersuchung von Gaps beim Tapelegen sowie die genutzten Methoden zur Charakterisie-
rung der morphologischen Merkmale. Weiterhin werden in diesem Abschnitt die Prozess-
fenster definiert. Der letzte Abschnitt Modellbildung erlautert das verwendete Simulati-
onsmodell zur Abbildung der Kristallisationskinetik.

3.1 Material und Verarbeitungsprozess

3.1.1 Verwendetes Materialsystem

Bei dem innerhalb dieser Arbeit verwendeten Material handelt es sich um ein UD-Tape
aus kohlenstofffaserverstarktem PEKK der Firma Solvay. Das Material ist Teil der firmen-
internen Marke Aromatic Polymer Composites (APC) und die genaue Bezeichnung lautet
APC (PEKK-FC)/ASAD 12K 145/34. Hierbei steht AS4D 12K fiir die verwendete Kohlenstoff-
faser der Firma Hexcel. Die Zahlenkombination am Ende beschreibt das Flachengewicht
von 145 g/m? sowie den Gewichtsanteil der Matrix von 34 %. Tabelle 3-1 zeigt einige der
thermischen und physikalischen Eigenschaften aus dem Datenblatt.

Tabelle 3-1:  Auszug aus dem Datenblatt von APC (PEKK-FC) [171]

Eigenschaft Priifbedingung Ergebnis
Schmelztemperatur Tm [°C] - 337
Glasiibergangstemperatur Tg [°C] - 159
Kristallisationstemperatur T¢ [°C] - 279
0° Zugfestigkeit [MPa] 24 °C 2460
0° Zug E-Modul [GPa] 24 °C 139
90° Zugfestigkeit [MPa] 24 °C 61
90° Zug E-Modul [GPa] 24°C 10,3
0° Druckfestigkeit [MPa] 24 °C 1490
0° Kompressionsmodul [GPa] 24 °C 127
90° Druckfestigkeit [MPa] 24 °C 254
0° Biegefestigkeit [MPa] 24 °C 1710
0° Biegemodul 24 °C 127
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Bis zum Jahr 2016 wurde das Material von der Firma Cytec Industries unter demselben
Eigennamen vermarktet. Hierzu lassen sich ebenfalls Datenblatter finden, wobei die wie-
dergegebenen Eigenschaften, mit denen in den Datenbladttern von Solvay (bereinstim-
men. Es wird daher davon ausgegangen, dass es sich um vergleichbare oder sogar identi-
sche Materialien handelt. Somit werden die wiedergegebenen Verarbeitungshinweise aus
beiden Datenblattern als allgemein giiltig betrachtet. Diese beziehen sich auf das Konso-
lidieren von Tapegelegen aus dem APC (PEKK-FC) Tape. Die Hinweise beschreiben das
Konsolidieren im Autoklav-Prozess als eine mogliche technische Umsetzung. Im Daten-
blatt von Solvay wird dazu die in Abbildung 3-1 dargestellte Prozessfiihrung vorgegeben.
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Abbildung 3-1: APC (PEKK-FC) Konsolidierungszyklus im Autoklav nach [171]

Neben dem Material APC (PEKK-FC) bietet Solvay ein weiteres Material aus der Gruppe
der aromatischen Polyaryletherketone an, das sogenannte APC-2. Hierbei handelt es sich
um ein UD-Tape aus kohlenstofffaserverstarktem PEEK. Dieses Material wurde ebenfalls
bereits vor 2016 von Cytec Industries unter demselben Namen vertrieben. Daher wird an
dieser Stelle auch auf die Datenblatter zu diesem UD-Tape verwiesen [172; 173]. Beim
Vergleich der Verarbeitungshinweise fir den Autoklav-Prozess fallt auf, dass die generelle
Vorgehensweise bei APC und APC-2 identisch ist. Jedoch unterscheiden sich die Zieltem-
peraturen um wenige Grad Celsius. Bei APC (PEKK-FC) betragt die vorgegebene Zieltem-
peratur 377 °C+ 5,5 °C. Im Vergleich dazu betragt diese bei APC-2 (PEEK-FC) 391 °C + 8 °C.
Die Unterschiede lassen sich basierend auf den Angaben in Kapitel 2.2 auf den chemischen
Aufbau zurickfihren.

Neben den Verarbeitungshinweisen fir das Konsolidieren im Autoklav-Prozess gibt Cytec
auch einen Prozesszyklus fiir das Konsolidieren in einer Transfer-Presse an. Abbildung 3-2
zeigt dazu den vorgegebenen Temperatur-Zeit Verlauf. Fir die spateren Kapitel ist insbe-
sondere der Prozessschritt des Abkiihlens relevant. Hierfiir gibt Cytec Industries eine
Werkzeugtemperatur von 204 °C + 10 °C sowie einen Druck von 17,2 bar + 3,4 bar bei
einer Kiihlzeit von mindestens 5 Minuten vor. Unter Berlicksichtigung der Unterschiede



Material, Methoden und Modellbildung 33

bei der Kristallisation von PEEK und PEKK, dargestellt in Abbildung 2-14, kann diese Werk-
zeugtemperatur ebenfalls flir PEKK genutzt werden, solange die Haltezeit entsprechend
gewahlt wird.
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Abbildung 3-2: APC-2 (PEEK-FC) Konsolidierungszyklus in einer Transfer-Presse nach [172]

3.1.2 Prozesskette zur Verarbeitung thermoplastischer UD-Tapes

Bereits in Abschnitt 2.1.2 wurden Technologien zur Verarbeitung thermoplastischer Pre-
pregs entsprechend dem Stand der Technik vorgestellt. Im Rahmen dieser Arbeit wird eine
Prozesskette, bestehend aus den einzelnen Schritten Tapelegen, Konsolidieren und Stem-
pel-Umformung, fiir die Verarbeitung des UD-Tapes eingesetzt. Im folgenden Abschnitt
wird die technische Umsetzung dieser Schritte erldutert.

Fiberforge Tapelegetechnologie (Fa. Dieffenbacher GmbH)

Fiir den ersten Prozessschritt, dem Tapelegen, wird die Dieffenbacher Tapelegetechnolo-
gie Fiberforge verwendet. Diese Technologie kann entsprechend Abschnitt 2.1.2 den ATL
Verfahren zugeordnet werden. Eine solche Fiberforge-Anlage ist Bestandteil der am
Fraunhofer ICT verfligbaren Technologien und in Abbildung 3-3 dargestellt. Die Anlage
verarbeitet UD-Tapes als Rollenware. Das Tape wird von einer Spule abgewickelt und in
die erforderliche Lange geschnitten. AnschlieBend erfolgt der Transport mittels Vakuum-
band auf einen Rotationstisch. Durch die Ablage mehrerer Streifen nebeneinander wird
eine Lage erstellt und durch das schichtweise Stapeln mehrere Lagen libereinander das
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Tapegelege erzeugt. Hierbei werden die Streifen der einzelnen Lagen punktuell mit Strei-
fen der darunterliegenden Lage verschweil3t.

Abbildung 3-3: Dieffenbacher Fiberforge im Technikum des Fraunhofer ICTs

Der gesamte Aufbau des Tapegeleges wird durch die duRere Kontur (Form und Abmes-
sungen), die Faserorientierung in den einzelnen Lagen sowie die Lagenanzahl definiert. Im
Detail finden bei der Verarbeitung von UD-Tapes mit der Fiberforge Tapelegetechnologie
die folgenden Vorgange in chronologischer Reihenfolge statt [8; 174]:

Abwickeln des Tapes

Die Verarbeitung von UD-Tapes erfordert die Verwendung spezieller Spulen. Diese verfi-
gen Uber Seitenscheiben zur Flihrung des Materials beim Abwickeln. Daher sind fiir jede
Tapebreite eigene Spulen erforderlich. Wie in Abbildung 3-3 links zu sehen, kdnnen insge-
samt vier Spulen in das Spulengatter geladen werden. Somit kénnen vier unterschiedli-
chen Materialien verarbeitet werden, wobei eine identische Matrix vorausgesetzt wird.
Unterschiede kdnnen deshalb in der Tapebreite (50 — 165 mm) und der Art der Verstar-
kungsfaser liegen. Es werden jeweils zwei Spulen einer Verarbeitungseinheit (Unit) zuge-
ordnet. Jede Unit besitzt daher eine Materialweiche, die den Wechsel zwischen den zwei
Materialien ermoglicht. Zu Prozessbeginn muss jedes Material einmalig geladen werden.
Hierzu wird das Material in der Weiche Uber eine Klemmung fixiert.

Vorbereitung des Tapes

Bei der Tapevorbereitung wird Material entsprechend der bendtigten Lange von der Spule
abgewickelt und der Anlage zugefiihrt. In einer Schneideinheit wird das Tape geschnitten,
wobei hier ein Winkelschnitt variabel zwischen -45° und +45° eingestellt werden kann.
Dies ermoglicht im spateren Prozess die Reduktion von Verschnitt und eine Optimierung
des endkonturnahen (engl.: near net shape) Legens. Wahrend der Vorbereitung wird das
Material mit Profilen gefiihrt, um ein Verschieben in y-Richtung zu verhindern.
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Transport von der Tapevorbereitung zum Legebalken

Der nach dem Zuschnitt vereinzelt vorliegende Tapestreifen wird mit Bandern von der
Tapevorbereitung zum Legebalken transportiert. Der Legebalken Gbernimmt die eigentli-
che Ablage des Streifens auf den Rotationstisch und ist von der Tapevorbereitung entkop-
pelt. Daher ist beim Transport ein Wechsel der Greifrichtung erforderlich, bei welcher der
Tapestreifen von der Ablage auf einem Band zum Hangen unter einem Band (bergeht.
Der Legebalken steuert dabei die Position in x-Richtung des Tapestreifens.

Ablage auf den Rotationstisch

Nach einer vertikalen Bewegung des Legebalkens wird der Tapestreifen auf dem Rotati-
onstisch abgelegt. Der Rotationstisch steuert Gber Linearantriebe die Position in y-Rich-
tung sowie die Faserorientierung durch Rotation um die z-Achse. Die Tapestreifen der ers-
ten Lage werden mithilfe von Unterdruck auf dem Rotationstisch fixiert. Ab der zweiten
Lage wird jeder Tapestreifen lokal mit Streifen aus der darunterliegenden Lage lokal ver-
schweilSt. Hierflr verfiigt die Anlage Gber Ultraschall-Sonotroden.

Der Prozessschritt Tapelegen setzt sich aus mehreren einzelnen Teilschritten zusammen.
Bei jedem dieser Schritte gibt es ein bestimmtes Toleranzfester, dessen Grof3e durch die
Toleranz des Materials selbst sowie durch die Genauigkeit der einzelnen pneumatischen
und elektrischen Aktuatoren beeinflusst wird. Durch die sequenzielle Abfolge der einzel-
nen Schritte ergibt sich eine Toleranzkette vom Abwickeln des Tapes bis zum Ablegen und
Verschweien der Tapestreifen auf dem Rotationstisch. Um die Prozessgenauigkeit bei
der spateren Versuchsdurchfiihrung bewerten zu kénnen, werden hier drei Begriffe ein-
gefuhrt:

1) Fdhrungsgenauigkeit
Die Fuhrungsgenauigkeit beschreibt die Toleranz in den Fithrungen bei der Vorbe-
reitung der einzelnen Tapestreifen. Diese berechnet sich aus der Differenz zwi-
schen der Zielbreite des Tapes und dem tatsachlichen Abstand der Profile zur Ma-
terialfiihrung.

2) Wiederholgenauigkeit
Die Wiederholgenauigkeit beschreibt die Genauigkeit, mit der ein Tapestreifen
wiederholt an dieselbe Position in y-Richtung gelegt wird und wird als Differenz
zwischen diesen Positionen angegeben. Die gewahlte Anlagengeschwindigkeit
kann dabei einen Einfluss auf die Wiederholgenauigkeit haben.

3) Legegenauigkeit
Die Legegenauigkeit ist die Summe aus Fiihrungsgenauigkeit, Wiederholgenauig-
keit und der Toleranz der Materialbreite. Sie beschreibt die Genauigkeit, mit der
die Tapestreifen einer Lage zueinander abgelegt werden und berechnet sich aus
der Differenz der Abstdnde zwischen zwei Tapes zum eingestellten Sollwert.

Der im letzten Punkt genannte Abstand zwischen zwei Tapestreifen kann tber die Anla-
gensteuerung als Sollwert vorgegeben werden. Es ist sowohl moglich eine Liicke (Gap) als
auch eine Uberlappung (Overlap) in y-Richtung einzustellen. Diese Einstellméglichkeit ist
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beispielsweise erforderlich, um die Toleranzen in der Materialbreite auszugleichen. Hier-
bei ist zu berlcksichtigen, dass Gaps zwischen zwei Tapestreifen beim anschlieBenden
Konsolidieren durch Material in Form von transversalem Quetschfluss geschlossen wer-
den missen. Ist dies nicht gegeben, wiirden die Gaps als Fehlstelle im Laminat verbleiben.

Strahlungsinduziertes Vakuumkonsolidieren (SVK)

Das Konsolidieren der Tapegelege erfolgt mit einem am Fraunhofer ICT entwickelten Nie-
derdruck-Verfahren. Bei diesem Verfahren wird das Tapegelege mittels Infrarotstrahlung
aufgeheizt und der erforderliche Druck durch das Applizieren eines Vakuums erzeugt.
Dadurch ist der Konsolidierungsdruck auf maximal ein bar beschrankt, ahnlich wie bei den
Vacuum Bag Only (VBO) Verfahren.

Bei der Entwicklung dieses Verfahrens wurde ein kohlenstofffaserverstarktes Polyamid 6
(PA6) UD-Tape verwendet. Die Entwicklungsziele waren unter anderem eine kurze Zyklus-
zeit, geringe Investitionskosten sowie ein geringer Energieverbrauch. Dariber hinaus soll
das Verfahren eine thermo-oxidative Schadigung des Materials verhindern. Eine detail-
lierte Beschreibung der Prozessentwicklung ist nicht Bestandteil dieser Arbeit. Hierfir
wird auf die entsprechende Fachliteratur verwiesen [52; 53; 175-177].

Die Anwendung des SVK-Prozesses zum Konsolidieren von Tapegelegen konnte bereits
erfolgreich fir andere technische Thermoplaste validiert werden. Durch eine Weiterent-
wicklung der Dieffenbacher GmbH ist der Prozess kommerziell als Dieffenbacher Fibercon
Technologie verfligbar [178]. Die Versuche im Rahmen dieser Arbeit werden mit dem am
ICT entwickelten Prototypen durchgefiihrt. Dieser kann in drei Module unterteilt werden,
wie in Abbildung 3-4 dargestellt.

Kidhimodul Bestlickungsmodul Infrarot-Heizmodul

Abbildung 3-4: SVK-Anlage: prototypische Umsetzung des strahlungsinduzierten Vaku-
umkonsolidierens
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Das Bestlickungsmodul besteht aus einem verschiebbaren Rahmen, der die Werkzeug-
hélften tragt. Bei diesen handelt es sich um spezielle Glaskeramiken, die fiir Infrarotstrah-
lung durchlissig sind. Uber eine Hubvorrichtung kann die obere Glaskeramik angehoben
und das Tapegelege auf der unteren Glaskeramik platziert werden. Das Infrarot (IR) Heiz-
modul besteht aus zwei symmetrisch aufgebauten IR-Feldern, zwischen denen der ver-
schiebbare Rahmen positioniert werden kann. Dies ermaoglicht ein homogenes Aufheizen
des Tapegeleges von beiden Seiten. Das KithImodul besteht aus zwei wassertemperierten
Kihlplatten, die zum Abkihlen an die Glaskeramiken angelegt werden.

Teil der Prozessvorbereitung ist die Konfiguration der SVK-Anlage entsprechend den ma-
terialspezifischen Randbedingungen. Diese umfassen die Gelegeabmessungen und -dicke,
die erforderliche Zieltemperatur, die Haltezeit bei Zieltemperatur und die Kiihlzeit.
Im Prototyp der SVK-Anlage ist das IR-Heizmodul so ausgelegt, dass eine maximale Gele-
gegroRe von 400 x 400 mm? verarbeitet werden kann. Die Dichtung zwischen den Glaske-
ramiken liegt auRerhalb des konsolidierbaren Bereiches. Beim Aktivieren des Vakuums
entsteht eine Druckdifferenz zwischen der inneren Kammer und der umgebenden Atmo-
sphare. Dadurch biegen sich die beiden Glaskeramiken durch, bis sie mit dem Tapegelege
in Kontakt treten. Der freie Bereich zwischen Dichtung und Tapegelege muss dabei abge-
stltzt werden, da die resultierende Verformung zu inneren Druck- und Biegespannungen
fuhrt, welche die Festigkeit der verwendeten Glaskeramik Ubersteigt. Diese Unterstiit-
zung wird mit einem sogenannten Auflager realisiert [52]. Die Vorgehensweise bei der
Prozessdurchfiihrung kann in finf Schritte unterteilt werden:

Gelege zwischen den Glaskeramiken platzieren
Die Glaskeramiken sind gegeneinander abgedichtet und fiir Infrarotstrahlung durchlassig,
die dadurch vom Tapegelege absorbiert werden kann.

Aktivieren des Vakuums

Das Vakuum in der Kammer zwischen den beiden Glaskeramiken wird durch eine Vaku-
umpumpe aufgebaut. Die Regelung erfolgt manuell iber Kugelventile, wobei ein digitales
Manometer kontinuierlich den Restdruck misst. Durch den Unterdruck in der Kammer
wird der Konsolidierungsdruck auf das Tapegelege im Inneren aufgebaut.

Aufheizen bis Zieltemperatur und Ablauf der Haltezeit

Der verschiebbare Rahmen wird in das IR-Heizmodul geschoben und der Aufheizvorgang
manuell initiiert. Fir die Regelung der Temperatur werden zwei Pyrometer genutzt. Diese
sind im oberen und unteren Heizmodul verbaut und vertikal auf das Zentrum des Tapege-
leges ausgerichtet. Beim Erreichen der Zieltemperatur beginnt die eingestellte Haltezeit.

Abkiihlen tiber Kontaktkiihlung

Nach Ablauf der Haltezeit wird der Rahmen aus dem Heizmodul entnommen und in das
Kihimodul transferiert. Dieses nutzt das Prinzip der Konduktion indem zwei wassertem-
perierte Platten an die Glaskeramiken angelegt werden.
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Vakuum deaktivieren

Ist das Tapegelege auf die Zieltemperatur abgekihlt, wird der Rahmen zuriick in das Be-
stickungsmodul bewegt und das Vakuum deaktiviert. Das konsolidierte Tapegelege, auch
Tapelaminat oder kurz Laminat genannt, kann entnommen werden und der Prozess ist
wieder im Ausgangszustand.

Die SVK-Anlage bietet die Moglichkeit Thermoelemente Typ K zur Temperaturmessung zu
nutzen. Diese Daten werden gemeinsam mit dem gemessenen Restdruck und den Daten
der Pyrometer iber den gesamten Prozess in einem Messprogramm aufgezeichnet.

Verglichen mit den von den Herstellern empfohlenen Verarbeitungsprozessen zur Konso-
lidierung der Tapegelege unterscheidet sich der SVK-Prozess vor allem in zwei Aspekten.
Zum einen ist der Konsolidierungsdruck durch die Nutzung eines Vakuums begrenzt. Zum
anderen ist die Zykluszeit durch die direkte Aufheizung mittels Infrarotstrahlung, kiirzeren
Haltezeiten bei Zieltemperatur und groRBeren Kihlraten bei der Kontaktkiihlung wesent-
lich geringer. Letzterer Aspekt stellt zugleich den grof3ten Vorteil gegeniiber anderen Pro-
zessen dar. Hinsichtlich der Zieltemperaturen ist der SVK-Prozess auf maximal 450 °C aus-
gelegt. Somit kdnnen auch Hochtemperatur-Thermoplaste verarbeitet werden.

Stempel-Umformung der Tapelaminate (Bauteilherstellungsprozess)

Der letzte Prozessschritt bei der Materialverarbeitung ist die eigentliche Herstellung von
Bauteilen unter Verwendung der konsolidierten Tapelaminate und wird hier als Bauteil-
herstellungsprozess bezeichnet. Die verschiedenen technischen Umsetzungen eines sol-
chen Prozesses wurden in Abschnitt 2.1.2 eingefiihrt. Das Umformen und gleichzeitige
Funktionalisieren mittels FlieRpressen oder SpritzgieRen fihrt meist zu komplex geform-
ten Geometrien, fiir die der Einfluss einzelner Prozessparameter auf die Bauteileigen-
schaften nur mit hohem Aufwand bewertet werden kann.

Fiir die Verarbeitung der Tapelaminate im Rahmen dieser Arbeit wird daher der Bauteil-
herstellungsprozess auf den Schritt der Stempel-Umformung reduziert. Weiterhin wird
anstelle einer komplexen, mehrfach gekrimmten Struktur ein Plattenwerkzeug einge-
setzt. Bei den so ,umgeformten” Bauteilen handelt es sich wiederum um zweidimensio-
nale Platten, die fiir eine umfassende Analyse genutzt werden kbnnen. Somit ist es mog-
lich, den Einfluss der Prozessparameter auf die Porositat und den Kristallisationsgrad se-
parat zu bewerten.

Der Bauteilherstellungsprozess beinhaltet die drei Schritte Aufheizen, Transfer und Pres-
sen. Das Aufheizen der Tapelaminate erfolgt mit zwei unterschiedlichen Technologien, um
deren Einfluss auf die resultierende Porositat zu vergleichen. Zum einen drucklos in einem
offenen IR-Heizfeld. Dieses ist als Schubladensystem konstruiert, bei dem das Laminat auf
einem Schubfach aus gespannten Drahtseilen in das Heizfeld einfdhrt. Darin sind zwei ein-
zelne IR-Strahlerarrays oberhalb und unterhalb des Laminates angeordnet. Die Anlagen-
steuerung kann die Leistung der Strahler in den Arrays separat steuern, was eine homo-
gene und schnelle Aufheizung ermdglicht. Die Temperaturregelung erfolgt analog zur
SVK-Anlage mit zwei Pyrometern. Als Prozessparameter werden die Zieltemperatur fir
die Laminatoberseite und -unterseite vorgegeben sowie die Haltezeit bei Zieltemperatur.
Nach Ablauf der Haltezeit fahrt die Schublade automatisiert aus.
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Zum anderen wird ein Kontaktheiztisch der Firma Wickert verwendet [179]. Fiir das Auf-
heizen wird das Tapegelege zwischen zwei Edelstahlbleche gelegt, deren Oberflachen mit
dem Trennmittel Frekote NC-55 behandelt sind. Der gesamte Aufbau wird anschlieRend
auf einem ausziehbaren Gitter platziert und in den Kontaktheiztisch eingefahren. Die Auf-
heizung erfolgt symmetrisch mit zwei Heizplatten von oben und unten durch eine verti-
kale Hubbewegung der oberen Platte. Entsprechend der Dicke des Aufbaus aus Gelege
und Blechen wird ein Abstand eingestellt, so dass die Heizplatten in Kontakt mit dem Ma-
terial sind, ohne einen zusatzlichen Druck auszuliben. Das in Kapitel 2.3 beschriebene De-
konsolidieren soll mit dieser Variante zur Aufheizung der Laminate unterdriickt werden.

Der anschlieBende Transfer in das Plattenwerkzeug erfolgt manuell. Dies ist hier zuldssig,
da die Flache des Plattenwerkzeugs groRer ist als die der Laminate und eine homogene
Temperaturverteilung der Werkzeugoberflache gewahrleistet wird. Somit ist eine exakte
Positionierung nicht erforderlich. Das verwendete Plattenwerkzeug ist mit Ol temperiert
und kann bis auf 220 °C aufgeheizt werden.

Fir das Verpressen der Laminate wird in eine hydraulische Oberkolbenpresse des Typs
DYL 630/500 der Firma Dieffenbacher GmbH verwendet. Die Parallelhaltung der Presse
ermoglicht das gleichmaRige, parallele SchlieRen des Werkzeugs. Die maximale Paralleli-
tatsabweichung der Parallellaufzylinderkolben zueinander betragt 0,2 mm + 0,1 mm aus-
gehend von einer SchlieBgeschwindigkeit im Bereich von 2,0 bis 10,0 mm/s. Bei Verwen-
dung der Parallelhaltung hat die Presse eine maximale SchlieRkraft von 500 Tonnen. Ab-
bildung 3-5 zeigt den verwendeten Versuchsaufbau mit Infrarot-Heizfeld im Technikum
des Fraunhofer ICT.

Abbildung 3-5: Bauteilherstellungsprozess am Fraunhofer ICT. Links: hydraulische Ober-
kolbenpresse DYL 630/500. Rechts: IR-Heizfeld mit Pyrometerregelung
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3.2 Methoden und Vorgehensweisen

In diesem Abschnitt werden Methoden und Vorgehensweisen vorgestellt, die bei der Ver-
suchsplanung und -durchfiihrung sowie der Ergebnisauswertung angewendet werden.
Analog zur Chronologie der Prozesskette werden zunachst die analytischen und theoreti-
schen Methoden fiir den Prozessschritt Tapelegen eingefiihrt. Darauf folgt die Beschrei-
bung der Methoden zur Charakterisierung der morphologischen Eigenschaften von Tapes,
konsolidierten Laminaten und Bauteilen. Abschliefend werden die fiir die Versuchsdurch-
fiihrung relevanten Prozessfenster festgelegt.

3.2.1  Einflussfaktoren auf Gaps im Tapegelege

Beim Tapelegen existieren unterschiedliche prozess- und materialspezifische Faktoren,
die einen direkten Einfluss auf die Gaps zwischen den einzelnen Tapestreifen innerhalb
einer Lage des Tapegeleges haben. Diese Gaps miissen beim anschlieBenden Konsolidie-
ren durch transversalen Materialfluss der Matrix, auch Quetschfluss genannt, geschlossen
werden. Sind die Gaps zu groR und damit die FlieBwege zu lang, bleiben globale Poren im
Laminat bestehen. Die maximal tolerierbare GroRRe eines Gaps ist dabei abhdngig vom ap-
plizierten Druck, der Verarbeitungstemperatur sowie der Haltezeit. Bei einem Overlap
entsteht ebenfalls ein Hohlraum, der durch Quetschfluss geschlossen werden muss. Zu-
satzlich kommt es auf Grund eines Overlaps zu einer lokalen Variation der Gelegedicke.
Diese induziert eine inhomogene Druckverteilung beim Konsolidieren. Beide Varianten
sind schematisch in Abbildung 3-6 dargestellt. Um Gaps und Overlaps miteinander zu ver-
gleichen, werden im Weiteren nur die Querschnittsflachen der Hohlrdume betrachtet.

g
AOverIap >

bGap
«— >
h XXX X __A__ XXX X
Tape | lg'ae®® Gap |gleee®

Abbildung 3-6: Entstehende Querschnittsflcichen bei Overlaps (links) und Gaps (rechts)

Beim Prozessschritt Tapelegen werden die einzelnen UD-Tapes schichtweise in Lagen
Ubereinander platziert. Kommt es in einer Lage zu einem Overlap, wird in der nachsten
Lage ein Tapestreifen darauf abgelegt. Beim anschlieBenden VerschweilRen wirkt ein
Druck auf den platzierten Tapestreifen. Dadurch werden auch die Streifen in den darun-
terliegenden Lagen kompaktiert. Dies hat zur Folge, dass sich der Winkel a vergréRert und
in Winkeln von a > 45° resultiert. Dieser Effekt wird in Abbildung 3-7 dargestellt.
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Abbildung 3-7: Schematische Darstellung eines Overlaps (links) und eines Overlaps mit
dariiber platziertem Tapestreifen (rechts)

Der zu fiillende Querschnitt eines Gaps Agap berechnet sich nach Formel (3-1) aus der Ta-
pehdhe hrape und der Gapbreite bgap.

Agap = hTape * bGap (3-1)

Bei einem Overlap beeinflussen die Tapehdhe und der Winkel a den zu fillenden Quer-
schnitt Aoverlap. Dieser berechnet sich entsprechend Formel (3-2).

2
1 hTape _ hTape

Aovertap = 5 * Mrape * § = 5 * Rrape * tan(a)  2tan(a) 52

Unter der Annahme, dass die gleiche Tapehohe vorliegt, gilt der folgende Zusammenhang:

2
hTape hTape

2 tan(a) < hrape * Doap 2bgap

AOverlap < AGap < tan(a) (3'3)

Auf Basis von Formel (3-3) und Abbildung 3-7 soll gezeigt werden, dass Gaps einen kriti-
scheren Einfluss auf die resultierende Porositdt haben als Overlaps. Fiir eine Tapehdhe
von htape = 140 um wird die Querschnittsflache Aoverlap flir Winkel von 90° > a > 45° be-
rechnet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 3-2 gezeigt. Unter Verwendung von Formel (3-3)
kann die minimale Gapbreite beap berechnet werden, fiir welche die Querschnittsflache
Acap groRer ist als die Flache Aoveriap. Diese Werte sind ebenfalls in der Tabelle dargestellt.

Tabelle 3-2:  Querschnittsfldche Aoveriap flir verschiedene Winkel a und die zugehdérige
Breite bGap fljf Acap > Aoverlap.

Winkel a [°] 45 50 60 70 90

Fliche Aoverlap[mm?] | 0,0098 | 0,0082 | 0,0057 | 0,0036 | 0,0017

Breite beap [Mm] 0,0700 | 0,0587 | 0,0404 | 0,0255 | 0,0123
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Die Ergebnisse zeigen, dass bei einem Winkel von a = 45° bereits ein Gap mit einer GréRe
von bgap = 0,07 mm eine groRere Querschnittsflache erzeugt als ein Overlap. Aufgrund der
Prozessgenauigkeit und der Variation der Tapebreite ist es wahrscheinlich, dass entste-
hende Gaps grofRer als 0,07 mm sind. Somit kann gezeigt werden, dass die durch Gaps
erzeugten Hohlrdume grofRer und daher kritischer fir die Porositéat sind.

Nachdem eingefihrt wurde, warum sich Gaps und Overlaps auf die Porositat auswirken
und welcher der beiden Defekte als kritischer zu betrachten ist, werden im Folgenden die
Einflussfaktoren auf die Entstehung von Gaps und Overlaps beschrieben. Diese Faktoren
sind in erster Linie prozessspezifisch und umfassen die Flihrungs- und Wiederholgenauig-
keit (siehe Abschnitt 3.1.2) sowie die Prozessparameter beim Tapelegen. Zusatzlich stellt
die Tapebreite einen materialspezifischen Einflussfaktor dar. Beim Prozessschritt Tapele-
gen treten alle diese Faktoren in Wechselwirkung und miissen bereits vor Prozessbeginn
bei der Programmierung der Anlage beriicksichtigt werden.

Fiir die Herstellung eines Tapegeleges ist die Programmierung einer Gelegedatei in der
anlagenspezifischen Software TailorGen erforderlich. Hierbei werden als Prozessparame-
ter Sollwerte fiir die Tapebreite und den Gap zwischen den Tapestreifen vorgegeben. Die
Anlage nutzt diese eingestellten Werte als Referenz bei der Positionierung der Tapestrei-
fen auf dem Rotationstisch. Da die reale Breite der Tapes von dem vorgegebenen Sollwert
abweichen kann, konnen die resultierenden Abstiande ebenfalls vom Sollwert abweichen.
Somit entstehen grofRere oder kleinere Gaps bis hin zu Overlaps. Zusatzlich tGberlagert die
Prozessungenauigkeit der Anlage die Abweichung zwischen Soll- und Ist-Position. Das
Ubergeordnete Ziel bei der Programmierung einer Gelegedatei ist es, Gaps und Overlaps
zu vermeiden, indem die eingestellten Sollwerte unter Bericksichtigung der Prozessun-
genauigkeit an die reale Tapebreite angepasst werden. Hierdurch soll sich der Einfluss von
Gaps und Overlaps auf die Porositadt reduzieren. Beide Defekte vollstandig zu vermeiden
ist nicht moglich, da dieser Ansatz zu einem Zielkonflikt flihrt:

- Sollen Gaps vollstdandig vermieden werden, so muss die minimale reale Tapebreite
als Sollwert eingestellt und ein Gap von 0 mm gewahlt werden. Das bedeutet je-
doch, dass an allen Stellen des Tapes, an denen die reale Breite gréBer ist als die
minimal Breite, Overlaps im Gelege entstehen.

- Sollen umgekehrt Overlaps vollstdndig vermieden werden, muss die maximale re-
ale Breite als Sollwert eingestellt und der Gap zwischen zwei Tapes auf 0 mm ge-
setzt werden. Dadurch entstehen an allen Stellen des Tapes, bei denen die reale
Breite geringer ist als die eingestellte Breite Gaps im Gelege.

Bei diesen Szenarien wird zudem die Prozessungenauigkeit noch nicht berticksichtigt.
Wird diese miteinbezogen, wachst die Komplexitat der Betrachtung weiter an. Um diesen
Zielkonflikt zu 16sen und ein Optimum fur die Prozessparameter Tapebreite und Gap zu
finden, ist eine detaillierte Betrachtung der Wechselwirkungen erforderlich.
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Hierfur wird eine Methodik entwickelt, mit der die Prozessparameter fir ein definiertes
Materialsystem und dessen reale Tapebreite festgelegt werden konnen [180]. Erforderli-
che Eingangsdaten fiir die Anwendung der Methodik sind zunachst die prozessspezifi-
schen Parameter Flihrungsgenauigkeit und die Wiederholgenauigkeit. Im Folgenden wird
vorgestellt, wie diese beiden Parameter ermittelt werden.

Die Fiihrungsgenauigkeit Trinr beschreibt die Differenz des realen Abstands der Profile zur
Materialfliihrung branrung Und der eingestellten Tapebreite bson in y-Richtung. Um diese zu
ermitteln, wird eine Tapebreite vorgegeben und die Gelegeherstellung initiiert. Dadurch
bewegen sich die Profile in die Sollposition entsprechend der eingestellten Breite. Nach
dem die Sollposition erreicht ist, wird der Abstand zwischen den Profilen gemessen. An-
schlieBend werden die Profile manuell in eine andere Position bewegt, die Gelegeherstel-
lung erneut initiiert und der Abstand wiederum gemessen. Damit wird gleichzeitig die
Wiederholgenauigkeit und Reproduzierbarkeit der erreichten Werte berlicksichtigt. Der
Mittelwert aus den Abweichungen wird als Flihrungsgenauigkeit definiert und berechnet
sich entsprechend Formel (3-4). Fir die weitere Methodenentwicklung wird angenom-

men, dass sich die Flihrungsgenauigkeit symmetrisch zur Mittelachse des Tapes verhalt
und sich mit + % auf die Tapeposition in y-Richtung auswirkt. Abbildung 3-8 veran-

schaulicht die Fihrungsgenauigkeit der Tapes beim Transport in x-Richtung.

?: 1 (bFﬁhrung,i - bSoll) (3_4)

Trinr =

Profile zur
Materialfiihrung
. -

Abbildung 3-8: Darstellung der Fiihrungsgenauigkeit in y-Richtung mit Symmetrieachse
des Tapes (blau), die Transportrichtung verlduft in x-Richtung

Die Wiederholgenauigkeit Twan beschriebt beim Tapelegen die Genauigkeit, mit welcher
ein Tapestreifen wiederholt an derselben Position abgelegt wird. Sie wird in Abhadngigkeit
der Fordergeschwindigkeit nach der folgenden Vorgehensweise ermittelt.

Fir eine konstante Geschwindigkeit wird ein einzelner Tapestreifen auf dem Rotations-
tisch abgelegt und dessen Position yref auf dem Tisch markiert. Anschlieend wird der
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Streifen entfernt und ein weiterer erneut abgelegt. Die Position y; des zweiten Streifens
sowie ein daneben platzierter Mal3stab wird mit einer digitalen Spiegelreflexkamera senk-
recht von oben fotografiert. Fiir dieses Bild wird mit der Software ImageJ der Abstand
zwischen der Markierung und der Kante des zweiten Tapestreifens in y-Richtung gemes-
sen. Eine schematische Darstellung ist in Abbildung 3-9 gegeben. Die Wiederholgenauig-
keit flr einen einzelnen Vorgang lasst sich mit Formel (3-5) berechnen. Je untersuchter
Fordergeschwindigkeit wir der Vorgang fiinf Mal durchgefiihrt. Fiir alle Messungen bei
derselben Geschwindigkeit werden Minimum Twdhmin, Maximum Twdhmax, Mittelwert
Twadh,mean Und Standardabweichung owdn bestimmt. Fiir die weitere Methodenentwicklung
wird die Geschwindigkeit gewahlt, bei der die geringste Standardabweichung vorliegt. Als
erstes Zwischenergebnis wird hiermit die Fordergeschwindigkeit festgelegt.

V=VYpafm == === m o — ——
y = yiRef - —t- TWdh

Position Tape i

Abbildung 3-9: Schematische Darstellung der Wiederholgenauigkeit

Twan = Yrer — Vi (3-5)

Nachdem die Eingangsparameter der Methodik definiert wurden, wird im nachsten
Schritt der Methodenentwicklung eine Fallunterscheidung eingefiihrt. Diese bericksich-
tigt die reale Tapebreite als materialspezifischen Einflussfaktor. Ziel der Fallunterschei-
dung ist es eine Formel zur Berechnung der maximalen und minimalen Gapgrofie in Ab-
hadngigkeit der realen Tapebreite, der eingestellten Tapebreite und dem eingestellten Gap
aufzustellen. In dieser Formel werden ausschlieflich die Extremwerte der Einflussfaktoren
Flihrungsgenauigkeit und Wiederholgenauigkeit in Kombination mit der minimalen oder
maximalen realen Tapebreite beriicksichtigt.

Mit der Formel kann demnach der Worst-Case hinsichtlich minimaler und maximaler Gap-
grofRe bestimmt werden. Ist der Wert fiir die minimale GapgroRe negativ, liegt ein Overlap
vor. Die reale Verteilung der Gapgrofe liegt zwischen den fiir den jeweiligen Fall ausge-
rechneten Worst-Case Werten. Fiir die Fallunterscheidung wird das Verhaltnis von realer
Tapebreite brape zu eingestellter Tapebreite bsoi in drei Falle unterschieden. Diese werden
in den folgenden Abschnitten einzeln vorgestellt.

Fall 1: Die reale Tapebreite entspricht der eingestellten Tapebreite brape = bsoll

Im ersten Fall stimmt die reale mit der eingestellten Breite (iberein, wie in Abbildung 3-10
schematisch dargestellt. In diesem Fall wird die Ist-Tapeposition in y-Richtung nur durch
die Flihrungsgenauigkeit und die Wiederholgenauigkeit beeinflusst.
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bTape bSoII

Abbildung 3-10: Schematische Darstellung von Fall 1 brape = bsou

Die Abweichung von der Sollposition wird fiir die linke und rechte Kante des Tapestreifens
einzeln angegeben. Dabei wird die maximale Position in y-Richtung durch die Variablen
ysimax,L fUr die linke bzw. ysimaxr fUr die rechte Tapekante ausgedriickt. Diese Position wird
flir den maximalen Wert flir Trane in positiver y-Richtung und Twadh max erreicht. Eine sche-
matische Darstellung der maximalen Position ist in Abbildung 3-11 gezeigt. Die Werte fir
Ysi max,L UNd Ysimax g berechnen sich entsprechend den Formeln (3-6) und (3-7). Die Bezeich-
nung i = n im Index der Variablen steht dabei fiir die Nummer n des Tapestreifens. In der
Abbildung wird der erste Tapestreifen dargestellt, daheristi=1.

Y

Position Ist
===~ Ys1maxL
X y=0 -——-

Legerichtung ——

-~~~ YsimaxR
y=-bgy —=---+
Position Soll
Abbildung 3-11: Maximale Position in y-Richtung fiir Fall 1
Trin
Ys1max,L = ; . + TWdh,max (3-6)
Trin
Ys1max,R = ; . + TWdh,max - bTape (3-7)

Die minimale Position wird durch die Variablen ysimin,. bzw. ysimin,r beschrieben. Diese Po-
sition liegt flir den maximalen Wert fir Trinr in negativer y-Richtung und Twdh,min VOr.
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Die schematische Darstellung dieser Position zeigt Abbildung 3-12. Die Werte fir ysiminL
und ysi min,r berechnen sich entsprechend den Formeln (3-8) und (3-9).

Y
Position Soll
X y=0
-~~~ YsiminlL
Legerichtung ———
y=-bgy ==~
Position Ist "7 YstmingR
Abbildung 3-12: Minimale Position in y-Richtung fiir Fall 1
_ TFl'ihT (3-8)
YsiminL = — 2 + TWdh,min - (bSoll - bTape)
_ TFl'ihT (3_9)
YstminR = — 2 + TWdh,min - bSoll

Auf Basis der maximalen und minimalen Positionen der Tapekanten kann im Weiteren
berechnet werden, welche maximalen und minimalen Gaps bei der Ablage von zwei Ta-
pestreifen nebeneinander auftreten kdnnen. Der maximale Gap bgap,ist max liegt vor, wenn
Tapestreifen 1 bei der maximalen Position und Tapestreifen 2 bei der minimalen Position
abgelegt wird. Der minimale Gap bgap,ist min 0der ein Overlap liegt vor, wenn Tapestreifen 1
bei der minimalen und Tapestreifen 2 bei der maximalen Position abgelegt wird. Beide
Zustande werden in Abbildung 3-13 und Abbildung 3-14 dargestellt.

Die Berechnung der maximalen Gapgrof3e bgap,ist max erfolgt durch Subtraktion der Tape-
kantenpositionen in y-Richtung entsprechend Formel (3-10).

bGap,Ist max = Ys1imax,L — YS2 minL + bSoll + bGap,Soll - bTape (3_10)

Durch Einsetzen der Formeln (3-6) und (3-8) in Formel (3-10) erhalt man die allgemeine
Form der maximalen GapgrofRe bgap,ist max entsprechend Formel (3-11).

bGap,Ist max — TFﬁhr + TWdh,max - TWdh,min + 2bSoll + bGap,Soll - 2bTape (3'11)
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Da bei Fall 1 brape = bson gilt, ergibt sich Formel (3-12) fir die maximale GapgroRe.

bGap,Ist max — TFﬁhr + TWdh,max - TWdh,min + bGap,Soll (3'12)

-~~~ Ys1maxL
Legerichtung ——

3 Position Soll ] Ys1maxR

s e

bGap,SoII bGap,Ist max
=-b. b e e e el 3
Y= "Psol "Pezp ol | Position Soll ]
“T " Ys2minlL
y= _ZbSoII _bGap,SoII -t T

===~ Ys2minR

Abbildung 3-13: Schematische Darstellung der maximalen Gapgréf3e fiir den Fall 1

-~~~ YsiminL
Legerichtung ——
y=-b bGap,lst min
= "VPsol TTF T
__ YsiminR
I:)Gap,SoII 1.-
= Ys2 max,L
y= _bSoII _bGap,SoII -—=-
' Position Soll ! Ys2 max,R

Y = =2bgg ~bgapson === - e s e s E e e s E e :

Abbildung 3-14: Schematische Darstellung der minimalen GapgréfSe fiir den Fall 1
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Die Berechnung der minimalen Gapgrof3e baap,ist min €rfolgt analog zur Vorgehensweise bei
der Berechnung von bgap,ist max entsprechend Formel (3-13) und fiihrt durch Einsetzen von
Ys1 min,L UNd Ys2 max L zUr allgemeinen Form entsprechend Formel (3-14).

bGap,Ist min = Ys1 min,L — YVs2 max,L + bSoll + bGap,Soll - bTape (3'13)

bGap,Ist min = _TFiihr + TWdh,min - TWdh,max + bGap,Soll (3_14)

Die minimale GapgrofRe bgap,ist min ist damit unabhangig von der realen Tapebreite bsoi und
der eingestellten Tapebreite brape. Sie wird nur durch die Fiihrungsgenauigkeit, die Wie-
derholgenauigkeit und den eingestellten Gap beeinflusst. Auf Basis von Formel (3-12) und
(3-14) kénnen die beiden Worst-Case Szenarien fir Fall 1 berechnet werden. Diese wer-
den im Weiteren als Kriterium fiir die Methodik genutzt.

Fall 2: Die reale Tapebreite ist geringer als die eingestellte Tapebreite brape < bsoll

Im zweiten Fall ist die reale Tapebreite geringer als die eingestellte Breite, wie in Abbil-
dung 3-15 dargestellt. Hierdurch entsteht ein zusatzlicher Einfluss auf die Tapeposition,
da sich das Tape zwischen den Profilen zur Materialfiihrung in y-Richtung bewegen kann.

bTape bSoII

Abbildung 3-15: Schematische Darstellung von Fall 2 brape < bsou

Die maximale Position der linken Tapekante in y-Richtung ysi max,. bleibt davon unveran-
dert. Diese liegt identisch zu Fall 1 bei dem maximalen Wert fur Teunr in positiver y-Rich-
tung und Twdhmax Vor. Die minimale Position der rechten Tapekante ysi minr ist ebenfalls
identisch zu Fall 1 und wird beim maximalen Wert fiir Teshr in negativer y-Richtung und
Twadh,min erreicht. Da Ysimax.L Und ysimin r identisch zu Fall 1 sind, berechnet sich der minimale
Gap (vergleiche Abbildung 3-14) ebenfalls entsprechend Formel (3-14).

Die maximale Position der rechten Tapekante ysi maxr SOWie die minimale Position der lin-
ken Tapekante ysimin,. andern sich jedoch aufgrund der Tapebreite, was in Abbildung 3-16
und Abbildung 3-17 gezeigt wird. Hierdurch nimmt auch der maximale Gap zu, wie in Ab-
bildung 3-18 dargestellt.
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Position Ist
=~~~ Ys1maxL
X y=0 ----

Legerichtung —

-~~~ YstmaxR
y=-bgy —=----+
Position Soll
Abbildung 3-16: Maximale Position in y-Richtung fiir Fall 2
Y
I Position Soll
X y= 0 e T T a
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Abbildung 3-17: Minimale Position in y-Richtung fiir Fall 2
Y
‘ -~~~ YsimaxlL
X y=0 ----
L i _—
egerichtung : L -~ Vst maxr
| 1
' Position Soll |
y = =bsg i i :
bGap,SoII bGap,Ist max
V= P Pasmsar = " SRS
| |
| ]
-~~~ Vs2min,L
y= _ZbSoll _bGap,Soll -t
-~~~ Ys2minR

Abbildung 3-18: Schematische Darstellung der maximalen GapgréfSe fiir den Fall 2
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Da die Methodik das Worst-Case Szenario betrachtet, wird fiir die reale Tapebreite der
kleinste gemessene Wert brape,min €ingesetzt. Bei diesem ist die Differenz zu bsoi am groR-
ten. Mit brape = brape,min €rgibt sich aus Formel (3-15) der maximale Wert fir bgap, st max-

bGap,Ist max — TFiihr + TWdh,max - TWdh,min + 2bSoll + bGap,Soll - 2bTape,min (3'15)

Fall 3: Die reale Tapebreite ist groRRer als die eingestellte Tapebreite brape > bsol

Der dritte Fall beschreibt das letztmdogliche Szenario, bei dem die reale Tapebreite groBer
ist als die eingestellte Tapebreite, wie in Abbildung 3-19 skizziert. Die resultierenden Gap-
groRen baap,ist max und bgap,ist min Werden dadurch kleiner und die Wahrscheinlichkeit fiir
einen Overlap steigt. Dies ist in Abbildung 3-20 und Abbildung 3-21 dargestellt.

bTape bSoII

A

\4

Abbildung 3-19: Schematische Darstellung von Fall 3 brape > bsou

Y
‘ =~~~ Ys1imaxlL
X y=0 —-———
Legerichtung ———
_ _—— ~“F -~ YsimaxR
y=-b - ’
soll Position Soll
bGap,SoII . bGap,lst max
Position Soll
y= _bSoII _bGap,SoII -t T == == Ys2 minlL
y= _ZbSoII _bGap,SoII -t
-~~~ Ys2minR

Abbildung 3-20: Schematische Darstellung der maximalen GapgréfSe fiir den Fall 3
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y= _ZbSoII _bGap,SoII -———

Abbildung 3-21: Schematische Darstellung der minimalen Gapgréfe fiir den Fall 3. Hier
liegt bgap,ist min als Overlap vor und wird als schraffierte Fldche dargestellt

Auf Grund der Fiihrungsgenauigkeit, die sich aus der Differenz zwischen der eingestellten
Tapebreite und der Breite der Materialflihrung berechnet, muss der Fall 3 in die zwei fol-
genden Falle unterschieden werden:

Fall 3a: Die reale Tapebreite ist grofRer als die eingestellte Tapebreite aber kleiner als die
Summe aus eingestellter Breite und der Flihrungsgenauigkeit bso + Trihr 2 brape > bsoll.

Fall 3b: Die reale Tapebreite ist groRer als die Summe aus der eingestellten Breite und der
FUhrungsgenauigkeit brape > bsoil + Trnr-

Es wird zunachst Fall 3a beschrieben. Hierbei hangt die Tapeposition in y-Richtung wie bei
Fall 2 von den prozess- und materialspezifischen Faktoren ab. Die Gapgrofien bgap,ist max
und bgap,ist min werden darum ebenfalls mit den Formeln (3-11) und (3-14) berechnet. Die
reale Tapebreite hat daher nur einen Einfluss auf den maximalen Gap bgap,ist max. Hierfir
tritt der Worst-Case dann auf, wenn die reale Tapebreite identisch zur Summe aus der
eingestellten Breite und der Flihrungsgenauigkeit ist, so dass brape = bson + Tranr gilt. Setzt
man dies in die allgemeine Form zur Berechnung der maximalen GapgroRe Formel (3-11)
ein, so ergibt sich Formel (3-16) fiir die Berechnung von bgap,ist max flir den Fall 3a.

bGap,Ist max — _TFﬁhr + TWdh,max - TWdh,min + bGap,Soll (3'16)
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Dies zeigt, dass der maximal mogliche Gap genau wie der minimal mogliche Gap bei Fall
3a nur von der Fihrungsgenauigkeit, der Wiederholgenauigkeit und dem eingestellten
Gap abhangig ist.

Fiir den Fall 3b wird zunachst folgende Annahme getroffen:

Da die reale Tapebreite groRer ist als die Summe aus eingestellter Breite und Fiihrungs-
genauigkeit, wolbt sich das Tape beim Durchlaufen der Materialfihrung quer zur Faser-
richtung in positive z-Richtung. Nachdem das Tape die Materialflihrung passiert hat, re-
laxiert sich die Wolbung und das Tape expandiert symmetrisch zur Mittelachse.

Diese Annahme ist zuldssig, da in z-Richtung keine Materialfihrung existiert, die das Wol-
ben einschrankt. Auf Grund dieser Annahme werden die Formeln zur Berechnung der ma-
ximalen und minimalen Positionen der Tapekanten in y-Richtung neu aufgestellt.

Die maximale Position der linken Tapekante in y-Richtung ysi maxL ergibt sich aus der hal-
ben Differenz zwischen der realen Tapebreite brape und der eingestellten Breite bsoi sowie
der Wiederholgenauigkeit Twdhmax entsprechend Formel (3-17). Analog dazu wird die mi-
nimale Position der linken Tapekante in y-Richtung ysi min,L aus der halben Differenz der
realen Tapebreite brape und der eingestellten Breite bsoi sowie der Wiederholgenauigkeit
Twdh,min €ntsprechend Formel (3-18) berechnet. Die Positionen der rechten Tapekante
werden durch Subtraktion der realen Tapebreite bestimmt. Da diese Positionen fiir die
weiteren Berechnungen irrelevant sind, wird auf die zusatzliche Darstellung verzichtet.

(bTape,max - bSoll)

Vs1imaxL = > + TWdh,max (3-17)
(brape,max — bsow)
YVs1 minL = ope mazx < + TWdh,min (3-18)

Der Worst-Case tritt flir den Fall 3b ein, wenn fiir die reale Tapebreite brape der maximale
Wert brape,max €ingesetzt wird. Bei diesem ist die Differenz zwischen bson und brape am grof3-
ten. Die Berechnung des maximalen Gaps baap,ist max Wird auf Basis von Formel (3-10) ab-
geleitet und erfolgt entsprechend Formel (3-19).

bGap,Ist max = TWdh,max - TWdh,min + bSoll + bGap,Soll - bTape,max (3_19)

Die minimale GapgroRe bgap,ist min Wird basierend auf Formel (3-13) wie folgt berechnet.

bGap,Ist min = TWdh,min - TWdh,max + bSoll + bGap,Soll - bTape,max (3'20)



Material, Methoden und Modellbildung 53

Mit den fiir die einzelnen Fallunterscheidungen aufgestellten Formeln ist es moglich, die
maximalen Gaps und die minimalen Gaps bzw. Overlaps in Abhdngigkeit der prozessspe-
zifischen Einflussfaktoren Fiihrungsgenauigkeit und Wiederholgenauigkeit, den Pro-
zessparametern eingestellte Tapebreite und eingestellter Gap sowie der materialspezifi-
schen realen Tapebreite zu berechnen. AbschlieBend sind in Tabelle 3-3 alle Formeln zu-
sammengefasst.

Tabelle 3-3: Ubersicht der Formeln zur Berechnung der maximalen und minimalen
Gaps fiir die Fdlle 1 - 3b

Fall | Maximaler Gap bgap,ist max

1 bGap,Ist max = TFiihr + TWdh,max - TWdh,min + bGap,Soll

2 bGap,Ist max = TFuhr + TWdh,max - TWdh,min + 2bSoll + bGap,Soll - 2bTape,min
3a bGap,Ist max = _TFiihr + TWdh,max - TWdh,min + bGap,Soll

3b bGap,Ist max = TWdh,max - TWdh,min + bSoll + bGap,Soll - bTape,max

Fall | Minimaler Gap bgap,ist min

1

2 bGap,Ist min = _TFuhr + TWdh,min - TWdh,max + bGap,Soll

3a

3b bGap,Ist min = TWdh,min - TWdh,max + bSoll + bGap,Soll - bTape,max

Fiir das Festlegen der Prozessparameter eingestellte Tapebreite und eingestellter Gap un-
ter Verwendung der aufgestellten Formeln werden zwei EingangsgroRen bendtigt: die re-
ale Tapebreite sowie der maximal tolerierbare Gap bgap max. tor.- IM ndchsten Abschnitt
wird beschrieben, mit welcher Vorgehensweise diese EingangsgroBen ermittelt werden.

Die reale Tapebreite wird direkt am Tapematerial untersucht. Dazu werden mehrere Ma-
terialproben einer definierten Lange entnommen und an verschiedenen Stellen die reale
Breite gemessen. Aus den Messdaten werden die relevanten Tapebreiten brape,max und
brape,min bestimmt.

Der maximal tolerierbare Gap muss in Vorversuchen ermittelt werden. Hierflir werden
zunachst Tapegelege hergestellt, wobei die eingestellte Tapebreite dem Mittelwert der
gemessenen realen Tapebreite brape,mean €ntspricht. Der eingestellte Gap wird auf einen
Wert von 0,5 mm festgelegt. Dies entspricht der theoretischen Wiederholgenauigkeit der
Anlage in y-Richtung. Der Lagenaufbau der Tapegelege ist biaxial, balanciert und symmet-
risch und besteht aus zwo6lf Lagen mit einer Konfiguration von [0/90]3s. Wahrend der Her-
stellung der Tapegelege wird der resultierende Gap an unterschiedlichen Positionen in
verschiedenen Lagen gemessen. Hierfir wird der Gap inklusive eines Mafistabes aufge-
nommen und die GapgrofRe mit Hilfe der Software ImageJ bestimmt.

Wie eingangs beschrieben sollen Gaps beim Konsolidieren durch Quetschfluss geschlos-
sen werden, damit diese nicht in Form von globalen Poren im Laminat bestehen bleiben.
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Der Quetschfluss ist abhangig von den Parametern Druck, Temperatur und Zeit. Der Druck
ist beim Konsolidieren im SVK-Prozess konstant. Die maximal tolerierbare GapgréRRe wird
daher nur fiir die obere und untere Grenze der Prozessfenster Temperatur und Haltezeit
analysiert, da diese Parameterkombinationen den maximalen Einfluss auf die Viskositat
haben. Die hergestellten Gelege werden also unter Variation dieser Parameter konsoli-
diert. An den Laminatpositionen, an denen sich die vermessenen Gaps befinden, werden
mittels Wasserstrahlschneiden Probekérper entnommen. Die Probekorper werden an-
schliefend in einem Computertomographen analysiert. In den erstellten Scans wird un-
tersucht, ob sich der Gap vollsténdig geschlossen hat. Falls dies nicht der Fall ist, wird die
verbleibende GapgrofSe im CT-Bild gemessen und der urspriinglichen GapgroRe an dieser
Position gegenlibergestellt. In Abhangigkeit der Prozessparameter werden daraus die
obere und untere Grenze fiir den maximal tolerierbaren Gap abgeleitet.

Bisher wurde fiir die Entwicklung der Methodik beschrieben, welche Parameter die pro-
zessspezifischen EingangsgrofRen darstellen und wie diese berechnet werden. Weiterhin
wurde eine Fallunterscheidung eingefiihrt und fur samtliche Falle Formeln zur Berech-
nung der maximalen und minimalen Gaps hergeleitet. Zuletzt wurde beschrieben, wie die
in den Formeln enthaltenen materialspezifische EingangsgroRen ermittelt werden. Im
nachfolgenden letzten Schritt der Methodenentwicklung wird der Zielzustand definiert.

Der urspriingliche Zielkonflikt, weder Gaps noch Overlaps im Gelege zu erhalten, muss
durch einen Kompromiss gelost werden. Die beiden Teilziele sind dabei:

- Teilziel 1 (TZ1): das Vermeiden von Gaps
- Teilziel 2 (TZ 2): das Vermeiden von Overlaps

Bei dem in der Fallunterscheidung definierten Fall 1 entspricht die reale Tapebreite der
eingestellten Tapebreite. Daher ist die Wahrscheinlichkeit fiir einen Gap und einen Over-
lap identisch. Fiir den Fall 2 ist die Wahrscheinlichkeit fiir einen Gap groRer als fir einen
Overlap, da die reale Tapebreite geringer ist als die eingestellte Tapebreite. Fiir den Fall 3
gilt das genaue Gegenteil. Um beide Teilziele gleichwertig zu erreichen, muss daher die
folgende Bedingung erfiillt sein:

1) Die eingestellte Tapebreite muss so gewéahlt werden, dass die Falle 2 und 3 statis-
tisch gesehen gleich haufig auftreten: P(Fall 2) = P(Fall 3).

Hierdurch wird erreicht, dass die Wahrscheinlichkeiten fiir einen Gap und einen Overlap
ebenfalls ausgeglichen sind. Hinsichtlich der resultierenden GapgroRe muss eine weitere
Bedingung erfillt werden:

2) Die GroRe der resultierenden Gaps soll moglichst geringer sein als die maximal to-
lerierbare GapgroRe: bgap 15t max < bGap,max. tol.-

Diese Bedingung kann durch eine entsprechende Wahl des Parameters eingestellter Gap
erreicht werden. Dieser Parameter wirkt sich jedoch gleichzeitig auf die GroRRe der resul-
tierenden Overlaps aus. Je kleiner der Wert fiir den eingestellten Gap gewahlt wird, desto
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grofRer werden die mit den Formeln berechneten Overlaps. Dies begiinstigt eine inhomo-
gene Druckverteilung beim Konsolidieren. Daher muss die Wahl des Parameters einge-
stellter Gap durch eine weitere Bedingung begrenzt werden:

3) Der maximal resultierende Overlap muss kleiner sein als der 2-fache Wert des
maximal tolerierbaren Gaps: bgap ist min < 2 * bgapmax. tol.-

Die drei genannten Bedingungen definieren den Zielzustand der entwickelten Methodik.
Auf Basis dieser konnen die Werte fir die Parameter eingestellte Tapebreite und einge-
stellter Gap festgelegt werden. Unter Verwendung der Formeln fiir die Falle 1 bis 3 kann
damit der minimal und maximal zu erwartende Gap berechnet werden.

Die Methodik zeigt auf, dass die Prozessparameter immer einen Kompromiss darstellen,
der versucht, den Zielkonflikt zwischen den Teilzielen 1 und 2 optimal zu l6sen. Dieser
Konflikt besteht auf Grund der Prozessungenauigkeit sowie der Toleranz der realen Ta-
pebreite durchgangig. Weiterhin muss festgehalten werden, dass unter Berlicksichtigung
samtlicher Bedingungen und Zielstellungen eine statistische Wahrscheinlichkeit besteht,
dass beim Tapelegen Gaps entstehen, die grofRer sind als der definierte maximal tolerier-
bare Gap. Die Wahrscheinlichkeit fur das Eintreten dieses Falles ist jedoch gering, da sich
die Prozessungenauigkeiten und Toleranzen hinsichtlich der Materialbreite in der ungiins-
tigsten Art und Weise kombinieren missten. Dies wird im folgenden Abschnitt anhand
der Prozessungenauigkeit vereinfacht betrachtet.

Wird der Fiihrungsgenauigkeit eine Gleichverteilung und der Wiederholgenauigkeit eine
Normalverteilung zu Grunde gelegt, betrdgt die Wahrscheinlichkeit dafiir, dass der Ta-
pestreifen an der maximalen y-Position liegt, ca. 0,18 %. Unter denselben Randbedingun-
gen betragt die Wahrscheinlichkeit dafiir, dass der Tapestreifen an der minimalen y-Posi-
tion liegt, ca. 1,08 %. Damit es nach Formel (3-15) bei Fall 2 zum maximalen Gap kommt,
mussen die beiden beschrieben Tapepositionen bei aufeinander folgenden Tapestreifen
eintreten. Wird in dieser Betrachtung der Faktor Materialbreite zusatzlich hinzugefugt,
reduziert sich die Wahrscheinlichkeit fiir das Eintreten dieses Falles weiter. Dies veran-
schaulicht, dass der Worst-Case statistisch gesehen vorkommen kann, die Wahrschein-
lichkeit daflir jedoch sehr gering ist. Es wird daher angenommen, dass die bei Anwendung
der hier entwickelten Methodik real auftretenden Gaps keinen signifikanten Einfluss auf
die Porositat im konsolidierten Laminat haben. Abbildung 3-22 zeigt abschlieBend die Zu-
sammenfassung der Methodik als Flowchart.

Eingestellte Tapebreitefestlegen
Bedingung 1 erfiillen Eingestellte Tapebreite

Materialspezifische i ecicllics @n

I

|
Parameter ermitteln: \ |
. |

reelle o ashraie Eingestellten Gap festlegen ) 3

I

i

Minimal und maximal
resultierende Gaps
kénnen berechnet werden

Max. tolerierbarer Gap Bedmguniz el

Bedingung 3 erfiillen

Abbildung 3-22: Methodik zur Bestimmung der Prozessparameter beim Tapelegen in Ab-
hdngigkeit der prozess- und materialspezifischen Einflussfaktoren
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3.2.2  Morphologische Charakterisierung

In diesem Abschnitt werden die angewendeten Methoden und Vorgehensweisen zur mor-
phologischen Charakterisierung vorgestellt. Diese werden bei der Versuchsdurchfiihrung
und -auswertung sowohl fiir die PEKK-CF Tapes als auch fiir die Tapelaminate und Bauteile
verwendet. Wie in Kapitel 1.2 beschrieben, fokussiert sich diese Arbeit auf die Porositat
und den Kristallisationsgrad als Merkmale der Morphologie. In den folgenden Abschnitten
wird prazisiert, welche Aspekte dieser Merkmale im Rahmen der vorliegenden Arbeit un-
tersucht werden.

Im Kontext der Porositidt existieren zahlreiche Analysemethoden und -moglichkeiten.
Diese wurden auszugsweise in Kapitel 2.3 vorgestellt. In dieser Arbeit konzentriert sich die
Analyse auf die drei folgenden Aspekte:

- Prozentualer Porenanteil
- Position der Poren
- Globale Ausrichtung der Poren

In den nachfolgenden Abschnitten werden diese nacheinander erldutert.

Der erste Aspekt ist der prozentuale Porenanteil. Dieser wird unter Verwendung verschie-
dener Methoden am Ausgangsmaterial, dem PEKK-CF Tape, den konsolidierten Tapelami-
naten sowie den gepressten Bauteilen bestimmt. Dadurch kann die Verdanderung des Po-
renanteils Uber die einzelnen Schritte der Prozesskette in Abhéngigkeit der Prozesspara-
meter analysiert werden. Je nach Methode wird der prozentuale Porenanteil auf unter-
schiedliche Weise bestimmt. Insgesamt kommen dabei diese vier Verfahren zum Einsatz:

Schliffbilder im Licht- oder Raster-Elektronen-Mikroskop (REM)
Dichtemessungen nach Archimedes

- Computertomographie (CT) Messungen

Ultraschall (US) Messungen

Schliffbilder im Licht- oder Raster-Elektronen-Mikroskop (REM)

Die Bestimmung des Porenanteils auf Basis von Schliffbildern erfolgt mittels Grauwertana-
lyse in der Software ImageJ. Zunachst werden die Probekorper in eine Epoxidharzmasse
eingebettet und entsprechend dem genutzten Mikroskop durch Schleifen und Polieren
bzw. Sputtern vorbereitet. Das Ergebnis der Untersuchung sind Grauwertbilder, in denen
Matrix, Fasern und Poren in unterschiedlichen Grauwerten dargestellt werden. Dies kann
fir die Berechnung des Porenanteils genutzt werden. Dazu wird in ImagelJ zuerst die Skala
an den VergroBerungsfaktor angepasst. AnschlieBend wird die Flache des Tapes oder der
Probe aus Laminat bzw. Bauteil gemessen. Uber die Einstellung eines Grenzwertes (engl.:
threshold) konnen nur die Grauwerte ausgewahlt werden, welche die Poren darstellen.
Dies ist anhand eines Beispiels in Abbildung 3-23 gezeigt. Im linken Bild sind die Poren als
schwarze Flache zu sehen. In der rechten Abbildung sind diese als rote Flachen markiert.
Diese Flachen werden ebenfalls bestimmt und ihre Summe ins Verhaltnis zur Gesamtfla-
che gesetzt. Daraus ergibt sich der prozentuale Porenanteil in Bezug auf die Schliffbildfla-
che. Das Porenvolumen kann mit diesem Verfahren nicht ermittelt werden.
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Abbildung 3-23: REM-Aufnahme eines PEKK-CF Tapes (links) und isolierter Porenbereich
durch Anpassung des Threshold (rechts)

Dichtemessungen nach Archimedes

Die Bestimmung der Dichte von Kunststoffen nach dem Prinzip von Archimedes ist in den
Normen ASTM D792 und DIN EN ISO 1183-1 beschrieben [181]. Fiir die Berechnung des
prozentualen Porenanteils wird hier die Dichte pgeg mess VON Proben der Tapes sowie der
Laminate und Bauteile entsprechend der Norm DIN EN ISO 1183-1 gemessen. Fiir die
exakte Bestimmung der analytischen Composite-Dichte pges anaiye., Wird der Faseranteil
in einer analytischen TGA-Messung untersucht und die Dichte der Matrix dem Kristallisa-
tionsgrad angepasst. Der Kristallisationsgrad wird hier in einer DSC-Messung ermittelt. Die
Dichte der Kohlenstofffasern wird aus dem verfligbaren Datenblatt entnommen. Die Be-
rechnung des Porenanteils 4y, €rfolgt anschlieBend nach Formel (3-21) [182].

pges,analyt.

fanalyt. = 1 (3-21)

ngS,mESS

Computertomographie (CT) Messungen

Die Computertomographie ist ein Verfahren zur zerstérungsfreien und bildgebenden Un-
tersuchung von Bauteilen und basiert auf der Durchleuchtung eines Kérpers mit Réntgen-
strahlen. Je nach vorliegendem Material werden diese Strahlen unterschiedlich stark ab-
sorbiert, so dass beispielsweise bei FVK die Matrix, Fasern und eventuelle Poren vonei-
nander unterschieden werden konnen [183]. Das Verfahren liefert somit eine vollstandige
dreidimensionale Darstellung als Volumendatensatz [184]. Im Vergleich zu den Schliffbil-
dern ist dieses Verfahren damit in der Lage auch das Porenvolumen zu bestimmen. Auf
Grund der erreichbaren Auflosung mit dem zur Verfligung stehenden CT-Gerat, Y.CT Pre-
cision der Firma YXLON, wird der Porenanteil mittels CT nur fiir Probekorper aus Lamina-
ten und Bauteilen ermittelt. Dazu werden Probekdrper mit 10 x 15 x 2 mm3 an unter-
schiedlichen Stellen konsolidierter Tapelaminate mittels Wasserstrahlschneiden entnom-
men. Die erhaltenen Volumendatensatze werden zuerst separiert und als einzelne Region
of Interest (ROI) gespeichert. Fiir diese ROl wird mithilfe der Auswertesoftware automati-
siert die Oberflache bestimmt und innerhalb der Oberflache der Porenanteil berechnet.
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Ultraschall (US) Messungen

Ein weiteres Verfahren zur zerstérungsfreien, bildgebenden Priifung von Bauteilen ist die
Ultraschallpriifung. Hiermit kénnen Delaminationen, Anderungen im Faservolumengehalt
oder Mikroschadigungen detektiert werden [143; 185; 186]. Fiir die Untersuchungen im
Rahmen dieser Arbeit wird ein Riickstreuungstechnik-Verfahren eingesetzt, um die Lami-
nate und Bauteile zu analysieren. Die Proben werden dabei mit einem Priifkopf der Firma
Technisonic Typ ILD-0506-VHR bei einer Frequenz von 5 MHz in einem Wasserbad gemes-
sen. Das hochste Rickwandecho wird auf eine Bildschirmhdhe (BSH) von 80 % eingestellt.
Diese gilt als Referenz (BSH,) fir samtliche Scans. Mithilfe der Formel (3-22) kann die
Dampfung S in Dezibel (dB) auf Basis der definierten Referenz BSH; und dem gemesse-
nen Wert BSH, (Rickwandabfall) berechnet werden.

BSH
20 log (B SH;) iy (3-22)

Jedes %-BSH bzw. jedes Dezibel wird dabei einem bestimmten Farbwert zugeordnet. Die
Ultraschallmessung liefert somit Farbwertbilder, welche die Dampfung des Signals liber
dem gemessenen Bauteil in Dezibel darstellen. Die Korrelation zwischen dem lokalen
Farbwert und dem Porenanteil erfolgt mithilfe von Schliffbildern oder Dichtemessungen.
Beide Ansatze werden im Detail in Abschnitt 4.1.3.3 beschrieben.

Der zweite Aspekt im Kontext der Porositat ist die Position der Poren. Entsprechend der
Literatur wird auch in dieser Arbeit zwischen intra- und interlaminaren Poren unterschie-
den. Hinsichtlich der intralaminaren Poren wird zusatzlich qualitativ untersucht, ob sich
diese zwischen dem Ausgangsmaterial, den konsolidierten Laminaten und gepressten
Bauteilen unterscheiden.

Der dritte Aspekt ist die globale Ausrichtung der Poren. Hierbei wird anhand der CT- und
US-Ergebnisse eine qualitative Bewertung der globalen Positionen in Dickenrichtung und
Uber die Flache der Laminate bzw. Bauteile durchgefihrt. Zusatzlich wird analysiert, ob
sich eine Vorzugslage oder -orientierung ableiten ldsst.

Neben den drei vorgestellten Aspekten des Merkmals Porositdt werden in der Literatur
weitere Charakteristika von Poren genannt, die im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht
werden. Bei diesen handelt es sich hauptsachlich um die Beschreibung der geometrischen
Form der Poren sowie deren quantitative Anzahl im Probekérper:

- Anzahl der Poren
- GroRe der Poren
- Gestalt der Poren

Diese Eigenschaften hiangen zwar mit dem Porenanteil zusammen, jedoch steht in dieser
Arbeit die quantitative GroRRe des Porenanteils im Fokus. Daher werden diese Aspekte hier
nicht naher betrachtet.
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Das zweite Merkmal der Morphologie, das im Rahmen dieser Arbeit untersucht wird, ist
der Kristallisationsgrad. Dieser wird hauptsachlich durch die Kristallisationskinetik der
Matrix bestimmt. Eine wichtige Rolle spielt dabei die Temperaturfiihrung bei der Materi-
alverarbeitung. Ziel der spateren Versuchsauswertung ist die Analyse des Kristallisations-
grades in Abhangigkeit des Temperaturprofils im Verarbeitungsprozess. Dies erfordert die
Messung der Temperatur im Laminat wahrend der Prozessschritte Konsolidieren und Bau-
teilherstellungsprozess. Hierfiir werden in allen Versuchen Thermoelemente Typ K ver-
wendet. Die Verarbeitung der aufgezeichneten Daten erfolgt in Python, wobei auf der
x-Achse die Zeit und auf der y-Achse die Temperatur aufgetragen ist. Die Daten werden
zunachst mit einem GauB-Filter geglattet und etwaige Messfehler herausgefiltert. Der Ur-
sprung der x-Achse wird in den Punkt des ersten Temperaturanstiegs gelegt. So wird si-
chergestellt, dass sich unterschiedlich lange Handlingszeiten zwischen dem Start der Mes-
sung und dem Start des Aufheizens nicht auf die Gbrigen Zykluszeiten auswirken. Im wei-
teren Verlauf werden charakteristische Punkte, wie beispielsweise das Erreichen der Ziel-
temperatur oder der Beginn der Abkiihlung, ermittelt und deren x- und y-Werte extra-
hiert. AbschlieRend werden diese Punkte in einer Tabelle ausgegeben und der Verlauf der
einzelnen Signale grafisch dargestellt. Mit Hilfe dieser Vorgehensweise kann das Tempe-
raturprofil hinsichtlich der erreichten Temperaturen und der Verweilzeit bei diesen be-
schrieben werden. Der Kristallisationsgrad selbst wird mittels DSC-Messung und der in
Abschnitt 2.2.2 eingefiihrten Formel (2-6) berechnet. Wie auch bei der Porositat werden
nicht alle Aspekte im Kontext der Kristallisation miteinbezogen. Daher werden die Art der
Kristalle, deren GrolRe oder der Einfluss der Fasern auf die Kristallbildung sowie das Kris-
tallwachstum nicht im Rahmen dieser Arbeit thematisiert.

Ein zusatzliches Merkmal der Morphologie, das fiir die Versuchsdurchfiihrung und -aus-
wertung eingefihrt wird, ist die Oberfldchenbeschaffenheit der UD-Tapes. Mit dem in Ab-
schnitt 2.1.2 beschriebenen Modell nach Lee & Springer kann die erforderliche Zeit tic bis
zum vollstandigen intimen Kontakt wahrend der Laminatverdichtung analytisch bestimmt
werden.

Nach Formel (2-3) wird diese Zeit durch den applizierten Druck, die Matrixviskositdt sowie
die Oberflachenbeschaffenheit beeinflusst. Eine hohe Viskositat und ein niedriger Druck
verlangern dabei die erforderliche Zeit tic. Ebenso wirkt sich eine unregelmaRige Oberfla-
chenbeschaffenheit nachteilig aus. Das in dieser Arbeit verwendete Materialsystem hat
bei einer Verarbeitungstemperatur von 395 °C eine Viskositat von ca. 351 Pa-s. Zudem ist
der applizierbare Druck beim eingesetzten Niederdruck-Prozess zum Konsolidieren der
Tapegelege auf 1 bar begrenzt. Die Oberflachenbeschaffenheit des Tapes kann deshalb
einen relevanten Einfluss auf die erforderliche Zeit tic haben. Daher wird im Rahmen die-
ser Arbeit eine Methodik zur Analyse der Tapeoberflache entwickelt, mit der die Parame-
ter ao, bo und wo aus Formel (2-3) bestimmt werden kénnen. In Kombination mit der Mat-
rixviskositat und dem applizierten Druck beim Konsolidieren kann somit unter Verwen-
dung der Formel (2-3) von Lee & Springer die Zeit tic berechnet werden.

Die Grundlage der Methodik ist eine Vermessung der Topografie der Tapeoberflache.
Hierzu wird das PEKK-CF Tape mit einem Scanning-Profilometer uscan der Firma Nano-
Focus vermessen. Als Punktsensor wird ein chromatischer Sensor (CLA) eingesetzt. Dieser
arbeitet nach dem konfokalen Prinzip und ermdglicht die dreidimensionale Vermessung
der Topografie des Tapes [187]. Die Auflosung betragt 2 um in x-Richtung und 4 pm in
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y-Richtung. Der Messbereich ist in y-Richtung 1 mm breit und die Messung erfolgt iber
die gesamte Tapeoberflaiche von 99 mm Lange (von Tapekante zu Tapekante). Das Mess-
ergebnis ist eine dreidimensionale Darstellung fir den 99 mm x 1 mm grofen Messbe-
reich. Fir die Analyse der Oberflache wird ein Profil aus dem Messbereich entnommen.
Um Fehler durch mogliche Messartefakte an den Kanten auszuschliefen, werden diese
vom Profil entfernt. Die Ergebnisse sind exemplarisch in Abbildung 3-24 dargestellt. Auf
der x-Achse wird die Tapebreite in mm abgebildet, auf der y-Achse die Héhe des Profils
in um. In den nachfolgenden Schritten der Methode werden nur die relativen Héheunter-
schiede verwendet, weshalb die Daten nicht die reale Dicke des Tapes widerspiegeln. Viel-
mehr wird davon ausgegangen, dass die Unterseite des Tapes ebenfalls eine definierte
Topografie aufweist.
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Abbildung 3-24: Topografie der Tapeoberfliche (links) und Héhe des Profilschnitts (iber
die Tapebreite (rechts)

Die Beschaffenheitsmerkmale der Tapeoberflache werden fiir die weitere Methodenent-
wicklung auf zwei verschiedenen Ebenen betrachtet. Die erste Ebene ist die Mikro-Ebene,
bei der die Oberflachenrauheit des Tapes untersucht wird. Die Rauheit wird nach DIN EN
ISO 4287 mit den Kennwerten R: und Rsm beschrieben. R; ist darin als Abstand zwischen
der hochsten Spitze und dem tiefsten Tal des Profils definiert. Rsm ist das arithmetische
Mittel der Breite der Profilelemente.

Mit Hilfe der Software usoft analysis zur Auswertung der Messdaten kénnen diese Kenn-
werte fur den Profilschnitt direkt ausgegeben werden. Die Parameter ao, bo und wg aus
Formel (2-3) entsprechen hier den folgenden Kennwerten:

- ao=Rt
- bo=wo=Rsm

Hierbei wird angenommen, dass die Breite bo der rechteckigen Elemente und der Abstand
der Elemente wpg identisch sind. Somit ergibt sich durch einsetzen der Parameter ag, bo
und wo in Formel (2-3) die Formel (3-23).

S5Papp 2 \ R;

ic
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Die zweite Ebene ist die Makro-Ebene, bei der die Oberflachenwelligkeit untersucht wird.
Hierflr wird ein Skript in Python programmiert, in dem die Daten zunachst mit einem
GauB-Filter geglattet werden. Anschliefend wird die Tapeoberflache durch ein Polynom
approximiert, das die Oberflachenwelligkeit abbildet.

Der Parameter ap entspricht darin dem Abstand zwischen héchstem und tiefstem Profil-
punkt des Polynoms. Der hochste Profilpunkt entspricht dem globalen Maximum und der
tiefste Profilpunkt dem globalen Minimum. Aus der Differenz der y-Werte dieser Punkte
ergibt sich deren Abstand in y-Richtung und somit der Parameter ao.

Der Parameter bp entspricht der Breite eines Wellenberges in x-Richtung und der Parame-
ter wo der Breite eines Wellentals in x-Richtung. Die Werte fiir die jeweilige Breite sind
durch die Wendepunkte (WP) des Profils festgelegt. Fiir die Wendepunkte wird die zweite
Ableitung gebildet und auf lokale Extrema untersucht. Dadurch wird bestimmt, ob nach
dem Wendepunkt ein lokales Maximum oder ein lokales Minimum folgt. Folgt auf den
Wendepunkt ein lokales Maximum, stellt der Wendepunkt den Beginn einer Erhebung
dar, wie WP1 in Abbildung 3-25. Folgt auf den Wendepunkt ein lokales Minimum, stellt
der Wendepunkt das Ende einer Erhebung und gleichzeitig den Beginn einer Licke dar,
wie WP2 in Abbildung 3-25. Die Differenz der x-Werte der Wendepunkte ergibt die Para-
meter bo und wo. Abbildung 3-25 verdeutlicht diesen Ansatz. Das in Python programmierte
Skript ermittelt die Parameter fir den gesamten Profilschnitt und speichert diese in einer
Tabelle. Hieraus kénnen ag, bo und wo entnommen und in die Formel (2-3) zur Berechnung
der erforderlichen Zeit tic eingesetzt werden.
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Abbildung 3-25: Skizze der Oberflichenwelligkeit. Tapeoberfldche als Polynom approxi-
miert (rot), Abstand zwischen globalem Maximum und Minimum (griin),
Breite eines Wellenbergs (blau), Breite eines Wellentals (orange)

Der Formel (2-3) liegt das Modell von Lee & Springer zugrunde. Dieses approximiert die
Tapeoberflache durch eine Aneinanderreihung von Rechtecken, welche die Erhebungen
und Liicken in der Tapeoberflache darstellen (vgl. Abbildung 2-7 in Abschnitt 2.1.2). Dabei
entspricht der Flacheninhalt der Erhebungen ao * bo dem Material, das zur Verfligung
steht um die Flache der Liicken ap * wo zu fiillen. In der Realitat entspricht die Tapeober-
flache jedoch eher dem Polynom, welches das Python-Skript berechnet. Die Flachenin-
halte der Erhebungen und Liicken sind beim Polynom und den rechteckigen Flachen aus
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dem Modell von Lee & Springer unterschiedlich. Im Weiteren wird daher lberprift, ob
das Modell die reale Tapeoberflache hinreichend genau abbildet. Dazu werden die resul-
tierenden Flacheninhalte des Polynoms mit denen der Rechtecke verglichen.

Zunachst werden die Erhebungen im Polynom betrachtet. Beim Polynom ist der Flachen-
inhalt einer Erhebung geringer als beim Rechteck im Modell von Lee & Springer. Die Dif-
ferenz der Flacheninhalte ist in Abbildung 3-26 als schraffierte Flache Ar po,i mit i = Num-
mer der Erhebung dargestellt. Auf das Tape bezogen bedeutet dies, dass in Realitdt weni-
ger Material (= Flacheninhalt unter dem Polynom) zum Fiillen einer Liicke zur Verfiigung
steht, als es nach dem Modell von Lee & Springer angenommen wird. Das Modell iber-
schatzt daher in diesen Bereichen die reale Oberflachenbeschaffenheit des Tapes.

Bei den Liicken ist der Flacheninhalt beim Polynom hingegen grofRer als bei dem Modell
von Lee & Springer. Diese Differenz wird in Abbildung 3-26 als schraffierte Flache Ar wo,i
dargestellt. Das bedeutet, dass in der Realitdt mehr Material vorhanden ist, als es durch
das Modell angenommen wird. Daher unterschatzt das Modell von Lee & Springer hier die
reale Oberflachenbeschaffenheit.

T e
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Abbildung 3-26: Darstellung der Differenzen zwischen der realen Tapeoberfliche und
dem Modell nach Lee & Springer (Erhebung = b, Liicke = wy)

Um die globale Differenz zwischen der realen Tapeoberfliche und dem Modell nach
Lee & Springer zu bestimmen, werden im Python-Skript die einzelnen Teilflachen berech-
net und deren Summe gebildet. Formel (3-24) berechnet die Summen aus den Differenzen
im Bereich der Erhebungen. Formel (3-25) berechnet die Summen aus den Differenzen im
Bereich der Liicken.

n
Af po = Z AF po,i (3-24)
i=1

n
Apwo = ) Apwo; (3-25)
i=1
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Die in Formel (3-24) berechnete Flache A 5 stellt die Fldche dar, die im Vergleich zum
Modell nach Lee & Springer fehlt. Analog dazu stellt die in Formel (3-25) berechnete Fla-
che Ar 0 den Flacheninhalt dar, welcher nach dem Modell von Lee & Springer nicht vor-
handen ist. Basierend auf einem Vergleich von Ar o und Ar 0 kann die Genauigkeit be-
wertet werden, mit der das Modell von Lee & Springer die reale Oberflaichenbeschaffen-
heit abbildet. Hierflr wird zwischen den folgenden drei Féllen unterschieden.

Fall 1: AF_bO > AF_WO

Ist die Flache aus den Differenzen im Bereich Erhebung groRer als die Flache aus den Dif-
ferenzen im Bereich Liicke bedeutet dies, dass in der Realitdt weniger Material vorhanden
ist, als es durch das Modell von Lee & Springer angenommen wird. Das heiBt, dass die
Oberflachenbeschaffenheit des Tapes lGiberschatzt wird. In diesem Fall flihren die Parame-
ter ap, bo und wpo in der Berechnung der Zeit tic zu einem zu geringen Wert. Somit ist es
moglich, dass kein vollstandiger intimer Kontakt ausgebildet wird, sondern interlaminare
Licken bestehen bleiben.

Fa” 2: AF_bO < AF_WO

Ist die Flache aus den Differenzen im Bereich Liicke groRer als die Flache aus den Diffe-
renzen im Bereich Erhebung bedeutet dies, dass in der Realitdit mehr Material vorhanden
ist, als es durch das Modell von Lee & Springer angenommen wird. In diesem Fall wird die
Oberflachenbeschaffenheit des Tapes unterschatzt. Die Parameter ag, bo und wq fiihren
daher in der Berechnung der Zeit tic zu einem zu hohen Wert. Somit ist es moglich, dass
der vollstandige intime Kontakt bereits vor dem Erreichen von tic ausgebildet wird.

Fa” 3: AF_bO == AF_WO

Sind die Flachen aus den Differenzen im Bereich Erhebung und Liicke identisch, stimmt
die Realitdt mit der Annahme aus dem Model nach Lee & Springer (iberein. Die Parameter
ao, bo und wpo flihren hierbei zur hochsten Genauigkeit in Bezug auf die Zeit tic.

Eine hinreichend genaue Beschreibung der realen Oberflachenbeschaffenheit durch das
Modell von Lee & Springer liegt vor, wenn das Ergebnis der Uberpriifung Fall 2 oder Fall 3
entspricht. Abbildung 3-27 fasst die Schritte der entwickelten Methode zusammen.

Rauheitskennwerte R, und R, aus i ____________ i

Messdaten psoft analysis (Mikro-Ebene) l l
bearbeiten 5 i Berechnung |
(Profil ausrichten, Rauheitskennwerte Fehlerflichen i von t i
Profil ausscr;neider)l, a;;,?r?ot:mn:b\ll\;(;taef berechnen und i .
Kanten entfernen i ‘ |
(Makro-Ebene) Fallunterscheidung }L }

Abbildung 3-27: Flowchart zur Methode fiir die Bestimmung der Zeit tic
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3.2.3 Bestimmung der Prozessfenster

In der angewendeten Prozesskette zur Tapeverarbeitung sind die Teilschritte Konsolidie-
ren und Bauteilherstellungsprozess entscheidend fir die morphologischen Eigenschaften.
In diesen Schritten erfolgt jeweils das Aufschmelzen und Erstarren der Matrix sowie ein
druckinduzierter Materialfluss. Die hierbei relevanten Variablen sind Druck, Temperatur
und Zeit. Im folgenden Abschnitt werden die Grenzen der Prozessfenster fiir diese Vari-
ablen aus den prozess- und materialspezifischen Randbedingungen abgeleitet. Dabei wird
berlicksichtigt, dass der Vorteil der kiirzeren Zykluszeit gegeniliber anderen Prozessen be-
stehen bleibt. Der Schwerpunkt bei den Untersuchungen der Wechselwirkungen zwischen
Prozess und Materialmorphologie liegt auf dem neuartigen Niederdruck-Prozess zum
Konsolidieren der Tapegelege, dem SVK-Prozess. Entsprechend werden die Grenzen der
Prozessfenster zunachst fiir diesen Schritt betrachtet.

Der Konsolidierungsdruck ist im SVK-Prozess auf ein Maximum von 1 bar begrenzt. Dies
ergibt sich auf Grund der Nutzung von Vakuum fiir den Druckaufbau. Wie in Abschnitt
3.1.2 beschrieben, wird der freie Bereich zwischen Dichtung und Gelege mit einem starren
Auflager abgestiitzt, wodurch es besonders im Randbereich des Tapegeleges zu einer
komplexen Druckverteilung kommt. Dies macht eine exakte analytische Bestimmung des
resultierenden Drucks auf das Gelege kompliziert. Es konnte jedoch in Simulationsmodel-
len gezeigt werden, dass der sich einstellende Druck, fir eine an die Gelegedicke ange-
passte Konfiguration des Auflagers, homogen lber das Tapegelege verteilt ist [52]. Wei-
terhin wird die geringfligige Druckerhéhung bei der Abkiihlung im Kihimodul durch den
Kontakt zu den Kiihlplatten vernachldssigt. Diese Annahme stitzt sich darauf, dass die
Viskositat der Matrix mit sinkender Temperatur exponentiell ansteigt. Ein etwaiger Ein-
fluss auf die Morphologie durch zusatzlichen Quetschfluss wird dadurch vernachlassigbar
gering. Der Prozessparameter Druck wird fir den gesamten SVK-Prozess als
p = konst. = 1 bar angenommen.

Die Grenzen des Prozessfensters fur die Temperatur leiten sich maRgeblich aus den ther-
mischen Materialeigenschaften sowie Literaturkennwerten ab (vergleiche Kapitel 2.2).
Zusatzlich werden eigene Messungen durchgefiihrt, um die im Datenblatt enthaltenen
Werte zu validieren. Fir das Konsolidieren der Tapegelege ist es erforderlich, das Material
in den schmelzfliissigen Zustand mit T > Ty aufzuheizen. Gleichzeitig reduziert sich bei er-
hohter Temperatur die Viskositat der Matrix, was nach Formel (2-3) die Ausbildung des
intimen Kontaktes beschleunigt.

Laut Datenblatt des Materialherstellers liegt die Schmelztemperatur bei 337 °C [171]. Zur
Validierung werden hierfiir eigene Messungen mit einem DSC-Messgerat DSC 1 der Firma
Mettler Toledo durchgefiihrt. Es werden fiinf Proben des PEKK-CF Tapes mit einer Ein-
waage von ca. 10 mg vorbereitet. Diese werden bei einer Heizrate von 10 °C/min ausge-
hend von Raumtemperatur auf 400 °C aufgeheizt, fiir 5 Minuten bei der Zieltemperatur
gehalten und anschlieRend mit 10 °C/min auf Raumtemperatur abgekihlt. Abbildung 3-28
zeigt exemplarisch eine der aufgezeichneten DSC-Kurven. Auf der x-Achse ist die Tempe-
ratur dargestellt und auf der y-Achse der Warmestrom.
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Abbildung 3-28: Bestimmung der Schmelztemperatur mittels DSC-Messung

Der Mittelwert fir den Peak beim Aufschmelzen des Materials betragt 339,30 °C bei einer
relativen Standardabweichung von 0,15 % und weicht somit nur um 2,30 °C von der im
Datenblatt angegebenen Temperatur ab. Die empfohlene Verarbeitungstemperatur liegt
laut Datenblatt bei 377 °C £ 5,5 °C [171]. Firr die untere Grenze des Prozessfensters wird
daher eine Temperatur von 375° C festgelegt. Diese Temperatur liegt am unteren Rand
der empfohlenen Verarbeitungstemperatur und gleichzeitig ca. 35 °C tiber der Schmelz-
temperatur.

Die Auswahl der oberen Grenze des Prozessfensters wird unter Beriicksichtigung der ther-
mischen Degradation des Materials getroffen. Hierfiir wird untersucht, ab welcher Tem-
peratur eine Degradation einsetzt. Dazu wird eine TGA unter inerter Atmosphére mit ei-
ner Thermowaage der Firma NETZSCH, Typ TG 209 F1, durchgefiihrt. Es werden fiinf Pro-
ben des PEKK-CF Tapes mit einer Einwaage von ca. 10 mg in Aluminiumoxidtiegeln vorbe-
reitet und bei einer Heizrate von 10 °C/min ausgehend von Raumtemperatur bis 1000 °C
aufgeheizt. Als Beispiel fur eine der dabei aufgezeichneten Kurven stellt Abbildung 3-29
die absolute (TG) und relative Massendanderung (DTG) der Probe lber der Temperatur dar.
Als Indikator flr die thermische Degradation wird die extrapolierte Onset-Temperatur,
gemal der Norm ISO 11358-1, verwendet. Der Mittelwert der extrapolierten Onset Tem-
peraturen aller Messungen betragt 541,73 °C. Dieser Wert stimmt mit Literaturwerten,
beispielsweise in [165; 188], liberein.

Da bei dieser Temperatur bereits eine thermische Schadigung vorliegt und die SVK-Anlage
auf eine maximale Temperatur von 450 °C begrenzt ist, wird im Weiteren untersucht, bei
welcher Temperatur die Kurve flr TG von der Basislinie abweicht. Bei dieser Temperatur
tritt bereits eine erste geringfligige Schadigung ein. Der Mittelwert aus allen Messungen
liegt hierfur bei ca. 400 °C.
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Die obere Grenze des Prozessfensters wird daher auf eine Temperatur von 395 °C festge-
legt, so dass eine Abweichung von der Zieltemperatur zu hoheren Temperaturen keine
thermische Degradation verursacht.

Fiir die beiden hier definierten Grenzen des Prozessfensters liegen zudem Viskositats-
werte aus der Literatur vor, die fir die Berechnung der Zeit bis zum Erreichen des voll-
standigen intimen Kontaktes nach Formel (2-3) erforderlich sind.
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Abbildung 3-29: Exemplarisches Ergebnis der TGA des PEKK-CF Tapes

Der dritte zu definierende Parameter fiir den SVK-Prozess ist die Zeit. Diese wird beim
Konsolidieren durch die Haltezeit bei Zieltemperatur dargestellt. Uber die Anlagensteue-
rung kann eine Haltezeit bei der definierten Zieltemperatur vorgegeben werden. Das Mi-
nimum betragt hierbei eine Sekunde und stellt das untere Ende des Prozessfensters dar.

In der hier angewendeten Prozesskette werden fiir das Tapelegen und den Bauteilherstel-
lungsprozess Technologien eingesetzt, die sich bereits in der Verarbeitung von Hochtem-
peratur-Thermoplasttapes etabliert haben. Gegeniliber dem Stand der Technik kann also
in diesen Prozessschritten keine kiirzere Zykluszeit erreicht werden. Um den Vorteil einer
geringeren Zykluszeit dennoch zu gewahrleisten, wird fiir die obere Grenze des Prozess-
fensters daher das folgende Ziel definiert: Beim Konsolidieren soll eine Gesamtzykluszeit
erreicht werden, die um den Faktor zwei geringer ist als die auf Basis von Literaturwerten
berechneten Zykluszeiten.

Wie in Abschnitt 2.1.2 beschrieben gibt es unterschiedliche technische Umsetzungen zum
Konsolidieren von Tapegelegen. Bei der Recherche wurden konkret die Verfahren Vacuum
Bag Only (VBO), Autoklav-Prozess und das Konsolidieren in einer Presse bericksichtigt. In
allen Literaturquellen wird die Heizrate (ATheizen) 0der die Kiihlrate (ATkunen) angegeben,
in manchen sogar beide Raten. Daraus lasst sich die Zykluszeit fiir einen Teilprozess, Auf-
heizen (Atueizen) 0der Abkiihlen (Atkunien), oder den gesamten Prozess (tces) berechnen. Fir
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die Zieltemperatur beim Aufheizen Tzen wird die niedrigere Temperatur T = 375 °C des
definierten Prozessfensters verwendet. Das Abkihlen erfolgt im SVK-Prozess auf unter
100 °C, weshalb diese Temperatur als Zieltemperatur fiir das Kiihlen Tzl x verwendet wird.
Tabelle 3-4 zeigt die auf Basis der Literaturwerte resultierenden Zykluszeiten.

Tabelle 3-4:  Berechnung der Zykluszeiten fiir Heiz- und Kiihlrate

Aufheizen Abkiihlen
Tstart | Tzieth | ATHeizen | Atheizen | Tzielk | ATkiihlen | Atkiihlen | taes
Quelle Prozess
[°C]l | [°C] | [°C/min] | [min] [°C] | [°C/min] | [min] | [min]
[162; 163] VBO 25 | 375 2,8 125 100 2,8 98 223
[149; 150] VBO 25 | 375 - - 100 2 138 -
[170] VBO 25 | 375 5 70 100 - - 250
[69] Autoklav | 25 | 375 - - 100 10 28 -
[167] Autoklav | 25 | 375 - - 100 - - 90
[165] Autoklav | 25 | 375 - - 100 20 14 -
[43] Presse 25 | 375 - - 100 5 55 -
[168] Presse 25 | 375 50 7 100 20 14 21

Da bei manchen Quellen nur eine der beiden Raten angegeben ist, kann die Gesamtzyk-
luszeit tges nicht fiir alle Prozesse berechnet werden. Die kiirzeste Gesamtzykluszeit
konnte von Almeida et al. erzielt werden. Hierflir verwendeten die Autoren ein Werkzeug
mit Induktionsheizung [168]. Donadei et al. konsolidierten Tapegelege im Autoklav und
konnten dabei ebenfalls eine Kiihlrate ATkahien von 20 °C/min erreichen, wodurch die Ab-
kiihlzeiten Atkanien in beiden Fallen identisch sind. Da das Aufheizen im Autoklav jedoch
deutlich langer dauert als im induktiv geheizten Werkzeug, wird die Gesamtzykluszeit
nach Almeida et al. als Referenz verwendet. Somit ergibt sich fiir das definierte Ziel eine
maximale Zykluszeit im SVK-Prozess von 10,5 Minuten.

Aus Vorversuchen ist bekannt, dass die durchschnittliche Heizrate im SVK-Prozess
72 °C/min und die durchschnittliche Abkiihlrate 98 °C/min betragt. Die langste Dauer flr
das Aufheizen und Abkiihlen ergibt sich fiir die oberen Grenze des Prozessfensters bei
T =395 °C. Daraus resultieren eine analytische Aufheizdauer Atueizen von 5,14 Minuten und
eine analytische Abkiihldauer Atkghien von 3,01 Minuten. Die Gesamtzykluszeit ohne Hal-
tezeit betragt somit 8,15 Minuten. Die Haltezeit darf daher eine maximale Dauer von 2,35
Minuten nicht iberschreiten. Fiir das manuelle Handling wird ein zuséatzlicher Puffer be-
ricksichtig und die obere Grenze der Haltezeit deshalb auf 2 Minuten festgelegt.

Das in der Literatur beobachtete Phanomen des Crosslinking (vgl. Kapitel 2.2) kann bei
einer Temperatur von 395 °C bereits nach wenigen Minuten auftreten. Um auszuschlie-
RBen, dass die Haltezeit diesen Effekt hervorruft, werden zusatzliche TGA-Messungen bei
400 °C durchgefiihrt. Die Ergebnisse zeigen, dass bis zu einer Haltezeit von 10 Minuten
keine relevante Massednderung zu detektieren ist. Deshalb wird davon ausgegangen, dass
dieser Effekt beim SVK-Prozess nicht stattfindet. Die fiir den SVK-Prozess definierten Pro-
zessfenster sind in Tabelle 3-5 zusammengefasst.
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Tabelle 3-5: Ubersicht der Prozessfenster fiir den SVK-Prozess

Variable Untere Grenze | Obere Grenze
Druck [bar] p=konst.=1
Zieltemperatur [°C] 375 395
Haltezeit [s] 1 120

Analog zum SVK-Prozess werden im Folgenden die Grenzen der Prozessfenster fiir den
Bauteilherstellungsprozess definiert. Der Parameter Druck orientiert sich bei diesem Pro-
zessschritt an dem oberen Wert aus den Vorgaben des Materialherstellers [172] und wird
fur alle Versuche konstant auf p = 20 bar festgelegt. Auf die Laminatflache von
400 x 400 mm? bezogen, entspricht dies einer Presskraft von 320 kN.

Der Parameter Temperatur bezieht sich auf zwei Schritte. Zum einen auf das Aufheizen
im IR-Heizfeld bzw. dem Kontaktheiztisch, zum anderen auf die Werkzeugtemperatur fir
das Abkihlen unter Druck in der hydraulischen Presse. Die Zieltemperatur fur das Aufhei-
zen wird fir beide genutzten Technologien analog zur oberen Grenze der Temperatur im
SVK-Prozess auf Tzel = 395 °C festgelegt. Fur die Werkzeugtemperatur wird das in Ab-
schnitt 2.2.2 beschriebene Kristallisationsverhalten der Matrix sowie die maximal mogli-
che Temperatur auf Grund der verwendeten Temperiergerate berlicksichtigt. Aus pro-
zesstechnischer Sicht soll die Temperatur so niedrig wie moglich eingestellt werden, um
bei kurzen Zykluszeiten dennoch eine vollstandige Kristallisation zu erreichen. Hieraus
wird eine Werkzeugtemperatur von Twerkzeug = 200 °C abgeleitet.

Fir den Parameter Zeit muss die Kihlzeit des Laminats in der Presse definiert werden,
nachdem das Werkzeug geschlossen ist und die Presskraft anliegt. Hierflir wird wiederum
die Kristallisationskinetik bei der gewahlten Werkzeugtemperatur beriicksichtigt. Bei ei-
ner Werkzeugtemperatur von 200 °C ist die Kristallisations-Halbzeit nach Abbildung 2-14
t < 2,5 Minuten. Eine vollstdndige Kristallisation kann bei dieser Werkzeugtemperatur da-
her ab einer Kiihlzeit von t = 5 Minuten erreicht werden. Die Kihlzeit fir den Bauteilher-
stellungsprozess wird daher inklusive eines Puffers auf tkah = 300 s festgelegt. Die Prozess-
fenster flir den Bauteilherstellungsprozess werden in Tabelle 3-6 zusammengefasst.

Tabelle 3-6: Ubersicht der Prozessfenster fiir den Bauteilherstellungsprozess

Variable Wert

Druck [bar] 20

Zieltemperatur Aufheizen [°C] | 395

Werkzeugtemperatur [°C] 200

Kahlzeit [s] 300
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3.3 Simulationsmodell der Kristallisationskinetik

Die Temperaturfihrung bei der Verarbeitung teilkristalliner Thermoplaste beeinflusst
malgeblich den resultierenden Kristallisationsgrad. In Abschnitt 2.2.2 wurde die Kristalli-
sationskinetik des Matrixsystems PEKK eingefiihrt. Aus der Literatur ist bekannt, dass sich
der Kristallisationsgrad auf die mechanischen Eigenschaften auswirkt. Daher ist es von In-
teresse, die Kristallisationskinetik simulativ zu modellieren und so den resultierenden Kris-
tallisationsgrad vorhersagen zu kdnnen. Auf Basis der mechanischen Charakterisierung
soll dariiber hinaus eine Korrelation zwischen Kristallisationsgrad und Mechanik erfolgen.

Der in diesem Abschnitt vorgestellte Ansatz zur Simulation der Kristallisationskinetik be-
ruht auf vorangegangenen Arbeiten von D. Kugele [189] und D. Dorr [190]. Ein Schwer-
punkt dieser Arbeiten war es unter anderem, ein effizientes 1D-Modell zu erstellen, das
die Temperaturverteilung in Dickenrichtung eines Laminates abbilden kann. Dies wurde
zundachst fir die einzelnen Prozessschritte Transfer und Abkiihlung umgesetzt. Durch eine
sequenzielle Verkettung der Berechnungen kann mit dem Modell auch der Gesamtpro-
zess abgebildet werden. In den Abschnitten 3.3.1 und 3.3.2 wird beschrieben, mit wel-
chem Ansatz die thermische Modellierung und die Modellierung der Kristallisationskinetik
erfolgt.

3.3.1 Thermische Materialeigenschaften

Die Grundlage fiir die Beruicksichtigung der thermischen Materialeigenschaften im Simu-
lationsmodell stellt das Fourier’sche Gesetz in der starken Form nach Formel (3-26) dar.
Hierin erfolgt die Berechnung der Warmeleitung auf Basis der Temperatur T, der Materi-
aldichte p, der spezifischen Warmekapazitat Cp der Materialdicke z und einer Warme-
quelle r [190-192].

. 0°T
pc,T = 272 +r (3-26)

Mit dem Gaulischen Integralsatz wir das Fourier’'sche Gesetz in seine schwache Form um-
gewandelt und kann entsprechend Formel (3-27) dargestellt werden.

. aT a6T
jpcpT(ST dV=—| A———4dV —j
Q r

sé6T dA + erT av (3-27)
q 0z 0z

Q Q

Hierin beschreibt s die Warmestromdichte an der Oberflache. Diese GréRRe wird den ent-
sprechenden Zustanden wahrend der Materialverarbeitung angepasst, um den Warme-
verlust durch Warmestrahlung und Konvektion beim Transfer, einem einseitigen Werk-
zeugkontakt oder einem beidseitigen Werkzeugkontakt abzubilden. Die rdumliche Diskre-
tisierung erfolgt anhand der Finite-Elemente-Methode (FEM) auf Basis von Linienelemen-
ten. FUr die Integration wird das explizite Euler-Verfahren angewendet [192].
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Um das Modell zu parametrisieren, werden demnach die spezifische Warmekapazitat, die
Materialdichte sowie die Warmeleitfahigkeit benotigt. Diese thermischen Materialeigen-
schaften werden in Abhdngigkeit der Temperatur bestimmt. Weiterhin miissen die War-
melibergangskoeffizienten fir Konvektion und Warmeleitung ermittelt werden. Die Cha-
rakterisierung und Parametrisierung der thermischen Eigenschaften erfolgen in Abschnitt
4.2.1.1 bzw. Abschnitt 4.2.2.4.

3.3.2 Kristallisationskinetik

Die Modellierung der Kristallisationskinetik teilkristalliner Thermoplaste ist ein zentraler
Punkt in der simulativen Abbildung von Fertigungsverfahren und Prozessen. Daher gibt es
in der Literatur bereits einige Ansatze fir die Modellbildung. An dieser Stelle kann bei-
spielsweise auf Di Lorenzo et al. [193], Long et al. [194] oder Ding et al. [195] verwiesen
werden. Aktuelle Arbeiten aus dem Stand der Wissenschaft und Technik basieren auf den
Anséatzen von Kolmogoroff [196] und Avrami [197-199]. Es kbnnen drei Arten von Kristal-
lisationsprozessen unterschieden werden. Bei der isothermen Kristallisation wird das Ma-
terial mit der grotmaoglichen Kihirate auf eine definierte Temperatur abgekiihlt und bei
dieser konstant gehalten. Die nicht-isotherme Kristallisation unterteilt sich weiter in die
Varianten mit konstanter und variabler Kihlrate. Existierende Modelle werden haupt-
sachlich fur die Beschreibung der isothermen und nicht-isothermen Kristallisation mit
konstanter Kiihlrate genutzt [189]. Fir den Ansatz im Rahmen dieser Arbeit bildet die
Avrami-Gleichung fir isotherme Randbedingungen nach Formel (3-28) die Grundlage, mit
der Kristallisationskonstante k* und dem Avrami-Exponenten n [197].

X(t) =1—exp (—k*t") (3-28)

Um auch die nicht-isotherme Kristallisation abbilden zu kénnen, haben Nakamura et al.
den Ansatz nach Avrami modifiziert und beschreiben die Anderung des Kristallisationsgra-
des mit Formel (3-29) [200-202].

xX(0) = 1-exp[~ ([ K(T@)dr) | mit K(T) = k(T)"n (3-29)

In seiner zusatzlichen Erweiterung verwendet Ziabicki [203; 204] eine empirische Form
der Kristallisationskonstanten, beschrieben in Formel (3-30). Hierin sind Kp,4x, Tinax und
D Materialparameter, welche von der Kiihlrate abhdngen. Fiir diese Anpassung konnten
Kugele et al. zeigen, dass fur eine Vielzahl von unterschiedlichen Kihlraten eine gute
Ubereinstimmung vorliegt [205].

—41In(2) (T — Tmax)2> (3-30)

K(T) = Knaxexp < D2
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Eine Kombination aus den beiden Ansatzen nach Nakamura in Formel (3-29) und Ziabicki
in (3-30) nutzen beispielsweise Hoffmann [206] und Sierra [207]. Diese Kombination wird
als modifiziertes Nakamura-Ziabicki-Modell bezeichnet und wird im Rahmen dieser Arbeit
fiir die Modellierung der Kristallisationskinetik angewendet.

Fiir die Parametrisierung des Modells muss folglich der Avrami-Exponent ermittelt und
das Nakamura-Ziabicki-Modell gefittet werden. Der Avrami-Exponent wird auf Basis der
isothermen Kristallisationskinetik bestimmt. Das Fitten des Modells wird anhand der
nicht-isothermen Kristallisationskinetik durchgefiihrt. Die Charakterisierungen erfolgen in
Abschnitt 4.2.1.2 und die anschlieende Parametrisierung in Abschnitt 4.2.2.4.

In der Literatur finden sich Arbeiten anderer Autoren, welche die Kristallisationskinetik
von reinem PEKK modelliert haben. So hat beispielsweise Choupin [75] mit den Ansdtzen
von Avrami und von Hillier [208] die isotherme Kristallisationskinetik von zwei unter-
schiedlichen reinen PEKK-Typen untersucht. Er kommt in seinen Untersuchgen zu dem
Ergebnis, dass der Avrami-Ansatz mit einem Avrami-Exponenten von n = 2 eine gute Uber-
einstimmung bis zu einem relativen Kristallisationsgrad von 0,6 liefert. Oberhalb davon
Uberschatzt dieser Ansatz die Kristallisationsgeschwindigkeit, welche langsamer ablauft,
als es das Modell vorhersagt. Der zweite von Choupin genutzte Ansatz nach Hillier liefert
in einer mehrfachen linearen Regressionsanpassung eine bessere Ubereinstimmung. Hier-
bei wird ab einem relativen Kristallisationsgrad von 0,6 ein zweiter Avrami-Exponent von
n = 1 genutzt. Choupin unterteilt daher den Kristallisationsvorgang in eine primare und
sekundadre Phase mit den Exponenten n; = 2 flr die primare bzw. n; = 1 fiir die sekundare
Phase. Auf Basis kristallographischer Untersuchungen passt er im Weiteren den Exponen-
ten n; auf den Wert n; = 3 an, da dieser eher mit den mikroskopischen Ergebnissen tiber-
einstimmt. Hsiao et al. nutzen ebenfalls einen zweistufigen Ansatz nach Hillier und kom-
men zu dhnlichen Ergebnissen [45]. In seinen Untersuchungen wird fir die primare Phase
ein Avrami-Exponent von n; = 4 und fiir die sekundare Phase ein Exponent von n; = 2
ermittelt.
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4 Versuchsdurchfiihrung und Validierung
der Methoden und Modelle

Dieses Kapitel ist in zwei Hauptabschnitte unterteilt, in denen jeweils eines der Morpho-
logiemerkmale Porositdat und Kristallisationsgrad im Fokus steht. Die Inhalte der Ab-
schnitte folgen der Prozesskette und sind in Abbildung 4-1 zusammengefasst.

Porositat Kristallisationsgrad
Tapedicke Thermische
Tapebreite Materialeigenschaften

Oberflachenbeschaffenheit

Prozentualer Porenanteil

Validierung der Methodik
zur Bestimmung der
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Untersuchung der
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Kristallisationskinetik
Kristallisationsgrad
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Validierung der Validierung der
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Konsolidieren

Verifizierung der
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Mechanische Charakterisierung

Abbildung 4-1: Zusammenfassung der Inhalte in den Hauptabschnitten des Kapitels 4




Versuchsdurchfiihrung und Validierung der Methoden und Modelle 73

4.1 Morphologiemerkmal Porositat

Im ersten Hauptabschnitt des vierten Kapitels wird das Merkmal Porositat iber die ge-
samte Prozesskette hinweg untersucht. Hierbei steht im Fokus, wie sich die Porositdt von
Prozessschritt zu Prozessschritt verdandert und welche Prozessparameter einen signifikan-
ten Einfluss ausliben. Zunachst wird in Abschnitt 4.1.1 der Ausgangszustand des Tapes
ermittelt. Dieser bildet die Basis fiir die Bewertung der Porositat in den folgenden Pro-
zessschritten. Im Abschnitt 4.1.2 wird der Prozess Tapelegen behandelt. Dabei wird ein-
gangs die in Abschnitt 3.2.1 entwickelte Methodik zur Bestimmung der Prozessparameter
validiert. Nachfolgend wird untersucht, wie sich die Toleranz in der Beschaffenheit des
Tapes auf die Reproduzierbarkeit des Tapelegens auswirkt. Die Untersuchung der Porosi-
tat bei der Weiterverarbeitung der Tapegelege im Konsolidieren und Bauteilherstellungs-
prozess ist in die Abschnitte 4.1.3 und 4.1.4 aufgeteilt. Hierin wird jeweils verifiziert, dass
die definierten Prozessparameter erreicht werden. Weiterhin wird validiert, dass die Ver-
suchsdurchfiihrung fir die Untersuchung der Porositat geeignet ist und anschliefend die
Porositat nach der Verarbeitung im jeweiligen Prozess charakterisiert. AbschlieBend wer-
den in Abschnitt 4.1.5 die mechanischen Eigenschaften der konsolidierten Laminate und
hergestellten Bauteile in Abhangigkeit der Porositdt ermittelt und bewertet.

4.1.1 Ausgangszustand des Tapes

Fiir die Validierung der Methodik zur Bestimmung der Prozessparameter beim Tapelegen
mussen ausgewadhlte geometrische Eigenschaften des Tapes im Ausgangszustand ermit-
telt werden. Diese umfassen die Tapedicke, die Tapebreite sowie die Oberflachenbeschaf-
fenheit. Weiterhin ist es erforderlich, die Porositat des Tapes im Ausgangszustand zu cha-
rakterisieren, damit der Einfluss der Prozessparameter auf die Porositat bei der Verarbei-
tung des Tapes im Konsolidieren und Bauteilherstellungsprozess bewertet werden kann.

Die nachfolgenden Abschnitte erldautern in diesem Zusammenhang das gewahlte Vorge-
hen und beschreiben die Ergebnisse der durchgefiihrten Analysen.

4.1.1.1 Tapedicke und Tapebreite

Das Ausgangsmaterial wird typischerweise auf sogenannten Mutterspulen mit einer
Breite von zwolf Zoll (= 305 mm) geliefert. Damit es im Tapelegen von der Fiberforge ver-
arbeitet werden kann, muss es auf eine Breite zwischen 50 und 160 mm geschnitten wer-
den. Dieser Prozess nennt sich Slitten und erfolgt am Fraunhofer Institut fur Giel3erei-,
Composite- und Verarbeitungstechnik IGCV in Augsburg. Auf Grund der hohen Material-
preise hat ein minimaler Verschnitt bei der Auswahl der Tapebreite die hdchste Prioritat.
Die Randbedingungen fiir die Tapebreite ergeben sich daher aus der Breite der Mutter-
spule, den Abmessungen der Gelegekontur und der GréRRe des erforderlichen Randbe-
schnittes. Je nach Materialqualitat variiert dieser in einem Bereich von 4 bis 10 mm. Unter
Berlicksichtigung der gewahlten Ziel-GelegegrofRe mit einer Kantenldnge von 400 mm, der
Breite der Mutterspule von 305 mm und einem beidseitigen Randbeschnitt von 4 mm
ergibt sich fiir die Tapebreite ein Sollwert von 99 mm. Auf diese Weise kdnnen drei ein-
zelne Spulen aus einer Mutterspule geschnitten werden. Die Entnahmeposition aus der
Mutterspule (Roll) wird in Abrollrichtung von links nach rechts mit Cut A, Cut B und Cut C
gekennzeichnet. Insgesamt werden aus 11 Mutterspulen 33 einzelne Spulen geslittet.
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Die Tapedicke und Tapebreite im Ausgangszustand werden am geslitteten Material fiir die
einzelnen Spulen Cut A bis Cut C ermittelt.

Zunachst wird die Tapedicke gemessen. Diese gibt Aufschluss tiber die zu erwartende Di-
cke der Tapegelege und ist ein wichtiger Indikator fur die Reduktion in Dickenrichtung
beim Konsolidieren. Diese tritt auf, da nach dem Herstellungsprozess des Tapes keine ho-
mogene Dickenverteilung vorliegt. Durch das Aufschmelzen und Abkiihlen wahrend dem
Konsolidieren werden Unterschiede in der Materialdicke sowie der Oberflachenbeschaf-
fenheit durch das FlieRen der Matrix ausgeglichen. Die im Datenblatt vermerkte Schicht-
dicke im konsolidierten Laminat, die sogenannte consolidated ply thickness (CPT), dient
hierbei als Referenz fiir den zu erreichenden Zielwert der Tapedicke. Auf Basis der CPT
kann die voraussichtliche prozentuale Dickenabnahme beim Konsolidieren des Tapegele-
ges berechnet werden.

Fiir die Messung der Tapedicke wird von jeder der 33 Spulen ein Stiick Tape von 1000 mm
Lange entnommen und alle 100 mm (entspricht 10 Positionen) die Dicke mit einer Blgel-
messschraube gemessen. Die Bezeichnung der Ergebnisse setzt sich aus der Nummer der
Mutterspule und der Entnahmeposition zusammen: Roll 35 Cut A bedeutet Mutterspule
Nummer 35 und Entnahmeposition A. Die Messungen Roll 97 Cut A und Roll 98 Cut A
werden als AusreiRer definiert und sind daher nicht in der Ubersicht enthalten. Insgesamt
liegt der Auswertung somit eine Datenmenge von 310 Messungen zugrunde. Die Ergeb-
nisse der einzelnen Messungen sind in Abbildung 4-2 dargestellt. Die Zieldicke CPT betragt
laut Datenblatt 0,14 mm und ist als griine Linie dargestellt.
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Abbildung 4-2: Ergebnisse fiir die Messung der Tapedicke

Die minimale relative Standardabweichung innerhalb einer Spule betragt 3,4 % bei Roll 96
Cut C. Der maximale Wert betragt 11 % bei Roll 96 Cut B. Die minimale gemessene Dicke
betrdagt 0,16 mm bei Roll 36 Cut A und die maximale Dicke betragt 0,28 mm bei Roll 95
Cut A. Weiterhin liegen alle gemessenen Werte oberhalb der CPT. Fiir das Konsolidieren
bedeutet dies, dass bei der minimalen Dicke eine Reduktion von 9,68 % bzw. bei der ma-
ximalen Dicke eine Reduktion von 49,09 % zu erwarten ist. Der Mittelwert der Tapedicke
aus allen Messungen liegt bei 0,21 mm, was einer Dickenreduktion von 33,06 % ent-
spricht. Die relative Standardabweichung betragt liber alle Messungen 9,87 %. Dies lasst
auf eine hohe Inhomogenitat der Tapedicke und Oberflachenbeschaffenheit schlieRen.
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Typische Werte fiir die Reduktion der Tapedicke beim Konsolidieren liegen fiir andere Ma-
terialsysteme im Bereich von ca. 2 % (beispielsweise Ultratape® PA6-CF von BASF). Da das
Auflager beim SVK-Prozess an die Gelegedicke angepasst wird (vergleiche Abschnitte 3.1.2
und 3.2.3) kdnnen nur geringe Reduktionen toleriert werden. Die zu erwartende Dicken-
reduktion des verwendeten PEKK-CF Tapes (ibersteigt diese Toleranz, wodurch es beim
Erreichen der Schmelztemperatur zu Gberkritischen Biegespannungen in der Glaskeramik
kommen kann. Die Dickenreduktion wird daher anhand der Tapegelege im Abschnitt 4.1.2
neu bewertet und entsprechende MaBBnahmen fir die Versuchsdurchfihrung abgeleitet.
Tabelle 4-1 fasst die statistische Auswertung aller Messungen zusammen.

Tabelle 4-1:  Statistische Auswertung der Dickenmessung des PEKK-CF Tapes

Ergebnisse Dickenmessung PEKK-CF Tape
Minimum [mm] 0,16
Maximum [mm)] 0,28
Mittelwert [mm] 0,21
Standardabweichung [mm] 0,02
rel. STABW [%] 8,82
Referenzwert CPT [mm] 0,14

Fiir Analyse der Tapebreite werden dieselben Tapestiicke mit 1000 mm Lange genutzt. Die
Bezeichnung der Ergebnisse ist hierbei analog zur Bezeichnung bei der Tapedicke. Das Ziel
der Analyse ist es die statistischen Kennwerte Minimum, Maximum sowie die Standardab-
weichung zu bestimmen, welche die Datengrundlage fir die Validierung der Methodik zur
Bestimmung der Prozessparameter beim Tapelegen darstellen.

Die Tapebreite wird mit einem Messschieber ebenfalls alle 100 mm gemessen. Roll 97
Cut A und Roll 98 Cut A werden als AusreifSer definiert, so dass wiederum 310 Messwerte
zur Verfligung stehen. Abbildung 4-3 zeigt die gemessenen Ergebnisse je Spule.
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Abbildung 4-3: Ergebnisse fiir die Messung der Tapebreite
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Die griine Linie gibt die Zielbreite des Tapes von 99 mm an. Die beiden griinen gestrichel-
ten Linien dariiber bzw. darunter markieren die vom Anlagenhersteller vorgegebene To-
leranz fiir die Tapebreite bei der gewéhlten Zielbreite. Die Toleranz betragt + 0,40 mm, so
dass das Tape anlagenseitig verarbeitet werden kann, wenn die reale Breite zwischen
98,60 mm und 99,40 mm liegt. Insgesamt sind nur acht Werte auRRerhalb dieser Toleranz,
was einem Anteil von 2,58 % entspricht. In Bezug auf die vorgegebenen Toleranzen fiir die
generelle Verarbeitbarkeit ist die im Slitten erreichte Verteilung der Tapebreite ausrei-
chend genau. Auf Basis von Abbildung 4-3 ist festzustellen, dass die reale Tapebreite eher
in positive Richtung vom definierten Zielwert abweicht. Die relative Standardabweichung
der Messungen innerhalb einer Spule liegt zwischen 0,03 % und 0,22 %, was die hohe
Genauigkeit des Slittens bestatigt. Die reale Tapebreite weist auf Grund der geringen
durchschnittlichen Schwankung von 0,12 % eine gute Homogenitat auf. Der Mittelwert
aller Messungen weicht um 0,14 mm vom Zielwert ab. Die Auswertung der statistischen
Kennwerte ist in Tabelle 4-2 zusammengefasst.

Tabelle 4-2:  Statistische Auswertung der Breitenmessung des PEKK-CF Tapes

Ergebnisse Breitenmessung PEKK-CF Tape
Minimum brgpe min [Mm] 98,65
Maximum bra,e max [Mm] 99,80
Mittelwert brgpe mean [MmM] 99,14
Standardabweichung [mm] 0,12
rel. STABW [%] 0,12

4.1.1.2 Oberflaichenbeschaffenheit

Aus den Ergebnissen zur Analyse der Tapedicke im vorherigen Abschnitt kann abgeleitet
werden, dass eine hohe Inhomogenitat vorliegt. Dies kann durch die Oberflachenbeschaf-
fenheit des Tapes beeinflusst werden. Des Weiteren wirkt sich diese auf die Laminatver-
dichtung zur Ausbildung des intimen Kontaktes beim Konsolidieren aus (vergleiche Ab-
schnitt 2.1.2). In diesem Abschnitt wird daher die Oberflachenbeschaffenheit des Tapes
charakterisiert.

In einem ersten Schritt wird die allgemeine Beschaffenheit in einem qualitativen Ansatz
untersucht. Hierdurch soll geprift werden, ob sich bereits auf Grund des optischen Er-
scheinungsbildes Aussagen hinsichtlich potenzieller Herausforderungen fiir das nachge-
schaltete Konsolidieren ableiten lassen. Dazu werden Tapestreifen entnommen und Auf-
nahmen mit einer digitalen Spiegelreflexkamera Canon EQS 700D erstellt. Abbildung 4-4
und Abbildung 4-5 zeigen denselben Tapestreifen orthogonal von oben fotografiert. Bei
Abbildung 4-5 wird der Streifen zusatzlich mit einer Lichtquelle von der Riickseite beleuch-
tet. Hierbei ist deutlich zu erkennen, dass das Licht lokal durch das Tape transmittiert. Die
Griinde hierfur kdnnen eine inhomogene Faser-Matrix-Verteilung (matrixreiche Bereiche)
oder Langsrisse im Tape sein.

Um in diesem Kontext die Faser-Matrix-Verteilung zu Gberprufen, werden Proben aus den
Streifen entnommen und Schliffbilder erstellt. Davon zeigt Abbildung 4-6 zwei exemplari-
sche Ergebnisse. Diese bestatigen, dass eine inhomogene Faser-Matrix-Verteilung sowie
eine qualitativ ungleichmaRige Oberflachenbeschaffenheit vorliegen.
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Abbildung 4-4: Aufsicht des PEKK-CF Tapes

Abbildung 4-6: Schliffbilder des PEKK-CF Tapes mit matrixreichen Bereichen

Bei der Ausbildung des intimen Kontaktes haben die materialspezifischen Oberflachenpa-
rameter ap, bo und wp einen signifikanten Einfluss auf die resultierende Zeit tic. Um im
Weiteren die Oberflachenbeschaffenheit quantitativ zu bewerten, wird die in Ab-
schnitt 3.2.2 beschriebene Methodik zur Bestimmung der Oberflaichenparameter ange-
wendet. Die Ergebnisse fiir ao, bo und wo dienen als Grundlage fiir die spateren Untersu-
chungen hinsichtlich der Porositat bei dem Prozessschritt Konsolidieren.
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Fiir sechs Tapestreifen wird an den in Abbildung 4-4 markierten Positionen von eins bis
flinf die einseitige Oberflachenbeschaffenheit entsprechend der in Abschnitt 3.2.2 einge-
fliihrten Vorgehensweise gemessen. Die Messungen werden mit einem Scanning-Profilo-
meter vom Typ uscan der Firma NanoFocus durchgefiihrt.

Zuerst erfolgt die Auswertung auf der Mikro-Ebene. Der Oberflachenparameter ap ent-
spricht hierbei der gesamten Hohe des Rauheitsprofils R:. Die Parameter bp und wo ent-
sprechen der Durchschnittsbreite der Rauheitsprofilelemente Rsm. Abbildung 4-7 und Ab-
bildung 4-8 zeigen exemplarisch zwei Profile der Messung eines Tapestreifens an den Po-
sitionen zwei beziehungsweise drei (vgl. Abbildung 4-4). Auf der x-Achse ist die Tapebreite
in mm aufgetragen und auf der y-Achse die Profilhéhe in um dargestellt.
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Abbildung 4-7: Gemessenes Profil der Oberfliiche eines Tapestreifens an Position 2

350
300
250
200
150

Profilhéhe [um]

100
50

0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
Tapebreite [mm)]

Abbildung 4-8: Gemessenes Profil der Oberfliiche eines Tapestreifens an Position 3

In Tabelle 4-3 sind die Mittelwerte aus den mit der Software berechneten Werten R und
Rsm fiir alle sechs Streifen zusammengefasst. Der Mittelwert fiir R: (iber alle Messungen
betrdgt 100,16 um bei einer relativen Standardabweichung von 9,46 %. Der Mittelwert
flir Rsm betrdgt 0,29 mm bei einer relativen Standardabweichung von 4,93 %.
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Tabelle 4-3:  Berechnete Oberflichenparameter R: und Rsm des PEKK-CF Tapes

Oberflichenparameter
Tapestreifen
a0 =Rt [um] | bo=wo = Rsm [mm]

1 97,79 0,28

2 85,23 0,27

3 94,95 0,29

4 116,39 0,29

5 103,24 0,29

6 103,38 0,31
Mittelwert 100,16 0,29
relative Standardabweichung [%] 9,46 4,39

Fir die Auswertung auf der Makro-Ebene werden die Rohdaten des gemessenen Profils
mit dem in Abschnitt 3.2.2 beschriebenen Python-Skript ausgewertet. Das approximierte
Profil sowie die lokalen Extrema und Wendepunkte sind beispielhaft in Abbildung 4-9 fir
einen Tapestreifen an der Position zwei gezeigt. Die Tapebreite in mm ist auf der x-Achse
aufgetragen und die Profilhdhe in um auf der y-Achse dargestellt. Die blaue Linie be-
schreibt die Rohdaten, welche nach der Glattung durch den Verlauf der orangenen Kurve
wiedergegeben werden. Alle weiteren Analysen finden anhand der geglatteten Daten
statt, so dass sich die Wendepunkte, die lokalen Extrema sowie das globale Minimum und
Maximum auf die geglatteten Daten beziehen. Deshalb liegen beispielsweise Teile der
Rohdaten auBerhalb der gestrichelten Linien fiir das globale Minimum und Maximum.

350
300 A
250 A1
E. —— Rohdaten
3 —— Daten geglattet
— 200 4
@ ® Wendepunkte
0 ® Lokale Extrema
= 150 + - == Globales Minimum
a === Globales Maximum
100 4
50 A

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
Tapebreite [mm]

Abbildung 4-9: Oberfldchenprofil aus den Messdaten des Scanning-Profilometers

Als nachstes wird die Genauigkeit bewertet, mit der das Modell von Lee & Springer die
reale Oberflachenbeschaffenheit abbildet. Dazu werden, wie in Abschnitt 3.2.2 beschrie-
ben, die Differenzen der Flacheninhalte zwischen den Rechtecken nach dem Modell von
Lee & Springer und den Flachen unter den geglatteten Daten genutzt.
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Das bevorzugte Ergebnis dieser Bewertung ist Fall 2, bei dem die Summe der Differenzen
im Bereich Erhebung bo kleiner ist als die Summe der Differenzen im Bereich Licke wo (vgl.
Abbildung 3-25 und Abbildung 3-26 in Abschnitt 3.2.2):

Ar po < Ar.wo

In diesem Fall wird die Oberflachenbeschaffenheit des Tapes unterschatzt. Die Parameter
ao, bo und wo fithren daher in der Berechnung der Zeit tic zu einem zu hohen Wert. Somit
ist es moglich, dass der vollstandige intime Kontakt bereits vor dem Erreichen von tic aus-
gebildet wird. Um dies zu Uberprifen, wird die Differenz AAr der beiden Werte gebildet.

AAp = AF_WO - AF_bO (4-1)

Der Fall 2 tritt ein, wenn AAg > 0 ist. Sollte die Differenz AAg = 0 sein, so liegt Fall 3 vor.
Betragt die Differenz hingegen AAr < 0, so liegt Fall 1 vor. Dies bedeutet, dass der reale
Zustand Uberschatzt wird. Tabelle 4-4 fasst die Mittelwerte der Differenzen je Tapestrei-
fen zusammen.

Tabelle 4-4:  Fldchendifferenzen zur Bewertung der Genauigkeit

Tapestreifen

1 2 3 a4 5 6
AAf [mm?] 1,63 1,16 0,22 0,51 0,11 0,13

Die Ergebnisse zeigen, dass nur bei Tapestreifen 3 der Fall 1 eintritt und die Methodik den
realen Zustand geringfiigig liberschatzt. In 83 % der Messungen tritt der favorisierte Fall 2
ein. Daher wird festgelegt, dass das Modell von Lee & Springer fur die Oberflachenbe-
schaffenheit des Tapes verwendet werden kann. In Tabelle 4-5 sind die gemittelten Werte
fiir die Oberflachenparameter ap, bo und wpo je Tapestreifen zusammengefasst.

Tabelle 4-5: Oberflidchenparameter fiir das PEKK-CF Tape

Oberflichen- Tapestreifen
parameter 1 2 3 a 5 6
ao [um] 113,09 117,28 120,35 58,71 37,46 39,11
b [mm] 6,59 5,01 11,44 5,02 5,01 4,99
wo [mm] 7,02 5,95 6,50 4,93 4,66 4,78

Die hochsten Werte fiir ap zeigen sich bei Streifen eins bis drei. Bei den Streifen vier bis
sechs ist ag geringer und das Profil der Tapeoberflache damit um 66,65 % flacher. Die Mit-
telwerte b, und wy lassen auf eine dhnliche Breite der Erhebungen und Liicken schlieRBen.
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Insgesamt kann daraus abgeleitet werden, dass das Tape eine unregelmaRige Oberfla-
chenbeschaffenheit aufweist. Der Eindruck aus der qualitativen Untersuchung kann daher
mit den berechneten Oberflachenparametern bestatigt werden.

Unter Verwendung der Methodik aus Abschnitt 3.2.2 konnten die Oberflachenparameter
fiir die Mikro- und Makro-Ebene berechnet werden. Fiir die Abbildung der realen Ober-
flache durch das Modell von Lee & Springer konnte gezeigt werden, dass das Modell zu
einer konservativen Abschatzung fihrt. Somit konnen die Parameter als Grundlage fiir die
Berechnung der erforderlichen Zeit bis zum vollstandigen intimen Kontakt verwendet
werden. Dies ist Teil der Untersuchungen zum Einfluss der Oberflache auf die Porositat
beim Prozessschritt Konsolidieren in Abschnitt 4.1.3.

4.1.1.3 Prozentualer Porenanteil im Tape

Die Porositat wird im Rahmen dieser Arbeit durch den prozentualen Porenanteil ausge-
driickt. Ein Einfluss auf den prozentualen Porenanteil kann bereits durch das gewahlte
Herstellungsverfahren vorliegen. In Abschnitt 2.1.1 wurden verschiedene Verfahren zur
Herstellung von UD-Tapes vorgestellt. PEKK-CF Tape kann durch Losungsmittelimpragnie-
rung oder Pulverimpragnierung hergestellt werden (vgl. Abschnitt 2.1.1). Ein Nachteil bei
dem losungsmittelbasierten Prozess besteht darin, dass es zum Einschluss von Losemittel
kommen kann. Beim Pulverimpragnieren muss das Thermoplastpulver gleichmaRig ver-
teilt werden, damit ein porenfreies Tape mit einer homogenen Oberflachenbeschaffen-
heit hergestellt werden kann. Zudem kénnen bei der nassen Pulverimpragnierung Feuch-
tigkeitsriickstande im Material verbleiben.

Damit diese Einfliisse auf den prozentualen Porenanteil bei den nachfolgenden Untersu-
chungen ausgeschlossen werden kénnen, wird eine TGA durchgefiihrt. Hiermit wird ge-
prift, ob sich im Tape herstellungsbedingte Rickstande von Losungsmittel oder Feuchtig-
keit befinden. Dazu werden Proben von ca. 10 mg des Tapes eingewogen und mit der
vakuumdichten Thermowaage NETZSCH TG 209 F1 Iris gemessen. Es werden jeweils funf
Proben von funf unterschiedlichen Tapespulen entnommen und somit insgesamt 25 Mes-
sungen durchgefiihrt. Unter Stickstoffatmosphare werden die Proben ausgehend von
Raumtemperatur bei einer Heizrate von 10 °C/min auf 1000 °C aufgeheizt. Die Datener-
fassung sowie die Steuerung und Auswertung der Messungen wird mit der Proteus Soft-
ware von NETZSCH durchgefiihrt. Die Ergebnisse der TGA-Messungen zeigen im relevan-
ten Temperaturbereich bis 400 °C (vgl. Abschnitt 3.2.3) eine durchschnittliche Masseéan-
derung von 0,37 %. Die Zersetzung des Materials beginnt im Mittel bei ca. 544,7 °C und
flihrt zu einer durchschnittlichen Masseanderung von 14,50 %.

Die aus der Probe bei bestimmten Temperaturen freigesetzten Gase werden durch eine
auf 280°C thermostatisierte Transferleitung in die Messzelle des Massenspektrometers
(MS) geleitet. Die Auswertung der MS-Daten erfolgt iber die Quadstarsoftware von Bru-
ker Instruments. Darin kann vor allem bei den Massezahlen 18 (H,0) und 44 (CO;) ein
nennenswerter Ausschlag festgestellt werden. Dieser befindet sich im Temperaturbereich
zwischen 500 °C und 600 °C und damit im Bereich der Materialzersetzung. Daher wird
davon ausgegangen, dass es sich um Zersetzungsprodukte handelt. Als Zusammenfassung
der TGA-Messung ist festzuhalten, dass keine Riickstande von Lésemittel nachgewiesen



82 Versuchsdurchfihrung und Validierung der Methoden und Modelle

werden konnen und das zudem im relevanten Temperaturbereich bis 400 °C keine ande-
ren Gase freigesetzt werden. Ein Einfluss von herstellungsbedingten Riickstanden auf den
prozentualen Porenanteil wird daher ausgeschlossen.

Die Charakterisierung des prozentualen Porenanteils am Tape im Ausgangszustand erfolgt
mit zwei unterschiedlichen Methoden. Zum einen auf Basis der gemessenen Composite-
Dichte im Archimedes-Verfahren. Zum anderen mithilfe einer Grauwertanalyse von
Schliffbildern.

Zunachst wird die erste Methode auf Basis des Archimedes-Verfahrens vorgestellt. Hierflr
werden sequenziell die nachfolgenden Schritte durchgefiihrt:

1) Messung der Composite-Dichte im Archimedes-Verfahren

2) Messung des Fasermasseanteils

3) Berechnung der analytischen Composite-Dichte

4) Abgleich der analytischen und der gemessenen Composite-Dichte

Die Messung der Composite-Dichte des PEKK-CF Tapes im Archimedes-Verfahren erfolgt
entsprechend der in Abschnitt 3.2.2 beschriebenen Vorgehensweise. Es werden insge-
samt acht rechteckige Proben mit einer Kantenlange von 25 mm aus vier verschiedenen
Tape-Spulen entnommen. Die Ergebnisse der einzelnen Messungen fiir die Composite-
Dichte sowie der berechnete Mittelwert ist in Abbildung 4-10 dargestellt. Auf Grund der
geringen Unterschiede wird hier eine Darstellung mit drei Dezimalstellen gewahlt.

1,500
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— 1,480 1,469 1,469 1 466 1,467 1,468 1,465
E {
Q 1,460
5 1,447
2 1,440
S ’ 1,466
a

1,420
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Probe

Abbildung 4-10: Ergebnis der Dichtemessung im Archimedes-Verfahren

Der Mittelwert aller Messungen betrégt pges mess = 1,466 g/cm? bei einer relativen Stan-
dardabweichung von 0,58 %. Das Verfahren wird daher als ausreichend genau fiir die Mes-
sung der Composite-Dichte bewertet. Um den Porenanteil im Tape analytisch zu berech-
nen, wird als nachstes der Fasermasseanteil der acht Tapeproben bestimmt. Hierfiir wird
die Matrix der Tapeproben in einer TGA thermisch zersetzt. Die Messung erfolgt wiede-
rum mit der vakuumdichten Thermowaage NETZSCH TG 209 F1 Iris. Je Tapeprobe wird
eine Einwaage von 50 mg entnommen und das Messprogramm aus Tabelle 4-6 gestartet.
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Tabelle 4-6:  Messprogramm der TGA zur Bestimmung des Fasermasseanteils

Parameter Gerateeinstellung

Aufheizung 1: 25-800 °C
Temperaturbereich TGA Abkiihlung: 800 —300 °C
Aufheizung 2:  300-950 °C

Aufheizung 1: 15 °C/min

Heizrate Aufheizung 2: 5 °C/min

Gase Aufheizung 1 und Abkiihlung: Stickstoff
Aufheizung 2: Synth. Luft

Durchfluss Gas 50 ml/min

Tiegel Al203

Der Fasermasseanteil wird anhand der Masseanderung wahrend der zweiten Aufheizung
bestimmt. Der Mittelwert fir den Fasermasseanteil aller Messungen betragt i = 65,8 %,
woraus sich ein durchschnittlicher Matrixmasseanteil von 1,,, = 34,2 % ergibt. Dieser Wert
weicht nur um 0,2 % von dem im Datenblatt angegebenen Kennwert von 34 % ab [171].
Als weitere Werte sind im Datenblatt die Matrix-Dichten bei einem Kristallisationsgrad
von Xc = 0 % bzw. Xc = 30 % angegeben. Die Dichte bei Xc = 0 % entspricht p,, = 1,280 g/cm?
bzw. p,, = 1,310 g/cm? bei Xc = 30 %. Unter der Annahme, dass die Dichte und der Kristal-
lisationsgrad linear zusammenhangen, kann mit Hilfe einer Interpolation und dem ermit-
telten Wert flr den Kristallisationsgrad im Ausgangszustand des Tapes die analytische
Matrixdichte py gnaiye. €ntsprechend Formel (4-2) berechnet werden.

Pm,analyt. = 1,278 + 0,00106 * X, (4-2)

Fir den gemessenen Kristallisationsgrad Xc = 7,72 % ergibt sich eine analytische Matrix-
dichte von pp, anaiye. = 1,286 g/cm3. Zusammen mit den gemessenen Massenanteilen
von Y = 65,8 % und Y, = 34,2 % sowie der Dichte der Fasern p; = 1,790 g/cm? aus dem
Datenblatt des Herstellers Hexcel [209] kann unter Verwendung von Formel (4-3) die ana-
lytische Composite-Dichte berechnet werden [182]. Durch das Einsetzen der Werte ergibt
sich eine Dichte von pges anaiyt. = 1,579 g/cm3.

Pges,analyt. = wf . (4-3)

pf pm,analyt.

Im letzten Schritt der Charakterisierung wird der analytische Porenanteil entsprechend
Formel (3-21) auf Basis der gemessenen und der analytischen Composite-Dichte berech-
net [182]. Fir das Tape ergibt sich hiermit im Ausgangszustand ein analytischer Porenan-
teil von ¢anaiyt. = 7,65 %.
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AbschlieBend fasst Tabelle 4-7 die berechneten Kennwerte bei der Charakterisierung des
prozentualen Porenanteils auf Basis des Archimedes-Verfahren zusammen.

Tabelle 4-7:  Ermittelte Kennwerte bei der Charakterisierung des prozentualen Poren-
anteils im Archimedes-Verfahren

Gemessener Kristallisationsgrad Xc=7,72%

Masseanteil Faser Y =658%

Masseanteil Matrix YVn=342%

Faserdichte aus Datenblatt pr=1,790 g/cm?
Gemessene Composite-Dichte Pgesmess = 1,466 g/cm?
Analytische Matrixdichte Pmanatye. = 1,286 g/cm?
Analytische Composite-Dichte Pges,anatyt. = 1,579 g/cm?
Analytischer Porenanteil Eanatyt. = 7,65 %.

Bei der Dichtemessung im Archimedes-Verfahren wird der Probekorper vollstéandig in das
verwendete flissige Medium eingetaucht. Dies kann vor allem bei Proben mit einer unre-
gelméaBigen Oberflaichenbeschaffenheit dazu fiihren, dass sich beim Eintauchen Mikro-
Luftblasen an der Oberflache bilden und so den Messwert beeinflussen. Daher wird die
Porositat mit einer weiteren Methode charakterisiert. Hierflir werden jeweils drei Proben
aus fiinf verschiedenen Spulen prdpariert. Die insgesamt 15 Proben werden in einem Ras-
terelektronenmikroskop untersucht und die Aufnahmen mit der Software ImageJ ausge-
wertet. Dazu wird die Aufnahme in ein Grauwertbild umgewandelt und die Flache des
Tapes Atape gemessen. Durch die Anpassung der Grenzwerte wird nur die Flache der ent-
haltenen Poren Apore ausgewahlt und deren Flachenanteil entsprechend Formel (4-4) be-
stimmt. Der Flachenanteil entspricht dem sichtbaren prozentualen Porenanteil &gy

APore (4_4)
ATape

SREM =

Die einzelnen Messergebnisse sind im Anhang zusammengefasst. Der mittlere prozentu-
ale Porenanteil aller Messungen betragt gy yw = 4,431 %. Bei dieser Methode wird nur
der Flachenanteil der Poren aber nicht das Volumen bericksichtigt. Hierdurch kann es zu
Abweichungen zwischen realem und analytischem Porenanteil kommen.

Die Untersuchung der Aufnahmen im REM zeigt, dass die Porositat eine Standardabwei-
chung von £ 1,58 % aufweist, wohingegen die Untersuchung auf Basis der Dichte zu einer
Standardabweichung von + 1,22 % fihrt. Der prozentuale Porenanteil fir das Tape im
Ausgangszustand wird daher abschliefend aus dem Mittelwert beider Methoden berech-
net. Dieser Wert wird als Referenz fiir die Untersuchungen in den nachfolgenden Prozess-
schritten festgelegt. Insgesamt wird fir das Tape ein prozentualer Porenanteil von
$ges = 6,04 % angenommen.
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4.1.2 Prozessschritt Tapelegen

Die Toleranzen des Schrittes Tapelegen wirken sich auf die Genauigkeit bei der Positionie-
rung der einzelnen Tapestreifen im Tapegelege aus. Hierdurch kdnnen Gaps entstehen,
die den prozentualen Porenanteil negativ beeinflussen. Um die Positioniergenauigkeit zu
optimieren und den Einfluss auf den prozentualen Porenanteil damit zu minimieren,
wurde in Abschnitt 3.2.1 eine Methodik entwickelt. Mit dieser werden die Prozesspara-
meter eingestellte Tapebreite und eingestellter Gap festgelegt.

Im nachfolgenden Abschnitt wird die Methodik auf das verwendete Materialsystem, das
PEKK-CF Tape, angewendet. Dadurch werden die beiden genannten Prozessparameter
definiert. Hierbei werden die Ergebnisse von der Untersuchung der Tapebreite aus Ab-
schnitt 4.1.1.1 als Input fiir die Methodik verwendet. Auf Basis von Tapelegeversuchen
wird die Methodik anschlieBend validiert. Damit wird Uberpriift, ob die vorhergesagten
Grenzwerte fir die Gaps mit den realen Gaps Ubereinstimmen.

Die Ergebnisse aus Abschnitt 4.1.1.1 zeigen aullerdem, dass die Beschaffenheit des Tapes
hinsichtlich der Dicke und Breite einer gewissen Standardabweichung unterliegt. Daher
wird im zweiten Abschnitt untersucht, wie sich diese auf die Reproduzierbarkeit des Pro-
zessschritts Tapelegen auswirken. Hierdurch soll sichergestellt werden, dass die fir die
nachfolgenden Untersuchungen hergestellten Tapegelege eine ausreichende Homogeni-
tat aufweisen.

4.1.2.1 Validierung der Methodik zur Bestimmung der Prozessparameter

Fiir die Anwendung und Validierung der Methodik miissen neben den materialspezifi-
schen GrolRRen fiir die Tapebreite aus Abschnitt 4.1.1.1 auch die prozessspezifischen Ein-
gangsparameter Fihrungsgenauigkeit und Wiederholgenauigkeit bestimmt werden.

Zur Bestimmung der Fiihrungsgenauigkeit Trinr wird eine Tapebreite von bsei = 99,00 mm
eingestellt und anschlieBend die Gelegeherstellung initiiert, so dass die Profile in die Soll-
position fahren. Danach wird die Position der Profile manuell um + 45 mm beziehungs-
weise - 45 mm verstellt und die Gelegeherstellung erneut initiiert. Dadurch verfahren die
Profile wiederum in die Sollposition. Der Abstand der Profile zur Materialfiihrung brinrung
wird nach jeder Verstellung gemessen und die eingestellte Breite bsoi subtrahiert. Der
Mittelwert aus allen Differenzen betragt Trunr = 0,10 mm und reprasentiert die Flihrungs-
genauigkeit. Die Ergebnisse der einzelnen Messungen sind im Anhang zusammengefasst.

Im Weiteren wird der Eingangsparameter Wiederholgenauigkeit Twan flir die Anlagenge-
schwindigkeiten 25 %, 50 % und 75 % ermittelt. Abbildung 4-11 zeigt exemplarisch eine
Aufnahme von einem Tapestreifen, die in ImageJ ausgewertet wird. Die Sollposition wird
auf Basis der Position des ersten abgelegten Tapestreifens auf dem Rotationstisch mar-
kiert. Die absolute Abweichung zwischen den darauffolgend abgelegten Tapestreifen und
der Sollposition wird an der duRersten rechten Kante des Streifens gemessen. Deutlich zu
erkennen ist der Abstand zwischen dem abgelegten Tape und der Sollposition.

Als Ergebnisse werden die statistischen Kennwerte Minimum Twadh,min , Maximum Twdh,max,
Mittelwert Twdnh,mean SOWie die Standardabweichung owdn bestimmt. Abbildung 4-12 zeigt
die Auswertung der Messwerte als Box-Plot und gibt tabellarisch die statistischen Kenn-
werte wieder.
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Abbildung 4-11: Messung der Wiederholgenauigkeit beim Tapelegen
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Abbildung 4-12: Auswertung der Wiederholgenauigkeit

Der Mittelwert Twdhmean ist bei einer Anlagengeschwindigkeit von 50 % um den Faktor
zwei grofRer als bei 25 %. Die Standardabweichung owan ist jedoch um denselben Faktor
geringer. Daher wird fiir alle weiteren Versuche sowie die Herstellung der Tapegelege eine
Anlagengeschwindigkeit von 50 % festgelegt. Die hierfiir resultierenden Kennwerte betra-
gen Twdh,min = - 0,28 mm und Twdh,max = - 0,09 mm. Dies bedeutet, dass bei wiederholtem
Legen des gleichen Tapestreifens ein Abstand in negative y-Richtung vorliegt.

Als weiterer Eingangsparameter fiir die Methodik muss der maximal tolerierbare Gap auf
Basis von konsolidierten Tapegelegen bestimmt werden. Die allgemeine Vorgehensweise
wurde in Abschnitt 3.2.1 vorgestellt. Fiir die Herstellung der Tapegelege, an denen die
Gaps gemessen werden, wird die Sollbreite auf den Mittelwert der realen Tapebreite von
brape,mean = 99,14 mm eingestellt und ein eingestellter Gap von 0,50 mm gewabhlt. Die Ver-
suchsdurchfiihrung erfolgt bei einer Anlagengeschwindigkeit von 50 %.
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Insgesamt werden vier Tapegelege hergestellt. Wahrend der Herstellung werden die Gaps
mit einem digitalen Messschieber an neun unterschiedlichen Positionen in den Lagen 1, 6
und 11 gemessen, so dass je Tapegelege 27 Messpunkte resultieren. Die Position dieser
Messpunkte zeigt Abbildung 4-13.

Abbildung 4-13: Positionen der Gap Messung

Beim anschlieRenden Konsolidieren werden die Prozessparameter Temperatur und Hal-
tezeit so variiert, dass das Worst- und Best-Case Szenario hinsichtlich der Materialviskosi-
tat und der verfligbaren Zeit zum FlieRen der Matrix abgedeckt werden.

Den Worst-Case stellt die Parameterkombination aus den unteren Grenzen der in Ab-
schnitt 3.2.3 definierten Prozessfenstern von 375 °C Zieltemperatur und einer Haltezeit
von 1 s dar. Hierbei hat die Matrix die hochste Viskositat und die geringste Zeit zum Flie-
RBen. Den Best-Case beschreibt die Kombination oberen Grenzen von 395 °C Zieltempera-
tur und einer Haltezeit von 120 s. Bei diesen Parametern hat die Matrix die geringste Vis-
kositat und die langste Zeit zum FlieRen.

Aus den Laminaten jeder Parameterkombination werden sechs 15 x 10 mm grof3e Probe-
korper entnommen. Auf Grund der Entnahmeposition und Schnittebene ergibt sich dar-
aus eine Anzahl von 12 Gaps deren GroRe in der CT-Analyse vor und nach dem Konsoli-
dieren verglichen werden kann. Abbildung 4-14 zeigt ein exemplarisches Schnittbild aus
der CT-Analyse in dem zu erkennen ist, dass sich der beobachtete Gap nicht vollstandig
geschlossen hat. Zudem liegt in Lage 4 ein weiterer Gap vor, dessen GroRe jedoch beim
Tapelegen nicht ermittelt wurde (Messungen nur in den Lagen 1, 6 und 11).

Fiir die berechneten Differenzen der GapgrofRe vor und nach dem Konsolidieren ergibt
sich ein Mittelwert von 0,80 mm. Da dies ein gemittelter Wert ist und die erreichbaren
FlieBwege somit grofler aber vor allem auch kleiner sein kdnnen, wird der maximal tole-
rierbare Gap bgap max. tor. Mit einem Sicherheitsfaktor von S = 2 auf 0,40 mm festgelegt.
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Abbildung 4-14: Querschnitt eines Probekérpers aus der CT-Analyse mit nicht vollsténdig
geschlossenen Gaps zwischen zwei Tapes in Lage 4 und 11

Mit den ermittelten Eingangsparametern Trghr = 0,10 mm, Twdhmin = - 0,28 mm, und
Twdh,max = - 0,09 mm sowie den Werten brape,min = 98,65 mm und brape,max = 99,80 mm aus
Abschnitt 4.1.1.1 wird die Methodik als nachstes parametrisiert. Hierzu werden diese
Werte in die Formeln aus Abschnitt 3.2.1 (Seite 53) eingetragen. Abbildung 4-15 wieder-
holt die drei unterschiedlichen Falle, die hinsichtlich der Differenz zwischen der realen
Tapebreite brape und der eingestellten Tapebreite bsoi auftreten kénnen. Tabelle 4-8 und
Tabelle 4-9 zeigen die parametrisierten Formeln fiir diese Falle.

Tapebreite b Fall 1 Fall 2
b b b. <b

Soll Tape

Tape = Soll

Abbildung 4-15: Wiederholung der schematischen Darstellung fiir die reale Tapebreite
brape im Vergleich zur eingestellten Tapebreite bson

Tabelle 4-8:  Parametrisierung der Formeln zur Berechnung des minimalen Gaps

Fall | Minimaler Gap bgap,ist min

1

2 bGap,Ist min = —0,29 + bGap,Soll
3a

3b bGap,Ist min = bsou + bGap,Soll —99,99




Versuchsdurchfiihrung und Validierung der Methoden und Modelle 89

Tabelle 4-9:  Parametrisierung der Formeln zur Berechnung des maximalen Gaps
Fall | Maximaler Gap bgap,ist max
1 bgap,ist max = beap,sou + 0,29
2 bgap,ist max = 2bson + bgap,sou — 197,01
3a bgap,ist max = bgap,sou + 0,09
3b bgap,ist max = bsou + bgap,sou — 99,61

Unter Beriicksichtigung der in Abschnitt 3.2.1 definierten Teilziele TZ1 ,Vermeiden von
Gaps“und TZ2 ,Vermeiden von Overlaps”, sowie der damit verbundenen Bedingungen 1)
bis 3) (siehe Seite 54 ff.) werden nun die Prozessparameter eingestellte Tapebreite bsoi
und eingestellter Gap bgap,soll bestimmt.

Zunachst wird der Parameter eingestellte Tapebreite bso festgelegt. Hierfiir muss die Be-
dingung 1) bericksichtigt werden. Diese besagt, dass die eingestellte Tapebreite so ge-
wahlt werden muss, dass die statistische Haufigkeit fir den Fall 2 (brape < bson) und den
Fall 3 (brape > bson) moglichst gleich sein soll. Fiir die Berechnung der statistischen Haufig-
keit werden alle 310 gemessenen Werte der Tapebreite aus Abschnitt 4.1.1.1 genutzt.
Basierend darauf wird bsoi auf eine Breite von 99,12 mm festgelegt. Damit ergibt sich die
in Tabelle 4-10 dargestellte Verteilung zwischen den Féllen 1 bis 3. Fur die gewahlte ein-
gestellte Tapebreite betragt die statistische Haufigkeit von Fall 2 48,39 % und von Fall 3
44,52 %. Somit weichen diese 3,87 % voneinander ab. Dies wird fiir die Methodik als hin-
reichend genau betrachtet und Bedingung 1) ist somit erfillt.

Tabelle 4-10:  Verteilung der absoluten und relativen Héufigkeiten fiir die Féille 1 bis 3

bei einer eingestellten Tapebreite von 99,12 mm

Fall Gesamtmessungen | absolute Haufigkeit | relative Haufigkeit
Fall 1 310 22 7,10 %
Fall 2 310 150 48,39 %
Fall 3a 310 79 25,48 %
Fall 3b 310 59 19,03 %

Im nachsten Schritt wird der Wert fur den eingestellten Gap bgap,son bestimmt. Hierbei
miussen die Bedingungen 2) und 3) bertiicksichtigt werden. In Bedingung 2) wird gefordert,
dass die berechneten Gaps moglichst geringer sein sollen als die maximal tolerierbare
GapgroRe beapmaxtol. von 0,40 mm. Weiterhin fordert Bedingung 3), dass der maximale
Overlap geringer sein muss als der 2-fache Wert des maximal tolerierbaren Gaps. Daraus
folgt, dass der berechnete Overlap maximal 0,80 mm betragen darf. Beide Bedingungen
werden fiir einen eingestellten Gap von bgap,soil = 0,11 mm erfillt. Tabelle 4-11 fasst die
bestimmten Eingangsparameter sowie die daraus berechneten Prozessparameter einge-
stellte Tapebreite und eingestellter Gap zusammen. Diese stellen die Ergebnisse fir die
Anwendung der Methodik auf das Materialsystem PEKK-CF dar. Basierend darauf sind in
Tabelle 4-12 fir die jeweiligen Falle der minimal und maximal zu erwartenden Gap be-
rechnet. Negative Werte stellen einen Overlap dar.
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Tabelle 4-11:  Eingangsparameter und berechnete Prozessparameter fiir das Tapelegen

Parameter Wert
Fihrungsgenauigkeit Trip, [mm] 0,10
Minimale Wiederholgenauigkeit Ty gp min [mm] -0,28
Maximale Wiederholgenauigkeit Ty gp max [Mm] -0,09
Anlagengeschwindigkeit [%] 50
Maximal tolerierbarer Gap bgap max. tor. [MM] 0,40
Eingestellte Tapebreite bg,;; [mm] 99,12
Eingestellter Gap bgqp sou [MmM] 0,11

Tabelle 4-12:  Berechnung der maximal und minimal zu erwartenden Gaps

Fall Minimaler Gap bgap,ist min in mm

1,2und3a | bgap,ist min = —0,29 + bgap sou = —0,18

3b bGap,ist max = bsou + bgap,sou —99,99 = =0,76
Fall Maximaler Gap bgap,ist max in mm

1 bgap,ist max = beap,sou + 0,29 = 0,40

2 bGap,ist max = 2bsou + bgap,sou — 197,01 = 1,34
3a bgap,1st max = beap,sou +0,09 = 0,20

3b bGap,ist max = bsou + bgap,sou — 99,61 = —0,38

Der maximal berechnete Gap fiir die Falle 1, 3a sowie 3b ist kleiner gleich 0,40 mm und
somit kleiner gleich dem maximal tolerierbaren Gap. Fir diese Falle ist die Bedingung 2)
erfullt. Aus den Ergebnissen in Tabelle 4-10 geht hervor, dass diese drei Falle eine relative
Haufigkeit von 51,61 % haben. Fiir den Fall 2 mit einer Haufigkeit von 48,39 % ist der zu
erwartende maximale Gap grofRer als 0,40 mm. Im Worst-Case betragt dieser 1,34 mm.
Die Bedingung 2) ist somit fiir den Fall 2 nicht erfiillt. Um diese Bedingung ebenfalls erfiil-
len zu kénnen, musste der eingestellte Gap bgap,soil Weiter reduziert werden. Dies wiirde
zwangsweise zu groRBeren Overlaps flihren.

Der fir alle Falle berechnete maximale Overlap betrdgt 0,76 mm und ist somit kleiner als
der vorgegebene Wert von 0,80 mm. Bedingung 3) wird somit fir alle Fille erfiillt. Jedoch
liegt der berechnete Wert nahe an dem vorgegebenen Grenzwert. Eine Reduktion des
eingestellten Gaps, um auch fir den Fall 2 die Bedingung 2) zu erfillen, wiirde dazu fiih-
ren, dass Bedingung 3) fiir keinen der Falle mehr erfillt werden kann.

Darin besteht der Zielkonflikt zwischen den beiden Teilzielen ,Vermeiden von Gaps“ und
,Vermeiden von Overlaps®. Die Ergebnisse fir die minimal und maximal zu erwartenden
Gaps in Tabelle 4-12 spiegeln diesen somit wider.
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Basierend auf den Ergebnissen der Methode ist im Worst-Case ein maximaler Gap von
1,34 mm zu erwarten. Damit dieser Gap auftritt miissen sich die prozess- und material-
spezifischen Toleranzen jedoch in der ungiinstigsten Art und Weise verketten. In einer
analytischen Detailbetrachtung wird daher die Wahrscheinlichkeit flir das Eintreten des
Worst-Case berechnet.

Aus den 310 Messwerten fiur die Tapebreite werden diejenigen Werte isoliert, bei denen
die gemessene Breite grofer ist als die eingestellte Breite. Insgesamt sind dies 150 Werte.
Fiir jeden einzelnen Wert wird mit Formel (3-11) der maximale Gap berechnet. Aus den
Ergebnissen dieser Berechnungen wird ein Histogramm erstellt, welches die Haufigkeits-
verteilung darstellt. Dieses ist in Abbildung 4-16 gezeigt.
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Abbildung 4-16: Verteilung der maximalen GapgréfSe fiir den Fall 2 brape < bsoi

Das Ergebnis der analytischen Betrachtung zeigt, dass der Worst-Case Wert von 1,34 mm
nur einmal auftritt. Weiterhin wurde der maximal tolerierbare Gap mit einem Sicherheits-
faktor von S = 2 konservativ auf 0,40 mm festgelegt. Der gemittelte Wert fiir den maximal
tolerierbaren Gap liegt bei 0,80 mm. Wird dieser anstelle der konservativen Annahme in
die Betrachtung einbezogen, ist der maximale Gap fiir den Fall 2 sogar zu 97 % kleiner
gleich diesem Wert. Unter Berticksichtigung aller 310 Messungen ergibt sich damit, dass
insgesamt 98 % aller Gaps kleiner gleich 0,80 mm sind. Diese analytische Betrachtung so-
wie die Ergebnisse in Tabelle 4-12 werden anhand von Fertigungsversuchen validiert.

Fir diese Versuche werden die Prozessparameter eingestellte Tapebreite und eingestell-
ter Gap entsprechend den mit der Methodik ermittelten Werte von bsoi = 99,12 mm bzw.
bgap,soll = 0,11 mm eingestellt. Die Versuche erfolgen bei einer Geschwindigkeit von 50 %.
Die Gaps werden analog zur Vorgehensweise aus Abbildung 4-13 an neun Positionen in
drei Lagen gemessen. Zur Validierung der Methodik werden insgesamt sechs Gelege her-
gestellt, so dass in Summe 162 Messwerte als Datengrundlage zur Verfiigung stehen. Die
absoluten und kumulierten Haufigkeiten der gemessenen Gaps werden als Histogramm
dargestellt, welches in Abbildung 4-17 gezeigt wird.
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Abbildung 4-17: Verteilung der gemessenen Gaps aus den Validierungsversuchen

Anhand der gewadhlten Darstellung der Messwerte kann gezeigt werden, dass 63 % der
gemessenen Gaps kleiner gleich 0,40 mm sind. Die Methodik berechnet hierfiir eine Hau-
figkeit von 51,61 % (Fall 1, 3a und 3b in Tabelle 4-10). Somit unterschatzt die Methodik
den realen Versuch um 11,39 %. Dariber hinaus sind 92 % der gemessenen Gaps kleiner
gleich 0,80 mm. Hier Gberschatzt die Methodik den realen Versuch um 5 %. Diese Abwei-
chungen werden auf prozessspezifische Toleranzen zuriickgefiihrt.

Der maximal gemessene Gap betragt 1,107 mm und liegt damit unter dem maximal vor-
hergesagten Gap von 1,34 mm. Auch diesbeziiglich liefert die Methodik damit eine kon-
servativere Aussage. Insgesamt liegen 100 % der gemessenen Gaps innerhalb der berech-
neten Grenzwerte. Die Methodik wir daher als validiert betrachtet. Da insgesamt 63 %
bzw. bei Vernachlassigung des Sicherheitsfaktors 92 % der Gaps kleiner gleich dem maxi-
mal tolerierbaren Gap sind, wird angenommen, dass die Gaps keinen signifikanten Ein-
fluss auf die Porositat im Laminat haben.

4.1.2.2 Untersuchung der Reproduzierbarkeit

Im vorangegangenen Abschnitt 4.1.1 konnte gezeigt werden, dass die Eigenschaften des
Tapes im Ausgangszustand eine gewisse Standardabweichung aufweisen. Im Kontext der
Reproduzierbarkeit wird in diesem Abschnitt untersucht, wie sich diese Standardabwei-
chungen beim Tapelegen fortsetzen.

Alle Tapegelege firr die weitere Verarbeitung im Konsolidieren und dem Bauteilherstel-
lungsprozess werden mit denselben Prozessparametern hergestellt. Die verwendeten
Prozessparameter entsprechen den in Tabelle 4-11 genannten Werten fir die Anlagenge-
schwindigkeit, die eingestellte Tapebreite sowie den eingestellten Gap. Der Lagenaufbau
der Tapegelege ist biaxial, balanciert und symmetrisch und besteht aus zwolf Lagen mit
einer Konfiguration von [0/90]ss. Die Tapegelege sind rechteckig und haben eine Kanten-
lange von 400 mm. Insgesamt werden 132 Tapegelege hergestellt, welche die Grundlage
fiir die Bewertung der Reproduzierbarkeit bilden. Zur Bewertung werden die Gelegedicke
sowie das Gelegegewicht als Merkmale festgelegt.
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Die Dicke der Gelege kann in direkten Zusammenhang mit der gemessenen Tapedicke ge-
bracht werden. Auf Basis der in Abschnitt 4.1.1.1 berechneten mittleren Tapedicke von
0,21 mm ergibt sich fir die gewadhlte Konfiguration mit 12 Lagen eine theoretische Ge-
legedicke von 2,52 mm. Weiterhin betragt die relative Standardabweichung aller Mess-
werte fiir die Tapedicke 9,87 %.

Die Dicke der Tapegelege wird in der Mitte der vier Kanten mit einem Messschieber ge-
messen, woraus 528 Messwerte resultieren. Die Ergebnisse flir diese Messungen sind in
Abbildung 4-18 links dargestellt. Der Mittelwert der Gelegedicke betragt 2,27 mm bei ei-
ner relativen Standardabweichung von 4,08 %. Die reale Gelegedicke ist somit im Durch-
schnitt um 0,25 mm geringer als die auf Basis der mittleren Tapedicke berechnete Gelege-
dicke. Zudem reduziert sich die Standardabweichung um 5,79 %.

Die reale Gelegedicke fiihrt beim Dividieren durch die Lagenanzahl zu einer durchschnitt-
lichen Sichtdicke von 0,189 mm. Um die im Datenblatt angegebene CPT von 0,14 mm zu
erreichen, ist eine Reduktion von 25,92 % erforderlich. Dieser Wert ist im Vergleich zur
Annahme auf Basis der Tapedicke von 33,06 % (vgl. Abschnitt 4.1.1.1) um 7,11 % geringer,
stellt jedoch immer noch eine signifikante Reduktion dar. Fiir den Druckaufbau beim Kon-
solidieren in der SVK-Anlage wird daher ein zweistufiger Ansatz gewahlt, bei dem der
Druck schrittweise auf das Maximum von 1 bar erhéht wird (siehe Abschnitt 4.1.3.1).

Das zweite Merkmal, das Gelegegewicht, beriicksichtigt die Materialdichte und somit den
prozentualen Porenanteil sowie den Fasermasseanteil. Die relativen Standardabweichun-
gen flir den prozentualen Porenanteil betragen beim Tape 1,58 % (REM-Aufnahmen) bzw.
1,22 % (Archimedes-Verfahren). Der Fasermasseanteil hat eine relative Standardabwei-
chungvon 4,35 %. Das Gewicht wird fiir jedes der Gelege durch Wiegen gemessen, so dass
132 Messwerte vorliegen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 4-18 rechts dargestellt. Der
Mittelwert betrdgt 425,17 g bei einer relativen Standardabweichung von 2,96 %.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Inhomogenitadt im Tape hinsichtlich der Dicke, dem pro-
zentualen Porenanteil und dem Fasermasseanteil beim Tapelegen ausgeglichen wird. Hie-
raus ergibt sich eine hohe Reproduzierbarkeit, da sich die Standardabweichungen der un-
tersuchten Merkmale trotz der Varianz im Ausgangsmaterial reduzieren.
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Abbildung 4-18: Auswertung Dicken und Gewichtsmessung der Tapegelege
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4.1.3 Prozessschritt Konsolidieren

Unter Anwendung der Methodik zur Bestimmung der Prozessparameter beim Tapelegen
wurden reproduzierbar Tapegelege mit minimalen Gaps hergestellt. Diese werden nun im
zweiten Prozessschritt, dem Konsolidieren, in der SVK-Anlage zu Laminaten weiterverar-
beitet. In den folgenden Abschnitten wird in diesem Kontext die Versuchsdurchfiihrung
beschrieben und analysiert sowie der Einfluss der variierten Prozessparameter auf die re-
sultierende Porositadt bewertet.

4.1.3.1 Verifizierung der Prozessparameter

Zur Bewertung des Einflusses der Prozessparameter auf die Porositat der konsolidierten
Laminate muss sichergestellt sein, dass die definierten Parameter homogen und reprodu-
zierbar erreicht werden. Hierdurch wird die Beeinflussung der Ergebnisse durch die Ver-
suchsdurchfiihrung minimiert.

Im Abschnitt 3.2.3 in Tabelle 3-5 (Seite 68) wurden die Prozessfenster fir das Konsolidie-
ren in der SVK-Anlage definiert. Prozessbedingt ist der applizierbare Druck auf ein Maxi-
mum von p = 1 bar festgelegt. Daher kdnnen nur die Temperatur und die Zeit, reprasen-
tiert durch die Zieltemperatur beziehungsweise die Haltezeit bei Zieltemperatur, inner-
halb der Prozessfenster variiert werden.

Die Zieltemperatur beeinflusst dabei die Viskositat der Matrix, wobei die Viskositat mit
steigender Temperatur abnimmt. Die Haltezeit bei Zieltemperatur beschreibt den Zeit-
raum, in dem die Matrixviskositat minimal ist. In diesem Zustand findet durch den appli-
zierten Druck ein Materialfluss statt, der das SchlieRen von Gaps sowie die Homogenisie-
rung der Oberflachenbeschaffenheit ermoglicht. Beide Prozessparameter haben daher ei-
nen malgeblichen Einfluss auf die Porositdat. Das Maximum des Einflusses wird an den
Grenzen der Prozessfenster erwartet. Fir die Versuchsdurchfiihrung werden daher die
Extremwerte vollfaktoriell miteinander kombiniert. Der resultierende Versuchsplan ist in
Tabelle 4-13 dargestellt. Die Bezeichnung der Versuchsvariante setzt sich aus den Werten
fiir die Zieltemperatur und die Haltezeit bei Zieltemperatur nach dem folgenden Schema
zusammen:

Zieltemperatur — Haltezeit bei Zieltemperatur

Beispiel flir 375 °C Zieltemperatur und 120 s Haltezeit: 375 - 120

Tabelle 4-13:  Versuchsplan fiir die Untersuchung der Porositiit beim Konsolidieren

Bezeichnung | Zieltemperatur [°C] | Haltezeit [s] | Druck [bar]

375-1 375 1 1
375-120 375 120 1
395-1 395 1 1

395-120 395 120 1
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Fiir den Parameter Zieltemperatur wird verifiziert, dass der vorgegebene Wert homogen
Uber die Dicke und Flache erreicht wird. Hierfiir wird die Temperaturverteilung im Tape-
gelege bei allen Parameterkombinationen gemessen. Die Messung wird fur jede Variante
bei drei Gelegen durchgefiihrt. Hierzu werden Thermoelemente (TE) Typ K verwendet,
deren Signale mit eine Messprogramm in Dasylab ausgewertet werden. Die Thermoele-
mente befinden sich zwischen der ersten und zweiten Lage, in der Symmetrieebene sowie
zwischen der vorletzten und letzten Lage, wie in Abbildung 4-19 veranschaulicht.
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400 mm x = Nummer Thermoelement

--------------- Kabel Thermoelement

Letzte und
vorletzte Lage

} Symmetrie-
ebene

} Erste und
zweite Lage

H

Draufsicht Gelege Blick auf Lagenaufbau
Abbildung 4-19: Positionierung der Thermoelemente im Tapegelege

Somit kann die Temperaturverteilung in Dickenrichtung ermittelt werden. Die Auswer-
tung der Thermoelement-Rohdaten aus den Temperaturmessungen erfolgt mit einem Py-
thon-Skript. Dieses filtert die Rohdaten zunachst auf Ausreiller und glattet die Daten mit
einem Gaul3-Filter. Anschliefend wird auf Basis der Kurvensteigung der Startpunkt des
Aufheizens ermittelt. Die maximal gemessene Temperatur nach diesem Zeitpunkt wird als
Erreichen der Zieltemperatur festgelegt. Der Beginn des Abkuhlens wird wiederum aus
der Kurvensteigung abgeleitet. Die Zeit zwischen dem Erreichen der maximalen Tempera-
tur und dem Beginn der Abkihlung wird als Haltezeit inklusive Handlingszeit fir den
Transfer vom Heizfeld in die Kiihlstation definiert. Abschliefend wird das Ende der Kihl-
zeit anhand der Kurvensteigung bestimmt. Abbildung 4-20 zeigt den Kurvenverlauf
exemplarisch fir eine Messung mit Zieltemperatur 395 °C und 120 s Haltezeit.

Die Prozessregelung erfolgt Gber zwei Pyrometer, die in die Anlage integriert sind und
vertikal von oben beziehungsweise unten auf das Zentrum des Geleges (Position TE2, Ab-
bildung 4-19) ausgerichtet sind. Zusatzlich zu den gemessenen Temperaturen der Ther-
moelemente wird die Temperatur des unteren Pyrometers ebenfalls in Abbildung 4-20
dargestellt. Uber eine Korrelation der Thermoelementmesswerte mit den Pyrometer-
Messwerten kann die Versuchsdurchfiihrung auch fiir die tibrigen Tapegelege erfolgen, in
die keine Thermoelemente zur Temperaturmessung eingebracht sind. Das Pyrometer un-
ten dient hierbei zur qualitativen Prozessiiberwachung.
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Abbildung 4-20: Temperaturkurven beim SVK-Prozess. Zieltemp.: 395 °C, Haltezeit: 120 s

Aus den Ergebnissen der Temperaturmessungen werden die in Tabelle 4-14 gezeigten Pa-
rameter extrahiert. Die Abweichungen von der Zieltemperatur sind kleiner als 2 % und
zeigen, dass die definierten Zieltemperaturen homogen Uber die Dicke erreicht werden.

Tabelle 4-14: Maximal erreichte Temperaturen im SVK-Prozess

Bezeichnung | Zieltemperatur [°C] | Max. erreichte Temperatur [°C]
375-1 375 368,41 £ 3,29
375-120 375 372,85 12,38
395-1 395 387,36 £1,23
395-120 395 387,69 £ 1,35

Zur Untersuchung der Temperaturverteilung tGber die Gelegeflache wird eine Infrarotka-
mera verwendet, die in die SVK-Anlage integriert und vertikal von oben auf die Glaskera-
mik ausgerichtet ist. Auf Grund des Transmissionsverhaltens der Glaskeramiken kann hier-
bei nicht direkt die Gelegetemperatur, sondern nur die oberflaichennahe Temperatur ge-
messen werden. Die Ergebnisse dienen daher lediglich der qualitativen Bewertung der
Temperaturverteilung. Abbildung 4-21 zeigt exemplarisch zwei Aufnahmen fir die Vari-
anten 375-1 und 395-1. Die Gelegeflache befindet sich innerhalb des weien Rechtecks.
Auf Basis der Farbwerte fiir der Messergebnisse innerhalb des Rechtecks kann auf eine
homogene Temperaturverteilung tUber die Gelegeflache geschlossen werden. Damit ist
verifiziert, dass der definierte Prozessparameter Temperatur homogen tiber die Dicke und
Flache des Geleges erreicht wird.
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Abbildung 4-21: Aufnahme der Infrarotkamera zur Darstellung der homogenen Tempera-
turverteilung iiber die Gelegefldche: links 375-1, rechts 395-1

Aus den Daten der Temperaturmessung kann zusatzlich der Prozessparameter Haltezeit
bei Zieltemperatur verifiziert werden. Da die Haltezeit inklusive der Handlingszeit in den
ausgewerteten Daten vorliegt, wird fiir das Handling sowie die Aufnahme mit der Infra-
rotkamera eine durchschnittlich gemessene Handlingszeit von 25 s subtrahiert und so die
erreichte Haltezeit bestimmt. Diese ist gemeinsam mit der resultierenden Gesamtzyklus-
zeiten in Tabelle 4-15 dargestellt. Bei den Kombinationen mit einer Ziel-Haltezeit von 1 s
sind die erreichten Haltezeiten im Mittel 1,3 s langer. Fiir eine Ziel-Haltezeit von 120 s sind
die ermittelten Werte im Durchschnitt 2,6 s zu gering. Diese geringfligigen Abweichungen
werden auf die Datenaufbereitung und Glattung sowie das manuelle Handling zuriickge-
flhrt. Auf Basis der ermittelten Gesamtzykluszeit kann weiterhin Gberprift werden, ob
das in Abschnitt 3.2.3 festgelegte Maximum von 10,5 Minuten (= 630 s) eingehalten wird.
Dies ist mit Ausnahme der Kombination 395-120 fiir alle Varianten der Fall. Bei der Kom-
bination 395-120 wird die Zeit um maximal 9,55 s Uberschritten. Dies wird wiederum auf
die Datenaufbereitung sowie das manuelle Handling zuriickgefiihrt.

Tabelle 4-15:  Erreichte Haltezeiten im SVK-Prozess

Bezeichnung | Haltezeit bei Zieltemperatur [s] | Erreichte Haltezeit [s] | Gesamtzykluszeit [s]
375-1 1 2,50+1,75 460,88 +5,13
375-120 120 117,2 £ 6,33 578,25 +12,36
395-1 1 2,17+1,63 502,42 +12,63
395-120 120 117,6 £1,98 626,67 +£12,88

Reprasentativ flir den Prozessparameter Druck wird der Restdruck in der Kavitat zwischen
den Glaskeramiken gemessen und ebenfalls in Abbildung 4-20 dargestellt. Wie eingangs
beschrieben kann der maximale Wert nicht variiert werden, sondern ist prozessbedingt
auf ein Maximum limitiert. Der Verlauf der Kurve zeigt, dass dieser maximale Wert erst
beim Erreichen der Schmelztemperatur von T = 334 °C angelegt wird. Diese Vorgehens-
weise wird auf Grund der zu erwartenden Reduktion der Gelegedicke gewahlt (vgl. Ab-
schnitte 4.1.1.1 und 4.1.2.2). Da die Matrixviskositat beim Erreichen der Schmelztempe-
ratur abféllt, reduzieren sich die Biegespannungen in der Glaskeramik beim Evakuieren
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der Kavitat, wodurch Uberkritische Belastungen vermieden werden kdnnen. Der durch-
schnittliche Restdruck bei vollstandiger Evakuierung der Kavitat betragt fiir alle zwolf Mes-
sungen (je Variante drei Messungen) 0,006 bar bei einer Standardabweichung von
0,001 bar. Hiermit ist das homogene Erreichen des definierten Wertes verifiziert.

Aus der Korrelation zwischen Thermoelement- und Pyrometermesswerten kann der Zeit-
punkt fur den vollstandigen Druckaufbau abgeleitet werden, so dass die Versuchsdurch-
fihrung auch fir die tibrigen Tapegelege erfolgen kann, die keine Thermoelemente ent-
halten. Mit dieser Vorgehensweise kdnnen somit reproduzierbar Tapegelege konsolidiert
werden, ohne dass es zu einer Uberkritischen Biegebelastung der Glaskeramiken kommt.

Neben dem Erreichen des absoluten Wertes wird zusatzlich verifiziert, dass eine homo-
gene Druckverteilung vorliegt. Hierfur wird bei allen konsolidierten Laminaten (132 Stiick)
die Dicke an finf Positionen mit einem manuellen Dickentaster gemessen. Vier Messpo-
sitionen liegen jeweils in der Kantenmitte und 20 mm vom Rand entfernt. Die flinfte Po-
sition befindet sich im Zentrum des konsolidierten Laminats. Die durchschnittliche Dicke
der Laminate wird in Abbildung 4-22 gezeigt und den Ergebnissen fiir die Gelege aus Ab-
schnitt 4.1.2.2 gegenlbergestellt. Der Mittelwert der Laminatdicke betrdgt 1,75 mm bei
einer relativen Standardabweichung von 1,1 %. Bei einer inhomogenen Druckverteilung
wirde eine hohe Standardabweichung vorliegen. Die geringe Standardabweichung verifi-
ziert hingegen, dass die Druckverteilung homogen ist.

Anhand der gemessenen Laminatdicken kann weiterhin die tatsachliche Reduktion der
Dicke ermittelt werden. Auf Basis der gemessenen Gelegedicken wurde eine Reduktion
von 25,92 % berechnet. Die Differenz der Mittelwerte fiir die Gelege- und Laminatdicke
betrdgt 0,52 mm. Dieser Wert entspricht einer Reduktion von 22,91 % bezogen auf den
Wert der Gelegedicke. Damit weicht die reale Reduktion um 3,01 % von der berechneten
Reduktion ab. Die Dicke der einzelnen Laminatschichten berechnet sich aus dem Mittel-
wert der Laminatdicke zu 0,146 mm und weicht um 0,006 mm von dem im Datenblatt
angegebenen Wert fiir die CPT ab.
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Abbildung 4-22: Dickenmessung der Gelege (links) und der Laminate (rechts)
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4.1.3.2 Validierung der Versuchsdurchfiihrung

Nachdem verifiziert wurde, dass die definierten Prozessparameter homogen und repro-
duzierbar Gber die Dicke und Flache erreicht werden, wird in diesem Abschnitt validiert,
dass die Versuchsdurchfihrung fiir die Bewertung des Einflusses der Prozessparameter
auf die Porositat geeignet ist. Daflir muss ausgeschlossen werden, dass sich das zweite
Morphologiemerkmal, der Kristallisationsgrad, durch die Parametervariation signifikant
verandert und dadurch die Ergebnisse und besonders die Bewertung der resultierenden
mechanischen Eigenschaften beeinflusst.

Das Morphologiemerkmal Porositat wird in erster Linie durch die beiden Prozessparame-
ter Zieltemperatur und Haltezeit beeinflusst. Fiir das Merkmal Kristallisationsgrad hinge-
gen ist die Abkiihlrate ausschlaggebend. Innerhalb der Versuchsreihe zur Untersuchung
der Porositat wird diese nicht verandert, so dass das Material theoretisch stets mit der-
selben Abkihlrate abgekihlt wird. Deshalb wird davon ausgegangen, dass sich der Kris-
tallisationsgrad unter Berlcksichtigung der prozessspezifischen Toleranzen nicht dndert.
Zur Validierung der Versuchsdurchfiihrung muss diese Annahme fir alle Parameterkom-
binationen am Laminat Gberprift werden.

Fiir die bei den Prozessparameterkombinationen konsolidierten Laminaten wird daher
der Kristallisationsgrad an funf Proben je Kombination mittels einer DSC-Messung be-
stimmt. Abbildung 4-23 zeigt die Ergebnisse der Messungen. Unter Berlicksichtigung der
prozessspezifischen Toleranz betrdgt der Kristallisationsgrad fiir alle Kombinationen im
Mittel Xc = 21,9 %. Der Versuch 375-120 zeigt hierbei eine gréRere Abweichung. Dies wird
daher bei der Auswertung der mechanischen Eigenschaften bericksichtigt.
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Abbildung 4-23: Messergebnisse zum Kristallisationsgrad der konsolidierten Laminate
aus den Versuchen zur Untersuchung der Porositdt

4.1.3.3 Charakterisierung der Porositat

Im Kontext des Morphologiemerkmals Porositat werden in diesem Abschnitt drei Schwer-
punkte thematisiert. Der Einfluss von Gaps und der Einfluss der Oberfldchenbeschaffen-
heit auf den prozentualen Porenanteil sowie der Einfluss der Prozessparameter Zieltem-
peratur und Haltezeit bei Zieltemperatur.

Zunachst wird der Einfluss von Gaps auf den prozentualen Porenanteil im Laminat unter-
sucht. Hierdurch soll die Annahme aus Abschnitt 4.1.2.1 Gberprift werden. Darin wurde
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behauptet, dass die bei Anwendung der Methodik resultierenden Gaps keinen signifikan-
ten Einfluss auf die Porositat haben.

Der maximal tolerierbare Gap wurde auf 0,40 mm bei einem Sicherheitsfaktor von S = 2
festgelegt. Die Validierung der Methodik zum Tapelegen hat jedoch gezeigt, dass mit ge-
ringer Wahrscheinlichkeit auch groBere Gaps entstehen kénnen. Daher wird hier unter-
sucht, ob sich dies auf die Porositdt auswirkt. Hierfir werden vier Tapegelege mit den
definierten Prozessparametern fiir die eingestellte Breite bsoi = 99,12 mm und den einge-
stellten Gap bgap,soll = 0,11 mm hergestellt. Als Referenz fiir Tapegelege ohne Gaps werden
vier Gelege von Hand hergestellt. Es werden Tapestreifen mit 400 mm Lange von einer
Spule geschnitten und manuell nebeneinander Stol3 an Stol} in einer Lehre platziert. Die
weiteren Lagen werden nach derselben Vorgehensweise erstellt und jeweils mit der da-
runterliegenden Lage punktuell verschweif3t. Hierflir wird ein Hand-UltraschallschweiRge-
rat der Firma Eurosonic Ultraschall GmbH verwendet.

AnschlieBend werden die automatisiert und von Hand hergestellten Tapegelege mit den
in Abschnitt 4.1.3.1 festgelegten Parameterkombinationen fir die Zieltemperatur und die
Haltezeit bei Zieltemperatur mit der SVK-Anlage konsolidiert. Aus den konsolidierten La-
minaten werden 10 x 15 mm groRe Probekdrper an den Positionen der Gaps entnommen.
Insgesamt werden je Prozessparameterkombination sechs Probek&rper aus den automa-
tisiert sowie den manuell hergestellten Tapegelegen untersucht. Tabelle 4-16 fasst den
zugehorigen Versuchsplan zusammen.

Tabelle 4-16:  Versuchsplan fiir die Analyse des Einflusses von Gaps auf die Porositéit

Bezeichnung Herstellungsvariante | Zieltemperatur | Haltezeit
Fiberforge 1 Automatisiert 375 1
Fiberforge 2 Automatisiert 395 120
Stof’ an StoR 1 Manuell 375 1
Stof’ an StoR 2 Manuell 395 120

Die entnommenen Probekorper werden mittels Computertomographie in einem CT-Gerat
Y.CT Precision der Firma YXLON untersucht. Bei der Messung wird eine VoxelgrofRe von
12,63 um erreicht. Die Messergebnisse werden mit der Software VGSTUDIO MAX 3.2 der
Firma Volume Graphics ausgewertet. Uber die Oberflichenbestimmung wird das Volumen
der Probe definiert und mit dem softwareeigenen Algorithmus VGEasyPore das Porenvo-
lumen berechnet. Aus dem Verhaltnis zwischen den beiden Volumina kann dann die Po-
rositdt abgeleitet werden. Abbildung 4-24 zeigt die Schnittansicht einer Probe vom Typ
,Fiberforge 1“ im CT und die darin enthaltenen Poren. Anhand der Markierungen der Po-
ren im unteren Bild kann erkannt werden, dass Poren sowohl innerhalb einer Schicht (in-
tralaminar) als auch zwischen den Laminatschichten (interlaminar) vorkommen.

Die Ergebnisse fir die Porositat der einzelnen Messungen sind in Abbildung 4-25 darge-
stellt. Mit Ausnahme der Proben vom Typ ,Stof} an Stold 1“ streuen die Ergebnisse der
Messungen um einen Wert von 6,25 %. Die Abweichungen bei diesen Proben werden auf
lokale Variationen in den untersuchten Probekdrpern zurlickgefiihrt.
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|—I 550 um

Abbildung 4-24: Oben: Schnittansicht eines Probekérpers vom Typ ,, Fiberforge 1“im CT,
unten: mit dem Algorithmus VGEasyPore detektierte Poren gelb markiert

Der Prozessschritt Tapelegen kann sich nur durch die dabei resultierende GapgrofRe auf
die Porositat auswirken. Da die Porositat aller Proben innerhalb der Standardabweichung
der Messergebnisse liegt, kann zwischen den Probekdrpern aus den automatisiert und
den manuell hergestellten Gelegen ohne Gap kein signifikanter Unterschied festgestellt
werden. Dies zeigt, dass die unter Anwendung der Methodik resultierenden Gaps beim
Tapelegen, keinen signifikanten Einfluss auf den prozentualen Porenanteil im konsolidier-
ten Laminat haben. Dariiber hinaus muss festgehalten werden, dass die generierten Er-
gebnisse den lokalen prozentualen Porenanteil, spezifisch fiir den Bereich der Gaps im
Laminat, beschreiben und nicht reprasentativ flir das gesamte Laminat sind.
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Abbildung 4-25: Berechneter Porenanteil aus den Proben der CT-Messungen
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Der Einfluss der Oberflidchenbeschaffenheit wird auf Basis der in Abschnitt 4.1.1.2 ermit-
telten Oberflachenparameter untersucht. Hierdurch wird Gberpriift, welchen Einfluss die
Beschaffenheit der Tapeoberflache auf den prozentualen Porenanteil ausibt.

Zunachst werden die ermittelten Parameter aus Tabelle 4-5 (Abschnitt 4.1.1.2, Seite 80)
in das Modell nach Lee & Springer (Formel (2-3)) eingesetzt. Diese basieren auf den ge-
mittelten Werten der Messung von je flinf Positionen an sechs Tapestreifen. Fir den ap-
plizierten Druck papp Wird der Wert 1 bar bzw. 1x10° Pa eingesetzt. Die erforderlichen Vis-
kositaten fir die Prozesstemperaturen von 375 °C bzw. 395 °C werden vom Materialher-
steller Solvay zur Verfligung gestellt und betragen 479 Pa-s bzw. 351 Pa-s. Somit sind die
Werte fir alle Variablen der Formel gegeben und es wird die erforderliche Zeit bis zur
Erreichung des vollstandigen intimen Kontaktes tic berechnet. Tabelle 4-17 fasst die be-
rechneten Werte zusammen.

Fiir die Zieltemperatur von 375 °C betragt die mit dem Modell berechnete Zeit tic minimal
39,17 s bis maximal 228,77 s. Bei der Zieltemperatur 395 °C liegen diese Werte zwischen
28,73 s und 167,85 s. Der direkte Vergleich der berechneten Zeiten fiir denselben Ta-
pestreifen zeigt, dass die Reduktion der Viskositat durch die Wahl einer hoheren Zieltem-
peratur die Zeit tic verkiirzt. Von den Oberflachenparametern hat ag den starksten Einfluss
auf die Zeit bis zur Erreichung des intimen Kontaktes. Dies kann anhand der Ergebnisse
fir die Tapestreifen 4 — 6 gezeigt werden. Ist der Hohenunterschied (ap) zwischen Erhe-
bung (bo) und Liicke (wo) gering, so steht weniger Material zur Verfiigung, welches die
Licken durch transversalen Quetschfluss schliefen kann. Dadurch dauert es langer, bis
der intime Kontakt erreicht ist und der Wert fir tic nimmt zu.

Auf Basis der berechneten Ergebnisse fir tic ist festzustellen, dass sich fur die ermittelten
Oberflachenparameter bei beiden Zieltemperaturen und einer Haltezeit von einer Se-
kunde voraussichtlich kein vollstandiger intimer Kontakt aufbaut. Auch bei einer erhéhten
Haltezeit von 120 s kann dies bei einem Drittel der hier betrachteten Félle eintreten, da tic
grofer ist als die Haltezeit bei Zieltemperatur und somit nicht ausreichend Zeit fiir die
Laminatverdichtung zur Verfligung steht. Fir den resultierenden Zustand im konsolidier-
ten Laminat bedeutet dies, dass es lokal zu interlaminaren Poren kommen kann, weil die
Laminatverdichtung nicht vollstandig abgeschlossen ist.

Tabelle 4-17: Berechnete Ergebnisse fiir die Zeit bis zur Erreichung des intimen Kontaktes

Tapestreifen
1 2 3 4 5 6
@y [um] 113,09 117,28 120,35 58,71 37,46 39,11
by [mm] 6,59 5,01 11,44 5,02 5,01 4,99
Wo [mm] 7,02 5,95 6,50 4,93 4,66 4,78
Lic [s] 57,47 39,17 46,85 104,42 228,77 221,10
bei 375 °C ! ’ ’ ’ , ,
Lic [s] 42,17 28,73 34,38 76,61 167,85 162,22
bei 395 °C ’ ! ! ! ! !
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Um den Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit auf den prozentualen Porenanteil des
konsolidierten Laminates zu untersuchen und die analytischen Ergebnisse zu liberpriifen,
werden weitere Proben aus den Laminaten vom Typ , Fiberforge 1“ und , Fiberforge 2“
entnommen und ebenfalls im CT gemessen. Hierbei wird qualitativ geprift, ob interlami-
nare Poren auftreten und fiir welche Parameterkombination diese starker ausgepragt
sind. Es werden je Kombination drei 10 x 15 mm groRe Probekdrper untersucht. In Abbil-
dung 4-25 ist je ein Schnittbild der CT-Aufnahme fiir die beiden Typen dargestellt.

Die Ergebnisse bestatigen die analytischen Berechnungen, da in den Proben vom Typ
»Fiberforge 1“ qualitativ haufiger interlaminare Poren gefunden werden. Laminate von
diesem Typ wurden bei 375 °C und einer Haltezeit von einer Sekunde konsolidiert. Die
Porenbreite wird mithilfe der Auswertesoftware gemessen und liegt zwischen minimal
0,16 mm und maximal 1,35 mm. Die Probekorper vom Typ ,Fiberforge 2“, die bei 395 °C
und einer Haltezeit von 120 Sekunden konsolidiert wurden, zeigen ebenfalls lokal interla-
minare Poren, jedoch mit geringerer Haufigkeit und Breite. Die Ergebnisse stimmen daher
mit den Erwartungen auf Basis des Modells nach Lee & Springer liberein.

Wichtig ist, dass es sich hierbei um lokale Effekte handelt, die fiir eine bestimmte Kombi-
nation der Oberflachenparameter eintreten kénnen. Somit hat die Oberflachenbeschaf-
fenheit einen Einfluss auf die lokale Porositat der konsolidierten Laminate. Fiir das ge-
samte Laminat gesehen, kdnnen diese Effekte bei einer Haltezeit von einer Sekunde ten-
denziell auch einen Einfluss auf die globale Porositat austiben. Dies muss an Hand der
Bewertung des prozentualen Porenanteils flir das gesamte Laminat gepriift werden.

Lage

550 um

Abbildung 4-26: Querschnitt aus dem CT-Bild eines Probekérpers vom Typ , Fiberforge 1"
(oben) und vom Typ ,Fiberforge 2“ (unten)
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Die Untersuchungen zum Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit zeigen, dass die Pro-
zessparameter Zieltemperatur und Haltezeit bei Zieltemperatur die Laminatverdichtung
beeinflussen. Dies kann sich auf den lokalen prozentuale Porenanteil auswirken. Im Fol-
genden wird untersucht, welchen Einfluss die beiden Prozessparameter auf den globalen
prozentualen Porenanteil der konsolidierten Laminate ausiben.

In diesem Kontext wird zunachst die Vorgehensweise vorgestellt, mit welcher der prozen-
tuale Porenanteil fiir das gesamte Laminat ermittelt wird. Diese basiert auf einer vollstdn-
digen Ultraschallprifung der 400 x 400 mm groBen konsolidierten Laminate entsprechend
der Beschreibung in Abschnitt 3.2.2. Hierfiir wurde eine Referenzmessung erstellt, um das
Ultraschallsystem auf das Materialsystem zu kalibrieren. Weiterhin stellt die Oberflachen-
beschaffenheit der Probekdrper, in diesem Fall der Laminate, einen wichtigen Faktor fir
die Ultraschallmessung dar. Beim Konsolidieren bestimmt die Beschaffenheit der Werk-
zeugoberflache die Qualitdt der Laminatoberflache. Bei der SVK-Anlage stellen die Glas-
keramiken die Werkzeughalften dar, welche beim Konsolidieren in direktem Materialkon-
takt sind. Auf Grund der im allgemeinen geringen Oberflachenrauigkeit von Glaskeramik
zeigen die resultierenden Laminatoberflachen ebenfalls eine geringe Rauigkeit. Dadurch
kann eine homogene Einkopplung des Ultraschalls in das Laminat erfolgen.

Um auf Basis der Ultraschallergebnisse den prozentualen Porenanteil zu ermitteln, ist eine
Korrelation zwischen der Dampfung in dB und dem Porenanteil erforderlich. Zwei mogli-
che Ansatze fir diese Korrelation sind zum einen die Bestimmung des Porenanteils an-
hand von Schliffbildern sowie zum anderen die Dichtemessung im Archimedes-Verfahren.
Beide Untersuchungen erfolgen an konsolidierten Laminaten mit einem symmetrischen
und balancierten Lagenaufbau von [0/90]3s.

Zunachst wird die Bestimmung der Korrelation auf Basis von Schliffbildern beschrieben.
Hierflr werden aus einem konsolidierten Laminat 26 rechteckige Probekdrper mit einer
Kantenlange von 15 mm entnommen. Aus dem Ultraschallbild desselben Laminates wer-
den die zugehorigen Bereiche der Probekdrper ausgeschnitten, so dass zu jedem Probe-
korper ein separater Bildausschnitt vorliegt. Im nachsten Schritt wird mit Hilfe eines selbst
weiterentwickelten Matlab Tools die durchschnittliche Farbgebung fur den Ultraschall-
bildausschnitt berechnet. Hierfir vergleicht das Tool die Farbskala mit jedem Pixel des
Bildausschnitts. Dabei liegt jede Farbe der Skala als einzelner Pixel vor. Das Tool zahlt fir
jeden Pixel (jede Farbe), wie haufig dieser im Bildausschnitt vorkommt. Aus den einzelnen
Haufigkeiten wird anschlieRend ein Mittelwert abgeleitet und so die im Durchschnitt am
haufigsten vorkommende Farbe identifiziert. Da die Farben der Skala bestimmten Werten
fiir die Signaldampfung in dB zugeordnet sind, kann auf diese Weise die durchschnittliche
Dampfung fir das Ultraschallbild berechnet werden.

Um eine moglichst hohe Genauigkeit zu erreichen, wird diese Analyse nicht flr den ge-
samten 15 x 15 mm? groRen Bildausschnitt durchgefiihrt, sondern nur fir den linken Be-
reich des Ausschnitts von 3 mm Breite. Dieser entspricht der Schliffkante der Probekérper,
an welcher der Porenanteil bestimmt wird. Fir die zugeschnittenen Probek&rper wird ent-
sprechend der in Abschnitt 3.2.2 beschriebenen Vorgehensweise der Porenanteil aus den
Schliffbildern bestimmt. Abbildung 4-27 stellt die einzelnen Schritte fiir diesen Ansatz zur
Korrelation dar.
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Abbildung 4-27: Korrelation Porositét und Ddmpfung auf Basis von Schliffbildern

Als Ergebnis liegen fiir jeden Probekdrper ein Porenanteil auf Basis der Schliffbildanalyse
sowie ein Wert fir die durchschnittliche Dampfung vor. In einem Diagramm werden die
Wertepaare als Porenanteil iber Dampfung aufgetragen und durch ein Polynom zweiten
Grades angenahert. Die Quadratsumme der Residuen betragt R? = 0,9982. Fur die Werte-
paare wurde aulerdem untersucht, ob eine Korrelation vorliegt und ob diese signifikant
ist. Hierfir wurde der der Pearson-Korrelationskoeffizient berechnet, der bei 0,99 liegt.
Die Uberpriifung der Signifikanz erfolgt auf Basis der zweiseitigen t-Verteilung, die den
p-Wert berechnet. Fiir diesen gilt hier p < 0,05, so dass von einer signifikanten Korrelation
ausgegangen werden kann. Der Funktionsterm des Polynoms beschreibt somit den Zu-
sammenhang zwischen Dampfung und Porositat. Abbildung 4-28 zeigt den gemessenen
Porenanteil in Prozent Giber der Dampfung in Dezibel.
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Abbildung 4-28: Ergebnisse Porenanteil iiber Ddmpfung aus Schliffbildanalyse
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Bei der Bestimmung der Korrelation auf Basis der Dichtemessung im Archimedes-Verfah-
ren werden je drei Probekorper mit einem Durchmesser von 25 mm aus 17 konsolidierten
Laminaten entnommen. Jedes dieser Laminate wurde zuvor in einer Ultraschallmessung
untersucht und die durchschnittliche Dampfung fiir den Bereich der runden Probekdrper
mit dem Matlab-Tool ermittelt. Im Archimedes-Verfahren wird fir jeden der 51 Probekor-
per die Composite-Dichte bestimmt. Somit kann jedem Dampfungswert eine Dichte zuge-
ordnet werden.

Um auf Basis der gemessenen Composite-Dichte den Porenanteil berechnen zu kénnen,
wird im nachsten Schritt die analytische Composite-Dichte pges anaiy:. €rmittelt. Dazu
wird fiur jeden Probekorper zuerst der Kristallisationsgrad X in einer DSC-Messung und
anschlieBend fiir denselben Probekérper der Fasermasseanteil Y5 in einer TGA-Messung
bestimmt. Mit diesen Werten folgt aus Formel (4-2) und Formel (4-3) die analytische Com-
posite-Dichte. Diese kann gemeinsam mit der gemessenen Composite Dichte in Formel
(3-21) eingesetzt werden, woraus sich der analytische Porenanteil ;4. fir den jewei-
ligen Probekorper berechnen lasst. Die drei bendtigten Formeln werden in Tabelle 4-18
zusammengefasst. Abbildung 4-29 zeigt beispielhaft die Extraktion der Ultraschallbildaus-
schnitte flr die Probekorper zur Dichtemessung.

Tabelle 4-18: Formeln zur Berechnung des analytischen Porenanteils auf Basis der ge-
messenen und analytischen Composite-Dichte

1
_ = — Pges, .
pm,anal_‘yt_ — 1,278 + 0,00106 % XC pges,analyt. lpf l/)m fanalyt. = M -1
—- 4+ —— Pgesmess
pf pm,analyt.
Formel (4-2) Formel (4-3) Formel (3-21)

Detailansicht Probekdérper

Ultraschallbild Laminat Ausgeschnittene Probekorper ..
Dampfung
18,1 dB Dampfung 0 dB Dampfung

Abbildung 4-29: Korrelation Porositét und Démpfung auf Basis von Dichtemessung
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Aus der Berechnung des analytischen Porenanteils und der Berechnung der durchschnitt-
lichen Dampfung aus den Ultraschallbildern liegt fiir jeden Probekdrper ein Wertepaar
vor, dass in einem Diagramm als Porenanteil in Prozent Gber der Dampfung in Dezibel
aufgetragen wird. Sdmtliche Punkte werden mit einem Polynom zweiten Grades angena-
hert, wobei der Funktionsterm den Zusammenhang zwischen Dampfung und Porositat
beschreibt. Die Quadratsumme der Residuen betrdgt R? =0,8521. Fiir die Wertepaare
wird ebenfalls der Pearson-Korrelationskoeffizient berechnet und die Priifung auf Signifi-
kanz durchgefiihrt. Der Korrelationskoeffizient liegt bei 0,90 und die Uberpriifung des
p-Wertes ergibt einen Wert von p < 0,05. Daher kann bei dem Ansatz auf Basis von Dich-
temessungen im Archimedes-Verfahren ebenfalls von einem signifikanten Zusammen-
hang ausgegangen werden. Abbildung 4-30 zeigt den gemessenen Porenanteil in Prozent
Uber der Dampfung in Dezibel.
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Abbildung 4-30: Ergebnisse Porenanteil iiber Ddmpfung aus Dichtemessung

Fir beide Ansatze zur Korrelation der Dampfung und dem prozentualen Porenanteil kdn-
nen Formeln abgeleitet werden, welche die Berechnung des Porenanteils in Abhdngigkeit
des Dampfungswertes aus der Ultraschallmessung ermdoglichen. Die Formel auf Basis der
Schliffbildanalyse hat eine hohere Quadratsummer der Residuen sowie einen hdéheren
Pearson-Korrelationskoeffizient. Daher wird diese im Weiteren fiir die Berechnung der
Porositat verwendet.

Unter Verwendung der eingefiihrten Vorgehensweise zur Berechnung des durchschnittli-
chen prozentualen Porenanteils auf Basis von Ultraschallmessungen kann nun untersucht
werden, wie sich die Prozessparameter Zieltemperatur und Haltezeit bei Zieltemperatur
auf die Porositat der konsolidierten Laminate auswirken. Dazu werden je Parameterkom-
bination flinf Tapegelege mit der SVK-Anlage konsolidiert. Zwei der fiinf konsolidierten
Laminate werden anschlieBend in einer Ultraschallmessung untersucht. Dabei wird die
gesamte Laminatflache von 400 x 400 mm? gemessen. Hierdurch lassen sich sowohl der
Porenanteil fiir das gesamte Laminat berechnen, als auch ausgewahlte Bereiche separie-
ren und nur lokale Porenanteile ermitteln. Abbildung 4-31 zeigt je Kombination ein
exemplarisches Ultraschallbild der Laminate.
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Abbildung 4-31: Ergebnisse der Ultraschallmessungen fiir die konsolidierten Laminate

Die Ergebnisse in Abbildung 4-31 zeigen einen qualitativen Unterschied in der Farbgebung
der Ultraschallbilder. Dieser ist vor allem im Randbereich des Laminates starker ausge-
pragt. Wie in Abschnitt 3.2.3 beschrieben, kommt es bedingt durch die Auflager beim Kon-
solidieren im SVK-Prozess zu einer komplexen Druckverteilung im Randbereich des Gele-
ges, wodurch am Rand eine geringfligige Druckerhéhung vorliegt. Diese wird zudem durch
die Dicke des Tapegeleges beeinflusst. Je groRer die Differenz zwischen Auflagerdicke und
Gelegedicke, desto starker ist die Druckiiberhéhung [52]. Durch diese wird das Laminat
starker kompaktiert, was zu lokalen Bereichen mit geringerer Porositat im Vergleich zu
den umliegenden Bereichen fiihrt und somit in einer reduzierten Dampfung resultiert.
Diese stellt sich durch die griinen Flachen am Rand der Ultraschallbilder dar. Der qualita-
tive Eindruck spiegelt sich in den Ergebnissen des berechneten durchschnittlichen prozen-
tualen Porenanteils wider. Der Mittelwert und die zugehorige Standardabweichung des
Porenanteils werden fiir die vier Parameterkombinationen in Abbildung 4-32 gezeigt. Zu-
satzlich wird der in Abschnitt 4.1.1.3 ermittelte Porenanteil des Tapes im Ausgangszu-
stand dargestellt.
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Abbildung 4-32: Berechneter durchschnittlicher Porenanteil der konsolidierten Laminate
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Die Ergebnisse weisen einen Unterschied im mittleren Porenanteil fir die verschiedenen
Parameterkombinationen auf, so dass generell ein Einfluss der Prozessparameter vorliegt.
Dies stellt einen Unterschied zu den Ergebnissen der Untersuchung des Einflusses von
Gaps dar. Zudem ist der mittlere prozentuale Porenanteil bei den Probekérpern aus der
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Untersuchung der Gaps mit 6,25 % hoher als die fir das gesamte Laminat berechneten
Werte. Dies kann damit begriindet werden, dass die Ergebnisse bei den Gaps den lokalen
Porenanteil reprasentieren. Die unterschiedliche Farbgebung der Ultraschallbilder fur das
gesamte Laminat zeigt, dass die Dampfung und damit der Porenanteil (iber die gesamte
Laminatflache variiert. Daher sind lokal hohere Werte moglich.

Weiterhin zeigen die Ergebnisse, dass der mittlere Porenanteil bei einer Haltezeit von ei-
ner Sekunde groRer ist, als bei derselben Zieltemperatur und einer Haltezeit von 120 Se-
kunden. Dies korreliert mit den Erkenntnissen aus der Untersuchung des Einflusses der
Oberflachenbeschaffenheit. In diesem Kontext deutet der hhere Porenanteil bei der kiir-
zeren Haltezeit auf eine nicht vollstandig abgeschlossene Laminatverdichtung hin.

Die Ergebnisse zeigen auBerdem, dass der Porenanteil bei einer Zieltemperatur von 395 °C
und einer Haltezeit von einer Sekunde geringfligig gegenliber dem Porenanteil bei identi-
scher Haltezeit und einer Zieltemperatur von 375 °C reduziert ist. Dies lasst sich mit dem
Zusammenhang von Temperatur und Viskositat begriinden. Da die Viskositat bei 395 °C
um 128 Pa-s geringer ist, kdnnen intralaminare Poren einfacher an die Grenzschichten
diffundieren und dort evakuiert werden.

Entgegen den Erwartungen weisen die Laminate bei der Zieltemperatur 375 °C und einer
Haltezeit von 120 s mit einem Mittelwert von ¢4, = 3,69 % den geringsten Porenanteil
auf. Dieses Ergebnis korreliert mit dem Ultraschallbild, welches bei dieser Parameterkom-
bination eine starkere Reduktion der Dampfung (griine Flachen) im Randbereich zeigt als
bei den anderen Kombinationen. Dieser Zustand kann durch eine lokale Druckiiberhéhung
an den Randern des Tapegeleges hervorgerufen werden. Diese Druckiiberhohung tritt
auf, wenn die Gelegedicke zu stark von der fiir die Auflagerkonfiguration gewahlten Dicke
abweicht (vgl. Abschnitt 3.2.3). Dies wird hier durch die Messung der Laminatdicke tber-
prift. Die Messwerte zeigen, dass die Laminate der Kombination 375-120 im Durchschnitt
0,10 mm diinner sind. Dies bedeutet, dass bei diesem Typ wahrend dem Konsolidieren
eine Druckiberhéhung im Randbereich vorlag. Hieraus resultierten der geringere Poren-
anteil und somit die reduzierte Signaldampfung. Bei den weiteren Untersuchungen muss
dieser Zustand daher beriicksichtigt werden.

Insgesamt zeigen die Ergebnisse eine gute Ubereinstimmung mit den Annahmen auf Basis
des Modells nach Lee & Springer. Eine ldngere Haltezeit sowie eine héhere Zieltemperatur
reduzieren den Porenanteil im Laminat beim Niederdruck-Konsolidieren im SVK-Prozess.
Anhand dieser Ergebnisse kann gezeigt werden, dass die Prozessparameter Zieltempera-
tur und Haltezeit bei Zieltemperatur einen Einfluss auf die Porositdt haben. Im Vergleich
zum prozentualen Porenanteil des Tapes im Ausgangszustand von § g, = 6,04 % wird der
Porenanteil beim Konsolidieren um 1,12 — 2,35 % reduziert. Basierend auf den REM-Auf-
nahmen des Tapes und den CT-Untersuchungen der Laminate wird diese Reduktion auf
die Reduktion von intralaminaren Poren zurlickgefihrt.

Zusammengefasst kann fir die Charakterisierung der Porositdt beim Konsolidieren fest-
gehalten werden, dass die Oberflachenbeschaffenheit des Tapes einen zentralen Einfluss
auf die Porositat darstellt. In Kombination mit der hohen Materialviskositdt und dem ge-
ringen Druck im SVK-Prozess kann gezeigt werden, dass sich die Unebenheiten in der Ta-
peoberflache nicht ganzlich ausgleichen, so dass kein vollstandiger intimer Kontakt zwi-
schen den Schichten vorliegt. Dies kann sowohl methodisch mit dem Modell von Lee &
Springer berechnet als auch analytisch mit den CT-Messungen nachgewiesen werden.
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Die resultierenden Unterschiede im prozentualen Porenanteil auf Grund der Prozesspara-
meterkombination stimmen dabei mit den Erwartungen auf Basis der methodischen Be-
rechnung Uberein. Ein weiterer Anteil der Porositat kommt auf Grund von intralaminaren
Poren zustande, die sich bereits im Ausgangszustand im Tape befinden. Die Ergebnisse
zeigen, dass sich dieser Anteil beim Konsolidieren reduziert, da interlaminare Poren ent-
stehen aber der globale Porenanteil geringer ist als im Ausgangszustand. Fir die Position
der Poren kann anhand der CT-Aufnahmen abgeleitet werden, dass diese vorrangig inter-
laminar auftreten. Eine globale Ausrichtung der Poren ist nicht zu erkennen.

In Bezug auf den Einfluss von Gaps kann gezeigt werden, dass die resultierenden Gaps aus
Tapegelegen, welche unter Verwendung der entwickelten Methodik zur Bestimmung der
Prozessparameter hergestellt wurden, keinen signifikanten Einfluss auf den prozentualen
Porenanteil haben.

4.1.4 Bauteilherstellungsprozess

Im Bauteilherstellungsprozess werden die konsolidierten Laminate zu Bauteilen weiter-
verarbeitet. Hierzu werden die Laminate Uber die Schmelztemperatur T, der Matrix auf-
geheizt, in ein Werkzeug transferiert und unter Druck abgekihlt. Damit entsprechen die
einzelnen Schritte bei diesem Prozess denen einer industriellen Bauteilherstellung. Im
Rahmen dieser Arbeit werden die zweidimensionalen Laminate zu zweidimensionalen
Bauteilen in Form von Platten weiterverarbeitet. Dies ermoglicht es, dasselbe Vorgehen
zur Untersuchung der Porositdt anzuwenden, wie bei den konsolidierten Laminaten.
Dadurch ist die direkte Vergleichbarkeit der Ergebnisse gegeben.

4.1.4.1 Verifizierung der Prozessparameter

Im folgenden Abschnitt wird verifiziert, dass der definierte Prozessparameter Zieltempe-
ratur beim Aufheizen der Laminate mit beiden ausgewadhlten Technologien (siehe Ab-
schnitt 3.1.2) erreicht wird. Hierfiir werden Temperaturmessungen mit Thermoelemen-
ten Typ K durchgefiihrt. Es werden jeweils drei Thermoelemente entsprechend der Dar-
stellung in Abbildung 4-19 in ein Tapegelege eingebracht und im SVK-Prozess mit einkon-
solidiert, so dass diese im Laminat verbleiben und fiir die Temperaturmessung genutzt
werden kdnnen. Die Thermoelemente befinden sich zwischen der ersten und zweiten
Lage (TE 1), zwischen Lage 6 und 7 (TE 2) sowie zwischen der vorletzten und letzten Lage
(TE 3). Je Technologie zum Aufheizen werden drei Messungen durchgefihrt.

Zunachst erfolgt die Verifizierung fir das drucklose Aufheizen im IR-Heizfeld. Auf Grund
des Schubladenkonzeptes ist die vordere Seite des Heizfeldes offen. Daher werden die
Leistungen der Strahlerarrays entsprechend angepasst, um den Warmeverlust durch Kon-
vektion auszugleichen und ein homogenes Aufheizen zu gewahrleisten. Als Zieltempera-
tur wird T =395 °C vorgegeben und eine Haltezeit von t = 10 Sekunden eingestellt. Das
Infrarot-Heizfeld nutzt zwei Pyrometer fiir die Temperaturregelung. Diese sind mittig plat-
ziert und messen die Temperatur im Zentrum des Laminats an der Ober- und Unterseite.
Abbildung 4-33 zeigt das Heizfeld sowie die einzelnen Zonen mit den eingestellten Leis-
tungen. Die Leistungen des oberen und unteren Strahler-Arrays sind symmetrisch.

Fir die Messung der erreichten Zieltemperatur im Laminat werden beim Aufheizen mit
dem IR-Heizfeld zusatzlich lokal Thermoelemente Typ K auf die Laminatoberflache aufge-
bracht. Das gemessene Temperaturprofil ist exemplarisch fir eine der drei Messungen in
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Abbildung 4-34 dargestellt. Darin enthalten sind das Aufheizen sowie der Transfer des La-
minats und das Ablegen auf der Werkzeugoberflache. Die Messergebnisse zeigen, dass
die aufgezeichnete Temperatur fir TE 1 von der eingestellten Zieltemperatur abweicht.
Die oberflachlich aufgebrachten Thermoelemente zeigen aber, dass die Zieltemperatur
von 395 °C an beiden Laminatseiten erreicht wird.

80 % 80 % 80 %

70 % 70 % 70 %

i Schubladenseite
S

Abbildung 4-33: Links: IR-Heizfeld fiir das kontaktlose Aufheizen im Bauteilherstellungs-
prozess, rechts: Zonenaufteilung der Strahlerarrays und eingestellte Leis-
tung in Prozent
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Abbildung 4-34: Temperaturverlauf mit zusdtzlich applizierten Thermoelementen auf der
Laminatoberseite (Zus. TE Oben) und -unterseite (Zus. TE Unten)

Es wird angenommen, dass die Differenz zwischen den Messwerten der einkonsolidierten
und oberfldachlichen Thermoelemente auf das Dekonsolidieren der Laminate beim druck-
losen Aufheizen im Infrarot-Heizfeld zuriickzufiihren ist. Die einkonsolidierten Thermoele-
mente stellen einen eingebrachten Defekt dar und verhindern lokal den intimen Kontakt
der einzelnen Lagen. Somit liegt an der Stelle eines Thermoelements eine Art Pore im La-
minat vor wodurch der Thermoelementdraht von Luft umgeben ist. Beim Aufheizen kann
es dann zum Ausdehnen dieser Pore beziehungsweise zum Porenwachstum kommen (vgl.
Kapitel 2.3). Die Luft um den Thermoelementdraht wirkt als Isolator, weshalb die gemes-
sene Temperatur von der eingestellten Zieltemperatur abweicht.
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Diese Abweichungen treten nur vereinzelt und nicht gleichzeitig bei allen einkonsolidier-
ten Thermoelementen im Laminat auf. Zudem wird beobachtet, dass es zu Delaminatio-
nen an den Laminatoberflichen kommt. Diese treten speziell an den Positionen der ein-
konsolidierten Thermoelemente auf. Dies ist beispielhaft fir ein Laminat in Abbildung
4-35 dargestellt. Es ist zu erkennen, dass sich TE 3 inmitten einer Delamination befindet.

Im Vergleich zu den Messungen der einkonsolidierten Thermoelemente, zeigen die Mes-
sungen der zusatzlich aufgebrachten Thermoelemente fiir jede der drei Messungen, dass
die eingestellte Zieltemperatur erreicht wird. Daher wird davon ausgegangen, dass die
Zieltemperatur homogen in Dickenrichtung vorliegt.

', X=Position Thermoelement 3 (TE 3)

Abbildung 4-35: Blasenbildung als Zeichen der Dknso/idie ung an einer Laminatober-
fldche nach dem Aufheizen im IR-Heizfeld.

Nach dem Ausfahren aus dem Heizfeld wird die Laminatoberflache mit einer Thermogra-
fiekamera aufgenommen. Da die absoluten Temperaturen von dem gewahlten Emissions-
koeffizienten und dem Winkel zwischen Laminatoberflaiche und Kamera abhangig sind,
werden diese Aufnahmen nur fir eine qualitative Einschdtzung der Temperaturverteilung
verwendet. In Abbildung 4-36 ist exemplarisch eine Aufnahme der Thermografiekamera
dargestellt. Die Ergebnisse der Linien zur Messung der Oberflachentemperatur (Average
Li1 bis Li4) zeigen, dass die Temperatur homogen verteilt ist.

Min

Awerage

Abbildung 4-36: Thermografiebild eines Laminates nach dem Ausfahren aus dem Heizfeld
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Als zweite Technologie zum Aufheizen wird ein Kontaktheiztisch verwendet. Dieser ist
ebenfalls nach dem Schubladenprinzip aufgebaut. Hierbei besteht die untere Schublade
aus einem Gitter, das sich beim Starten des Heizzyklus automatisch in Nuten in der unte-
ren Heizplatte absenkt. Die Heizplatten sind auf eine Temperatur von T = 410 °C tempe-
riert. Abbildung 4-37 zeigt den Kontaktheiztisch mit ausgezogener Schublade und einem
Gelege zwischen zwei Transferblechen.

Abbildung 4-37: Heiztisch fiir das Aufheizen durch Kontakt im Bauteilherstellungsprozess

Der Temperaturverlauf fur die Thermoelementmessungen ist bei den drei Messungen
gualitativ identisch. Daher wird das Ergebnis fiir eine der drei Messungen exemplarisch in
Abbildung 4-38 dargestellt. Im Vergleich zur kontaktlosen Aufheizung im IR-Heizfeld zei-
gen die Ergebnisse, dass die mit den einkonsolidierten Thermoelementen gemessene
Temperatur der Zieltemperatur entspricht. Dies kann auf das fehlende Dekonsolidieren
durch die Aufheizung unter Kontakt zuritickgefiihrt werden. Da das Material beim Aufhei-
zen mit einem geringen Druck beaufschlagt wird, wird die Delamination an der Oberflache
vermieden. Weiterhin sind die Temperaturverldufe Giber die Materialdicke homogen.
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Abbildung 4-38: Temperaturverlauf fiir die Prozessroute mit Kontaktheiztisch und Abkiih-
lung mit beidseitigem Werkzeugkontakt
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Fiir beide Technologien wird gezeigt, dass die Zieltemperatur T = 395 °C homogen Uber
die Dicke sowie beim IR-Heizfeld auch Uber die Flache erreicht wird. Somit ist der Pro-
zessparameter Zieltemperatur verifiziert. Beim kontaktlosen Aufheizen kommt es zum
Dekonsolidieren und in der Folge zum Porenwachstum und zur Delamination einzelner
Schichten. Dies fihrt zum Anstieg der Porositat, die beim anschlieBenden Pressen wiede-
rum reduziert werden muss. Bei der Aufheizung mit Kontakt wird das Dekonsolidieren
verhindert. Um diesen Ansatz flir dreidimensionale Bauteile umsetzten zu kénnen, misste
das konsolidierte Laminat nach dem Aufheizen zwischen den Edelstahlblechen entnom-
men werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Laminate zu zweidimensionalen Plat-
ten weiterverarbeitet. Daher werden die Bleche gemeinsam mit dem dazwischenliegen-
den Laminat in die Presse transferiert.

4.1.4.2 Validierung der Versuchsdurchfiihrung

Analog zum Prozessschritt Konsolidieren wird in diesem Abschnitt die Versuchsdurchfiih-
rung bei der Bauteilherstellung untersucht. Damit das Morphologiemerkmal Porositat iso-
liert von dem Kristallisationsgrad charakterisiert und bewertet werden kann, wird ermit-
telt, ob die Versuchsdurchfiihrung einen Einfluss auf den Kristallisationsgrad austibt. Hier-
fiir wird der Kristallisationsgrad fir die gepressten Bauteile bestimmt.

Es werden jeweils drei Laminate aus den verschiedenen Prozessparameterkombinationen
im SVK-Prozess mit den beiden unterschiedlichen Technologien, IR-Heizfeld und Kontakt-
heiztisch, aufgeheizt. Im Anschluss daran erfolgt der manuelle Transfer in das Presswerk-
zeug. Die durchschnittliche Transferzeit betragt 7,8 s. Diese beginnt mit der Entnahme der
Laminate aus dem IR-Heizfeld beziehungsweise dem Kontaktheiztisch und endet bei voll-
standigem Werkzeugkontakt im geschlossenen Werkzeug. AnschlieBenden werden die
Laminate bei einem Druck von 20 bar in der Presse abgekihlt. Dies entspricht einer Press-
kraft von 320 kN bezogen auf die Laminatfliche von 400 x 400 mm?2. Die Werkzeugtem-
peratur des Ol-temperierten Plattenwerkzeugs wird entsprechend der Kristallisationski-
netik der Matrix auf 200 °C eingestellt, so dass ein hoher Kristallisationsgrad erreicht wer-
den kann. Hierfur wird eine Kihlzeit von 300 s festgelegt. Das eingebaute Werkzeug ist in
Abbildung 4-39 dargestellt.

Abbildung 4-39: Plattenwerkzeug fiir den Bauteilherstellungsprozess
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Aus den hergestellten Bauteilen werden je finf Proben entnommen und in einer DSC-
Messung der Kristallisationsgrad bestimmt. Die Ergebnisse der DSC-Messungen fiir beide
Technologien zum Aufheizen sind in Abbildung 4-40 dargestellt. Die Bezeichnung der Va-
riante erfolgt nach dem folgenden Schema:

Aufheizmethode Zieltemperatur (SVK-Prozess) - Haltezeit (SVK-Prozess)

Beispiel fiir das Aufheizen im IR-Heizfeld, einer Zieltemperatur im SVK-Prozess von 395 °C
und einer Haltezeit bei Zieltemperatur im SVK-Prozess von 120 s:

IR 395-120
35,00
g 30,00 I )
g 25,00 I I
g
2 20,00
o
% 15,00
n
© 10,00
2}
< 500
27,341 |26,25| |27,07| | 27,44 25,77 23,25 26,62 | 23,96
0,00
m IR 375-1 ® IR 375-120 Kontakt 375-1 Kontakt 375-120
H IR 395-1 IR 395-120 Kontakt 395-1 Kontakt 395-120

Abbildung 4-40: Kristallisationsgrade der Bauteile nach dem Pressen: Aufheizung mit Inf-
rarot (links) und Aufheizung mit Kontakt (rechts)

Die Ergebnisse zeigen, dass der Mittelwert fir den Kristallisationsgrad bei der Aufheizme-
thode IR Xc = 27,03 % betragt, mit einer Standardabweichung von 0,47 %. Bei der Aufheiz-
methode Kontakt betragt der Mittelwert Xc = 24,90 % und weillt eine Standardabwei-
chung von 1,35 % auf. Unter Berlicksichtigung der Standardabweichung zeigen die Ergeb-
nisse keine Unterschiede im Kristallisationsgrad fiir alle Varianten. Daraus wird abgeleitet,
dass die gewéhlte Vorgehensweise bei der Versuchsdurchfiihrung keinen Einfluss auf den
Kristallisationsgrad hat. Somit kann das Morphologiemerkmal Porositat isoliert charakte-
risiert und bewertet werden.

4.1.4.3 Charakterisierung der Porositat

Fiir den Bauteilherstellungsprozess werden im Kontext der Porositdt zwei Schwerpunkte
untersucht. Zum einen das Dekonsolidieren der Laminate bei der Aufheizung im IR-Heiz-
feld. Zum anderen der prozentuale Porenanteil in Abhangigkeit der Prozessparameter-
kombination beim Konsolidieren in der SVK-Anlage.
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Das Dekonsolidieren von Laminaten bei der kontaktlosen Aufheizung ist ein aus der Lite-
ratur bekannter Effekt (vergleiche Kapitel 2.3), der auch bei den im Rahmen dieser Arbeit
durchgefiihrten Versuche beobachtet wird. Dieser Effekt fliihrt zu Delaminationen, be-
dingt durch das Wachstum von interlaminar eingeschlossener Luft (Poren) sowie der Re-
laxation von Eigenspannungen in den einzelnen Laminatschichten.

Es wird daher untersucht, ob sich fiir diesen Effekt ein qualitativer Zusammenhang mit
der resultierenden Porositat erkennen lasst. Hierfiir werden die Laminate nach dem Auf-
heizen im IR-Heizfeld fotografiert. Das Ultraschallbild der aus dem Laminat gepressten
Platte wird anschlieRend mit der Aufnahme verglichen. Bei dem Vergleich wird geprift,
ob die delaminierten Bereiche zu einer hoheren Dampfung (héheren Porositat) im Ultra-
schallbild fihren. Diese Vorgehensweise wird fiir insgesamt acht Bauteile, je zwei pro Pro-
zessparameterkombination, durchgefiihrt. Exemplarisch flir einen solchen Vergleich zeigt
Abbildung 4-41 die Aufnahme eines dekonsolidierten Laminates nach dem Aufheizen im
IR-Heizfeld mit Delaminationen der obersten Schicht und das zugehdrige Ultraschallbild.
Darin sind zwei Bereiche hervorgehoben, die zeigen, dass fiir die Delamination keine ein-
deutig erhéhte Dampfung aus dem Ultraschallbild hervorgeht. Insgesamt zeigt keiner der
Vergleiche von Aufnahme und Ultraschallbild der acht Bauteile einen direkten qualitati-
ven Zusammenhang zwischen dem Dekonsolidieren und der Porositat.

Abbildung 4-41: Vergleich der dekonsolidierten Bereiche mit den Ultraschallbildern

Die Zieltemperatur beim Aufheizen, die Presskraft und Werkzeugtemperatur sowie die
Kihlzeit werden beim Bauteilherstellungsprozess tber die gesamte Versuchsdurchfih-
rung konstant gehalten. Hierdurch kann untersucht werden, wie sich die Zustande nach
dem Konsolidieren auf Grund der verschiedenen Parameterkombinationen auf den pro-
zentualen Porenanteil im Bauteil auswirken. Ziel ist es, durch diese Untersuchung zu er-
mitteln, ob das Morphologiemerkmal Porositat, unabhangig vom Zustand im konsolidier-
ten Laminat, durch den Bauteilherstellungsprozess homogenisiert wird.

Bei der Versuchsdurchfiihrung werden jeweils zwei Laminate je Parameterkombination
mit beiden Aufheizmethoden zu Bauteilen verarbeitet. Fir die hergestellten Bauteile wird
entsprechend der in Abschnitt 4.1.3.3 beschriebenen Methode der durchschnittliche Po-
renanteil auf Basis von Ultraschallmessungen berechnet, so dass insgesamt 16 Messer-
gebnisse vorliegen. Die Bezeichnung erfolgt entsprechend der eingefiihrten Terminologie:

Aufheizmethode Zieltemperatur (SVK-Prozess) - Haltezeit (SVK-Prozess)
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Abbildung 4-42 zeigt firr die Aufheizmethoden IR beziehungsweise Kontakt reprdsentative

Ergebnisse. Darunter sind die Ergebnisse des berechneten durchschnittlichen Porenan-
teils in Abbildung 4-43 zusammengefasst.

IR375-1 IR 375-120 IR395-1 IR 395-120

18,1 dB Dampfung

0 dB Dampfung

Abbildung 4-42: Ultraschallbilder der hergestellten Bauteile fiir die Aufheizmethoden: IR-
Heizfeld (oben), Kontaktheiztisch (unten)
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Abbildung 4-43: Vergleich des durchschnittlichen Porenanteils fiir die Aufheizmethoden
IR und Kontakt in Abhéngigkeit der Parameter im SVK-Prozess
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Mit Ausnahme des Typs IR 375-120 betragt die durchschnittliche Standardabweichung fiir
die Aufheizmethode IR 0,043 % und die durchschnittliche relative Standardabweichung
1,57 %. Fiir den Typ IR 375-120 geht aus der gemessenen Gelegedicke eine relative Stan-
dardabweichung von 1,15 % hervor, die sich Gber das Laminat bis zum Bauteil fortsetzt.
Bei den Platten der anderen Varianten der Aufheizmethode IR sind die Standardabwei-
chungen < 1 %. Es wird daher angenommen, dass die inhomogene Dickenverteilung einer
der beiden Platten des Typs IR 375-120 das Ergebnis der Ultraschallmessung beeinflusst,
woraus die hohere Standardabweichung des prozentualen Porenanteils resultiert.

Weiterhin zeigt sich fiir die Aufheizmethode IR ein geringer Unterschied im mittleren pro-
zentualen Porenanteil fir die beiden Zieltemperaturen 375 °C und 395 °C. Bei der niedri-
geren Zieltemperatur betrdgt der mittlere prozentuale Porenanteil 3,11 %, bei der héhe-
ren Zieltemperatur 2,33 %.

Fir die Aufheizmethode Kontakt ist die durchschnittliche Standardabweichung des pro-
zentualen Porenanteils vergleichbar zur Aufheizmethode IR und betragt 0,051 %. Da der
durchschnittliche prozentuale Porenanteil hier aber geringer ist, betragt die durchschnitt-
liche prozentuale Standardabweichung 2,36 %. Im Gegensatz zur Aufheizmethode IR zei-
gen sich fur die verschiedenen Zieltemperaturen bei der Aufheizmethode Kontakt keine
Unterschiede im mittleren prozentualen Porenanteil. Dieser betrdgt 2,21 % und ist ver-
gleichbar mit dem Ergebnis fiir die Typen IR 395-1 und IR 395-120.

Trotz der geringen Unterschiede bei der Aufheizmethode IR zeigen die Ergebnisse insge-
samt, dass der unterschiedliche prozentuale Porenanteil der konsolidierten Laminate im
Bauteilherstellungsprozess homogenisiert wird. Die Veranderungen vom Tape zum Bau-
teil sind in Abbildung 4-44 beziehungsweise Abbildung 4-45 fiir beide Aufheizmethoden
dargestellt.

7 - -#-375-1 ---375-120 --&4-395-1 --¢-395-120

-_———

Porenanteil [%]

0 T T 1
Tape im Ausgangszustand SVK IR

Abbildung 4-44: Verinderung des prozentualen Porenanteils vom Tape, (iber das konsoli-
dierte Laminat (SVK-Prozess) zum Bauteil fiir die Aufheizmethode IR
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Abbildung 4-45: Veriinderung des prozentualen Porenanteils vom Tape, (iber das konsoli-
dierte Laminat (SVK-Prozess) zum Bauteil fiir die Aufheizmethode Kontakt

Unabhangig von der Aufheizmethode beim Bauteilherstellungsprozess zeigen die Ergeb-
nisse, dass der prozentuale Porenanteil vom Tape, (iber das konsolidierte Laminat bis zum
Bauteil reduziert wird.

Fiir den SVK-Prozess separat betrachtet nimmt diese Reduktion mit steigender Tempera-
tur und langerer Haltezeit zu. Eine Ausnahme stellt hier die Variante 375-120 dar. Fir
diese wurde im Abschnitt 4.1.3.3 festgestellt, dass die verarbeiteten Tapegelege um
0,10 mm dinner sind, als die Tapegelege der anderen Parameterkombinationen. Auf
Grund der Prozesskonfiguration (Hohe des gewahlten Auflagers) kommt es daher zu einer
starkeren Druckiiberhéhung im Randbereich und in der Folge zu einer Reduktion des pro-
zentualen Porenanteils an den Randern der Laminate. Dies resultiert in einem global ge-
ringeren Porenanteil und gleichzeitigt in einer héheren Standardabweichung.

Beim Bauteilherstellungsprozess unter Anwendung der Aufheizmethode IR wird ange-
nommen, dass die Dicke der weiterverarbeiteten Laminate des Typs 375-120 ebenfalls
einen Einfluss auf den prozentualen Porenanteil hat. Auf Grund der Standardabweichung
in der Bauteildicke liegt eine héhere Standardabweichung fir die gemessene Dampfung
in den Ultraschallbildern vor, die sich direkt im prozentualen Porenanteil widerspiegelt.
Weiterhin zeigt sich fiir die Aufheizmethode IR ein geringer Unterschied im prozentualen
Porenanteil von 0,78 % bei den Zieltemperaturen 375 °C und 395 °C. Dieser kann jedoch
auch auf Messungenauigkeiten sowie materialspezifische Parameter (Standardabwei-
chung der Materialdicke) zurickzufihren sein.

Die mittlere Standardabweichung aus den Standardabweichungen aller Ergebnisse der
Bauteile betragt fur die Aufheizmethode IR 0,25 % und fir die Aufheizmethode Kontakt
0,06 %. Dies kann auf das beobachtete Dekonsolidieren der Tapegelege beim kontaktlo-
sen Aufheizen im IR-Heizfeld und der einhergehenden Delamination zuriickgefiihrt wer-
den. Dieser Effekt resultiert beim anschlieBenden Pressen der Laminate in einer inhomo-
genen Reduktion des Porenanteils und somit in einer erhéhten Standardabweichung.
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Insgesamt betragt der Mittelwert des prozentualen Porenanteils fur alle Ergebnisse der
Aufheizmethode IR 4.5 = 2,72 % bei einer Standardabweichung von 0,41 %. Fur die Er-
gebnisse der Aufheizmethode Kontakt betragt der Mittelwert § . = 2,21 % bei einer Stan-
dardabweichung von 0,08 %. Die Differenz im Porenanteil zwischen den beiden Aufheiz-
methoden betragt somit 0,51 %. Verglichen mit dem mittleren Porenanteil der Laminate
aller Parameterkombinationen nach dem Konsolidieren von ¢ . = 4,31 % wird der Poren-
anteil somit im Bauteilherstellungsprozess um durchschnittlich 1,59 % fiir die Aufheizme-
thode IR beziehungsweise um 2,10 % fiir die Aufheizmethode Kontakt reduziert.

Die erreichte Reduktion des prozentualen Porenanteils im Schritt Bauteilherstellungspro-
zess wird auf den hoheren Prozessdruck zuriickgefiihrt. Verglichen mit dem Druck von
1 bar im SVK-Prozess ist der Druck im Bauteilherstellungsprozess mit 20 bar um ein Viel-
faches groRer. Da dieser Parameter mit dem Faktor fiinf in das Modell von Lee & Springer
zur Berechnung der Zeit tic bis zum Erreichen des intimen Kontaktes eingeht, hat der ap-
plizierte Druck eine groRe Auswirkung auf die Laminatverdichtung. Interlaminare Poren
aus dem SVK-Prozess durch eine unvollstandige Laminatverdichtung kénnen somit beim
Bauteilherstellungsprozess reduziert werden. Weiterhin zeigen die Ergebnisse, dass der
prozentuale Porenanteil durch den Bauteilherstellungsprozess homogenisiert wird. Dabei
ist der Wert fiir den resultierenden Porenanteil im Bauteil unabhangig vom prozentualen
Porenanteil im konsolidierten Laminat sowie der gewahlten Aufheizmethode. Ein héherer
Porenanteil im Laminat fihrt somit nicht zu einem hoéheren Porenanteil im Bauteil.

4.1.5 Mechanische Charakterisierung in Abhangigkeit der Porositat

Die Untersuchung der Porositat an den konsolidierten Laminaten sowie den Bauteilen
zeigt, dass unterschiedliche Faktoren den prozentualen Porenanteil beeinflussen. Beim
Konsolidieren der Tapegelege im SVK-Prozess wirkt sich die Oberflachenbeschaffenheit
auf die erforderliche Zeit fiir die Laminatverdichtung aus und kann in interlaminaren Po-
ren resultieren. Dieser Effekt ist Abhangig von der Matrixviskositat sowie der zur Verfi-
gung stehenden Zeit und wird somit von den Prozessparametern Zieltemperatur und Hal-
tezeit bei Zieltemperatur beeinflusst. Beide dieser Parameter wirken sich daher auf den
resultierenden prozentualen Porenanteil im Laminat aus. Ein Einfluss der Gaps wird durch
Anwendung der entwickelten Methodik beim Tapelegen vermieden. Im anschlielenden
Bauteilherstellungsprozess beeinflusst die Aufheizmethode den Porenanteil nur marginal.
Geringe Differenzen zeigen sich lediglich bei der Aufheizung im IR-Heizfeld fiir die Lami-
nate vom Typ 375-1 und 375-120. Insgesamt wird der Porenanteil der Laminate bei der
Bauteilherstellung auf ein fir alle Parameterkombinationen vergleichbares Niveau redu-
ziert.

Aus den Arbeiten andere Autoren ist bekannt, dass sich der Porenanteil auf die mechani-
schen Eigenschaften faserverstarkter Thermoplaste auswirkt [119]. Daher wird in diesem
Abschnitt der Einfluss speziell fiir die verwendete Prozesstechnologie und das verarbei-
tete Materialsystem analysiert und bewertet. In diesem Kontext wird zunachst beschrie-
ben, welche mechanischen Eigenschaften im Rahmen der vorliegenden Arbeit charakteri-
siert werden. Fiir jede wird kurz erlautert, wie sich der Porenanteil auf die jeweilige Eigen-
schaft auswirkt. Im Weiteren wird vorgestellt, mit welcher Vorgehensweise der Porenan-
teil der einzelnen Probekdrper bestimmt wird. AnschlieBend werden die Ergebnisse der
einzelnen Priifungen prasentiert und bewertet.



Versuchsdurchfiihrung und Validierung der Methoden und Modelle 121

4.1.5.1 Auswahl der Priifmethoden

Die mechanischen Eigenschaften eines FVK unter Belastungen, bei denen die Matrix eine
stlitzende Funktion einnimmt, sind besonders sensitiv fiir Defekte wie Poren [158]. Das
Versagen unter Belastung in Anwesenheit von Poren ist meist durch Spannungskonzent-
rationen um die Poren getrieben. Diese wirken wie Kerben in der Matrix und begiinstigen
die Rissbildung und -ausbreitung [119]. Um den Einfluss der Porositdt zu untersuchen,
werden daher folgende Priifungen durchgefiihrt.

Zugpriifung nach Norm DIN EN ISO 527-1

Zugeigenschaften von FVK werden maRgeblich durch die Fasern als lasttragende Ele-
mente beeinflusst. Der Porenanteil sollte sich daher kaum auf die Steifigkeit in longitudi-
naler Richtung auswirken. Jedoch finden die Untersuchungen hier an einem biaxialen La-
genaufbau statt. In der Literatur kdnnen hierfiir Angaben gefunden werden, nach denen
die transversale Steifigkeit und vor allem die Zugfestigkeit von biaxialen Laminaten von
der Porositat beeinflusst werden [119]. Daher wird hier Giberpriift, inwiefern dies bei dem
verwendetem Materialsystem beobachtet werden kann.

Schub/Zugpriifung nach Norm DIN EN I1SO 14129

Analog zu dem Einfluss bei Zugbelastung lassen sich in der Literatur Quellen finden, in
denen ein Einfluss der Porositat auf die Schubspannung und das Schubmodul festgestellt
wurde [210; 211]. Deshalb wird diese Prifung auch fiir die hier hergestellten Laminate
und Bauteile durchgefihrt.

Druckpriifung angelehnt an die Norm DIN EN ISO 14126

Der Druckversuch gilt laut Literatur fiir die Untersuchung der Auswirkung von Poren auf
die mechanischen Eigenschaften als sensitive Priifung [119; 158]. Das Versagen von faser-
verstarkten Kunststoffen unter Druckbeanspruchung wird durch viele Faktoren beein-
flusst, wie den Eigenschaften der Konstituenten, Grenzflacheneffekten sowie der inneren
Struktur. Poren sind Teil der inneren Struktur und beeinflussen den Versagensmechanis-
mus, da es in ihrer Umgebung zu Faserverschiebungen und einer Variation im lokalen
Scherverhalten der Matrix kommt [212]. Weiterhin werden Fasern in der Anwesenheit
von Poren nicht mehr Uber die gesamte Lange gestliitzt, so dass es zum Versagen durch
Knicken kommen kann [158].

Bei der Analyse des Versagens unter Druckbelastung von FVK besteht auRerdem die Mog-
lichkeit, dass die Probenpraparation und die Versuchsdurchfiihrung die Ergebnisse beein-
flussen [158]. Zunachst muss sichergestellt werden, dass die Probe entsprechend der
Norm auf Druck versagt und es nicht zum vorzeitigen Versagen durch Euler-Knicken
kommt. Hierfiir kann auf Basis der Laminatdicke und den theoretischen Eigenschaften aus
dem Datenblatt des Materialherstellers die maximale freie Lange in der Einspannung nach
[213] berechnet werden. Fiir den hier gewahlten biaxialen Lagenaufbau betragt die durch-
schnittliche Laminatdicke 1,8 mm. Aus dem Datenblatt des Herstellers wird der theoreti-
sche Wert fiir den Druckmodul Ec = 139 GPa und die Druckfestigkeit ocv = 1490 MPa ver-
wendet. Mit diesen Werten ergibt sich eine maximale freie Linge von Lmax = 13 mm. Diese
wird bei der Durchfiihrung der Versuche nicht tiberschritten.
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Im Weiteren wird in Vorversuchen analysiert, auf welche Weise die Krafteinleitung bei der
Versuchsdurchfiihrung erfolgen kann, damit die Priifung reproduzierbare Ergebnisse im
Sinne einer geringen Standardabweichung liefert. Hierflir werden Versuche an 110 mm
langen Probekdrpern mit und ohne applizierten Aufleimern durchgefiihrt. Bei diesen wird
die Kraft Gber die Klemmung in die Probe eingeleitet. Zusatzlich werden 140 mm lange
Probekorper verwendet, bei welchen die Kraft stirnseitig eingeleitet wird. Die Ergebnisse
dieser Versuche zeigen, dass die geringste Standardabweichung bei einer Krafteinleitung
durch Klemmung mit applizierten Aufleimern erreicht wird. Daher wird diese Vorgehens-
weise fir alle durchgefiihrten Druckversuche angewendet.

4.1.5.2 Bestimmung der Porositit der Probekorper

Der Einfluss des prozentualen Porenanteils auf die mechanischen Eigenschaften wird an
konsolidierten Laminaten aus dem SVK-Prozess sowie Bauteilen aus dem Bauteilherstel-
lungsprozess analysiert und bewertet. Die Berechnung des Porenanteils erfolgt fir die
Probekdrper analog zu der in Abschnitt 4.1.3.3 beschriebenen Vorgehensweise und ba-
siert auf Ultraschallmessungen der konsolidierten Laminate und Bauteile. Dazu werden
aus den Ultraschallbildern die Bereiche ausgeschnitten, die den einzelnen Probekérpern
entsprechen. Da hier insbesondere der Versagensbereich relevant ist, wird der extrahierte
Bildausschnitt auf diesen Bereich reduziert. Abbildung 4-46 zeigt am Beispiel eines konso-
lidierten Laminats die Vorgehensweise.
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Abbildung 4-46: Entnahme der relevanten Versagensbereiche der Probekérper aus den
Ultraschallbildern des gesamten Laminats bzw. Bauteils

Je Priifmethode, im Folgenden mit Zug, Schub und Druck abgekiirzt, werden acht Probe-
korper gepriift. Fir diese wird zunachst der Porenanteil ermittelt und dem durchschnitt-
lichen prozentualen Porenanteil des gesamten Laminats beziehungsweise des gesamten
Bauteils gegeniibergestellt. Mit dem Vergleich wird tGberprift, ob der Porenanteil des La-
minats bzw. Bauteils reprasentativ fiir die Probekorper ist oder ob der durchschnittliche
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prozentuale Porenanteil der Probekorper davon abweicht. Die zweidimensionalen Lami-
nate und Bauteile werden im Folgenden in den Diagrammen als Platte bezeichnet.

Fiir den SVK-Prozess sind die Ergebnisse in Abbildung 4-47 dem Porenanteil des gesamten
Laminats gegeniibergestellt. Die Fehlerbalken zeigen die Standardabweichung an.

Porenanteil [%)]
EN

1 492 |5,19 |4,87| 544 369 532 (3,73 (4,89 448 (591 |478) 521 416 |5,10 |4,89 |4,87
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Platte | Zug [Schub| Druck Platte | Zug [Schub| Druck Platte | Zug [Schub| Druck Platte | Zug [Schub| Druck
SVK 375-1 SVK 375-120 SVK 395-1 SVK 395-120

Abbildung 4-47: Vergleich des Porenanteils vom gesamten Laminat und den Probekér-
pern fiir den SVK-Prozess

Die Ergebnisse fur den Typ SVK 375-1 zeigen, dass die Werte flr den prozentualen Poren-
anteil der Probekdrper innerhalb der Streuung des Porenanteils des gesamten Laminats
liegen. Trotz geringer Unterschiede im Mittelwert von 0,05 % bis 0,52 % reprasentiert der
Porenanteil des Laminats hier den Porenanteil der Probekérper. Dies korreliert qualitativ
mit dem Ultraschallbild, dargestellt in Abbildung 4-48 links. Dieses zeigt nur geringe lokale
Unterschiede in der Dampfung. Die Ubrigen Varianten weisen groRere lokale Unter-
schiede auf, was sich im Vergleich der Porenanteile fiir die Probekdrper und das gesamte
Laminat widerspiegelt.

Fiir die Typen SVK 375-120 und SVK 395-1 liegen nur die Werte der Probekorper fir die
Schubprifung innerhalb der Streuung des gesamten Laminates. Diese werden in +/- 45 °
Richtung aus dem Laminat entnommen und bilden somit die Variationen des Porenanteils
Uber das gesamte Laminat ab. Ebenfalls Gberschneidet sich in beiden Fallen die Stan-
dardabweichung des Porenanteils der Druckprobekorper mit dem Mittelwert des Lami-
nats. Dies kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass ein Teil der Probekorper aus dem rand-
nahen Bereich der Laminate entnommen wird (siehe Abbildung 4-46). Die hohe Stan-
dardabweichung des Porenanteils ergibt sich aus der Druckiiberhéhung im Randbereich
auf Grund der Konfiguration der SVK-Anlage (vgl. Abschnitt 4.1.3.3, Seite 108 ff.). Der Po-
renanteil der Zugprobekdrper weicht bei beiden Typen im Mittel um 1,53 % von dem Po-
renanteil des Laminates ab. Dies ist ebenfalls auf die Entnahmeposition zurlickzufiihren.
Diese liegt im inneren Bereich des Laminats, welches im Ultraschallbild eine héhere
Dampfung aufweist, woraus die Abweichung resultiert (vgl. Abbildung 4-48 Mitte links,
Mitte rechts und Abbildung 4-46).
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Beim Typ SVK 395-120 weichen alle Werte des Porenanteils der Probekdrper im Mittel um
0,79 % vom Wert flr das Laminat ab, liegen untereinander aber alle innerhalb der Streu-
ung des Porenanteils der Zugprobekdrper. Dieser Zustand kann anhand des Ultraschallbil-
des auf vereinzelte lokale Bereiche mit geringer Dampfung zurlickgefiihrt werden.

375-120 395-1 395-120

18,1 dB Dampfung 0 dB Dampfung

Abbildung 4-48: Ergebnisse der Ultraschallmessung fiir die unterschiedlichen Prozesspa-
rameterkombinationen im SVK-Prozess

Die Ergebnisse derselben Untersuchung fiir die Probekorpern der Aufheizmethoden IR
und Kontakt sind in Abbildung 4-49 bzw. Abbildung 4-50 dargestellt.

Bei der Aufheizmethode IR weicht insbesondere der durchschnittliche Porenanteil der
Zugprobekoérper bei den Typen IR 375-1 und IR 375-120 um 1,15 % bzw. 3,2 % von dem
Porenanteil des Bauteils ab. Dasselbe zeigen die Ergebnisse fir die Zugprobekoérper beim
Typ IR 395-120, welche um 1,24 % von dem Porenanteil des Bauteils abweichen. Weiter-
hin zeigt sich bei allen drei Typen eine hohe Standardabweichung fir den Porenanteil der
Druckprobekorper, deren unterer Bereich dem Porenanteil des gesamten Bauteils ent-
spricht. Eine Ausnahme hierzu bilden die Ergebnisse fir den Typ IR 395-1, bei dem der
Porenanteil des gesamten Bauteils innerhalb der Standardabweichungen der Porenan-
teile der Probekdrper liegt.

Die Ergebnisse dieser Untersuchung kénnen ebenfalls auf die Entnahmeposition unter Be-
ricksichtigung der zugehorigen Ultraschallbilder zuriickgefiihrt werden (siehe Abbildung
4-42, Seite 117). Diese zeigen eine inhomogene Verteilung der Dampfung und somit des
Porenanteils, woraus sich die Abweichungen zwischen dem gemittelten prozentualen Po-
renanteil des Bauteils und dem der Probek&rper ergeben. Fir den Typ IR 395-1 ist die
Verteilung des Porenanteils (iber das Bauteil vergleichbar zur Verteilung des Porenanteils
Uber die gesamten Probekdrper, weshalb die Porenanteile im Durchschnitt nurum 0,14 %
voneinander abweichen.

Bei der Aufheizmethode IR kiihlen die aufgeheizten Laminate wahrend dem manuellen
Transfer vom Heizfeld in das Werkzeug schneller ab als bei der Aufheizmethode Kontakt,
da der Transfer hierbei zwischen zwei Metallblechen erfolgt. Die Materialtemperatur bei
Ablage auf das Werkzeug ist daher bei der Aufheizmethode IR um ca. 10 bis 20 °C geringer
als bei der Aufheizmethode Kontakt. Daraus resultiert eine hohere Viskositat zum Zeit-
punkt des Druckaufbaus im geschlossenen Werkzeug, so dass sich der Porenanteil nicht
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mehr homogen reduziert, was sich in der inhomogenen Dampfungsverteilung darstellt.
Dies bestatigt der Vergleich mit den Ergebnissen der Aufheizmethode Kontakt. Hierbei
wird eine homogenere Reduktion erreicht, weshalb die Variation der Dampfung geringer
ist und der Porenanteil des Bauteils innerhalb der Abweichungen der Probekérper liegt.
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Abbildung 4-49: Vergleich des Porenanteils zwischen dem gesamten Bauteil und den Pro-
bekorpern fiir die Aufheizmethode IR
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Abbildung 4-50: Vergleich des Porenanteils zwischen dem gesamten Bauteil und den Pro-
bekorpern fiir die Aufheizmethode Kontakt

Insgesamt zeigen sich fir die Laminate aus dem SVK-Prozess sowie flr die Bauteile aus
dem Bauteilherstellungsprozess teilweise signifikante Abweichungen zwischen dem Po-
renanteil des Laminates bzw. des Bauteils und dem lokalen Porenanteil der Versagensbe-
reiche der Probekorper. Fir die Bewertung des Einflusses des prozentualen Porenanteils
wird daher der fir die Versagensbereiche der Probekdrper berechnete Wert verwendet.
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4.1.5.3 Priifergebnisse und Bewertung

Die ausgewahlten mechanischen Eigenschaften werden an Probekérpern aus konsolidier-
ten Laminaten flr alle Parameterkombinationen aus dem SVK-Prozess charakterisiert.
Ebenso werden Probekdrper aus den zu Bauteilen weiterverarbeiteten Laminaten fiir alle
Parameterkombinationen entnommen und geprift. Dies erméglicht einen direkten Ver-
gleich der mechanischen Eigenschaften nach dem Konsolidieren und nach dem Bauteil-
herstellungsprozess. Basierend auf dem ermittelten Porenanteil wird der Einfluss der Po-
rositdt auf die mechanischen Eigenschaften bewertet. Tabelle 4-19 zeigt die Ubersicht
samtlicher geprifter Parameterkombinationen. Je Kombination werden die Probekdrper
far die Prifungen aus zwei Laminaten beziehungsweise Bauteilen entnommen. Bei jeder
Priifmethode werden acht Probekorper geprift.

Tabelle 4-19:  Ubersicht der gepriiften Prozessparameterkombinationen aus dem SVK-
Prozess sowie dem Bauteilherstellungsprozess

Prozess Priifkorper aus | Parameterkombination
375-1

375-120

Laminat 395-1

SVK-Prozess
(Konsolidieren)

395-120

375-1
Pressen Bauteil 375-120
(Bauteilherstellungsprozess) 395-1

395-120

Im nachfolgenden Teil dieses Abschnitts werden die Ergebnisse der mechanischen Cha-
rakterisierungen vorgestellt. Hierbei ist die Darstellung fiir die Zug-, Schub- und Druckver-
suche gleich aufgebaut. Die Ergebnisse werden horizontal in vier Gruppen entsprechend
der Prozessparameterkombination beim Konsolidieren unterteilt. Je Gruppe werden die
Ergebnisse fiir die Prozessschritte Konsolidieren und Bauteilherstellung vergleichen. Fir
den Bauteilherstellungsprozess werden die Ergebnisse beider Aufheizmethoden gezeigt.

Je Prifmethode werden drei Diagramme dargestellt. Im ersten Diagramm wird der mitt-
lere durchschnittliche Porenanteil der Probekdrper gezeigt. Dieser wurde bereits im vor-
herigen Abschnitt diskutiert und dient hier zur Bewertung der resultierenden mechani-
schen Kennwerte. Das zweite Diagramm umfasst die Ergebnisse des jeweiligen Moduls.
Im dritten Diagramm sind die Ergebnisse fir die Festigkeitswerte abgebildet. Auf Basis der
Ergebnisse flir den Porenanteil, sowie fiir die Module und die Festigkeit wird bewertet, ob
eine Korrelation zwischen Porositdat und mechanischen Eigenschaften vorliegt. Hierzu
wird flr die Mittelwerte der Mechanik und des Porenanteils der Korrelationskoeffizient
nach Pearson berechnet. Dieser gibt an, ob ein perfekt positiver (r = 1) oder ein perfekt
negativer Zusammenhang (r = -1) vorliegt. Je naher der Wert fir r an r = 0 liegt, desto
geringer ist die Korrelation zwischen den beiden betrachteten Merkmalen. Fir hinrei-
chend groRe oder kleine r-Werte wird mithilfe der zweiseitigen t-Verteilung geprift, ob
die Korrelation statistisch signifikant ist. Dies ist der Fall fir Werte mit p < 0,05.
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Ergebnisse und Bewertung der Zugversuche
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Abbildung 4-51: Ergebnisse der Zugversuche: Porenanteil der Probekdrper (oben),
E-Modul (Mitte) und Zugfestigkeit (unten)

Der im Rahmen dieser Arbeit untersuchte Lagenaufbau ist biaxial und symmetrisch. Somit
sind 50 % der Lagen orthogonal zur Belastungsrichtung bei der Zugpriifung ausgerichtet.
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Fiir biaxiale Laminate wird in der Literatur von einer Reduktion der Zugfestigkeit auf Grund
von Poren berichtet. Diese resultiert vorrangig aus der Schwéachung der Lagen, die nicht
parallel zur Belastungsrichtung orientiert sind. Je nach Materialsystem wird eine Reduk-
tion der Zugfestigkeit von 4,5 bis 6 % pro Prozent Porositat beobachtet [119]. Das E-Modul
ist hingegen unabhdngig vom Lagenaufbau eine faserdominierte Eigenschaft.

Unter Berlicksichtigung der Standardabweichungen fiir den E-Modul und die Zugfestigkeit
zeigen die Ergebnisse fiir das untersuchte Materialsystem und den definierten Lagenauf-
bau keinen Zusammenhang zwischen dem Porenanteil und den mechanischen Eigen-
schaften. Obwohl die Differenz fiir den Porenanteil zwischen den konsolidierten Lamina-
ten und den Bauteilen der Aufheizmethode Kontakt teilweise bis zu 3,79 % betragt, resul-
tiert hieraus kein Einfluss auf die Festigkeit. Der mittlere E-Modul aus allen Parameter-
kombinationen und Prozessschritten (Konsolidieren und Bauteilherstellung) betragt
68.770 MPa bei einer relativen Standardabweichung von 2,79 %. Die mittlere Festigkeit
liegt bei 1021 MPa und hat eine Standardabweichung von 3,44 %.

Die Ergebnisse der Priifung auf Korrelation mit dem Pearson-Korrelationskoeffizienten
stimmen mit den Beobachtungen Uberein. Fir das E-Modul betragt der r-Wert r = 0,71
und fiir die Zugfestigkeit r = 0,47. Beide Werte liegen unter einem Wert von r = 0,80, ab
welchem von einer relevanten Korrelation auszugehen ist.

Ergebnisse und Bewertung der Schubversuche

Die Ergebnisse fiir den Porenanteil der Schubversuchsprobekorper zeigen fiir alle Para-
meterkombinationen eine Reduktion zwischen 1,83 % und 2,65 % vom konsolidierten La-
minat zum Bauteil. Diese Reduktion korreliert mit den Ergebnissen fir die gesamten La-
minate bzw. Bauteile.

Die Ergebnisse der Schubversuche zeigen, dass sowohl Schubmodul als auch Schubfestig-
keit mit sinkendem Porenanteil zunehmen. Dabei resultiert ein dhnlicher Porenanteil in
vergleichbaren Werten fiir das Schubmodul und die Schubfestigkeit. Als Beispiel hierfiir
werden die Typen SVK 375-1 und SVK 395-120 betrachtet. Der mittlere Porenanteil der
Probekorper betragt 4,87 % bzw. 4,89 %. Der Mittelwert fir das Schubmodul betragt beim
Typ SVK 375-1 3365 MPa und beim Typ SVK 395-120 3274 MPa. Die Mittelwerte fiir die
Schubfestigkeit sind mit 48 MPa sogar identisch. Ein identischer Zusammenhang zeigt sich
fiir den Vergleich von Typ IR 375-120 mit IR 395-120 sowie IR 395-1 mit Kontakt 395-120.

Der hier beobachtete Zusammenhang zwischen dem Porenanteil und den Schubeigen-
schaften entspricht den Beobachtungen anderer Autoren, zusammengefasst in [119]. In
diesem Kontext haben beispielsweise Van Den Broucke et al. in ihren Untersuchungen
zum Einfluss von Poren auf die mechanischen Eigenschaften von FVK eine Reduktion des
Schubmoduls von 4 % je Prozent Porenanteil festgestellt [214]. Im Datenblatt des hier
verwendeten Materialsystems wird ein theoretisches Schubmodul von 4,6 GPa angege-
ben [171]. Basierend auf den Ergebnissen in Abbildung 4-52 ergibt sich eine durchschnitt-
liche Reduktion des Schubmoduls von 5,02 % je Prozent Porenanteil.

Aus der Uberpriifung auf Korrelation ergibt sich ein Wert von r = 0,99 fiir das Schubmodul
und r = 0,97 fur die Schubfestigkeit. Es liegt somit ein nahezu perfekt linearer Zusammen-
hang vor. Der zweiseitige t-Test liefert zudem fiir beide Eigenschaften den Wert p = 0,
weshalb die Korrelation als statistisch signifikant gilt.
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Abbildung 4-53: Ergebnisse der Druckpriifung: Porenanteil der Probekérper (oben),
Druckmodul (Mitte) und Druckfestigkeit (unten)
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Die Ergebnisse fur den ermittelten Porenanteil der Druckprobekorper bei den Proben aus
den Bauteilen mit der Aufheizmethode Kontakt zeigen, dass der mittlere Porenanteil vom
konsolidierten Laminat zu den Bauteilen um 2,21 bis 2,87 % reduziert wird und auch unter
Berlicksichtigung der Standardabweichung im Bauteil geringer ist als im Laminat. Fir die
Aufheizmethode IR wird der mittlere Porenanteil um 1,11 bis 3,28 % reduziert. Auf Grund
der Standardabweichung zeigt sich nur fiir die Typen 375-1 und 395-1 eine generelle Re-
duktion im gemittelten Porenanteil.

Trotz der Unterschiede im Porenanteil zwischen den Laminaten aus dem SVK-Prozess und
den Bauteilen mit der Aufheizmethode Kontakt zeigen die Ergebnisse fiir das Druckmodul
unter Bericksichtigung der Standardabweichung keinen Einfluss des Porenanteils. Der
Mittelwert aus allen Parameterkombinationen betragt 58.204 MPa bei einer relativen
Standardabweichung von 2,51 %. Diese Beobachtung entspricht derjenigen von Cinquin
et al. [215], die eine lineare Reduktion des E-Moduls bei steigender Porositat erst bei ei-
nem hoéheren Porenanteil feststellen konnten. Der fir den Druckmodul berechnete Pear-
son-Korrelationskoeffizient betragt r = 0,66 und spiegelt den Eindruck aus den Ergebnis-
sen wider.

Die Mittelwerte der Ergebnisse fiir die Druckfestigkeit zeigen hingegen eine Sensitivitat
hinsichtlich des Porenanteils. Dabei steigen die Mittelwerte mit sinkendem Porenanteil.
Diese Aussage muss jedoch auf Grund der Standardabweichungen differenziert werden.
So gilt diese Aussage nur fiir die Typen IR 395-1 und 395-120 sowie Kontakt 375-1, Kon-
takt 395-1 und Kontakt 395-120.

Fir diese Typen kann mit dem Pearson-Korrelationskoeffizienten von r = 0,91 gezeigt wer-
den, dass ein nahezu linearer Zusammenhang vorliegt, der bei einem Wert von p = 0 als
statistisch signifikant betrachtet wird. Das Vorhandensein eines linearen Zusammenhangs
wird auch durch verschiedene andere Arbeiten nachgewiesen [121; 215-217]. In diesen
werden verschiedene Werte fiir den Einfluss des Porenanteils auf die Druckfestigkeit ge-
nannt. So beziffern Tan et al. die Reduktion der Druckfestigkeit mit 6 % pro Prozent Po-
renanteil [121]. Cinquin et al. [215] berechnen eine Reduktion von ca. 2,6 %. Die hochste
Reduktion findet sich bei A. Vajari [217], der eine Abnahme der transversalen Druckfes-
tigkeit von bis zu 15 % je Prozent Porenanteil angibt. Ausgehend von den Datenblattkenn-
werten ergibt sich bei den hier gemessenen Werten eine durchschnittliche Reduktion von
11,64 % pro Prozent Porenanteil. Damit liegen die Ergebnisse am oberen Rand der Ver-
gleichswerte aus der Literatur.

Fiir die Materialeigenschaften in Abhangigkeit der Porositdt kann abschlieBend zusam-
mengefasst werden, dass eine stark lineare und statistisch signifikante Korrelation zwi-
schen der Porositdt und den mechanischen Eigenschaften beim Schubmodul, der Schub-
festigkeit sowie der Druckfestigkeit vorliegt. Der Korrelationskoeffizient betragt hier
r > 0,90 mit Werten von p = 0. Bei diesen drei mechanischen Eigenschaften werden die
maximalen Werte fiir die Kontakt-Prozessroute erreicht. Zudem ist der Betrag, um den
sich die Eigenschaften mit zunehmenden Porenanteil reduzieren, vergleichbar mit Litera-
turwerten anderer Autoren.
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4.2 Morphologiemerkmal Kristallisationsgrad

Im zweiten Hauptabschnitt des vierten Kapitels wird das Merkmal Kristallisationsgrad
Uber die einzelnen Schritte der Prozesskette untersucht. Dabei steht im Fokus, welche
Abkuhlraten in den jeweiligen Prozessschritten erreicht werden und welcher Kristallisati-
onsgrad hieraus resultiert. Zu Beginn wird in Abschnitt 4.2.1 der Ausgangszustand des Ta-
pes ermittelt. Hierbei werden die thermischen Materialeigenschaften sowie die Kristalli-
sationskinetik des verwendeten Materialsystems charakterisiert. Diese stellen die Ein-
gangsparameter fiir das Simulationsmodell dar. Zudem wird der Kristallisationsgrad fiir
das Tape bestimmt. Die Untersuchung des Kristallisationsgrades nach der Weiterverarbei-
tung der Tapegelege zu Laminaten beziehungsweise Bauteilen ist in die Abschnitte 4.2.2
und 4.2.3 unterteil. Hierin werden jeweils zundchst die erreichten Abkihlraten bestimmt
und im Weiteren validiert, dass die Versuchsdurchfiihrung zur Untersuchung des Kristalli-
sationsgrades geeignet ist. Anschliefend folgt die Charakterisierung der resultierenden
Kristallisationsgrade. Im Abschnitt 4.2.2 wird zusatzlich das Simulationsmodell parametri-
siert und auf Basis von Versuchen in der SVK-Anlage validiert. Zuletzt werden in Abschnitt
4.2.4 die mechanischen Eigenschaften in Abhdngigkeit des Kristallisationsgrades fiir die
konsolidierten Laminate und hergestellten Bauteile ermittelt und bewertet.

4.2.1 Ausgangszustand des Tapes

Flr den Prozessschritt Konsolidieren im Niederdruck-Konsolidier-Verfahren (SVK-Prozess)
soll die Kristallisationskinetik mit dem in Abschnitt 3.3 beschriebenen Modell simulativ
abgebildet werden. Hierfiir werden in den folgenden Abschnitten die thermischen Mate-
rialeigenschaften sowie die Kristallisationskinetik des verwendeten PEKK-CF Tapes cha-
rakterisiert. Weiterhin wird der Kristallisationsgrad im Ausgangszustand des Tapes ermit-
telt, welcher als Referenz fiir die Untersuchungen der konsolidierten Laminate und her-
gestellten Bauteile verwendet wird.

4.2.1.1 Charakterisierung der thermischen Materialeigenschaften

Die fiir das Simulationsmodell relevanten Eigenschaften umfassen die spezifische Wdrme-
kapazitdt, die Dichte sowie die Wdérmeleitféhigkeit in Abhangigkeit der Temperatur. Diese
werden an Proben aus konsolidierten Laminaten gemessen. Die Herstellung der dieser
Laminate mit einem rein unidirektionalen Lagenaufbau erfolgt im Tapelegen und Konsoli-
dieren mit Kontaktheizung, entsprechend dem in Abschnitt 3.1.2 beschriebenen Bauteil-
herstellungsprozess. Die Tapegelege werden dabei mittels Kontaktheizung auf 395 °C auf-
geheizt, manuell in das Werkzeug transferiert und bei einer Werkzeugtemperatur von
T =200 °C fir 300 s bei einem Druck 20 bar abgekiihlt. Im Wasserstrahlschneiden werden
anschliefend Probekorper aus den Laminaten ausgeschnitten.

Zunachst wird der Erweichungspunkt des Materials identifiziert, welcher die obere Tem-
peraturgrenze fur die Messung der thermischen Eigenschaften in Abhangigkeit der Tem-
peratur darstellt. Hierzu werden drei DSC-Messungen des Materials in einer DSC 204 F1
Phoenix der Firma NETZSCH durchgefihrt. Die Proben werden von Raumtemperatur mit
einer Heizrate von 10 °C/min bis auf 400 °C aufgeheizt und der Onset des Schmelzsignals
bestimmt. Nach Abkihlung mit einer Kihlrate von 10 °C/min werden die Proben erneut
aufgeheizt, um etwaige Unterschiede durch die thermische Vorgeschichte des Materials
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aus dem Herstellungsprozess zu bericksichtigen. Abbildung 4-54 zeigt die Ergebnisse der
insgesamt sechs Messungen. Auf der x-Achse ist der Temperaturverlauf dargestellt, auf
der y-Achse der gemessene Warmestrom. Die exotherme Reaktion ist in negative y-Rich-
tung festgelegt. Die Kurven der einzelnen Messungen sind zur besseren Vergleichbarkeit
in vertikaler Richtung untereinander dargestellt. Die Skalierung der Achsen beziehen sich
hierbei auf die erste Aufheizung von Probe 1 (Kurve [1.1]).

% Probe | 1.Aufheizung | 2.Aufheizung Peak: 339,2 °C
g B 12 ek 3384 C
eak: 338,
0.30 2 [2.1] [2.2] Onset: 304,8 °C
’ Onset: 304,8 °C
0,25 3 [3.1] Onset: 304,6 °C

\%\
|\
R
|\
\\
\
w
\
\ \

0,05 //’ f—y\ k__[zi
é 0,00 __‘_/-"f_f &

_— — Onset 316,6 °C Peak: 342,0°C
005{—  __— Onset: 316,6 °C Peak: 342,1°C
- ,
010 — Onset: 317,5°C Peak: 341,8 °C
' 50 100 150 200 250 300 350 400

Temperatur [*C]

Abbildung 4-54: DSC-Messung zur Bestimmung der Temperaturobergrenze

Der Wert des Onsets der ersten Aufheizphase ergibt sich zu 304,7 °C £ 0,3 °C. Aus der
zweiten Aufheizphase ergibt sich ein Wert von 317,6 °C £ 2,5 °C. Dieser zeigt, dass der
Herstellungsprozess den Erweichungspunkt des Materials auf Grund der héheren Abkiihl-
rate beeinflusst. In den nachfolgenden Messungen werden die Probekérper nur einmal
aufgeheizt. Daher wird die obere Grenze fiir die Temperatur der Messprogramme zur Cha-
rakterisierung der thermischen Materialeigenschaften entsprechend dem ersten Onset
auf 300 °C festgelegt.

Die Charakterisierung der spezifischen Wérmekapazitdt cp bis zur festgelegten Tempera-
turobergrenze erfolgt mittels dreier DSC-Messungen, die gemaR der sogenannten Ver-
gleichsmethode ausgefiihrt werden. Hierbei wird fiir jede Probe eine Serie von drei Ein-
zelmessungen, die jeweils dasselbe Paar an Referenz- und Probentiegeln nutzt, durchge-
fahrt. Fur die Messung wird dasselbe Equipment der Firma NETZSCH verwendet. Die erste
Messung erfolgt mit beiden Tiegeln im ungefillten Zustand, woraus sich eine Basislinie
ergibt. Diese spiegelt den Einfluss der unterschiedlichen Tiegelmassen wider, der sich
auch durch sorgfaltige Tiegelauswahl nicht zur Gdnze eliminieren lasst. Fir die zweite
Messung wird der Probentiegel mit einem Standardmaterial gefiillt, dessen Masse und
temperaturabhéangige spezifische Warmekapazitat bekannt sind. In diesem Fall wird eine
Scheibe aus Saphir benutzt. Hierbei wird die erste Messung bereits als Basislinie angewen-
det und vom Messsignal abgezogen. Die dritte Messung dieser Serie erfolgt nach Entfer-
nen des Standards mit dem eigentlichen Probenmaterial. Auch hier wird wiederum die
erste Messung als Basislinie verwendet. Die temperaturabhangige Funktion der spezifi-
schen Warmekapazitat ergibt sich aus der Relation der zweiten und der dritten Messung.
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In Abbildung 4-55 ist das Ergebnis dieser Messung dargestellt. Auf der x-Achse ist der Tem-
peraturverlauf dargestellt, auf der y-Achse die spezifische Warmekapazitat. Alle drei Pro-
ben zeigen eine gute Ubereinstimmung in den gemessenen Werten. Als Ergebnis liefert
die Charakterisierung den Verlauf der spezifischen Warmekapazitat c, in Abhangigkeit der
Temperatur flir den gemessenen Temperaturbereich.
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Abbildung 4-55: Ergebnis fiir die Messung der spez. Warmekapazitéit des PEKK-CF Tapes

Um die Dichte in Abhangigkeit der Temperatur zu charakterisieren ist es erforderlich, das
thermische Ausdehnungsverhalten der Proben zu bestimmen. Hierfir erfolgt eine ther-
momechanische Analyse (TMA) in einer TMA 402 F1 Hyperion der Firma NETZSCH. Da es
sich bei den zu untersuchenden Proben um ein Material mit unidirektionaler Faserverstar-
kung handelt, ist davon auszugehen, dass das thermische Ausdehnungsverhalten eine
starke raumliche Anisotropie aufweist. Um verldssliche Daten Uber die Ausdehnung des
Materials zu erhalten, werden die Proben entlang verschiedener Faserrichtungen unter-
sucht. Hierbei entspricht die Richtung ,,0°“ der Messung parallel zur Faserrichtung und
»,90°“ der Messung orthogonal zu den Verstarkungsfasern. Die Messungen erfolgen von
Raumtemperatur bis zur festgelegten Obergrenze von 300 °C bei einer Heizrate von
2 °C/min an jeweils drei Proben. Der Messaufbau wird initial mit einem Standard aus
Quarzglas kalibriert. Die Ergebnisse der TMA sind in Abbildung 4-56 dargestellt.

Die Ergebnisse zeigen einen charakteristischen Verlauf der relativen Langenanderung fir
unidirektional kohlenstofffaserverstarktes PEKK. Dieser Verlauf wird durch verschiedene
materialspezifische Faktoren beeinflusst. Hierzu zahlt zundchst der negative thermische
Ausdehnungskoeffizient von Kohlenstofffasern, dessen Betrag parallel zur Faserrichtung
grofer ist als orthogonal zu den Fasern. Des Weiteren weist PEKK unterhalb seiner Glas-
Ubergangstemperatur von 159 °C einen niedrigeren thermischen Ausdehnungskoeffizien-
ten (engl.: coefficient of thermal expansion — CTE) auf als darliber [218; 219]. Zudem &n-
dert sich die Viskositat beim Erreichen von Tg sprungartig. Auf Grund dieser Faktoren kann
der Verlauf der relativen Ldngenanderungen in verschiedene Bereiche unterteilt werden.

Bei der relativen Langendnderung in 0°-Richtung Giberwiegt der negative CTE den positi-
ven CTE der Matrix und die Probe schrumpft geringfiigig. Beim Erreichen von Tg resultiert
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die abnehmende Matrixviskositat in einem reduzierten Widerstand gegen das Zusammen-
ziehen der Fasern, wodurch die Probe sprungartig schrumpft. Bei der weiteren Tempera-
turerhohung Gberwiegt der negative CTE der Fasern durchgangig.

Im Vergleich dazu Uberwiegt bei der relativen Langendnderung in 90°-Richtung der posi-
tive CTE der Matrix den negativen CTE der Fasern, der orthogonal zur Faserrichtung ge-
ringer ist als parallel dazu. Beim Erreichen von Tg sinkt wiederum die Matrixviskositat,
wodurch die Probe zunachst schrumpft, bis der hohere CTE der Matrix dieses Schrumpfen
bei weiterer Temperaturerhohung bis ca. 200°C kompensiert hat. Ab dieser Temperatur
Uberwiegt der positive CTE der Matrix durchgangig.
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Abbildung 4-56: Ergebnisse der thermischen Ausdehnungsmessung

Da sich die Masse der Probe bei der Erwarmung nicht dandert, kann auf Basis der Ausdeh-
nung die temperaturabhangige Volumenanderung berechnet werden. Hierbei gilt, dass
die Anderung in x-Richtung der 0°-Orientierung entspricht und die Anderung sowohl in
y- als auch in z-Richtung der 90°-Orientierung. Da sich die Dichte proportional zu 1 / V(T)
verhdlt, kann aus den ermittelten Daten im Weiteren die relative Dichtednderung als
Funktion der Temperatur berechnet werden. Abbildung 4-57 zeigt den Verlauf der relati-
ven Dichte Uber der Temperatur.
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Abbildung 4-57: Relative Dichte in Abhdngigkeit der Temperatur
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Die Wiérmeleitfdhigkeit A der Proben kann nicht direkt bestimmt werden, sondern wird
aus der Kombination der Temperaturleitfahigkeit a, der Dichte p und der spezifischen
Warmekapazitat ¢, berechnet. Der Zusammenhang zwischen diesen GrofRen ist in Formel
(4-5) angegeben.

AT) = a(T) * p(T) * c,(T) (4-5)

Die spezifische Warmekapazitat sowie die Dichte in Abhangigkeit der Temperatur sind be-
reits bekannt. Fir die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit wird daher die Temperaturleit-
fahigkeit bestimmt. Die Messung der Temperaturleitfahigkeit erfolgt mit einer LFA 457
MicroFlash des Herstellers NETZSCH. Fir diese Versuche werden die Proben mit einer
diinnen Graphitschicht versehen, damit eine gleichméaBige Absorption der Strahlung ge-
wabhrleistet ist. Je Faserorientierung werden fiinf Proben untersucht. Die Messung erfolgt
bei den Temperaturen von 25 °C, 50 °C, 100 °C, 150 °C, 200 °C, 250 °C und 300 °C. Jede
Probe wird bei jeder Temperatur dreimal gemessen. Die Ergebnisse werden anschliefend
als Stitzstellen verwendet und die Temperaturleitfahigkeit zwischen diesen Temperatu-
ren interpoliert, so dass eine Funktion in Abhdngigkeit der Temperatur aufgestellt werden
kann. Gemeinsam mit der Dichte p(T) und der spezifischen Warmekapazitat cp(T) kann
hieraus die Warmeleitfahigkeit A(T) berechnet werden. Abbildung 4-58 zeigt den Verlauf
der Warmeleitfahigkeiten in 0°- und 90°-Richtung Uber der Temperatur inklusive der
Stitzstellen bei den sieben oben genannten Temperaturen. Wie zu erwarten, liegt die
Temperaturleitfahigkeit in 0°-Orientierung deutlich héher als in 90°-Orientierung.
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Abbildung 4-58: Wirmeleitféhigkeit in Abhdngigkeit der Temperatur

Als weiterer Eingangsparameter fir das Simulationsmodell ist es erforderlich, die Konvek-
tions- und Strahlungskoeffizienten des Materialsystem zu bestimmen. Hierfiir wird das
AbkUhlverhalten der Laminate beim Konsolidieren mit Thermoelementen gemessen. So
konnen die Koeffizienten fiir die unterschiedlichen Abkiihlphasen wahrend der Verarbei-
tung durch einen Fit des Modells an die Temperaturverldufe charakterisiert werden. Die
Darstellung der Temperaturverldufe beim Konsolidieren sowie das Fitten der Koeffizien-
ten wird bei der Parametrisierung des Modells in Abschnitt 4.2.2.4 beschrieben.
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4.2.1.2 Charakterisierung der Kristallisationskinetik

Die Kristallisationskinetik ergénzt die thermischen Eigenschaften des Materialsystems als
Eingangsparameter fir das verwendete Simulationsmodell. Fiir die Charakterisierung der
Kristallisationskinetik werden isotherme und nicht-isotherme DSC-Messungen an Probe-
korpern aus konsolidierten Laminaten durchgefiihrt. Die Proben werden aus denselben
Laminaten entnommen, wie die Proben fiir die Charakterisierung der thermischen Eigen-
schaften im vorangegangenen Abschnitt.

Die Charakterisierung der isothermen Kristallisationskinetik wird zur Bestimmung des
Avrami Index mittels isothermer DSC-Messungen durchgefihrt. Hierflr wird eine DSC 214
der Firma NETZSCH verwendet. Bei diesen Messungen werden die Proben zuerst mit einer
Heizrate von 20 °C/min auf 400 °C aufgeheizt, bei dieser Temperatur fiinf Minuten gehal-
ten und anschlieBend mit maximaler Kiihlrate (ca. 300 °C/min) auf die gewahlte Zieltem-
peratur abgekihlt. Bei der Zieltemperatur werden die Proben 30 Minuten lang isotherm
gehalten und der Warmestrom gemessen. Die Zieltemperaturen betragen 298 °C, 302 °C,
308 °C, 310 °C und 314 °C. Fir jede dieser gewahlten Temperaturstufen werden jeweils
flinf Proben untersucht. Abbildung 4-59 zeigt exemplarisch die Ergebnisse fiir die nied-
rigste Temperaturstufe von 298 °C. Auf der x-Achse ist die Zeit aufgetragen. Auf der linken
y-Achse ist der gemessene Warmestrom dargestellt, wobei die exotherme Reaktion in ne-
gative y-Richtung festgelegt ist. Auf der rechten y-Achse ist die Temperatur aufgetragen.
Die Ergebnisse der einzelnen Proben sind vertikal verschoben, um deren Verlauf darzu-
stellen. Dabei bezieht sich die Skala des Diagramms auf die Ergebnisse fiir Probe 1 (Kurve
[1]). Die Auswertung der Kurven zur Bestimmung des Avrami Index erfolgt im Rahmen der
Parametrisierung des Simulationsmodells in Abschnitt 4.2.2.4.
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Abbildung 4-59: Ergebnisse der isothermen DSC-Messung fiir die Temperaturstufe 298 °C
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Fiir die Charakterisierung der nicht-isothermen Kristallisation werden DSC-Messungen mit
verschiedenen Kiihlraten an Proben des Materialsystems durchgefiihrt. Hierfiir werden
eine DSC 204 F1 Phoenix und eine DSC 214 Polyma, beide von der Firma NETZSCH, ver-
wendet. Anhand der Messergebnisse soll der Kristallisationsgrad fir eine definierte Kihl-
rate bestimmt und als Stlitzpunk fir das Simulationsmodell genutzt werden. Des Weiteren
erfolgt mit den Ergebnissen das Fitting des Nakamura-Ziabicki Modells. Fiir die Untersu-
chung werden die Proben mit 25 °C/min auf 400 °C aufgeheizt, fliinf Minuten isotherm
gehalten und anschlieBend mit einer definierten Kiihlrate auf 20 °C gebracht. Nach einer
abermaligen Stabilisierung in einer Isothermphase von 10 Minuten bei 20 °C werden die
Proben mit einer Heizrate von 10 °C/min auf 400 °C geheizt. Die GroRe des bei der zweiten
Aufheizung gefundenen Schmelzpeaks wird als Mal fir die Kristallinitdt herangezogen.
Die untersuchten Kihlraten betragen 10, 20, 40, 60, 70, 80, 100, 150, 200, 250 und
300 °C/min. Fir jede Kiihlrate werden flinf Proben untersucht. In Abbildung 4-60 sind die
aufgezeichneten Kurven der zweiten Aufheizung fir jeweils die erste Probe dargestellt.
Bis zu einer Abkiihlrate von 60 °C/min kann nur ein Schmelzpeak beobachtet werden. Ab
einer Abkihlrate von 70 °C/min beginnt die Ausbildung eines Peaks in negative y-Richtung
auf Grund der Kaltkristallisation. In der Abbildung sind die Kurven entsprechend aufge-
teilt. Links werden die Kiihlraten ohne Kaltkristallisation und rechts diejenigen mit Kalt-
kristallisation dargestellt. Tabelle 4-20 zeigt die Mittelwerte und Standardabweichungen
far die erreichten Abkihlraten sowie die Schmelzenthalpie und die Kaltkristallisation.

Auf Basis der durchgefiihrten isothermen und nicht-isothermen DSC-Messungen ist die
Kristallisationskinetik des Materialsystems charakterisiert. In Kombination mit den Ergeb-
nissen aus Abschnitt 4.2.1.1 liegen somit alle fiir die Parametrisierung relevanten Materi-
aleigenschaften vor. Hiermit kann im Rahmen der Parametrisierung des Simulationsmo-
dells in Abschnitt 4.2.2.4 die Bestimmung des Avrami Index sowie das Fitting des
Nakamura-Ziabicki erfolgen.
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Abbildung 4-60: Ergebnisse der nicht-isothermen DSC-Messungen



Versuchsdurchfiihrung und Validierung der Methoden und Modelle

139

Tabelle 4-20:

Ermittelte Temperaturen und Enthalpien sowie der resultierende Kristalli-
sationsgrad bei den nicht-isothermen DSC-Messungen

Kiihlrate Ter:s:'r(;tur Tez:ﬁ:\-tur Schmelzenthalpie | Kaltkristallisation Krist:/llilii::‘isgigrad

[°C/min] [°cl [°cl /gl /gl [%]

9,9+0,2 341,5+0,5 313,8+14 33,215 0 25,6
20,0+0,0 | 340,4+11 315,4+5,9 31,2+1,8 0 24,0
40,2+0,2 | 3385+1,6 311,0+0,4 30,6+0,9 0 235
60,0+0,2 | 337,2%+1,6 3109+2,4 30,6 0,3 0 235
70,2+0,0 | 337,5%1,5 311,1+2,9 30,9+0,3 -24+1,5 21,9
80,2+0,1 | 336,027 311,7+31 30,9+1,5 -4,4+1,5 20,4
100,7+0,2| 338,3%0,9 306,1+6,4 30,6+1,8 -85+2,4 17,0
152,8+0,3| 337,6+0,8 309,8+4,1 30,6+1,2 -17,6£1,2 10,0
204,6 £0,1| 338,1+2,0 305,6£2,5 31,2+1,8 -209+1,8 7,9
254,5+0,4| 339,6+0,9 308,8+2,4 32,6 +1,5 -229+1,8 7,5
298,8+1,6| 338,9+0,5 310,2+4,5 32,6+1,8 -229+1,8 7,5

4.2.1.3 Kristallisationsgrad im Ausgangszustand

Die Herstellung von Tape mit dem Losungsmittel- oder Pulverimpragnierverfahren fihrt
zu hohen Abkihlraten, welche die Kristallisation beeinflussen. Wie in Kapitel 2.2 beschrie-
ben, erfordert das Matrixmaterial eine bestimmte Temperaturfiihrung, um vollstandig zu
kristallisieren. Da das Tape bei seiner Weiterverarbeitung im Konsolidieren und dem Bau-
teilherstellungsprozess mindestens zwei Zyklen unterliegt, in denen es Gber Schmelztem-
peratur aufgeheizt und abgekihlt wird, ist der Kristallisationsgrad im Ausgangszustand
nicht relevant fur die mechanischen Eigenschaften im Laminat oder Bauteil. Er wird jedoch
als Referenzwert verwendet und deshalb fiir den Ausgangszustand bestimmt.

Insgesamt werden aus funf unterschiedlichen Tape-Spulen jeweils fiinf Tapeproben ent-
nommen und DSC-Messungen daran durchgefihrt. Fir die Berechnung des Kristallisati-
onsgrades werden die Daten der ersten Aufheizung verwendet, da diese dem Kristallisa-
tionsgrad des Tapes entsprechen. Somit liegen insgesamt 25 Messungen fiir die Berech-
nung des Kristallisationsgrades vor. Von jeder Tapeprobe wird eine Einwaage von 10 mg
entnommen. Die Messung selbst erfolgt mit einer DSC 1 der Firma Mettler Toledo. Ausge-
hend von Raumtemperatur werden die Proben mit einer Heizrate von 10 °C/min auf
400 °C aufgeheizt und dabei der Warmestrom aufgezeichnet. Abbildung 4-61 zeigt exemp-
larisch das Ergebnis einer DSC-Messung fiir die Aufheizung mit 10 °C/min (rote Kurve), das
Abkihlen mit 10 °C/min Kiihlrate (blaue Kurve) und die zweite Aufheizung erneut mit
10 °C/min (gelbe Kurve). Auf der x-Achse wird in positiver Richtung die Temperatur dar-
gestellt und auf der y-Achse der gemessene Warmestrom. Die exotherme Reaktion ist in
negative y-Richtung definiert.

Deutlich ausgepragt ist der Peak der kalten Kristallisation (Kaltkristallisation) wahrend der
ersten Aufheizung bei einer Temperatur von ca. 210 °C. Dieser deutet darauf hin, dass das
Tape beim Herstellungsprozess solch hohen Abkiihlraten unterlag, dass die Matrix nicht
vollstandig kristallisiert ist. Dieser Peak ist charakteristisch und kann in allen Messungen
nachgewiesen werden.
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Abbildung 4-61: Ergebnis einer DSC-Messung des PEKK-CF Tapes

Bei der Berechnung des Kristallisationsgrades aus den gemessenen Ergebnissen wird die
Enthalpie der endothermen Reaktion beim Schmelzvorgang der Matrix um den Enthalpie-
betrag der Kaltkristallisation reduziert. Der Kristallisationsgrad X. der faserverstarkten
Matrix im Ausgangszustand berechnet sich entsprechend der in Abschnitt 2.2.2 eingefiihr-
ten Formel (2-6). Fir die spezifische Gesamtkristallisationsenthalpie wird der Literatur-
wert von AH? = 130 J/g verwendet [46; 64; 90; 97]. Die Ergebnisse der berechneten Kris-
tallisationsgrade flr die Proben aus den Tape-Spulen sind in Abbildung 4-62 dargestellt.
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Abbildung 4-62: Kristallisationsgrad des PEKK-CF Tapes im Ausgangszustand

Die Ergebnisse zeigen, dass der Mittelwert fiir die Proben aus Spule 3 von den Mittelwer-
ten der restlichen Proben abweicht. Dies kann auf Schwankungen der Abkihlrate beim
Herstellungsverfahren zuriickgefiihrt werden. Der Mittelwert des Kristallisationsgrades
aus allen Messungen betragt Xc = 7,72 % bei einer Standardabweichung von 0,93 %. Dieser
Wert wird im Folgenden als Referenz fiir die Untersuchung des Kristallisationsgrades bei
der Weiterverarbeitung im Konsolidieren und Bauteilherstellungsprozess angenommen.
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4.2.2 Prozessschritt Konsolidieren

Das Konsolidieren ist der erste Schritt in der Prozesskette, bei dem das Materialsystem
Uber Schmelztemperatur aufgeheizt und wieder abgekihlt wird. Der dabei resultierende
Kristallisationsgrad wird von der erreichten Abkihlrate beeinflusst. Daher werden zu-
nachst die Abkiihlraten in Abhdngigkeit der variierten Prozessparameter bestimmt. Im
Weiteren wird untersucht, wie sich die jeweilige Abkiihlrate auf den Kristallisationsgrad
auswirkt. Die gemessenen Abkiihlraten werden im letzten Abschnitt gemeinsam mit den
thermischen Materialeigenschaften und der Kristallisationskinetik fur die Parametrisie-
rung des Simulationsmodells genutzt. Dieses wird abschlieend in einer Versuchsreihe mit
dem SVK-Prozess validiert.

4.2.2.1 Bestimmung der Abkiihlraten

Fir die Versuchsdurchfiihrung konnte bereits im Abschnitt 4.1.3.1 gezeigt werden, dass
die Temperaturverteilung homogen ist. Somit herrscht vor der Abkiihlung ein reprodu-
zierbarer Ausgangszustand. In diesem Abschnitt wird untersucht, ob die erreichten Ab-
kGihlraten ebenfalls reproduzierbar sind.

Bei dem in Abschnitt 3.1.2 beschriebenen SVK-Prozess erfolgt die Abkiihlung mittels Kon-
duktion in einem KihIimodul. Die Kihlplatten darin sind wassertemperiert und an ein Ein-
kreis-Temperiergerit Typ STW 150 der Firma Single angeschlossen. Uber die Vorlauftem-
peratur kann die Temperatur der Kiihlplatten reguliert werden, die sich wiederum auf die
AbkuUhlrate auswirkt. Je geringer AT zwischen der Glaskeramikoberflache und der Kihl-
platte, desto geringer ist die Abkihlrate.

Das Vorgehen beim Aufheizen ist angelehnt an die Vorgehensweise einer DSC-Messung.
Um einen moglichst homogenen Ausgangszustand vor dem Abkihlen zu erreichen, wer-
den die Tapegelege auf die obere Zieltemperatur von 395 °C aufgeheizt und fir 120 Se-
kunden bei dieser Temperatur gehalten. Der grofRte Einfluss der Kiihlplattentemperatur
Twan auf die Abkiihlrate wird fir die beiden Extremwerte Tkihi,min Und Tkah,max erreicht.
Hierbei entspricht Tkahimin der minimal moglichen Kihlplattentemperatur von 25 °C. Die
geratespezifische maximale Kiihlplattentemperatur betragt 75 °C, welche als Tkihi,max fest-
gelegt wird. Als dritte Kiihlplattentemperatur zwischen diesen beiden Werten wird
Tkan = 60 °C gewdhlt. Aus den diesen drei Werten fiir den Prozessparameter Kiihlplatten-
temperatur ergibt sich der in Tabelle 4-21 dargestellte Versuchsplan. Die Bezeichnung der
Varianten folgt dem Schema:

Zieltemperatur — Haltezeit_Kiihlplattentemperatur
Beispiel fiir 395 °C Zieltemperatur, 120 s Haltezeit und 60 °C Kiihlplattentemperatur:
395-120_60

Tabelle 4-21:  Versuchsplan fiir die Untersuchungen zum Kristallisationsgrad

Bezeichnung | Zieltemperatur [°C] | Haltezeit [s] | Druck [bar] | Kiihlplattentemperatur [°C]
395-120_25 395 120 1 25
395-120_60 395 120 1 60
395-120_75 395 120 1 75
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Um sicherzustellen, dass die Zieltemperatur erreicht wird, wird die reale Temperatur fir
jede der drei Stufen an neun verschiedenen Positionen mit einem Temperaturfihler ge-
messen. Tabelle 4-22 fasst die Mittelwerte Ty, und Standardabweichung Gy, der Er-
gebnisse zusammen. Diese zeigen eine homogene Temperaturverteilung.

Tabelle 4-22:  Statistische Auswertung der Messergebnisse der Kiihlplattentemperatur

395-120_25 395-120_60 395-120_75

Kiihlplattentemperatur | Kiihlplattentemperatur | Kiihlplattentemperatur

Position | oben [°C] | unten [°C] | oben [°C] | unten [°C] | oben [°C] | unten [°C]

Tean °C) | 26,60 27,16 60,56 59,77 77,00 77,09

Fran [°C1 | 0,29 0,32 0,41 0,56 0,63 0,89

Die fiir die jeweilige Kiihlplattentemperatur erreichte Abkuhlrate wird auf Basis von Ther-
moelementmessungen berechnet. Hierzu werden je Parameterkombination drei Tapege-
lege mit integrierten Thermoelementen konsolidiert. Die Verteilung der Thermoelemente
im Gelege entspricht der Darstellung in Abbildung 4-19, Abschnitt 4.1.3.1. Die Messergeb-
nisse werden mit einem Python-Skript ausgewertet. Dieses identifiziert die Zeitpunkte, an
denen die Abkiihlung beginnt und endet. Fiir dieses Zeitintervall wird die mittlere Abkuhl-
rate berechnet. Die Ergebnisse der Abkihlraten fiir die unterschiedlichen KiihIplattentem-
peraturen sind in Tabelle 4-23 zusammengefasst.

Tabelle 4-23:  Mittlere Abkiihlrate in Abhéngigkeit der Kiihlplattentemperatur

Bezeichnung | Kiihlplattentemperatur [°C] | Mittlere Abkiihlrate [°C/min]

395-120_25 25 94,91 + 4,37
395-120_60 60 72,47 +1,15
395-120_75 75 67,45+ 1,97

Die Ergebnisse zeigen, dass sich die Abkihlrate mit steigender Kihlplattentemperatur re-
duziert. Die Differenz zwischen den Abkiihlraten bei einer Temperatur von 60 °Cund 25 °C
betragt im Mittel 22,44 °C/min. Zwischen den Temperaturen 60 °C und 75 °C ist der Un-
terschied geringer und betragt 5,02 °C/min. Weiterhin wird untersucht, um welchen Be-
trag die Temperatur an der Oberflache der Kiihlplatten nach dem Abkiihlvorgang ansteigt.
Bei der Variante 395-120 25 steigt die Temperatur im Mittel um 10 °C auf 36 °C an. Die
Messungen fir die Varianten 395-120_60 und 395-120_75 ergeben einen Anstiegvon 5 °C
auf 65 °C bzw. 80 °C. In allen drei Féllen ist die Temperatur vor dem ndchsten Kihlzyklus
wieder auf den in Tabelle 4-22 gezeigten Wert gesunken. Daher wird angenommen, dass
die Abkiihlung fur alle Platten reproduzierbar stattfindet.

4.2.2.2 Validierung der Versuchsdurchfiihrung

Entsprechend der Vorgehensweise bei der Untersuchung des Morphologiemerkmals Po-
rositat wird fir den Kristallisationsgrad ebenfalls untersucht, ob sich die Versuchsdurch-
fihrung fur die separate Bewertung des Merkmals eignet. Hierfiir wird validiert, dass kein
Einfluss der Parameterkombinationen auf die resultierende Porositat vorliegt.
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Flr je zwei Laminate der Prozessparameterkombinationen aus Tabelle 4-21 wird die re-
sultierende durchschnittliche Dampfung aus Ultraschallmessungen bestimmt. Mit Hilfe
der Formel zur Berechnung des prozentualen Porenanteils auf Basis der durchschnittli-
chen Dampfung wird die Porositat der Laminate ermittelt. Abbildung 4-63 zeigt exempla-
risch ein Ultraschallbild jeder Parameterkombination.

395-120_25 395-120_60 395-120_75

18,1 dB Dampfung

0 dB Dampfung

Abbildung 4-63: Ultraschallbilder der Laminate aus der Versuchsreihe zur Untersuchung
des Merkmals Kristallisationsgrad

Qualitativ betrachtet zeigen die Ergebnisse nur geringe Unterschiede in der Farbgebung
zwischen den Varianten. Dies spiegelt sich in dem berechneten Porenanteil wider. Unter
Beriicksichtigung der Standardabweichung zeigen die Ergebnisse in Abbildung 4-64, dass
ein durchschnittlicher Porenanteil von 3,78 % mit einer Standardabweichung von 0,18 %
vorliegt. Die Prozessparameterkombinationen haben daher keinen signifikanten Einfluss
auf den Porenanteil und die Versuchsdurchfiihrung eignet sich somit dazu, das Merkmal
Kristallisationsgrad separat zu bewerten.
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Abbildung 4-64: Porenanteil der Laminate aus den Versuchen zum Kristallisationsgrad
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4.2.2.3 Charakterisierung des Kristallisationsgrades

Der Kristallisationsgrad wird fiir jede Parameterkombination in DSC-Messungen ermittelt.
Je Kombination werden drei Proben aus zwei Laminaten entnommen, so dass jeweils
sechs Messungen durchgefiihrt werden. Die Mittelwerte der Ergebnisse sowie der Refe-
renzwert fiir den Kristallisationsgrad des Tapes sind in Abbildung 4-65 dargestellt.
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Abbildung 4-65: Kristallisationsgrad bei unterschiedlichen Abkiihlraten im SVK-Prozess

Die Ergebnisse zeigen, dass die hochste Abkihlrate beim Typ 395-120 25 im geringsten
mittleren Kristallisationsgrad resultiert und umgekehrt die geringste Abkulhlrate beim Typ
395-120_75 im hochsten mittleren Kristallisationsgrad. Die Differenz zwischen den Mit-
telwerten betragt 1,26 % zwischen den Typen 395-120_25 und 395-120_60 und 3,10 %
zwischen den Typen 395-120_60 und 395-120_75. Verglichen mit dem Kristallisationsgrad
des Tapes im Ausgangszustand zeigen die Ergebnisse, dass die Kiihlraten bei der Tapeher-
stellung um ein Vielfaches hoher sind. Dies dullert sich darin, dass der Kristallisationsgrad
um den Faktor 3 geringer ist, als bei der hochsten Abkiihlrate im SVK-Prozess.

Unter Berlicksichtigung der Standardabweichung muss jedoch festgehalten werden, dass
sich der geringe Unterschied zwischen den Typen 395-120_25 und 395-120_60 nivelliert.
Die hohe relative Standardabweichung im Kristallisationsgrad fiir den Typ 395-120 25 von
9,46 % kann auf zwei Griinde zuriickzufiihren sein. Zum einen unterliegt die Abkihlrate
beim Typ 395-120_25 mit + 4,37 °C/min der héchsten Streuung. Zum anderen werden die
Proben an drei Positionen aus zwei verschiedenen Laminaten entnommen. Daher kdnnen
lokale Variationen im Kristallisationsgrad das Ergebnis beeinflussen.

Im Rahmen der Charakterisierung der Kristallisationskinetik in Abschnitt 4.2.1.2 wurde der
Kristallisationsgrad fir verschiedene Kiihlraten in DSC-Messungen an Tapeproben ermit-
telt. Um diese Ergebnisse mit denen der konsolidierten Laminate aus Abbildung 4-65 ab-
zugleichen, wird der Kristallisationsgrad aus den DSC-Messungen zwischen den Abkihlra-
ten 60, 70, 80 und 100 °C/min interpoliert. Hieraus wird ein Funktionsterm abgeleitet, der
den Zusammenhang zwischen Kihlrate und Kristallisationsgrad beschreibt. Auf Basis die-
ser Funktion wird fur die im SVK-Prozess erreichten Abkiihlraten der Kristallisationsgrad
berechnet. Tabelle 4-24 stellt die Ergebnisse fiir die Parameterkombinationen gegeniiber.
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Tabelle 4-24:  Vergleich des Kristallisationsgrades auf Basis des Funktionsterms und der
fiir die Laminate aus dem SVK-Prozess gemessenen Werte

Variante Mittlere Abkiihirate | Kristallisationsgrad aus | Gemessener Differenz
[°C/min] Funktionsterm [%] Kristallisationsgrad [%] | [%]
395-120_25 94,91+ 4,37 20,61 23,08 +2,18 2,47
395-120_60 72,47 +1,15 24,92 24,35+ 0,45 0,57
395-120_75 67,45+ 1,97 25,84 27,45+0,71 1,61

Fir die Varianten 395-120_60 und 395-120_75 betragt die Differenz zwischen berechne-
ten und gemessenen Ergebnissen 0,57 % bzw. 1,61 %. Bei der hochsten Abkiihlrate steigt
die Differenz geringfligig auf 2,47 % an. Mit Ausnahme der Variante 395-120 75 liegen
diese Differenzen im Bereich der relativen Standardabweichung der DSC-Messwerte. Da-
her liegt insgesamt eine gute Ubereinstimmung vor.

4.2.2.4 Parametrisierung und Validierung des Simulationsmodells

Die Parametrisierung des Simulationsmodells erfolgt sequenziell in zwei Schritten. Im ers-
ten Schritt werden zundchst die thermischen Materialeigenschaften parametrisiert. An-
schlieBend folgt im zweiten Schritt die Parametrisierung der Kristallisationskinetik.

Die thermischen Materialeigenschaften umfassen die spezifische Warmekapazitat, die
Materialdichte sowie die Warmeleitfahigkeit. Diese Parameter wurden in Abschnitt
4.2.1.1 in Abhdngigkeit der Temperatur charakterisiert und werden in Form von diskreten
Zeitschritten als Input fir das Modell mit in die Materialkarte aufgenommen. Zur Ermitt-
lung der Koeffizienten fiir Konvektion und Konduktion werden die gemessenen Tempera-
turprofile der drei Parameterkombinationen verwendet. Fiir jede Kihlplattentemperatur
werden drei Profile gemessen. In Abbildung 4-66 ist je ein Messergebnis fir jede Kiihlplat-
tentemperatur exemplarisch dargestellt.

Die Ergebnisse zeigen, dass der Start der Haltezeit fir die einzelnen Varianten um 24 s bei
den Typen 395-120 25 und 395-120 60 bzw. um 15,75 s bei den Typen 395-120_25 und
395-120_75 voneinander abweicht. Dies kommt durch geringe Unterschiede bei der Start-
temperaturen zustande. Da die Laminate in einem Umluftofen bei 100 °C vorgetrocknet
werden, beginnt der Temperaturverlauf beim Aufheizen oberhalb der Raumtemperatur.
Je nach Dauer fiir die Praparation der Laminate mit Thermoelementen unterliegt die Start-
temperatur einer Schwankung. Fir die Abkihlrate ist diese jedoch nicht relevant.

Die Zeitspanne fiir den Transfer vom Heizfeld in die Kihlstation wird aus der Differenz
zwischen Ende Haltezeit und Start Abkiihlung berechnet und betragt 26,75 s + 3,78 s. Un-
terschiede in der Transferzeit ergeben sich aus dem manuellen Verfahren sowie der Do-
kumentation der Temperaturverteilung mit der IR-Kamera.

Die Dauer der Kiihlzeit wird aus der Differenz der Werte fir Ende Kiihlzeit und Start Kiihl-
zeit berechnet. Fir die Bestimmung der Konvektions- und Strahlungskoeffizienten wird
dieser Bereich aus den Verldufen extrahiert.
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Abbildung 4-66: Temperaturverldufe fiir die unterschiedlichen Kiihlplattentemperaturen.
395-120 25 (oben), 395-120 60 (Mitte) und 395-120 75 (unten)

Die Anpassung der Koeffizienten fur Konvektion und Konduktion erfolgt in einem best-fit
Ansatz. Hierflir werden die simulativ berechneten Daten und die gemessenen Daten Uber-
einandergelegt und die Koeffizienten so angepasst, dass der Kurvenverlauf qualitativ
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Ubereinstimmt. Das Ergebnis des Fittings wird in Abbildung 4-67 dargestellt. Dieses zeigt,
dass die Abweichungen zwischen den Temperaturverlaufen aus dem Simulationsmodell
und den gemessenen Temperaturen der Thermoelemente (TE) gering sind. Auch die fina-
len Temperaturen am Ende der Abkiihlung werden mit einer hohen Genauigkeit abgebil-
det. Somit ist das Modell mit den thermischen Materialeigenschaften parametrisiert.
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Abbildung 4-67: Gefittete Temperaturverldufe fiir die Bestimmung der Konvektions- und
Strahlungskoeffizienten. Oben links: Typ 395-120 25, oben rechts: Typ
395-120 60, unten links: Typ 395-120 75

Die Parametrisierung der Kristallisationskinetik umfasst die Bestimmung des Avrami Index
sowie das Fitting des Nakamura-Ziabicki Modells. Zundchst wird die Bestimmung des
Avrami Index beschrieben. Dieser Index wird anhand der isothermen DSC-Messungen aus
Abschnitt 4.2.1.2 ermittelt. Damit die Messdaten verwendet werden kdnnen, missen
zwei Bedingungen erfillt sein. Zum einen darf es nicht bereits wahrend dem Abkihlen auf
die definierte Zieltemperatur zur Kristallisation der Matrix kommen. Zum anderen muss
die Kristallisation im Messintervall abgeschlossen sein. Fiir jede der gewahlten Tempera-
turstufen zwischen 298 °C und 314 °C liegen fiinf Messergebnisse vor. Aus diesen wird je
Temperaturstufe eine Mittelwertkurve erstellt, welche fir die weitere Auswertung ver-
wendet wird. Da der Warmestrom bei den Stufen 314 °C und 310 °C zu gering ist und nicht
sichergestellt werden kann, dass die Kristallisation im Testzeitraum abgeschlossen ist,
konnen diese Daten nicht fir die Bestimmung des Avrami Index verwendet werden. Ab-
bildung 4-68 zeigt die ausgewerteten und verwendbaren Versuchsdaten.
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Abbildung 4-68: Aufbereitete und verwendbare Daten der isothermen DSC-Messung

Im nachsten Schritt wird die relative Kristallinitat fur die drei Temperaturstufen 298, 302
und 308 °C anhand des Kristallisationspeaks ermittelt. Der Kristallisationspeak wird mit-
hilfe der Basislinie extrahiert. Diese Linie stellt die lineare Verbindung von Start und Ende
der Kristallisation dar, wobei Start- und Endpunkt manuell selektiert werden. Der Verlauf
der relativen Kristallinitdt sowie deren Rate sind in Abbildung 4-69 dargestellt. Die Ergeb-
nisse flir den Verlauf der relativen Kristallinitat werden als plausibel bewertet.
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Abbildung 4-69: Verlauf der relativen Kristallinitit bei der isothermen DSC-Messung

Da die Avrami-Gleichung hier genutzt wird, um die primare Kristallisation zu beschreiben,
wird fur das anschlieRende Fitten ein Wertebereich von a € [0,05; 0,5] berlicksichtigt. In
jeder Temperaturstufe werden beim Fitten hohe R-Werte erreicht. Der resultierende
Avrami Index wird hieraus auf n = 1,8846 festgelegt und kann fiir die Modellierung der
Kristallisationskinetik verwendet werden. Tabelle 4-25 zeigt die Ergebnisse des Fittings.
Daneben sind in Abbildung 4-70 die resultierenden Kurvenverldaufe gezeigt.

Nachdem der Avrami Index bestimmt ist, werden die Materialparameter Kmax, Tmax, und D
fiir das Nakamura-Ziabicki-Modell ermittelt. Dies erfolgt anhand der Ergebnisse der nicht-
isothermen Kristallisation. Zunachst werden die Mittelwertkurven aus den fiinf einzelnen
Messungen je Abkihlrate bestimmt. Fir die Auswertung, muss ein eindeutiger Kristallisa-
tionspeak vorliegen. Bei den definierten Abkihlraten ist dies bis zu einer Rate von
150 °C/min der Fall. Daher kdnnen nur die Daten zwischen den Kiihlraten von 10 °C/min
bis einschlieBlich 100 °C/min fur die Modellierung der Kristallisationskinetik verwendet
werden. Abbildung 4-71 zeigt die verwendbare Datengrundlage.
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Tabelle 4-25:  Avrami Index und R-Wert fiir die einzelnen Temperaturstufen

Temperature (°C)

Abbildung 4-71: Datenaufbereitung der nicht-isothermen DSC-Messungen
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Auf Basis der Kristallisationspeaks aus den verwendbaren Daten wird anschliefend die
relative Kristallinitat je Abkuhlrate bestimmt. Hierflir wird (iber die Basislinie der Kristalli-
sationspeak extrahiert. Die Darstellung des Verlaufs der relativen Kristallinitat tber die
Zeit in Abbildung 4-72 zeigt, dass sich die Kristallisation bei hoheren Abkiihlraten zu nied-
rigeren Temperaturen verschiebt. Der Knick bei der Kihlrate von 100 °C/min stammt aus
der vorherigen Mittelung. Durch Multiplikation mit den absoluten Kristallinitdten (siehe
Abschnitt 4.2.1.2) kann der Verlauf der absoluten Kristallinitat dargestellt werden. Abbil-
dung 4-72 zeigt diesen fur die Kihlraten von 10 °C/min bis 100 °C/min.
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Abbildung 4-72: Absolute Kristallinitéit bei der nicht-isothermen DSC-Messung
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Fiir das abschlieBende Fitting des Nakamura-Ziabicki-Modells werden die Verlaufe er ab-
soluten Kristallinitat verwendet. Hierbei flieRt auch der anhand der isothermen DSC be-
stimmte Avrami Index in das Modell mit ein. Die in Abbildung 4-73 dargestellten Verldufe
der absoluten Kristallinitit zeigen eine gute Ubereinstimmung des Modells. Lediglich im
finalen Wert der absoluten Kristallinitat kommt es zu geringen Abweichungen. Insgesamt
kann das Modell mit den bestimmten Parametern fiir die Analyse der Temperaturvertei-
lung sowie zur Berechnung der absoluten Kristallinitdt verwendet werden. Tabelle 4-26
fasst die Materialparameter des Nakamura-Ziabicki-Modells zusammen.
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Abbildung 4-73: Fitting des Nakamura-Ziabicki-Modells

Tabelle 4-26:  Ermittelte Materialparameter des Nakamura-Ziabicki-Modells

Abkiihlrate [°C/min] | Kmax D Tmax

10 0,0044166 19,0764004 | 280,824902
20 0,00635752 | 25,3064283 | 268,421412
40 0,00914867 | 34,6209316 | 252,603241
60 0,0115998 40,8781001 | 238,299782
80 0,01327623 | 43,7014073 | 225,04993
100 0,01501855 | 43,492965 215,589697

Aus den Literaturwerten in Abschnitt 3.3.2 geht hervor, dass andere Autoren eine Unter-
teilung des Avrami Index in Abhdngigkeit des relativen Kristallisationsgrades vorgenom-
men haben. Hierdurch konnten Choupin et al. sowie Hsiao et al. eine gute Ubereinstim-
mung ihrer Modelle mit den realen Versuchen erzielen. Fiir das hier untersuchte PEKK-CF
Tape wird der Avrami Index nicht unterteilt und im Rahmen der Arbeit auf n = 1,8846
festgelegt. Damit liegt dieser nahe am Mittelwert der Indizes von Choupin (n1 =3, n = 1).
Dieser Unterschied wird darauf zurilickgefiihrt, dass in der Literatur reines PEKK charakte-
risiert wird und hier die Untersuchungen an einem CF verstarkten Material stattfinden.

Nach der Parametrisierung des Simulationsmodells auf Basis der thermischen Material-
charakterisierung, der Charakterisierung der Kristallisationskinetik sowie dem Fitten der
Konvektions- und Strahlungskoeffizienten wird das Modell anhand der konsolidierten La-
minate validiert. Dazu werden die Temperaturverlaufe aus Abbildung 4-66 verwendet. Als
Ergebnis gibt das Modell den Temperaturverlauf sowie den jeweils zum Zeitpunkt t vor-
liegenden Kristallisationsgrad Gber die relative Laminatdicke an.
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Hieraus werden Kontur-Diagramme fir die Temperaturverteilung und die Kristallisation
in Abhangigkeit der Zeit erstellt. Abbildung 4-74 zeigt diese exemplarisch fir die Variante

395-120_25.
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Abbildung 4-74: Temperaturverlauf (links) und Kristallisationsgrad (rechts) in Abhdngig-
keit der Zeit liber die relative Laminatdicke

Die Ergebnisse zeigen eine homogene Abkihlung Gber die Laminatdicke und einen nahezu
linearen Verlauf des resultierenden Kristallisationsgrades. Das Modell speichert die be-
rechneten Werte in einer Matrix, aus welcher der Kristallisationsgrad fiir das Ende der
Abkulhlung, in diesem Fall bei t = 208 s, extrahiert werden kann. Fiir die Validierung wer-
den alle Werte Uber die Materialdicke entnommen und der Mittelwert hieraus gebildet.
Das Ergebnis dieser Berechnung ist in Tabelle 4-27 dargestellt.

Tabelle 4-27:  Ergebnisse des Simulationsmodells fiir die Berechnung der Kristallinitdt

Variante Mittelwert Kristallisationsgrad [%] | Standardabweichung Kristallisationsgrad [%]
395-120_25 22,01 0,09
395-120_60 24,88 1,03
395-120_75 25,70 0,13

Auf Grund der unterschiedlichen Kiihlraten zeigen die Ergebnisse einen Unterschied im
berechneten Kristallisationsgrad. In allen drei Féallen sind die Standardabweichungen ge-
ring. Dies zeigt, dass der resultierende Kristallisationsgrad Gber die Laminatdicke bei der
simulierten Abkihlung homogen ist. Zur Validierung werden daher die Mittelwerte ge-
nutzt. An den konsolidierten Laminaten werden je Variante flinf Proben entnommen und
der Kristallisationsgrad in einer DSC-Messung bestimmt. Aus den einzelnen Ergebnissen
wird anschlieBend der Mittelwert berechnet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4-28 den Er-
gebnissen der Simulation gegeniibergestellt.

Tabelle 4-28:  Vergleich der Kristallinitédt aus DSC-Messung und Simulationsmodell

Variante Kristallisationsgrad aus DSC [%] | Kristallisationsgrad Simulation [%] | Abweichung [%]
395-120_25 23,08 (+ 2,18 %) 22,01 (+ 0,09 %) 1,07
395-120_60 24,35 (+ 0,45 %) 24,88 (+ 1,03 %) 0,53
395-120_75 27,45 (£ 0,71 %) 25,70 (+ 0,13 %) 1,75
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Die Abweichung des Simulationsmodells liegt fir die Varianten 395-120 25 und
395-120_60 innerhalb der Standardabweichung der DSC-Messung. Bei der Variante
395-120_75 ist die Differenz der Mittelwerte mit 1,75 % am grofRten. Der Mittelwert aus
allen Abweichungen der Simulation von der DSC-Messung betragt 1,12 %. Damit wird die
Vorhersagegite des Simulationsmodells als sehr gut eingestuft. Das Modell wird daher als
validiert betrachtet und ermoglicht die Simulation des Temperaturverlaufs sowie des final
resultierenden Kristallisationsgrades in Abhangigkeit der Temperaturfiihrung beim Kon-
solidieren (SVK-Prozess).

4.2.3 Bauteilherstellungsprozess

Bei der Weiterverarbeitung der Laminate zu Bauteilen wird das Materialsystem erneut
Uber Schmelztemperatur aufgeheizt. Im Vergleich zum Konsolidieren treten hierbei an-
dere Abkihlraten auf, die sich auf den resultierenden Kristallisationsgrad auswirken. Ne-
ben der nicht-isothermen Kristallisation kommt es auf Grund der Kiihlzeit von 300 s beim
Bauteilherstellungsprozess auch zur isothermen Kristallisation. In den folgenden Ab-
schnitten wird daher untersucht, welche Abkiihlraten bei den beiden Aufheizmethoden
erreicht werden und wie sich diese auf den Kristallisationsgrad im Bauteil auswirken.

4.2.3.1 Bestimmung der Abkiihlraten

Die Bestimmung der Abkihlraten erfolgt im Bauteilherstellungsprozess ebenfalls mit
Thermoelementen, die zuvor in das Laminat einkonsolidiert werden. In jedes Laminat
werden drei Thermoelemente eingebracht, deren Verteilung und Position analog zu der
bisher verwendeten Konfiguration ist (siehe Abbildung 4-19 in Abschnitt 4.1.3.1). Der
Temperaturverlauf fir die drei Varianten wird jeweils mit drei Laminaten gemessen.

Aus der Messung wird anschlieBend der Bereich extrahiert, welcher der Abkihlung der
Laminate wahrend dem Transfer und im geschlossenen Werkzeug entspricht. Dabei un-
terscheiden sich die Verlaufe der Methoden IR-Heizfeld und Kontaktheizung.

Bei der Aufheizmethode IR beginnt wahrend dem manuellen Transfer zunachst die Tem-
peratur an der Laminatoberflache zu sinken, wahrend die Temperatur im Kern nur wenige
Grad abfallt. Bei Kontakt mit dem Werkzeug sinkt die Temperatur an der Laminatunter-
seite zuerst (TE 1). Die Temperatur in der Mitte (TE 2) und an der Oberseite (TE 3) fallt
mit geringerer Steigung, da das Laminate hier nur iber Konvektion abkihlt. Sobald das
Werkzeug mit dem Laminat in Kontakt tritt, fallt die Temperatur bei allen Thermoelemen-
ten mit derselben Steigung und erreicht innerhalb weniger Sekunden die Werkzeugtem-
peratur. Aus den Ergebnissen wird die mittlere Abkiihlrate bestimmt. Hierflr wird der Be-
ginn der Abkiihlung mit der Entnahme aus dem Heizfeld und das Ende mit dem vollstan-
digen Schlielen des Werkzeugs gleichgesetzt. Die gemittelten Werte sind in Tabelle 4-29
dargestellt. Auf Grund der unterschiedlichen Abkihlung der Laminatunter- und oberseite
(Transfer, Werkzeugkontakt einseitig, Werkzeugkontakt beidseitig) ergibt sich fur die
mittlere Abklhlrate eine hohe Standardabweichung.

Tabelle 4-29:  Durchschnittliche Abkiihlraten fiir die Aufheizmethode IR

Kiihlrate TE 1 [°C/min] | Kiihlrate TE 2 [°C/min] | Kiihlrate TE 3 [°C/min]

Mittelwert 471,40 (+ 59,58) 427,39 (+0,95) 373,39 (+ 41,47)
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Da sich das Laminat bei der Aufheizmethode Kontakt zwischen zwei Metallblechen befin-
det, welche ebenfalls mit aufgeheizt werden, findet keine direkte Abkihlung durch Kon-
vektion wahrend dem Transfer in das Werkzeug statt. Erst wenn das Werkzeug beim
SchlieBen in Kontakt mit dem gesamten Aufbau tritt, sinkt die Temperatur rapide auf
Grund von Konduktion. Dies resultiert in geringen Unterschieden der mittleren Abkuhlra-
ten Uber die Laminatdicke (TE 1 bis TE 3) sowie in geringen Standardabweichungen. Die
Ergebnisse fiir die Aufheizmethode Kontakt sind in Tabelle 4-30 dargestellt.

Tabelle 4-30:  Durchschnittliche Abkiihlraten fiir die Aufheizmethode Kontakt

Kithlrate TE 1 [°C/min] | Kiihlrate TE 2 [°C/min] | Kiihlrate TE 3 [°C/min]

Mittelwert 403,69 (+ 2,79) 407,01 (£ 1,26) 402,42 (£ 1,37)

4.2.3.2 Validierung der Versuchsdurchfiihrung

Flr den Bauteilherstellungsprozess wird ebenfalls validiert, dass sich die Versuchsdurch-
fihrung nicht auf die Porositat auswirkt und das Morphologiemerkmal Kristallisationsgrad
separat untersucht und bewertet werden kann. Dazu werden je Variante zwei hergestellte
Bauteile in einer Ultraschallmessung untersucht und der resultierende durchschnittliche
Porenanteil mit der entwickelten Vorgehensweise bestimmt. Die Ergebnisse der Ultra-
schallmessungen fiir die IR- und Kontakt-Prozessroute sind in Abbildung 4-75 dargestellt.

IR 395-120_25 IR 395-120_60 IR 395-120_75

18,1 dB Dampfung 0 dB Dampfung

Abbildung 4-75: Ergebnisse der Ultraschallmessungen: Aufheizmethode IR (oben) und
Aufheizmethode Kontakt (unten)
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Die Ergebnisse fiir den resultierenden mittleren Porenanteil sind in Abbildung 4-76 darge-
stellt. Diese zeigen, dass die Porositat fiir alle Varianten und beide Prozessrouten auf ei-
nem vergleichbaren Niveau liegt. Der Mittelwert aller Ergebnisse betragt 2,31 % Porenan-
teil bei einer Standardabweichung von 0,21 %. Daher kann ein Einfluss der Porositat auf
die Untersuchungen zum Kristallisationsgrad ausgeschlossen werden.
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IR 395-120_25-90 IR 395-120_60-90 IR 395-120_75-90

Kontakt 395-120_25-300 i Kontakt 395-120_60-300 = Kontakt 395-120_75-300
Abbildung 4-76: Porenanteil der Bauteile aus den Versuchen zum Kristallisationsgrad

4.2.3.3 Charakterisierung des Kristallisationsgrades

Der Kristallisationsgrad wird fiir die einzelnen Varianten im Bauteilherstellungsprozess in
einer DSC-Messung bestimmt. Hierfiir werden je Variante drei Proben aus zwei unter-
schiedlichen Bauteilen entnommen und gemessen. Die Ergebnisse fiir die Aufheizme-
thode IR und Kontakt im Bauteil sind in Abbildung 4-77 bzw. Abbildung 4-78 dargestellt.
Diese zeigen dariber hinaus den Verlauf des Kristallisationsgrads vom Tape im Ausgangs-
zustand Uber die konsolidierten Laminate bis zum hergestellten Bauteil.
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Abbildung 4-77: Verinderung des Kristallisationsgrads vom Tape, liber das konsolidierte

Laminat (SVK-Prozess) zum Bauteil fiir die Aufheizmethode IR
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Abbildung 4-78: Verénderung des Kristallisationsgrads vom Tape, (iber das konsolidierte
Laminat (SVK-Prozess) zum Bauteil fiir die Aufheizmethode Kontakt

Die Ergebnisse zeigen zunachst flr den SVK-Prozess eine Tendenz zu einem héherem Kris-
tallisationsgrad bei steigender Kiihlplattentemperatur und somit geringerer Abkihlrate.

Da die Laminate beim Bauteilherstellungsprozess tber ihren Schmelzpunkt aufgeheizt
werden, wird die kristalline Struktur aufgeldst und bildet sich bei der Abkiihlung im Werk-
zeug neu aus. Die Werkzeugtemperatur und Kihlzeit im Werkzeug sind fiir beide durch-
gefiihrten Prozessrouten identisch. Daher liegt der resultierende Kristallisationsgrad aller
Varianten unter Berlicksichtigung der Standardabweichung auf einem dhnlichen Niveau.
Hierbei stellt die Variante 395-120_75 bei der Aufheizmethode Kontakt eine Ausnahme
dar, da der Mittelwert hierbei von den anderen Mittelwerten abweicht. Unter Berticksich-
tigung der Standardabweichung von 0,88 % betragt die Abweichung jedoch nur 2,59 %
zum Mittelwert aus allen anderen Varianten.

Verglichen mit den Werten der Laminate aus dem SVK-Prozess nimmt der Kristallisations-
grad im Bauteilherstellungsprozess zu. Die Zunahme des Kristallisationsgrades kann auf
die Kristallisationskinetik der Matrix zurtickgefiihrt werden. Beim SVK-Prozess wird das
Laminat kontinuierlich auf die Entformungstemperatur abgekihlt. Die Kristallisation ver-
lauft hierbei nicht-isotherm. Beim Bauteilherstellungsprozess verlauft die Kristallisation
hingegen isotherm bei einer Temperatur von T = 200 °C ab. Die Laminate werden mit
Kihlraten > 300 °C/min auf die Werkzeugtemperatur abgeschreckt und dort fur eine Kiihl-
zeit von t = 300 s gehalten. Dies ermoglicht die isotherme Kristallisation der Matrix, ent-
sprechend den Literaturkennwerten. Diese Art der Kristallisation ist thermodynamisch ge-
sehen glinstiger fir die Molekilketten der PEKK-Molekiile, um kristalline Strukturen aus-
zubilden. Der resultierende Kristallisationsgrad ist daher hoher als bei der nicht-isother-
men Kristallisation. Der Mittelwert flir den Kristallisationsgrad der Bauteile aus beiden
Aufheizmethoden betragt 28,22 % bei einer Standardabweichung von 1,76 %. Hinsichtlich
des Morphologiemerkmals Kristallisationsgrad kann daher festgehalten werden, dass die-
ses unabhangig vom Ausgangszustand und der Aufheizmethode im Bauteilherstellungs-
prozess homogenisiert wird.
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4.2.4 Mechanische Charakterisierung in Abhangigkeit des
Kristallisationsgrades

Die Untersuchung des Kristallisationsgrades fiir das verwendete PEKK-CF Materialsystem
zeigt, wie sich die Prozessfiihrung beim Konsolidieren und Bauteilherstellungsprozess auf
den resultierenden Kristallisationsgrad auswirkt.

Im Ausgangszustand hat das Tape mit Xc = 7,72 % einen vergleichsweise niedrigen Kristal-
lisationsgrad. Dieser resultiert aus den hohen Abkihlraten bei der Tapeherstellung im L6-
sungsmittel- oder Pulverimpragnieren. Beim Konsolidieren im SVK-Prozess findet wah-
rend der Abkihlung eine reine nicht-isotherme Kristallisation statt, wobei eine héhere
Kihlplattentemperatur zu geringeren Abkulhlraten fihrt. Damit wird auch der resultie-
rende Kristallisationsgrad beeinflusst, welcher nach dem Konsolidieren im Durchschnitt
Xc = 23,09 % fur 25 °C und 27,45 % fur 75 °C Kiihlplattentemperatur betragt. Das Simula-
tionsmodell, das fiir den Prozessschritt Konsolidieren entwickelt und validiert wurde, bil-
det den resultierenden Kristallisationsgrad mit einer geringen Standardabweichung von
1,11 % und damit einer hohen Vorhersagegite ab.

Im Bauteilherstellungsprozess wird das Materialsystem mit extrem hohen Abkiihlraten
von Uber 400 °C/min auf die Werkzeugtemperatur von 200 °C abgekihlt. Auf Grund der
Haltezeit von 300 s bei Werkzeugtemperatur findet bei diesem Prozessschritt eine reine
isotherme Kristallisation statt. Diese Kristallisationskinetik kann das entwickelte Simulati-
onsmodell nicht abbilden, weshalb fiir den Bauteilherstellungsprozess keine Parametri-
sierung und Validierung erfolgt. Fiir alle Varianten liegt der Kristallisationsgrad im Bauteil
auf einem vergleichbaren Niveau und betrdgt im Durchschnitt X. = 26,73 %.

In diesem Abschnitt wird untersucht, wie sich diese Unterschiede im Kristallisationsgrad
der Laminate und Bauteile auf die mechanischen Eigenschaften auswirken. Da das Mor-
phologiemerkmal Kristallisationsgrad nur einen der beiden Konstituenten im betrachte-
ten Materialsystem betrifft, ergibt sich ein Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften
nur bei solchen Belastungen, bei denen die Matrixeigenschaften dominieren. Daher wird
bei den Laminaten und Bauteilen zur Untersuchung des Kristallisationsgrades eine 3-
Punkt Biegeprifung nach DIN EN ISO 14125 Klasse 4 durchgefiihrt. Die Bezeichnung der
Varianten erfolgt entsprechend dem Prozessschritt bzw. der Aufheizmethode sowie den
Prozessparametern beim Konsolidieren:

Prozess/Aufheizmethode Zieltemperatur_ Haltezeit_ KiihIplattentemperatur

Beispiel fir konsolidierte Laminate bei einer Zieltemperatur von 395 °C, 120 s Haltezeit
und einer Kiihlplattentemperatur von 75 °C: SVK 395-120_75.

Beispiel fiir ein weiterverarbeitetes Laminat der oben genannten Konfiguration zu einem
gepressten Bauteil mit der Aufheizmethode Kontakt: Kontakt 395-120_75.

Anders als bei dem Morphologiemerkmal Porositat wird der Kristallisationsgrad nicht an
jedem Probekdrper einzeln bestimmt, sondern generalisiert fiir die gesamte Platte ermit-
telt, aus welcher die Probekdrper entnommen werden. Fiir das Konsolidieren und den
Bauteilherstellungsprozess sind die resultierenden Kristallisationsgrade bereits aus den
jeweiligen Kapiteln bekannt.
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Zur Ubersicht und fiir den Vergleich mit den Ergebnissen der mechanischen Charakteri-
sierung sind diese hier in Abbildung 4-79 erneut zusammengefasst.
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Abbildung 4-79: Kristallisationsgrad der verschiedenen Prozessparameter und -schritte

Da der Mittelwert fiir den resultierende Kristallisationsgrad bei der Aufheizmethode IR
tendenziell hdher ist als bei der Aufheizmethode Kontakt, werden die Biegepriifungen nur
flr Probekorper aus den konsolidierten Laminaten und Bauteilen mit der Aufheizmethode
IR durchgefiihrt. Je Variante werden Probekdrper aus zwei Laminaten bzw. Bauteilen ent-
nommen. Insgesamt werden je Variante acht Probekorper gepriift.

Ergebnisse und Bewertung der Biegeversuche

Die Differenz im Kristallisationsgrad zwischen den konsolidierten Laminaten und den Bau-
teilen nimmt mit steigender Kihlplattentemperatur beim Konsolidieren ab. Fir die Vari-
ante 395-120_25 betragt der Unterschied der gemittelten Werte 6,77 %. Bei der Variante
395-120_75 betragt die Differenz nur noch 2,76 %.

Diese Unterschiede spiegeln sich zunachst in den Mittelwerten der Ergebnisse fiir das Bie-
gemodul und die Biegefestigkeit wider. Diese sind in Abbildung 4-80 dargestellt. Die Pri-
fung auf Korrelation und Signifikanz mit dem Pearson-Korrelationskoeffizienten und dem
t-Test ergeben fiir das Biegemodul einen Wert von r =0,95 und fiir die Biegefestigkeit
r = 0,92 sowie fir beide Eigenschaften einen Wert von p = 0,02. Statistisch gesehen liegt
somit eine Korrelation vor. Unter Beriicksichtigung der Standardabweichung muss hier
aber von einer Tendenz gesprochen werden, da sich die Bereiche der Standardabwei-
chung lberschneiden.

Neben den Biegepriifungen wurden auch Zug-, Schub- und Druckversuche an den Probe-
korpern mit unterschiedlichem Kristallisationsgrad durchgefiihrt und der Korrelationsko-
effizient flr die Ergebnisse berechnet. Da dieser jedoch fiir alle weiteren Priifungen nicht
auf einen Zusammenhang hindeutet, wird auf die separate Darstellung der mechanischen
Charakterisierung verzichtet.
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Abbildung 4-80: Ergebnisse der Biegepriifung: Kristallisationsgrad der Platten (oben),
Biegemodul (Mitte) und Biegefestigkeit (unten)
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5 Zusammenfassung und Diskussion der
Ergebnisse

Die Ergebnisse der umfangreichen Versuchsdurchfiihrung zur ganzheitlichen Analyse und
Charakterisierung der Morphologiemerkmale Porositdt und Kristallisationsgrad entlang
der Prozesskette Tapelegen — Konsolidieren — Bauteilherstellungsprozess werden in die-
sem Kapitel abschliefend zusammengefasst und diskutiert.

Dies erfolgt fiir die beiden Morphologiemerkmale jeweils in einem eigenen Abschnitt. Da-
bei steht der Zusammenhang zwischen prozessspezifischen Parametern, dem jeweiligen
Morphologiemerkmal sowie den resultierenden mechanischen Eigenschaften im Fokus.
Konkret wird beschrieben, welche Parameterkombinationen sich entlang der Prozess-
kette auf das morphologische Merkmal auswirken und welcher Einfluss sich hieraus auf
die mechanischen Eigenschaften ergibt. Das Simulationsmodell fiir die Vorhersage des
Kristallisationsgrades beim Prozessschritt Konsolidieren mit der SVK-Anlage wird anschlie-
RBend in einem separaten Abschnitt zusammengefasst und bewertet.

Im letzten Abschnitt werden die aufgestellten Hypothesen Uberprift und eine Antwort
auf die eingangs definierte Forschungsfrage formuliert.

5.1 Prozess — Porositat — Mechanische Eigenschaften

Fiir die Untersuchung der prozessspezifischen Faktoren, mit einem Einfluss auf das Mor-
phologiemerkmal Porositdt, sowie die Bewertung der Auswirkungen auf die mechani-
schen Eigenschaften wurden zunachst relevante Eigenschaften des Tapes im Ausgangszu-
stand identifiziert und charakterisiert.

Aus der Literatur ist bekannt, dass die Oberflachenbeschaffenheit von UD-Tapes die La-
minatverdichtung beim Konsolidieren beeinflusst. Hierbei kann eine inhomogene Ober-
flache insbesondere die erforderliche Zeit bis zum Erreichen des vollstandigen intimen
Kontaktes verlangern. Daher wurde zunachst die Tapedicke als Indikator fiir die Oberfla-
chenbeschaffenheit analysiert. Hierflir wurde festgestellt, dass der Mittelwert aller Mes-
sungen bei 0,21 mm liegt und damit um 0,07 mm von der angegebenen consolidated ply
thickness von 0,14 mm abweicht. Dies entspricht einer Reduktion in Dickenrichtung von
33 %. Zudem betragt die relative Standardabweichung der Ergebnisse 9,87 %.

Die Ergebnisse fir die Tapedicke lassen auf eine inhomogene Oberfldache schlieRen. Daher
wurde im Weiteren die Oberflidche von Tapestreifen mit einem Scanning-Profilometer im
Detail untersucht. Die Messergebnisse wurden auf zwei Ebenen betrachtet. Auf der
Mikro-Ebene wurden die Rauheitskennwerte bestimmt. Der Mittelwert fir R: tGber alle
Messungen betrdgt 100,16 um bei einer relativen Standardabweichung von 9,46 %. Der
Mittelwert flr Rsm betragt 0,29 mm bei einer relativen Standardabweichung von 4,93 %.
Die ebenfalls hohe Standardabweichung dieser Ergebnisse bestatigt, dass die Oberfla-
chenbeschaffenheit des verwendeten PEKK-CF Tapes eine hohe Rauigkeit aufweist. Um
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den Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit auf die Laminatverdichtung beim Konsolidie-
ren zu modellieren, wurde das Modell nach Lee & Springer fir die Laminatverdichtung
verwendet. Die dafiir benétigten Oberflachenparameter wurden auf der Makro-Ebene er-
mittelt. Hierflir wurde eine eigene Python-basierte Methode zur Bestimmung der Para-
meter ao, bo und wo entwickelt und deren Genauigkeit validiert.

Neben der Tapeoberflache hat der Porenanteil im Ausgangszustand ebenfalls einen Ein-
fluss auf die Laminate und Bauteile. Dieser muss wahrend der Verarbeitung auf ein Mini-
mum reduziert werden, das fir Komponenten in der Luft- und Raumfahrt mit < 2,5 % de-
finiert ist [220]. Der prozentuale Porenanteil wurde mit zwei verschiedenen Vorgehens-
weisen bestimmt. Zundchst auf Basis von Dichtemessungen im Archimedes-Verfahren.
Die Ergebnisse dieser Vorgehensweise ergaben einen Porenanteil von §gpnaiye. = 7,65 %
mit einer Standardabweichung von 1,22 %. Als weitere Vorgehensweise wurde der Poren-
anteil an Hand von REM-Schliffbildern ermittelt. Nach diesem Verfahren liegt der Poren-
anteil bei gy yw = 4,43 % und weist eine Standardabweichung von 1,58 % auf. Der pro-
zentuale Porenanteil fiir das Tape im Ausgangszustand wurde daher aus dem Mittelwert
beider Vorgehensweisen berechnet und als Referenz fiir die Untersuchungen in den nach-
folgenden Prozessschritten festgelegt. Insgesamt betragt der prozentualer Porenanteil
daher § es = 6,04 % und ist Uber 3,5 % héher als das zulassige Maximum. Der Porenanteil
resultiert vor allem durch Micro-Poren zwischen den Faserbiindeln sowie Meso-Poren in
den matrixreichen Bereichen im Tape.

Zusammengefasst wurde festgestellt, dass das verwendete PEKK-CF Tape auf Grund der
hohen Rauigkeit, der unebenen Oberflaichenbeschaffenheit und dem hohen Porenanteil
eine groRe Herausforderung fir die Weiterverarbeitung in einem Niederdruck-Konsoli-
dier-Verfahren wie dem SVK-Prozess darstellt.

Bei dem ersten Schritt in der Weiterverarbeitung des Tapes, dem Tapelegen, stellt die
Genauigkeit beim Ablegen der Tapestreifen einen relevanten prozessspezifischen Para-
meter dar. Hierdurch kdnnen Liicken (Gaps) zwischen zwei Streifen entstehen, die einen
lokalen Hohlraum bilden und beim Konsolidieren durch transversalen Quetschfluss ge-
schlossen werden missen. Um den Einfluss solcher Fehler auf den resultierenden Poren-
anteil zu minimieren und die Genauigkeit des Legeprozesses zu optimieren, wurde eine
eigene Methode entwickelt. Mit dieser konnen die Prozessparameter eingestellte Ta-
pebreite und eingestellter Gap beim Tapelegen in Abhangigkeit des verwendeten Materi-
alsystems so festgelegt werden, dass Gaps unterhalb eines ermittelten Maximums liegen.

Diese Methode wurde fiir das verwendete PEKK-CF Tape angewendet und validiert. Das
ermittelte Maximum fiir einen Gap betragt 0,40 mm bzw. unter Vernachlassigung des ei-
gens auferlegten Sicherheitsfaktors (S = 2) 0,80 mm. Weiterhin wurden fiir die eingestellte
Tapebreite und fir den eingestellten Gap die Werte 99,12 mm bzw. 0,11 mm festgelegt.
Fiir diese Eingangsdaten berechnet die Methode einen maximalen Gap im Worst-Case von
1,34 mm. Zusatzlich ergibt die Berechnung, dass 52 % der Gaps kleiner als das Maximum
von 0,40 mm und 97 % kleiner als 0,80 mm sind. Die Validierung dieser Werte ergab, dass
der maximal gemessenen Gap 1,107 mm betragt und 63 % der gemessenen Gaps kleiner
als 0,40 mm bzw. 92 % kleiner als 0,80 mm sind. Damit unterschatzt die Methode die
Haufigkeit fur das Maximum von 0,40 mm und Uberschatzt die Haufigkeit fir den Wert
0,80 mm. Mit wenigen Ausnahmen von 8 % aller Gaps kénnen somit unter Anwendung
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der Methode die ermittelten Maxima eingehalten werden. Daher liefert die Methode ei-
nen wichtigen Beitrag, um den Einfluss der Genauigkeit beim Tapelegen auf den resultie-
renden Porenanteil zu minimieren.

Fir den zweiten Prozessschritt, das Konsolidieren im SVK-Prozess, wurde zunachst verifi-
ziert, dass die Prozessfiihrung keinen Einfluss auf den resultierenden Porenanteil hat.
Hierzu wurde gezeigt, dass der definierte Wert fiir den Prozessparameter Zieltemperatur
homogen liber die Laminatdicke und -flache erreicht wird. Weiterhin wurde sichergestellt,
dass die vorgegebene Haltezeit bei Zieltemperatur reproduzierbar eingehalten wurde. Zu-
dem wurde fiir die konsolidierten Laminate nachgewiesen, dass die Prozessfiihrung kei-
nen Einfluss auf den Kristallisationsgrad hat und das Merkmal Porositat somit separat un-
tersucht und bewertet werden kann.

Die prozessspezifischen Parameter mit Einfluss auf den Porenanteil reduzieren sich daher
beim Konsolidieren auf die Zieltemperatur und die Haltezeit. Das Maximum des Einflusses
ergibt sich an den Grenzen der Prozessfenster flr diese Parameter. Fiir die Versuchsdurch-
fihrung wurden daher die Extremwerte vollfaktoriell miteinander kombiniert. Der Pro-
zessparameter Zieltemperatur wurde in den zwei Stufen 375 °C sowie 395 °C und der Pa-
rameter Haltezeit bei Zieltemperatur in den zwei Stufen 1 s und 120 s variiert.

Im Rahmen der Untersuchungen wurde anschlielend analysiert, ob die 8 % der resultie-
renden Gaps, die grofSer als das vorgegebene Maximum sind, den Porenanteil signifikant
beeinflussen. Hierflir wurden Tapegelege mit der Fiberforge gelegt sowie weitere Gelege
manuell ohne Gaps hergestellt und alle Gelege nachfolgend im SVK-Prozess bei verschie-
denen Zieltemperaturen und Haltezeiten konsolidiert. An den Stellen der Gaps wurden
Probekorper entnommen und deren Porenanteil bestimmt. Die Ergebnisse haben gezeigt,
dass kein signifikanter Unterschied zwischen den automatisiert und manuell hergestellten
Tapegelegen vorliegt. Dies zeigt, dass die unter Anwendung der Methodik resultierenden
Gaps beim Tapelegen, keinen signifikanten Einfluss auf den prozentualen Porenanteil im
konsolidierten Laminat haben.

Im Weiteren wurde untersucht, ob sich der mit dem Modell von Lee & Springer vorherge-
sagte Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit beim Konsolidieren der Tapegelege zu La-
minaten validieren lasst. Hierbei wurde festgestellt, dass fiir bestimmte Kombinationen
der Oberflachenparameter interlaminare Poren auftreten, die auf Grund einer nicht ab-
geschlossenen Laminatverdichtung zustande kommen kdnnen. Wichtig ist, dass es sich
hierbei um lokale Effekte handelt. Fir das gesamte Laminat gesehen, kdnnen diese Effekte
bei einer Haltezeit von einer Sekunde dennoch einen Einfluss auf die globale Porositat
ausliben.

Um neben den lokalen Effekten auf Grund von Gaps und der Oberflachenbeschaffenheit,
die im Rahmen der Arbeit in CT-Messungen untersucht wurden, die Analyse des gesamten
Laminates zu ermdglichen, wurde eine eigenen Methode auf Basis von Ultraschallmes-
sungen entwickelt. Hierbei wird das gesamte Laminate mit Ultraschall vermessen, so dass
die lokale Dampfung als Farbwert in einer Skala und, liber eine Zuordnung der Farben, als
Wert in Dezibel vorliegt. Fir die Korrelation mit dem jeweiligen Porenanteil wurden Pro-
bekorper aus dem Laminat entnommen und deren Porenanteil in Schliffbildern bestimmt.
Aus dem Ultraschallbild wurde fiir jeden Probekérper der zugehdrige Bereich extrahiert
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und mit einem Matlab-Tool die durchschnittliche Dampfung ermittelt. Diesem Damp-
fungswert wurde der Porenanteil aus dem Schliffbild zugeordnet. Aus der Zuordnung aller
Dampfungswerte und Porenanteile wurde eine Funktion abgeleitet, mit welcher der Po-
renanteil fiir einen bestimmten Dampfungswert berechnet werden kann. Fiir jedes Ultra-
schallbild kann so mit dem Matlab-Tool der durchschnittliche Dampfungswert berechnet
und mit der Formel der zugehorige Porenanteil bestimmt werden.

Unter Verwendung dieser Methodik wurde der durchschnittliche Porenanteil fiir die ver-
schiedenen Parameterkombinationen beim Konsolidieren berechnet. Der Porenanteil
liegt zwischen 4,92 % fir die Variante 375-1 und 3,69 % fiir die Variante 375-120. Der
Porenanteil vom Tape wird daher von 6,04 % um 1,12 % bis 2,35 % reduziert. Der mittlerer
Porenanteil Gber alle Varianten betragt 4,31 %.

Zusammengefasst zeigen die Ergebnisse, dass die Oberflachenbeschaffenheit einen zent-
ralen Einfluss auf den resultierenden Porenanteil hat. Dies ist darauf zurlickzufiihren, dass
sich der intime Kontakt bei der Laminatverdichtung nicht vollstandig ausbildet und inter-
laminare Poren im Laminat verbleiben. In Ubereinstimmung mit dem Modell nach
Lee & Springer sinkt der Porenanteil mit steigender Temperatur und langerer Haltezeit,
wobei die Haltezeit den groRReren Effekt auf den Porenanteil hat. Die Ergebnisse flr den
durchschnittlichen prozentualen Porenanteil, ermittelt am gesamten Laminat, spiegeln
dies wider. Insgesamt wird der Porenanteil vom Tape zum konsolidierten Laminat im Mit-
tel von 6,04 % um 1,73 % auf 4,31 % reduziert. Da auf Grund der Oberflaichenbeschaffen-
heit interlaminare Poren entstehen bedeutet die Reduktion gleichzeitig, dass der intrala-
minare Porenanteil reduziert wird. Hierbei haben eine hohe Zieltemperatur sowie eine
lange Haltezeit ebenfalls einen positiven Effekt, da sie die Diffusion der Poren beglinsti-
gen. Bei der hoheren Zieltemperatur sinkt die Viskositat von 479 Pa:s um 128 Pa-s auf
351 Pa:s wodurch sich der Diffusionswiderstand reduziert. Eine ldngere Haltezeit ermog-
licht hingegen langere Diffusionswege.

Die unter Variation der Prozessparameter Zieltemperatur und Haltezeit konsolidierten La-
minate wurden im letzten Schritt der Prozesskette, dem Bauteilherstellungsprozess, zu
zweidimensionalen Bauteilen verarbeitet. Dabei wurden Laminate aus jeder Parameter-
kombination mit derselben Vorgehensweise weiterverarbeitet, um zu untersuchen, wie
sich der jeweilige Zustand im Laminat auf den Zustand im Bauteil auswirkt. Fir die Bau-
teilherstellung wurden zwei verschiedenen Aufheizmethoden untersucht. Zum einen die
Aufheizung in einem IR-Heizfeld. Diese ermdoglicht im Allgemeinen kurze Zykluszeiten, je-
doch findet das Aufheizen darin kontaktlos statt, weshalb es zum Dekonsolidieren kom-
men kann. Zum anderen wurde daher das Aufheizen in einem Kontaktheiztisch durchge-
fuhrt, um ein Dekonsolidieren zu verhindern. Hierbei wird das Laminat zwischen zwei Me-
tallblechen aufgeheizt, die bei der Herstellung von dreidimensionalen Strukturen vor der
Umformung wieder entfernt werden miussten.

Fir den Bauteilherstellungsprozess wurde ebenfalls die Prozessfiihrung verifiziert und auf
Basis von Thermoelementmessungen gezeigt, dass die Zieltemperatur homogen erreicht
wird. Weiterhin wurde auch sichergestellt, dass der Kristallisationsgrad durch die Prozess-
fihrung nicht beeinflusst wird.

Als erstes Fazit fur den Einfluss der prozessspezifischen Parameter kann festgehalten wer-
den, dass das Dekonsolidieren, das bei der IR-Aufheizmethode eintritt, keinen Einfluss auf
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den resultierenden Porenanteil hat. Dies konnte mit Hilfe von Ultraschallmessungen der
Bauteile, die mit dieser Aufheizmethode hergestellt wurden, gezeigt werden.

Fiir den resultierenden Porenanteil der Bauteile zeigt sich ein geringer Unterschied bei
der Methode IR-Aufheizung fiir die zwei verschiedenen Zieltemperaturen beim Konsoli-
dieren. So betragt der Porenanteil 3,11 % bei der Zieltemperatur 375 °C und 2,33 % bei
395 °C. Der Unterschied liegt somit jedoch nur bei 0,78 % und wird daher auf Messun-
genauigkeiten zuriickgefihrt, u.a. moglich durch die Einkopplung des Ultraschalls in das
Bauteil. Der Mittelwert aller Bauteile fir die IR-Aufheizung betradgt insgesamt 2,72 %. Bei
beiden Aufheizmethoden ist die Standardabweichung mit 0,41 % bzw. 0,08 % gering. Der
resultierende durchschnittliche Porenanteil betragt fiir die Kontakt-Aufheizung 2,21 %.

Zusammengefasst kann gezeigt werden, dass der Porenanteil bei der Weiterverarbeitung
zum Bauteil reduziert wird. Wahrend sich beim Konsolidieren noch Unterschiede fiir die
verschiedenen Parameterkombinationen zeigen, wird der Porenanteil im Bauteilherstel-
lungsprozess homogenisiert. Ausgehend von einem mittleren Porenanteil nach dem Kon-
solidieren von 4,31 % reduziert sich dieser im Bauteil um 1,59 % fiir die IR-Aufheizung bzw.
2,10 % fur die Kontakt-Aufheizung. Verglichen mit dem Porenanteil im Tape von 6,04 %
betragt die gesamte Reduktion bei der Verarbeitung im Konsolidieren und der anschlie-
Renden Bauteilherstellung 3,32 % (IR-Aufheizung) bzw. 3,83 % (Kontakt-Aufheizung).

In einer abschlieBenden Untersuchung wurde ermittelt, wie sich die resultierenden Po-
renanteile der Laminate und Bauteile auf ausgewahlte mechanische Eigenschaften aus-
wirken. Hierflir wurden Probekdrper fiir Zug-, Schub- und Druckprifungen aus den Lami-
naten und den daraus hergestellten Bauteilen entnommen. Unter Anwendung der entwi-
ckelten Methodik wurde fiir den Versagensbereich der Probekoérper der durchschnittliche
Porenanteil bestimmt und als Referenz bei der Bewertung der mechanischen Eigenschaf-
ten verwendet.

Die Analyse der mechanischen Eigenschaften der konsolidierten Laminate sowie der dar-
aus hergestellten Bauteile in der IR- und Kontakt-Aufheizmethode hat gezeigt, dass die
Porositit nur die Schubeigenschaften und die Druckfestigkeit beeinflusst. Die Uberpri-
fung auf Korrelation mit dem Pearson-Korrelationskoeffizienten hat im Weiteren ergeben,
dass die Reduktion der Eigenschaften einen nahezu linearen Zusammenhang mit dem An-
stieg des Porenanteils aufweist.

Zusammengefasst zeigen die Ergebnisse, dass die Reduktion je Prozent Porenanteil beim
Schubmodul 5,02 % betragt, was vergleichbar zu den Literaturwerten von 4 % je Prozent
Porenanteil ist. Bei der Druckpriifung reduziert sich die Druckfestigkeit um 11,64 % je Pro-
zent Porenanteil, womit die Ergebnisse am oberen Rand der Vergleichswerte aus der Li-
teratur liegen. Insgesamt verbessert der Bauteilherstellungsprozess den Schubmodul, die
Schubfestigkeit sowie die Druckfestigkeit.
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5.2 Prozess — Kristallisationsgrad — Mechanische Eigen-
schaften

Analog zur Vorgehensweise bei der Untersuchung des Morphologiemerkmals Porositat
wurde auch bei der Analyse der Zusammenhange fiir den Kristallisationsgrad zunachst das
Tape im Ausgangszustand charakterisiert.

Im Kontext dieser Untersuchungen wurde festgestellt, dass das Tape einen Kristallisati-
onsgrad von Xc = 7,72 % bei einer Standardabweichung von 0,93 % aufweist. Dieser ist
verglichen mit dem maximal méglichen Kristallisationsgrad von Xc = 30 % gering. Die nied-
rige Kristallinitat resultiert aus den hohen Abkulhlraten bei der Tapeherstellung, was im
Rahmen von Untersuchungen zur Kristallisationskinetik festgestellt werden konnte. Dem-
nach tritt ein niedriger Kristallisationsgrad vor allem bei Kiihlraten = 70 °C/min auf. Diese
Kihlraten fiihren zu einer unvollstdandigen Kristallisation und damit zur kalten Kristallisa-
tion beim Wiederaufheizen des Materials. Bei hohen Kihlraten von 300 °C/min betragt
die Kristallinitat durchschnittlich nur noch X. = 7,5 %, was in etwa dem Kristallisationsgrad
im Ausgangszustand entspricht.

Bei der Weiterverarbeitung im Konsolidieren wurden zunachst die erreichbaren Abkihl-
raten in Abhdngigkeit der Kiihlplattentemperaturen ermittelt. Diese stellen die prozess-
spezifischen Parameter dar, die den resultierenden Kristallisationsgrad definieren. Die Be-
stimmung erfolgte fiir die verschiedenen KiihIplattentemperaturen auf Basis von Thermo-
elementmessungen. Die Ergebnisse zeigen, dass die héchste durchschnittliche Abklhlrate
94,91 °C/min betragt und bei der niedrigsten Kihlplattentemperatur von 25 °C auftritt.
Die hochste Temperatur von 75 °C fihrt hingegen zu einer durchschnittlichen Abkiihlrate
von 67,45 °C/min. Generell sind die erreichbaren Abkihlraten Gber die Laminatdicke ho-
mogen mit Standardabweichungen von 1,15 bis 4,37 °C/min. Zudem konnte gezeigt wer-
den, dass der Porenanteil nicht durch die Versuchsdurchfiihrung beeinflusst wird und so-
mit die separate Bewertung des Kristallisationsgrades moglich ist.

Der resultierende Kristallisationsgrad wurde anschlieRend in DSC-Messungen bestimmt.
Die Ergebnisse zeigen, dass die unterschiedliche Kihlplattentemperatur und die sich dar-
aus ergebende Abkiihlrate den Kristallisationsgrad beeinflusst. Bei der geringsten Tempe-
ratur von 25 °C fallt dieser auf ein Minimum von durchschnittlich 23,08 %. Der hochste
Wert betragt durchschnittlich 27,45 % bei einer Kiihlplattentemperatur von 75 °C.

Zusammengefasst zeigen die Ergebnisse, dass der Kristallisationsgrad mit der erreichten
AbkuUhlrate korreliert. Je hoher die Abkiihlrate, desto niedriger der Kristallisationsgrad.
AuBerdem fihrt eine hohe Standardabweichung in der Abkihlrate zu einer hohen Stan-
dardabweichung im Kristallisationsgrad. Beim Konsolidieren wird die Kristallisation daher
durch die nicht-isotherme Kristallisationskinetik des Matrixmaterials bestimmt.

Als prozessspezifische Parameter beim Bauteilherstellungsprozess wurden zundchst die
erreichten Abkuhlraten fir die beiden Vorgehensweisen mit IR- und Kontakt-Aufheizung
ermittelt. Die Ergebnisse zeigen, dass es hierbei zu Unterschieden auf Grund der verschie-
denen Prozessfiihrung kommt.
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Bei der Aufheizmethode IR treten an den dufleren Schichten des Laminats hohe Abkiihl-
raten von 471,40 °C/min an der Laminatunter- bzw. 373,39 °C/min an der Laminatober-
seite auf. Die groRe Differenz von durchschnittlich 98,01 °C/min entsteht dabei durch die
unterschiedliche Abkihlung wahrend dem Transfer, dem einseitigen Werkzeugkontakt
und dem vollstandigem Werkzeugkontakt. Dies resultiert dariiber hinaus in hohen Stan-
dardabweichungen von 59,58 °C/min fir die Laminatunter- bzw. 41,47 °C/min fir die La-
minatoberseite. Die Abkuhlung in der Laminatmitte betragt 427,39 °C/min und weist eine
geringere Standardabweichung von 0,95 °C/min auf, da sie von den dulReren Schichten
umgeben ist. Daher ist die Warmeleitfahigkeit geringer und somit auch die Abkihlung
wahrend dem Transfer und dem einseitigen Werkzeugkontakt. Bei der Aufheizmethode
Kontakt zeigen die Ergebnisse eine homogenere Abkihlung da das Laminat durch die Me-
tallbleche isoliert ist. Die Standardabweichungen liegen zwischen 1,26 und 2,79 °C/min
und der Mittelwert betragt fir das gesamte Laminat 404,37 °C/min.

Zusammengefasst zeigen die Ergebnisse, dass der resultierende Kristallisationsgrad fir
beide Aufheizmethoden und alle Varianten auf einem vergleichbar hohen Niveau von
29,71 % fir die IR-Methode bzw. 26,73 % fir die Kontakt Methode liegt. Die Differenz
zwischen den beiden Methoden ist auf die geringere Abkiihlung bei der Aufheizmethode
Kontakt wahrend dem Transfer zuriickzufiihren, da sich das Laminat zwischen zwei eben-
falls aufgeheizten Metallblechen befindet. Der Kristallisationsgrad wird im Vergleich zu
den konsolidierten Laminaten ebenfalls im Bauteilherstellungsprozess homogenisiert und
liegt fir alle Kombinationen tGber den Werten der konsolidierten Laminate. Die Kristallisa-
tion wird im Bauteil auf Grund der Kihlzeit von 300 s bei der Werkzeugtemperatur von
200 °C durch die isotherme Kristallisationskinetik der Matrix bestimmt.

Ein eindeutiger Zusammenhang zwischen dem Kristallisationsgrad und den im Rahmen
der Arbeit untersuchten mechanischen Eigenschaften kann nicht festgestellt werden. Es
liegt nur ein tendenzieller Zusammenhang zwischen dem Kristallisationsgrad und dem
Biegemodul sowie der Biegefestigkeit vor. Die Korrelation ist statistisch gesehen vorhan-
den, jedoch Gberschneiden sich die Standardabweichungen der Ergebnisse, so dass keine
eindeutige Aussage moglich ist.

5.3 Bewertung des Simulationsmodells

Fir das auf den Vorarbeiten von D. Kugele und D. Dorr basierende Simulationsmodell wur-
den zundchst die relevanten thermischen Materialeigenschaften sowie die isotherme und
nicht-isotherme Kristallisationskinetik des verwendeten Materialsystems untersucht. Dies
erfolgte an Proben aus konsolidierten Laminaten. Auf Basis von Temperaturmessungen
beim Konsolidieren der Tapegelege im SVK-Prozess wurden im Weiteren die Konvektions-
und Strahlungskoeffizienten bestimmt. Mit den ermittelten Parametern und Kennwerten
wurde das Modell anschlieRend parametrisiert.

Zur Validierung des Modells wurden Tapegelege im SVK-Prozess mit unterschiedlichen
Abkulhlraten zu Laminaten konsolidiert. Dabei wurde der Temperaturverlauf gemessen
und als Input fiir das Simulationsmodell genutzt. Aus den konsolidierten Laminaten wur-
den Probekorper entnommen und in DSC-Messungen der Kristallisationsgrad bestimmt.
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Die Ergebnisse wurden mit den simulativ berechneten Werten abgeglichen und als Krite-
rium fiir die Bewertung die Standardabweichung der Messwerte und Simulationsergeb-
nisse ermittelt.

Die Abweichung der Simulation von den realen Werten liegt innerhalb der Standardab-
weichung der DSC-Messungen, weshalb das Modell eine sehr gute Vorhersagegiite auf-
weist. Somit kann es bei nicht-isothermen Temperaturverlaufen, fiir welche die Randbe-
dingungen Aufheiztemperatur, Werkzeugtemperatur, Umgebungstemperatur, Transfer-
und Kihlzeit bekannt sind, den resultierenden Temperaturverlauf sowie den zu erwarten-
den Kristallisationsgrad zuverldssig berechnen.

5.4 Uberpriifung der Hypothesen und Beantwortung
der Forschungsfrage

Das Ziel der Arbeit war es, die prozessspezifischen EinflussgréRen auf die Morphologie
kontinuierlich faserverstarkter thermoplastischer Halbzeuge zu identifizieren sowie deren
Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaften zu bewerten. Hierbei standen die
Morphologiemerkmale Porositat und Kristallisationsgrad im Fokus der Untersuchungen.
Um prozessstufenibergreifende Erkenntnisse zu gewinnen, wurden diese beiden Merk-
male konsequent Uber die Prozesskette Tapelegen — Konsolidieren — Bauteilherstellungs-
prozess analysiert und dabei der Einfluss verschiedener Prozessparameter auf die Ande-
rungen der Merkmale bewertet.

Basierend auf den Ergebnissen aus Kapitel 4 wurde in den vorangegangenen Abschnitten
der Zusammenhang zwischen Prozess, Morphologiemerkmal und mechanischen Eigen-
schaften zusammengefasst und diskutiert. Im Folgenden werden die hieraus erlangten Er-
kenntnisse genutzt, um die zu Beginn der Arbeit aufgestellten Hypothesen zu tberpriifen
und die definierte Forschungsfrage zu beantworten.

1. Hypothese:
Die Prozessparameter bei der Verarbeitung von Tapegelegen aus UD-Tapes zu Laminaten

im Niederdruck-Konsolidier-Verfahren (SVK-Prozess) beeinflussen deren Morphologie im
Sinne der Porositdt und des Kristallisationsgrades.

Diese Hypothese kann mit den Ergebnissen aus den Abschnitten 4.1.3 und 4.2.2 verifiziert
werden. Der fir die Laminate berechnete Porenanteil unterscheidet sich fiir die verschie-
denen Kombinationen der Prozessparameter Zieltemperatur und Haltezeit bei Zieltempe-
ratur. Hierbei haben eine hohere Zieltemperatur sowie eine ldngere Haltezeit einen posi-
tiven Einfluss auf den prozentualen Porenanteil. Dies korreliert dariiber hinaus mit den
Vorhersagen auf Basis des Modells von Lee & Springer. Hierflir wurden mit einer eigens
entwickelten Methode die Oberflaichenparameter des verwendeten PEKK-CF Tapes ermit-
telt, um das Modell zu parametrisieren und die Zeit bis zur Erreichung des vollstandigen
intimen Kontaktes zu bestimmen. Die Berechnungen kommen zu dem Ergebnis, dass die
gewadhlten Haltezeiten im SVK-Prozess fiir bestimmte Kombinationen der Oberflachenpa-
rameter zu gering sind, so dass die Laminatverdichtung nicht vollstandig abgeschlossen
werden kann. Daher verbleiben interlaminare Poren im Laminat, was mit der CT-Analyse
von Probekdérpern aus konsolidierten Laminaten belegt werden konnte.
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Hinsichtlich des Kristallisationsgrades konnte gezeigt werden, dass durch Variation der
Kihlplattentemperatur die Abkiihlrate und damit die resultierende Kristallinitdt beein-
flusst werden kann.

2. Hypothese:
Im Bauteilherstellungsprozess durch Stempelumformung werden unterschiedliche Poro-

sitats- und Kristallisationsgrade von PEKK-CF Laminaten und daraus resultierende Unter-
schiede in den mechanischen Eigenschaften homogenisiert.

Die Uberpriifung dieser Hypothese erfolgt in zwei Schritten. Im ersten Schritt wird gepriift,
ob die Morphologiemerkmale im Bauteilherstellungsprozess homogenisiert werden.

Auf Basis der Ergebnisse fiir die Porositat und den Kristallisationsgrad, aus den Abschnit-
ten 4.1.4 bzw. 4.2.3, kann dieser Teil der zweiten Hypothese verifiziert werden. Beim Bau-
teilherstellungsprozess mit der Aufheizmethode IR liegen zwar marginale Unterschiede
im prozentualen Porenanteil zwischen den beiden Zieltemperaturen vor, die jedoch auf
Messungenauigkeiten zuriickzufihren sind. Gleiches gilt flr die geringen Unterschiede im
mittleren prozentualen Porenanteil zwischen den beiden Aufheizmethoden Kontakt und
IR. Insgesamt wird der Porenanteil im Bauteilherstellungsprozess um ca. 30 — 50 % im Ver-
gleich zu den konsolidierten Laminaten von durchschnittlich 4,31 % auf bis zu 2,21 % re-
duziert. In Bezug auf das Morphologiemerkmal Kristallisationsgrad gilt dieser Teil der
zweiten Hypothese uneingeschrankt fir beide Prozessrouten.

Im zweiten Schritt wird geprift, ob in Folge der Homogenisierung der Morphologiemerk-
male die daraus resultierenden mechanischen Eigenschaften ebenfalls homogenisiert
werden. Basierend auf den Ergebnissen in den Abschnitten 4.1.5 und 4.2.4 kann auch die-
ser Teil der Hypothese verifiziert werden. Von den untersuchten mechanischen Eigen-
schaften zeigen insgesamt drei der sechs Kennwerte eine Sensitivitat hinsichtlich der Po-
rositat. Die Zugeigenschaften sowie der Druckmodul werden im Rahmen der hier durch-
gefuhrten Untersuchungen nicht durch den Porenanteil beeinflusst. Dahingegen veran-
dern sich der Schubmodul, die Schubfestigkeit sowie die Druckfestigkeit in Abhdngigkeit
des prozentualen Porenanteils. Auf Grund der Tatsache, dass die entnommenen Probe-
korper aus den Laminaten einen vergleichbaren Porenanteil Giber die Parameterkombina-
tionen hinweg aufweisen, liegen bereits nach dem Konsolidieren homogene Eigenschaf-
ten vor. Diese weisen jedoch fiir die Schubeigenschaften und die Druckfestigkeit durch
den hoheren Porenanteil im Laminat geringere Werte auf, als nach dem Bauteilherstel-
lungsprozess. Die Ergebnisse fiir die Probekorper aus den Bauteilen sind ebenfalls zuei-
nander homogen und unabhangig von der Parameterkombination.

Fiir das Morphologiemerkmal Kristallisationsgrad zeigen die Ergebnisse, dass nur ein ten-
denzieller Zusammenhang zu den resultierenden Biegeeigenschaften besteht. Daher er-
geben sich fir die unterschiedlichen Kristallisationsgrade im Laminat keine absoluten Un-
terschiede in der Biegefestigkeit oder dem Biegemodul. Im Bauteilherstellungsprozess
wird der Kristallisationsgrad gesteigert und homogenisiert und auch die resultierenden
Biegeeigenschaften liegen auf einem vergleichbaren Niveau. Auf Grund der geringen Sen-
sitivitat liegen jedoch keine signifikanten Unterschiede zwischen Laminat und Bauteil vor.
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3. Hypothese:
Durch eine angepasste Kombination der Prozessparameter Zieltemperatur und Haltezeit

beim Niederdruck-Konsolidier-Verfahren, kann die betrachtete Prozesskette hinsichtlich
der Zykluszeit und den resultierenden mechanischen Eigenschaften optimiert werden.

Basierend auf den erzielten Ergebnissen aus den Untersuchungen der Morphologiemerk-
male Porositadt und Kristallisationsgrad ist festzustellen, dass die Variation der Prozesspa-
rameterkombinationen im SVK-Prozess keinen Einfluss auf die im Bauteil resultierenden
Eigenschaften ausiibt. Sowohl der prozentuale Porenanteil als auch der Kristallisations-
grad wird im Bauteilherstellungsprozess, unabhangig von der verwendeten Aufheizme-
thode, auf ein vergleichbares Niveau gebracht. Zudem zeigen auch die mechanischen Ei-
genschaften im Bauteil keine absoluten Unterschiede. Demzufolge, kann der SVK-Prozess
zykluszeitoptimiert betrieben werden, was der Parameterkombination 375-1 entspricht.

Bei Berlicksichtigung aller mechanischer Charakterisierungen kann aber die Tendenz ab-
geleitet werden, dass die Kombination 395-1 mit der Aufheizmethode IR zu den héchsten
Mittelwerten der Eigenschaften im Bauteil fihrt. In Tabelle 5-1 werden daher die Mor-
phologiemerkmale und resultierenden Zykluszeiten fiir diese beiden Kombinationen ver-
glichen. Es werden jeweils die Mittelwerte der Merkmale und Zeiten dargestellt.

Tabelle 5-1:  Prozessindikatoren fiir die Parameterkombinationen 375-1 und 395-1

Laminat (SVK-Prozess) Bauteil (Aufheizmethode IR)
Kristallisations- Kristallisations- -
Typ Porenanteil ristallisations Zykluszeit | Porenanteil ristaflisations Gesamt.
grad grad zykluszeit
375-1 4,92 % 22,26 % 461 s 3,14 % 27,34 % 854 s
395-1 4,48 % 25,94 % 502s 2,18 % 27,07 % 895 s

Die Gegenlberstellung zeigt, dass die im Mittel hdheren mechanischen Eigenschaften des
Typs 395-1 auf den geringeren Porenanteil im Bauteil zuriickzufiihren sind. Da es sich hier-
bei aber nur um tendenzielle Unterschiede handelt, werden die beiden dargestellten
Kombinationen als gleichwertig angesehen und unterscheiden sich nur in der Zykluszeit
beim Konsolidieren wobei der Unterschied 41 Sekunden betrdgt. Die Typen 375-1 und
395-1 stellen daher die Prozessparameterkombinationen dar, fiir welche die gesamte Pro-
zesskette hinsichtlich der Zykluszeit und den mechanischen Eigenschaften optimiert ist.
Die dritte Hypothese kann somit ebenfalls verifiziert werden.

Zu Beginn der vorliegenden Arbeit wurde die zentrale Forschungsfrage gestellt, wie sich
Parameterkombinationen entlang der angewendeten Prozesskette auf die Morphologie
und die mechanischen Eigenschaften der hergestellten Bauteile auswirken. Zur Beantwor-
tung dieser Frage wurden eigene Methoden entwickelt, auf das Materialsystem angewen-
det und validiert. In einem ganzheitlichen Ansatz wurden die Zusammenhange untersucht
und mit den Ergebnissen in Kapitel 4 detaillierte Antworten formuliert. Zusammengefasst
kann am Ende festgehalten werden, dass sich Variationen in der Parameterkombination
beim Niederdruck-Konsolidier-Verfahren nur auf die Morphologie der Laminate als Zwi-
schenprodukt auswirken, jedoch keinen Effekt auf die morphologischen oder mechani-
schen Eigenschaften in den hergestellten Bauteilen haben.
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6 Fazit und Ausblick

Die vorliegende Arbeit leistet durch den gewahlten ganzheitlichen Ansatz einen wichtigen
Beitrag zum Verstandnis der prozessspezifischen EinflussgrofRen auf die Morphologie kon-
tinuierlich faserverstarkter thermoplastischer Halbzeuge sowie deren Auswirkungen auf
die mechanischen Eigenschaften.

Auf Basis der Ergebnisse aus den Untersuchungen kann fiir die Morphologiemerkmale Po-
rositat und Kristallisationsgrad das folgende Fazit gezogen werden:

Die Tapeeigenschaften, Porositdt und Oberflachenbeschaffenheit, stellen eine Herausfor-
derung flr das Niederdruck-Konsolidier-Verfahren mit der SVK-Anlage dar. Der Porenan-
teil im Laminat wird auf Grund dieser Eigenschaften durch interlaminare Poren bestimmt,
wobei eine hohe Zieltemperatur und lange Haltezeit einen positiven Effekt auf den Poren-
anteil haben. Unabhangig vom Zustand im Laminat wird der Porenanteil bei der Bauteil-
herstellung homogenisiert. Fur die hier betrachteten Falle ist es daher nicht relevant, wie
hoch der Porenanteil nach dem Konsolidieren ist, da er im Bauteilherstellungsprozess auf
das in dieser Prozesskette mogliche Minimum reduziert wird. Hierbei liefert eine Aufheiz-
methode zur Vermeidung von Dekonsolidieren wahrend dem Aufheizen keinen signifikan-
ten Vorteil.

Beim Konsolidieren im SVK-Prozess wird der Kristallisationsgrad durch die nicht-iso-
therme Kristallisationskinetik der Matrix bestimmt und kann durch unterschiedliche Kiihl-
plattentemperaturen beeinflusst werden. Fiir diesen Prozessschritt konnte das Simulati-
onsmodell erfolgreich parametrisiert sowie validiert werden und zeigt eine hohe Vorher-
sagegenauigkeit mit Abweichungen von ca. 1 %. Im Bauteilherstellungsprozess wird die
Kristallisation auf Grund der langen Kihlzeit durch isotherme Vorgange bestimmt. Fiir den
betrachteten Bereich der Kristallisationsgrade kann kein eindeutiger Zusammenhang mit
den untersuchten mechanischen Eigenschaften nachgewiesen werden.

Als Fazit fir den Prozess kann das Niederdruck-Konsolidier-Verfahren somit zykluszeitop-
timiert durchgefiihrt werden. Dies fihrt fiir das Konsolidieren zu Zykluszeiten von 461 s
bei der Variante 375-1 bzw. 502 s bei der Variante 395-1. Im Vergleich zu den aktuell ein-
gesetzten Verfahren (siehe Tabelle 3-4, Abschnitt 3.2.3 auf Seite 67) stellt dies eine Re-
duktion von 215 Minuten (VBO), 82 Minuten (Autoklav) bzw. 13 Minuten (Presse) dar.

Die Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit wurden an zweidimensionalen Halbzeugen
durchgefiihrt. Ein zuklinftiger Schwerpunkt kénnte daher darin bestehen, die Ergebnisse
auf dreidimensionale Strukturen zu transferieren und den Einfluss der zusatzlichen Um-
formung auf den Porenanteil zu bewerten. Weiterhin kdnnte unter der Pramisse, dass der
Zykluszeit-Vorteil bestehen bleibt, analysiert werden, wie sich eine noch langere Haltezeit
im SVK-Prozess auf den Porenanteil auswirkt. Zusatzlich konnte ein Tape untersucht wer-
den, das aus demselben Materialsystem (PEKK-CF) besteht aber eine geringere Oberfla-
chenrauigkeit aufweist. Hinsichtlich des Simulationsmodells kdnnte in folgenden Arbeiten
eine Modifikation implementiert werden, um Temperaturverldaufe wie diese aus dem Bau-
teilherstellungsprozess mit isothermen Bereichen abzubilden.
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Anhang

Al: Prozentualer Porenanteil des Tapes im Ausgangszustand

Tabelle 0-1: Ergebnisse des berechneten prozentualen Porenanteils des Tapes im Aus-

gangszustand fiir die Methode auf Basis von REM-Aufnahmen

Probe Probenfoto| Selektierte Flache Tape |Flache Poren|Anteil Poren . .
[ox] [ox] %] Mittelwert Porenanteil
$348 227341 7464 3,283 aus REM Untersuchung
1 5352 283080 8096 2,860 6,000
5362 272248 12684 4,659
5304 306347 11955 3,902 5,000
2 $312 274274 16492 6,013 =
5318 278307 12949 4,653 é 4,000
5312 261280 10550 4,038 o
-
3 S316 296405 14244 4,806 < 3,000
[
5352 247188 9390 3,799 S 5 000 4,431
5308 300687 16484 5,482 o <
4 5315 270245 13470 4,984 e
5327 309494 13538 4,374 1,000
5310 274564 11719 4,268
5 5317 257811 13604 5,277 0,000
5323 287490 11700 4,070
A2: Bestimmung der Fiihrungsgenauigkeit
Tabelle 0-2: Messergebnisse zur Bestimmung der Flihrungsgenauigkeit
Versuch | Verstellung | eingestellter Wert | Zielwert | gemessener Wert | Abweichung
[mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
1 +45 144 99 99,03 0,03
2 +45 144 99 99,11 0,11
3 +45 144 99 99,12 0,12
4 +45 144 99 99,14 0,14
5 +45 144 99 99,07 0,07
6 -45 54 99 99,19 0,19
7 -45 54 99 99,06 0,06
8 -45 54 99 99,13 0,13
9 -45 54 99 99,08 0,08
10 -45 54 99 99,11 0,11
Mittelwert [mm]: 0,10




