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Strukturelle Polymer-Schäume gewinnen an Bedeutung für den Leichtbau aufgrund

ihres Potenzials in Sandwich Bauteilen Gewicht und CO2 Emissionen einzusparen und

gleichzeitig ausreichende Biegesteifigkeiten zu bewahren. Für eine gezielte und genaue

Auslegung des Strukturverhaltens der Sandwichbauteile und des Herstellungsprozesses

der Sandwich-Verbunde zum Beispiel im RTM Verfahren ist es nötig, das zeit- und

temperaturabhängige Strukturverhalten der Schäume zu verstehen und abbilden zu

können.

Dafür soll im Rahmen dieser Arbeit das thermoviskoelastische Verhalten eines geschlos-

senzelligen PET-Strukturschaumstoffs mithilfe von DMA Versuchen im Druck-Modus

charakterisiert und modelliert werden. Dies umfasst:

• Recherche zum Stand der Forschung im Bereich der Materialmodellierung, Ther-

moviskoelastizität und Versuchsplanung

• Aufstellen eines Versuchsplans und Durchführung von Charakterisierungsversu-

chen

• Auswertung der Versuchsdaten und Fitting an ein thermoviskoelastisches Material-

modell, z.B. mithilfe von Python

• Bewertung und Dokumentation der gewonnenen Erkenntnisse
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Kurzfassung

Die steigende Bedeutung von Strukturpolymerschaumstoffen für den Einsatz in Sand-

wichbauteilen liegt in ihrer Fähigkeit, Gewicht und CO2-Emissionen zu reduzieren,

während sie gleichzeitig eine gute Biegesteifigkeit aufweisen. Strukturschaumstoffe auf

Basis von Polyethylenterephtalat (PET) zeichnen sich durch ihre Recyclingfähigkeit und

geringe Kosten aus.

In der vorliegenden Arbeit werden drei verschiedene Dichten eines geschlossenzelligen

PET-Strukturschaumstoffs von AIREX® charakterisiert. Es kommen die Materialien

T92.80 mit ρ ≈ 85 kg m−3, T92.100 mit ρ ≈ 100 kg m−3 und T92.130 mit ρ ≈ 135 kg m−3

zum Einsatz. Aufgrund der Herstellung im Strangschaumextrusionsverfahren weisen

die Strukturschaumstoffe eine hexagonale Wabenstruktur auf. In Extrusionsrichtung

sind die Schaumzellen verlängert und die Monomerketten sind ausgerichtet, sodass

sich der Schaumkern transversalisotrop verhält. Das zeit-, richtungs- und temperatur-

abhängige Verhalten des PET-Strukturschaumstoffs wird untersucht.

Es werden Kompressionsversuche im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C

auf einer DMA 242 E Artemis von NETZSCH durchgeführt. Das Materialverhalten

wird im Frequenzbereich zwischen 0,1 Hz und 50 Hz ermittelt. Die Materialien zei-

gen mit zunehmender Temperatur unterhalb der Glasübergangstemperatur TG einen

Anstieg des Speichermoduls und oberhalb von TG eine starke Abnahme des Speicher-

moduls. Es werden verschiedene Einflüsse der Schaumstruktur wie Oberflächeneffekte,

Orientierungseffekte infolge der Extrusion oder der Ausdehnung des verbleibenden

Treibmittels und ihre Auswirkungen auf den beobachteten Steifigkeitsanstieg unter-

sucht. Grundlage für die Untersuchungen bilden zyklische Tests und der Einsatz von

Probekörpern mit gefülltem Randbereich sowie getemperte Proben.

Die experimentellen Ergebnisse werden verwendet, um das in den Versuchen ermittelte

Verhalten auf einen größeren Frequenz- bzw. Zeitbereich mittels des Zeit-Temperatur-

Verschiebungsprinzips (ZTV) zu erweitern. Eine Überprüfung zur Anwendbarkeit des

ZTV-Prinzips zeigt, dass das Materialverhalten die Voraussetzungen im experimentell

betrachteten Temperatur- und Frequenzbereich nicht vollständig erfüllt. Folglich wird

der betrachtete Temperatur- und Frequenzbereich für die Anwendung des ZTV-Prinzips

eingeschränkt. Mit dem Arrhenius-Ansatz und der Williams-Landel-Ferry-Gleichung

werden Materialparameter ermittelt und Masterkurven für die untersuchten Schaum-

materialien erstellt.
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Abstract

The increasing importance of structural polymer foams for use in sandwich components

lies in their ability to reduce weight and CO2 emissions, while at the same time exhibiting

good flexural rigidity. Structural foams based on polyethylene terephthalate (PET) are

characterised by their recyclability and low costs.

In this thesis, three different densities of a closed-cell PET structural foam from AIREX®

are characterised. The materials T92.80 with ρ ≈ 85 kg m−3, T92.100 with ρ ≈ 100 kg m−3

and T92.130 with ρ ≈ 135 kg m−3 are used. Due to the production in the strand foam

extrusion process, the structural foams have a hexagonal honeycomb structure. The

foam cells are elongated in the direction of extrusion and the monomer chains are

aligned so that the foam core behaves transversely isotropically. The time-, direction-

and temperature-dependent behaviour of the PET structural foam is investigated.

Compression tests are carried out in the temperature range between 30 °C and 150 °C

on a DMA 242 E Artemis from NETZSCH. The material behaviour is determined in the

frequency range between 0,1 Hz and 50 Hz. The materials show an increase in storage

modulus with increasing temperature below the glass transition temperature TG and a

strong decrease in storage modulus above TG. Various influences of the foam structure

such as surface effects, orientation effects due to extrusion or the expansion of the

remaining blowing agent and their effects on the observed increase in stiffness are

investigated. The investigations are based on cyclic tests and the use of test specimens

with a filled edge area as well as tempered specimens.

The experimental results are used to extend the behaviour determined in the tests to a

larger frequency and time range using the time-temperature-superposition principle

(TTS). A review of the applicability of the TTS principle shows that the material be-

haviour does not fully meet the requirements in the temperature and frequency range

considered in the experiments. Consequently, the temperature and frequency range

considered for the application of the TTS principle is restricted. The Arrhenius approach

and the Williams-Landel-Ferry equation are used to determine material parameters and

create master curves for the analysed foam materials.
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DSC Differenzkalorimetrie

(differential scanning calorimetry)

DMA Dynamisch-Mechanische Analyse

DMTA Dynamisch-Mechanische Thermoanalyse

DTS diagonaler Zug-Scherversuch

(diagonal tension shear test)

E-Modul Elastizitätsmodul

FSI Fluid-Struktur-Interaktion

GFRP Sandwichverbund mit glasfaserverstärkten

Deckplatten

G-Modul Schubmodul

ID Identifikationsnummer

PET Polyethylenterephtalat

PF Proportionalitätsfaktor

PUR, PU Polyurethan

RTM Resin Transfer Molding-Verfahren

TCM thermorheologisch komplexe Materialien

(thermorheoligically complex materials)

TGA Thermogravimetrische Analyse

TMA Thermisch-Mechanische Analyse
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Abkürzung Beschreibung

TSM thermorheologisch einfache Materialien

(thermorheoligically simple materials)

TTS time-temperature-superposition

WLF Williams-Landel-Ferry-Gleichung

ZTV Zeit-Temperatur-Verschiebung

Symbole Einheit Beschreibung

δ mm Durchbiegung

δ Phasenverschiebung

∆l µm Verfahrweg des Prüfstempels

ε, ε Dehnung

εD Verdichtungsdehnung

η s reduzierte Zeit

ω s−1 Kreisfrequenz

τi s Relaxationszeit

ρ kg m−3 Dichte

σ, σ MPa Spannung

aT horizontaler Verschiebungsfaktor

(Zeit-Temperatur-Verschiebungsfaktor)

b N m−3 Volumenkraftdichte

bT vertikaler Verschiebungsfaktor

C MPa Steifigkeitstensor

C1, C2 Materialparameter der WLF-Gleichung

d mm Durchmesser

E MPa Elastizitätsmodul

E∗ MPa komplexer Elastizitätsmodul

E ′ MPa Speichermodul
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Symbole Einheit Beschreibung

E ′′ MPa Verlustmodul

Ea J mol−1 Aktivierungsenergie

Ee MPa Gleichgewichtsmodul
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F N Kraft

Fdyn N dynamische Kraft

Fstat,auto N statischer Kraftanteil

Fstat,const N konstanter Anteil der statischen Kraft
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t µm Dicke
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Tα °C Alpha-Übergang

Td °C Zersetzungstemperatur

TG °C Glasübergangstemperatur

Tref °C Referenztemperatur

Tsplit °C zugehörige Temperatur bei maximalem

Speichermodul

p bar Druck
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Symbole Einheit Beschreibung

v m s−1 Geschwindigkeit

W µm Breite

Index Beschreibung

(·)‖ in Extrusionsrichtung

(·)⊥ quer zur Extrusionrichtung

(·)∗ Eigenschaft der zellulären Struktur

(·)0 zum Zeitpunkt t = 0, Anfangswert

(·)A Amplitude
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(·)S Eigenschaft des Festkörpers

Seite xx



Notation

Tensornotation

Zur Verdeutlichung verschiedener Tensor Stufen werden unterschiedliche Schriftarten

verwendet. Bezeichner (zum Beispiel "max") werden nicht kursiv geschrieben und

Variablen (zum Beispiel Summationsindices) werden kursiv geschrieben. Besondere

Vektoren sind die Einheitsvektoren eines kartesischen Koordinatensystems e1, e2, e3.

Typ Symbol Bezeichner Komponenten

Skalare a amax -

Vektoren a amax ak

Tensoren 2. Stufe A Amax Akl

Tensoren 4. Stufe A Amax Aklmn

Zeitliche Ableitungen

Die materielle Zeitableitung wird als

D(·)
Dt

=
∂(·)
∂t

+ v · grad (·) (1)

eingeführt. Während D(·)
Dt

die Änderung einer Größe an einem materiellen Punkt be-

schreibt (Lagrange), beschreibt ∂(·)
∂t

die Änderung an einer fixen Position (Euler).
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Produkte

Skalarprodukt: a · b =
∑

i aibi

Dyadisches Produkt: a⊗ b = ab> =
∑

ij aibjei ⊗ ej

Kreuzprodukt: a× b =


a2b3 − a3b2

a3b1 − a1b3

a1b2 − a2b1

 ei
Einfache Kontraktion: Ab =

∑
ij Aij bjei

Doppelte Kontraktion: AB =
∑

ijkl AijklBklei ⊗ ej

Einfache Hintereinanderschaltung: AB =
∑

ijk AikBkjei ⊗ ej

Doppelte Hintereinanderschaltung: AB =
∑

ijklmn AijmnBmnklei ⊗ ej ⊗ ek ⊗ el

Räumliche Ableitungen

Gradient (Skalar): grad (a) =
∑

i
∂a
∂xi
ei

Gradient (Vektor): grad (a) =
∑

i
∂ai
∂xj
ei ⊗ ej

Divergenz (Vektor): div (a) =
∑

i
∂ai
∂xi

Divergenz (2. Stufe): div (A) =
∑

j
∂Aij

∂xj
ei

Rotation (Vektor): curl (a) =


∂a3
∂x2
− ∂a2

∂x3

∂a1
∂x3
− ∂a3

∂x1

∂a2
∂x1
− ∂a1

∂x2

 ei
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Im Zuge des Leichtbaus und der Anforderung an CO2 optimierte Bauteile, bildet die an-

forderungsspezifische Werkstoffauswahl eine zentrale Komponente und faserverstärkte

Kunststoffe rücken in den Fokus für den industriellen Einsatz [1]. Die steigende Bedeu-

tung von Strukturpolymerschäumen für Sandwichbauteile [2] liegt in ihrer Fähigkeit,

das Gewicht und die CO2-Emissionen zu reduzieren, während sie gleichzeitig eine gute

Biegesteifigkeit aufweisen. Beim Einsatz im Sandwichverbund nehmen die hochsteifen

und -festen Decklagen hauptsächlich die auftretenden Zug- und Druckkräfte auf. Die

Schubkräfte werden über den schubfesten Schaumkern übertragen. [3]

Schaumkerne aus Polyethylenterephtalat (PET) sind kostengünstig und recyclingfähig

[4] und lassen sich zum Beispiel im Resin Transfer Molding-Verfahren (RTM) zu hochsteif-

en Sandwichbauteilen verarbeiten [2].

Beim RTM-Verfahren können Sandwichverbunde wie in Abbildung 1.1a dargestellt mit

integriertem Schaumkern in einem Prozessschritt gefertigt werden. Im Prozess werden

trockene Faserhalbzeuge in einer geschlossenen, endkonturnahen Form unter Druck

mit einem Kunststoffharz infiltriert. [1] Um eine kostengünstige Erfüllung der Konstruk-

tionsanforderungen zu erreichen, müssen der Prozess und die Prozessrandbedingungen

möglichst genau bekannt sein [5].

Die auf den Schaumkern während des Formfüllvorgangs wirkenden Kräfte durch Harz

und Gewebe sind in Abbildung 1.1b schematisch dargestellt. Während der Formfüllung

gibt es eine wechselseitige Beeinflussung der Deformationen des Schaumkerns infolge

des Fluiddrucks und der daraus resultierenden Änderungen der Fluidzone [6]. Diese

wechselseitige Beeinflussung stellt eine große Herausforderung in der Prozessausle-

gung dar und muss mittels Fluid-Struktur-Interaktion (FSI) in der Formfüllsimulation

abgebildet werden. Die Interaktion zwischen Harz und Schaumkern wird erheblich

Seite 1



1 Einleitung

(a) Sandwichverbund mit Strukur-
schaumkern und Decklagen aus
Kohlenstofffasern, hergestellt im
RTM-Prozess [6].

(b) Schematische Ansicht der Kräfte durch Harz und
Gewebe auf den Schaumkern während des Formfüllvor-
gangs im RTM-Prozess nach Seuffert [6].

Abb. 1.1: Einsatz des Strukturschaumstoffs als Kernmaterial im RTM-Prozess zur Her-
stellung von Sandwichverbunden.

durch die Steifigkeit des Schaumkerns, welche bei thermoplastischen Schäumen stark

temperaturabhängig ist, beeinflusst. Aufgrund der Herstellung des Schaumkerns im

Extrusionsverfahren ist das Verhalten des Schaumkerns richtungsabhängig [7].

Für die gezielte und präzise Auslegung des Herstellungsprozesses und des Strukturver-

haltens von Faserverbund-Sandwich-Bauteilen ist es notwendig, das Strukturverhalten

der Schaumkerne zu verstehen und abbilden zu können. Dafür soll im Rahmen die-

ser Arbeit die Zeit- und Temperaturabhängigkeit des mechanischen Verhaltens des

Schaumkernmaterials untersucht und modelliert werden.

1.2 Zielsetzung

Im Rahmen dieser Arbeit sollen folgende Fragestellungen untersucht werden:

• Wie beeinflusst die Zeit und die Temperatur das mechanische Verhalten eines

geschlossenzelligen PET-Strukturschaumstoffs?

• Wie beeinflusst die Richtung und die Dichte der Schaumstruktur das mechanische

Verhalten?

• Wie kann das viskoelastische Materialverhalten eines PET-Strukturschaumstoffs

parametrisiert und modelliert werden?
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1.3 Aufbau der Arbeit

Die Forschungsfragen zielen darauf ab, das zeit- und temperaturabhängige Material-

verhalten mittels eines geeigneten experimentellen Charakterisierungsverfahrens zu

bestimmen. Neben der Variation von Temperatur und Zeit können als weitere Parameter

die Richtung und die Dichte des verwendeten Schaumstoffs im Versuch variiert werden.

In diesem Kontext soll der thermoplastische Strukturschaumstoff AIREX® T92 der

Firma 3A COMPOSITES untersucht werden. Ausgehend vom aktuellen Stand der For-

schung zum thermomechanischen Verhalten von PET-Strukturschaumstoffen soll eine

Versuchsplanung abgeleitet werden. Mittels Vorversuchen sollen ausgewählte Probe-

körperabmessungen und Messparameter verifiziert werden.

Aus den ermittelten Versuchsergebnissen sollen Parameter für ein geeignetes Material-

modell abgeleitet werden.

Antworten auf die ausgewählten Forschungsfragen sollen zu einem besseren Ver-

ständnis des zeit-, richtungs- und temperaturabhängigen Verhaltens von PET-Struktur-

schaumstoffen führen. Daraus lassen sich Materialmodelle für die Prozessauslegung

und Strukturberechnung von Sandwichverbund-Bauteilen ableiten.

1.3 Aufbau der Arbeit

In Kapitel 2 wird zunächst auf die Grundlagen und den Stand der Technik eingegangen.

In Abschnitt 2.1 erfolgt eine Zusammenstellung der kontinuumsmechanischen Grund-

lagen. Neben den Bilanzgleichungen wird die lineare Elastizitätstheorie vorgestellt.

Abschnitt 2.2 behandelt die Thermoviskoelastizität ausgehend von der linearen Vis-

koelastizitätstheorie und der Zeit-Temperatur-Superposition. Die Analysetechnik der

Dynamisch-Mechanischen Analyse (DMA) und die Prüfmaschine DMA Artemis 242 E

der Firma NETZSCH werden in Abschnitt 2.3 beschrieben. In Abschnitt 2.4 wird auf das

spezifische Verhalten von Strukturschaumstoffen eingegangen. Neben der Vorstellung

der allgemeinen Klassifikation zellulärer Festkörper und des mechanischen Verhaltens

wird das Herstellungsverfahren der Strangschaumextrusion beschrieben sowie der

Strukturschaumstoff AIREX® T92 vorgestellt.

Der aktuelle Stand der Forschung zum thermomechanischen Verhalten von PET-Struktur-

schaumstoffen wird in Kapitel 3 behandelt. Ein Überblick über Arbeiten zur experi-

mentellen Charakterisierung und Modellierung von polymeren Strukturschaumstof-

fen befindet sich in Abschnitt 3.1. Neben der Morphologie der Zellstruktur in Ab-
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1 Einleitung

schnitt 3.2 werden experimentelle Ergebnisse aus Kompressions- und Scherversuchen

in Abschnitt 3.3 sowie aus dynamischen Tests im Kompressionsmodus in Abschnitt 3.4

diskutiert. Abgleitet aus dem aktuellen Stand der Forschung wird eine Forschungslücke

in Abschnitt 3.5 formuliert.

Kapitel 4 befasst sich mit der thermomechanischen Materialcharakterisierung mittels

einer experimentellen Analyse des Strukturschaumstoffs. In Abschnitt 4.1 wird die

Versuchsplanung vorgestellt. Die experimentelle Charakterisierung wird in zwei Ver-

suchsreihen aufgeteilt. Die Beschreibung und Ergebnisdiskussion der Vorversuche er-

folgt in Abschnitt 4.2. Die Systematik zur Durchführung der Dynamisch-Mechanischen

Thermoanalysen (DMTA) wird in Abschnitt 4.3 entwickelt und die Ergebnisse der

durchgeführten Versuche werden diskutiert.

In Kapitel 5 erfolgt die Modellierung ausgehend von den experimentell ermittelten

Daten. Der Modellierungsansatz wird in Abschnitt 5.1 vorgestellt. Die Anwendbarkeit

des Zeit-Temperatur-Verschiebungs-Prinzips (ZTV) wird in Abschnitt 5.2 überprüft, um

Masterkurven für die untersuchten Schaummaterialien zu erstellen. Die resultierenden

Masterkurven werden in Abschnitt 5.3 dargestellt und diskutiert.

Die im Rahmen dieser Arbeit gewonnenen Erkenntnisse werden in Kapitel 6 zusam-

mengefasst und ein Ausblick auf offene Fragestellungen und weiterführende Problem-

stellungen wird gegeben.

Im Anhang befindet sich Zusatzmaterial zu den durchgeführten DMTA-Versuchen in

Anhang A und für die Erstellung der Masterkurven in Anhang B.
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2 Grundlagen und Stand der Technik

2.1 Kontinuumsmechanische Grundlagen

Kontinuumstheorien finden Anwendung, wenn mechanische und thermische Problem-

stellungen im Ingenieurwesen ohne Berücksichtigung der atomaren Struktur mathe-

matisch beschrieben werden sollen. Voraussetzung für die Anwendung bildet eine

kontinuierliche Verteilung der Materie, sodass die Anwendung auf Probleme in der

Größenordnung Mikrometer und größer möglich ist. In der Kontinuumsmechanik

wird bei der Beschreibung der Bewegung von Festkörpern und Fluiden zwischen der

Kinematik, den Bilanzgleichungen und den Materialgesetzen unterschieden. Die Ki-

nematik beschreibt die Bewegung von Körpern und definiert dabei Größen wie die

Verschiebung und Verzerrung unabhängig von einem speziellen Materialverhalten. Die

Bilanzgleichungen gehören wie die Gleichungen der Kinematik zu den materialunab-

hängigen Gleichungen der Kontinuumsmechanik. Materialgesetze werden benötigt, um

die Bilanzgleichungen unter Verwendung der kinematischen Größen lösen zu können.

[8]

2.1.1 Bilanzgleichungen

In der klassischen Kontinuumsmechanik gibt es fünf Bilanzgleichungen, die unabhängig

vom Materialgesetz sind und als universelle physikalische Gesetze gelten.

Bei gegebener Dichte ρ ist die Massenbilanz in integraler und lokaler Form gegeben als

integral
d

dt

∫
V

ρ dV = 0, (2.1a)

lokal ρ̇+ ρ div (v) = 0. (2.1b)

Seite 5



2 Grundlagen und Stand der Technik

Die Massenbilanz sagt aus, dass die Summe der lokalen zeitlichen Änderung der

Massendichte und der Divergenz des konvektiven Massenstroms null ist. In Euler’scher

oder räumlicher Darstellung wird die Massendichte ρ als Funktion des Ortsvektors der

materiellen Punkte in der Momentanplatzierung definiert. Die materielle Zeitableitung

in Euler’scher Darstellung setzt sich aus der lokalen Zeitableitung und der konvektiven

Änderung zusammen

ρ̇ =
∂ρ

∂t
+ v · grad (ρ) . (2.2)

Die Impulsbilanz bilanziert die vektorielle Impulsdichte ρv, sodass sich folgende Integ-

raldarstellung und lokale Form ergibt

integral
d

dt

∫
V

ρv dV =

∫
V

ρb dV +

∫
δV

t da, (2.3a)

lokal ρv̇ = ρb+ div (σ) . (2.3b)

Dabei bezeichnet t = σn den Spannungsvektor auf einer Schnittebene. Dieser ergibt

sich durch Multiplikation des Spannungstensors σ mit dem Normalenvektor n der

Schnittebene.

Neben der Massen- und Impulsbilanz gehören die Drehimpulsbilanz, die Bilanz der

Gesamtenergie und die Entropiebilanz zu den Bilanzgleichungen der Kontinuums-

mechnanik. Die Bilanzgleichungen sind unterbestimmt, da Felder wie Spannung und

innere Energie nicht definiert sind. Zur Lösung sind zusätzliche Gleichungen notwen-

dig, die das Materialverhalten gemäß experimenteller Beobachtungen widerspiegeln,

die sogenannten konstitutiven Gleichungen. [8]

2.1.2 Lineare Elastizitätstheorie

Wenn die gegenwärtige Spannung nur vom gegenwärtigen Deformationszustand ab-

hängt, heißt ein Material elastisch [9]. Die Elastizitätstheorie beschreibt die mechani-

schen Eigenschaften von elastischen Festkörpern im Zusammenhang mit dem Hoo-

ke’schen Gesetz. Nach dem Hooke’schen Gesetz ist die Spannung bei kleinen Dehnun-

gen direkt proportional zur Dehnung, aber nicht von der Dehnrate abhängig [10].

Das allgemeine linear-elastische Stoffgesetz (Hooke’sches Gesetz) folgt mit dem elasti-

schen Steifigkeitstensor C zu

σ = Cε. (2.4)
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2.1 Kontinuumsmechanische Grundlagen

Der Steifigkeitstensor hat maximal 21 unabhängige elastische Konstanten. Damit folgt

für den allgemeinen anisotropen Fall

σ11

σ22

σ33

σ12

σ13

σ23


=



C1111 C1122 C1133 C1112 C1113 C1123

C2222 C2233 C2212 C2213 C2223

C3333 C3312 C3313 C3323

C1212 C1213 C1223

C1313 C1323

sym. C2323





ε11

ε22

ε33

2ε12

2ε13

2ε23


. (2.5)

Ein elastischer Körper wird isotrop genannt, wenn die Eigenschaften in alle Richtungen

gleich sind. Anisotrop bedeutet, dass die Eigenschaften richtungsabhängig sind. [11]

2.1.3 Transversalisotropie

Ein orthogonaler TensorQ heißt Symmetrietransformation des linear-elastischen Ge-

setztes, falls

C
(
QεQT

)
= Q (Cε)QT für alle ε (2.6)

gilt [9].

Transversalisotropie ist durch eine Vorzugsrichtung gekennzeichnet. In Vorzugsrichtung

sind beliebige Drehungen möglich. Senkrecht zur Vorzugsrichtung sind die Materialei-

genschaften richtungsunabhängig, d.h. isotrop. [12]

Die transversal-isotrope Elastizität ergibt sich bei Drehung um eine feste Achse und

beliebigen Winkel und lässt sich mit fünf unabhängigen Konstanten beschreiben [9].

Ausgehend von einem Hauptachsensystem und Symmetrieachse in die 1-Richtung folgt
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2 Grundlagen und Stand der Technik

für transversale Isotropie der Zusammenhang

σ11

σ22

σ33

σ12

σ13

σ23


=



C1111 C1122 C1122 0 0 0

C2222 C2233 0 0 0

C2222 0 0 0

C1212 0 0

C1212 0

sym. 1
2
(C2222 − C2233)





ε11

ε22

ε33

2ε12

2ε13

2ε23


. (2.7)

2.2 Thermoviskoelastizität

2.2.1 Lineare Viskoelastizität

Viele Werkstoffe verhalten sich nicht wie ideal elastische Festkörper und können mit

der reinen Elastizitätstheorie nicht beschrieben werden. Das Materialverhalten dieser

Werkstoffe weist zusätzlich Eigenschaften einer viskosen Flüssigkeit auf [13]. Das heißt

die Antwort eines Werkstoffs auf eine konstante Beanspruchung ist zeitabhängig [9].

Die Theorie der Hydrodynamik für viskose Flüssigkeiten besagt in Übereinstimmung

mit dem Newton’schen Gesetz, dass die Spannung direkt proportional zur Dehnrate ist,

aber nicht zur Dehnung selbst. Unter der Annahme, dass die Dehnung und Dehnra-

te infinitesimal sind, ergibt sich daraus die Theorie der linearen Viskoelastizität. Die

zeitabhängigen Spannungs-Dehnungsbeziehungen können über lineare Differential-

gleichungen mit konstanten Koeffizienten beschrieben werden. [10]

Boltzmann [14] stellte 1874 die Theorie zur elastischen Nachwirkung auf, die heute als

Boltzmann-Superpositionsprinzip bekannt ist. Das Superpositionsprinzip sagt aus, dass

Dehnungen linear addiert werden können und die Spannung im Material zu einem

bestimmten Zeitpunkt eine Funktion der Dehnungsgeschichte ist [14]. Es bildet die

Grundlage für die Theorie der linearen Viskoelastizität [15].

Die zeitabhängige Spannung im dreidimensionalen Fall ist gegeben über die Zeitinte-

gration des Steifigkeitstensors Cijkl und der Dehnrate zu

σij(t) =

∫ t

0

Cijkl(t− s)
∂

∂s
εkl(s) ds (2.8)
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2.2 Thermoviskoelastizität

mit der Integrationsvariable s [10].

Viskoelastisches Materialverhalten bedeutet, dass es unter statischer Belastung zu

Kriech- und Relaxationsprozessen kommt. Abbildung 2.1 zeigt den schematischen Ver-

lauf der Spannung und Dehnung für einen Kriech- und Relaxationsprozess. Kriechen

bezeichnet einen langsamen Prozess, bei dem bei konstanter Spannung σ0 die Dehnung

ε mit der Zeit ansteigt, viskose und elastische Dehnungsanteile überlagern sich. Bei

Relaxation nimmt die Spannung σ mit der Zeit ab, wenn eine konstante Dehnung ε0
vorliegt. [13]

(a) Kriechen: bei konstanter Spannung σ0
steigt die Dehnung ε mit der Zeit an

(b) Relaxation: bei konstanter Dehnung ε0
nimmt die Spannung σ mit der Zeit ab

Abb. 2.1: Schematischer Verlauf der Spannung σ und Dehnung ε für einen Kriech-
und Relaxationsprozess mit anschließender Erholung nach Lakes [13], Überlagerung
elastischer und viskoser Anteile zu viskoelastischem Verhalten.

Lineare Viskoelastizität bei Polymeren

Das Deformationsverhalten von Polymeren kann unter der Voraussetzung kleiner De-

formationen und niedriger Spannungen nach Schwarzl [15] in allen Aggregatzuständen

über die Theorie der linearen Viskoelastizität beschrieben werden. Das Boltzmann-

Superpositionsprinzip ist nach Tobolsky [16] für Polymere gültig, solange die Mate-

rialstruktur über die Dauer eines Experiments unverändert bleibt. Dazu zählt, dass
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2 Grundlagen und Stand der Technik

keine Umwandlungsprozesse wie Kristallisation bei Thermoplasten oder Mikrorisse

auftreten dürfen [16]. Bei polymeren Werkstoffen kommt es zu Kriech- und Relaxati-

onsprozessen infolge von Umlagerung von Makromolekülen oder Molekülteilen durch

Umorientierung, Abgleiten oder Platzwechselvorgänge [17].

Materialkoeffizienten

Die Materialkoeffizienten bei viskoelastischen Materialien sind nicht nur zeit- und ge-

gebenenfalls spannungsabhängig, sondern im Allgemeinen auch temperaturabhängig.

Durch den Temperatureinfluss können sowohl reversible als auch irreversible Effekte

hervorgerufen werden. Bei der linearen Thermoviskoelastizitätstheorie werden reversi-

ble thermische Effekte wie die thermische Expansion und die Temperaturabhängigkeit

der Materialkoeffizienten berücksichtigt. [12]

Rheologische Modelle zur Beschreibung des viskoelastischen Materialverhaltens für

Festkörper

Modellrheologie bezeichnet eine Theorie, die mithilfe von Grundelementen wie Feder

und Dämpfer das Verformungs- und Fließverhalten von Körpern beschreibt. Durch

geeignete Kombination von Feder- und Dämpferelementen können Modelle erzeugt

werden, die sowohl elastische als auch viskose Eigenschaften aufweisen. [11]

Jedem Federelement wird eine Steifigkeit und jedem Dämpfer eine Viskosität zugeord-

net [10]. Die einfachsten Vertreter sind das Kelvin-Voigt-Element und das Maxwell-

Element. Das Kelvin-Voigt-Element ist die Parallelschaltung von einer Feder und einem

Dämpfer. Ein Maxwell-Element besteht aus einer in Reihe geschalteten Feder und einem

Dämpfer. [11]

Grundlage für die rheologischen Modelle bildet das Boltzmann-Superpositions-Prinzip

aus Gleichung 2.8, welches für den eindimensionalen Fall vereinfacht über die Glei-

chung

σ(t) =

∫ t

0

E(t− s)dε(s)

ds
ds (2.9)

mit dem Relaxationsmodul E(t) ausgedrückt werden kann. [18]

Ein generalisiertes Maxwell-Modell besteht aus einer Feder und m parallelen Maxwell-

Elementen. Der Relaxationsmodul beim generalisierten Maxwell-Modell ist gegeben
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2.2 Thermoviskoelastizität

über den Gleichgewichtsmodul Ee und die Relaxationsstärke Ei zu

E(t) = Ee +
m∑
i=1

Eie
−t/τi (2.10)

mit den Relaxationszeiten τi. [18]

Wenn Materialdaten aus frequenzabhängigen Prüfdaten gewonnen werden, kann dieser

Zusammenhang nach Park und Schapery [18] über eine Prony-Serie für den Speicher-

und Verlustmodul E ′ und E ′′ wie folgt ausgedrückt werden

E ′(ω) = Ee +
m∑
i=1

ω2τ 2i Ei

ω2 + τ 2i + 1
und E ′′(ω) =

m∑
i=1

ωτiEi

ω2 + τ 2i + 1
. (2.11)

2.2.2 Zeit-Temperatur-Superposition

Das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (engl. time temperature superposition, TTS)

wird auch Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzip (ZTV) genannt. Das ZTV-Prinzip

geht auf Leaderman [19, 20] zurück. Nach Leaderman [20] gibt es bei thermorheolo-

gisch einfachen viskoelastischen Materialien einen Zusammenhang zwischen Zeit und

Temperatur, der sich über eine Zeit-Temperatur-Überlagerung beschreiben lässt. Das

Prinzip beruht auf der Idee, dass Zeit und Temperatur ähnliche oder vergleichbare

Effekte auf das Relaxations- und Retardationsverhalten haben [21] und dass eine Tem-

peraturerhöhung im Allgemeinen zu einer Erhöhung aller Geschwindigkeitsprozesse

führt [22]. Bei erhöhten Temperaturen ist das freie Volumen größer und die Moleküle

können sich einfacher bewegen [10]. Die Zeit-Temperatur-Überlagerung impliziert, dass

die Entwicklung einer interessierenden Eigenschaft bei einer höheren Temperatur über

einen bestimmten Zeitraum hinweg der Entwicklung der gleichen Eigenschaft über

einen längeren Zeitraum bei einer niedrigeren Temperatur entspricht [23].

Anwendung des Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips

Nach Schwarzl und Staverman [22] können Materialien aufgrund der Temperatur-Zeit-

Abhängigkeit ihrer Materialkoeffizienten in zwei Gruppen eingeteilt werden:

• thermorheologisch einfache Materialien (TSM) und

• thermorheologisch komplexe Materialien (TCM).
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Die Einteilung in thermorheologisch einfache und komplexe Materialien erfolgt durch

graphische Auswertung der Materialkoeffizienten. Thermorheologisch einfache Mate-

rialien sind dadurch gekennzeichnet, dass die zu verschiedenen Temperaturen gehören-

den Materialparameter entlang der logarithmischen Zeitachse so verschoben werden

können, dass eine „glatte“ Kurve entsteht. Thermorheologisch einfache Materialien

beschränken sich nach Schwarzl und Staverman [22] auf Polymere, die keine Kristallite

und keine ausgeprägten polaren Gruppen enthalten. [22]

Die Anwendung des ZTV-Prinzips ist nach Weissman und Chartoff [24] für jede vis-

koelastische Funktion möglich, die im linear-viskoelastischen Bereich eines Polymers

gemessen wird. Van Gurp und Palmen [25] zeigen in ihrer Arbeit mögliche Gründe,

weshalb die Anwendung des ZTV-Prinzips scheitern kann. Beim Auftreten von mehr als

einem Relaxationsmechanismus mit unterschiedlichen Temperaturabhängigkeiten gilt

das ZTV-Prinzip im Allgemeinen nicht. Aus diesem Grund versagt bei inhomogenen

polymeren Werkstoffen wie z.B. Mischungen die Zeit-Temperatur-Verschiebung. Expe-

rimentell kann aber oft gezeigt werden, dass die ZTV auch bei Polymermischungen die

Gültigkeit behält. [25] Nach Schwarzl [15] gilt das ZTV-Prinzip nur näherungsweise für

Polymere, ist aber für ingenieurtechnische Fragestellungen ausreichend.

Ferry [10] erweiterte das ZTV-Prinzip um zusätzliche vertikale Verschiebungsfakto-

ren, um Dichteänderungen bei verschiedenen Temperaturen zu berücksichtigen. Der

Einfluss des Temperatur-Dichte-Verhältnisses auf den Modul ist nach Weissman und

Chartoff [24] in der Regel nahezu eins und wird deshalb häufig vernachlässigt.

Masterkurve

Eine Erweiterung der experimentellen Zeitskala ist durch Messung bei verschiedenen

Temperaturen möglich [22]. Das ZTV-Prinzip sagt aus, dass isotherme Kurven überla-

gert werden können, indem sie horizontal entlang der logarithmischen Zeitachse (oder

der logarithmischen Frequenzachse) verschoben werden [26]. Aus praktischen Gründen

werden Messungen zur Bestimmung des zeit- und temperaturabhängigen Verhaltens

bei einer Temperatur über eine begrenzte Zeitspanne durchgeführt [27].

Die schematische Anwendung des ZTV-Prinzips ist in Abbildung 2.2 dargestellt. Ausge-

hend vom getesteten Frequenzbereich (grau hinterlegt) werden die isothermen Kurven-

segmente durch einen horizontalen Verschiebungsfaktor aT relativ zu einer gewählten

Referenztemperatur zu höheren und niedrigen Frequenzen verschoben. Die Kurven
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2.2 Thermoviskoelastizität

werden so verschoben, dass die Kurven glatt aneinander liegen und in einer einzigen

Hauptkurve, der Masterkurve resultieren [21, 26].

Der Zeit-Temperatur-Verschiebungsfaktor aT ist so definiert, dass sich bei Wahl einer

Referenztemperatur Tref eine einzige Masterkurve gemäß

E(T, t) = E(Tref , η) mit η =
t

aT(T )
(2.12)

ergibt [15, 21]. Mit η wird die reduzierte Zeit bezeichnet, sie ist die Verknüpfung der

realen Zeit t mit dem Verschiebungsfaktor aT über den Zusammenhang

log η = log t− log aT (2.13)

[12].

Abb. 2.2: Schematische Darstellung des Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips nach
Lee [27]: ausgehend vom getesteten Frequenzbereich (grau hinterlegt) werden die iso-
thermen Kurvensegmente durch einen horizontalen Verschiebungsfaktor aT relativ zu
einer gewählten Referenztemperatur zu höheren und niedrigen Frequenzen verschoben.

Seite 13



2 Grundlagen und Stand der Technik

Williams-Landel-Ferry-Gleichung und Arrhenius-Ansatz

Die Verschiebungs-Faktoren für die Superposition können mithilfe von empirischen

Gleichungen beschrieben werden [24].

Nach Williams et al. [28] kann die Temperaturabhängigkeit des Relaxationsmecha-

nismus von amorphen Polymeren und anderen glassartigen Flüssigkeiten durch eine

einzige Gleichung, die Williams-Landel-Ferry-Gleichung (WLF) ausgedrückt werden.

Diese universelle Funktion für die Temperaturabhängigkeit der Viskosität ergibt sich

aus der Tatsache, dass die Raten der Relaxationsvorgänge in erster Linie über ihre

Abhängigkeit vom freien Volumen von der Temperatur abhängen. Das Verhältnis von

aT aller Relaxationszeiten kann bei der Temperatur T und unter Wahl einer Referenz-

temperatur Tref wie folgt ausgedrückt werden

log(aT) = − C1(T − Tref)
C2 + (T − Tref)

. (2.14)

Dabei bezeichnen C1 und C2 Materialparameter [28], deren Werte aus Experimenten

ermittelt werden [24]. Ein Anwendungsbereich der WLF-Gleichung zwischen TG und

TG + 100 K wird von Williams et al. [28] empfohlen. Für viele amorphe Polymere sind

die Konstanten ähnlich [28]. Bei der Wahl von Tref = TG ergibt sich die „universelle“

WLF-Gleichung, bei der C1 = 17, 44 und C2 = 51, 60 ist [10]. Für Tref = TG + 45 K ist

C1 ≈ 9 und C2 ≈ 100 [28, 21].

Unterhalb von TG kann der Arrhenius-Ansatz verwendet werden

log(aT) =
Ea

R

(
1

T − T0
− 1

Tref − T0

)
. (2.15)

Dabei bezeichnet Ea die Aktivierungsenergie und R die universelle Gaskonstante für

einen temperaturabhängigen Vorgang. [10]

2.3 Dynamisch-Mechanische Analyse

2.3.1 Experimentelle Charakterisierungsmethodik

Die Analysetechnik der Dynamisch-Mechanischen Analyse (DMA) wird auch als er-

zwungene Oszillationsmessung oder Dynamisch-Mechanische Thermoanalyse (DMTA)

bezeichnet [29]. Mithilfe der Dynamisch-Mechanischen Analyse kann der Verlauf der
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mechanischen Eigenschaften unter dynamischer Belastung als Funktion der Temperatur,

der Zeit sowie der Frequenz ermittelt werden [30].

Messprinzip

Mithilfe einer DMA können weg- oder deformationsgesteuerte Versuche sowie kraft-

gesteuerte Versuche durchgeführt werden. Bei einem weggesteuerten Versuch wird

eine sinusförmige Deformation vorgegeben und die resultierende Spannung gemessen,

wohingegen bei einem kraftgesteuerten Versuch eine sinusförmige Spannung in Form

einer dynamischen Kraft vorgegeben wird und die resultierende Verformung gemessen

wird [31].

Ein schematischer Verlauf des Spannungs-Dehnungsverhaltens eines viskoelastischen

Materials bei einer sinusförmigen Eingangsspannung σ mit Spannungsamplitude σA ist

in Abbildung 2.3 dargestellt. Das ermittelte Antwortsignal der Messung kann bezüglich

der Phasenverschiebung δ und der Amplitude ausgewertet werden [30].

Abb. 2.3: Schematischer Verlauf des Spannungs-Dehnungsverhaltens eines viskoelas-
tischen Materials bei einer sinusförmigen Eingangsspannung σ mit Spannungsampli-
tude σA und sinusförmiger Ausgangsdehnung ε mit Dehnungsamplitude εA sowie
Phasenverschiebung δ nach Ehrenstein et al. [30].

Die DMA-Messung liefert Informationen über den komplexen Modul. Die Materialstei-

figkeit einer Probe wird über den komplexen Elastizitätsmodul E∗ ausgedrückt. Dieser

lässt sich über den Quotienten der Spannungsamplitude σA und der Dehnungsamplitu-

de εA berechnen zu

|E∗| = σA
εA
. (2.16)
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Der komplexe Elastizitätsmodul E∗ kann in einen realen und einen imaginären Anteil

zerlegt werden

E∗ =
σA
εA

(cos δ + i sin δ) (2.17)

= E ′ + iE ′′. (2.18)

Der Realteil wird Speichermodul E ′ und der Imaginärteil E ′′ Verlustmodul genannt.

Der Speicher- und Verlustmodul sind werkstoffspezifische dynamisch-elastische Kenn-

größen. [30]

Die Bestimmung dieser Kenngrößen für Kunststoffe ist in DIN EN ISO 6721-1 geregelt

[32]. Die Kenngrößen hängen neben der Vorgeschichte und den Messbedingungen auch

von der Frequenz ab, das heißt es gilt

E ′ = E ′(ω) und E ′′ = E ′′(ω) mit ω = 2πf. (2.19)

Der Speichermodul ist proportional zur maximal elastisch gespeicherten Arbeit wäh-

rend einer Belastungsperiode. Der bei einmaliger schneller Belastung und reversibler

Verformung gemessene E-Modul ist dem gemessenen Wert des Speichermoduls gleich-

zusetzen. Der Verlustmodul ist proportional zur während einer Belastungsperiode im

Material dissipierten Arbeit. [30] Zur Beurteilung der elastischen Eigenschaften kann

der Speichermodul und zur Beurteilung der viskosen Eigenschaften der Verlustmodul

verwendet werden. Der Phasenwinkel δ beschreibt bei einem viskoelastischen Material

die Phasenverschiebung zwischen der dynamischen Spannung und der Verformung.

Der Verlustfaktor tan δ beschreibt das Verhältnis von Speicher- und Verlustmodul

tan δ =
E ′′

E ′
. (2.20)

Er ist ein Maß für die mechanische Dämpfung oder innere Reibung eines viskoelas-

tischen Systems. Je niedriger der Wert desto mehr überwiegt der elastische den nicht-

elastischen Verformungsanteil. [30] Der Verlustfaktor ist unabhängig von Geometrieef-

fekten, da sich die Probenabmessungen durch den Quotient aufheben [29].

Abbildung 2.4 zeigt den schematischen Verlauf einer DMA-Kurve für einen amorphen

Kunststoff. Bei niedrigen Temperaturen befindet sich das Material in einem energie-

elastischen Zustand. In diesem Zustand sind die Moleküle weitestgehend unbeweglich

und steif, so dass sie den schwingend einwirkenden Belastungen nicht folgen kön-
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Abb. 2.4: Schematischer Verlauf typischer DMA-Kurven für den komplexen Modul E∗,
SpeichermodulE ′, VerlustmodulE ′′ und Verlustfaktor tan δ eines amorphen Kunststoffs
nach Ehrenstein et al. [30]. Bei niedrigen Temperaturen befindet sich das Material in
einem energieelastischen Zustandsbereich und gelangt mit höheren Temperaturen und
Erreichen des Glasübergangs in einen entropieelastischen Bereich [30].

nen. Es kommt zu keiner Gestaltänderung von Makromolekülabschnitten, da keine

Mikrobrownsche Bewegung stattfindet. [30] Im Glaszustand sind die rotatorischen und

translatorischen Bewegungen der Molekülketten eingeschränkt [12]. Die Molekülver-

schlaufungen fungieren als feste Vernetzungspunkte [30] und es werden vorwiegend

Schwingungsbewegungen um diese durchgeführt [12].

Bei hohen Temperaturen sind die Molekülabschnitte leicht beweglich und können den

Belastungen folgen. Die Molekülverschlaufungen bleiben nahezu fest, aber können

teilweise gelöst werden oder verrutschen. Bei hohen Temperaturen gelangt das Material

in einen gummi- oder entropieelastischen Zustandsbereich. Den Übergang zwischen

diesen Zuständen bildet der Glasübergang [30], welcher auch Alpha-Übergang Tα

genannt wird [29]. Der Glasübergang hängt bis zu einem bestimmten Wert vom Polyme-

risationsgrad und Molekulargewicht ab und stellt einen Übergang dar, bei dem sich die

physikalischen Eigenschaften für viele Polymere stark ändern [29]. Beim Glasübergang

erfährt der Verlustmodul sein Maximum, wohingegen der Wert des Speichermoduls

fällt. Der Verlustfaktor erreicht sein Maximum im Vergleich zum Verlustmodul erst bei

höheren Temperaturen, da er von Speicher- und Verlustmodul abhängig ist. [30]
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Bestimmung Glasübergang

Mit einer DMA-Messung kann die Glasübergangstemperatur bestimmt werden. Es exis-

tieren verschiedene Auswertemethoden, die für die Bestimmung von TG angewendet

werden können. Verwendet werden können sowohl das Maximum oder der Beginn

der tan δ-Kurve, der Beginn des Speichermodulabfalls als auch das Maximum oder der

Beginn der Verlustmodul-Kurve. [29] Die ermittelten Werte können laut Menard und

Menard [29] beim gleichen Versuch zwischen den Methoden um bis zu 25 K voneinan-

der abweichen. Die Erhöhung der Frequenz verschiebt die Temperatur eines Übergangs

zu höheren Temperaturen [29]. Nach Schwarzl [15] tritt bei realen Bauteilen der Glas-

übergang mit zunehmender Belastungshöhe und -dauer einige Kelvin früher auf, als

die DMA-Messung ergibt. Dies muss bei der Übertragung der Ergebnisse berücksichtigt

werden [15].

Messablauf

Der Messablauf einer DMA-Messung beinhaltet die Wahl der problemspezifischen

Belastung und Einspannvorrichtung, die Probenvorbereitung, das Fixieren der Probe in

der Halterung und die Auswahl der Messparameter. Bei einer DMA-Messung gibt es

geräte- und probenspezifische Einflussgrößen, die in Abbildung 2.5 gelistet sind.

Bei der Probenpräparation muss darauf geachtet werden, dass die Probe planparallel

ist und keine Risse oder sonstige Defekte enthält. Thermische Einflüsse sind bei der

Probenherstellung zu vermeiden. Die Probengeometrie kann die Ergebnisse negativ be-

einflussen, wenn unterschiedliche Spannungen in der Probe vorliegen oder es zu einer

unterschiedlichen Temperierung der Probe aufgrund von Querschnittsunterschieden

kommt. Die aufgebrachte Deformation sollte im linear-elastischen Bereich liegen. Die

Eigenschaften von viskoelastischen Materialien sind von der Frequenz abhängig. Je

höher die Frequenz, desto weniger gut können die Polymerketten der oszillierenden

Kraftanregung folgen, dadurch verhält sich das Material steifer. Chemische Reaktion

und Schmelzen hängen in der Regel nicht von der Frequenz ab, wohingegen der Glas-

übergang mit zunehmender Frequenz zu höheren Temperaturen verschoben wird. [30]

Bei einer DMA-Prüfmaschine können verschiedene Messmodi unterschieden werden.

Der Stress Sweep und Strain Sweep dienen dazu den Deformationsbereich, bei dem sich

das untersuchte Material linear-viskoelastisch verhält, experimentell zu ermitteln [30].

Beim Stress Sweep und Strain Sweep handelt es sich um dynamische Messungen [31] bei
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Einflussfaktoren

Proben- und
Einspanngeometrie

Probenvorbehandlung

Frequenz

Temperaturprogramm

Einspannklemmen

Anzugsmoment

Abb. 2.5: Geräte- und probenspezifische Einflussfaktoren auf die Versuchsdurchführung
einer DMA-Messung nach Ehrenstein et al. [30].

fester Frequenz zur Ermittlung der Moduln in Abhängigkeit von der Deformation [30].

Beim Stress Sweep wird die Kraft schrittweise erhöht und die Deformationsamplitude

gemessen. Die Messung ist isotherm oder mit schrittweiser Erhöhung der Temperatur

möglich. Im Gegensatz zum Stress Sweep wird beim Strain Sweep die Deformationsam-

plitude schrittweise erhöht und die dazugehörige dynamische Kraft gemessen. Beim

Strain Sweep eines Polymers sollte sich im linear-viskoelastischen Bereich immer eine

Gerade ergeben, da die Amplitude linear von der Kraft abhängt. In diesem Bereich ist

der Modul konstant und nicht von der Amplitude abhängig. [31]

Mithilfe einer Multifrequenz-Messsung kann der Einfluss der Frequenz auf die Glas-

übergangstemperatur gemessen werden. Ein Zunahme der Frequenz führt zu einer

Erhöhung von TG. [31]

2.3.2 Aufbau der DMA 242 E Artemis

Erste kommerzielle Instrumente zur Durchführung einer DMA gab es zwischen 1950

und 1960. Um 1970 waren die Messgeräte nach Menard und Menard [29] unabhängig

von Hersteller meist schwierig zu bedienen, langsam und nur begrenzt in der Lage,

Daten zu verarbeiten. Nicht nur der Wettbewerb zwischen Anbietern hat zu benut-

zerfreundlicheren und schnelleren Instrumenten geführt, sondern vor allem auch die

Weiterentwicklung von Computern und Software. [29]
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Die Prüfmaschine DMA 242 E Artemis ist ein dynamisch-mechanischer Analysator

der Firma NETZSCH-Gerätebau GmbH [31], welcher in Abbildung 2.6a abgebildet ist.

Neben dynamischen Messungen stehen auch drei statische Messmodi für Kriechen,

Relaxation und Thermisch-Mechanische Analyse (TMA) zur Verfügung.

Abbildung 2.6b zeigt den Aufbau und das Funktionsprinzip der Prüfanlage. Die Probe

befindet sich, eingelegt oder eingespannt, im Probenhalter. Es stehen für verschiede-

ne Modi wie Biegung, Zug, Kompression oder Scherung geeignete Probenhalter zur

Verfügung. Während der Versuchsdurchführung befindet sich die Probe in einer Ther-

mokammer, die über Heiz- und Kühlelemente sowie ein Thermoelement, welches nahe

der Probe positioniert ist, verfügt. Im oberen Teil der Anlage befindet sich ein Schwing-

erreger und die damit erzeugte Kraft kann über den Fühlstempel auf die Probe als

Belastung übertragen werden. [31]

(a) Prüfmaschine (b) Funktionsprinzip

Abb. 2.6: Aufbau und Funktionsprinzip der Prüfmaschine DMA 242 E Artemis des
Herstellers NETZSCH-Gerätebau GmbH [31].

Der Hersteller NETZSCH-Gerätebau GmbH [31] liefert wichtige technische Parameter

der DMA 242 E Artemis, die in Tabelle 2.1 dargestellt sind. Die Prüfanlage verfügt

über einen Temperaturbereich von −170 °C bis 600 °C und eine Heizrate zwischen

0,01 K min−1 und 20 K min−1. Es können Messung im Frequenzbereich von 0,01 Hz bis

100 Hz und einem Kraftbereich von 24 N durchgeführt werden. Betragsmäßig kann die

Seite 20



2.4 Polymerstrukturschaumstoff

Tab. 2.1: Technische Anlagendaten des Herstellers NETZSCH-Gerätebau GmbH [31] für
die Prüfmaschine DMA 242 E Artemis.

DMA 242 E Artemis

Temperaturbereich −170 °C bis 600 °C
Heizrate 0,01 K min−1 bis 20 K min−1

Frequenzbereich 0,01 Hz bis 100 Hz

Kraftbereich
mit erhöhter Kraft 24 N (max.)
mit erhöhter Auflösung 8 N (max.)

Maximale Verformungsamplitude (dynamisch) ±240 µm

Statische Verformung bis 20 mm

Modulbereich 10−3 MPa bis 106 MPa

Dämpfungsbereich (tan δ) 0, 005 bis 100

Kühlung Flüssig-Stickstoff, Druckluft

dynamische Amplitude bis zu 240 µm und die statische Verformung maximal 20 mm

betragen. Mit der DMA 242 E Artemis können Materialien charakterisiert werden, deren

Module im Bereich von 10−3 MPa bis 106 MPa liegen. Als mögliche Kühlmittel können

Flüssig-Stickstoff und Druckluft verwendet werden. [31]

2.4 Polymerstrukturschaumstoff

2.4.1 Klassifikation zellulärer Festkörper

Fast jedes Material kann geschäumt werden, so dass Zellstrukturen aus Metall, Keramik,

Glas oder Verbundwerkstoffen möglich sind. Die am weitesten verbreitete Schaum-

klasse ist die der Polymerschäume. [33]

Ein zellulärer Festkörper besteht aus einem miteinander verbundenen Netzwerk von

festen Verstrebungen oder Lamellen, die die Kanten und Flächen der Zellen bilden. Es

wird unterschieden zwischen offenzelligen und geschlossenzelligen Strukturen. Bei

offenzelligen Strukturen ist der Feststoff, aus dem der Schaum besteht, nur in den

Zellrändern enthalten, das heißt die Zellen sind mit offenen Flächen verbunden. Bei

geschlossenzelligen Strukturen hingegen sind die Flächen fest und jede Zelle ist von
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ihren Nachbarzellen separiert. Des weiteren existieren Schäume, die in ihrer Struktur

sowohl offene als auch geschlossene Zellen aufweisen.

Bei zellulären Festkörpern ist die relative Dichte

R = ρ∗/ρS, (2.21)

definiert als das Verhältnis der Dichte der zellulären Gesamtstruktur ρ∗ und der Dichte

des Festkörper ρS, aus dem die Zellwände bestehen. [33]

Nach Klempner et al. [7] sind die Dichte und das Verhältnis der Anzahl von offenen zu

geschlossenen Zellen die grundlegenden morphologischen Parameter von Schaumstof-

fen. Unterschiede in den Zellformen und -größen sind dafür verantwortlich, dass bei

Polymerschäumen aus dem gleichen Grundstoff mit der gleichen Dichte und Anzahl

offener Zellen, die Festigkeit und die thermopyhsikalischen Parameter variieren können.

Somit kann die Dichte eines Polymerschaums nicht nur durch Variation der Zellgröße,

sondern auch durch Variation der Dicke der Zellwände gesteuert werden. [7]

Aufgrund des Herstellungsprozesses liegt eine zelluläre Anisotropie vor, die sowohl die

Festigkeit, die thermophysikalischen und dielektrischen Eigenschaften sowie weitere

Eigenschaften des Schaums bestimmt [7].

2.4.2 Kompressionsverhalten von Schäumen

Anhand des kompressiven Spannungs-Dehnungs-Verhaltens kann das Deformations-

verhalten von Schäumen nach Gibson und Ashby [33] in drei Bereiche eingeteilt werden.

Ein schematischer Verlauf der kompressiven Spannungs-Dehnungskurven für einen

elastischen und einen elastisch-plastischen Schaum sind in Abbildung 2.7 dargestellt.

Anhand dieser können die drei charakteristischen Bereiche der linearen Elastizität, des

Kollabierens und der Verdichtung beschrieben werden.

Bei kleinen Dehnungen zeigt sich linear-elastisches Verhalten. Das mechanische Verhal-

ten ist bei geschlossenzelligen Schäumen durch die Dehnung der Zelloberfläche (cell

face stretching) kontrolliert. Dem linear-elastischen Bereich folgt ein horizontales Plateau.

Bei Belastung durch Druck kommt es zum Knicken der Zellwände und infolgedessen

zum Zusammenbruch der Zellen. Im dritten Bereich steigt die Spannung schnell an, da

sich durch das fortschreitende Kollabieren der Zellen gegenüberliegende Zellwände
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(a) Elastischer Schaum unter Kompression (b) Elastisch-Plastischer Schaum unter Kom-
pression

Abb. 2.7: Schematische kompressive Spannungs-Dehnungs-Kurven für Schäume, die
sich in drei charakteristische Bereiche einteilen lässt: lineare Elastizität, Kollabieren
(Plateau) und Verdichtung nach Gibson und Ashby [33].

berühren und somit durch weitere Dehnung der Festkörper komprimiert wird. Dieser

Bereich wird als Verdichtung (densification) bezeichnet.

Bei einem elastischen Schaum ist der Beginn der mechanischen Instabilität, das heißt der

Übergang zwischen linearen elastischem Bereich und Plateau, bei der elastischen Versa-

gensspannung σ∗el erreicht. Die Verformung εD in Prozent, bei der es zur Verdichtung

kommt, kann nach Gibson und Ashby [33] über den Zusammenhang

εD = 1− 1, 4R, (2.22)

mit der relativen Dichte R, bestimmt werden. [33]

Das Verhalten des Schaums wird maßgeblich durch die Struktur beeinflusst. Bei of-

fenzelligen und geschlossenzelligen Schäumen gibt es verschiedene Deformationsme-

chanismen, die in Abbildung 2.8 dargestellt sind. Der Elastizitätsmodul in geschlos-

senzelligen Schäumen ist nach Gibson und Ashby [33] die Summe dreier Beträge. Der

Zellrandbiegung (cell-edge bending), der Kompression des Fluids in den Zellen und die

Membranspannung in den Zelloberflächen. Bei geschlossenzelligen Schaumstoffen ist

das Verhalten davon abhängig, wie viel Material in den Zellecken vorhanden ist, sprich

wie viel Stabilität und Steifigkeit dadurch erzeugt wird.

Im Bereich der linearen Elastizität kommt es infolge der Kompression in geschlossen-

zelligen Schaumstoffen zur Biegung und Ausdehnung von Zellrändern, während sich

die Membranen, die die Zellflächen bilden, ausdehnen. Durch die Ausdehnung erhöht
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(a) Offenzelliger Schaum: Zellwandbiegung
+ axiale Verformung der Zellwand + Fluidströ-
mung zwischen den Zellen

(b) Geschlossenzelliger Schaum: Zellwandbie-
gung + Randkontraktion und Dehnung der
Membran + eingeschlossener Gasdruck

Abb. 2.8: Deformationsmechanismen in (a) offenzelligen und (b) geschlossenzelligen
Schäumen bei Beanspruchung mit Kraft F und Durchbiegung δ nach Gibson und Ashby
[33].

sich der Beitrag der axialen Zellwandsteifigkeit zu den Elastizitätsmoduln. Unter der

Voraussetzung, dass die Membranen nicht reißen, erhöht die Kompression der Zellflüs-

sigkeit die Steifigkeit. Bei der Kompression eines geschlossenzelligen Schaumstoffs im

Vergleich zu einem offenzelligen entsteht eine zusätzliche Rückstellkraft, da auch das

Zellfluid komprimiert wird. Diese Kraft kann nach dem Boyle-Gesetz bestimmt werden.

Eine reine Scherung wiederum bewirkt keine Volumenänderung, so dass der Gasdruck

nicht zum Schermodul beiträgt. [33]

Die Querkontraktionszahl für Schäume mit geschlossenen Zellen ist das Verhältnis

zweier Dehnungen und hängt nach Gibson und Ashby [33] somit nicht von der relativen

Dichte, sondern von der jeweiligen Zellform ab.

2.4.3 Strangschaumextrusionsverfahren

Es existieren verschiedene Schäumprozesse und Verfahren für die Herstellung von

polymeren Strukturschaumstoffen. PET-Schaumkerne werden unter anderem in Strang-

schaumextrusionsverfahren hergestellt. Es handelt sich dabei um einen kontinuierlichen

Extrusionsprozess, bei dem PET-Strukturschaumstoffe aus einem Gemisch aus flüssi-

gem PET und Treibmittel hergestellt werden [34, 6]. Als Treibmittel kann beispielsweise

Cyclopentan zum Einsatz kommen [34]. In einer Düse werden die Stoffe unter hohem

Druck gemischt und dehnen sich anschließend auf das bis zu 50-fache des Volumens aus

[6]. Die Schaumstruktur wird gebildet, wenn die Treibmittel expandieren und der Druck
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an der Extrusionsdüse abnimmt [34]. Nach Santo et al. [34] wird eine hohe Kristallinität

durch eine geringe Abkühlgeschwindigkeit erreicht. Eine schematische Darstellung

des Extrusionsprozesses ist in Abbildung 2.9 zu finden [35]. Mit diesem Verfahren

können PET-Schäume mit Dichten unter 100 kg m−3 hergestellt werden. Der verwendete

Expansionsfaktor bestimmt neben der Dichte auch die Festigkeit des entstehenden

Schaumkernmaterials. [6]

Polymerschäume haben aufgrund des Herstellungsprozesses eine anisotrope Zellstruk-

tur. In Extrusionsrichtung sind die Zellen verlängert. Grund dafür sind die inhomo-

genen Spannungen während des Schäumprozesses, die Gasblasen expandieren in die

Richtungen der minimalen lokalen Spannung. [7] Festigkeit und Steifigkeit sind in

Extrusionsrichtung höher als senkrecht dazu [36].

Beim Strangschaumextrusionsverfahren bilden sich infolge des Schäumprozesses bie-

nenwabenähnliche Strukturen, deren Waben wiederum mit Schaum gefüllt sind [37].

Abb. 2.9: Schematische Darstellung des Extrusionsprozesses zur Herstellung von Struk-
turschaumstoff: Flüssiges Gemisch aus Polymer und Additiven wird am Ende der
Extrudiereinheit durch eine Lochplatte (breaker plate) gefördert, die für die typische
Wabenstruktur sorgt [35].

2.4.4 AIREX® T92

Im Rahmen dieser Arbeit soll der Strukturschaumstoff AIREX® T92 der Firma 3A COM-

POSITES untersucht werden, der in Abbildung 2.10 dargestellt ist. AIREX® T92 ist

ein Hartschaumstoff, der auf PET basiert [38] und somit thermoplastisch ist. Der
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Grundwerkstoff PET hat eine Dichte im Bereich ρ = 138 kg m−3 bis 140 kg m−3 und

die Glasübergangstemperatur von PET liegt bei etwa 70 bis 80 °C [30]. Es handelt sich

bei AIREX® T92 um einen geschlossenzelligen Schaumstoff, welcher laut Herstelleran-

gaben thermisch stabil ist und kein Nachexpandieren oder Ausgasen zeigt [4].

Abb. 2.10: Platte des Strukturschaumstoffs AIREX® T92 der Firma 3A COMPOSITES [39].

AIREX® T92 wird im Strangschaumextrusionsverfahren hergestellt, welches in Unter-

abschnitt 2.4.3 beschrieben ist. Im Anschluss werden die extrudierten, rechteckigen

Schaumstoffblöcke zugeschnitten und zu großen Schaumstoffblöcken geschweißt [35, 6].

In der weiteren Anwendung kann aus den Schaumstoffplatten wiederum die Kerngeo-

metrie für Sandwich-Bauteile herausgeschnitten werden [6].

Der Hersteller liefert die in Tabelle 2.2 gelisteten mechanische Eigenschaften für den

Strukturschaumstoff AIREX® T92 für die Materialien T92.80, T92.100 und T92.130. Der

mittlere Elastizitätsmodul in Druckrichtung und senkrecht zur Extrusionsrichtung liegt

für T92.80 bei 75 MPa, für T92.100 bei 90 MPa und für T92.130 bei 140 MPa. Die Wärme-

leitfähigkeit bei 10 °C variiert zwischen 0,030 W m−1 K−1 (T92.80) und 0,037 W m−1 K−1

(T92.130). [4]

Obwohl es aufgrund des Herstellungsprozesses des Schaumkerns eine ausgeprägte

Vorzugsrichtung in Extrusionsrichtung gibt, werden vom Hersteller im Datenblatt

vorwiegend Materialeigenschaften senkrecht dazu angegeben. Der Schubmodul wird

parallel und quer zur Schweißnaht angegeben.
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Tab. 2.2: Mechanische Eigenschaften für AIREX® T92 der Firma 3A COMPOSITES laut
Datenblatt des Herstellers [4].

Herstellerdaten für AIREX® T92 Einheit Wert T92.80 T92.100 T92.130

Nominaldichte kg m−3 Mittelwert 85 100 135

kg m−3 typischer Bereich 80− 90 95− 105 127− 143

Druckfestigkeit senkrecht MPa Mittelwert 1, 3 1, 75 2, 4

E-Modul (Druck)
senkrecht MPa Mittelwert 75 90 140

MPa Minimum 60 65 110

Zugfestigkeit in Plattenebene MPa Mittelwert 1, 9 2, 3 2, 6

E-Modul (Zug)
in Plattenebene MPa Mittelwert 90 110 175

MPa Minimum 80 90 130

G-Modul
parallel zur Schweissnaht MPa Mittelwert 22 26 34

quer zur Schweissnaht MPa Mittelwert 19, 5 23 30

Wärmeleitfähigkeit
bei 10 °C W m−1 K−1 Mittelwert 0, 030 0, 034 0, 037
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3 Stand der Forschung zum

thermomechanischen Verhalten von

PET-Strukturschaumstoffen

3.1 Überblick

Aufgrund der Rezyklierbarkeit und der sehr guten mechanischen Eigenschaften von

PET-Schäumen rücken diese vermehrt in den Fokus der Anwendung in Sandwich-

Bauteilen. Dadurch gibt es in jüngster Zeit vermehrt Arbeiten zur experimentellen

Charakterisierung und Modellierung von polymeren Strukturschaumstoffen. Neben

Schäumen aus PET ist auch der Einsatz von Schäumen auf Basis von Polyurethan (PUR)

verbreitet.

Garrido et al. [40] und Mazzuca et al. [41] untersuchen die Auswirkungen erhöhter Tem-

peratur auf die Scher- und Kompressionseigenschaften von PET- und PUR-Schäumen.

Dafür werden Iosipescu-Tests, diagonale Zug-Scherversuche (engl. diagonal tension shear

test, DTS), Kompressionsversuche und DMA-Versuche im Zweipunkt-Biege-Modus

durchgeführt. Das Kompressionsverhalten von PET-Schäumen wird von Rezaei et al.

[42] und von Seuffert [6] bei verschiedenen Temperaturen über uniaxiale Kompressi-

onsversuche charakterisiert. Seuffert [6] führt zudem hydrostatische Tests durch.

DMA-Versuche im Kompressionsmodus werden von Santo et al. [34] an zwei PET-

Schaumstoffen unterschiedlicher Dichte und von Denay et al. [43] an PUR-Schaumstoff

durchgeführt.

Eine dynamische Differenzkalorimetrie (engl. differential scanning calorimetry, DSC) wird

von Garrido et al. [40] und Santo et al. [34] durchgeführt sowie eine thermogravimetri-
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sche Analyse (TGA) von Mazzuca et al. [41], um Glasübergangs- und Zersetzungspro-

zesse zu bewerten.

Bei den Versuchen von Fathi [35], Mazzuca et al. [41] und Seuffert [6] kommen PET-

Schäume der AIREX® T92-Serie zum Einsatz. Fathi [35] untersucht die Morphologie der

Zellstruktur für die PET-Schäume AIREX® T92.80, T92.100, T92.130 und T92.200.

Im Folgenden werden die untersuchten Materialien, der Aufbau der experimentellen

Untersuchungen sowie deren Ergebnisse vorgestellt.

3.2 Morphologie der Zellstruktur

Fathi [35] führt eine morphologische Analyse an AIREX® T92.80, T92.100, T92.130

und T92.200 durch. Dabei verwendet Fathi [35] Lichtmikroskopie zur Ermittlung der

Zellform, Rasterelektronenmikroskopie zur Bestimmung der Zellgrößenverteilung und

Mirko-Computertomographie zur Analyse der Zelldeformation.

Die Schaumstoffplatten der unterschiedlichen Dichten zeigen Unterschiede bei den

Abmessungen der einzelnen Schaumstoffblöcke, die zu einer großen Platte verschweißt

sind. Der Einheitsblock des Schaums T92.80 ist 655 mm x 56 mm groß. Beim T92.100 hat

der Einheitsblock die Abmaße 880 mm x 56 mm und der T92.130 ist widerum 813 mm x

45 mm groß. Nach Fathi [35] kann der Hersteller keine Informationen darüber geben,

was die Ursache für die unterschiedlich großen extrudierten Blöcke ist.

Aufgrund des Herstellungsprozesses weisen die Schäume der AIREX® T92-Serie hexa-

gonale Schaumstränge auf. Es werden zwei Zellregionen unterschieden. Die lokale

Schaumdichte der Wabenzellen, das heißt der hexagonalen Strangbereiche, ist höher

als die lokale Schaumdichte innerhalb der Wabenzellen, genannt Strangvolumenberei-

che. Die Grenzflächenbereiche der hexagonalen Schaumstoffstränge (Wabenzellwände)

weisen eine höhere Dichte auf als die Strangvolumenbereiche. Die höchste Dichte be-

findet sich an der Stelle der Schweißnaht, die aufgrund des Zusammenfügens der

Schaumblöcke und infolge des Aufschmelzen des Schaums an dieser Stelle vorhanden

ist.

Neben dem Dichteunterschied zeigt Fathi [35], dass sich die Strangrandbereiche (strand

border) und Strangvolumenbereiche (strand bulk) auch in ihrer Schaumzellenform und

der Schaummorphologie unterscheiden. In Abbildung 3.1 ist ein Schaum der AIREX®

T92-Serie mit den charakteristischen Abmessungen einer hexagonalen Wabe dargestellt.
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3.2 Morphologie der Zellstruktur

Fathi [35] ermittelt mit Hilfe von µ-CT-Daten die in Tabelle 3.1 dargestellten Werte für

die Länge L, die Breite W und die Dicke der Randzone t einer Wabe. Die Abmessungen

der hexagonalen Stränge variieren je nach Dichte leicht. Die Wandstärke bei T92.100 ist

dicker als bei T92.80 und T92.130. Gründe für die variierenden Abmessungen liegen

laut Fathi [35] bei den Prozessparametern, die vom Hersteller nicht offengelegt werden.

Abb. 3.1: Charakteristische Län-
genabmessungen eines hexago-
nalen Schaumbereichs mit Län-
ge L, Breite W und Wanddicke
t.

L in mm W in mm t in µm

T92.80 10, 33± 0, 07 8, 02± 0, 11 600± 64

T92.100 10, 65± 0, 32 6, 91± 0, 36 721± 117

T92.130 8, 36± 0, 31 6, 44± 0, 49 588± 58

Tab. 3.1: Charakteristische Längenabmessun-
gen der hexagonalen Stränge in PET-Schaum
AIREX® T92, bestimmt durch µ-CT-Daten und
Nachbearbeitungsschritte von Fathi [35].

Abbildung 3.2 zeigt eine lichtmikroskopische Aufnahme von AIREX® T92.100 und

die zwei unterschiedlichen Zelltypen. Die Strangrandzellen (rot) sind länglich und

abgeflacht und in Extrusionsrichtung orientiert, wohingegen die Strangvolumenzellen

(grau) regelmäßiger sind und ein kleineres Seitenverhältnis haben.

In Abbildung 3.3 und Abbildung 3.4 sind die Ergebnisse der morphologischen Untersu-

chung durch die Verteilung der Hauptzellendurchmesser und der Zellseitenverhältnisse

Abb. 3.2: Lichtmikroskopische Aufnahme von AIREX® T92.100 von oben und seitlich.
Zwei unterschiedliche Zellregionen: Strangvolumenzellen (strand bulk cells) in grau und
Strangrandzellen (strand border cells) in rot eingefärbt [35].
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dargestellt. In den Balkendiagrammen ist jeweils die Verteilung für die Strangrandzellen

(dunkelgrau) und Strangvolumenzellen (orange) für die vier verschiedenen Dichten

aufgetragen, basierend auf dem Flächenanteil der Zellen.

Abb. 3.3: Verteilung der Hauptzellendurchmesser in den Strangrandzellen (strand border
cells) in dunkelgrau und Strangvolumenzellen (strand bulk cells) in orange für die vier
PET-Schäume AIREX® T92.80, T92.100, T92.130 und T92.200 [35].

Abbildung 3.3 zeigt, dass die Schaumstoffe T92.80, T92.100 und T92.130 eine sehr

breite Größenverteilung der Strangrandzellen aufweisen. Es existieren in allen drei Pro-

ben Randzellen mit einem Hauptdurchmesser von 1 mm bis 2 mm. Beim untersuchten

Schaum T92.130 ist die Größenverteilung der Randzellen stärker zu größeren Zellen ver-

schoben und es gibt einen Spitzenwert bei ca. 1,2 mm. Bei T92.130 haben mehr als 50 %

der Randzellen einen Durchmesser zwischen 1,1 mm und 1,3 mm. Die beiden Schäume

mit niedrigerer Dichte T92.80 und T92.100 haben Spitzenwerte im Bereich um 0,5 mm.

Die Strangvolumenzellen sind im Verhältnis dazu im Allgemeinen kleiner und haben ei-

ne einheitlichere Größe. Nach Fathi [35] ist der Unterschied zwischen den Verteilungen
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der Strangrand- und der Strangvolumenzellen bei den Proben mit geringerer Dichte

deutlicher, was auf größere Zellen in den Strangrandzonen hinweist.

Aus Abbildung 3.4 folgt für die Schaumstoffe T92.80, T92.100 und T92.130 ein durch-

schnittliches Seitenverhältnis der Strangvolumenzellen von 1, 5 mit jeweils ca. 60 %

Flächenanteil. In den Strangrandzellen liegt der Mittelwert des Seitenverhältnisses

ebenfalls bei 1, 5 für alle vier Dichten. [35]

Abb. 3.4: Verteilung der Zellseitenverhältnisse in den Strangrandzellen (strand border
cells) in dunkelgrau und Strangvolumenzellen (strand bulk cells) in orange für die vier
PET-Schäume AIREX® T92.80, T92.100, T92.130 und T92.200 [35].

3.3 Kompressions- und Scherversuche

Garrido et al. [40] führen eine experimentelle Charakterisierung des Scherverhaltens

an zwei Polymerschäumen auf Basis von PET und PUR durch, die üblicherweise im

Sandwichbau eingesetzt werden.
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Die durchgeführten pyhsikalischen Charakterisierungstests wie DMA und DSC wer-

den verwendet, um die Glasübergangs- und Zersetzungsprozesse zu bewerten. Zur

Bestimmung der Schereigenschaften im Temperaturbereich von 20 °C bis 120 °C werden

Tests mit der Iosipescu-Methode in Kombination mit einer Wärmekammer gemacht.

Garrido et al. [40] führen DMA Untersuchungen bei PET-Schaum (Hersteller: Gurit,

kommerzielle Bezeichnung: G-PET 90) mit einer Dichte ρ = 94 kg m−3 durch. Die

DMA-Messungen werden auf einer TA Instruments Q800 im Zweipunkt-Biege-Modus

ausgeführt. Die verwendeten Probekörper haben eine Dicke von 4 mm, eine Breite von

12 mm und werden aufgrund des Prüfmodus in einer Länge von 20 mm belastet. Die

Messungen werden im Temperaturbereich von −50 °C bis 200 °C mit einer Heizrate von

1 K min−1 durchgeführt und die dynamische Kraft mit 1 Hz aufgebracht.

Die Ergebnisse der DMA-Messung von Garrido et al. [40] sind in Abbildung 3.5

dargestellt. Die Messung wird an 3 Proben durchgeführt. Daraus resultiert für die

Glasübergangstemperatur für die angewendete Auswertemethode jeweils der Durch-

schnitt und die Standardabweichung. Bei Berücksichtigung des Speichermoduls ergibt

sich aus der Messung eine Glasübergangstemperatur TG von 64,93 ± 0,92 °C. Wird

hingegen der Peak des Verlustmoduls E ′′ ausgewertet, liegt TG bei 79,17± 1,21 °C und

beim Peak von tan δ ergibt sich TG zu 87,34 ± 0,73 °C. [40] Die Differenz des ermittel-

ten Glasübergangs zwischen den unterschiedlichen Auswertemethoden stimmt mit

der Aussage von Menard und Menard [29] aus Abschnitt 2.3.1 überein, nachdem die

ermittelten Werte um bis zu 25 K auseinander liegen können.

Nach Garrido et al. [40] gibt die DMA-Kurve in Abbildung 3.5 das typische Verhalten

von Polymermaterialien und Schäumen bei Temperaturen oberhalb des Glasübergangs

wieder. Die Speichermodulkurve zeigt einen sigmoidalen Abfall, wohingegen die Kur-

ven des Verlustmoduls und des Verlustfaktors Spitzenwerte (Peaks) aufweisen. Ein

Vergleich zwischen dem untersuchten PUR-Schaum und dem PET-Schaum zeigt, dass

der Abfall des Speichermoduls beim PET-Schaum deutlich steiler und der Peak der

Verlustmodulkurve spitzer ist, das heißt der Glasübergang erfolgt laut Garrido et al.

[40] beim PET-Schaum in einem kürzeren Temperaturbereich.

Mit der DSC-Untersuchung wird die beginnende Zersetzungstemperatur bestimmt.

Es handelt sich dabei um diejenige Temperatur, bei der fünf Prozent der Probenmasse

verloren sind. Die beginnende Zersetzungstemperatur Td,i liegt für den PET-Schaum

bei 326 °C.
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Abb. 3.5: Ergebnis der DMA-Messung von Garrido et al. [40] an PET-Schaum mit
Dichte ρ = 94 kg m−3 im Zweipunkt-Biege-Modus an Probekörpern mit einer Dicke
von 4 mm und Breite von 12 mm, die in einer Länge von 20 mm belastet sind, auf einer
TA Instruments Q800 im Temperaturbereich von −50 °C bis 200 °C mit einer Heizrate
von 1 K min−1 und bei einer Frequenz von 1 Hz.

Zur Bestimmung der Schereigenschaften über einen großen Temperaturbereich führen

Garrido et al. [40] zusätzlich Tests mit der Iosipescu-Methode durch. Hierbei kann

gemessen werden, dass der Schubmodul bei 20 °C 18,93± 1,62 MPa beträgt. Bei 60 °C

sinkt der Schubmodul im Vergleich zur Messung bei 20 °C auf 66 % ab und bei 80 °C auf

24 % und beträgt damit nur noch 4,46± 0,63 MPa.

Mazzuca et al. [41] untersuchen das mechanische Verhalten bei Scherung und Kom-

pression von PET-Schaum. Im Temperaturbereich von 20 °C bis 100 °C werden die

Schereigenschaften gemessen und im Temperaturbereich von 20 °C bis 190 °C die Kom-

pressionseigenschaften. Zur Charakterisierung werden DTS-Versuche und Kompres-

sionsversuche an AIREX® T92.100 mit einer Dichte von ρ = 99 kg m−3 durchgeführt.

Laut Mazzuca et al. [41] besteht der Vorteil des DSC-Tests darin, dass große Probenab-

messungen verwendet werden können und somit ein repräsentatives Verhalten des

Schaumkerns gemessen werden kann. Mithilfe einer thermogravimetrischen Analyse

(TGA) wird die Zersetzungstemperatur des PET-Schaums TD = 425 °C ermittelt.

Beim Scherversuch werden Probekörper mit der Abmessung 120 mm x 120 mm x 119 mm

verwendet und Messungen bei 20 °C, 40 °C, 60 °C und 100 °C durchgeführt. Die Ergeb-

nisse des Scherversuchs von Mazzuca et al. [41] sind in Abbildung 3.6a dargestellt.
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Tab. 3.2: Schub- und Kompressionseigenschaften des PET-Schaums AIREX® T92.100 als
Funktion der Temperatur (Mittelwert ± Standardabweichung), gemessen von Mazzuca
et al. [41].

T in °C G in MPa G/G20 Ec in MPa Ec/Ec20

20 31, 97± 0, 65 1, 00 103, 10± 5, 41 1, 00

40 30, 33± 0, 14 0, 94 101, 26± 2, 88 0, 98

60 14, 17± 0, 30 0, 48 65, 18± 2, 74 0, 63

100 2, 6 ± 0, 02 0, 07 7, 33± 0, 07 0, 07

140 7, 13± 0, 18 0, 07

190 6, 13± 0, 18 0, 06

Der PET-Schaum zeigt anfänglich ein quasi-linear elastisches Verhalten, auf das ein

nichtlineares Verhalten folgt. Es kommt zu einer zunehmenden Steifigkeitsdegradation

bis das Material versagt. Aufgrund der Zunahme der viskosen Effekte nimmt die Ver-

formungsfähigkeit bis zur Glasübergangstemperatur zu. In den Scherversuchen wird

in Abhängigkeit der Temperatur der Schubmodul gemessen. Die Ergebnisse sind in

Tabelle 3.2 dargestellt. Der gemessene Schubmodul bei 20 °C beträgt 31,97± 0,65 MPa.

Mit steigender Temperatur reduziert sich der Schubmodul. Bei 40 °C beträgt der Schub-

modul 30,33± 0,14 MPa und bei 60 °C noch 48 % im Verhältnis zum gemessenen Wert

bei 20 °C. Bei der Messung bei 100 °C tritt frühzeitig Versagen auf und der gemessene

Schubmodul liegt bei 2,6± 0,02 MPa, was einer Reduktion auf 7 % entspricht.

Beim Kompressionsversuch werden Probekörper mit der Abmessung 120 mm x 120 mm

x 120 mm verwendet und sechs Temperaturen untersucht: 20 °C, 40 °C, 60 °C, 100 °C,

140 °C und 190 °C. Die Ergebnisse des Kompressionsversuchs sind in Abbildung 3.6b

dargestellt. Das Druckverhalten des Polymerschaums bei Temperaturen über 20 °C kann,

analog zu Gibson und Ashby [33] in Unterabschnitt 2.4.2, in drei Bereiche eingeteilt

werden. Bei geringen Dehnungen wird quasi-linear elastisches Verhalten beobachtet,

gefolgt von einem Plateau und einem Bereich der Verdichtung. In der letzten Phase

der Verdichtung kommt es zu einem schnellen Anstieg der Druckspannung, wenn

sich die Zellwände nach dem Kollabieren berühren. Der Elastizitätsmodul bei 20 °C

beträgt Ec = 103,10 ± 5,41 MPa, bei 60 °C Ec = 65,18 ± 2,74 MPa und bei 140 °C

Ec = 7,13± 0,18 MPa. Dies entspricht einer prozentualen Abnahme von 37 % bei 60 °C

und 93 % bei 140 °C im Vergleich zu 20 °C.
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(a) Scherversuch im Temperaturbereich 20 °C bis 100 °C mit Probekörperabmessungen 120 mm x
120 mm x 119 mm [41].

(b) Kompressionsversuch im Temperaturbereich 20 °C bis 190 °C mit Probekörperabmessungen
120 mm x 120 mm x 120 mm [41].

Abb. 3.6: Ergebnisse der Scher- und Kompressionsversuche von Mazzuca et al. [41] an
AIREX® T92.100 mit ρ = 99 kg m−3.
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Mazzuca et al. [41] stellen fest, dass analog zu den Scherversuchen bei den Kompressi-

onsversuchen die Nichtlinearität des Materialverhaltens mit zunehmender Temperatur

zunimmt. Die Ergebnisse des Kompressionsversuchs in Abbildung 3.6b zeigen einen

starken Lastabfall bei Raumtemperatur, welcher laut Mazzuca et al. [41] auf stark lo-

kalisierte Zellverformungen hinweist. Bei höheren Temperaturen sind die Lastabfälle

weicher, was ein Hinweis dafür sein könnte, dass die Proben gleichmäßiger verformt

wurden. Des Weiteren findet die Verdichtung bei steigender Temperatur bei geringeren

Dehnungen statt, somit kommt es zu einem früheren Kollaps der Zellen aufgrund der

Erweichung des Polymers. [41]

Mazzuca et al. [41] schlussfolgern, auch unter Berücksichtigung der Ergebnisse von

Garrido et al. [40], dass die Schereigenschaften von der Temperaturerhöhung nur mar-

ginal weniger beeinflusst sind als die Druckeigenschaften. Sowohl die Festigkeit als

auch der Modul nehmen fast linear mit der Temperatur ab [41].

Garrido et al. [40] und Mazzuca et al. [41] beschreiben die Degradation der mechani-

schen Eigenschaften über analytische Modelle und bewerten diese im Hinblick auf die

Abweichung zu den Versuchsdaten.

Rezaei et al. [42] untersuchen die Auswirkung erhöhter Temperaturen auf die mechani-

schen Eigenschaften und Versagensarten von Sandwichbauteilen mit glasfaserverstärk-

ten Deckplatten (GFRP) und PET-Schaumkern. Der verwendete Strukturschaumstoff

aus PET heißt Divinycell P100, hat eine Dichte von ρ = 110 kg m−3 und wurde von

DIAB produziert. Der Kompressionsmodul und die Festigkeit des Kerns werden mit-

hilfe flacher, außerhalb der Ebene liegender Kompressionstests an Sandwichproben

gemessen.

Bei den von Rezaei et al. [42] durchgeführten Kompressionsversuchen nehmen so-

wohl der Kompressionsmodul als auch die Festigkeit des Schaumkerns mit steigender

Temperatur nichtlinear ab. Insbesondere nach 75 °C, also bei Annäherung an die Glas-

übergangstemperatur im Bereich 87 °C bis 90 °C, ist der Abbau erheblich. Bei 100 °C

beträgt der Kompressionsmodul ca. 20 % im Vergleich zum Wert bei 25 °C.

Des Weiteren wird der Schubmodul und die Schubfestigkeit in einem Vierpunkt-

Biegeversuch untersucht. Bei 100 °C ist der Schubmodul um ca. 87 % reduziert im

Vergleich zum Wert bei 25 °C.

Seuffert [6] führt Charakterisierungsversuche an AIREX® T92 (T92.80, T92.100 und

T92.130) unter RTM-spezifischen Belastungen durch. Zur Abbildung des unter Druck-
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belastung anisotropen Verhaltens wird ein hydrostatischer Versuchsaufbau verwendet

und zudem werden uniaxiale Kompressionsversuche durchgeführt.

Beim Hydrostatischen Test werden Probekörper mit einer Größe von 45 mm x 45 mm x

45 mm bei drei verschiedenen Temperaturen (50 °C, 75 °C und 100 °C) untersucht. Die

Ergebnisse der hydrostatischen Tests von Seuffert [6] an AIREX® T92.80, T92.100 und

T92.130 bei 50 °C, 75 °C und 100 °C sind in Abbildung 3.7 dargestellt.

Abb. 3.7: Ergebnis der hydrostatischen Tests für AIREX® T92.80, T92.100 und T92.130
bei den Temperaturen 50 °C, 75 °C und 100 °C von Seuffert [6]. Der Schaum zeigt das
typische Kompressionsverhalten mit seinen drei Stufen: lineare Elastizität, Kollabieren
und Verdichtung. [6]
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Seuffert [6] kann das typische Schaumkompressionsverhalten mit seinen drei Stufen aus

Unterabschnitt 2.4.2 zeigen. Im linear-elastischen Bereich zeigt sich ein steiler Druck-

anstieg, gefolgt vom einem Plateau im elastisch-plastischen Bereich. Der anschließend

steile Druckanstieg folgt aus der Schaumstoffverdichtung. Das mechanische Verhalten

ist sowohl von der Dichte als auch der Temperatur abhängig. Die mechanischen Ei-

genschaften nehmen sowohl für höhere Temperaturen, als auch für niedrigere Dichten

ab.

Zudem werden einachsige Druckversuche in Extrusionsrichtung der drei Schäume bei

vier verschiedenen Temperaturen (20 °C, 50 °C, 75 °C und 100 °C) durchgeführt. Die

Ergebnisse des einachsigen Druckversuchs sind in Abbildung 3.8 dargestellt. Analog

zu den hydrostatischen Versuchen kann hier die Abhängigkeit der Schaumdichte und

Temperatur auf die Steifigkeit und Festigkeit gezeigt werden. Zwischen den Messergeb-

nissen bei 75 °C und 100 °C gibt es einen starken Abfall der Druckfestigkeit, der auf den

Glasübergang zwischen diesen Temperaturen zurückzuführen ist.

Ausgehend von den zwei Versuchsaufbauten werden Parameter für ein transversal-

isotropes linear-elastisches Materialmodell ermittelt. Die gemessenen und berechneten

Elastizitätsmoduln und Schubmoduln in Extrusionsrichtung (E‖, G‖) und quer dazu

(E⊥, G⊥) sind in Tabelle 3.3 für die drei verschiedenen Temperaturen 50 °C, 75 °C und

100 °C dargestellt.

Tab. 3.3: Elastizitätsmodul E‖ gemessen über uniaxiale Tests und Elastizitätsmodul E⊥,
Schubmoduln G‖ und G⊥ berechnet von Seuffert [6] für PET-Schaum AIREX® T92 bei
drei verschiedenen Dichten und drei Temperaturen [6].

T in °C Bezeichnung E‖ in MPa E⊥ in MPa G‖ in MPa G⊥ in MPa

T92.80 28, 7 5, 68 10, 79 2, 13

50 T92.100 34, 3 9, 48 12, 89 3, 56

T92.130 44, 0 16, 79 16, 54 6, 31

T92.80 19, 5 2, 57 7, 33 0, 97

75 T92.100 25, 1 6, 25 9, 44 2, 35

T92.130 34, 2 11, 14 12, 86 4, 19

T92.80 5, 9 1, 35 3, 84 0, 51

100 T92.100 7, 4 2, 13 4, 17 0, 80

T92.130 9, 1 2, 33 3, 42 0, 88
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Abb. 3.8: Ergebnis der uniaxialen Kompressionsversuche für AIREX® T92.80, T92.100
und T92.130 bei den Temperaturen 20 °C, 50 °C, 75 °C und 100 °C von Seuffert [6]. Die
mechanischen Eigenschaften nehmen sowohl für höhere Temperaturen, als auch für
niedrige Dichten ab [6].
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Das Modell liefert bis zu einer volumetrischen Dehnung von etwa 5 % eine gute Über-

einstimmung mit dem im hydrostatischen Test ermittelten Druckverlauf. Aufgrund des

stark nichtlinearen Verhaltens des Schaumkerns bei höheren Dehnungen divergieren

die Kurven bei Dehnungen über 5 %. [6]

3.4 DMA im Kompressionsmodus

Santo et al. [34] führen Untersuchungen zum Formgedächtnis-Verhalten von PET-

Schaumstoffen durch. Es werden zwei verschiedene PET-Schaumplatten mit einer

Dichte von 65 kg m−3 („niedrige“ Dichte) und 110 kg m−3 („hohe“ Dichte) für die expe-

rimentelle Charakterisierung verwendet. Hergestellt wurden die Schaumplatten von

Point Plastic S.r.L. aus dem PET-Grundwerkstoff Polyclear ® Refresh PET 1101 von

Invista.

Es wird eine DSC-Messung für den Schaum mit „hoher“ Dichte im Temperaturbereich

von 25 °C bis 300 °C mit einer Heizrate von 10 K min−1 unter Stickstoffzufluss durchge-

führt. Das Ergebnis der DSC-Messung zeigt Abbildung 3.9. Die DSC-Messung liefert

für den Schaum mit „hoher“ Dichte TG = 73,09 °C. Bei 250,18 °C wird die Schmelztem-

peratur des PET-Schaums erreicht. Zwischen 25 °C und 30 °C gibt es einen exothermen

Peak, der von Santo et al. [34] nicht weiter beschrieben wird.

Abb. 3.9: Ergebnis der DSC-Messung von Santo et al. [34] an PET-Schaum mit „hoher“
Dichte ρ = 110 kg m−3 an Perkin Elmer DSC6 der Firma Waltham liefert TG = 73,09 °C
und Tm = 250,18 °C.
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Es werden DMA-Tests im Kompressionsmodus an einer DMA 242C-Prüfmaschine von

NETZSCH durchgeführt. Die Proben haben die Abmessungen 10 mm x 10 mm x 5 mm

und sind quer zur Extrusionsrichtung orientiert. Die Versuche werden im Tempera-

turbereich von 25 °C bis 170 °C, bei einer Frequenz von 1 Hz und einer Heizrate von

5 K min−1 durchgeführt. Die Auswertung der DMA-Messung liefert bei Auswertung des

Maximums des Verlustfaktors TG = 84 °C für den Schaum mit „geringer“ Dichte und

TG = 89 °C für den Schaum mit „hoher“ Dichte. Abbildung 3.10 zeigt die Ergebnisse der

DMA-Untersuchung. Im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 60 °C steigt der Spei-

chermodul mit zunehmender Temperatur an. Santo et al. [34] führen dieses Verhalten

auf den Zusammenbruch der Probe unter Belastung während der Erwärmung zurück.

Der Speichermodul zeigt einen plötzlichen Abfall nach der Glasübergangstemperatur.

Bei 30 °C beträgt der Speichermodul 3,7 MPa beim Schaum mit „niedriger“ Dichte und

6,5 MPa beim Schaum mit „hoher“ Dichte. Der Unterschied zwischen den beiden Dich-

ten zeigt sich im glasartigen Zustand, wohingegen im gummiartigen Zustand, das heißt

im Bereich über 150 °C, beide Schäume sich nahezu gleich verhalten.

Santo et al. [34] führen zudem zyklische Kompressionstests durch, wobei nach dem

ersten Zyklus die mechanischen Eigenschaften um etwa 50 % reduziert sind.

Denay et al. [43] führen DMA-Versuche an einem duroplastischen PUR-Schaum mit

einer Dichte von 130 kg m−3 durch. Kubische Probekörper mit einer Seitenlänge von

6 mm werden in einer DMA 242C von NETZSCH im Temperaturbereich von −170 °C bis

150 °C mit einer Heizrate von 2 K min−1 und bei einer Frequenz von 1 Hz untersucht. In

einem weiteren Experiment wird der Größeneffekt der Probekörper untersucht und ein

repräsentatives Volumen ermittelt.

Bei der von Denay et al. [43] durchgeführten DMA-Untersuchung werden verschiedene

Übergänge gemessen. Der schematische Verlauf des Speichermoduls, des Verlustmoduls

und des Verlustfaktors ist in Abbildung 3.11 dargestellt. Ein erster Übergang bei−100 °C

wird von Denay et al. [43] auf den Phasenübergang des in den Zellen enthaltenen Gases

zurückgeführt. Zwischen 20 °C und 90 °C gibt es einen Anstieg des Speichermoduls um

10 MPa. Der Glasübergang findet bei etwa 120 °C statt. Denay et al. [43] überprüfen das

gemessene Verhalten an einem anderen DMA-Analysegerät und beobachten ebenfalls

einen Anstieg des Speichermoduls in der Größenordnung 10 MPa bis 15 MPa. Zusätz-

lich werden Ausdehnungstests durchgeführt und die thermische Belastung mithilfe des

Wärmeausdehnungskoeffizienten abgeschätzt. Hiermit können Denay et al. [43] aus-

schließen, dass der Anstieg des Speichermoduls auf die Ausdehnung des PUR-Schaums
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(a) Schaum mit „niedriger“ Dichte: Anstieg des Speichermoduls im Temperaturbereich zwischen
25 °C und 60 °C um ca. 8% anschließend Steifigkeitsabfall bis 170 °C, Messung liefert TG = 84 °C.

(b) Schaum mit „hoher“ Dichte: Anstieg des Speichermoduls im Temperaturbereich zwi-
schen 25 °C und 70 °C um ca. 30%, anschließend Steifigkeitsabfall bis 170 °C, Messung liefert
TG = 89 °C.

Abb. 3.10: Ergebnis der DMA-Messung von Santo et al. [34] an PET-Schaum mit
(a) „niedriger Dichte“ ρ = 65 kg m−3 und (b) „hoher“ Dichte ρ = 110 kg m−3 an
Probekörper mit Abmessungen 10 mm x 10 mm x 5 mm im Kompressionsmodus an
NETZSCH DMA 242C-Prüfmaschine im Temperaturbereich von 25 °C bis 170 °C mit
einer Heizrate von 5 K min−1 und bei einer Frequenz von 1 Hz.
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Abb. 3.11: Ergebnis der DMA-Messung von Denay et al. [43] an duroplastischem PUR-
Schaum mit ρ = 130 kg m−3 an kubischen Probekörper mit einer Seitenlänge von 6 mm
im Kompressionsmodus an Netzsch DMA 242C-Prüfmaschine im Temperaturbereich
von −170 °C bis 150 °C mit einer Heizrate von 2 K min−1 und bei einer Frequenz von
1 Hz (Grafik schematisch nachgestellt nach Denay et al. [43]).

zurückzuführen ist. Die Ursache des Phänomens kann nicht erklärt werden. Denay

et al. [43] schlussfolgern, dass es sich hierbei um einen Struktureffekt des Schaums

handelt, das bedeutet dass es zu einer morphologischen Veränderung, dem Verlust

von Weichmachern, der Rekombination von Bindungen mit niedriger Energie oder

ähnlichem kommt.

Ausgehend von den DMA-Ergebnissen ist das Verhalten des Schaums bei niedrigen

Temperaturen nach Santo et al. [34] nur bedingt über viskoelastische Phänomene zu

erklären, sodass es schwierig ist das Langzeitverhalten bei niedrigen Temperaturen

über die Anwendung des ZTV-Prinzips vorherzusagen.

In einem weiteren Experiment wird der Größeneffekt untersucht und ein repräsentatives

Volumen bei einer Seitenlänge zwischen 8 mm und 12 mm ermittelt. Das minimale

repräsentative Volumen ist größer als das Volumen der Proben im DMA-Versuch.
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3.5 Forschungslücke

Die Literaturrecherche zeigt, dass es bereits einige Arbeiten gibt, die das thermovisko-

elastische Verhalten von Strukturschaumstoffen untersucht haben. In den vorhandenen

Arbeiten wird deutlich, wie wichtig die Bestimmung geeigneter Materialparameter für

die Abbildung des thermomechanischen Verhalten des Schaumkerns ist.

Fathi [35] zeigt in seiner Arbeit, dass die prozessbedingte Zellmorphologie starke Aus-

wirkungen auf die Anisotropie und das mechanische Verhalten von Strangschaumstof-

fen hat. Die Schäume der AIREX® T92-Serie weisen unterschiedlich große hexagonale

Stränge auf und unterscheiden sich in der Wandstärke des Strangrandbereichs.

Garrido et al. [40] und Mazzuca et al. [41] untersuchen die Auswirkungen erhöhter Tem-

peratur auf die Scher- und Kompressionseigenschaften von PET- und PUR-Schäumen,

dabei wird deutlich, dass es eine starke Degradation der Steifigkeit und Festigkeit

mit zunehmender Temperatur gibt. Rezaei et al. [42] und Seuffert [6] zeigen in den

Kompressionsversuchen ebenfalls, das mit Überschreiten der Glasübergangstemperatur

die mechanischen Eigenschaften abnehmen. Die größten Einflüsse auf das Materialver-

halten haben demnach die Temperatur und die Dichte des Strukturschaumstoffs.

Die DMA-Versuche im Kompressionsmodus von Santo et al. [34] an PET-Schaum und

von Denay et al. [43] an PUR-Schaum zeigen im Bereich unterhalb der Glasübergang-

stemperatur einen Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur, wohinge-

gen bei Garrido et al. [40] bei der Messung an PET-Schaum im Zweipunkt-Biege-Modus

im gemessenen Temperaturbereich ein kontinuierlicher Abfall des Speichermoduls

beobachtet wird. Der gemessene Anstieg des Speichermoduls resultiert laut Santo et al.

[34] aus dem Kollabieren von Schaumzellen und laut Denay et al. [43] handelt es sich

hierbei um einen Struktureffekt des Schaums durch eine morphologische Veränderung.

Für den Strukturschaumstoff der AIREX® T92-Serie liegen lediglich statische Versuchs-

ergebnisse vor, die Materialparameter für das Verhalten bei einzelnen Temperaturen

liefern. Für die Abbildung des thermomechanischen Verhaltens, z.B. während eines

RTM-Prozesses, ist die Steifigkeit des Schaumkerns in Abhängigkeit der Temperatur

von Bedeutung.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Ermittlung der mechanischen Eigenschaften in

Abhängigkeit der Dichte, Richtung, Temperatur und Zeit für den PET-Schaum AIREX®

T92.
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4 Thermomechanische

Materialcharakterisierung

4.1 Versuchsplanung

Im Rahmen dieser Arbeit soll der thermoplastische Strukturschaumstoff AIREX® T92 der

Firma 3A COMPOSITES untersucht werden, welcher in Unterabschnitt 2.4.4 vorgestellt

wurde. In den Versuchen sollen drei verschiedene Schaumdichten charakterisiert wer-

den. Die Materialien mit den Bezeichnungen T92.80 mit ρ ≈ 85 kg m−3, T92.100 mit

ρ ≈ 100 kg m−3 und T92.130 mit ρ ≈ 135 kg m−3 werden eingesetzt und sind in Abbil-

dung 4.1 dargestellt.

Ziel der Materialcharakterisierung ist die Ermittlung der temperatur- und zeitabhän-

gigen Materialparameter mithilfe von Kurzzeittests. Es werden Messungen bei ver-

schiedenen Temperaturen im Frequenzbereich zwischen 0,1 Hz und 50 Hz durchgeführt,

um anschließend mittels Anwendung von ZTV thermomechanische Eigenschaften für

einen größeren Zeit- bzw. Frequenzbereich zu generieren.

Für die Charakterisierungsversuche steht die Prüfmaschine DMA Artemis 242 E der

Firma NETZSCH zur Verfügung, deren technische Anlagedaten in 2.3.2 beschrieben sind.

Die Erstellung der Versuchsprogramme, Versuchsdurchführung und das Exportieren

der gemessenen Daten erfolgt mithilfe der zur Prüfmaschine gehörenden Proteus®-

Software [44]. Die Versuchsplanung einer DMA-Messung beinhaltet die Wahl der pro-

blemspezifischen Belastung und Einspannvorrichtung, die Probenvorbereitung und

die Auswahl der Messparameter. Nach Auswahl dieser Größen und Parameter kann

ein Versuchsablaufplan erstellt werden, anhand dessen die Charakterisierungsversuche

durchgeführt werden.
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(a) T92.80 (b) T92.100 (c) T92.130

Abb. 4.1: Schaumstoffplatten des Materials AIREX® T92 der drei verschiedenen Schaum-
dichten ρ ≈ 85 kg m−3, ρ ≈ 100 kg m−3 und ρ ≈ 135 kg m−3 mit charakteristischer hexa-
gonaler Wabenstruktur und Schweißnähten infolge des Herstellungsprozesses.

Wahl der problemspezifischen Belastung und Einspannvorrichtung

Der PET-Strukturschaumstoff AIREX® T92 kann im RTM-Verfahren als integrierter

Schaumkern eingesetzt werden. Im RTM-Prozess ist der Schaumstoff Temperaturen

zwischen 80 °C und 150 °C ausgesetzt [6]. Zudem ist bekannt, dass der Glasübergang

von PET bei ca. 70 °C liegt [30]. Der Glasübergang beim PET-Schaum wird bei einer ähn-

lichen Temperatur erwartet. Mit zunehmender Dichte wird aufgrund der veränderten

Wärmeleitung im Schaum eine höhere Glasübergangstemperatur erwartet. Abgeleitet

aus der Prozesstemperatur des RTM-Verfahrens werden die Charakterisierungsversu-

che bei Temperaturen zwischen 30 °C und 150 °C durchgeführt.

Während des Formfüllprozesses kommt es bei Injektion des Fluids zu einer Druck-

belastung auf den Schaumkern. Der auftretende Druck variiert je nach verwendetem

Verfahren zwischen ca. 20 bar bei Niederdruckverfahren [45] und Drücken von 60 bar

bis über 100 bar bei Hochdruckverfahren [46]. Die Kraft des Fluids auf den Schaumkern

ist dabei hydrodynamisch, das bedeutet sowohl druckabhängig als auch zeitabhän-

gig durch die Injektionsgeschwindigkeit. Aufgrund des Anwendungsfalls soll bei der

Materialcharakterisierung ein ähnlicher Lastfall vorliegen.

Bei der DMA können für verschiedene Lastfälle unterschiedliche Probenhalter ver-

wendet werden. Für Messungen im Druckbereich wird der Kompressionsmodus mit

einem Parallelplatten-Messsystem gewählt. Für Messungen im Kompressionsmodus

steht ein Fühlstempel mit 15 mm Durchmesser zur Verfügung, welcher verwendet wird.

Besonderheit bei Verwendung der Prüfvorrichtung im Kompressionsmodus ist, dass die
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Probekörper nicht eingespannt werden und somit keine Vorschädigung beim Material

an einer Einspannvorrichtung auftritt. Dies ist vor allem bei weichen Materialien wie

Schäumen oder Gummi vorteilhaft und vom Hersteller als Probenhalter empfohlen [31].

Abbildung 4.5b zeigt die Prüfvorrichtung für den Kompressionsmodus.

Probenvorbereitung

Die Probekörper werden aus den extrudierten Schaumstoffplatten von AIREX® T92, die

in Abbildung 4.1 dargestellt sind, entnommen. Aufgrund des in Unterabschnitt 2.4.3

beschriebenen Herstellungsprozesses im Strangschaumextrusionsverfahren hat der

Schaumstoff eine hexagonale Wabenstruktur. Die mechanischen Eigenschaften sind in-

folgedessen anisotrop [7]. Die Extrusionsrichtung bildet eine Vorzugsrichtung in der die

Zellen verlängert und die Monomerketten ausgerichtet sind. Die mechanischen Eigen-

schaften längs und quer zur Extrusionsrichtung sind unterschiedlich [36]. Für die drei

verschiedenen Dichten werden Probekörper längs und quer zur Extrusionsrichtung aus

den Platten entnommen, eine schematische Ansicht befindet sich in Abbildung 4.2. Der

Fokus der Versuche liegt auf der Ermittlung der thermomechanischen Eigenschaften

in Extrusionsrichtung, da angenommen wird, dass die Zeitabhängigkeit des Materi-

alverhaltens richtungsunabhängig ist. Die Verifizierung erfolgt über Messungen des

Materialverhaltens quer zur Extrusionsrichtung. Bei Messung in Querrichtung wird dies

in der Versuchsbeschreibung explizit erwähnt, ansonsten handelt es sich um Messungen

in Längsrichtung.

Abb. 4.2: Schematische Darstellung der
Probenentnahme aus einer Schaumstoff-
platte längs und quer zur Extrusions-
richtung.

Abb. 4.3: Charakteristische Abmessungen
der zylindrischen Probekörper mit Durch-
messer d und Höhe h.

Aufgrund der Geometrie des Fühlstempels für den Kompressionsmodus ist der maxi-

mal mögliche Durchmesser der Proben 15 mm und die Probe darf maximal 6 mm hoch
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sein [31]. Es kommen drei verschiedene zylindrische Probekörpergeometrien zum Ein-

satz, deren charakteristische Abmessungen in Abbildung 4.3 dargestellt sind. Es werden

„große“ Probekörper mit Durchmesser d = 12 mm und Dicke h = 6 mm sowie „kleine“

Probekörper mit d = 7,5 mm und h = 3 mm verwendet. Eine dritte Probekörpergeo-

metrie „mittel“ hat die charakteristischen Abmessungen d = 7,5 mm und h = 6,5 mm.

Die charakteristischen Abmessungen der Probekörper, das heißt der Durchmesser d

und die Höhe h werden bei jeder Probe vor dem Versuch gemessen. Aufgrund der

Größe beinhalten die Proben sowohl Strangvolumen- als auch Strangrandzellen. Der

Anteil der Strangvolumenzellen überwiegt. Nach Klempner et al. [7] und Fathi [35]

beeinflusst die Morphologie des Schaums maßgeblich die mechanischen Eigenschaf-

ten. Das Vorhandensein beider Zelltypen soll die charakteristischen Eigenschaften der

Gesamtstruktur möglichst gut abbilden. Bei der Probenpräparation wird bei der Wahl

des Trennverfahrens darauf geachtet, dass thermische Einflüsse vermieden werden. Es

handelt sich bei AIREX® T92 um einen geschlossenzelligen Schaum [4]. Durch das

Zuschneiden des Schaummaterials bestehen die Probekörper ausschließlich im Inneren

aus einer geschlossenen Zellstruktur. An den Schnittflächen ist das Material offenporig

wie die Draufsicht der Probekörper T92.80, T92.100 und T92.130 (von links nach rechts)

in Abbildung 4.4 zeigt.

(a) T92.80 (b) T92.100 (c) T92.130

Abb. 4.4: Draufsicht der Probekörper (längs zur Extrusionsrichtung) für die Materialien
T92.80, T92.100 und T92.130 (von links nach rechts) mit offenporiger Schaumstrukutur
an den Schnittflächen.
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Auswahl der Messparameter

Die Belastung bei der DMA-Messung erfolgt mittels einer gemischten Regelung aus

kraft- und weggesteuerten Anteilen. Es wird zwischen statischen und dynamischen

Kraftanteilen unterschieden. Abbildung 4.5a zeigt die Einteilung nach der Proteus®-

Software [44, 47], die für die DMA verwendet wird. Definiert werden im Versuchspro-

gramm neben der statischen Kraft, die maximale dynamische Kraft, eine Amplitude

und ein Proportionalitätsfaktor PF. Die vorgegebene statische Kraft entspricht dem

konstanten Kraftanteil der statische Kraft Fstat,const. In Abhängigkeit des Proportionali-

tätsfaktors folgt ein weiterer statischer Kraftanteil Fstat,auto = PF · Fdyn. Der dynamische

Kraftanteil Fdyn wird über die Amplitude weggesteuert geregelt. Ein Proportionali-

tätsfaktor PF > 1 sorgt dafür, dass die anliegende Kraft im Druckbereich liegt. Der

Kraftbereich der Anlage ist auf 24 N beschränkt [31], welche in 12 N statische Kraft und

±12 N dynamische Kraft aufgeteilt ist. Der maximale statische Kraftanteil Fstat,max ist

gemäß dem Zusammenhang

Fstat,max = Fstat,const + Fstat,auto = Fstat,const + PF · Fdyn ≤ 12N (4.1)

beschränkt und der maximal dynamische Kraftanteil der Anlage über Fdyn,max ≤ 12N.

Die maximale dynamische Kraft Fdyn,max greift, wenn die Kräfte aufgrund der vorgege-

benen Amplitude zu groß werden.

(a) Statische und dynamische Kraftanteile bei DMA
nach Proteus®-Software [47]

(b) Statische und dynamische Kraftan-
teile bei der DMA an der Probe im
Kompressionsmodus

Abb. 4.5: Statische und dynamische Kraftanteile bei der DMA.

Die Belastung während einer DMA-Messung soll im linear-viskoelastischen Bereich lie-

gen [30], dementsprechend müssen die Kräfte und die Amplitude gewählt werden. Der

lineare Bereich kann ermittelt werden, indem bei einer festen Frequenz der Modul in
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Abhängigkeit der Amplitude gemessen wird. Wenn bei graphischer Auftragung des Mo-

duls der Wert horizontal verläuft, liegt das Materialverhalten im linear-viskoelastischen

Bereich. [30]

Während der Versuchsdurchführung befindet sich die Probe in einer Thermokammer,

die über ein Thermoelement verfügt, welches nahe der Probe positioniert wird. Die

Regelung der Temperatur folgt dem vom Anwendenden definierten Versuchsablauf.

Bei thermischen Versuchen wird die Prüfkammer zunächst auf eine Starttemperatur

mit einer Heizrate von 2 K min−1 erhitzt. Anschließend folgt eine Haltezeit, sodass die

Probe eine möglichst gleichmäßige Temperatur erreicht. Mithilfe des vom Hersteller

3A Composites Core Materials [4] angegebenen Wärmeleitkoeffizienten für AIREX®

T92 in Höhe von 0,030 W m−1 K−1 (T92.80) bzw. 0,037 W m−1 K−1 (T92.130) sowie der

Wärmekapazität von PET in Höhe von 1,1 kJ kg−1 K−1 [48] wird überschlägig eine

Haltezeit berechnet. Die Zeit, die der Probekörper braucht, um bis in den Kern eine

möglichst gleichmäßige Temperatur zu erreichen, liegt bei den „großen“ Probekörpern

bei ca. 15 min, diese wird als Haltezeit vorgesehen. Während einer Messreihe liegt die

Heizrate je nach Probekörpergeometrie zwischen 0,5 K min−1 und 2 K min−1. Zusätzlich

zum Heizen kann die Anlage mit Druckluft gekühlt werden. Die Kühlung wird bei

den DMTA-Versuchen eingesetzt um bei langen Haltezeiten eine möglichst konstante

Temperatur zu garantieren. Ebenfalls zum Einsatz kommt die Kühlung bei zyklischen

Versuchen, bei denen mehrere Temperatursegmente gemessen werden.

Der komplexe Elastizitätsmodul hängt nach Gleichung 2.16 von der wirkenden Span-

nungsamplitude und der resultierenden Dehnungsamplitude ab [30]. Die elastisch

wirkende Spannung ist für den eindimensionalen Fall gegeben über die angreifende

Kraft F und die kreisförmige Querschnittsfläche A als

σ =
F

A
mit A =

πd2

4
. (4.2)

Die resultierende Dehnung ist eine Funktion des Verfahrwegs des Prüfstempels ∆l und

der Ausgangshöhe der Probe h

ε =
∆l

h
. (4.3)

Zur Bestimmung der DMA-spezifischen Ausgabegrößen, wie Speichermodul E ′, Ver-

lustmodul E ′′ und Verlustfaktor tan δ, durch die Proteus®-Software werden deshalb die

Abmessungen der Probekörper im Versuchsprogramm hinterlegt, um in der Berech-

nung der Ausgabegrößen berücksichtigt zu werden. Der Verfahrweg ∆l ist von der
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Startposition der Messung abhängig. Mithilfe der Verfahrtasten der Anlage wird initial

ein Versatz (Offset) mit einem kleinen positiven Wert von ungefähr 10 µm eingestellt. Die

Startposition variiert je nach Versuch aufgrund der absoluten Lage des Prüfstempels

relativ zur Probe zu Beginn einer Messung.

Versuchsablauf

Bei der Versuchsdurchführung wird zunächst eine entsprechende Probe ausgewählt und

für den Versuch vorbereitet. Das Versuchsprogramm wird geschrieben und die Probe in

den Probenhalter der DMA eingelegt. Die Anlage wird auf Startposition gefahren und

das Versuchsprogramm gestartet.

Die experimentelle Charakterisierung wird in zwei Versuchsreihen aufgeteilt. Zunächst

werden Vorversuche durchgeführt, bei denen das temperaturabhängige Verhalten cha-

rakterisiert werden soll. Die Vorversuche haben zum Ziel die ausgewählten Probe-

körperabmessungen und Messparameter wie beispielsweise Heizrate und Haltedauer

zu verifizieren. Inhalt der Voruntersuchungen ist außerdem, die problemspezifischen

Kräfte und Amplituden für die DMTA-Versuche zu ermitteln. Bei den Vorversuchen

handelt es sich um einen iterativen Prozess, sodass je nach Material unterschiedlich

viele Messungen durchgeführt werden.

Ausgehend von den Erkenntnissen der Vorversuche finden in der zweiten Versuchs-

reihe DMTA-Versuche statt, die das temperatur- und frequenzabhängige Verhalten

charakterisieren.

Eine Übersicht der verwendeten Probekörper in den beiden Versuchsreihen befindet

sich im Anhang in Tabelle A.1 für T92.80, Tabelle A.2 für T92.100 und Tabelle A.3

für T92.130. Die verwendeten Probekörper werden je Dichte aufsteigend mit einer

Identifikationsnummer (ID) nummeriert.

4.2 Vorversuche

4.2.1 Methodenentwicklung

In den Vorversuchen soll das temperaturabhängige Verhalten von T92.80, T92.100

und T92.130 charakterisiert werden. Dabei wird das Verhalten des Schaumkerns bei

steigender Temperatur und fester Frequenz betrachtet. Die Versuche liefern als DMA-
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spezifische Ausgabegrößen den Speichermodul E ′, den Verlustmodul E ′′ und den

Verlustfaktor tan δ. Der Glasübergangsbereich kann durch Auswertung der Ergebnis-

größen bestimmt werden. Die Vorversuche dienen zudem dazu Steifigkeitsänderungen

über den gemessenen Temperaturbereich zu ermitteln. Die Messungen finden bei einer

konstanten Frequenz von 1 Hz statt.

Aus den Ergebnissen der uniaxialen Druckversuche von Seuffert [6] in Abbildung 3.8

wird abgeleitet, dass die Dehnung kleiner als fünf Prozent sein muss, damit das Ma-

terialverhalten im linear-elastischen Bereich liegt. Zur Ermittlung der notwendigen

Kräfte für die dynamischen Versuche können Strain Sweeps oder Stress Sweeps verwen-

det werden. Nachteilig beim Strain Sweep ist, dass im Versuch keine statische Vorkraft

verwendet werden kann und somit nicht sichergestellt ist, dass die Krafteinleitung

aufgrund des Versuchsaufbaus und der Morphologie in die Schaumstruktur erfolgt. Die

Startposition variiert je nach Versuch und ist für die Messung im Druckmodus nicht

eindeutig definiert. Aus diesem Grund werden stattdessen Stress Sweeps mit zu den

Dehnungen passenden Spannungen durchgeführt.

Stress Sweep

Der Stress Sweep wird bei den zwei Temperaturen 40 °C und 100 °C durchgeführt. Die

erste Temperatur liegt dabei unterhalb und die zweite oberhalb des erwarteten Glas-

übergangs. Für den Fall, dass das Material linear-elastisches Verhalten zeigt, sollen die

ermittelten Werte des Speichermoduls unabhängig von der Amplitude den gleichen

Wert haben. Beim Stress Sweep wird eine Heizrate von 1 K min−1 und eine Haltedauer

von 30 min bei der jeweiligen Zieltemperatur gewählt. Der Stress Sweep wird an den

„großen“ und „kleinen“ Probekörpern durchgeführt. Ziel hierbei ist zu überprüfen,

welche Probekörpergeometrie für die DMTA verwendet werden kann, um den Kraftbe-

reich der Anlage möglichst optimal zu nutzen und um Messungen im linear-elastischen

Bereich sicherzustellen.

Es werden eine minimale und maximale Kraft gewählt, sowie die Anzahl der zu un-

tersuchenden Zwischenpunkte. Abgeleitet aus den Arbeiten von Rezaei et al. [42] und

Seuffert [6] kann davon ausgegangen werden, dass die Steifigkeit bei 100 °C um etwa

80 % reduziert ist im Vergleich zum Ausgangswert. Deshalb wird die Kraft bei 100 °C

reduziert zu derjenigen bei 40 °C gewählt. Abgeleitet aus den Versuchsergebnissen von

Seuffert [6] wird beispielsweise für die Berechnung der Kräfte bei T92.130 bei 100 °C ein

Elastizitätsmodul von 10 MPa und bei Raumtemperatur von 50 MPa angenommen. Aus-
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gehend von Dehnungen zwischen 1 % und 5 % ergeben sich dann über das Hooke’sche

Gesetz entsprechend die statischen und dynamischen Kraftanteile.

Zudem wird im Versuchsprogramm die Anzahl der Zyklen festgelegt, das heißt, wie

oft die entsprechenden Kräfte nacheinander aufgebracht werden. Die Anzahl der ver-

wendeten Zyklen liegt zwischen drei und fünf.

Dynamische und zyklische Versuche

Um das temperaturabhängige Verhalten für den Temperaturbereich zwischen 30 °C

und 150 °C zu ermitteln, kommen dynamische und zyklische Versuche zum Einsatz.

Mit dem sogenannten Mixed Mode werden dynamische Versuche durchgeführt. Bei den

dynamischen Versuchen erfährt die Probe in einem vorgegebenen Temperaturbereich

bei konstanter Heizrate und bei konstanter Frequenz von 1 Hz eine dynamischen Be-

lastung. Bei den verschiedenen dynamischen Messungen wird die Heizrate zwischen

0,5 K min−1 und 2 K min−1 variiert, um aus den Ergebnissen eine möglichst optimale

Heizrate abzuleiten. Aufgrund der unterschiedlichen Höhen und Durchmesser der

verwendeten Probekörper wird erwartet, dass die Aufheizung der „kleinen“ Probekör-

per schneller erfolgt, da die Wärmeleitung einen kürzeren Weg vom Rand in die Mitte

der Probe überwinden muss. Eine Heizrate von 0,5 K min−1 wird bei den Messungen

an T92.80 ID=03 und ID=04 verwendet. Bei T92.130 ID=01, ID=02, ID=10 und ID=11

sowie T92.100 ID=02 wird mit 2 K min−1 aufgeheizt. Die übrigen Messungen verwenden

1 K min−1 zum Heizen.

Bei den durchgeführten zyklischen Versuchen gibt es vier Segmente. Im ersten Seg-

ment Dynamic 1 wird die Probe erhitzt und eine erste dynamische Messung findet statt.

Anschließend wird die Probe im zweiten Segment Cool wieder auf die Ausgangstempe-

ratur von 30 °C abgekühlt, währenddessen wird der Speichermodul und Verlustfaktor

weiter gemessen. Im dritten Segment Iso wird die Temperatur konstant gehalten und

darauf folgt im vierten Segment Dynamic 2 die zweite dynamische Messung bis zur

Zieltemperatur von 150 °C. Die durchgeführten dynamischen Messungen unterscheiden

sich darin, ob während dem Abkühlvorgang die Belastung weiterhin auf die Probe

wirkt oder ohne Last abgekühlt wird.

Für T92.130 werden mit der Probe ID=02 drei dynamischen Messungen durchgeführt.

Zwischen den Versuchen wird die Probe jeweils aus dem Versuchsaufbau entnommen.

Für die Messungen an T92.130 ID=02 liegt die statische Kraft bei Fstat = 11,9 N und die
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dynamische Kraft bei Fdyn = 1,5 N. Die Amplitude liegt bei 1,5 µm für ID=02.01 und bei

2,0 µm für ID=02.02 und ID=02.03.

Für T92.80 werden die Proben ID=03, ID=04 und ID=05 jeweils zyklisch untersucht. Die

Amplitude liegt bei 3,6 µm (ID=03) und 8 µm (ID=04) und die dynamische Kraft bei ca.

Fdyn = 1,5 N (ID=03 und ID=04). Die statische Kraft liegt bei Fstat = 11,6 N für ID=03 und

bei Fstat = 8,4 N für ID=04. Bei den zyklischen Versuchen an T92.80 ist der dynamische

Kraftanteil durch hohe statische Kräfte beschränkt. Bei ID=05 ist die Amplitude 6 µm

und der statische Kraftanteil im Vergleich zu ID=03 und ID=04 auf 6 N reduziert, dafür

liegt der dynamische Anteil bei 2,8 N. Es wird dabei ein Proportionalitätsfaktor von

PF = 3 verwendet.

4.2.2 Ergebnisse

Stress Sweep

Die Ergebnisse des Stress Sweep für T92.80 sind in Abbildung 4.6 für die beiden „großen“

Proben ID=01 und ID=02 sowie die „kleine“ Probe ID=06 dargestellt.

0 2 4 6 8
0

5

10

15

20

dynamische Kraft Fdyn in N

Sp
ei

ch
er

m
od

ul
E

′ i
n

M
Pa

40 °C

T92.80 ID=01
T92.80 ID=02
T92.80 ID=06

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
0

1

2

3

dynamische Kraft Fdyn in N

Sp
ei

ch
er

m
od

ul
E

′ i
n

M
Pa

100 °C

T92.80 ID=06

Zyklus

1 2 3

Abb. 4.6: Ergebnis des Stress Sweep für T92.80 bei 40 °C für ID=01, ID=02 und ID=06 und
bei 100 °C für ID=06, gemessen bei jeweils drei Zyklen.
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Abbildung 4.6 zeigt den Speichermodul E ′ in Abhängigkeit der dynamischen Kraft Fdyn

bei 40 °C und 100 °C. Es wurden je Messung drei Zyklen gefahren und aufgezeichnet.

Die gemessenen Werte für den Speichermodul im zweiten und dritten Zyklus unter-

scheiden sich nur marginal voneinander. Für T92.80 ID=01 beträgt der Speichermodul

bei 40 °C und Fdyn = 2 N im Durchschnitt über die drei gemessenen Zyklen 13,0 MPa

und bei Fdyn = 3,5 N 18,3 MPa. Im gemessenen Bereich zwischen Fdyn = 2 N und 3,5 N

ist ein linearer Anstieg des Speichermoduls in Abhängigkeit der dynamischen Kraft

erkennbar. Bei der zweiten Probe ID=02, die im gleichen dynamischen Kraftbereich

untersucht wurde, steigt der Speichermodul ebenfalls linear mit der Kraft an. Für T92.80

ID=01 beträgt der Speichermodul bei 40 °C und Fdyn = 2 N im Durchschnitt 14,7 MPa

und bei Fdyn = 3,5 N 19,6 MPa. Bei den beiden Proben ID=01 und ID=02 ist der ermittel-

te Speichermodul nicht unabhängig von der Amplitude, sondern weist im untersuchten

Kraftbereich Änderungen um ca. 33 % (ID=01) bzw. 40 % (ID=02) auf.

Für T92.80 ID=06 beträgt der Speichermodul bei 40 °C und Fdyn = 2 N im Durchschnitt

8,5 MPa, bei Fdyn = 3,5 N ist E ′ = 9,5 MPa und bei Fdyn = 8,5 N ist E ′ = 12,5 MPa. Bei

Vergleich der „kleinen“ Probe (ID=06) mit den beiden „großen“ Proben (ID=01 und

ID=02) im dynamischen Kraftbereich zwischen 2 N und 3,5 N steigt der Speichermo-

dul bei ID=06 um ca. 10 % an. Im dynamischen Kraftbereich zwischen 6 N und 8,5 N

ist der Anstieg bei der „kleinen“ Probe deutlich flacher und es gibt ein Plateau des

Speichermoduls bei ca. 13 MPa. Der erste Zyklus bei ID=06 weicht bei 100 °C von den

nachfolgenden Zyklen bei dynamischen Kräften kleiner als 2 N um bis zu 100 % ab. Die

gemessenen Werte für den Speichermodul im zweiten und dritten Zyklus sind nahezu

identisch. Im ersten Zyklus ist der Speichermodul geringer als in den nachfolgenden

beiden Zyklen und nähert sich ab 2 N den Werten des zweiten und dritten Zyklus an.

Ab Fdyn = 1,5 N läuft der Speichermodul in ein Plateau bei ca. 2,2 MPa.

Die lineare Abhängigkeit des Speichermoduls bei niedrigen Kraftamplituden wird mit

dem Anlaufverhalten in Verbindung gebracht, welches bei Betrachtung der uniaxialen

Kompressionsversuche von Seuffert [6] in Abbildung 3.8 bei kleinen Dehnungen auffällt.

Die Spannung steigt für Dehnungen kleiner als 1 % zunächst nichtlinear an, bevor

das Material ein charakteristisches linear-elastisches Verhalten aufweist. Die maximal

möglichen Kräfte aufgrund der eingesetzten Prüfmaschine DMA 242 E Artemis bei

den „großen“ Probekörpern sind nicht ausreichend, um amplitudenunabhängig den

Speichermodul zu messen.
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Analog zu T92.80 ist in Abbildung 4.7 das Ergebnis des Stress Sweep für T92.100 ID=01

und in Abbildung 4.8 das Ergebnis für T92.130 gemessen bei ID=03, ID=07 und ID=08

dargestellt.
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Abb. 4.7: Ergebnis des Stress Sweep für T92.100 bei 40 °C und 100 °C für ID=01, gemessen
bei fünf Zyklen.

Bei T92.100 gibt es bei 40 °C eine Zunahme des Speichermoduls mit zunehmender

Kraftamplitude. Zwischen 8 N und 10 N sind die Änderungen gering und der Beginn

eines Plateaus ist erkennbar. Bei 100 °C ist bei den gemessenen Kraftamplituden der

Speichermodul nicht konstant. Ein möglicher Grund ist, dass die angenommene re-

duzierte Steifigkeit bei 100 °C niedriger ist als die tatsächlich vorliegende bei T92.100,

sodass die Kräfte im Stress Sweep zu gering gewählt wurden. Für T92.130 liefert der

Stress Sweep bei 40 °C und 100 °C ebenfalls eine Amplitudenabhängigkeit und keine

konstanten Werte für den Speichermodul.

Die in den Stress Sweeps ermittelten Steifigkeiten liegen deutlich unterhalb der Herstel-

lerangaben in Tabelle 2.2.
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Abb. 4.8: Ergebnis des Stress Sweep für T92.130 bei 40 °C für ID=03, ID=07 und ID=08
und bei 100 °C für ID=07, gemessen bei drei Zyklen (ID=03) und fünf Zyklen (ID=07,
ID=08).

Dynamische Versuche

Die Versuchsergebnisse der drei dynamischen Tests bei T92.130 ID=02 sind in Abbil-

dung 4.9 dargestellt. Für die erste Messung bei ID=02.01 beträgt der Speichermodul bei

30 °C E ′ = 50 MPa. Es gibt einen Anstieg des Speichermoduls im Temperaturbereich

von 30 °C bis 70 °C um 10 %. Das Maximum des Speichermoduls wird bei 70 °C mit

E ′ = 54,9 MPa erreicht. Anschließend folgt ein steiler Abfall des Speichermoduls bis

100 °C, gefolgt von einem flachen Abfall bis zum gemessenen Endwert E ′ = 6,3 MPa

bei 150 °C. Ausgewertet nach dem Maximum des Verlustfaktors liegt die Glasübergang-

stemperatur bei ID=02.01 bei 85,2 °C. Die Verwendung der Probe ID=02 für zwei weitere

dynamische Versuche zeigt bei ID=02.02 und ID=02.03 im Vergleich zu ID=02.01 eine

reduzierte Steifigkeit zu Beginn der Messung bei 30 °C. Das Maximum des Speicher-

moduls wird bei ID=02.02 bei 77 °C mit E ′ = 43,7 MPa und bei ID=02.03 bei 77 °C mit

E ′ = 52,0 MPa erreicht. Die Glasübergangstemperatur bei ID=02.02 ist 92,6 °C und bei

ID=02.03 91,2 °C. Der Speichermodul bei diesen beiden Messungen steigt ebenfalls mit

zunehmender Temperatur bis ca. 80 °C an und nimmt ab dem Erweichungsbereich ab.
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(a) Speichermodul (b) Verlustfaktor

Abb. 4.9: Versuchsergebnisse der drei dynamischen Versuche bei T92.130 ID=02.

Die Messung kann verwendet werden, um einen Abgleich mit den von Seuffert [6]

ermittelten Elastizitätsmoduln aus Tabelle 3.3 für T92.130 herzustellen. Der von Seuffert

[6] ermittelte Elastitzitätsmodul bei 50 °C liegt bei 44 MPa. Dieser Wert liegt zwischen

dem an ID=02 ermittelten Speichermodul von 37,9 MPa bei ID=02.02 und 50,4 MPa bei

ID=02.01. Bei 75 °C misst Seuffert [6] E‖ = 34,2 MPa und bei 100 °C E‖ = 9,1 MPa, was

jeweils dem bei ID=02 ermittelten Werten bei 20 K weniger entspricht. Dies kann ein

Hinweis darauf sein, dass die Heizrate von 2 K min−1 für dynamische Messungen bei

den „großen“ Probekörpern zu hoch ist. Ohne Haltezeiten kann die Probe der Tempera-

turänderung nicht so schnell folgen und es gibt eine inhomogene Temperaturverteilung

innerhalb der Probe, sodass die Probe sich steifer verhält, als wenn die gesamte Struktur

eine einheitliche Temperatur aufweist.

Zyklische Versuche

Die Ergebnisse des Speichermoduls und des Verlustfaktors der zyklischen Versuche für

die drei durchlaufenen Segmente Dynamic 1, Cool und Dynamic 2 bei T92.130 (ID=05

und ID=10) sind in Abbildung 4.10 dargestellt. Bei 30 °C liegt der Speichermodul bei

ID=05 bei 32,4 MPa und bei ID=10 bei 31,4 MPa. Im ersten Zyklus steigt der Speicher-

modul mit zunehmender Temperatur bis TG für beide Proben an. Bei ID=10 ist die

temperaturabhängige Zunahme im Bereich zwischen 50 °C und 70 °C höher, bei 67,4 °C

wird das Maximum des Speichermoduls mit E ′ = 46,6 MPa erreicht. Bei ID=05 steigt

der Speichermodul bis 71,8 °C um 18 % auf 38,3 MPa an. Im Abkühlschritt unter Last

(ID=05) steigt der Speichermodul mit fallender Temperatur bis 30 °C auf 109,8 MPa an,
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dieser Wert entspricht mehr als dem Dreifachen des gemessenen Speichermoduls zu

Beginn des ersten dynamischen Segments. Im zweiten dynamischen Zyklus fällt der

Speichermodul zwischen 30 °C und 150 °C von 128,8 MPa auf 6,3 MPa ab. Beim Abküh-

len ohne Last (ID=10) liefert die Messung zu Beginn des zweiten dynamischen Segments

E ′ = 25,2 MPa bei 30 °C. Es folgt ein Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender

Temperatur bis 75 °C auf 35,9 MPa. Die Steifigkeit im zweiten Zyklus bei Dynamic 2

ist geringer als bei Dynamic 1. Im zweiten dynamischen Segment verschiebt sich der

Glasübergang bei den beiden Proben um ca. 5 K zu höheren Temperaturen.

(a) Speichermodul (b) Verlustfaktor

Abb. 4.10: Versuchsergebnisse der zyklischen Versuche bei T92.130 ID=05 und ID=10,
Untersuchung der Abkühlung unter Last (ID=05) und ohne Last (ID=10).

Die Ergebnisse des Speichermoduls und des Verlustfaktors der zyklischen Versuche

für die drei durchlaufenen Segmente Dynamic 1, Cool und Dynamic 2 bei T92.80 (ID=03,

ID=04 und ID=05) sind in Abbildung 4.11 dargestellt. Im Abkühlschritt und dem

darauffolgenden zweiten dynamischen Messsegment steigt der Speichermodul für

ID=03 und ID=04 auf Werte bis 55 MPa bei 30 °C.

Bei Betrachtung des Verfahrwegs des Prüfstempels und der Probengeometrie von ID=03

am Ende der Messung, die eine Höhe von h = 2 mm aufweist, wird deutlich, dass es

zu einer irreversiblen Kompaktierung der Schaumstruktur kommt. Die gemessenen

Werte für den Speichermodul spiegeln daher nicht den Schaum mit einer Dichte von

ρ ≈ 85 kg m−3 wider, sondern vielmehr die Steifigkeit des Grundmaterials PET. Bei

der Messung an der Probe ID=04 ist die statische Kraft reduziert im Vergleich zu

ID=03 und die Höhe der Probe am Ende der Messung beträgt 5,2 mm. Dies entspricht

einer Stauchung von ca. 10 % und überschreitet demnach ebenfalls die abgeleitete 5 %-

Dehngrenze für linear-elastisches Verhalten. Die Probe ID=05 ist nach Entnahme aus
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(a) Speichermodul (b) Verlustfaktor

Abb. 4.11: Versuchsergebnisse der zyklischen Tests bei T92.80 ID=03, ID=04 und ID=05,
bei denen die 5 %-Dehngrenze für linear-elastisches Materialverhalten überschritten
wird.

der Prüfmaschine 5,7 mm hoch, was einer Dehnung von 4,2 % entspricht. Bei T92.100

und T92.130 gibt es ebenfalls Proben, die nach der Messung eine verringerte Höhe

aufweisen.

Irreversible Verformungen sind bei der DMTA-Messung unerwünscht, dennoch kann

aus diesen Versuchen eine Regel für die definierten Kraftanteile abgeleitet werden. Es

ist sinnvoll die konstante statische Kraft Fstat,const. nur so groß wie nötig zu wählen, um

die Krafteinleitung in die Schaumstruktur zu gewährleisten und so klein wie möglich,

um zu große Deformationen des erweichten Materials bei hohen Temperaturen zu

vermeiden. Dann lässt sich ein möglichst großen Kraftanteil über die dynamische Kraft

steuern, die ihrerseits gemäß Gleichung 4.1 einen additiven statischen Anteil aufweist.

Die Amplitude, die die Größe des dynamischen Kraftanteils bestimmt, wird anhand

der gemessenen Steifigkeit geregelt.

Die Ergebnisse der dynamischen Messung bei T92.100 ID=02 befinden sich in Abbil-

dung A.1 im Anhang. Der Verlustfaktor bei ID=02 zeigt zwei Peaks. Ein erstes Maximum

bei 55,7 °C und tan δ = 0, 11 und ein zweites bei 98,4 °C und tan δ = 0, 26. Neben dem

Speicher- und Verlustmodul sowie Verlustfaktor beinhaltet Abbildung A.1 den Verlauf

der statischen Kraft und der Amplitude in Abhängigkeit der Temperatur.
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Verhalten längs und quer zur Extrusionsrichtung

Abbildung 4.12 zeigt die Versuchsergebnisse zur Ermittlung der Eigenschaften quer

zur Extrusionsrichtung für T92.130 an ID=11. Bei 30 °C beträgt der Speichermodul

bei Dynamic 1 7,9 MPa und bei Dynamic 2 5,3 MPa. Das Maximum des Verlustfaktors

liegt bei Dynamic 1 bei 94,5 °C und tan δ = 0, 24 und bei Dynamic 2 bei 96,6 °C und

tan δ = 0, 21.

(a) Speichermodul (b) Verlustfaktor

Abb. 4.12: Versuchsergebnisse des dynamischen Versuchs zur Ermittlung der Eigen-
schaften quer zur Extrusionsrichtung bei T92.130 ID=11.

Anhand der normierten Darstellung des SpeichermodulsE ′/E ′30 und des Verlustmoduls

E ′′/E ′′30 bei 30 °C für T92.130 in Abbildung 4.13 kann das mechanische Verhalten längs

und quer zur Extrusionsrichtung verglichen werden. In beiden Materialrichtungen gibt

es einen Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur unterhalb von TG.

Ein Vergleich von ID=10 (längs) und ID=11 (quer) liefert eine um 77 % reduzierte Stei-

figkeit quer zur Extrusionsrichtung bei 30 °C im Vergleich zur Längsrichtung. Dimensi-

onslos in Abhängigkeit der Temperatur ist das Materialverhalten in beide Richtungen

sehr ähnlich. Unterhalb von TG steigt der Speichermodul mit zunehmender Temperatur

bei ID=11 (quer) fast linear an, wohingegen die Kurve bei ID=10 (längs) zunächst bis

50 °C flach ansteigt und im Bereich 50 °C bis 70 °C steiler als ID=11 ansteigt. Die Stei-

figkeitsabnahme nach Überschreiten von TG weist nahezu die gleiche Steigung auf. In

Querrichtung ist das Verhalten um 5 K zu höheren Temperaturen verschoben.
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(a) normierter Speichermodul (b) normierter Verlustmodul

Abb. 4.13: Normierte Darstellung des Speichermoduls E ′/E ′30 und Verlustmoduls
E ′′/E ′′30 bei 30 °C für die zyklischen Versuche an T92.130 längs zur Extrusionsrichtung
bei ID=10 und quer zur Extrusionsrichtung bei ID=11.

4.2.3 Diskussion

Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur unterhalb von TG

Die ermittelten Verläufe des Speichermoduls an AIREX® T92-Schäumen stimmen nicht

mit den typischen Verläufen von Kunststoffen wie beispielsweise in Abbildung 2.4

überein. Santo et al. [34] und Denay et al. [43] messen bei ihren Kompressionsversuchen

an Schaumstrukturen ebenfalls einen Anstieg des Speichermoduls unterhalb von TG.

Bei den von Garrido et al. [40] durchgeführten DMA-Versuchen im Zweipunkt-Biege-

Modus tritt dieses Verhalten nicht auf. Im Folgenden sollen mögliche Gründe für das

Verhalten diskutiert werden.

Aufgrund der Probenpräparation liegt an den Schnittflächen der Proben eine offenzelli-

ge Struktur vor. Der Randbereich hat dadurch eine geringere Steifigkeit und Festigkeit

als die geschlossenzellige Schaumstruktur. Bei den „kleinen“ Probekörpern ist das

Verhältnis von offenen zu geschlossenen Zellen größer als bei der „großen“ Probe-

körpergeometrie. Zu Beginn der Messung wird zunächst der offenporige Rand in der

Kontaktfläche belastet, was dafür sorgt, dass sich die Probe weicher verhält. Unter

Druck kommt es möglicherweise zum Kompaktieren des Randbereichs, einzelne Zellen

verformen sich und Zellwände biegen oder knicken. Anschließend wird die Steifig-

keit der geschlossenen Zellstruktur gemessen. Dieses Phänomen hängt somit von der

Schaummorphologie und der angreifenden Kraft ab, sollte jedoch unabhängig von der
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Temperatur sein. Zusätzlich zu den Randeffekten in der Kontaktfläche oder infolge

dessen wird die Last nicht von der gesamten Schaumstruktur getragen. Bei Messung

der mechanischen Eigenschaften wie bei Garrido et al. [40] werden die Schaumzellen

aufgrund des Prüfaufbaus im Biegemodus auf Druck und Zug beansprucht. Die unter-

schiedlichen Seitenverhältnisse der Zellen, die Fathi [35] in seiner Arbeit zeigt, führen

zu einer unterschiedlichen Lastverteilung bei Beanspruchung auf Biegung gegenüber

reiner Kompression.

Aufgrund der durchgeführten Stress Sweeps und bei Auswertung der wirkenden Deh-

nungen während der Versuche kann nicht ausgeschlossenen werden, dass der Anstieg

des Speichermoduls mit dem beobachteten Anfahrverhalten bei den Kompressionstests

von Seuffert [6] zusammenfällt.

Viskoelastische Effekte wie Kriechen hätten ein gegenteiliges Verhalten zu Folge. Unter

konstanter Krafteinwirkung relaxiert die Spannung über die Zeit [13].

Die Steifigkeit des Schaums hängt maßgeblich auch von der Kristallinität des PET ab.

Aufgrund des Herstellungsprozesses sollte das Material bereits maximal kristallin sein.

Bei den zyklischen Versuchen zeigt sich beim zweiten dynamischen Zyklus bei Abküh-

len ohne Last jeweils eine reduzierte Steifigkeit zum ersten Zyklus. Dieses Verhalten

spricht gegen eine Zunahme der Kristallinität während des Abkühlzyklus.

Nach Menard und Menard [29] kann es zu einem Anstieg des Moduls in der Nähe von

TG infolge von Molekülumlagerungen kommen. Es gibt „eingefrorene“ Spannungen,

die im Material gefangen sind bis eine ausreichende Beweglichkeit bei TG erreicht wird

[29]. Nach Schwarzl [15] treten „eingefrorene“ Spannungen bei amorphen Polymeren

auf, dessen Molekülketten Vorzugsrichtungen aufweisen. Es liegen Zugspannungen in

Richtung der Orientierung und Druckspannungen senkrecht zur Orientierung vor [15].

Das untersuchte Schaummaterial AIREX® T92 weist aufgrund des Herstellungspro-

zesses eine Vorzugsrichtung auf. Bei den dynamischen Versuchen längs und quer zur

Extrusionsrichtung wird der Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur

in beiden Fällen beobachtet.

Nach Gibson und Ashby [33] hat das eingeschlossene Fluid in geschlossenzelligen

Schäumen einen Beitrag an der gemessenen Steifigkeit. Aufgrund des physikalischen

Schäumprozesses kann nicht ausgeschlossenen werden, dass noch Resttreibmittel in den

Zellen vorhanden ist. Im Datenblatt des Herstellers wird das verwendete Treibmittel

nicht namentlich genannt, nur dass es sich hierbei um einen Stoff handelt, der zur

Stoffgruppe der Kohlenwasserstoffe gehört [38].
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Mithilfe des Gasgesetzes kann der Druck des eingeschlossenen Fluids berechnet werden.

Nach Gibson und Ashby [33] kann dieser Beitrag über das Gesetz von Boyle bestimmt

werden. Wenn der initiale Druck p0 ist, dann ist der Druck p infolge einer Dehnung ε

über das Gesetz von Boyle

pVg = p0V
0
g (4.4)

mit dem Gasvolumen Vg gegeben [33]. Das Gesetz von Boyle gilt bei konstanter Tem-

peratur und konstanter Stoffmenge. In diesem Fall ist das Produkt von Druck und

Volumen konstant. Es gibt demnach eine Druckerhöhung aufgrund einer Volumen-

verkleinerung. Die Annahme einer konstanten Temperatur ist im vorliegenden Fall

jedoch nicht gegeben. Deshalb wird das Gesetz von Amontons verwendet, welches ein

Sonderfall des idealen Gasgesetzes für konstantes Volumen und konstante Stoffmenge

ist. Es folgt daraus der Zusammenhang zwischen Druck und Temperatur pT = konst.

und damit für zwei verschiedene Zeitpunkte 1 und 2 die Gleichung

p1
p2

=
T1
T2
. (4.5)

Unter der Annahme, dass zu Beginn der Messung bei 30 °C (Zeitpunkt 1) Umgebungs-

druck von p1 = 1 bar = 0,1 MPa herrscht, folgt für Zeitpunkt 2 bei 70 °C p2 = 1,13 bar =

0,113 MPa. Die Idealisierung, dass das Volumen während der Messung konstant ist über-

schätzt den resultierenden Druck. Mithilfe der Dehnung, die sich über Gleichung 4.3

aus der Verschiebung ∆l bestimmen lässt, kann der Druckterm in Form einer Steifigkeit

über

Ep =
p

ε
(4.6)

berechnet werden.

In den nachfolgenden DMTA-Versuchen soll der Einfluss des Drucks und die Größen-

ordnung des damit verbundenen Steifigkeitsanstiegs aus ∆l berechnet werden.

4.3 DMTA-Versuche

4.3.1 Methodenentwicklung

Um neben dem temperaturabhängigen Verhalten, welches in den Vorversuchen mittels

dynamischer Versuche untersucht wurde, auch die Frequenzabhängigkeit zu untersu-
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chen, werden DMTA-Versuche durchgeführt. Die experimentelle Charakterisierung

findet anhand des in Tabelle 4.1 dargestellten Versuchsplans statt.

Anzahl T92.80 T92.100 T92.130

Messmodus 1 Standard
Geometrie 1 „klein“: d = 7,5 mm, h = 3 mm

Dichte 3 85 kg m−3 100 kg m−3 135 kg m−3

statische Kraft 1 1, 5 N 2 N 3 N

Amplitude 1 19 µm 13 µm 10 µm

dynamische Kraft 1 8 N 7,69 N 6,9 N

Proportionalitätsfaktor 1 1, 3

Temperaturen 25 alle 5 K zwischen 30 °C und 150 °C
Frequenzen 7 0, 1/0, 5/1/5/10/20/50 Hz

Heizrate 1 1 K min−1

Haltedauer 1 15 min

Wiederholungen je 1

Versuche gesamt max 3

Tab. 4.1: Versuchsplanung DMTA für AIREX® T92 mit drei verschiedenen Dichten im
Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C sowie bei sieben Frequenzen zwischen
0,1 Hz und 50 Hz.

Es werden DMTA-Versuche an den „kleinen“ Proben mit d = 7,5 mm und h = 3 mm

durchgeführt. Je eine Probe pro Dichte wird im Temperaturbereich von 30 °C bis 150 °C

untersucht. Die Heizrate beträgt 1 K min−1. Eine Messung findet alle 5 K nach einer

Haltezeit von 15 min statt. Der untersuchte Frequenzbereich liegt zwischen 0,1 Hz und

50 Hz. Die Kraftanregung findet bei sieben unterschiedlichen Frequenzen statt.

Die statischen und dynamischen Kraftanteile sowie die Amplituden werden ausgehend

von den Stress Sweeps in Abschnitt 4.2 abgeleitet. Bei T92.80 beträgt die statische Kraft

1,5 N und die maximale dynamische Kraft 8 N. Bei T92.100 sind es 2 N statische und

7,69 N maximale dynamische Kraft. Bei T92.130 beträgt die statische Kraft 3 N und die

maximale dynamische Kraft 6,9 N. Der Proportionalitätsfaktor beträgt für alle Messun-

gen PF = 1, 3. Die Amplitude ist für T92.80 19 µm, für T92.100 13 µm und für T92.130

10 µm.

Zur Untersuchung der Diffusion und des Vorhandenseins von Treibmitteln aus dem

Herstellungsprozess, die unter Temperatureinfluss zu einem zusätzlichen Druckanteil

in den Schaumzellen führen können, werden zwei weitere Versuchsreihen durchgeführt.
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Zunächst werden je eine Probe pro Dichte bei 150 °C für 116 h im Ofen temperiert.

Exemplarisch für das Verhalten wird eine „kleine“ Probe von T92.130 in einer DMTA-

Messung untersucht, welche in Abbildung 4.14a abgebildet ist. Außerdem werden

zyklische DMTA-Versuche durchgeführt, bei denen die Probe im ersten Segment eine

DMTA-Messung erfährt. Im Anschluss daran wird die Temperatur für mehrere Stunden

bei 150 °C gehalten und danach auf 30 °C gekühlt. Im vierten Segment folgt ein zweiter

DMTA-Zyklus.

Da der Anstieg des Speichermoduls unterhalb von TG auch mit dem Kollabieren von

Zellstruktur in Verbindung gebracht wird, werden zusätzliche Proben präpariert, die

im Randbereich der Kontaktfläche gefüllt sind. Als Füllstoff wird Feinspachtel und

ein Zwei-Komponenten-Klebstoff verwendet. Abbildung 4.14b zeigt mit Feinspach-

tel randgefüllte Probekörper. Ziel der Füllung ist das Verschließen der offenzelligen

Struktur im Randbereich, um eine möglichst homogene Krafteinleitung auf die gesamte

Schaumkernstruktur zu ermöglichen. Die Füllung soll dabei ähnlich zur Druckbelastung

während des RTM-Prozesses sein, wo es infolge des Fluids zu einer hydrostatischen

Kraft auf die äußere Schaumstruktur kommt. Die gefüllten Proben werden zu DMTA-

Messungen und für zyklische DMTA-Messungen verwendet.

Anhand der Ergebnisse der DMTA-Versuche soll der Einfluss des Drucks und die

Größenordnung des damit verbundenen Steifigkeitsanstiegs aus ∆l mithilfe von Glei-

chung 4.6 berechnet werden, um zu beurteilen inwiefern der beobachtete Steifigkeitsan-

stieg damit zusammenhängt.

(a) Für 116 h bei 150 °C getemperte Probe
T92.130 ID=18.

(b) Randgefüllte Probekörper mit Feinspachtel.

Abb. 4.14: Getemperte und randgefüllte Probekörper.
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4.3.2 Ergebnisse und Diskussion

DMTA

Die Versuchsergebnisse der DMTA an je einer Probe je Dichte sind in Abbildung 4.15

dargestellt.

Abbildung 4.15a zeigt das Versuchsergebnis der DMTA-Messung für T92.80 ID=07.

Für T92.80 steigt der Speichermodul bis zu einer Temperatur von ca. 65 °C an. Bei

niedrigen Frequenzen wird das Maximum bei niedrigeren Temperaturen erreicht. Bei

Beginn der Messung bei 30 °C und zum Ende der Messung bei 150 °C laufen die Kurven

der verschiedenen Frequenzen des Speichermoduls zusammen. Bei 150 °C beträgt der

Speichermodul ca. 2 MPa. Der Peak des Verlustfaktors ist bei der niedrigsten gemes-

senen Frequenz von 0,1 Hz am stärksten. Mit steigender Frequenz verschiebt sich die

Glasübergangstemperatur zu höheren Temperaturen.

Das Versuchsergebnis der DMTA-Messung für T92.100 ist in Abbildung 4.15b für

ID=03 dargestellt. Der Speichermodul beträgt 22,3 MPa bei 30 °C und 1 Hz und steigt

mit zunehmender Temperatur an. Bei 70 °C beträgt der Speichermodul 37,9 MPa, das

entspricht einem Anstieg von ca. 70 % gegenüber dem Wert bei 30 °C. Bei niedrigeren

Frequenz wird ebenfalls ein Anstieg beobachtet. Bei 0,1 Hz steigt der Speichermodul um

48 % an. Bei 5 Hz weicht das Verhalten von den übrigen Frequenzen ab. Bis 90 °C ist der

gemessene Wert des Speichermoduls bei 5 Hz höher als die Werte bei 10 Hz und 20 Hz.

Der Verlustfaktor ist im Bereich bis 60 °C annähernd konstant, fällt dann bei 70 °C auf

ein Minimum ab, bevor ein Anstieg zum maximalen Wert bei 95 °C folgt. Anschließend

ist das Verhalten ähnlich zu den übrigen Frequenzen, mit steigender Temperatur nimmt

der Verlustfaktor oberhalb der Glasübergangstemperatur ab.

Das Versuchsergebnis der DMTA-Messung für T92.130 ID=09 zeigt Abbildung 4.15c. Bei

T92.130 liegt der Speichermodul bei 30 °C zwischen 30,32 MPa (0,1 Hz) und 31,64 MPa

(50 Hz). Das Maximum des Speichermoduls E ′ wird bei 0,1 Hz und 55,6 °C mit 34,8 MPa

erreicht. Bei 50 Hz liegt das Maximum bei E ′ = 38,2 MPa und 65,0 °C. Bei den Frequen-

zen 0,5 Hz und 1 Hz liegt das Maximum wie bei 0,1 Hz bei 55,6 °C und bei den Frequen-

zen 5 Hz bis 20 Hz wie bei 50 Hz bei 65 °C. Nach dem Maximum folgt mit zunehmender

Temperatur eine Steifigkeitsreduktion bis 150 °C. Bei 150 °C liegt der Speichermodul

zwischen 3,6 MPa (0,1 Hz) und 4,4 MPa (50 Hz).

Ein Vergleich der ermittelten Steifigkeitswerte in Abbildung 4.16 bei den drei unter-

schiedlichen Schäumen liefert die höchste Steifigkeit bei T92.100, gefolgt von T92.130
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DMTA

(a) T92.80 ID=07

(b) T92.100 ID=03

(c) T92.130 ID=09

Abb. 4.15: Ergebnis der DMTA-Messung bei (a) T92.80 ID=07, (b) T92.100 ID=03 und
(c) T92.130 ID=09 an zylindrischen Probekörpern mit d = 7,5 mm und h = 3 mm im
Kompressionsmodus im Temperaturbereich von 30 °C bis 150 °C mit einer Heizrate von
1 K min−1.
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und T92.80. Die Messergebnisse lassen keine Korrelation zwischen zunehmender Dichte

und Steifigkeit erkennen.

Die Ergebnisse von Fathi [35] zeigen weiterhin, dass neben der Dichte vor allem die

Schaummorphologie eine große Rolle spielt. Die Untersuchungen von Fathi [35] zeigen,

dass die Wandstärke der hexagonalen Zellen bei T92.100 dicker ist als bei T92.80 und

T92.130. Abbildung 3.3 zeigt, dass die Rand- und Kernzellen je nach Dichte unterschied-

lich groß sind. Die Morphologie des Schaums stellt einen möglichen Grund dar, weshalb

bei der DMTA von T92.100 die höchste Steifigkeit gemessen wird.

Abb. 4.16: Ergebnis der DMTA-Messung für die drei verschiedenen Dichten für T92.80
ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130 ID=09, dargestellt ist der Speichermodul.

Die Auswertung des Maximums des Verlustfaktors tan δ liefert die in Tabelle 4.2 dar-

gestellten Glasübergangstemperaturen. Für T92.80 liegt TG bei 0,1 Hz bei 76,41 °C. Mit

zunehmender Frequenz verschiebt sich der Glasübergang zu höheren Temperaturen.

Bei 50 Hz ist TG = 96,37 °C und liegt damit ca. 20 K höher als bei 0,1 Hz.

Bei T92.100 ist TG bei 0,1 Hz 84,11 °C und steigt bei 1 Hz auf 88,2 °C. Die Messung bei

5 Hz liefert mit TG = 93,97 °C eine höhere Glasübergangstemperatur als die Messung

bei 10 Hz (91,8 °C) und liegt damit im Bereich der Glasübergangstemperatur bei 20 Hz

(93,73 °C). Bei 50 Hz ist TG = 98,06 °C.
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Tab. 4.2: Ermittelte Glasübergangstemperatur aus DMTA Versuchen an AIREX® T92.80
ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130 ID=09 durch Auswertung des Maximums des Ver-
lustfaktors.

T92.80 T92.100 T92.130

Frequenz Max. Wert TG Max. Wert TG Max. Wert TG

in Hz von tan δ in °C von tan δ in °C von tan δ in °C

0, 1 0, 34 76, 41 0, 29 84, 11 0, 28 80, 26

0, 5 0, 29 83, 39 0, 26 87, 47 0, 25 83, 39

1 0, 28 84, 59 0, 26 88, 20 0, 24 86, 03

5 0, 28 88, 20 0, 25 93, 97 0, 25 90, 60

10 0, 28 90, 36 0, 26 91, 80 0, 25 92, 28

20 0, 28 93, 49 0, 26 93, 73 0, 25 94, 93

50 0, 28 96, 37 0, 27 98, 06 0, 25 97, 58

Bei T92.130 steigt die Glasübergangstemperatur mit zunehmender Frequenz zwischen

80,26 °C (0,1 Hz) und 97,58 °C (50 Hz) an.

T92.80 hat die niedrigste Glasübergangstemperatur, gefolgt von T92.130 und T92.100.

Die Glasübergangstemperaturen der drei verschiedenen Schaumdichten liegen im

Durchschnitt ca. 2 K auseinander. Nach Ramsteiner et al. [36] wird die Glasübergangs-

temperatur von Schäumen hauptsächlich durch das Matrixmaterial bestimmt. Die

an AIREX® T92 gemessenen Glasübergangstemperaturen der drei Schäume hängen

demnach hauptsächlich vom Grundwerkstoff PET ab. Zusätzlich beeinflusst die Zell-

struktur die Wärmeleitung, sodass diese bei T92.100 aufgrund der dickeren Zellwände

langsamer ist und somit TG bei höherer Temperatur auftritt.

DMTA mit gefüllten Proben

Abbildung 4.17 zeigt die Versuchsergebnisse der DMTA-Messung an Proben mit gefüll-

tem Randbereich aus Feinspachtel für alle drei Schaumdichten. Für T92.80 ID=04 ist

der Speichermodul und Verlustfaktor in Abbildung 4.17a dargestellt. Bei T92.80 ist der

Speichermodul zu Beginn der Messung bei den ersten beiden Messpunkten bei 25 °C

und 30 °C nahezu gleich, bei 45 °C wird ein lokales Minimum erreicht bevor ein Anstieg

des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur bis unterhalb der Glasübergangs-

temperatur folgt. Die absolute Änderung des Speichermoduls steigt mit zunehmender

Frequenz an. Bei den beiden Frequenzen 0,5 Hz und 1 Hz steigt der Speichermodul bis
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70 °C nicht über den Ausgangswert bei 30 °C. Bei 1 Hz ist der Speichermodul bei 30 °C

und 65 °C jeweils 18,7 MPa. Bei den Frequenzen 5 Hz bis 50 Hz steigt der Speichermodul

auf einen höheren Wert als bei 30 °C. Die Kurvenschar ist aufsteigend zur Frequenz

sortiert.

Bei T92.100 wird ein Anstieg des Speichermoduls zwischen 30 °C und 70 °C bei 0,1 Hz

bis 1 Hz sowie 10 Hz bzw. zwischen 30 °C und 75 °C bei 2 Hz und 5 Hz beobachtet. Bei

der Frequenz 10 Hz weicht das Verhalten von den übrigen Frequenzen ab und die

maximale Steifigkeit liegt bei 70 °C mit E ′ = 73,2 MPa. Der Speichermodul bei 30 °C

liegt durchschnittlich bei 44,2 MPa und steigt bis zum Maximum bei 0,1 Hz um ca.

52 % bzw. bei 5 Hz um ca. 87 % an. Bei Auswertung des Maximums von tan δ liegt TG
zwischen 80 °C (0,1 Hz) und 90 °C (10 Hz).

Bei T92.130 gibt es einen Anstieg des Speichermoduls zwischen den ersten beiden

Messpunkten. Bei 30 °C liegt der Speichermodul zwischen 70,5 MPa bei 0,1 Hz und

77,4 MPa bei 50 Hz. Für die niedrigen vier Frequenzen zwischen 0,1 Hz und 2 Hz fällt

der Speichermodul ab 35 °C ab. Die oberen vier Frequenzen haben im Bereich zwischen

30 °C und 60 °C einen nahezu konstanten Wert, anschließend folgt ein Steifigkeitsabfall.

Mit zunehmender Frequenz verschiebt sich das Maximum des Verlustfaktors zu höheren

Temperaturen. TG liegt zwischen 75 °C (0,1 Hz) und 90 °C (50 Hz).

Vergleich der DMTA mit ungefüllten und randgefüllten Proben

Ein Vergleich der DMTA-Ergebnisse der ungefüllten mit den randgefüllten Proben

liefert unterschiedliche Erkenntnisse für die drei verschiedenen Dichten.

Bei den beiden Proben von T92.80 ID=07 (ungefüllt) und ID=09 (gefüllt) liegt die

gemessene Steifigkeit in der gleichen Größenordnung. Das Verhalten unterscheidet

sich im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 70 °C. Bei der ungefüllten Probe steigt

der Speichermodul in diesem Bereich an, wohingegen bei der randgefüllten Probe

der Speichermodul zunächst fällt und anschließend wieder ansteigt. Der Verlustfaktor

hat bei der randgefüllten Probe den Maximalwert bei tan δ = 0, 28 (50 Hz) und die

ungefüllte Probe bei 0, 34 (0,1 Hz).

Bei den beiden Proben von T92.100 ID=03 (ungefüllt) und ID=04 (gefüllt) ist der Spei-

chermodul der randgefüllten Probe in etwa doppelt so groß wie bei der ungefüllten

Probe. Auffällig beim Verlustfaktor tan δ ist das Verhalten bei 5 Hz im Temperaturbe-

reich zwischen 60 °C und 80 °C, das sich von den anderen untersuchten Frequenzen
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DMTA mit gefülltem Rand

(a) T92.80 ID=09

(b) T92.100 ID=04

(c) T92.130 ID=16

Abb. 4.17: Ergebnis der DMTA-Messung bei (a) T92.80 ID=09 („klein“), (b) T92.100
ID=04 („mittel“) und (c) T92.130 ID=16 („mittel“) an zylindrischen Probekörpern mit
gefülltem Randbereich aus Feinspachtel im Kompressionsmodus im Temperaturbereich
von 30 °C bis 150 °C mit einer Heizrate von 1 K min−1.
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unterscheidet. Bei 70 °C gibt es ein lokales Minimum, während bei den übrigen Fre-

quenzen im gleichen Temperaturbereich der Verlustfaktor ansteigt. Dies tritt sowohl bei

der ungefüllten als auch bei der gefüllten Probe auf und ist demnach eine spezifische

Eigenschaft des Materials.

Der Vergleich von T92.130 ID=09 (ungefüllt) mit ID=16 (gefüllt) zeigt im gefüllten Fall

bei 30 °C einen doppelten so großen Speichermodulwert wie ungefüllt. Das Verhalten

unterscheidet sich im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 70 °C, im Temperturbe-

reich über 70 °C fallen alle Kurven mit zunehmender Temperatur. Bei 150 °C liegt der

Speichermodul gemittelt über die Frequenzen bei 4 MPa für die ungefüllte Probe und

bei 6 MPa für die gefüllte Probe, d.h. im gefüllten Fall ist der Wert 50 % größer.

Ein möglicher Grund für die Unterschiede in den Ergebnissen liegt bei der Größe der

Schaumzellen. Bei T92.130 sind die Schaumzellen kleiner. Der durch Feinspachtel ge-

füllte Rand sorgt dafür, dass die Kraft des Probenstempels flächig auf die Seitenwände

der Schaumzellen aufgebracht wird. Bei der offenporigen Struktur des T92.80 reicht die

Füllung der Feinspachtelmasse möglicherweise nicht in die komplette Struktur, sodass

zwar eine größere Krafteinleitung stattfindet, aber es aufgrund der Höhenunterschie-

de der Poren keine homogene Krafteinleitung gibt. Der Randbereich beeinflusst das

Verhalten der Gesamtstruktur stark.

Temperaturabhängiger Steifigkeitseinfluss des eingeschlossenen Fluids in den Schaum-

zellen

Ausgehend von den Überlegungen in Abschnitt 4.2 zur Bestimmung eines tempera-

turabhängigen Druckterms und daraus resultierender Steifigkeitszunahme durch das

in den Schaumzellen eingeschlossene Fluid, wird dieser Term für die ungefüllten und

randgefüllten Probekörper berechnet. Tabelle 4.3 zeigt die berechneten Werte ausgehend

von der Temperatur 70 °C. Die Dehnung wird gemäß Gleichung 4.3 bestimmt.

Die Berechnung basiert auf der Annahme, dass die temperaturabhängige Druckände-

rung nur in eine Richtung wirkt, da ausschließlich die Dehnung in Messrichtung aus

den Versuchen bekannt ist und für die Berechnung verwendet wird. Dies stellt eine

konservative Annahme dar und überschätzt den wirkenden Druck.

Die Auswertung der experimentellen Daten liefert für T92.80 ID=07 einen Steifig-

keitsanstieg zwischen 30 °C und 60 °C um 4,4 MPa (1 Hz). Bei ID=09 nimmt der Spei-

chermodul bei 1 Hz mit zunehmender Temperatur im betrachteten Temperaturbereich
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Tab. 4.3: Berechneter temperaturabhängiger Steifigkeitseinfluss des eingeschlossenen
Fluiddrucks in den Schaumzellen über das Gesetz von Amontons für die ungefüllten
Proben T92.80 ID=07, T92.100 ID=03, T92.130 ID=09 sowie die randgefüllten Proben
T92.80 ID=09, T92.100 ID=04, T92.130 ID=16 im Temperturbereich zwischen 30 °C und
60 °C bzw. 70 °C.

Material Probe h T ∆l ε p(T ) Ep

in mm in °C in µm in % in MPa in MPa

T92.80 ID=07 3, 2 60 −146, 34 4, 57 0, 110 2, 40

70 −311, 47 9, 73 0, 113 1, 16

T92.80 ID=09 5, 2 70 −64, 93 1, 25 0, 113 2, 99

T92.100 ID=03 3, 25 70 −102, 97 3, 17 0, 113 3, 54

T92.100 ID=04 6, 5 70 −102, 97 1, 58 0, 113 7, 13

T92.130 ID=09 3, 05 70 −94, 04 3, 08 0, 113 3, 67

T92.130 ID=16 6, 45 70 −64, 81 1, 00 0, 113 11, 25

ab. Bei T92.100 wird für ID=03 eine absolute Änderung von E ′ von 22,3 MPa (30 °C)

auf 37,9 MPa (70 °C) für 1 Hz detektiert, dies entspricht einem Steifigkeitsanstieg von

15,6 MPa. Für ID=04 beträgt der Steifigkeitsanstieg zwischen 30 °C und 70 °C 33,4 MPa.

Für T92.130 wird bei ID=09 eine absolute Änderung von 5,0 MPa gemessen und bei

ID=16 ist die Änderung bei 1 Hz negativ.

Die experimentell gemessenen Steifigkeitsanstiege liegen demnach höher als der über-

schlägig berechnete druck- und temperaturabhängige Anteil des Elastizitätsmoduls Ep,

obwohl der Druck überschätzt berechnet wurde.

Zyklische DMTA

In Abbildung 4.18 sind ausgewählte Ergebnisse der zyklischen DMTA Versuche an

T92.80 und T92.130 dargestellt. Bei T92.80 ID=08 und T92.130 ID=13 handelt es sich um

ungefüllte Probekörper. T92.130 ID=17 ist im Randbereich mit einem 2-Komponenten

Klebstoff gefüllt. Zwischen dem ersten und zweiten dynamischen Zyklus liegt ein

isothermes Segment, bei dem die Probe bei 150 °C für 8 h (T92.130 ID=13), 10 h (T92.80

ID=08) und 24 h (T92.130 ID=17) gehalten wird.

Bei T92.80 liegt die Steifigkeit zu Beginn der Messung bei 30 °C und 1 Hz bei 14,4 MPa.

Zwischen 30 °C und 40 °C sinkt die Steifigkeit im ersten dynamischen Zyklus mit

zunehmender Temperatur. Zurückführen lässt sich dies auf eine fehlerhafte Temperatur-
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4.3 DMTA-Versuche

Zyklische DMTA

(a) T92.80 ID=08

(b) T92.130 ID=12

(c) T92.130 ID=17, Rand gefüllt mit 2-Komponenten Klebstoff

Abb. 4.18: Ergebnis der zyklischen DMTA-Messung bei (a) T92.80 ID=08 („klein“), (b)
T92.130 ID=12 („klein“) und (c) T92.130 ID=17 („mittel“) an zylindrischen Probekörpern
im Kompressionsmodus im Temperaturbereich von 30 °C bis 150 °C mit einer Heizrate
von 1 K min−1.
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4 Thermomechanische Materialcharakterisierung

führung der Anlage, infolgedessen es zwei Messpunkte bei ca. 30 °C und den nächsten

bei 40 °C gibt. Zwischen 40 °C und 65 °C gibt es einen Anstieg des Speichermoduls mit

zunehmender Temperatur und anschließend folgt ein Steifigkeitsabfall bis 150 °C. Zu

Beginn des zweiten dynamischen Zyklus ist der Speichermodul um etwa die Hälfte

reduziert. Zwischen 30 °C und 60 °C steigt der Speichermodul von 6,6 MPa auf 7,6 MPa

(1 Hz) an und erreicht das Maximum bei 80 °C undE ′ = 10,5 MPa. Im Temperaturbereich

bis 75 °C liegen die Kurven unterschiedlicher Frequenz nah aufeinander, unterscheiden

sich im Maximum um bis zu 23 % und nähern sich nach Überschreiten von TG beim

Steifigkeitsabfall wieder einem Wert an. Bei 1 Hz und 150 °C ist E ′ = 1,46 MPa im ersten

Zyklus und E ′ = 1,64 MPa im zweiten Zyklus. Das Maximum des Verlustfaktors und

folglich der Glasübergang liegt im zweiten Zyklus 10 K höher.

Bei T92.130 zeigt die ungefüllte Probe (ID=12) im zweiten Zyklus einen flacheren An-

stieg des Speichermoduls für niedrige Frequenzen. Das Maximum des Speichermoduls

liegt im ersten dynamischen Zyklus bei 60 °C und E ′ = 24,0 MPa für 1 Hz. Nach dem

isothermen Segment und dem Abkühlschritt ist das Maximum im zweiten Zyklus bei

75 °C und E ′ = 21,86 MPa. Das Maximum des Speichermoduls tritt bei 15 K höheren

Temperaturen auf und hat einen um 8,9 % reduzierten Wert.

Bei der gefüllten Probe des T92.130 (ID=17) ist der Speichermodul bei 30 °C 44,1 MPa

(1 Hz). Abweichend zur gefüllten Probe mit Feinspachtel (ID=16) in Abbildung 4.17c

fällt der Speichermodul im ersten Zyklus nur für die Frequenzen von 0,1 Hz und 0,2 Hz

ab. Bei den übrigen gemessenen Frequenzen steigt der Modul bis 50 °C bei 0,5 Hz

und 60 °C bei 50 Hz an, bevor es zu einem Abfall kommt. Im zweiten dynamischen

Zyklus liegt der Speichermodul um bis zu 15 MPa höher. Zwischen 30 °C und 50 °C

tritt bei den Frequenzen 0,1 Hz bis 2 Hz einen steilen Anstieg des Speichermoduls um

ca. 15 MPa auf. Bei den Frequenzen zwischen 5 Hz und 50 Hz steigt der Speichermodul

im gleichen Temperaturbereich um 2 MPa bis 3 MPa an. Die Unterschiede im Anstieg

des Speichermoduls zwischen den Frequenzen könnten ein Messfehler sein, weil die

Belastung in dem Moment erst aufgebracht wird und die niedrigen Frequenzen zuerst

gemessen werden.

In den zyklischen Versuchen von T92.80 ID=08 und T92.130 ID=12 konnte nicht gezeigt

werden, dass das Halten bei 150 °C für mehrere Stunden einen signifikanten Einfluss

auf den beobachteten Steifigkeitsanstieg hat. Für den Fall, dass Resttreibmittel im

Schaumkern vorhanden ist, sollte die Diffusion temperaturbedingt schneller ablaufen,

dies konnte nicht beobachtet werden.

Seite 78



4.3 DMTA-Versuche

Getemperte DMTA

Die Probe T92.130 ID=18 zeigt nach dem Tempern eine Volumenvergrößerung auf

h = 3,2 mm und d = 8,6 mm. In Umfangsrichtung der Probe, das bedeutet quer zur

Extrusionsrichtung ist die Volumenänderung größer. Abbildung 4.19 zeigt das Ergebnis

der DMTA-Messung mit der getemperten Probe T92.130 ID=18, dargestellt zusammen

mit dem Ergebnis der nicht getemperten Probe ID=09.

(a) Speichermodul (b) Verlustfaktor

Abb. 4.19: Ergebnis der DMTA-Messung bei T92.130 bei der getemperten Probe ID=18
und ungetemperten ID=09.

Bei der getemperten Probe liegt der Speichermodul bei 30 °C zwischen 23,4 MPa bei

0,1 Hz und 24,1 MPa bei 5 Hz und 10 Hz. Das Maximum des Speichermoduls E ′ wird bei

0,1 Hz und 65 °C mit E ′ = 27,3 MPa erreicht, was einem Anstieg um 3,9 MPa entspricht.

Bei 50 Hz liegt das Maximum mit E ′ = 29,7 MPa bei 70 °C, dies entspricht einem Anstieg

um ca. 24 % gegenüber dem Wert bei 30 °C. Bei den Frequenzen 0,5 Hz, 1 Hz und 20 Hz

liegt das Maximum wie bei 0,1 Hz bei 65 °C und bei den Frequenzen 5 Hz und 10 Hz wie

bei 50 Hz bei 70 °C. Nach dem Maximum folgt eine Steifigkeitsreduktion bis 150 °C. Bei

150 °C liegt der Speichermodul zwischen 3,2 MPa (0,1 Hz) und 3,9 MPa (50 Hz).

Ein Vergleich mit der nicht getemperten Probe (ID=09) zeigt, dass bei der getemperten

Probe zwischen 30 °C und 80 °C ein niedrigerer Speichermodul gemessen wird. Bei 30 °C

beträgt die Abweichung ca. 20 % und bei 150 °C ca. 12 %. Die Glasübergangstemperatur

liegt zwischen 90 °C bei 0,1 Hz und 105 °C bei 50 Hz. Der Glasübergang der getemperten

Probe (ID=18) liegt ca. 10 K höher als bei der nicht getemperten Probe (ID=09).
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4 Thermomechanische Materialcharakterisierung

Der beobachtete absolute Steifigkeitsanstieg liegt bei der getemperten Probe bei 4,8 MPa

zwischen 30 °C und 65 °C (1 Hz) und bei der ungetemperten Probe bei 5,0 MPa zwischen

30 °C und 55 °C (1 Hz). Dies entspricht einer prozentualen Zunahme um 16 % bei ID=18

bzw. 20 % bei ID=09. Somit ist der gemessene Steifigkeitsanstieg in beiden Fällen in

einem ähnlichen Größenbereich.
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Materialmodellierung

5.1 Modellierungsansatz

Zur Modellierung des Druckverhaltens des Schaumkerns wird ein transversalisotropes,

linear-thermoviskoelastisches Materialmodell gewählt.

Die Modellierung des Strukturschaums als transversalisotrop wird aufgrund des Her-

stellungsprozesses gewählt. Das Material besitzt in Extrusionsrichtung gestreckte Zellen

und ausgerichtete Monomerketten [7]. Die Extrusionsrichtung bildet die Vorzugsrich-

tung und somit Symmetrieachse der Transversalisotropie. Quer zur Extrusionsrichtung

ist das Verhalten isotrop. Die dynamischen Versuche in Abschnitt 4.2 an T92.130 längs

(ID=10) und quer (ID=11) zur Extrusionsrichtung zeigen, dass die Steifigkeit quer zur

Extrusionsrichtung zwischen 72 % (70 °C) und 77 % (30 °C) niedriger ist.

Die Zeitabhängigkeit des Materialverhaltens wird über die Viskoelastizität berück-

sichtigt. Ein linear-viskoelastisches Modell kann das Kompressionsverhalten bis zum

Erreichen des elastisch-plastischen Plateaus beschreiben. Während des Einsatzes der

Schäume beispielsweise bei der Formfüllung im RTM-Prozess sollte die Druckbelastung

so gewählt sein, dass eine plastische Verformung des Schaumkerns vermieden wird [6].

Das Materialverhalten infolge einer zeitabhängigen Belastung wird quer und längs zur

Extrusionsrichtung gleich angenommen.

Zusätzlich ist das Verhalten des Schaumkerns temperaturabhängig. Die Temperatur-

abhängigkeit des Schaums wird isotrop modelliert. Daraus folgt, dass das Verhalten

längs und quer zur Extrusionsrichtung prozentual die gleiche Steifigkeitsänderung

mit zunehmender Temperatur erfährt. Dies stellt eine Idealisierung dar, da aufgrund

der Schaumstruktur und der Zellwandverhältnisse davon auszugehen ist, dass die

Wärmeleitung nicht isotrop ist. Dickere Zellwände und Stellen mit einer hohen Dichte
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verlangsamen die Wärmeleitung. Abbildung 4.13a zeigt, dass das temperaturabhängige

Verhalten der Änderung des Speichermoduls längs und quer qualitativ ähnlich ist.

Die Anwendung der Zeit-Temperatur-Superposition ermöglicht die Vorhersage und

Modellierung der mechanischen und rheologischen Eigenschaften außerhalb der Zeit-

skala des Experiments [49]. Die resultierende Masterkurve extrapoliert die gemessenen

Daten aus der DMA auf Frequenzbereiche, die nicht im Experiment untersucht wurden

[24]. Nach Álvarez-Vázquez et al. [50] erfolgt der Prozess der viskoelastischen Model-

lierung auf Grundlage von experimentellen Daten in vier Schritten. Im ersten Schritt

wird die Masterkurve durch Anwendung der Zeit-Temperatur-Verschiebung abgeleitet.

Im zweiten Schritt folgt die Abschätzung der Verschiebungsfaktoren in Abhängigkeit

der Temperatur. Die Anpassung des ZTV-Modells beispielsweise mit dem WLF-Ansatz

und die Ermittlung der damit verbundenen Modellparameter ist Teil von Schritt drei.

Im vierten Schritt folgt die Anpassung an ein viskoelastisches Modell. Die resultierende

Masterkurve wird beispielsweise mit einem generalisierten Maxwell-Ansatz gefitted.

[50]

Im Folgenden sollen die ersten drei Schritte zur viskoelastischen Modellierung durch-

geführt werden. Der vierte Schritt ist nicht Teil dieser Arbeit, kann aber beispielsweise

mit der Python-Bibliothek PyVisco [51] erfolgen. Hiermit lassen sich Prony-Parameter

für linear viskoelastische Materialien, ausgehend von DMA-Ergebnissen und Master-

kurven, ermitteln [51]. Für den Einsatz der experimentell ermittelten Daten in einem

viskoelastischen Materialmodell müssen der Speicher- und Verlustmodul auf geeignete

Art in eine zeit- und temperaturabhängige Steifigkeit überführt werden.

5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips

zur Erstellung von Masterkurven

5.2.1 Methodenentwicklung

Aus den in den DMA-Versuchen in Abschnitt 4.3 gemessenen Materialparametern

sollen mittels Zeit-Temperatur-Verschiebung Masterkurven generiert werden, die einen

größeren Zeitbereich als die Experimente abdecken. Eine Überprüfung der experimen-

tell ermittelten Materialparameter muss zeigen, ob die Anwendbarkeit der ZTV gegeben

ist.
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

Die Anwendung der ZTV bei komplexen polymeren Materialien mit unterschiedli-

chen Strukturen und unterschiedlicher Morphologie stellt nach Ljubić et al. [49] eine

Herausforderung dar. In ihrer Arbeit werden die Anwendung und die Gültigkeit des

ZTV-Prinzips unter anderem für Polymermischungen und Verbundwerkstoffe disku-

tiert und erfolgreich für vernetzte Polymere wie PUR und Epoxid angewendet.

Nach Weissman und Chartoff [24] gibt es Einschränkungen, die ein Datensatz erfüllen

muss, damit die Superposition erfolgreich angewendet werden kann. Dazu zählen,

dass benachbarte Kurven genau übereinstimmen müssen und experimentell ermittelte

Werte des Verschiebungsfaktors durch eine empirische Gleichung abbildbar sein sollen.

Zudem müssen alle viskoelastischen Funktionen den gleichen Verschiebungsfaktor

aufweisen. Wenn die genannten Kriterien nicht erfüllt sind, dann ist das Prinzip der

reduzierten Variablen für die ZTV nicht gültig und sollte laut Weissman und Chartoff

[24] dementsprechend nicht angewendet werden.

Temperatur-Sweeps zeigen die Abhängigkeit des Materialverhaltens von der Temperatur.

Diese wurden bereits in Unterabschnitt 4.3.2 zur Darstellung der DMTA-Ergebnisse

verwendet.

Ein Kriterium für die Anwendbarkeit des ZTV bietet die Auswertung von Frequenz-

Sweeps. Frequenz-Sweeps sind Darstellungen der viskoelastischen Eigenschaften loga-

rithmisch in der Frequenz. Zur Interpolation zwischen den gemessenen Frequenzwerten

wird ein Polynom 2. Grades verwendet. Bei Vorhandensein von viskoelastischem Ma-

terialverhalten sollten die Kurven, die bei unterschiedlichen Temperaturen gemessen

wurden, die gleiche Form aufweisen. Ein weiteres graphisches Auswertekriterium für

die Anwendbarkeit des ZTV bilden der van Gurp-Palmen- und der Wicket-Plot.

Das van Gurp-Palmen-Diagramm stellt den Phasenwinkel in Abhängigkeit zu den

Absolutwerten des komplexen Moduls |E∗| aus einem rheologischen Experiment dar.

Van Gurp und Palmen [25] konnten zeigen, dass isotherme Frequenzkurven zu einer ge-

meinsamen Linie verschmelzen, wenn das ZTV-Prinzip gilt. Dies stellt eine Möglichkeit

dar, um die Polydiversität von linearen Polymeren zu charakterisieren [52].

Die Auftragung der logarithmierten Werte des Verlustmoduls E ′′ auf der y-Achse gegen

die logarithmierten Werte des Speichermoduls E ′ auf der x-Achse wird ebenfalls zur

visuellen Darstellung der viskoelastischen Eigenschaften von Polymeren verwendet.

Der Graph geht auf Argand [53] zurück und wird auch modifizierter Cole-Cole-Plot

[54] oder Wicket-Plot genannt.
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Bei der Erstellung der Masterkurven wird auf ein bereits bestehendes Auswerteskript

pyDMA für DMA-Daten von Sessner et al. [55] zurückgegriffen, welches in Python

implementiert ist. Die Ausgabegrößen der DMA Artemis 242 E werden konvertiert und

eingelesen.

Die einzelnen Frequenz-Sweeps werden entlang der Frequenzachse, wie in Abbildung 2.2

schematisch dargestellt, verschoben. Durch Minimierung der Bogenlänge wird eine

möglichst glatte Kurve gefunden, die die Masterkurve bildet.

Bei der Erstellung der Masterkurve können folgende Parameter variiert werden:

• der Temperaturbereich,

• der Frequenzbereich,

• der Modul,

• die vertikale Verschiebung,

• die Referenztemperatur und

• numerische Parameter für die Bestimmung der Materialparameter.

Im Folgenden soll eine Auswertemethode erarbeitet werden, anhand derer die Über-

prüfung des ZTV-Prinzips und die Wahl der Parameter zur Erstellung der Masterkurve

begründet wird.

Auswahl des Frequenz- und Temperaturbereichs

Ausgehend vom untersuchten Frequenzbereich zwischen 0,1 Hz und 50 Hz kann es

sinnvoll sein, den Frequenzbereich für die Erstellung der Masterkurve einzuschränken,

wenn beispielsweise einzelne Frequenzen ein anderes Verhalten zeigen.

Der Wicket-Plot und der van Gurp-Palmen-Plot werden verwendet um dies graphisch

zu untersuchen. Für das Erstellen einer Masterkurve sollen die Kurven, die bei unter-

schiedlichen Temperaturen gemessen wurden, im Plot eine „glatte“ Kurve bilden.

Auswahl des Moduls und vertikale Verschiebung

Es muss ein Modul als Parameter festgelegt werden, anhand dessen das Fitting der

Materialparameter stattfindet. Bei der Auswahl des Moduls kann zwischen dem Spei-

chermodul E ′, dem Verlustmodul E ′′ und dem Verlustfaktor tan δ gewählt werden.
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

Empfohlen wird, wenn es die Daten zulassen, die Auswertung mittels dem Verlust-

faktor durchzuführen, insbesondere wenn eine zusätzliche vertikale Verschiebung

angewendet wird [55].

Die WLF-Gleichung wird für Verschiebungen auf Temperaturen oberhalb der Glas-

übergangstemperatur verwendet. Das Arrhenius-Gesetz beschreibt die Verschiebung

auf Temperaturen unterhalb von TG. Bei der Erstellung der Masterkurve werden beide

Funktionen auf die Ursprungsverschiebung angepasst und die drei Parameter Ea, C1

und C2 werden bestimmt.

Die anderen beiden Größen werden dann ausgehend von den ermittelten Verschie-

bungsfaktoren ebenfalls verschoben. Zusätzlich zur horizontalen Verschiebung kann

eine vertikale Verschiebung verwendet werden. Die vertikale Verschiebung wird eben-

falls durch Minimierung der Bogenlänge des verwendeten Modul durchgeführt. Dies

ist vor allem dann sinnvoll, wenn das Kriterium für thermorheologisch einfache Mate-

rialien nicht erfüllt ist. Im Folgenden wird neben der horziontalen Verschiebung auch

die vertikale Verschiebung verwendet.

Die Auswahl erfolgt nach Abgleich der berechneten logarithmischen Frequenzverschie-

bung nach dem WLF- und Arrhenius-Ansatz mit den initialen Messwerten und durch

graphische Auswertung der resultierenden Masterkurven, hinsichtlich eines glatten

Kurvenverlaufs der einzelnen isothermen Segmente.

Wahl der Referenztemperatur

Eine Masterkurve ist immer nur für eine Temperatur gültig, die Referenztemperatur.

Diese muss für die Berechnung festgelegt werden. Gewählt werden kann diese aus dem

untersuchten Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C. Die Referenztemperatur

wird in der Mitte des untersuchten Temperaturbereichs gewählt, sodass sich Fehler, die

durch die Verschiebung entlang der Frequenzachse entstehen nicht in eine Richtung

aufsummieren.

Es hat sich in der Literatur bewährt als Referenztemperatur TG zu verwenden [10].

Für den vorliegenden Temperaturbereich stellt dies gleichzeitig eine gute Wahl dar, da

annähernd gleich viele Temperatursegemente zu höheren bzw. niedrigeren Frequenzen

verschoben werden. Die Glasübergangstemperatur wird jeweils für die Frequenz von

1 Hz ermittelt und verwendet.
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Wahl des Parameterbereichs für WLF- und Arrhenius-Ansatz

Für die im Optimierungsprozess ermittelten Parameter C1, C2 und Ea werden Grenzen

festgelegt. Bei Betrachtung der WLF-Gleichung in Gleichung 2.14 wird deutlich, dass

es eine Abhängigkeit zwischen C1 und C2 gibt, die durch die Differenz von T − Tref
bestimmt wird. Der maximale Temperaturunterschied liegt bei Wahl von Tref = TG im

untersuchten Temperaturbereich bei 65 °C. Wenn C2 ≤ T − Tref gilt, wird der logarith-

mische Verschiebungsfaktor durch C2 dominiert, da C1 eine reine Multiplikation mit der

Temperaturdifferenz darstellt. Die Parameter C1 und C2 können bei der Optimierung

in die Grenzen des festgelegten Wertebereichs laufen. Nach Williams et al. [28] und

Weissman und Chartoff [24] können für Polymere typische Werte für C1 und C2 aus

einer Vielzahl an experimentellen Untersuchungen abgeleitet werden. Aufgrund der

Größenordnung der von Williams et al. [28] und Weissman und Chartoff [24] genannten

Parameter werden im Optimierungsprozess Grenzen für C1 und C2 festgelegt. Der

Parameter C1 wird beschränkt auf das Intervall [0, 50] und C2 auf [0, 150].

5.2.2 Ergebnisse und Diskussion

Die Ergebnisse der Variation der Parameter werden exemplarisch an T92.80 ID=07

gezeigt. Anschließend wird das gleiche Vorgehen bei den anderen Schaumdichten

angewandt und die Ergebnisse dargestellt.

Abbildung 5.1 zeigt den Frequenz-Sweep für T92.80. Für T92.100 und T92.130 befinden

sich die Frequenz-Sweeps im Anhang in Abbildung B.1 und Abbildung B.2. Aufgrund

des gemessenen Anstiegs des Speichermoduls sind die Frequenz-Sweeps nicht aufstei-

gend nach der Temperatur angeordnet. Zur Interpolation zwischen den gemessenen Fre-

quenzwerten wird ein Polynom 2. Grades verwendet. Im Temperaturbereich zwischen

30 °C und ca. 60 °C ist der Speichermodul nahezu konstant über den Frequenzbereich

und der Verlustmodul nimmt mit zunehmender Frequenz zwischen 0,1 Hz und 50 Hz ab.

Für 60 °C bis 150 °C nimmt der Speichermodul und der Verlustmodul mit zunehmender

Frequenz zu. Der Verlustfaktor als Quotient von Speicher- und Verlustmodul verhält

sich dementsprechend. Zwischen 30 °C und 60 °C werden durch die Interpolation mit

dem Polynom 2. Grades beim Verlustfaktor tan δ nicht alle Messpunkte erfasst.
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

Abb. 5.1: Frequenz-Sweep für T92.80 ID=07 dargestellt für Speichermodul E ′, Verlustmo-
dul E ′′ und Verlustfaktor tan δ im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.

Auswahl des Frequenz- und Temperaturbereichs

Abbildung 5.2a zeigt den Wicket-Plot und den van Gurp-Palmen-Plot für T92.80 ID=07.

Für T92.80 zeigt der Wicket-Plot eine gekrümmte Kurve. Die resultierende Kurve ist

nicht glatt und einige Messpunkte weichen von der Kurvenform ab. Die Ausreißer, die

den größten Abstand zur Kurve haben, gehören zur Frequenz 0,1 Hz. Bei niedrigen

Temperaturen zwischen 30 °C und ca. 60 °C gibt es eine Ansammlung von mehreren

Messpunkten.

Das van Gurph-Palmen-Diagramm in Abbildung 5.2a stellt den Phasenwinkel in Abhän-

gigkeit zu den Absolutwerten des Speichermoduls für T92.80 dar. Die experimentellen

Ergebnisse ergeben einen halbkreisbogenähnlichen Verlauf. Nach Van Gurp und Pal-

men [25] gilt ZTV, wenn gezeigt werden kann, dass isotherme Frequenzkurven zu

einer gemeinsamen Linie verschmelzen. Bei Betrachtung des gesamten gemessenen

Frequenzspektrums von 0,1 Hz bis 50 Hz gibt es für T92.80 keine Verschmelzung zu

einer glatten Kurve, einzelne Messpunkte streuen.

Den Wicket-Plot und den van Gurp-Palmen-Plot für T92.100 ID=03 zeigt Abbildung 5.2b

und Abbildung 5.2c für T92.130 ID=09. Bei T92.100 ist die Kurve im Wicket-Plot stärker
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Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot

(a) T92.80 ID=07

(b) T92.100 ID=03

(c) T92.130 ID=09

Abb. 5.2: Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot für T92.80 ID=09, T92.100 ID=03 und
T92.130 ID=09, Ergebnisse dargestellt unter Verwendung aller Frequenzen 0,1 Hz, 0,5 Hz,
1 Hz, 5 Hz, 10 Hz, 20 Hz und 50 Hz im Temperaturbereich von 30 °C bis 150 °C.
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

gekrümmt als bei T92.80 und T92.130. Für T92.130 zeigt der Wicket-Plot eine nahezu

glatte Kurve, wohingegen im van Gurp-Palmen-Plot die Messwerte der Frequenz 0,1 Hz

ebenfalls von der Hauptkurve abweichen.

Eine Filterung der niedrigen Frequenzen liefert die in Abbildung 5.3 dargestellten van

Gurp-Palmen-Plots für T92.80. Die Filter werden aufsteigend nummeriert (f1 bis f3) und

in der Darstellung in Abbildung 5.3 wird von oben nach unten jeweils eine zusätzliche

Frequenz gefiltert. Ohne die Frequenzen 0,5 Hz und 1 Hz liefern sowohl der Wicket-

als auch der van Gurp-Palmen-Plot eine ausreichend glatte Kurve, sodass nach Van

Gurp und Palmen [25] das ZTV-Prinzip angewendet werden kann. Das zusätzliche

Weglassen von 1 Hz führt zu einer marginal glatteren Kurve bei Filter f3, basierend

auf vier berücksichtigten Frequenzen. Um möglichst viele Daten als Grundlage für die

Erstellung der Masterkurve zu verwenden, wird die Frequenz 1 Hz mitberücksichtigt.

Die Erstellung der Masterkurve basiert damit auf Daten der fünf Frequenzen 1 Hz, 5 Hz,

10 Hz, 20 Hz und 50 Hz.

Die Darstellung des Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot für die Filterung der Frequen-

zen für T92.100 ID=03 und T92.130 ID=07 befindet sich im Anhang in Abbildung B.3

für T92.100 und Abbildung B.4 für T92.130. Für T92.100 und T92.130 wird ebenfalls

der Filter f2 gewählt, das heißt die Messdaten bei den Frequenzen 0,1 Hz und 0,5 Hz

werden nicht berücksichtigt. Bei T92.100 ist für Filter f1 bis f3 im van Gurp-Palmen-Plot

zu erkennen, dass die Frequenz 5 Hz von der Hauptkurve abweicht. Das Filtern von

0,1 Hz und 5 Hz für T92.100 führt zu numerischen Instabilitäten für das Erstellen der

Masterkurve, sodass die Messwerte bei 5 Hz im weiteren mitberücksichtigt werden.

Die logarithmische Frequenzverschiebung log(aT) gibt eine Aussage über die Richtung

der Verschiebung relativ zur Referenztemperatur. Positive Werte von log(aT) sorgen

für eine Verschiebung zu höheren Frequenzen und negative Werte von log(aT) für

Verschiebungen in einen niedrigeren Frequenzbereich. Die Frequenzverschiebung für

T92.80 ist in Abbildung 5.4a dargestellt.

Bei Berücksichtigung des vollständigen Temperaturbereichs zwischen 30 °C und 150 °C

ist log(aT) zwischen 30 °C und 60 °C nahezu konstant. Ein konstanter Wert von log(aT)

bei unterschiedlichen Temperaturen zeigt, dass die gemessenen Materialparameter

keine Frequenzabhängigkeit aufweisen. Das ZTV-Prinzip lässt sich in diesem Tempe-

raturbereich nicht anwenden. Die isothermen Segmente würden ausgehend von der

Referenztemperatur bei gleichem horizontalen Verschiebungsfaktor auf den gleichen

Frequenzbereich verschoben.
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5 Thermomechanische Materialmodellierung

Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot - Frequenzen filtern

(a) Filter f1: ohne 0,1Hz; dargestellte Frequenzen 0,5Hz, 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(b) Filter f2: ohne 0,1Hz und 0,5Hz; dargestellte Frequenzen 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(c) Filter f3: ohne 0,1Hz, 0,5Hz und 1Hz; dargestellte Frequenzen 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

Abb. 5.3: Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot für T92.80 ID=07, Ergebnisse dargestellt
mit Filterung einzelner Frequenzen (von oben nach unten jeweils eine zusätzliche
Frequenz gefiltert) für den Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

(a) Vollständiger Temperaturbereich zwischen
30 °C und 150 °C: Im Temperaturbereich zwi-
schen 30 °C und 60 °C konstanter log(aT), folg-
lich keine ZTV anwendbar.

(b) Eingeschränkter Temperaturbereich auf
60 °C bis 150 °C.

Abb. 5.4: Logarithmischer Verschiebungsfaktor aT in Abhängigkeit der Temperatur
für T92.80 ID=07 basierend auf Verlustfaktor tan δ ermittelt, gefittet mit WLF- und
Arrhenius-Ansatz.

Dass die ermittelten Materialparameter für Temperaturen unterhalb von 60 °C für T92.80

frequenzunabhängig sind, zeigt sich auch im Frequenz-Sweep in Abbildung 5.1 an der

Geraden des Speichermoduls bei niedrigen Temperaturen.

Es kann gezeigt werden, dass die Temperatur bei der das Maximum des Speichermoduls

auftritt, hier definiert als Tsplit, für die vorliegenden Materialdaten eine untere Schranke

für die Anwendbarkeit der ZTV darstellt. Oberhalb von Tsplit weist das Material eine

Frequenzabhängigkeit auf. Analog zu TG wird Tsplit bei 1 Hz ermittelt. Ausgehend

von Tsplit wird die nächstgelegene Temperatur unterhalb oder oberhalb gewählt (5 °C-

Schritte zwischen 30 °C und 150 °C), bei der sich log(aT) bei zwei aufeinanderfolgenden

Temperaturen unterscheidet. Für T92.80 (ID=07) liegt Tsplit bei 62,71 °C und bei T92.130

(ID=09) bei 56,45 °C. In beiden Fällen wird der Temperaturbereich von 60 °C bis 150 °C

zur Anwendung des ZTV-Prinzips gewählt. Bei T92.100 (ID=03) ist Tsplit = 70,04 °C. Der

Verschiebungsfaktor log(aT) liefert für 70 °C und 75 °C den gleichen Wert, folglich wird

das ZTV-Prinzip ausschließlich bei Temperaturen oberhalb von 75 °C angewendet.
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Auswahl des Moduls

Die logarithmische Frequenzverschiebung ist in Abbildung 5.4b basierend auf dem Ver-

lustfaktor tan δ und in Abbildung 5.5 für den Speicher- und Verlustmodul exemplarisch

für T92.80 abgebildet.

Bei Verwendung des Verlustfaktors und des Speichermoduls liegt log(aT) zwischen −6

und 6 und bei Verwendung des Verlustmoduls zwischen−8 und 4. Bei Verwendung des

Speichermoduls und des Verlustmoduls werden die initialen Werte über den Arrhenius-

Ansatz und die WLF-Gleichung sehr gut approximiert. Beim Speichermodul ist der

Verschiebungsfaktor bei 60 °C und 65 °C gleich groß, was die weitere Einschränkung des

Temperaturbereichs auf Temperaturen oberhalb von 65 °C für die Anwendung des ZTV

zur Folge hätte. Der Verlustfaktor als Parameter liefert im Temperaturbereich zwischen

85 °C und 150 °C, bei Approximation mit der WLF-Gleichung, Abweichungen um bis

zu ca. 15 %. In Tabelle 5.1 sind die ermittelten Materialparameter C1, C2 und Ea für die

unterschiedlichen Moduln dargestellt. Bei Verwendung des Verlustfaktors läuft C2 in

die definierte Grenze von 150.

(a) Ermittelt basierend auf Speichermodul E′ (b) Ermittelt basierend auf Verlustmodul E′′

Abb. 5.5: Logarithmischer Verschiebungsfaktor aT in Abhängigkeit der Temperatur für
T92.80 ID=07 und eingeschränkter Temperaturbereich von 60 °C bis 150 °C, gefittet mit
WLF-und Arrhenius-Ansatz.

Abbildung 5.6 zeigt ausgehend von der Wahl des Verlustfaktors die resultierenden

verschobenen isothermen Segmente mittels der in Tabelle 5.1 dargestellten Materialpa-

rameter für die Verschiebung. Für den Speichermodul und den Verlustmodul findet sich
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5.2 Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips zur Erstellung von
Masterkurven

Tab. 5.1: Gefittete Materialparameter C1, C2 und Ea der WLF- und Arrhenius-Gleichung
für Masterkurve basierend auf Speichermodul, Verlustmodul und Verlustfaktor für
T92.80 ID=07.

Material Probe Modul C1 C2 Ea

tan δ 18 150 1167221

T92.80 ID=07 E ′ 12 63 1258669

E ′′ 22 125 884847

die Darstellung der Masterkurven zur besseren Übersicht im Anhang in Abbildung B.5

und Abbildung B.6.

Bei allen drei Moduln wird der Speichermodul anhand einer glatten Kurve abgebildet.

Bei Verwendung des Speichermoduls als Parameter gibt es beim Verlustmodul und Ver-

lustfaktor eine horizontale Überlagerung der Kurven bei den Temperaturen 60 °C und

65 °C. Grund dafür ist, dass der Verschiebungsfaktor bei diesen beiden Temperaturen

den gleichen Wert aufweist. Die Überlagerung isothermer Kurvensegmente bei hohen

Temperaturen zwischen 125 °C und 150 °C ist bei Verwendung des Verlustmoduls und

-faktors weniger ausgeprägt. Bei Verwendung des Verlustmoduls als Parameter bilden

die Kurvensegmente der Temperaturen 60 °C bis 80 °C keine glatte Kurve.

Die graphische Auswertung ergibt die Verwendung des Verlustfaktors tan δ als Parame-

ter für die Erstellung der Masterkurve, anhand derer die Bogenlänge minimiert wird

und die logarithmischen Verschiebungsfaktoren im Folgenden bestimmt werden.
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5 Thermomechanische Materialmodellierung

Abb. 5.6: Masterkurven für Speichermodul E ′, Verlustmodul E ′′ und Verlustfaktor tan δ
durch ZTV für T92.80 basierend auf Verlustfaktor tan δ und ausgehend von Temperatur-
bereich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref = TG = 84,59 °C.
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5.3 Masterkurven

5.3 Masterkurven

Ausgehend von den Vorüberlegungen in Abschnitt 5.2 werden Masterkurven für die

drei verschiedenen Schaumdichten erstellt. Verwendet werden die DMTA-Versuchs-

ergebnisse der ungefüllten Probekörper (T92.80 ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130

ID=09). Zusätzlich werde diese Masterkurven mit denen der randgefüllten Probekörper

mit Feinspachtel (T92.80 ID=09, T92.100 ID=04 und T92.130 ID=16) verglichen.

Für die drei verschiedenen Schaumdichten der ungefüllten Probekörper ergeben sich

die in Tabelle 5.2 dargestellten gefitteten Materialparameter C1, C2 und Ea für die

WLF-Gleichung und den Arrhenius-Ansatz.

Tab. 5.2: Gefittete Materialparameter C1, C2 und Ea der WLF- und Arrehnius-Gleichung
für T92.80 ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130 ID=09 jeweils für Frequenzfilterung f2
und angegebene Referenztemperatur.

Material Probe Tref C1 C2 Ea

T92.80 ID=07 84,59 °C 17, 9047 150 1167400, 9025

T92.100 ID=03 88,20 °C 18, 8019 150 1643407, 6080

T92.130 ID=09 86,03 °C 15, 4492 150 1282023, 2193

Abbildung 5.7 zeigt die resultierenden Masterkurven bei Verwendung des gefilterten

Frequenzbereichs f2 und dem eingeschränkten Temperaturbereich zwischen Tsplit, was

der Temperatur beim maximal ermittelten Speichermodul entspricht, und 150 °C. Mit

Symbolen ist jeweils die resultierende gefittete Masterkurve für den Speichermodul E ′,

den Verlustmodul E ′′ und den Verlustfaktor tan δ gekennzeichnet und die darunter-

liegenden schwarzen Kurven sind die experimentell ermittelten verschobenen Daten.

Für T92.80 werden die Materialparameter auf Frequenzen zwischen 9, 0 · 10−7 Hz und

4, 2 · 107 Hz erweitert. Für T92.100 wird das viskoelastische Verhalten mit der Master-

kurve im Frequenzbereich zwischen 3, 37 · 10−6 Hz und 1, 2 · 106 Hz abgebildet. Auf

Frequenzen zwischen 4, 48 · 10−6 Hz und 8, 2 · 106 Hz werden die Materialparameter für

T92.130 erweitert.
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5 Thermomechanische Materialmodellierung

Masterkurven

(a) T92.80 ID=07 bei Tref = 84,59 °C

(b) T92.100 ID=03 bei Tref = 88,20 °C

(c) T92.130 ID=09 bei Tref = 86,03 °C

Abb. 5.7: Masterkurven für T92.80 ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130 ID=09 mit
Tref = TG und gefiltertem Frequenzbereich f2. Mit Symbolen ist jeweils die resul-
tierende gefittete Masterkurve für den Speichermodul E ′, den Verlustmodul E ′′ und
den Verlustfaktor tan δ gekennzeichnet und die darunterliegenden schwarzen Kurven
sind die experimentell ermittelten verschobenen Daten.
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5.3 Masterkurven

Eine gemeinsame Darstellung der Masterkurven des Speicher- und Verlustmoduls

sowie des Verlustfaktors für alle Schaumdichten befindet sich in Abbildung 5.8. Der

Verlauf des Speichermoduls bei T92.100 und T92.130 ist nahezu identisch. T92.80 hat

eine geringere Steifigkeit, das frequenzabhängige Verhalten ist ähnlich. Bei niedrigen

Frequenzen ist der Speichermodul am geringsten und steigt dann mit zunehmender

Frequenz bis ca. 103 Hz steil an. Anschließend folgt ein Plateau bei T92.80 bis ca. 107 Hz

und bei höherer Frequenz erneut ein Anstieg. Bei T92.100 und T92.130 ist das Plateau

nicht so stark ausgeprägt, stattdessen steigt der Speichermodul mit geringer Steigung

bei zunehmender Frequenz an. Der Verlustmodul ist bei T92.100 und T92.130 größer als

bei T92.80. Zwischen 10−5 Hz und 10−1 Hz liegen die Masterkurven von T92.100 und

T92.130 aufeinander. Bei höheren Frequenzen liegt der Verlustmodul von T92.100 höher

als bei T92.130.

Bei der Erstellung der Masterkurven wird der Temperaturbereich zwischen 30 °C und

Tsplit nicht berücksichtigt, da in diesem Bereich die Voraussetzungen für ZTV nicht er-

füllt sind. T92.100 und T92.130 unterscheiden sich bei der DMTA im Temperaturbereich

zwischen 30 °C und 70 °C. Bei T92.100 ist die Steifigkeit bei Beginn der Messung niedri-

ger, steigt dann infolge der Steifigkeitszunahme mit höherer Temperatur auf das Niveau

von T92.130. Oberhalb von 70 °C weisen die Materialien aufgrund der zunehmenden

Steifigkeitsabnahme ein ähnliches Verhalten auf, welches nun in den resultierenden

Masterkurven abgebildet wird. In den ermittelten Masterkurven zeigt sich, dass eine an-

schließende Extrapolation der Daten für den niedrigen Temperaturbereich, das heißt bei

hohen Frequenzen, aufgrund des beobachteten ansteigenden Kurvenverlaufs in diesem

Bereich nicht sinnvoll möglich ist, da kein bekannter physikalischer Zusammenhang

angewendet werden kann.

Für die randgefüllten Probekörper mit Feinspachtel findet sich analog zu Abbildung 5.8

im Anhang in Abbildung B.9 die Darstellung der resultierenden Masterkurven für die

drei verschiedenen Schaumdichten. T92.100 hat über den ermittelten Frequenzbereich

eine höhere Steifigkeit als T92.130. Analog zur ungefüllten Probe ist die Steifigkeit bei

T92.80 am geringsten.

Einen normierten Vergleich des Speichermoduls für die gefüllten und ungefüllten

Probekörper zeigt Abbildung 5.9. Die Masterkurve wird auf den Speichermodul bei

Tmin = Tsplit normiert, was dem maximalen Speichermodul E ′max in den Experimenten

entspricht und in der Masterkurve dem Randwert mit der höchsten Frequenz zugeord-

net ist. Hier ist der Wert folglich eins. Mit abnehmender Frequenz sinkt der Wert des
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5 Thermomechanische Materialmodellierung

Masterkurven - gemeinsame Darstellung für alle Schaumdichten

Abb. 5.8: Gemeinsame Darstellung der Masterkurven des Speicher- und Verlustmoduls
sowie Verlustfaktors für T92.80 ID=07, T92.100 ID=03 und T92.130 ID=09 für Tref = TG.
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5.3 Masterkurven

Speichermoduls. Der Vergleich der randgefüllten mit den nicht gefüllten Proben zeigt,

dass die Probekörper einer Kategorie im Frequenzbereich zwischen 10−4 Hz bis 104 Hz

das gleiche zeitabhängige Verhalten aufweisen. Absolut gesehen ist die Steifigkeit der

randgefüllten Proben bei gleicher Dichte höher als diejenige der ungefüllten Proben.

Die Frequenz- bzw. Zeitabhängigkeit ist demnach unabhängig von der Dichte des

Schaummaterials. Die zeitabhängigen Vorgänge im Material werden maßgeblich durch

den Grundwerkstoff PET und dessen Molekülstruktur bestimmt.

Abb. 5.9: Normierte Darstellung der Masterkurven des Speichermoduls auf E ′max bei
Tmin = Tsplit für T92.80 ID=07, ID=09, T92.100 ID=03, ID=04 und T92.130 ID=09, ID=16.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

6.1 Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde die Fragestellung, wie die Zeit, Temperatur, Richtung

und Dichte das mechanische Verhalten eines geschlossenzelligen PET-Strukturschaum-

stoffs beeinflussen, untersucht.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der thermoplastische Strukturschaumstoff AIREX®

T92 der Firma 3A COMPOSITES untersucht. Es wurden drei verschiedene Schaum-

dichten charakterisiert. Die Materialien mit den Bezeichnungen T92.80 mit ρ ≈ 85 kg m−3,

T92.100 mit ρ ≈ 100 kg m−3 und T92.130 mit ρ ≈ 135 kg m−3 wurden mittels der DMA

Artemis 242 E der Firma NETZSCH im Druckmodus untersucht.

Die Recherche zum Stand der Forschung des thermomechanischen Verhaltens von

PET-Strukturschaumstoffen zeigte Arbeiten, die die Schaummorphologie und das

Kompressions- und Scherverhalten von polymeren Strukturschaumstoffen untersucht

haben. Bei AIREX® T92 hat die prozessbedingte Zellmorphologie durch die Herstel-

lung im Strangschaumextrusionsverfahren starke Auswirkungen auf die Anisotro-

pie und das mechanische Verhalten [35]. Kompressions- und Scherversuche zeigten,

dass es eine starke Abnahme der Steifigkeit und Festigkeit mit zunehmender Tem-

peratur gibt, vor allem bei Überschreiten der Glasübergangstemperatur. Die größten

Einflüsse auf das Materialverhalten hatten die Temperatur und die Dichte des Struktur-

schaumstoffs. Des Weiteren wurden experimentelle Arbeiten zur Durchführung von

DMA-Untersuchungen an polymeren Schäumen analysiert. Die DMA-Versuche im

Kompressionsmodus an PET-Schaum [34] und an PUR-Schaum [43] zeigten im Bereich

unterhalb der Glasübergangstemperatur einen Anstieg des Speichermoduls mit zu-

nehmender Temperatur, während im Zweipunkt-Biege-Modus der Speichermodul bei

Temperaturerhöhung kontinuierlich abfiel [40]. Aus dem aktuellen Stand der Forschung

wurde eine Forschungslücke bei der Verfügbarkeit von temperatur- und zeitabhängigen
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Materialparametern zur Beschreibung des PET-Strukturschaumverhaltens abgeleitet,

welche mithilfe der Durchführung und Auswertung experimenteller Charakterisie-

rungsversuche im Rahmen dieser Arbeit geschlossen werden sollte.

Die experimentelle Charakterisierung wurde in zwei Versuchsreihen aufgeteilt. Zu-

nächst wurden Vorversuche durchgeführt, bei denen das temperaturabhängige Verhal-

ten bei konstanter Frequenz charakterisiert wurde. Bei den dynamischen Tests wurde

ein Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur unterhalb von TG gemes-

sen. Oberhalb von TG zeigten die Materialien einen starken Abfall des Speichermoduls.

Das Verhalten quer zur Extrusionsrichtung zeigte eine um 77 % geringere Steifigkeit als

längs zur Extrusionsrichtung. In Extrusionsrichtung sind die Schaumzellen verlängert

und die Monomerketten sind ausgerichtet, sodass sich der Schaumkern transversaliso-

trop verhielt. Das Änderungsverhalten der Steifigkeit in Abhängigkeit der Temperatur

wies quer und längs zur Extrusionsrichtung eine hohe Übereinstimmung auf.

Die Vorversuche haben gezeigt, dass zylindrische Probekörper mit den Abmessungen

h = 3 mm und d = 7,5 mm eine sinnvolle Probegröße darstellen, um bei geeigneter

Wahl der Kräfte im linear-elastischen Materialbereich zu testen. Mittels Stress Sweeps

wurden die statischen und dynamischen Kraftanteile sowie die Amplituden für die

DMTA ermittelt. Die Vorversuche haben gezeigt, dass die Wahl einer kleinen konstanten

statischen Kraft zwischen 1,5 N (T92.80) und 3 N (T92.130) mit Proportionalitätsfaktor

1, 3 in Verbindung mit einer Amplitude zwischen 10 µm (T92.100) und 19 µm (T92.80)

Tests im linear-elastischen Bereich ermöglicht. Eine Heizrate von 1 K min−1 und Halte-

zeiten von 15 min zwischen isothermen Messsegmenten für die DMTA wurden in den

Vorversuchen bestätigt.

Ausgehend von den Erkenntnissen der Vorversuche fanden in der zweiten Versuchs-

reihe DMTA-Versuche zur Charakterisierung des temperatur- und frequenzabhängigen

Verhaltens statt. Das thermomechanische Verhalten wurde im Temperaturbereich zwi-

schen 30 °C und 150 °C (Messung alle 5 K) sowie im Frequenzbereich zwischen 0,1 Hz

und 50 Hz bei sieben verschiedenen Frequenzen untersucht. Ein Vergleich der ermit-

telten Steifigkeitswerte bei den drei unterschiedlichen Schäumen lieferte die höchste

Steifigkeit bei T92.100, gefolgt von T92.130 und T92.80. Ein ähnliches Verhalten zeigte

sich bei der Glasübergangstemperatur, welche bei T92.80 am niedrigsten ist, gefolgt von

T92.130 und T92.100. Ein möglicher Grund dafür ist die unterschiedliche Zellstruktur

bei T92.100 , welche im Vergleich zu T92.80 und T92.130 dickere Zellwände aufweist.
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Zusätzlich dazu fanden weitere Untersuchungen statt, deren Ziel die Analyse ver-

schiedener Einflüsse der Schaumstruktur wie Oberflächeneffekte, Orientierungseffekte

infolge der Extrusion oder die Ausdehnung des verbleibenden Treibmittel und ihre

Auswirkungen auf den beobachteten Steifigkeitsanstieg war.

Zur Untersuchung der Diffusion und des Vorhandenseins von Treibmitteln aus dem

Herstellungsprozess, die unter Temperatureinfluss zu einem zusätzlichen Druckanteil

in den Schaumzellen führen können, wurden in einer Versuchsreihe zyklische Tests und

Tests an getemperten Probekörpern durchgeführt. Eine überschlägige Berechnung des

Druckanteils infolge einer Temperaturerhöhung über das Gesetz von Amontons führte

zu Steifigkeitswerten, die geringer als der beobachtete Steifigkeitsanstieg waren.

Da der Anstieg des Speichermoduls unterhalb von TG auch mit dem Kollabieren von

Zellstrukturen in Verbindung gebracht wird, wurden zusätzliche Proben präpariert, die

im Randbereich der Kontaktfläche gefüllt sind. Die Untersuchung erfolgte ebenfalls

mittels DMTA. Die Versuche bei T92.80 und T92.100 zeigten bei den Proben mit gefüll-

tem Randbereich aus Feinspachtel einen Anstieg des Speichermoduls mit zunehmender

Temperatur unterhalb von TG. Für T92.130 fiel der Speichermodul mit zunehmender

Temperatur im untersuchten Bereich zwischen 30 °C und 150 °C ab.

Die ermittelten Versuchsdaten wurden in ein thermoviskoelastisches Materialmodell

überführt. Durch Überprüfung der Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips wurden Parameter

ermittelt, die eine Umwandlung des temperaturabhängigen Verhaltens in ein frequenz-

und zeitabhängiges Verhalten ermöglichen. Bei Temperaturen, bei denen ein Steifig-

keitsanstieg mit zunehmender Temperatur beobachtet wurde, konnte keine Frequenz-

abhängigkeit festgestellt werden und das ZTV-Prinzip nicht angewandt werden. Der

experimentell betrachtete Temperatur- und Frequenzbereich wurde für die Modellie-

rung eingeschränkt. Der Temperaturbereich zwischen 60 °C (T92.80, T92.130) bzw. 70 °C

(T92.100) und 150 °C wurde für die Anwendung der Zeit-Temperatur-Verschiebung

berücksichtigt, sowie die Frequenzen 1 Hz, 5 Hz, 10 Hz, 20 Hz und 50 Hz verwendet. Es

wurden Masterkurven für Tref = TG für die drei verschiedenen Schaumdichten mittels

Arrhenius- und WLF-Ansatz erstellt.

Ein Vergleich der ermittelten Masterkurven für die randgefüllten und ungefüllten

Probekörper zeigte in einer normierten Darstellung, für den betrachteten Temperatur-

bereich, dass die Zeitabhängigkeit des Materialverhaltens unabhängig von der Dichte

des Schaummaterials ist.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

6.2 Ausblick

Aufgrund der technischen Parameter der DMA Artemis 242 E und infolge der gerin-

gen Messkräfte wurden die Charakterisierungsversuche an sehr kleinen Probekörpern

durchgeführt. Es stellt sich die Frage, inwieweit die Probengröße, aufgrund der Ma-

terialanisotropie und den unterschiedlichen Zelltypen (Strangrand- und Strangvolu-

menzellen), das Materialverhalten des Schaums repräsentativ abbildet. Je kleiner die

Probe ist, desto größer ist der Einfluss der offenporigen Schnittflächen auf das Verhalten

der Gesamtstruktur. Des Weiteren wurden keine Probekörper aus den verschweißten

Bereichen der Platten entnommen. Im Rahmen dieser Arbeit wurde nicht überprüft wie

groß ein repräsentatives Volumen für die Schaumstruktur von AIREX® T92 sein muss.

In nachfolgenden Arbeiten sollte daher eine Parameterstudie durchgeführt werden, um

die Übertragbarkeit der Ergebnisse auf andere Geometrien zu untersuchen.

Es wurden verschiedene Einflüsse der Schaumstruktur wie Oberflächeneffekte, Orien-

tierungseffekte infolge der Extrusion oder die Ausdehnung des verbleibenden Treib-

mittels und ihre Auswirkungen auf den beobachteten Steifigkeitsanstieg untersucht.

Eine eindeutige phänomenologische Zuordnung war nicht möglich. Es besteht weiter-

er Forschungsbedarf, um herauszufinden, welche Phänomene den Anstieg des Spei-

chermoduls unterhalb von TG beeinflussen. Ausblickend könnte die experimentelle

Charakterisierung durch DSC-Messungen erweitert werden, um mögliche Umwand-

lungsprozesse wie Kristallisation im betrachteten Temperaturbereich zu detektieren. Da

das Verhalten des Schaumkerns primär durch den Grundwerkstoff der Matrix (PET)

beeinflusst wird, kann eine zusätzliche Charakterisierung des zeit- und temperaturab-

hängigen Verhaltens von PET in Betracht gezogen werden.

Die Anwendbarkeit des ZTV-Prinzips war im Temperaturbereich zwischen 30 °C und

60 °C (T92.80 und T92.130) bzw. 70 °C (T92.100) aufgrund einer fehlenden Frequenzab-

hängigkeit der Materialdaten nicht möglich. Eine geeignete Berücksichtigung dieses

Temperaturbereichs für die Materialmodellierung kann Inhalt weiterer Untersuchungen

sein.

Für die Anwendung der ermittelten Masterkurven bei der Implementierung eines

transversalisotropen viskoelastischen Materialmodells zum Einsatz in der Simulation

müssen die ermittelten Materialdaten im nächsten Schritt mithilfe eines rheologischen

Modells gefittet werden. Dies kann beispielsweise über ein generalisiertes Maxwell-

Modell in Form einer Prony-Serie geschehen.
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Anhang A.

DMTA-Versuche

Dieser Abschnitt des Anhangs beinhaltet Zusatzmaterial zu den durchgeführten DMTA-

Versuchen. In Abschnitt A.1 liefern Tabelle A.1,Tabelle A.2 und Tabelle A.3 eine Über-

sicht über die verwendeten Proben von AIREX® T92 in den Charakterisierungsversu-

chen für die drei verschiedenen Dichten.

Die Ergebnisse der dynamischen Messung bei T92.100 ID=02 befinden sich in Abbil-

dung A.1. Der Verlustfaktor bei ID=02 zeigt zwei Peaks. Ein erstes Maximum bei 55,7 °C

und tan δ = 0, 11 und ein zweites bei 98,4 °C und tan δ = 0, 26.

A.1 Probekörper
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A DMTA-Versuche

Tab. A.1: Übersicht Proben von AIREX® T92.80

ID Orientierung
Höhe
in mm

Durchmesser
in mm

Besonderheiten Versuch

01 längs 5, 93 12, 0 stress sweep
02 längs 6 12, 0 stress sweep
03 längs 5, 7 12, 0 dynamic
04 längs 5, 75 12, 0 dynamic
05 längs 5, 95 12, 0 dynamic
06 längs 3, 2 7, 5 stress sweep
07 längs 3, 2 7, 5 DMTA
08 längs 3, 35 7, 5 10 h bei 150 °C DMTA zyklisch

09 längs 5, 2 12, 0
gefüllt

mit Feinspachtel
DMTA

Tab. A.2: Übersicht Proben von AIREX® T92.100

ID Orientierung
Höhe
in mm

Durchmesser
in mm

Besonderheiten Versuch

01 längs 3, 35 7, 6 stress sweep
02 längs 3, 4 7, 6 dynamic
03 längs 3, 25 7, 5 DMTA

04 längs 6, 5 7, 5
gefüllt

mit Feinspachtel
DMTA
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A.1 Probekörper

Tab. A.3: Übersicht Proben von AIREX® T92.130

ID Orientierung
Höhe
in mm

Durchmesser
in mm

Besonderheiten Versuch

01 längs 5, 87 12, 0 dynamic
02 längs 5, 99 12, 0 dynamic
03 längs 6, 0 12, 0 stress sweep
04 längs 6, 05 12, 0 TMA
05 längs 5, 75 12, 0 dynamic
06 längs 3, 1 7, 65 dynamic
07 längs 3, 0 7, 5 stress sweep
08 längs 3, 2 7, 5 stress sweep
09 längs 3, 05 7, 5 DMTA
10 längs 3, 0 7, 5 dynamic
11 quer 3, 15 7, 5 dynamic
12 längs 3, 0 7, 6 8 h bei 150 °C DMTA zyklisch

13 längs 6, 5 12, 0
gefüllt

mit Feinspachtel
dynamic

14 längs 6, 4 7, 5
gefüllt

mit Feinspachtel
dynamic

15 längs 5, 75 12, 0

gefüllt
mit Feinspachtel
ohne Haltezeit

DMTA zyklisch

16 längs 6, 45 7, 5
gefüllt

mit Feinspachtel
DMTA

17 längs 6, 65 7, 4

gefüllt
mit 2K-Klebstoff
24 h bei 150 °C

DMTA zyklisch

18 längs 3, 2 8, 6 getempert DMTA
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A DMTA-Versuche

A.2 Versuchsergebnisse

(a) Speichermodul (b) Verlustmodul

(c) Verlustfaktor (d) statische Kraft

(e) Amplitude

Abb. A.1: Versuchsergebnisse des dynamischen Tests bei T92.100 ID=02.
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Anhang B.

Erstellen von Masterkurven mittels ZTV

Dieser Abschnitt des Anhangs beinhaltet Zusatzmaterial zur Erstellung der Master-

kurven. Die Frequenz-Sweeps für T92.100 und T92.130 sind in Abbildung B.1 und

Abbildung B.2 dargestellt.

Der Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot mit Filterung der Frequenzen (f1 bis f3) befindet

sich in Abbildung B.3 für T92.100 und in Abbildung B.4 für T92.130.

Die Masterkurven-Verschiebung bei Berücksichtigung des Speichermoduls und des

Verlustmoduls als Modul für die Auswertung befindet sich in Abbildung B.5 und

Abbildung B.6.

Die Masterkurven für SpeichermodulE ′, VerlustmodulE ′′ und Verlustfaktor tan δ durch

ZTV für T92.100 basierend auf Verlustfaktor tan δ und ausgehend von Temperaturbe-

reich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref = TG = 88,20 °C

befindet sich in Abbildung B.7.

Die Masterkurven für SpeichermodulE ′, VerlustmodulE ′′ und Verlustfaktor tan δ durch

ZTV für T92.130 basierend auf Verlustfaktor tan δ und ausgehend von Temperaturbe-

reich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref = TG = 86,03 °C

befindet sich in Abbildung B.8.

Abbildung B.9 zeigt eine gemeinsame Darstellung der Masterkurven des Speichermo-

duls für die Probekörper mit gefülltem Randbereich T92.80 ID=09, T92.100 ID=04 und

T92.130 ID=16.
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B Erstellen von Masterkurven mittels ZTV

Abb. B.1: Frequenz-Sweep für T92.100 ID=03 dargestellt für Speichermodul E ′, Verlust-
modul E ′′ und Verlustfaktor tan δ im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.

Abb. B.2: Frequenz-Sweep für T92.130 ID=09 dargestellt für Speichermodul E ′, Verlust-
modul E ′′ und Verlustfaktor tan δ im Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.
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Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot

(a) Filter f1: ohne 0,1Hz; dargestellte Frequenzen 0,5Hz, 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(b) Filter f2: ohne 0,1Hz und 0,5Hz; dargestellte Frequenzen 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(c) Filter f3: ohne 0,1Hz, 0,5Hz und 1Hz; dargestellte Frequenzen 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

Abb. B.3: Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot für T92.100 ID=03, Ergebnisse dargestellt
mit Filterung einzelner Frequenzen (von oben nach unten jeweils eine zusätzliche
Frequenz gefiltert) für den Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.
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B Erstellen von Masterkurven mittels ZTV

Wicket- und van Gurp-Palmen-Plot

(a) Filter f1: ohne 0,1Hz; dargestellte Frequenzen 0,5Hz, 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(b) Filter f2: ohne 0,1Hz und 0,5Hz; dargestellte Frequenzen 1Hz, 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

(c) Filter f3: ohne 0,1Hz, 0,5Hz und 1Hz; dargestellte Frequenzen 5Hz, 10Hz, 20Hz und 50Hz.

Abb. B.4: Wicket- und van Gurp-Palmen Plot für T92.130 ID=09, Ergebnisse dargestellt
mit Filterung einzelner Frequenzen (von oben nach unten jeweils eine zusätzliche
Frequenz gefiltert) für den Temperaturbereich zwischen 30 °C und 150 °C.
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Abb. B.5: Masterkurven für Speichermodul E ′, Verlustmodul E ′′ und Verlustfaktor
tan δ durch ZTV für T92.80 ID=07 basierend auf Speichermodul E ′ und ausgehend von
Temperaturbereich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref =
TG = 84,59 °C
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B Erstellen von Masterkurven mittels ZTV

Abb. B.6: Masterkurven für Speichermodul E ′, Verlustmodul E ′′ und Verlustfaktor tan δ
durch ZTV für T92.80 basierend auf Verlustmodul E ′′ und ausgehend von Temperatur-
bereich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref = TG = 84,59 °C
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Abb. B.7: Masterkurven für Speichermodul E ′, Verlustmodul E ′′ und Verlustfak-
tor tan δ durch ZTV für T92.100 basierend auf Verlustfaktor tan δ und ausgehend
von Temperaturbereich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz,
Tref = TG = 88,20 °C.
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B Erstellen von Masterkurven mittels ZTV

Abb. B.8: Masterkurven für Speichermodul E ′, Verlustmodul E ′′ und Verlustfaktor
tan δ durch ZTV für T92.130 basierend auf Verlustfaktor tan δ und ausgehend von
Temperaturbereich zwischen 60 °C bis 150 °C, Frequenzbereich 1 Hz bis 50 Hz, Tref =
TG = 86,03 °C.
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Abb. B.9: Gemeinsame Darstellung der Masterkurven des Speichermoduls für die
Probekörper mit gefülltem Randbereich T92.80 ID=09, T92.100 ID=04 und T92.130
ID=16.
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