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Zusammenfassende Darstellung

Ziel der Arbeit war es, das Versagensverhalten von glasfaserverstarktem Kunststoff
(GF/EP) bel Raum- und Tieftemperatur durch geeignete Experimente zu beschreiben.

Das Versagensverhalten von GF/EP ist bei Raumtemperatur RT von der Spannungriss-
korrosion beeinflusst. Bei 77 K, wo diese Prozesse eingefroren sind, liegt die Bruch-
spannung von unidirektionalem (UD) GF/EP 50 % Uber der bei RT. Nach dem quasi-
statischen Zugversuch ist der Probenkdrper regelrecht zerpinselt, was auf die enorm
hohe Bruchdehnung zurtickzufthren ist.

Aus den Versuchen an Kreuzverbunden geht hervor, dass sich das Material bei 77 K
nahezu linear-elastisch bis zum Bruch verhalt. Bei Raumtemperatur jedoch dominiert
das viskoel astische Verhalten der Kunststoffmatrix.

Allgemein degradieren UD- und Kreuzverbunde im Schwingversuch sehr stark.

Der Einfluss von Wasserstoff auf GF/EP UD hat sich nur in den Ermidungsversuchen
gezeigt. Nach einer dreimonatigen Einlagerung der Proben in gasférmigem Wasserstoff
bel 80 °C hat sich im anschlief3enden Schwingversuch bei 77 K eine Erhdhung der
Dauerfestigkeit um 30 % im Vergleich zu nicht eingelagerten Proben ergeben.

The influence of low temperature and hydrogen on the failure
modes of fiberglass composite material under steady-state and
cyclic loads

This study was conducted to describe the failure modes of fiberglass-reinforced
polymers at room temperature and low temperatures by means of appropriate
experiments.

The failure modes of fiberglass-reinforced polymers at room temperature are
influenced by stress corrosion cracking. At 77 K, when these processes are frozen, the
fracture stress of unidirectional fiberglass-reinforced polymer is 50 % higher than it is
at room temperature. After a quasi steady-state tensile test the specimen is nearly
fragmented as a result of the immense elongation at fracture.

Experiments on composites wound crosswise indicate that the material, at 77 K,
behaves nearly linearly elastic up to the point of fracture. At room temperature,
however, visco-elastic behavior of the polymer matrix dominates.

In general, unidirectional and cross-wound composites are degraded strongly in a
vibration test.

The influence of hydrogen on unidirectional fiberglass-reinforced polymer became
apparent only in fatigue tests. After three months of storage of the samples in gaseous
hydrogen at 80 °C, the subsequent vibration test at 77 K showed an increase by 30 % in
fatigue strength compared to samples not stored in this way.
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1 Einleitung

In absehbarer Zukunft wird unser Energiebedarf, insbesondere in der Automobiltechnik
und in der Luft- und Raumfahrt, nicht mehr mit fossilen Brennstoffen abgedeckt
werden konnen. Aus diesem Grunde und zum Schutz der Umwelt muissen einerseits
neue Energietrdger gefunden und andererseits muss nach Einsparpotentialen gesucht
werden. In diesem Zusammenhang wére eine Mdglichkeit die Reduktion von bewegten
Massen, wie Verkehrsmittel, Flugzeuge und Raketen. Im Automobilbau bedeutet
Gewichtsersparnis einen geringeren Kraftstoffverbrauch und in der Luft- und
Raumfahrt eine hohere Nutzl astkapazitét.

Um tragende Konstruktionsteile leichter zu machen, wird heutzutage die Formgebung
mit rechnergestitzten Programmen optimiert und durch Werkstoffe geringer Dichte
ersetzt. FUr diese Aufgaben sind Metalle wie Titan, Aluminium, Magnesium und deren
Legierungen pradestiniert. Auch finden geschaumte Metalle oder Polymere und immer
haufiger faserverstarkte Kunststoffverbunde ihren Einsatz in den ingenieurmalidigen
Konstruktionen. Letztere Materialien erlangen nur zégernd ihren Einzug, da noch eine
gewisse Unsicherheit, das Bruchverhalten quantitativ zu beschreiben, besteht.

Faserverbundwerkstoffe bestehen aus der Matrix, im Allgemeinen auf Polymerbasis,
und den Verstarkungsfasern. Der anisotrope Aufbau hat den Nachteil, dass die
Belastbarkeit quer zur Faserorientierung niedrig ist. Ferner kdnnen diese Materialien
nicht jede beliebige Krimmung annehmen. Nicht nur die mechanischen Eigenschaften
sind richtungsabhangig, sondern auch das thermische Verhalten, sei es beztglich der
Warmeleitung oder Wéarmeausdehnung.

Dies ertffnet wiederum die Moglichkeit durch geeignete Wahl der Materialien und der
Anordnung der Faserlage im Mehrschichtverbund beispielsweise ein tragendes Element
mit stark negativer thermischer Ausdehnung herzustellen [Hartwig 95]. Der
bedeutendste Vorteil von Faserverbundwerkstoffen aber ist, dass sie in Richtung der
Fasern Uber eine hohe Bruchspannung verfigen, vor allem aber eine ausgezeichnete
Festigkeit pro Dichte. Dieser Umstand veranlasst diesen Leichtbaumaterialien — zur
Zeit noch auf geometrisch einfache Bauteile eingeschrénkt — Funktionen zu Ubertragen,
die der bisherige Kenntnisstand und die Berechnungsmethoden ermdglichen.

Beispielsweise werden an Aufhangungen von Behdltern fur flissiges Helium, die ein
Bestandteil von supraleitenden Magneten sind, die Anforderungen hoher Festigkeit bei
niedriger Wéarmeleitung und Warmeausdehnung gestellt, die nur Verbundwerkstoffe
erfillen. Ein weiterer Einsatz ist das Leitwerk des Airbus, das aus Kunststoff mit
Kohlenstofffasern als Verstérkung besteht. Fur die Feststoffbehalter, die sogenannten
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Booster, der nachsten Generation der Ariane-Raketen soll Stahl als Tragermaterial
durch Carbonfaser-V erbundwerkstoffe abgel 6st werden.

Fir die Verwendung von faserverstarkten Kunststoffverbunden in der Luft- und
Raumfahrt benétigt man insbesondere Materialkennwerte fir den Ubergang von
Raumtemperatur, die auf der Erde herrscht, zu Temperaturen im Weltall, die wenige
Grad Uber dem absoluten Nullpunkt liegen. Beim Abkuhlen treten zusatzliche Faktoren
auf, die bertcksichtigt werden missen. Durch verschiedene Warmeausdehnungs-
koeffizienten der einzelnen Komponenten entstehen innere thermische Spannungen
(Eigenspannungen). Die Eigenschaften der Polymermatrix andern sich drastisch
[Hartwig 94].

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, das Versagensverhalten von glasfaserverstarktem
Kunststoff unter der Berticksichtigung der oben genannten Problematik durch geeignete
Experimente bei Raum- und Tieftemperatur zu beschreiben. Es sollte dabei nicht nur
der zerstorte Werkstoff untersucht werden, sondern auch der Versagensmechanismus
verfolgt werden. Unter dem Gesichtspunkt des moglichen Einsatzes von Glasfaser-
verbunden als Wasserstoffbehdlter war es ferner von grof3em Interesse, ob eine
wasserstoffinduzierte Veranderung der Materialkennwerte eintritt.

Es existiert eine Vielzahl an Literatur zu Faserverbundwerkstoffen im Allgemeinen und
zu derem Einsatz in der Tieftemperaturtechnologie. Zusammenfassende Arbeiten auf
dem Gebiet dieser Leichtbaumaterialien bezlglich Aufbau, Eigenschaften,
Verarbeitung, Konstruktion und Berechnung wurden von Ehrenstein, Moser und
insbesondere von Puck geschrieben [Ehrenstein 81], [Moser 92], [Puck 95]. Puck
liefert neue Berechnungsgrundlagen flur glasfaserverstérkte Kunststoffe und stellt fir
multiaxiale Belastungen von Verbunden neue Hypothesen auf, die experimentell noch
nicht Gberprift sind.

Obige Arbeiten beziehen sich ausschliefdlich auf die Eigenschaften der Werkstoffe bei
Raumtemperatur. Verglichen mit dem Bedarf von Tieftemperatur-M aterial kennwerten
gibt es relativ wenige Publikationen. Reed und Golda haben einen umfassenden
Vergleich Uber kryogene Eigenschaften von unidirektional faserverstarkten Polymeren
aufgestellt [Reed und Golda 94]. Darin sind die wichtigsten Arbeiten Uber Materialien
verschiedener Fasern bei unterschiedlichen Temperaturen aufgefihrt, zum Beispiel:

e Zug- oder Druckbelastung:  [Dahl.—Pet. 80], [3M 88], [Reed und McColskey 94]
o Zugschwellende Belastung: [Kasen 75], [Morris 89].

Scherversuche an unidirektionalen Verbunden bei tiefen Temperaturen wurden in den
neunziger Jahren durchgefuhrt, zum Beispiel [Evans et a. 90 a], [Kasen 90] und
[Walsh et a. 95]. Experimente unter biaxialer Belastung, Druck gepaart mit Scherung,
wurden in Japan gemacht, [Nishijima et al. 95] und [Okada und Nishijima 90]. Reed
hat unidirektionale Glasfaser-Verbunde biaxialen Ermidungsversuchen unterzogen
[Reed et a. 95].
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Ahnliche Versuche wie in der vorliegenden Arbeit haben Hubner, Pannkoke und
Ahlborn an Kohlenstofffaser-Verbundwerkstoffen durchgeftihrt [HUbner 96],
[Pannkoke 92] und [Ahlborn 89].

Wie eingangs erwahnt, besteht auch ein Bestreben nach neuen Energietragern, wobel
Wasserstoff zur Zeit die vielversprechendste Alternative zu sein scheint. Auf diesem
Gebiet gibt es bereits zahlreiche Arbeiten bezliglich der Produktion, Lagerung, Distri-
bution und Anwendung, zum Beispiel [Dechema 86], [Mathis 76] und [Peschka 84]. In
der vorliegenden Arbeit wurden Materialien untersucht, die sich vor allem fur die
Speicherung von Wasserstoff eignen. Wahrend der Einfluss von Wasserstoff auf
Metalle und deren Legierungen hinlanglich untersucht ist, existieren praktisch keine
Daten Uber eine eventuelle wasserstoffinduzierte Anderung der Material eigenschaften
von Kunststoffen. Im Bereich der Faserverbundwerkstoffe wurden erste Schritte getan,
dieim Kapitel 6 ausfuhrlicher behandelt werden.






2 Theoretische Grundlagen

Die in dieser Arbeit untersuchten Faserverbund-Materialien bestehen aus zwei
Komponenten, der Matrix und den Verstarkungsfasern. Es handelt sich also um hetero-
gene Werkstoffe. Bel &ul3erer Belastung entstehen komplexe innere Spannungs-
zustande, die von thermischen Spannungen Uberlagert werden. Letztere werden durch
den Herstellungsprozess bei relativ hohen Temperaturen und durch das Abkihlen auf
Tieftemperatur induziert.

In diesem Kapitel werden zunachst die mathematischen Methoden zur Erfassung der
elastischen Eigenschaften vorgestellt, um anschlief3end die Auswirkungen der
thermisch induzierten Spannungen zu beleuchten. Im darauffolgenden Abschnitt
werden die Tief- und Raumtemperatur-Eigenschaften von Glasern im Allgemeinen und
die der Glasfasern im Besonderen erleutert. Abschlief3end wird auf die statistischen
Auswertverfahren eingegangen.

2.1 Elastische Eigenschaften von Faserverbunden
2.1.1 Unidirektionale Verbunde

Eine einzelne unidirektionale Schicht (UD-Schicht) ist wie in Abbildung 2.1 gezeigt
aufgebaut. Die Faseranordnung zu zwei zueinander senkrechten Achsen ist symmet-
risch, d. h. der Sonderfall der orthogonalen Anisotropie oder Orthotropie liegt vor.

000000000000

Abbildung 2.1: Aufbau einer UD-Schicht und deren Koordinatensystem
1, 2, 3: Koordinatensystem einer separaten UD-Schicht
X, V: Koordinatensystem der aul3eren Belastung
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Unter der idealisierten Voraussetzung, dass sich alle Bestandteile des Verbundes linear-
elastisch verhalten, lasst sich das Materialverhalten mit dem Hooke schen Gesetz
folgendermal3en beschreiben:

oi = Cjjlg (2.1)
oder
& = S0 (2.2)
mit:
o;  Spannungskomponenten
€  Verzerrungskomponenten
Cij Steifigkeitsmatrix
Sij  Nachgiebigkeitsmatrix
Cij=GCji und Sj=S5j
Im Folgenden werden ebene Spannungszustande betrachtet, wobei die Belastung nur in
Richtung der Orthotropieachsen wirkt. Der Querschnitt der UD-Schicht ist zwar nicht

homogen, jedoch werden hier mit mittleren Spannungen gerechnet. Dadurch reduzieren
sich Gleichungen (2.1) und (2.2) zu [Puck 67]:

El V12 EEl

0
g, 1_V21 G)12 1_V21 D)12 £,
| Va EEz E,
o, |= 0 £, (2.3)
1 1_V21 D’12 1_V21 D}12
12 0 : 1 Y2
Gy,
und
i _Vi 0
€ E, E, 0,
\Y)
e, |=[-2 = o |do, (2.4)
Y E, 2 1
12 1 12
0 0 —
C':‘12
mit:

E1, E» Elastizitétsmoduln in Orthotropierichtungen (siehe Abbildung 2.1)
G2 Schubmodul in der 1-2 — Ebene

V12 Poisson-Verhdltnis

— DEl
V21 - V12
E2
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Die Steifigkeits- und Nachgiebigkeitsmatrix aus Gleichungen (2.3) und (2.4) setzen
sich aus den vier GrundelastizitatsgrofRen, E;, Ep, G und vip, der einzelnen UD-
Schicht zusammen. Diese wiederrum lassen sich aus den Kennwerten der Faser, E;ys,
Eof, Giof und v1of, und der Matrix, E1m, Eom, G12m und v1om,, Sowie dem Faservolumen-
anteil V¢ =Vglad/Vgesamt bestimmen. Auf Grund der isotropen Eigenschaften der
einzelnen Komponenten gilt ferner:

Eif = Ex = E 25)
Elm— E2m— Em
E
G=——
201+ V) (2.6)

Mit der Kompatibilitétsbedingung, das heifdt die Faser und die Matrix erfahren in
Faserl@ngsrichtung die selbe Dehnung — die Verbunddehnung — I&sst sich der E-Modul
E1 mit Hilfe der sogenannten Mischungsregel berechnen [Mallick 93]. Dabei ist der
Faser-E-Modul als nahezu termperaturunabhéngig zu betrachten E¢(T) = E;.

El(T) =V [E; + (1_ Vi )EEm(T) (2.7)

Fir die weiteren ElastizitétsgrofRen gibt Puck an [Puck 67]:

_E(T) 1+0,85V/?
ERHUR =0 ) e
(1 Vf )1,25 +Vf 1_Vr2n(T) ( ' )
1+0,6V.>°
G,(T)=G, (T il
(T) (T) LV )= v, G, (T) (2.9)
V21(T)=Vf D)21f +(1_Vf)|])2lm (T) (2-10)

Verlauft die Belastung des Verbundes nicht entlang der Orthotropieachsen, so kann die
Steifigkeits- und Nachgiebigkeitsmatrix Uber eine Transformation berechnet werden
[Jones 75]. Dabel sind die Normalspannungen nicht mehr von den Scherspannungen
entkoppelt, also nicht wie Gleichungen (2.3) und (2.4).
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2.1.2 Kreuzverbunde

Ist ein Faserverbund beliebig mit UD-Lagen geschichtet, so ruft eine ebene Belastung
oder eine Temperaturanderung nicht nur Verzerrungen, sondern auch noch Wélbungen
hervor. Die in dieser Arbeit untersuchten Werkstoffe sind jedoch mittensymmetrisch
aufgebaut, die Mittelebene ist also nur verzerrt, nicht verwdlbt. Die Anordnung der
Fasern bilden einen Sonderfall unter den Mehrschichtverbunden, da die Schichten in
einem Winkel von 90° zueinander angeordnet sind. In diesem Fall spricht man von
einem Kreuzverbund.

Zwei verschieden angeordnete Kreuzverbunde wurden untersucht:
o [0/90°]-Verbund Abbildung 2.2

Die Fasern sind ausgeglichen und mittensymmetrisch orientiert, zum einen verlauft
die Belastung parallel zur Faserlangsrichtung (0°-Schicht) und zum anderen quer
dazu (90°-Schicht). Ausgeglichen bedeutet, dass die Gesamtdicke der 0°-Schichten
genau so grol3ist, wie die Gesamtdicke der 90°-Schichten.

OO

90° |

90° [

0° |

Abbildung 2.2: Aufbau eines 0/90°-V erbundes und dessen Koordinatensystem

o [£45°]-Verbund Abbildung 2.3

In diesem Fall liegen die Fasern immer in einem Winkel von 45° zu den Normal-
spannungen und sind auch ausgeglichen und mittensymmetrisch orientiert.
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+45°

-45° |

-45° [

+45° |

Pal

Abbildung 2.3: Aufbau einer £45°-Verbundes und dessen Koordinatensystem

Fir die Berechnung der Elastizitétskonstanten wird angenommen, dass die einzelnen
Lagen anisotrop, aber in sich homogen sind. Bei einer ebenen Belastung koénnen die
Elastizitétskonstanten C; mit Hilfe der Konstanten der k verschiedenen Einzellagen
C; ermittelt werden. Voraussetzung hierflr ist die Kompatibilitatsbedingung:

Exk = &x Eyk = &y Exyk = Exy (2.11)
das heil, jede k-te Lage erfahrt die selbe richtungsabhéngige Dehnung.

Die Bestimmung der Elastizitéatskonstanten erfolgt durch die Summation der Konstan-
ten der Einzellagen, wobei sie nach der Dicke der k-ten Lage gewichtet werden:

{éij} = zdFk [Ty (2.12)

n
k=1

n Anzahl der Lagen
d« Dicke der k-ten Lage
d Gesamtdicke des Verbundes

Die Elastizitdts- und Schubmoduln und die Querkontraktionszahlen der [0/90°]- und
der [£45°]-Kreuzverbunde lassen sich ermitteln zu [Puck 67]:
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[0/90°]-Verbund:

1 (v,,E,Y
E,=———dE, +d,,E,-———22.__|=dE, +d,E
X 1—V21V12[E obq T Oy, doE1+dgoE2J obq T Oy, (2.13)
_ Vo — Vo
v, =—2 v, =—2&
xy E yx E
d90 + CIo E: do + dgo E: (2'14)
G,y =Gy (2.15)

mit:
do, dgg  relative Schichtdicke bezogen auf die Gesamtdicke, es ist dabei unerheb-
lich, aus wievielen Lagen der Verbund besteht;
Fir einen ausgeglichenen [0/90°]-Verbund, das heil3t dg = dgg gilt:

Ex=Ey und vy =Vyy

[£45°]-Verbund:

1+2
2E1612[ Va +Elj
Ex = ! 2 2.16
v, 1) 1E, 1 (2.16)
g, TE,) 2E, "2
1 2 2
2
2G,, Vﬁ_i _154.\,21_1
E, E,] 2E, 2
v, = 2.17
g vi 1) 1E 1 (217)
2G,, “— |75 Va~5
. E,) 2E, 2
E+1—2v21
— El E2
G, =2t 2 (2.18)
4 E_Vz
21
E2

mit:

d+45 = d-45 = ¥2d, das heil3t ausgeglichener Winkelverbund



2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN 11

2.1.3 Unidirektionale Verbunde unter biaxialer Belastung

Die beiden vorhergehenden Abschnitte behandeln die uniaxiale Belastung von
Faserverbundwerkstoffen. Da in der Praxis Werkstoffe fast niemas nur in einer
Richtung beansprucht werden, ist es sinnvoll sie unter biaxialer Last zu untersuchen.
Die ersten Bruchbedingungen fur zusammengesetzte Beanspruchung sind drei
voneinander unabhangige Grenzwerte [ Stowell und Lin 61]:

2 + ..
(01J 4 R fir  0,>0 2.19)

R|(|i) Rl(l’) far  01<0

o, ) RY  fur  0,>0

R‘S)J - RO fir  0,<0 (220
T21 2 —

RDJ =1 (2.21)

mit:
01 Normal spannung in Faserlangsrichtung
(o) Normal spannung in Faserquerrichtung und
T2  Schubspannung in 12—Richtung
Rl(f) Langs-Zug- oder Druckfestigkeit
R(Di) Quer-Zug- oder Druckfestigkeit
R, Quer/Langs-Schubfestigkeit

Gleichung (2.19) ermdglicht es, Faserbruch (Fb) vorherzusagen, wahrend Gleichungen
(2.20) und (2.21) ein Kriterium fir Zwischenfaserbruch (Zfb) sind. In [Puck und
Schneider 69] und [Puck 69] wurde das Zwischenfaserbruchkriterium erweitert zu:

2
RY fir 0,>0
Fb: ( 9 ] =1 I ' (2.22)
R Rl(l‘) far 01<0
o ? T ’ RO fir 0,>0
Zfb: 2 | 4|tz | =1 . (2.23)
RE Ry R(D_) far 0,<0

DasZwischenfaserbruchkriterium, Gleichung (2.23), ist eine mehrachsige Versagens-
hypothese und unabhangig von o;.
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Gleichungen (2.22) und (2.23) sind in Abbildung 2.4 grafisch in Form eines
Bruchzylinders dargestellt.

0,

Ztb(0,>0, 7,,)

\.; ,
Il

v e,

R Fo, > 0)

Abbildung 2.4: Darstellung der Fb- und Zfb-Bedingung als Bruchzylinder, aus
[Puck 95]

Diese Form des Bruchkorpers wirde bedeuten, dass die Spannung in
Faserlangsrichtung o1 keinen Einfluss auf den Zwischenfaserbruch hétte. Puck
erweiterte sein Bruchkriterium, was von einem Zylinder zu einem sehr langgestreckten
Ellipsoid (, Bruchzigarre") fuhrte, siehe Abbildung 2.5, aus [Puck 95].

Ztb{0,<0, 1,,}

Abbildung 2.5: Darstellung der Fb- und Zfb-Bedingung als , Bruchzigarre®, aus
[Puck 95]
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Darin werden den Termen mit Oy, O3, T3, T31, Tp; €n Zusatzterm Z() folgender Form
hinzugefugt:

(2.24)

(+) x
2 e fir ¢4 > 0
Z(O_l) 01 + 01 ( l 1 ] M

()() =
Ejen E, el)  fir & <0

Hierin sind E”e“’ und E e\, die 0, Spannungen des UD-Verbundes, bei der die Zug-
Bruchdehnung e ) bzw. Druck Bruchdehnung e ) der Matrix erreicht wird.

In der vorliegenden Arbeit wurde die Ebene 0,-151, 01=0 bel tiefen Temperturen
untersucht. In Abbildung 2.6 ist diese Ebene noch einmal vergréRert dargestellt.

T
' R_L'JA‘. ary — =) 2
COS 6 oo, (d0'2) : P

ag,=
e
[T — dr,) _ .4 @
OPNEn i (\doz)%:o P.i

Iy o ~
N
< TZ1 < |1:21C| MOdUS \

0 = |22|s fae A 0, —F

02 R_LJ_ i //

I\ B le //’/

-RL(_) l \\ 7 ///
/7 //
| \(1 ”’_,/
-7 _HLH

A -
RJ_J.

Modus C Modus B Modus A

A/ SRR

Abbildung 2.6 Darstellung der Ebene 0,-11, 0,=0, aus [Puck 95]

Die Bruchkurve wird in drei Abschnitte unterteilt: Modus A, B und C, wobel die Modi
A und C durch eine Ellipse beschrieben werden und Modus B durch eine Parabel, siehe
Gleichungen (2.25), (2.26) und (2.27) , aus [Puck 95].
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2 2 2
*)
(T_] +[1-pg”> RE ] (%J ep%2 21 fir Modus A (2.25)
Ry Ry Ry Ry
1 _ i} .
= (\/T; + (p(Dl)oz)2 + p(D”)ozj =1 fur Modus B (2.26)
all
i 2| 60)
o +( 0(2_)j 2 =1 fur Modus C (2.27)
2(l+ pE)) Ry, R (_02)
mit
R(g) Quer-Zugfestigkeit p(g”) Neigungmal3d
R(D‘) Quer-Druckfestigkeit p(D‘”) Neigungmal3d
Ry Quer/Langs-Schubfestigkeit p(m? = p(m‘]) Neigungmal3

R4 Bruchwiderstand der Wirkebene

Das Neigungsmal? p};/ entspricht der Steigung der Modus A-Kurve bei 6, = 0 und pf;/
entspricht der Steigung der Modus B-Kurve bei o, = 0. Dabei kann p{j/ und p/
unterschiedliche Werte annehmen, das heil3t die Bruchkurve ist stetig aber nicht stetig
differenzierbar.

Im unteren Abschnitt von Abbildung 2.6 ist die Abhangigkeit des Verbund-
Burchwinkels 6, von der Belastungsart und —grofie dargestellt. Bei einer Beanspruch-
ung unter Modus A oder B verlauft B¢, im rechten Winkel zur Zug- bzw. Druck-
spannung a,. Unter Modus C Belastung lasst sich 6, wie folgt berechnen [Puck 95]:

A
m

0,, =arccos furo, =0. (2.28)

2.2 Thermische Eigenschaften von Faserverbunden
2.2.1 Unidirektionale Verbunde

Wie die elastischen Eigenschaften, ist auch die thermische Ausdehnung von
Faserverbundwerkstoffen anisotrop. Die Faser und die Matrix haben verschiedene
Warmeausdehungskoeffizienten — Opaser ISt etwa zehn mal héher al's ayarix — Wobel die
beiden Materialien fur sich betrachtet isotrop sind. Der Ausdehnungskoeffizient der
Glasfaser ist Uber den Temperaturbereich als nahezu konstant zu betrachten, wahrend
sich der der Matrix andert [ Schwarz 88]:
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OFaser - Of1 = U2 = Us
Omatrix - Om1(T) = 0m2(T) = am(T)

Durch eine Temperaturénderung werden im Verbund innere thermische Spannungen
induziert. Dadurch dass die Matrix bei Abkihlung starker kontrahiert als die
mechanisch steifere Faser, wird die Matrix zum einen in Faserléngsrichtung auf Zug
belastet und zum anderen in Umfangsrichtung um die Faser, das heil3t die mechanische
Belastbarkeit wird reduziert. Dies geschieht allein durch den Herstellungsprozess, da
das Epoxydharz bei Uber 100 °C aushartet [Bailey et al. 79].

(2.29)

Bei einer Temperaturanderung ergibt sich eine Verbunddehnung gemals:

T+AT

g =S+ [a,dT (2.30)
T

Greifen keine auf3eren Kréafte an, so entspricht o; den inneren thermischen Spannungen.
Um die Warmeausdehnungskoeffizienten des Verbundes aj, zu bestimmen, werden
folgende Idealisierungen angenommen [Schneider 71]:

» Die Fasern werden als ideal gerade, paralel laufend und in der Matrix gleichméafdig
verteilt angenommen.

» Zwischen Faser und Matrix besteht vollkommene Haftung.
* ldeal elastisches Verhalten fur Fasern und Matrix wird vorausgesetzt.

« Bel seiner Aushédrtetemperatur sei der Faser/Matrix-Verbund spannungsfrei,
Schrumpfspannungen durch Volumenschwund werden nicht berticksichtigt.

» Der Faser/Matrix-Verbund besteht ausschliellich aus Fasern und Matrix.
Zusatzstoffe wie Schlichte und Haftvermittler, Lufteinschlisse und sonstige
Fremdkorper werden nicht beriicksichtigt.

Unter Voraussetzung der Kompatibilitdt und mit Hilfe des Kréftegleichgewichtes
lassen sich die Ausdehnungskoeffizienten in Richtung der Orthotropieachsen wie folgt
bestimmen [Schneider 71]:

Vi B E +1 (2.31)
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sz _am(T)_(am(T)_Gf) (:lef +1)_ (T) 2V2 (T)m_ VEE (T (232)
(:lef _1) m m f—m
mit:
_ 1y,
1-11V,

Fir den Ausdehnungkoeffizienten in transversaler Richtung l&sst sich auch eine lineare
Mischungsregel angeben, mit einem Fehler zwischen 5 und 10 % [Hartwig 88]:

oy, =V ot + 1=V, ) o, (T) (2.33)
Wie oben erwahnt, wird die Matrix im Verbund bei einer Temperaturanderung auf Zug
beansprucht. Diese Vordehnung der Matrix reduziert ihre mechanische Belastbarkeit.

Bei sehr kleiner thermischer Léangenanderung der Faser resultiert auf Grund der
Kompatibilitétsbedingung [Hartwig 88]:

T+AT AL AL
="l - -{24) -(2)
T 0/y 0/m

Die thermische Vordehnung der Matrix in Faserlangsrichtung entspricht also der
Differenz der integralen thermischen Ausdehnungen des Verbundes und der Matrix.

Auf Grund des kleineren Ausdehnungskoeffizienten der Faser gegeniber der Matrix,
schrumpft diese auf die Faser auf. Die dabei induzierten radialen Dehnungen sind als
vernachlassigbar klein zu betrachten, wobei die azimuthale Dehnung der Matrix
folgendermal3en abzuschétzen ist:

sth :Eth = & — & (2 35)
2m em Lo f Lo . .

Die verbleibende Restdehnung der Matrix fir die mechanische Belastung ergibt sich
aus der Differenz der Matrix-Bruchdehnung und der thermischen Vordehnung:

€ Rest = sm,B(T)_Ei?n (T) (2.36)

€oRest ~ am,B(T)_etzhm (T) (2.37)
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2.2.2 Kreuzverbunde

Eine unidirektionale Schicht eines Faserverbundes hat wie beschrieben ein anisotropes
thermisches Ausdehnungsverhalten. Figt man nun UD-Schichten Ubereinander, so
rufen diese bei einer Temperaturanderung gegenseitig zusétzliche thermische
Spannungen hervor. Es wird angenommen, dass die Spannungen zwischen den
Schichten innerhalb einer infinitesimalen Zwischenschicht Ubertragen werden. Die in
dieser Schicht Ubertragenen Scherspannungen sind zu vernachl&ssigen.

Da die Orthotropieachsen der einzelnen UD-Schichten mit den Orthotropieachsen des
Kreuzverbundes zusammenfallen, ergibt sich aus Symmetriegrinden keine
Schubverformung auf Grund der Warmedehnung. Somit treten auch keine
Scherspannungen in der Einzelschicht auf, sondern nur noch Normalspannungen
parallel und senkrecht zur Faserrichtung. Mit Hilfe des Kréafteglei chgewichts und unter
Voraussetzung der Kompatibilitét gilt [Hartwig 88]:

O.tzh — _oih — TJTT a,, (T) -y, (T)

2V, +1

T

(E, (T)dT (2.39)

In Faserlangsrichtung entsteht eine thermisch induzierte Zugspannung und quer dazu
eine Druckspannung. Auf Grund der hohen Steifigkeit der Faser, ist die Dehnung in
Faserléngsrichtung vernachlassigbar und quer dazu erhdlt man durch Integration der

2 1 ( - )

v, +1

th —
&, =

Die Kennwerte E, v, a und AL/L g beziehen sich jeweils auf eine UD-Einzel schicht.

2.3 Mechanische Eigenschaften von Gléasern bei RT und 77 K

Glas ist auf Grund seiner Festigkeit und chemischen Bestandigkeit eines der @ltesten
und am weitesten verbreiteten Gebrauchsguter; es wird bereits seit 7000 vor Christus
hergestellt. Mit dem Problem der Zerbrechlichkeit, zum Beispiel einer Fensterscheibe,
sind die meisten von uns seit ihrer Kindheit vertraut. Man hat meist den Eindruck, dass
der Bruch pld6tzlich eintritt. Tatsachlich ist durch Hochgeschwindigkeitsaufnahmen zu
belegen, dass sich Briiche mit etwa der Halfte der Schallgeschwindigkeit ausbreiten
konnen.

Auf der anderen Seite ist auch ein allmahliches Wachstum bereits existierender Risse
zu beobachten, zum Beispiel das VergréfRern eines Risses in einer Windschutzscheibe.
Insgesamt umfasst die Skala der Bruchgeschwindigkeit von Glas zwdlf Grolden-
ordnungen (Zehnerpotenzen).
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2.3.1 Festigkeit

Theor etische Festigkeit

Erste Arbeiten zum Entstehen und Wachsen von Briichen in Glas wurden von Griffith
in den zwanziger Jahren durchgefthrt. Er ging davon aus, dass Atome an der
Oberflache eines Festkorpers nicht dassel be dichte Bindungsgeflecht zu ihren Nachbarn
haben wie die im Inneren. Da sie auf einer Seite nicht von anderen Gitteratomen
umgeben sind und entsprechend weniger Bindungen eingehen, ist ihre Energie hoher,
als die von Atomen im Inneren. Eine Vergrofderung der Oberflache erfordert daher die
Zufuhr von Energie.

Ein Sprung kann nur wachsen, wenn die zugefiihrte mechanische Energie (Spannung)
groRer ist, als die Energie der vom Riss geschaffenen neuen Oberflache. Gleichung
(2.40) zeigt diesen Zusammenhang [ Scholze 88]:

_ [AlEL
o= | = (2.40)

mit den mittleren Werten:

E = 70 GPa

Y 0,3N/m

I a = 1,600"m (= atomarer Abstand)

errechnet sich fur Silicatglaser eine Theoretische Festigkeit von

o = 1,3010%° Pa= 13000 MPa.

Praktische Festigkeit

Die wirklich gemessenen Festigkeiten liegen meist um mehrere GréRenordnungen unter
der theoretischen Festigkeit. Man findet im Allgemeinen Angaben fir Zug- und
Biegefestigkeiten im Bereich

Op = 50 bis 200 MPa
die bei einem E-Modul von ca. 70 GPa einer Bruchdehnung von
€8 = 0,07 bis0,3 %

entsprechen.
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2.3.2 Glasfasern

Unter zahlreichen Messungen, zum Beispiel [Anderegg 39], fanden besonders die
Festigkeiten von Glasfasern Interesse. Schon [Griffith 20] hat beobachtet, dass bei
Abnahme des Durchmessers von Glasfaden von 1 mm auf 3 um eine Zunahme der
Festigkeit von 170 auf 3400 MPa erfolgt. Die in Abbildung 2.7 von [Rexer 39]
gefundene Abhéangigkeit ist typisch.

1200

o

— |

Zugfestigkeit o, [MPd
S
|

o
O

05 1 15
Faserdurchmesser  [mm]

Abbildung 2.7: Zugfestigkeit von Glasfasern in Abhéngigkeit vom Durchmesser

Im Jahre 1858 wurde von Karmarsch folgende Abhéangigkeit der Festigkeit vom Durch-
messer aufgestellt, aus [Griffith 20] mit Grélen und Einheiten aus dem Originaltext:

B
F=A+— (2.41)
d
mit;
F Festigkeitin { [bs }
sg.inch
A, B Konstanten
d Faser-Durchmesser in inch

Far Griffiths Experimente ergeben sich A = 22400 und B = 98600.

Griffith hat for die Abhangikeit vom Faserdurchmesser eine eigene Gleichung
aufgestellt [Griffith 20]:
44+d

F=22400002 70
0.06+d (2.42)

mit:

F Festigkeitin{ [bs }
sg.inch

d Faser-Durchmesser in inch
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Griffith stellte fest, dass die angewandte Belastung um so gréf3er sein muss, je kleiner
der anfangliche Bruch in einem Stick Glas ist, um ihn zu verstarken. Dies erklart,
warum Glasfasern eine hundert- bis tausendmal hohere Bruchspannung haben als
Fensterglas.

Heutzutage hergestellte Glasfasern erreichen bei einem Faserdurchmesser von ca.
14 um eine typische Bruchspannung von 2400 MPa bei einer Bruchdehnung von 3 %.

2.3.3 Spannungsrisskorrosion

Einfluss bei Raumtemperatur

Die Festigkeit von Glas ist nicht nur, wie im vorhergehenden Abschnitt beschrieben,
von der Geometrie abhéngig, sondern auch vom umgebenden Medium und der
Temperatur. Der Einfluss der Korrosion auf Glas wurde bereits vielfach untersucht,
z. B. [Bunker und Michalske 86] und [Hovel 91]. Die physikalischen und chemischen
Wechselwirkungen, die das Auftrennen von Bindungen einzelner Atome an der Spitze
eines Risses in Glas kontrollieren, wurden von [Michalske und Bunker 88] beschrieben.

Die Atome im Glas sind wie in Abbildung 2.8 gezeigt angeordnet. Der Grundbaustein
ist ein dichtgepackter Tetraeder aus vier Sauerstoffatomen, in deren Mitte ein
Siliciumatom sitzt. Dabei ist jedes Sauerstoffatom an zwei benachbarte Siliciumatome
gebunden und so gemeinsamer Eckpunkt zweier aneinandergrenzender Tetraeder.
Diese sind mit bis zu vier Nachbarn zu einem raumfillenden Gitter verknupft. Breitet
sich nun ein Riss aus, werden einzelne Silicium-Sauerstoff-Bindungen gel6st und
Tetraeder auseinandergerissen, so dass an der Rissspitze ein einzelner Ring auf einer
Seite aufgebrochen ist und die nachste Silicium-Sauerstoff-Bindung kurz vor der
Auflosung steht.

Abbildung 2.8: Atomarer Aufbau von Glas aus Sauerstoff und Silicium; aus
[Michalske und Bunker 88]

In Gegenwart von Wasser sinkt die Energie, die zum Aufbrechen einer Silicium-
Sauerstoff-Bindung bendtigt wird, drastisch, nahezu um den Faktor 20. Die
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Wechselwirkung lasst sich in drei Schritten veranschaulichen, siehe Abbildung 2.9.
Zunéchst diffundieren Wassermolekile in die Rissoéffnung, von denen eines an der
Rissspitze adsorbiert wird. Ein freies Elektronenpaar seines Sauerstoffatoms baut nun
mit einem unbesetzten Elekronenorbital eines Siliciumatoms eine Bindung auf,
wahrend gleichzeitig ein Sauerstoffatom der Silicium-Sauerstoff-Kette ein
Wasserstoffatom des Wassermol ekl s zu sich heranzieht.

Im nachsten Schritt werden die neu eingegangenen Bindungen auf Kosten der
ursprunglichen  Silicium-Sauerstoff-Bindung verstarkt. Schliefflich wechselt das
Wasserstoffatom vollends zu dem Sauerstoffatom der Kette iber, die dadurch zwischen
dem Sauerstoffatom und dem Siliciumatom unterbrochen wird. An der frischen
Oberflache werden so zwei Silanolgruppen aus je einer Hydroxylgruppe und einem
Siliciumatom gebildet, wahrend der Sprung im Glas um einen Schritt zum né&chsten
Atom vorrickt. Den ganzen Vorgang bezeichnet man dissoziative Chemisorption.

Abbildung 2.9: Aufbrechen einer Silicium-Sauerstoff-Verbindung durch ein
Wassermolekil, die dissoziative Chemisorption; aus [Michalske und Bunker 88]

Die chemische Reaktion zwischen Glas und Wasser senkt die fur das Risswachstum
notige Energie. Nicht unter Spannung stehendes Glas reagiert nur sehr langsam mit
Wasser. Durch den beschriebenen chemischen Effekt wird die Oberflache nur mit einer
Geschwindigkeit von 10 Millimeter pro Sekunde aufgelOst. In Gegenwart einer
Spannung dagegen, kdnnen sich Spriinge auf Grund der Reaktion mit Wasser mit mehr
als einem Millimeter pro Sekunde ausbreiten.

Einfluss bel Tieftemperatur

Im Hochvakuum halten fehlerfreie Glasstabe Zugspannungen von mehr als 10000 MPa
aus, das heif3t zehnmal mehr als die meisten handelsiiblichen Metall-Legierungen. Ein
Prifen im Hochvakuum ist mit der Untersuchung bei 77 K vergleichbar. Bei tiefen
Temperaturen, unter dem Gefrierpunkt von Waser; sind die Prozesse der dissoziativen
Chemisorption praktisch gestoppt. Zwar sublimiert Eis zu Wasserdampf, jedoch
geschieht dies &uf3erst langsam, so dass die Diffusion von Wassermolekilen zur
Rissspitze langsamer als das Fortschreiten des Risses ist.
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Die bei 77 K erzielten Bruchspannungen und —dehnungen von unidirektionalen
Glasfaserverbundwerkstoffen liegen etwa um 50 % hoher als die bei Raumtemperatur.

Durch geeignete Oberfl&chenbeschichtungen und entsprechende Herstellungsverfahren,
zum Beispiel im Vakuum oder unter Schutzgas, konnen Glasfasern auch bei
Raumtemperatur Festigkeiten erreichen, die denen bei Tieftemperatur entsprechen.
Jedoch ist dies sehr kostenaufwendig, weil Wasser stets in der Atmosphare vorkommt.

Eine praktische Anwendung der dissoziativen Chemisorption betrieben die Glaser
lange bevor diese Prozesse auf atomarer Ebene entdeckt wurden. Sie bringen Wasser,
gewohnlich in Form von Speichel, auf ihre leicht angeritzte Glasplatte und erhalten so
eine glattere Rissflache.

2.4 Statistische Auswertung
2.4.1 Quasistatische Zugversuche

Zur statistischen Auswertung der Messergebnisse aus den quasistatischen Versuchen
wird eine zweiparametrige Weibull-Verteilung mit folgender V erteilungsdichtefunktion

herangezogen:
(VXY e (%)
f(x,a,B)—(GjEﬁa] @xp{ (aj } (2.43)

f(x, a, B)dx (Abbildung 2.10) bezeichnet die Wahrscheinlichkeit, dass ein Wert im
Bereich x, x+dx liegt. a und B sind die charakteristischen Lage- und Formparameter
der Verteilung.

f(x) A

X

Abbildung 2.10: Weibull-V erteilungsdichtefunktion f(x, a, 3)

Durch die Integration von f(x, a, ) erhdlt man die entsprechende V erteilungsfunktion
F(x, a, B), siehe Abbildung 2.11.
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F(x,0.B)= If (x,a,B)dx =1~ exp{- Gﬂ (2.44)

Abbildung 2.11: Weibull-Verteilungsfunktion F(x, a, B)

F(xo, a, B) aus Abbildung 2.11 ist gleich dem relativen Anteil der Messwerte kleiner
als Xo. Die Parameter a und 3 der Weibullverteilung lassen sich mit Hilfe der
M aximum-Likelihood-Methode rechnerisch bestimmen. Sie beruht auf der Uberlegung,
dass die Wahrscheinlichkeit einen Stichprobenwert x; zu messen, durch den Wert der
Verteilungsfunktion F(xj, a, B) mit den Parametern a und [ gegeben ist. Die
Wahrscheinlichkeit, eine Stichprobenmenge x1, X»,..., X, ZU messen, ist dann durch die
Maximum-Likelihood-Funktion L(a, (3) gegeben, mit

n

L(a,B):n! ” f(xi,a,B) (2.45)

Bei vorgegebenen Stichprobenwerten X1, Xo,..., Xn sind die Parameter a und 3 am
wahrscheinlichsten, fir die L(a, B) ein Maximum besitzt. Daraus ergibt sich:

aL(a,B)zaL(a,B)zo
oo 0B

(2.46)

bzw., da F(x)>0 und L#0

oinL(a,p) _oinL(aB)_
oo P

(2.47)

o und 3 werden durch die Lésung von Gleichung (2.47) gefunden. Nach Einsetzen von
f(x, a, B) und einigen Umformungen erhalt man:
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a(x,B):{%ZXFF (2.48)

n

2[%"”““5)* v {otem) “”(a(?,s)ﬂ 0 (249

Der Mittelwert py, und die Standardabweichung oy, der zweiparametrigen Weibull-
Verteilung hangen mit den Parametern a und 3 folgendermal3en zusammen:

u, (o,B)=a EF(% +1] (2.50)

ool (G| e

mit der tabellierten Gammafunktion I".

N =

Im Anhang sind die Mittelwerte py, die Standardabweichungen oy und die dazu-
gehorigen Parameter o und 3 aufgefihrt.

2.4.2 Wohlerkurven

Die statistische Auswertung von Messergebnissen aus zugschwellenden Versuchen
erfolgt mit Hilfe von Wohlerkurven. Hierbei trégt man die Oberspannung o, oder —
dehnung &, Uber den Logarithmus der Lastwechselzahl Ng bis zum Bruch auf. Die
M esspunkte werden mit folgender Ausgleichskurve gemittelt [Gecks und Och 77]:

Og ~0p

expﬂl o0 l\:;j ] (2.52)

0,(Ng) =0, +
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O, Oberspannung

Ng Zahl der Lastwechsel bis zum Probenversagen
Op Dauerfestigkeit (Grenzwert fir N > o)

Og qQuasistatische Bruchspannung

g, h Formfaktoren

Mit dieser Funktion kénnen auch Wohlerkurven mit horizontalen Asymptoten im Low-
bzw. High-Cycle-Bereich oder stetige, konkave Kurven dargestellt werden. Je flacher
diese Kurven sind, umso besser ist der untersuchte Werkstoff bezluglich seiner
Schwingfestigkeit.

In Abbildung 2.12 sind typische Wohlerkurven-V erlaufe gezeigt.

Oberspannung g,

Lo bl bl bl Lo ) EEET Lo
10° 10t 107 10° 10 10° 10° 107
Lastwechsd zahl N

Abbildung 2.12: Typische Wohlerkurven-Verlaufe






3 Untersuchte Faserverbunde & Apparaturen

In diesem Kapitel werden die einzelnen Komponenten der untersuchten Glasfaser-
verbunde vorgestellt. Es wird auf die mechanischen und thermischen Eigenschaften der
Fasern und der Matrix eingegangen, sowie auf die verschiedenen Orientierungen der
Fasern im Verbund. Anschlief3end werden die Tieftemperatur-Apparaturen vorgestellt.

3.1 Untersuchte Faserverbunde

3.1.1 Verstarkungsfasern

Kernpunkt der vorliegenden Arbeit war die Untersuchung von glasfaserverstarktem
Epoxydharz. Fir das bessere Verstdndnis des Versagensverhaltens wurden einzelne
Ergebnisse mit Kohlefaser- und Aramidfaser-Verbunden verglichen. Wie hoch die

Bruchspannung und —dehnung der einzelnen Fasern bei Raumtemperatur ist, zeigt
Abbildung 3.1.

Kohlefaser
Glasfaser
g Aramidfaser
=.3000
(@]
@
G 2000
o0
|§ 1000
EP-Haz
D
0 Mo//v—/

0 1 2 3 4 5
Faser-Bruch-Dehnung  [%0]

Abbildung 3.1: Bruchspannung und —dehnung bei Raumtemperatur einzelner
Fasern; aus [Moser 92]

In Tabelle 3.1 sind die Werte der mechanischen und thermischen Eigenschaften bei
Raumtemperatur der jeweiligen Verstarkungsfasern laut Hersteller angegeben.
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Tabelle 3.1: Vergleich mechanischer und thermischer Eigenschaften verschiedener
Verstarkungsfasern bei Raumtemperatur

Fasern og[MPa] | eg[%] | E[GPa] | plg/em’ | O[um] | a[K™

E-Glas 3400 4,5 73 2,6 14 510°

HTA 3960 1,6 236 1,77 7.2

(Kohle)

Kevlar 49 3000 2,4 112,4 1,44 12 -4,910°
(Aramid)

Die Glas-, Kohle- und Aramidfasern unterscheiden sich sehr stark in der Struktur, siehe
Abbildung 3.2. Glasfasern setzen sich im Wesentlichen aus Silicium und
Sauerstoffatomen zu einer regellosen Struktur zusammen, so dass ihre mechanischen
und thermischen Eigenschaften isotrop sind. Kohle- und Aramidfasern sind im Aufbau
kristallin und stark orientiert, in Faserrichtung hochfest und mit einem negativen
Ausdehnungkoeffizienten und quer zur Faser kaum Last tragend und mit einem grof3em
positiven Ausdehnungskoeffizienten.

Glasfaser Kohlefaser Aramidfaser

Faserrichtung

m kovalent + ionisch m kovalent m kovalent
0 kovalent + ionisch 0 Vander Waals 0 H,-—Bricken
Van der Waals

Abbildung 3.2: Aufbau-Struktur von Glas-, Kohle- und Aramidfasern
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3.1.2 Polymermatrix

Die Matrix der untersuchten Verbunde besteht aus Epoxydharz, einem duroplastischen
Kunststoff der Firma Ciba Geigy (LY556 HY917). Er setzt sich aus zwei Kompo-
nenten, dem Harz (LY556) auf der Basis von Bisphenol A/Epichlorhydrin und dem
aromatischen Diaminharter (HY917) zusammen. Die Makromolekile sind durch
kovalente Bindungen miteinander vernetzt, wodurch dieser Kunststoff eine relativ
niedrige Bruchdehnung besitzt. Die Materialkennwerte bei Raumtemperatur und 77 K
sind in Tabelle 3.2 angegeben.

Tabelle 3.2: Materialkennwerte des Epoxydharzes LY556 HY 917 bei RT und 77 K

og [MPd] eg [%] E [GPd] a [K7] Ts [K]
RT 86 11 2,8 65
436
77 K 140 1,96 7,25

Die Ursache fur die erhdhte Bruchspannung bei sehr tiefen Temperaturen ist die
thermische Kontraktion. Die Molekile sind ndher beisammen und dadurch stéarker
gebunden. Gleichzeitig wird die Bruchdehnung auf Grund des starren, glasartigen
Verhaltens geringer [Hartwig 94].

3.1.3 Faser-Matrix Verbund

Esist bekannt, dass in einem Faserverbund die Verstarkungsfasern den Uberwiegenden
Teil der Last tragen, das heif3t es muss im Verbund gewdhrleistet sein, dass die Fasern
bis zu ihrer Bruchdehnung gestreckt werden kdnnen. Besitzt die Matrix eine geringere
Bruchdehnung als die Faser, wie bei Punkt einsin Abbildung 3.3, so fihrt das Brechen
der Matrix bei Erreichen ihrer Bruchdehnung zu Faserriss, was zu einem vorzeitigen
Schaden im Verbund resultiert.

Daher sollte bei der Auswahl der einzelnen Komponenten fir einen Faserverbund stets
darauf geachtet werden, dass die Matrix-Bruchdehnung grof3er ist als die der Faser, wie
in Punkt drei in Abbildung 3.3. Dies gilt insbesondere bei tiefen Temperaturen, wenn
Kunststoffe versproden und ihre Bruchdehnung drastisch abnimmt.
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A
oBruch | L __
Glas \
|
> |
[ |
= Glas |
8 ‘
& |
|
|
|
oBruwch| -~ 1 | 2 3 _
EP-Harz ‘
EP-Harz
Dehnung g

Abbildung 3.3: Kombinationsmoglichkeit von Faser und Matrix

Die in diese Arbeit untersuchten Verbunde wurden alle im sogenannten Nasswickel-
verfahren hergestellt. Hierbei werden die Glasfaden mit dem noch nicht ausgehérteten
Epoxydharz getrankt und je nach Probenform, auf eine Platte flr Flachproben oder
einen Dorn fur Rohrproben, aufgewickelt. Anschlief3end hértet der Verbund auf der
gepressten Platte oder dem rotierenden Dorn im Warmeschrank aus.

Far die vorliegende Arbeit wurden Verbunde mit drei verschiedenen Faserorien-
tierungen gewickelt:

» unidirektional (UD) zur Zug- bzw. Scherrichtung,
e im Winkel von 0/90° und
* im Winkel von £45°.

Alle Kreuzverbunde sowohl fir die Zug- als auch fur die Torsionsversuche waren
mittensymmetrisch und ausgeglichen, das heif3t die Dicke der Schicht in 0° ist gleich
der Dicke in 90° Richtung bzw. --+45° und —45°.

Nach dem Ausharten der Rohrproben wurden konische Aufdoppler aus Kohlefaser/
Epoxydharz mit einem Wickelwinkel von etwa 85° gewickelt, siehe Abbildung 3.4.
Sie dienen der Momenteinleitung im Torsionsversuch.

Abbildung 3.4: Am Probenende kohlefaserverstérktes Torsionsrohr aus umfangs-
gewickeltem GF/EP und Spannbacken
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Fertigung mit Abreil3gewebe

Die Fertigung der Flachproben erfolgt mit Hilfe eines Abreil3gewebes. Dieses wird
zwischen die Platte und die darauf nass aufgewickelten Glasfasern gelegt. Die
Herstellung mit Abreif3gewebe hat den Vorteil, dass das Uberschiissige Harz aufgesaugt
wird. Ferner hilft die dabei entstehende Oberflachenrauhigkeit spéter bel der
Beklebung der Proben mit dem Schmirgelgewebe, siehe hierzu auch Kapitel 4.

Da die unidirektionalen Flachproben lediglich 0,5 mm dick sind, ist es unerlasslich, die
Oberflachenrauhigkeit von 40 um von der gemessenen Dicke abzuziehen. Der Fehler
wiurde Uber zehn Prozent der gemessenen Bruchspannung bzw. dem E-Modul betragen.

3.2 Probenformen
3.2.1 Zugproben

Fir die Bestimmung der Materialkennwerte unter Zugbelastung wurden ausschlief3lich
Flachproben verwendet.

Unidirektional verstarkte Proben

16 mm
0,5mm
250 mm
Abbildung 3.5: Geometrie der UD-Flachproben
0/90°-Verbunde und +45°-Verbunde
25 mm
1,8 mm

250 mm

Abbildung 3.6 Geometrie der 0/90 und +45° Flachproben

3.2.2 Torsionsproben

Fir die Bestimmung der Materialkennwerte unter Scherbelastung wurden Rohrproben
mit einem Innendurchmesser von 30 mm verwendet. Auf Grund der verschiedenen
Faserorientierungen differieren die Proben in der Wandstéarke s. Sie betragen im
Einzelnen:
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e UD-Vebunde s=15mm
e 0/90-Verbunde s=3,4mm
e +45°-Verbunde s=0,95mm.

250 mm

Abbildung 3.7: Geometrie der Rohrproben

3.3 Das Experiment an der Apparatur
3.3.1 Zugversuche

Die quasistatischen und schwellenden Zugversuche wurden an einer elektro-magnetisch
angetriebenen Prufmaschine durchgefihrt, siehe Abbildung 3.8. Die Antriebseinheit
befindet sich oben und besteht fir die quasistatischen Zugversuche aus einer Spindel.
Fir zugschwellenden Versuche wird ein Magnet, der sich ebenfalls oben befindet, in
Eigenresonanz angeregt. Je nach verwendedeter Faser und Orientierung ergibt sich eine
resonante Pruffrequenz im Bereich von 55 bis 65 Hz.

Die Kraft wird Uber eine relativ lange Zugstange Ubertragen. Sie ist in dieser Lange
ausgefuhrt, damit die Verluste an Kdtemittel — in Form von verflissigten Gasen —
durch eingebrachte Warmeenergie minimiert werden. Sie ist Uber ihre Lange mit drei
Stutzbandern gegen axiales Ausbrechen gestitzt.

Am Boden des Stitzrohres ist eine mit tieftemperaturtauglichen Dehnmessstreifen
beklebte Kraftmessdose eingebaut. Diese Priufmaschine ist fir eine quasistatische
Belastung von bis zu 100 kN und eine schwellende Beanspruchung von bis zu 50 kN
ausgelegt. Sowohl die Kraftmessdose als auch der Probenkérper sind mit flissigem
Stickstoff bedeckt. Dies gewahrleistet eine ausreichende Kihlung des Faserverbundes
wahrend des dynamischen Ermidungsversuches.

Fir die quasistatischen Versuche wurde ein Zwei-Punkt-Ansatzaufnehmer nach dem
Biegebalkenprinzip verwendet, der ebenfalls mit flissigem Stickstoff bedeckt ist. Das
Messen der Bruchspannung von Glasfaserverbunden ist mit Dehnmessstreifen auf
Grund der enormen Bruchdehnung von mehr als 4 % nicht moglich. Diese wurden
lediglich fur die Ermittlung der Querkontraktionszahl auf die Probe aufgeklebt.

Unter der Antriebseinheit der Prifmaschine ist eine zweite Kraftmessdose und ein
weiterer Wegaufnehmer angebracht. Diese dienen nur zu Kalibrationszwecken, da sie
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wahrend des Versuches Reibung bzw. Deformation der Zugstange registrieren und
somit keine Materialkennwerte liefert.

Die quasistatischen Zugversuche wurden weggesteuert gefahren, wobei die Abzugs-
geschwindigkeit 0,033 mm/s betrug, nach DIN 527 [DIN 527] und. Die Schwing-
versuche zur Ermittlung der Materialermtidung wurden kraftgesteuert gefahren.

Zum Wechseln der Probe bei Tieftemperatur (77 K) wird der Badkryostat auf der
Hebeblhne in die Grube gefahren, somit liegt das Stutzrohr frei. Um den Wechsel zu
beschleunigen wird vor dem Abfahren die neue Probe in einer Spannvorrichtung
vorbereitet. Die Kraftmessdose, der Wegaufnehmer und der Dehnungsaufnehmer
werden dabei nur unwesentlich erwarmt.

Diese Apparatur ist auch zum Messen im flUssigen Helium bei 4 K geeignet.

quasistatischer

Spindelantrieb
+100 kN \
Erregermagnet mit
Vorspannfeder Y_Vfgar::::ehmer 1
+50kN +
Kraftmessdose 1
+
Abdichtung g é +100kN
| ik l I
Zugstange E [~ [V ] %
Federband T
. - €
Stitzrohr [ g g o
flussiger Wegaufnehmer 2
Stickstoff —~—] [V 1 — +5mm
Tl 1
Badkryostat Kraftmessdose 2
- v i — +100kN
— ——
Hebebiihne
L] J
Grube %T—]\ | -
% E %

Abbildung 3.8: Elektro-magneti sche Zugprifmaschine, schematische Darstellung
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3.3.2 Biaxial-Versuche

Es wurden Versuche unter reiner Torsionsbelastung gefahren und unter Zug-/Druck-
beanspruchung gepaart mit Torsion. Die Experimente wurden an einer Servo-
Hydraulischen Apparatur der Firma Schenck durchgefiihrt. Der untere mechanische
Aufbau der Apparatur entspricht dem der oben beschriebenen Zugprifmaschine, die
Kréfte und Momente jedoch werden mit einer Zwei-Komponenten-Messplattform
aufgenommen.

Die Antriebseinheit besteht aus einem Drehzylinder, einer Ausgleichskupplung und
einem Axialzylinder. Damit sind sowohl quasistatische und schwingende uniaxiale und
biaxiale Versuche bei tiefen Temperaturen moglich.

Die Drehgeschwindigkeit des Zylinders betrug fur die quasistatischen Versuche
a=013°/s.

3.4 Apparaturen zur Schadensanalyse

Mikroskopie

Da glasfaserverstarktes Epoxydharz durchsichtig ist, eignet es sich um mit einem
Lichtmikroskop untersucht zu werden. Damit sind groRere Schaden gut sichtbar. Fur
genauere Beobachtungen, zum Beispiel der Analyse der Bruchoberflache, wurden mit
einem Raster-Elektronen-Mikroskop (REM) Aufnahmen gemacht.

Ultraschall

Zur quantitativen Erfassung von inneren Schaden, die mit oben beschriebenen
Apparaturen nicht zu erfassen sind, wurden Ultraschallaufnahmen, dem sogenannten
C-Scan gemacht.

M echanische Dampfung

Eine weitere Moglichkeit innere Schaden wie Matrix-Risse oder Delaminationen
zwischen Faser und Matrix zu ermitteln ist das Torsionspendel. Bei einer Bewegung
der Probe entsteht an den Oberflachen der Risse Reibung. Mit steigender Zahl der
Risse vergroflert sich das MaR der gemessenen mechanischen Dampfung. In
Abbildung 3.9 ist der Aufbau eines Torsionspendels schematisch dargestellt.

In der Einspannung kann eine komplette Flachprobe, wie sie bel den quasistatischen
Zugversuchen verwendet wird, fixiert werden. Der obere Teil ist fest mit der Apparatur
verbunden. An dem unteren Teil der Einspannung hangt die Schwungscheibe. Die
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gesamte dargestellte Anordnung kann in einem Kryostaten versenkt werden, um bei
Temperaturen zwischen 4 K und 300 K die mechanische Dampfung zu ermitteln.

Zur Messung wird die Schwungscheibe langsam ausgelenkt und anschlief3end aus der
Arretierung gelost. Die Probe, die untere Einspannung und die Scheibe schwingen nun
frei. Die Eigenfrequenz ergibt sich im Wesentlichen durch die Trégheit der Scheibe
und die Steifigkeit der Probe. Nimmt die innere Schadigung zu, so wird die freie
Schwingung stérker abgebremst, die mechanisch Dampfung nimmt zu.

Auf dem unteren Teil der Einspannung ist ein Spiegel befestigt, welcher mitschwingt.
Auf ihn ist ein Lichtstrahl gerichtet, der wahrend der Messung abgelenkt wird und mit
einer Diodenzeile registriert wird. Die mechanische Dampfung erhalt man aus dem lo-
garithmischen Dekrement. Seien x, und x,+1 zwei aufeinander folgende Schwingungs-
amplituden, so ergibt sich nédherungsweise fur den mechanischen Verlustfaktor tan o:

tanézitﬂn Xn . (3.1)
T X

n+1

Mit den Geometrie-Daten der Probe l&sst sich der G-Modul errechnen. Die genaue
Formel ist der DIN EN 1SO 6721-2 zu entnehmen.

e |
IEE
Probe L Einspannung
Schwung-
scheibe S |0 ,
. |s} Spiegel abgelenkter

Lichtstrahl

Abbildung 3.9: Torsionspendel, schematische Darstellung; aus [Hertling 99]
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Infrarot-Spektroskopie

In Abbildung 3.10 ist die Apparatur zur Spektren-Messung dargestellt. Die Anregung
der Probe erfolgt durch einen in seiner Intensitat modulierten Lichtstrahl, der durch ein
transparentes Fenster in die Probenzelle eintritt. Absorbiert die zu untersuchende
Substanz eingestrahltes Licht einer bestimmten Wellenlénge, so gelangen die Molekile
im Einstrahlbereich in einen angeregten Zustand. Die innerhalb der Lebensdauer der
angeregten Zustande gespeicherte Energie wird bel anschliefender Relaxation der
Molekile wieder abgegeben.

Ausschlaggebend fir den fotoakustischen Effekt sind allein die strahlungslosen
Desaktivierungsvorgange. In den Bereichen, in denen die Probe die Strahlung
absorbiert hat, erzeugen sie eine periodische Erwdrmung, die sich auf Grund der
Warmediffusion innerhalb der Probe nach allen Richtungen ausbreitet. Der Teil der
Warme, der an die Probenoberfléache gelangt, gibt seine thermische Energie an die
umgebende Luft ab. Eine sehr dinne Luft-Grenzschicht (ca. 0,2 cm) reagiert
entsprechend der Modulationsfrequenz  mit periodischem Expandieren und
Kontrahieren auf die Erwarmungs- und Abkuhlungsvorgange. Diese diinne Luftschicht
erzeugt, wie eine Schallwelle, in der angrenzenden Luftsaule Druckschwankungen, die
von einem Mikrofon als Schallwellen aufgenommen werden. Eine derartige Anordnung
bezeichnet man al's gasgekoppelte Photoakustik-Zelle.

Intensitdtsmodulierte
Strahlung

Mikro-
fon

Vorver-
starker

Anregungs-
strahlung

Abbildung 3.10: Erzeugung und Detektion eines photoakustischen Signals in
einer photoakustischen Zelle



4 Einspannmethode

Fir die Untersuchung der hochelastischen Glasfaserverbunde kann die herkémmliche
Priafung nach DIN EN ISO 527 [DIN 527] nicht angewendet werden. Dies gilt
insbesondere fur die Verbunde mit unidirektionaler Faseranordnung, kurz UD-Proben,
bei denen die Beanspruchung paralel zur Faser verlauft und fur eine Priftemperatur
von 77 K.

Die folgenden Abschnitte beschreiben die Einspannmethode wie sie in der aktuellen
internationalen Norm DIN EN 1SO 527 vorgeschlagen wird und den Lésungsweg, die
bestehenden Probleme zu eliminieren. Alle hier angegebenen Scherspannungen sind
aus der Zugkraft bezogen auf die gesamte Aufdoppler-Flache berechnet.

4.1 Herkommliche Prifmethode nach DIN EN 1SO 527
4.1.1 Spannbacke

Der Probenkorper wird an beiden Enden in einer zweiteiligen Spannbacke fixiert. In
Abbildung 4.1 ist eine Halfte der Spannbacke dargestellt, zwischen dieser und dem
passenden Gegenstiick die Probe eingeklemmt wird. Der Bereich der Probenauflage ist
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Abbildung 4.1: Halfte einer herkdmlichen Spannbacke mit geriffelter Oberflache
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mit einer Kreuzrandelung aus einer regelmépigen Folge von 1 mm tiefen Pyramiden
versehen. Diese rufen Kerbspannungen hervor, welche das Bruchverhalten des
anisotropen Prifmaterials beeinflussen und ein vorzeitiges Versagen verursachen, wenn
diese Kerbspannungen in der Krafteinleitung nicht vollstandig abgebaut werden.

Die Spannbacke ist mit 22 mm dickem Stahl sehr stark ausgefiihrt, um die nétige
Steifigkeit in Zug-Querrichtung zu erzielen. Eine Verformung der Einspannung wie in
Abbildung 4.2 skizziert, hétte eine ungleichmaliige Krafteinleitung zur Folge, so dass
der Randbereich des Prifmaterials starker auf Druck beansprucht wird.

ST —

Abbildung 4.2: Schematische Darstellung einer verformten Spannbacke mit zu
niedriger Steifigkeit

4.1.2 Prifmethode mit Aufdoppler

Bedingt durch die Probenfixierung wird im Bereich der Spannbacke auf das Pruf-
material eine Quer-Druckspannung ausgelibt. Hinzu kommt eine Scherspannung, die
durch die unterschiedliche axial-Steifigkeit der Spannbacke und der Probe hervorgeru-
fen wird. Wird nun wahrend des Experimentes die Zugspannung uberlagert, tritt eine
Spannungstiberhéhung beim Eintritt der Probe in die Spannbacke auf, die zum
frihzeitigen Bruch fuhrt [Frovel 98]. Dies kann umgangen werden, indem ein Teil der

Zugspannung bereits vor dem Eintritt der Probe in die Spannbacke abgebaut wird, im
Idealfall wiein Abbildung 4.3 dargestellt.

i abgebaute
Zugspannung

Zugspannungsverlauf
im Probenquerschnitt

Zugrichtung

| ——————-

Bereich der

. Probe
Einspannung

Abbildung 4.3: Idealverlauf der Zugspannung im Probenquerschnitt
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Ublicherweise werden zum Zweck des Spannungsabbaus und zur Minderung der
Kerbwirkung der Kreuzréandelung Aufdoppler mit einem zwei Komponenten Kleber auf
Epoxydharzbasis an das Probenende geklebt, siehe Abbildung 4.4. Davor wird die
Probenoberflache mit Aceton entfettet, mit Schleifpapier in Zug-Querrichtung
aufgerauht und anschlief3end noch einmal mit Aceton gereinigt.

- L

Vi 7

Abbildung 4.4: Explosionszeichnung einer halben Probe mit Aufdopplern

Im Bereich der Schaftung des Aufdopplers wird nun ein Teil der Zugspannung im
Probenquerschnitt Gber Scherkréfte im Kleber druckspannungsfrei abgebaut.

4.1.3 Experimentelle Unzulénglichkeiten

UD-Zugproben mit Epoxydharz Matrix

In Abbildung 4.5 sind die Erscheinungsformen des , Versagens® der Proben gezeigt,
die mit Aufdopplern versehen sind, bei einer Priftemperatur von 77 K. Ein Teil des
anisotropen Probenmaterials, hellgrau unterlegt, wird regelrecht aus der Aufdopplung
herausgezogen. Lediglich in diesen Bereichen |6st sich der Klebstoff von der Proben-
Oberflache ab. Wie Abbildung 4.5 zeigt, tritt dieses partielle Klebschichtversagen
sowohl am Rande as auch in der Mitte der Probe auf, das heild, eventuelle
Einspannungs-Randeffekte spielen dabel keine Rolle.

| |
| | T

\ [ e

| | i

Abbildung 4.5: Erscheinungsformen des , Versagens* bei 77 K von Proben, die
mit Aufdopplern beklebt sind

An den Randern der schmalen, herausgezogenen Streifen entstehen aufgrund der hohen
Dehnung sehr grole Scherkréfte in der Matrix, in Abbildung 4.5 durch den
Doppelpfeil angedeutet, was schliefdlich zum Versagen fuhrt. Ein Bruch der Fasern ist
nicht zu erkennen.
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UD-Zugproben mit Polyamid 12 Matrix

Diese Probenstreifen werden auf ihrer gesamten Breite aus der Aufdopplung herausge-
zogen, daher kommt es bei dieser Faser-Matrix-Kombination nicht zu einem Matrix-
Scher-Versagen. Daraus ist ersichtlich, dass die Haftung der Klebschicht auf dem
Polyamid 12 (PA 12) geringer ist als mit Epoxydharz. Auch hier ist ein Bruch der
Fasern nicht zu erkennen.

Ver sagensmechanismus der Klebschicht

Um den Versagensmechanismus der Klebschicht zu verstehen, ist eine nahere
Betrachtung der Kréfteverhdtnisse in der Einspannung und insbesondere in der
Klebschicht nétig. In Abbildung 4.6 sind die von auf3en angreifenden Krafte und die
daraus resultierenden inneren Spannungen zwischen Probenoberflache und Klebstoff
eingezeichnet.

y
sF
2 " zug Spannbacke
-
T, o .

Aufdoppler T, M D

Klebstoff UD-Verbund {\/

Abbildung 4.6: Angreifende Krafte am Aufdoppler und in der Klebschicht

Zwischen der Spannbacke und dem Aufdoppler wird die Zugkraft kraftschlissig durch
Reibung Ubertragen (in Abbildung 4.6 als Schubspannung T eingezeichnet). Zwischen
dem UD-Verbund und dem Aufdoppler wird die Zugkraft stoffschlissig durch den
Klebstoff Gbertragen (in Abbildung 4.6 als Schubspannung Tk eingezeichnet). Aus den
Scherspannungen Tr und Tk resultiert ein Moment M, im Aufdoppler. Dieses wiederum
bewirkt eine Spannung oy an der Spitze des Aufdopplers. An dieser Stelle Uberlagert
sich tx und oy, was zu einer Spannungsliberhohung fuhrt und schlielflich zum
schrittweisen Abldsen des Aufdopplers von der Probe zur Folge hat.

Als Abhilfe kbnnen mehrere M églichkeiten in Betracht gezogen werden:
* Optimierung der Spannbacke, insbesondere der Einspann-Oberfléache,

» die Verbesserung der Klebung durch andere Klebstoffe oder eine Vorbehandlung
der Probenoberflache,

» eine andere Form des Aufdopplers oder

» eine andere Methode der Einspannung.
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Taillierung der Probe

Die Norm DIN EN ISO 527 sieht die Mdglichkeit der Taillierung der Probekorper vor.
Dadurch wirde im geringsten Querschnitt die grofite Zugspannung herrschen und somit
ware dies die Versagensstelle. Jedoch zeigt sich im Versuch, dass dies nur bei isotropen
Werkstoffen mdglich ist oder bel verstarkten Kunststoffen mit einer geringen Bruch-
dehnung, wie aramidfaser- oder kohlefaserverstarkte Polymere [Pannkoke 92, S. 38 f].

. T

Abbildung 4.7: Taillierter Probekorper

Die Hauptzuglast wird in unidirektional verstarkten Kunststoffen fast ausschliefdlich
von den Fasern getragen. An der Taillierung, wo die Fasern nicht durchgangig sind, in
Abbildung 4.7 mit Pfeilen hervorgehoben, muss die Zugkraft auf die benachbarten
Fasern durch Scherkréfte in der Matrix Ubertragen werden. Dies ist um so schwieriger,
je dehnbarer die Fasern sind. Folglich werden die Bereiche, in denen die Fasern nicht
durchgéangig sind, in Abbildung 4.7 dunkelgrau hervorgehoben, vor dem Erreichen der
Bruchlast abgel6st, da die Matrix-Scherfestigkeit erreicht wird. Was als tragende Probe
Ubrig bleibt, ist ein rechteckiger Streifen, siehe auch [Mayer und Pannkoke 91].

4.2 Optimierung der Einspannmethode

Im folgenden Abschnitt werden die mdglichen Veranderungen an der Spannbacke, in
der Klebverbindung und an den Aufdopplern vorgestellt.

4.2.1 Spannbacke

Zwei Malinahmen konnen an den Spannbacken vorgenommen werden, um die
Messergebnisse zu verbessern. Zum einen kann die Einspann-Oberflache optimiert
werden und zum anderen ein Entlastungsschnitt eingebracht werden.

Veranderung der Einspann-Oberflache

Die Pyramidenspitzen der 1 mm tiefen Kreuzréndelung werden zum Teil abgeschliffen.
Die Einspannflache wird nun dreifach beschichtet, die erste Lage besteht aus Nickel
und die zweite aus Bor-Silicat-Korn. Abschlief3end wird eine weitere Nickelschicht
aufgebracht, siehe Abbildung 4.8.
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Das Bor-Silicat-Korn hat die Bezeichnung CBN 181 Qualitét ABN300 (KorngréiRe
800 um mit scharfen Kanten). Die Arbeiten in Verbindung mit der (BORAZON)
Beschichtung wurde von der Firma HESON in Keltern-Dietlingen vorgenommen. Die
Versuche mit der neuen Beschichtung wurden von Chretien durchgefihrt [Chretien 97].

Nickel
< 4‘:4 - : < « ‘ g.?.r'
‘4 < < ilicat-
4 £ £ Korn
‘ Nickel

Abbildung 4.8: Dreifach beschichtete Einspann-Oberflache

Die Experimente mit der neuen Einspann-Oberfléche zeigen, dass die Schrauben-
Anzugsmomente der Spannbacke um bis zu 30 % reduziert werden kdénnen. Dadurch
mindert sich die Druckkraft auf die Probe im Einspannbereich gleichermalien, was zu
einer geringeren Spannungsiberhéhung fahrt.

Einbringen eines Entlastungsschnittes

Ublicherweise werden die Schraubenpaare alle mit demselben definierten Drehmoment
angezogen. Um die bereits erwahnte Spannungsiiberhthung im Einspannbereich zu
minimieren, ist jedoch ein Ansteigen des Schraubenanzugsmoment zum Ende der Probe
von Vorteil. Dies kann durch das Einbringen mehrerer Entlastungsschnitte zwischen
den Schraubenpaaren besser realisiert werden. Abbildung 4.9 zeigt die Lage dieser
Einschnitte.

Durch diese Mal3nahme sind die Schraubenpaare weitgehend mechanisch voneinander
entkoppelt. Ferner ist dabei sehr wichtig, dass die Steifigkeit der Spannbacke in Zug-
Querrichtung nicht abnimmt, wie in Abschnitt 4.1.1 ausgefihrt.
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Abbildung 4.9: Positionen der Entlastungschnitte in der Spannbacke

4.2.2 FEM-Optimierung

Um die Gewil3heit zu haben, dass die angewandten Aufdoppler bereits die optimale
Form und die richtigen Abmessungen haben, wurden dahingehend Berechnungen mit
der Finite-Elemente-Methode (FEM) durchgefthrt. Im Vordergrund stand lediglich ein
qualitativer Vergleich, weswegen fir die Berechnungen folgende Annahmen gemacht
wurden. Alle Materialien sind homogen isotrop und haben folgende Werkstoffkenn-
grofen und Abmessungen:

E-Modul [GPa] | Dicke [mm]

Aufdoppler 12 2
Klebstoff 2 0,1
UD-Verbund 58 1

Folgende Abweichungen beziiglich der Aufdoppler-Form, der Materialien und der
Einspannung werden verglichen:

» bisher verwendeter Aufdoppler, um Vergleichswerte zu ermitteln,

* Variation der E-Moduln von Aufdoppler und Kleber,

» unterschiedliche Dicken des Aufdopplers,

* eineléngere Schéftung,

e nur im hinteren Bereich eingespannter Aufdoppler und

* eine rechteckige Form des Aufdopplers, um die Spannung oy normal zur Proben-
oberfl&che zu beseitigen, siehe Abschnitt 4.1.3.
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Abbildung 4.10: Von-Mises Vergleichs-Spannung in der Mitte des Klebstoffes
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Dader Klebstoff das versagensausldsende Material ist, wird die Von-Mises Vergleichs-
spannung in der Mitte des Klebstoffes verglichen. Die Ergebnisse der Berechnungen
sind graphisch in Abbildung 4.10 zusammengefasst. Fur jede Berechnung wurde eine
Zugspannung in der Flachprobe von 1200 MPa zu Grunde gel egt.

Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass die Rechteckform aufgrund der extrem
hohen Belastung des Klebstoffes am Anfang des Aufdopplers nicht in Frage kommit.
Fir die grofRe Spannung ist vermutlich der Steifigkeitssprung an dieser Stelle verant-
wortlich. Ebenso bringt eine Einspannung der Anordnung im Proben-Endbereich keine
Entlasung der Aufdoppler-Spitze.

Ansonsten ergaben die Berechnungen, dass folgende Kombination von Aufdoppler-
Geometrie und Materia eigenschaften von Vorteil ware:

» geringer E-Modul von Aufdoppler und Klebestoff und
* mdoglichst dicker Aufdoppler gepaart mit einer langen Schéftung.

Die Geometrie-Parameter der Aufdoppler und der Probe sind jedoch nicht beliebig
erweiterbar, da die Abmessungen der Apparatur nicht Uberschritten werden durfen.
Trotz des Ausreizens, was experimentell moglich ist, tritt vor dem Bruch der Probe erst
ein Abltsen des Aufdopplers von der Probenoberfléche ein.

4.2.3 Verschiedene Verbindungsmethoden

Versuche zur Verbesserung der Scherfestigkeit wurden mit Verbunden aus Glasfasern
und PA12-Matrix durchgefthrt. Wie in Abschnitt 4.1.3 bereits erwahnt, ist die Haftung
des Klebers auf diesem Material problematischer. Alle im Folgenden angegebenen
Scherspannungen sind die jeweils maximal bei 77 K erzielten Werte, wobei die gemes-
sene Kraft immer auf die gesamte Aufdoppler-Flache bezogen ist.

Verbesserung durch ver schiedene Klebstoffe

Aufgrund vorheriger Erfahrungen und Experimente ist es naheliegend, die Aufdoppler
und die Probe mit einem Zwei-K omponenten-Kleber auf Epoxidharz-Basis (EP-KIeber)
zu verbinden. Folgende Bedingungen werden dabei an den Klebstoff gestellt:

» die erforderlichen Scherspannungen missen Ubertragen werden,
o der Klebstoff darf bel einer Temperatur von 77 K nicht versproden und
» die Bruchdehnung muss bei 77 K gréi3er als die des Verbundes sein.

Diese Kriterien erfullen im Allgemeinen nur spezielle Klebstoffe, die in der Luft- und
Raumfahrttechnik zur Anwendung kommen. Lediglich der Hysol XEA 9361 ist von
den getesteten Klebern ausgesprochen tieftemperaturtauglich, siehe Tabelle 4.1.
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Tabelle 4.1: Ubersicht der verwendeten Klebstoffe und deren Hersteller bzw. Anbieter
und die damit erzielten maximalen Scherspannungen bei 77 K; Bei alen Klebern
handelt es sich um einen Zwei-Komponenten-Kleber auf Epoxydharz-Basis.

Klebstoff Hersteller / Anbieter Scherspg [M Pa]
UHU Plusendfest |UHU 3,7
GA-2 Micro-Measurements 3,6
Hysol XEA 9361 Hysol Aerospace Products 4,0

Die Aushartung des Epoxydharz-Klebers erfolgt in einem Vakuumsack [Pintado].
Dieser Aufbau ist in Abbildung 4.11 dargestellt.

Sack evakuierbar

Abbildung 4.11: Vakuumsack zum Belasten des Aufdopplerendes

Nach der Positionierung des Aufdopplers auf der Probe wird der Sack evakuiert und
luftdicht verschlossen. Wahrend der Aushartungsphase presst der Atmosphéarendruck
gegen die Schaftung, was in einem Spannrahmen nicht der Fall ist. Um eine méglichst
hohe Scherfestigkeit in der Klebstoffschicht zu erzielen, wird der Vakuumsack bei
80° C eine Stunde im Ofen gelagert. Laut Herstellerangaben [Hysol] ist das die
optimale Kombination von Temperatur und Zeit.

Diese Methode fuhrt jedoch nicht zu héheren Scherspannungen in der Verbindungs-
schicht.

Ein weiterer erprobter Klebstoff ist der Sekundenkleber 401 von Loctite basierend auf
Cyan-Acrylat (CA-Kleber), wobel er sich bei Raumtemperatur durch folgende Eigen-
schaften auszeichnet:

» aulerst leicht zu handhaben und zu verarbeiten,

» sehr kurze Trocknungszeit, dadurch schnelle Verfugbarkeit und

* hervorragende Scherfestigkeiten.
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Bei der dblichen Priftemperatur (77 K), lasst die Scherfestigkeit jedoch extrem nach,
siehe Tabelle 4.2. Es zeigt sich eine starke Versprodung des Klebmaterials in der Form,
dass der Kleber nach dem Versuch as eine Art Granulat auf der Probenoberflache
vorliegt. Auf dieser Kornung gleitet der Aufdoppler im Experiment auf dem Verbund-
material ab, so dass die erforderliche Kraftibertragung nicht moglich ist. Das Versagen
der Klebschicht ist als Kohasionsbruch durch Versprodung zu verstehen.

Tabelle 4.2: mit CA-Kleber erzielte Scherspannung bei 77 K

Klebstoff Hersteller | Scherspannung |Konditionierung

3,4 MPa Probe getrocknet
401 Sekundenkleber | Loctite 3,9 MPa L aborklima

5,0 MPa Probe gewassert

Es ist bekannt, dass der CA-Kleber durch Feuchtigkeit (Wasserdampf) aushértet.
Demzufolge sollte sich ein Einfluss zeigen, ob die Probe vor dem Kleben getrocknet
oder gewassert wird. In der Tat nimmt das Polyamid 12 nach zweiwdchiger Lagerung
im Wasserbad bei Raumtemperatur gentigend Feuchtigkeit auf. Die Klebverbindung
kann um etwa 25 % gegenuber der im Laborklima gelagerten Probe verbessert werden.
Diesist jedoch nicht ausreichend, um den UD-Faserverbund zu prufen.

Diese Vorgehensweise ist mit Vorsicht anzuwenden, da die Aufnahme von Wasser die
mechanischen Eigenschaften von Polymeren stark verandert [Baschek et al. 99] und
[Selzer 95].

Doppelseitiges Klebeband

Eine Versuchsreihe mit handel stiblichem doppel seitigen Klebeband ergab eine maximal
Ubertragbare Scherspannung von 4,1 MPa, was etwa dem Wert des Epoxydharz-
Klebers entspricht. Die Verarbeitung des Klebebandes ist jedoch wesentlich einfacher.

Tabelle 4.3: mit doppelseitigem Klebeband erzielte Scherspannung bei 77 K

Verbindungsmethode Hersteller Scher spannung

doppel seitiges Klebeband Tesa 4,1 MPa

Aufschmelzen der Matrix mittels Ultraschall

Eine weitere Moglichkeit der Verbindung von Kunststoffen ist das Schweil3en mittels
Ultraschall, eine gangige und ausgereifte Technik, die in der Industrie breite Anwen-
dung findet. Durch emittierte Schallwellen werden die V erbindungspartner zu mechani-
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schen Schwingungen angeregt, was zu einer Warmeentwicklung durch Reibung fuhrt.
Die zu verschweil3enden Kunststoffe mussen dafir denselben oder eine &hnliche
Schmel ztemperatur haben.

Die hier verwendeten Faserverbunde aus Glasfasern und PA12 haben einen sehr
geringen Matrixvolumenanteil von etwa 40-50 %. Dieser ist so gering, dass es nicht zu
einer flachigen Verbindung kommt. Lediglich die Randbereiche und die Schéftungs-
Spitze des Aufdopplers lasst sich ausreichend aufschmel zen.

Dieses Ergebnis bestétigte sich sowohl im Tieftemperatur-Experiment als auch in der
Untersuchung der Schweif3naht mit Hilfe eines sogenannten C-Scans. Hierbei handelt
es sich um ein zerstérungsfreies und beriihrungsloses Prifverfahren mit Ultraschall-
wellen. In Abbildung 4.12 ist eine Aufnahme des C-Scans im Bereich des Aufdopplers
dargestellt, wobei dies die am besten gelungene Verschweil3ung ist. Die dunklen
Bereiche bedeuten dabei keinerlei Verbindung. Es handelt sich lediglich bei den
weil3en Stellen um eine ausreichende, tragende V erbindung.

Abbildung 4.12: Ultraschall-Aufnahme einer Schwei 3flache (Draufsicht)

Die hellen Bereiche aus Abbildung 4.12 kénnen nach dem Experiment gut auf der
Probenoberflache gefunden werden. An diesen Stellen kommt es zu einer Matrixab-
scherung von der Probe.

Die so erzielte Scherspannung betragt 3,7 MPa, wobei die gemessene Kraft auf die
gesamte Aufdoppler-Fl&ache bezogen ist und nicht auf die verschweildten Bereiche.

Tabelle 4.4: Die mit der Ultraschall-Technik erzielte Scherspannung bei 77 K

Verbindungsmethode |Anbieter Scher spannung

Ultraschall Fa. Ulrich (Heimsheim) 3,7 MPa

Das Einbringen einer Folie aus PA12 (Dicke 0,1 mm) zwischen Probe und Aufdoppler
bringt keine Steigerung der Scherfestigkeit. Im Gegenteil, es kann nur eine punktuelle
Verschweil3ung am Rande erzielt werden. Vermutlich ist die auf3erst glatte Oberflache
der Folie die Ursache, dafir dass es weniger BerUhrpunkte gibt. Um eine flachige
Verbindung zu erreichen, wéren erheblich langere Schweil3zeiten erforderlich, was eine
Vorschadigung des Prifmaterials in Form von Verschiebungen der Fasern aus ihrer
ursprunglichen Lage zur Folge hétte.
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VibrationsschweilRen

Das Institut fir Verbundwerkstoffe der Universitdt Kaiserslautern (IVW) bietet die
Moglichkeit an, Kunststoffe und auch faserverstdrkte Polymere mit Hilfe der
Vibrations-Schwei3-Technik zu verbinden [Rudolf et al. 98]. Hierbei werden die zu
verschwei3enden Partner mit Druck aufeinandergepresst, wobel sich der eine Teil
zyklisch longitudinal bewegt. Die so durch Reibung erzeugte Wéarme reicht aus, um die
Matrix anzuschmelzen.

Der Nachteil dieses Verfahrens ist, daf’3 der angeschmolzene Bereich sehr tief ist. Das
heil3t die Matrix, die die oben liegenden Glasfasern umgibt, verliert ihre Steifigkeit.
Demzufolge wird der Faserverlauf in der erwarmten Zone erheblich verandert, siehe
Abbildung 4.13.

Fasern

verschwel [3ter Bereich

Abbildung 4.13: Gekrimmter Faserverlauf einer Vibrations-V erschweif3ung

Im Zugversuch werden die gekrimmten Fasern erst in Kraftrichtung gerade gezogen.
Hierbei kommt es zu frihzeitigen Brichen, so dass die ermittelten Bruchspannungen
keine Materialkennwerte von UD-V erbunden sind.

MikrowellenschweilRen

Eine weitere Methode der Verschweil3ung von Probe und Aufdopplern ist mittels
Mikrowellen. Hierfir wird ein Schweil3&zusatz zwischen die zu verbindenden
Materialien gebracht. Diese Zwischenlage ist mit RufRpartikeln versehen, so dass sich
darin ein Wirbelstrom bilden kann. Der Vorteil ist, dass sich das Verbundmaterial nur
in der unmittelbaren Umgebung des Schweil3zusatzes erhitzt [Jauss 97].

Diese Versuche wurden im Institut fur Kunststoffprifung und Kunststoffkunde der
Universitat Stuttgart durchgefuhrt. Die Technik mifdlang jedoch, weil die zu verbin-
dende Flache zu grof3 ist. Das Mikrowellengerét liefert ein Strahlungsfeld, das nicht
homogen genug ist, so dass lediglich eine punktuelle Verschwei3ung zustande kommt.
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L dsungsmittelkleben

Polyamide sind chemisch gegen viele Sauren und Laugen sehr gut bestandig. Jedoch
mit hochkonzentrierter Ameisensaure (98-100 % ig) und einer Temperatur von etwa
80° C kann PA12 angel 6st werden [Domin 86]. Dies kann man sich zunutze machen,
indem die Oberfl&che des Faserverbundes angeldst wird und anschlief3end ein Auf-
doppler aufgeklebt wird. Dabei ist das verbindende Material das angel 6ste Polyamid.

Die Festigkeitswerte, die aus den verschiedenen Versuchen gewonnen wurden,
schwanken sehr stark. Bei alen drei Varianten aus Tabelle 4.5 besteht die Probe aus
glasfaserverstarktem Polyamid 12. Die jeweils maximal erreichten Scherspannungen
betragen:

Tabelle 4.5: Mit Losungsmittelkleben erzielte Scherspannungen bei 77 K.

Angewandte Varianten zum Verkleben mit Ameisensaure Scherspg

Variantel:

Auf die angel 6ste Probenoberflache wird der Aufdoppler aus glasfaser- 34 MPa
verstarktem Polyamid 6 geklebt und anschlief3end im Vakuumofen
eine Woche bei 40° C getrocknet.

Variantell:

Auf die angel 6ste Probenoberflache wird Schleifgewebe geklebt. Nach 4.6 MPa
dem Trocknen im Vakuumofen, eine Woche bei 40° C, wird ein Auf-
doppler mit Epoxydharz-Kleber auf das Schleifgewebe aufgeklebt.

Variantelll:

Auf einen Aufdoppler wird mit Epoxydharz-Kleber Schleifgewebe auf- 9.6 MPa
geklebt. Nach dem Aushéarten wird diese Anordnung auf die angel dste
Probenoberflache geklebt.

Obwohl bel Variante Il die Rest-Ameisensaure wahrend der Trocknung leichter durch
das Schleifgewebe hindurch diffundieren kann als bel Variante Il durch den Aufdop-
pler, ist die erzielte Scherspannung deutlich niedriger. Dies kommt daher, dass sich das
Schleifgewebe wahrend der Trocknung leicht wellt. Diese Unebenheit reicht aus, damit
sich die Kérnung nicht flachig in der Matrix der Probe verkrallt wie bei Variante I11.

Obwohl diese Verbindungsmethode eine deutliche Steigerung gegeniber den Kleb-
stoffen bringt, ist sie aus folgenden Grinden nicht vorteilhaft:
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e Ameisensaure ist nur unter einem Abzug anzuwenden, da die Dampfe gesundheits-
schadlich sind.

* Hochkonzentrierte Ameisensaure wirkt auf der Haut dtzend.
» Eine homogene, flachige Verbindung ist sehr schwer zu erzielen.

 Beide Seiten des Probenendes miissen mit Aufdopplern versehen werden, was
aufgrund der schnellen Trocknungszeit und der erforderlichen Prazision fast
unmaglich ist.

 Bel zu langer Einwirkung der Saure wird nach der MatrixauRenhaut auch die
Matrix, die die oberste Schicht der Fasern umgibt, angel 6st.

» Bei einer Epoxydharz-Matrix ist dieses Verfahren nicht anwendbar.

Aufschmelzen eines Aufdopplersim Autoklaven

Eine weitere in Erwégung gezogene Methode ist, die Aufdoppler mit den Proben im
Autoklaven zu konsolidieren, das heil3t die Aufdoppler und die Probe bilden ein Stiick.
In diesem Fall kann es nicht zu einer Ablésung von der Oberfl&dche kommen, da die
Verbindung die Matrix-Scherfestigkeit erreicht.

Der Herstellungsprozess ist wie folgt: Zuerst wird die Platte mit unidirektional
verstarkten Fasern gewickelt. Anschlief3end werden an beiden Enden der ebenen Platte
die Aufdoppler unter hohem Druck und Temperatur im Autoklaven mit der Platte
verbunden. Bel diesem Vorgang kommt es, trotz angepasstem und steif ausgefihrtem
Negativformstiick, das von oben und unten an die Anordnung gedrickt wird, zum
»wegschwimmen“ der Fasern, wie in Abbildung 4.14 verdeutlicht.

Faserkrimmung zum
\ Ende der Probe

\ zunehmend

Probestreifen

Abbildung 4.14: Aufdoppler mit der Probe im Autoklaven konsolidiert

Werden nun Probestreifen aus dieser Platte geschnitten, so sind die Fasern gekrimmt.
Diese werden im Zugversuch zuerst gestreckt, was schon zu friihzeitigen Matrix-Scher-
Brichen fihren kann. Die Bruchspannungswerte der Proben mit besonders stark
gekriimmten Fasern machen deutlich, wie wichtig die gerade Anordnung derselben ist.
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Da die Fasern auf Querkraft beansprucht werden, ertragt der Verbund eine niedrigere
Spannung als das unverstarkte Polyamid 12.

Laut Aussage des Proben-Herstellers, dem Institut fur Verbundwerkstoffe der Univer-
sitét Kaiserslautern, ware die Optimierung dieses Verfahrens alleine ein Forschungs-
vorhaben. Dies kam jedoch zeitlich nicht in Frage.

In Abbildung 4.15 ist zusammenfassend eine grafische Ubersicht gegeben uber die
maximalen Scherspannungen in der Verbindungsschicht, die bei 77 K mit den jewei-
ligen Klebstoffen oder Verfahren erzielt wurden.

10

Scherspannung  [MP4]

UHU-Plus
GA-2
Hysol

401-trock
401-Labor

401-gew
Klebeband
Ultraschall
Ameisens

Abbildung 4.15: Ubersicht der maximalen Scherspannungen, die bei 77 K mit
verschiedenen Verbindungsmethoden erreicht wurden

4.3 Angewandte Einspannmethode

Versuche mit Auflegen von zwei Lagen Schleifgewebe mit einer 180 er Kornung statt
Ankleben von Aufdopplern haben gezeigt, dass auf diese Weise ein Prifen des UD-
Glasfaser-Verbundes bei 77 K moglich ist. Bei dieser Einspannmethode wird das
mechanische Verkrallen der Kérnung in der AufRenhaut der Probe ausgenutzt. Es sind
zwel Lagen nétig, damit die Druckspannung durch die Spannbacke stellenweise nicht
zu grof3 wird. Die 180 er Kdrnung hat sich empirisch als optimal erwiesen.

Nach dem quasistatischen Zugversuch ist auf etwa der Halfte der Probenoberflache in
der Einspannung ein Materialabtrag zu beobachten, der zur Probenmitte zunimmt.
Daraus kann geschlossen werden, dass es zwischen dem Schleifgewebe und dem
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Verbund auf Grund seiner hohen Bruchdehnung zu einer Relativbewegung kommit.
Dieser Mischzustand aus Schub und Reibung konnte durch ein erhthtes Anzugs-
moment der Schrauben auf Scherung reduziert werden, was aber eine grofdere Druck-
spannung auf die Probe zur Folge hétte. Die Einspannkrafte orientieren sich nach dem
Prinzip: so klein wie moglich und so grof3 wie notig. Die steife, beschichtete Spann-
backe verkrallt sich im Schleifgewebe und hat dieses unbeweglich fest.

Flr den quasistatischen Zugversuch ist der minimale Verlust an Matrix durch Abrieb
zu vernachlassigen. Bei der Ermittlung des Dauerfestigkeitsniveaus jedoch, wofiur 10
Millionen Schwingungen erforderlich sind, wirde der Materialabtrag zu einem frih-
zeitigen Versagen in der Einspannung fuhren. Um dies zu vermeiden, wird eine Lage
Schleifgewebe mit einer 180 er Kérnung mit einer dinnen Schicht EP-Kleber auf der
Probe angebracht. Dadurch wirkt sowohl die Verkrallung auf der Probe, als auch der
Klebstoff. Die zweite Lage mit einer 320 er Kdrnung wird lediglich auf die erste
aufgelegt, siehe Abbildung 4.16.
Bereich des Ma-

terialabtrags ohne
Klebstoff fur GF

320e - senleit-
180er ~ 9EWeEDE
Klebstoff
UD-Verbund — === /
\
g Glasfaser-EP
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o]
o)
> /

Abbildung 4.16: Aufbau der angewandten Einspannmethode

Mit der geringeren Rauhigkeit der auf3eren Lage und dem Ankleben der inneren verla-
gert sich die Relativbewegung zwischen die beiden Schleifgewebeschichten. Eine Last-
wechsel zahl von 107 ist mit dieser Anordnung problemlos durchfihrbar.

Wahrend des Schwingversuches entsteht durch zweierlei Ursachen Warmeenergie: zum
einen aufgrund der Reibung in der Einspannung und zum anderen durch innere
Reibung im Verbundmaterial. Letztere ist abhéngig von:
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o der Amplitude, bedingt durch die Verbunddehnung (bei Glasfasern, GF, viel hoher
alsz. B. bei Aramidfasern, AF, siehe Abbildung 4.16)

e der Priffrequenz und
» der verwendeten Matrix (Duroplast oder Thermoplast).

Bei Tieftemperaturexperimenten wird die Wé&rmeenergie ausreichend schnell durch den
flussigen Stickstoff, der die Probe mitsamt der Einspannung umgibt, abgefiihrt. Bei
Raumtemperatur jedoch sind dynamische Schwingversuche nur bei einer sehr geringen
Frequenz moglich.

Mit dieser Art der Einspannung wurden fir aramidfaserverstérktes Epoxydharz
Bruchspannungswerte ermittelt. Aufgrund der wesentlich geringeren Bruchdehnung als
Glasfasern ist dieser UD-Verbund auch mit der herkdbmmlichen Aufdoppler-Methode
prifbar. In Tabelle 4.6 sind die Zugfestigkeitswerte aus dem Tieftemperatur-
Experiment bei 77 K zum Vergleich aufgefihrt.

Tabelle 4.6: Vergleich der Bruchspannungen von aramidfaserverstarktem Epoxydharz
mit unterschiedlicher Einspannung; Priftemperatur 77 K

herkémmliche doppellagiges
Aufdoppler Schleifgewebe
774 MPa 1172 MPa

Wie auch aus diesen Ergebnissen ersichtlich ist, war es von entscheidender Bedeutung,
die Art der Einspannung zu optimieren.

4.4 Neu entwickelte Spannbacke

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Spannbacke konzipiert, die ein Ermitteln der
mechanischen Kennwerte von hochelastischen Faser-Verbund-Werkstoffen erleichtert,
insbesondere bei tiefen Temperaturen (77 K). In Abbildung 4.17 ist eine Prinzip-
Skizze dargestellt.

Bei Zug-Belastung der Probe werden die Lamellen entsprechend der Dehnung des
Faser-Verbund-Werkstoffes verformt. Zur Probenmitte hin erfahrt der Verbund durch
die Verformung der Lamellen eine Druckentlastung in der Einspannung, siehe
Abbildung 4.18. Mit dieser Anordnung entsteht somit keine Relativbewegung mehr
zwischen der Probe und der Spannbacke und folglich auch keine Warmeentwicklung
durch Reibung. Die Zugspannung kann kontinuierlich in der Einspannung abgebaut
werden. Im Vergleich zu einer starren Spannbacke wird mit dieser die verwendete
Aufdopplung nicht so stark auf Scherung beansprucht.
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V erbunddehnung

Abbildung 4.17: Prinzip-Skizze einer Spannbacke zur Prifung von hochelasti-
schen Faser-V erbund-Werkstoffen bel Raum- sowie Tieftemperatur (77 K)

Die Spitzen der Lamellen sind abgerundet. Diese Abrundung wird mit einem Bor-
Silicat-Korn der Bezeichnung ,,CBN 181 Qualitdt ABN300 (Korngrof3e 800 pm mit
scharfen Kanten)“ beschichtet. Der Vorteil dieser Beschichtung gegentiber einer Kreuz-
randelung ist, dass die Einspannkrafte um bis zu 30 % reduziert werden kdnnen, was
eine niedrigere Druckspannung durch die Einspannung zur Folge hat.

Y Druck-
Entlastung
durch
Verformung
der Lamellen

Abbildung 4.18: Verformung der
Lamellen bei Zugbelastung der
Probe







5 Tieftemperatur-Versagensver halten

Kernpunkt dieses Kapitels sind die erzielten Ergebnisse der Untersuchung von
glasfaserverstarkten Verbunden (GF/EP) unter statischer und dynamischer Prifung bei
77 K. Das Schadigungs- und Bruchverhalten des Materials bei tiefen Temperaturen ist
sehr komplex. Zum besseren Verstandnis wurden zum einen Raumtemperatur-
Messungen zum Vergleich herangezogen und zum anderen Ergebnisse von aramid- und
kohlefaserverstarkten Verbundwerkstoffen (AF/EP und CF/EP). Die Carbonfaser-
Materialien wurden von Pannkoke und Hubner untersucht [ Pannkoke 92], [HUbner 96].

5.1 Versagensverhalten unter Zugbelastung
5.1.1 Unidirektionale Verbunde

Quasistatische Zugbelastung

In Tabelle 5.1 sind die unter quasistatischer Zugbelastung gemessenen mechanischen
Materialkennwerte von GF/EP und AF/EP bei RT und 77 K aufgefihrt. Beide
Materialien verhalten sich bis zum Bruch nahezu linear-elastisch. Das mit Aramid-
fasern verstarkte EP-Harz zeigt beztglich der Bruchspannung bei Temperaturanderung
kaum eine Anderung. Lediglich die Bruchdehnung nimmt um etwa 30 % ab, da die
Fasern und der Kunststoff bei tiefen Temperaturen steifer sind.

Tabelle 5.1: Mechanische Materialkennwerte verschiedener UD-Verbunde unter
quasistatischer Zugbelastung bei RT und 77 K

os [MPa] €s [%0] E [GPd] v [-]
GF/EP RT| 1321+68,0 2,80+ 0,12 49,81 + 0,96 0,33+ 0,01
GF/EP 77 K| 2050 + 222 4,30 +£ 0,52 51,73+ 1,54 0,37+ 0,01
AF/EP RT| 1123+ 139 1,76+ 0,14 62,21 + 2,20 0,46 + 0,01
AF/EP 77K 1172+ 658 1,25+ 0,08 89,52 + 3,92 0,56 + 0,02

Auffallend ist die Steigerung der Bruchspannung og des glasfaserverstarkten EP-Har-
zes um 55 %. Da sich der E-Modul zwischen Raum- und Tieftemperatur kaum andert,
nimmt die Bruchdehnung in gleichem Mal3e wie die Spannung zu. Mit einem Wert von
€s = 4,3 %, der deutlich groRRer als bei RT ist, ist GF/EP unter den Verbundwerkstoffen
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am dehnbarsten. Dies kommt durch die eingefrorenen Prozesse der Spannungsrisskor-
rosion zu Stande, wie in Kapitel 3 beschrieben.

In Tabelle 5.2 sind zum Vergleich einige Materialkennwerte unidirektional
glasfaserverstarkter Epoxydharze aus der Literatur aufgefihrt. Reed und Golda haben
unterschiedliche unidirektional faserverstarkte Polymere miteinander verglichen [Reed
und Golda 94].

Tabelle 5.2: Materialkennwerte von unidirektionalem GFEP bei 77 K aus der Literatur

Autor og [MPa) E [GPa)
[Dahl.-Pet. 80] 1340 45,1
[3M 88] 1540 47
[Reed und McColskey 94] 1320 44
diese Arbeit 2050 51,7

Im Vergleich liegen diese Ergebnisse rund 30 % niedriger als die eigenen Werte.
Hochstwahrscheinlich ist dies auf die Art der Einspannung der Flachproben
zurtickzufuhren, diein dieser Arbeit optimiert und angewandt wurde.

Die Bruchbilder der Verbunde AF/EP und GF/EP sind grundverschieden. GF/EP
,bricht* bei 77 K unter extremem Zerfasern, siehe Abbildung 5.1, wobei dies bei RT
nicht so stark ausgepragt ist. Eine Erklarung hierfir ist die enorm hohe Bruchdehnung,
insbesondere bei Tieftemperatur. Der Bruch einer Einzelfaser bedeutet zum einen, dass
viel elastisch gespeicherte Energie freigesetzt wird. Zum anderen muss die Matrix an
dieser Stelle Uber Scherkréfte die Kraft auf benachbarte Fasern tUbertragen, was schock-
artig geschieht. Dieser Belastung kann das EP-Harz nicht standhalten, was eine K etten-
reaktion von Faserbriichen zur Folge hat. Diese setzt sich so lange fort, bis ein Bereich
im Verbund erreicht wird, der nicht so stark belastet ist. Herstellungsbedingt sind nicht
alle Fasern gleich gestreckt und somit unterschiedlich Last tragend. Der Beginn dieser
Kettenreaktion muss nicht am Probenrand passieren. Ferner kann es bei dieser sponta-
nen Energieentladung stellenweise zur AblGsung der Matrix von der Faser kommen.

Abbildung 5.1: Bruchbild
von GFEP UD be 77K
unter quasistatischer Zugbe-
lastung
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Das Bruchbild des aramidfaserverstarkten Verbundes (siehe Abbildung 5.2) wird im
Wesentlichen durch drei verschiedene Faktoren gepréagt:

e die Bruchdehnung von ca. 1,5 %, wodurch es zu einer wesentlich geringeren
Energiefreisetzung kommt als bei den Glasfasern,

Abbildung 5.2: Bruchbild
von AF/EP UD bei 77 K un-
ter quasistatischer Zughbelast-
ung; Bei RT ist das Bruch-
bild &hnlich.

« die geringe Faser-Matrix Anbindung, was unter dem Rasterelektronenmikroskop al's
blanke Fasern sichtbar ist (siehe Abbildung 5.3)

' Abbildung 5.3 REM-Auf-
: nahme von AF/EP nach dem
Bruch

Zu sehen sind Uberwiegend
blanke Fasern, d. h. die Faser
Matrix Haftung ist ungenU-
gend (Grenzschichtversagen).

Das weil3e Balkenelement
entspricht 0,1 mm.

e und die Anisotropie der Faser. Beim Bruch kommt es an den Bruchspitzen der
Fasern, in Abbildung 5.2 wel3 markiert, zu winzigen Verastelungen, siehe
Abbildung 5.4 (a) und zur Zerstdrung einzelner Fasern, Abbildung 5.4 (b).

Abbildung 5.4: Verastelungen und Faser-Langsbruch von Aramidfasern
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Sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 77 K tritt ein spontaner Bruch ein, das heilt,
eine schrittwei se Schadigung, wie beispiel sweise das Reil3en einzelner Fasern, was sich
im Spannungs-Dehnungs Diagramm durch Kraftabfall bemerkbar machen wirde, wird
nicht beobachtet.

Schéadigungsentwicklung

Die Materialien werden beim Zugversuch zwei Schéadigungsarten ausgesetzt, der
mechanischen Zugspannung und dem Abkihlen auf 77 K. Letzteres verursacht auf
Grund der verschiedenen Ausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix innere
thermische Spannungen. Die Temperaturanderung von RT auf 77 K fuhrt zu einer
Druckspannung der Faser und zu einer Zugbelastung in der Matrix. Mehrmaliges
thermisches Zykeln endet in einem Sé&ttigungsgrad der inneren Schéadigung. In
Abbildung 5.5 ist tUber den thermischen Zykeln die normierte integrale mechanische
Dampfung, gemessen Uber der Gesamtlange der Probe, aufgetragen. Im Verbund
konnen Matrix-Querrisse oder Delaminationen zwischen Faser und Matrix auftreten.

Waéhrend mehrere Proben von GF/EP im Sattigungsbereich zu nahezu demselben
Dampfungsfaktor fihren, ist bei AF/EP eine Quantifizierung des Schadigungsmalles
nicht moglich. Vermutlich ist eine gleichbleibende, reproduzierbare Qualitdt in
derselben Charge von Proben nicht herstellbar, so dass die innere Rissbildung erheblich
differiert. Bei Kohlefaser/EP (T300/EP) verursacht schon das erste Abkthlen einen
enormen Schaden. Nach ca. 20 Zykeln ist hier eine Sattigung erreicht.

40
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i / —— GF-FEP
S / ———— AF-EP
= / . T300-EP**
020 / |
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3 / T
| s 7
o}/ 7 [ - )
L // ////’,,,—— |
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Anzahl Temperaturzykeln

Abbildung 5.5: Anderung des normierten mechanischen D&ampfungsfaktors

A(tand) gegen die Anzahl der thermischen Zykeln zwischen RT und 77 K
**) aus [Pannkoke 92], S. 47
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Der weit grolRere Anteil am Versagen des Faserverbundes hat die angelegte Zugkraft.
Es bieten sich drei Messmethoden zur Ermittlung der Schéadi gungsentwicklung an:

* Messung des normierten Dampfungsfaktors tber der Verbunddehnung bei RT;

Hierbei wird schrittweise bei Raumtemperatur die Zugbelastung einer einzigen
Probe erhoht. Nach jeder Belastung wird entlastet und anschliefend die
mechanische Dampfung bel RT gemessen. Um eine Schadensakkumulation durch
die Einspannung und die Dampfungsmessung auszuschlielen, wird eine
Einzelmessung durchgefuhrt. Dabei wird eine Referenzprobe auf ca. 80 % der
Bruchdehnung belastet, entlastet und anschlief3end A(tand) ermittelt.

* Messung des normierten Dampfungsfaktors tber der Verbunddehnung bei RT, wie
die erste Messung; Vorher wird die Probe bis zur Séttigung zwischen RT und 77 K
thermisch zykliert.

» Messung des normierten Dampfungsfaktors tber der Verbunddehnung;

Zum Unterschied zur zweiten Messmethode findet die mechanische Belastung bei
Tieftemperatur, 77 K, statt. Anschlief}end wird der Déampfungsfaktor, der
Einfachheit halber bel RT, mit einem Torsionspendel ermittelt. Weil vor jeder
Messung der Dampfung die Probe erwarmt wird, muss sie vorher bis zur Séttigung
zwischen RT und 77 K thermisch zykliert werden.

Wie sich der normierte integrale Damfpungsfaktor in Abhangigkeit der mechanischen
Belastung andert, ist in Abbildung 5.6 grafisch dargestellt. Die drei Kurven je Faser-
Matrix-Kombination entsprechen den oben beschriebenen drei Messmethoden. Die
Querstriche in den Diagrammen représentieren die Bruchdehnungen €g, die jeweils im
Zugversuch ermittelt wurden.

Bei den Raumtemperatur-Messungen von AF/EP zeigt sich, wie erwartet, en
Zusammenhang zwischen der Verbunddehnung und dem Maf3 an innerer Rissbildung.
Allerdings muss erst eine gewisse Schwelle tberwunden werden, die bel ca. 0,3 %
Dehnung liegt. Das heif3t eine geringere Dehnung ruft keinerlei Schadigung im
Material hervor.

Zwei Unterschiede zwischen dem thermisch unbelasteten Verbund und dem zyklierten
sind zu erkennen. Zum einen ist das die Verschiebung A und zum anderen die
Steigung der Kurve. Das bedeutet, dass beim zyklierten AF/EP sowohl die Dehnung,
bei der die ersten Mikrorisse und Delaminationen auftreten, geringer ist, als auch die
Schéadigung pro Dehnung grofer ist.

Bei GF/EP ist es ohne Belang, ob die Probe vor dem mechanischen Belasten thermisch
zykliert wird oder nicht. Der Verlauf ist praktisch identisch. Auch gibt es keine
unterschiedliche Steigung oder Mindestdehnung fur die ersten Schaden. Auffallend ist,
dass der Verbund deutlich stéarker gedehnt werden muss, € > 1 %, bis sich die ersten
inneren Risse in der Dampfungsmessung bemerkbar machen.
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Bei beiden Verbunden hat sich durch die Einzelmessung gezeigt, dass das stiickweise
Be- und Entlasten und anschlief3ende Messen der Dampfung zulé&ssig ist.

Die Ergebnisse bei Tieftemperatur sind nicht mit denen bel RT zu vergleichen. Nach
einer Belastung von nur 10 % der Bruchdehnung ist die innere Schadigung bel AF/EP
in der Matrix und der Grenzflache schon vollsténdig erreicht. Durch eine Erhéhung der
Verbunddehnung ist keine weitere Rissbildung zu beobachten.

Ganz anders ist der Verlauf bei GF/EP. Durch Anlegen einer geringen Zugkraft
entstehen auch hier Risse im Material, jedoch relativ wenige. Nach mehrmaligem Be-
und Entlasten verringert sich A(tand) sogar. Eine Erklarung hierfir wére, dass die
Rissoberfl&chen durch Be- und Entlasten abgeglattet werden und somit weniger innere
Reibung entsteht. Wird der Verbund nun weiter schrittweise bis kurz vor Bruch
belastet, steigert sich der Dampfungsfaktor kaum noch. Erstaunlich ist, dass das
Maximum sogar unter dem der RT-Messungen liegt. Zu erwarten ist eine Versprodung
der Matrix, was zu einer frihzeitigen Rissbildung fihrt. Die Bruchdehnung des
unverstarkten EP-Harzes betréagt bel 77 K ca. 2 %, was aber im Verbund tberhaupt
keine Auswirkung hat, siehe Abbildung 5.6.
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Abbildung 5.6: Anderung des normierten mechanischen Dampfungsfaktors
A(tand) gegen die Verbunddehnung verschiedener UD-Verbunde
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Diskussion der Ergebnisse

Die obigen Ergebnisse werfen einige Fragen auf. Warum ist die Steigung der
Dampfungszunahme von AF/EP bei RT von thermisch vorzyklierten Proben grof3er als
ohne Vorzyklierung und bei GF/EP nicht? Warum ist die Mindestdehnung, ab der die
ersten Risse entstehen, von GF/EP deutlich grofer als von AF/EP? Warum nehmen die
Tieftemperaturmessungen einen stark von den RT-Ergebnissen abweichenden Verlauf
an? Um diese Fragen vollstandig beantworten zu kodnnen, muss zusatzlich der
Herstellungsprozess und die mikromechanischen Vorgange beim Abkthlen betrachtet
werden, insbesondere die daraus resultierenden Spannungsverhaltnisse.

Beide Verbunde werden im Nasswickelverfahren hergestellt, wobel das EP-Harz bel
einer Temperatur von ca 140°C aushértet. Bereits beim AbkUhlen auf
Umgebungstemperatur entstehen durch verschiedene Ausdehnungskoeffizienten der
Komponenten thermisch induzierte Spannungen. Das Harz und die Glasfaser sind
isotrope Materialien, die Aramidfaser jedoch hat anisotrope Eigenschaften. Im
Einzelnen betragen die Ausdehnungskoeffizienten:

OAF| = -4,910° K™
OGF|| = OGFpo = 510° K*
Oep||=Ogpp= 6000°K™ wobei |lin Faserlangsrichtung bedeutet.

Der Warmeausdehnungskoeffizient der Aramidfaser aar o miisste aus der Uberlegung
heraus, dass in Faserquerrichtung nur Van der Waals Kréfte und Wasserstoff-Briicken-
Bindungskréfte wirken, groRer als der des EP-Harzes sein. Gabe es keine Haftung
zwischen der Aramidfaser und dem EP-Harz, wirden die Ausdehnungskoeffizienten
die in Abbildung 5.7 gezeigten Verhdltnisse schaffen, das heif3t, die Faser schrumpft
unter der Matrix weg. Zusétzlich wirken in Langsrichtung thermisch induzierte
Spannungen, die ebenfalls Uber Scherkréfte die Faser-Matrix-Haftung beanspruchen.

Aushartungstemp. RT 77K
(spannungsfrei)

\ \

N

Abbildung 5.7: Schematische Darstellung einer Aramidfaser im EP-Harz ohne
Grenzschichthaftung bei verschiedenen Temperaturen

Damit lasst sich nun der Verlauf der AF/EP Kurven aus Abbildung 5.6 erkléren. Die
thermische Zyklierung verursacht sowohl Matrix-Querrisse als auch Delaminationen im
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Verbund, das heifdt, es gibt mehr Fehlstellen im Verbund. Wird die Probe anschlief3end
mechanisch belastet, konnen eine entsprechend hohere Anzahl von Rissen wachsen,
was die grol3ere Steigung zur Folge hat.

Bei 77 K ist die Grenzschicht durch den Temperaturunterschied stark vorbel astet, hinzu
kommt die externe Zugspannung. Bel einer aul3erst geringen Kraft entkoppeln sich
Faser und Matrix voneinander, was sich unter dem REM als blanke Fasern sichtbar ist.
Es liegen nun zwei separate Systeme von Faser und Matrix mit héchstens stellenweiser
Haftung vor. Wird der Verbund weiter schrittweise belastet, kdnnen keine inneren
Schaden mehr entstehen. Somit ist der Verlauf der A(tand) Kurve in Abbildung 5.6
nahezu eine waagrechte Gerade.

Ganz anders sind die Spannungverhdltnisse im GF/EP-Verbund. Beim Abkuhlen
schrumpft die Matrix auf die Faser auf, das heifd, beim thermischen Zykeln entstehen
keine Delaminationen, sondern ausschlief3lich Matrix-Querrisse. Demzufolge I&sst sich
anhand der beiden RT-Kurven aus Abbildung 5.6 sagen, dass die thermische
Zyklierung eine Schadigung hervorruft, die vollig anderer Natur ist als die Schadigung
durch die mechanische Belastung, was wiederrum den Schluss zul&sst, dass die
schrittweise aufgebrachte Zugkraft bel RT nur Delaminationen in der Grenzschicht
verursacht.

Bei der Tieftemperatur-Belastung wird die Bildung von Delaminationen durch weiteres
Aufschrumpfen der Matrix auf die Glasfaser behindert. Es entstehen auch keine
Querrisse. Der minimale Anstieg der Kurve kurz vor Bruch ist auf vereinzelte
Faserbriiche zurlckzuf thren.

Schwellende Zugbelastung

In Abbildung 5.8 sind die Wohlerkurven von GF/EP und AF/EP und dem Kohlefaser-
Verbund T300/EP dargestellt. Die Oberspannung O, des aramidfaserverstarkten EP-
Harzes fallt von 1172 auf 988 MPa ab. Das entspricht einer Abnahme von 16 %. Bei
T300/EP betragt der Oberspannungsverlust bei einer Schwingspielzahl von 10
Millionen 25 % gegenlber dem quasistatischen Zugversuch. Bei GF/EP félt die
Oberspannung sogar um 78 % ab.

Fir RT wurde bereits in mehreren Arbeiten gezeigt, dass die Auftragung der Ober-
dehnung €, statt der Oberspannung O, Uber der Schwingspielzahl mehr Aufschluss
Uber die Bedeutung der Matrix fur das Ermidungsverhalten gibt [Hahn 79], [Lorenzo
und Hahn 86] und [Talreja 87]. Die parallel geschaltenen Komponenten des Verbundes
erfahren dieselbe Dehnung, wohingegen die Spannungen unterschiedlich sind. Uber die
Beziehung o = ¢[E besteht ein Zusammenhang zwischen Spannung, Dehnung und
E-Modul. Dies gilt nur, wenn der E-Modul innerhalb der 10" Lastwechsel konstant
bleibt. Fir kohlefaserverstarkte Verbunde hat Ahlborn diese Glltigkeit bewiesen
[Ahlborn 89].
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Abbildung 5.8 0y,—N Diagramm verschiedener UD Verbunde unter

schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
**) aus [Pannkoke 92], S. 68
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Abbildung 5.9: Typischer Kraft- und Frequenzverlauf bei 77 K, R=0,1
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Die Umrechnung der Oberspannung in die Oberdehnung ist auch fur aramid- und
glasfaserverstarktes EP-Harz zuldssig. Wie in Kapitel 3 beschrieben, schwingt die
Zugprufmaschine in Eigenresonanz, wobel die Schwingfrequenz wahrend eines
Ermiidungsversuches digital aufgezeichnet wird. Andert sich der E-Modul der Probe,
so beeinflusst das die Eigenfrequenz des Systems. In Abbildung 5.9 ist ein typischer
Zugkraft- und Frequenzverlauf von GF/EP bel 77 K dargestellt.
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Die Frequenz nimmt nach Erreichen der Oberspannung bis kurz vor Versagen um
0,7 % ab. Wird berlcksichtigt, dass das Schmirgelgewebe und damit die Einspannung
im Laufe eines Versuches durch Abnitzungserscheinungen weniger steif wird und

somit die Frequenz auch dadurch abnimmt, ist der E-Modul als nahezu konstant zu
betrachten.

Mit der Beziehung o = €[E kann die Oberspannung in die Oberdehnung umgerechnet
und Uber der Lastwechselzahl aufgetragen werden, siehe Abbildung 5.10. Pannkoke
hat in seiner Dissertation ausschliefdlich kohlefaserverstarkte UD Verbunde untersucht
und fand heraus, dass das Ermidungsverhalten dehnungskontrolliert ist und somit von
der Wahl der Matrix abhangt [Pannkoke 92]. Gleichgultig, welche Faser mit demselben
EP-Harz kombiniert wird, miindet die Oberdehnung bei 10’ Lastwechsel in einem
Harz-charakteristischen Dehnungsniveau, selbst wenn die Faser-Matrix-Haftung unter
den Verbunden stark differiert.
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Abbildung 5.10: &,-N Diagramm verschiedener UD Verbunde unter
schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
**) aus [Pannkoke 92], S. 68

Vergleicht man nun die Kurven aus Abbildung 5.8 mit denen aus Abbildung 5.10, so
fallt auf, dass die Dehnungs-Wohlerkurven bei einer Schadigungsgrenze von ca. einem
Prozent Oberdehnung miinden, gleichgiltig ob der Beginn bei gut einem Prozent liegt
wie bei AF und CF/EP oder bei tber vier Prozent wie bei GF/EP. Es bildet sich ein
matrixdominiertes Dauerschadigungsniveau aus.

Die Bruchbilder von GF/EP und AF/EP unterscheiden sich nach dem
Ermidungsversuch sehr stark. Die Erscheinungsform des aramidfaserverstarkten
V erbundes sieht makroskopisch genau so aus wie nach einer quasistatischen Belastung,
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also wie in Abbildung 5.2. Die Betrachtung unter dem REM ergibt dasselbe Ergebnis
wie in Abbildung 5.3, Gberwiegend blanke Fasern.

Das Versagensverhalten des glasfaserverstarkten EP-Harzes jedoch, ist gepragt durch
eine Zerruttung der Matrix gepaart mit vereinzelten, glatten Faserbindelbriichen, wiein
Abbildung 5.11 verdeutlicht.

Abbildung 5.11: Bruchbild
von GF/EP UD bei 77K
unter schwellender Zugbel as-
tung

Die makroskopisch sichtbaren Langsrisse haben ihren Ursprung in mikroskopischen
Delaminationen oder Rissen in der Matrix-Langsrichtung, siehe Abbildung 5.12.

Abbildung 5.12: REM-Auf-
nahme von GF/EP UD bei
77K unter schwellender
Zugbelastung

Zu sehen sind Delaminatio-
nen und Matrix-Langsrisse.

Das weil3e Bakenelement
entspricht 0,1 mm.

Eine andere Aufnahme, Abbildung 5.13, zeigt noch einmal die Ablésung der Matrix
von der Faser, die durch die zyklische, mechanische Zugbelastung verursacht wird.

Abbildung 5.13: REM-
Aufnahme von GF/EP UD
bel 77 K unter schwellender
~ Zugbelastung

Zu sehen sind Delaminatio-
nen und Matrix-Langsrisse.

Ein weil’es Balkenelement
entspricht 10 pum.

Die vereinzelten, glatten Faserbiindelbriche sind auf einer REM-Aufnahme in
Abbildung 5.14 zu sehen.
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Abbildung 5.14: REM-
Aufnahme von GF/EP UD
bel 77 K unter schwellender
Zugbelastung

Zu sehen sind glatte Faser-
bundelbriiche.

Ein weiRes Balkenelement
entspricht 0,1 mm.

Ein herstellungsbedingter Fehler im Verbund, zu sehen in Abbildung 5.15, kann der
Ausldser sein fur einen wachsenden Léngsriss oder den Bruch eines Faserblindels.

Abbildung 5.15: Bruchbild
von GF/EP UD bei 77K
unter schwellender Zugbe-
lastung

Zu sehen ist en herstell-
ungsbedingter Fehler im Ver-
bund, eine schrég liegende
Faser.

Ein weiRes Balkenelement
entspricht 0,1 mm.

5.1.2 [0/90°] - Verbunde

Quasistatische Zugbelastung

Im Zugversuch des 0/90° GF/EP Verbundes zeigt sich eine Besonderheit. Nach 0,23 %
Dehnung knickt der Spannungs-Dehnungs-Verlauf ab, in Abbildung 5.16 durch einen
Kreis markiert. Bis zu dem Knick und ab dem Knick ist linear-elastisches Verhalten zu
beobachten.

Wie schon der unidirektional ausgerichtete Verbund haben die 0° Lagen des 0/90°-
Kreuzverbundes eine hohe Bruchdehnung. Um diesen Betrag kann die 90° Lage nicht
gedehnt werden, so dass sie friihzeitig bricht. Zudem kommt es zu einer vollkommenen
Ablésung von der 0° Schicht. Nach dem Uberschreiten von etwa 0,23 % Dehnung sind
die beiden Lagen nur noch locker miteinander verhakt.
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Abbildung 5.16: Bruchver-
lauf von GF/EP 0/90° unter
quasistatischer Zugbelastung
bei 77 K im Spannungs-Deh-
nungs-Diagramm, schemati-
sche Darstellung

—— GHEP 0/90° bei 77K

Spannung

|
0 0.23 Dehnung [%]

Die UD-Lage des Kreuzverbundes zerfasert genau so stark wie die des reinen UD-
Verbundes. Nach dem Versuch ist dasin Abbildung 5.17 gezeigte Bruchbild zu sehen.

Abbildung 5.17: Bruchbild
von GF/EP 0/90° unter quasi-
= statischer Zugbelastung bei
- 77K

In Tabelle 5.3 sind die ermittelten Bruch-Materialkennwerte aufgefihrt. Bei 77 K
bricht die 90°-Lage im Mittel bei einer Dehnungsbelastung von ca. 0,23 %. Danach
errechnet sich ein E-Modul von 24,57 GPa, was einer Abnahme von 30 % entspricht.
Die Bruchdehnung ist mit 4,67 % sogar noch Uber der des reinen UD-V erbundes.

Tabelle 5.3: Mechanische Materialkennwerte von GF/EP 0/90° unter quasistatischer
Zugbelastung bei RT und 77 K

og [MPaq] &g [%0] E [GPa] v [-]
GF/EP RT - - 31,00+ 2,14 0,20 £ 0,01
GF/EP 77 K| 1102 + 27,9 4,67 £ 0,09 34,69 £ 0,34 0,25+ 0,01
nach Bruch
90° Lage
0 der 90° Lage
0,23+ 0,02 24,57 £ 1,03

Wird die auf den gesamten Querschnitt bezogene Bruchspannung des 0/90° Verbundes
lediglich auf die Halfte des Querschnittes, also auf die 0°-Lage bezogen, so musste sich
ein ahnlicher Wert wie beim UD-V erbundes ergeben:



70 5TIEFTEMPERATUR-VERSAGENSVERHALTEN

2 [0B grEP 0/90° = 2204 MPa (5.1)

Dadurch, dass beim Wickeln des 0/90° Verbundes zwei 90°-Lagen Ubereinander zu
liegen kommen, fallt diese Schicht ein bisschen dinner aus als die zwei 0°-Lagen
zusammen, so dass man die Bruchspannung etwas vermindern muss. Damit liegt sie in
der GroRenordnung der UD Bruchspannung von 2050 MPa. Fur die Ermittlung der
Bruchwerte bei Raumtemperatur hatte der Umfang der Proben aus der Charge nicht
ausgereicht, jedoch lasst sich aufgrund der obigen Rechnung sagen, dass die
Bruchdehnung und —spannung aus denen der reinen UD Verbunde zumindest
naherungsweise errechnet werden kdnnen.

Interessant ist der Vergleich der Bruchdehnungen bei 77 K von UD und 0/90°
Verbunden aus GF/EP mit den entsprechenden aus CF/EP, siehe Tabelle 5.4. Bei
CF/EP vermindert die Anwesenheit der 90° Lagen die Bruchdehnung des
Kreuzverbundes im Vergleich zum UD-Verbund. Der Grund dafir ist der Bruch der
90°-Lage. Dieser verursacht ein frihzeitiges Versagen der extrem querzugempfind-
lichen UD-Kohlefasern.

Dieser Einfluss ist bei GF/EP aus zwei Grinden nicht zu beobachten: Zum einen sind
die Glasfasern isotrop und nicht so querzugempfindlich wie die Kohlefasern und zum
anderen bricht die 90° Lage bei Zugbelastung, wo die UD-Schicht nur wenig Last tragt.

Tabelle 5.4. Vergleich der Bruchdehnung der glas- und kohlefaserverstarkten
Verbunde mit einer UD- und einer 0/90°-Faserorientierung unter quasistatischer
Zugbelastung bei 77 K

Bruchdehnung €g bel 77 K [%]
UD - Verbund | 0/90° - Verbund

GF/EP 4,30 4,67

HTA/EP * 1,45 1,2

*) aus[Hubner 96], S. 31 u. 33

Schwellende Zugbelastung

Beim Vergleich der Wohlerkurven von GF/EP und HTA/EP, Abbildung 5.18, fallt das
deutlich bessere Ermidungsverhalten des Kohlefaser-Verbundes auf. Wahrend das
Dauerlastniveau des glasfaserverstarkten Harzes 33 % der statischen Bruchlast betragt,
hélt der HTA/EP-Verbund 107 Lastwechsel bei 68 % stand.
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Abbildung 5.18: O,—N Diagramm verschiedener 0/90° Verbunde unter

schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 37

Deutlicher wird der Unterschied bei der Betrachtungsweise im normierten Diagramm,
Abbildung 5.19. Bemerkenswert ist, dass der 0/90°-Verbund trotz der nicht tragenden
90°-Schicht ein hoheres relatives Niveau aufweist als der UD-Verbund. Offenbar bt
die 90° Lage eine Stutzwirkung auf die 0°-Schicht aus.
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Abbildung 5.19: Normiertes 0,—N Diagramm von Verbunden verschiedener
Faserorientierung unter schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 37
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Das Bruchbild des Kreuzverbundes @hnelt in der 0° Lage dem des UD Verbundes. Die
Matrix ist zerrittet und mit Langsrissen durchzogen. Vereinzelt treten auch hier glatte

Faserbiindel briiche auf.
5.1.3 [+45°] - Verbunde
Quasistatische Zugbelastung
In Tabelle 5.5 sind die mechanischen und elastischen Kennwerte des unter +45°
glasfaserverstarkten EP-Harzes aufgefiihrt. Die Daten bel RT beziehen sich auf den

Knick im Spannungs-Dehnungs Diagramm aus Abbildung 5.20.
Tabelle 5.5: Mechanische Materialkennwerte von GF/EP £45° unter quasistatischer

Zugbelastung bei RT und 77 K
og [MPa] eg [%] E [GPa] v []
GF/EP Knick RT| 75,57 £ 1,42 0,83+ 0,07
18,20+ 1,35 0,51+ 0,01
GF/EPmax RT| 84,96+ 6,71 5,86 + 1,07
GF/EP 77K| 1233+721 0,81+ 0,08 28,00 £ 2,71 0,41+ 0,02
------- GFEP +45° bel RT
—— GF/EP +45° be 77K
@ Knick T
2 b
Dehnung
unter quasistatischer

Abbildung 5.20: Bruchverlauf von GFEP £45°

Zugbelastung bei RT und 77 K im Spannungs-Dehnungs-Diagramm
In Abbildung 5.20 ist der qualitative Bruchverlauf bei RT und 77 K wiedergegeben.
Nach einem kleinen linear-elastischen Bereich knickt die Kurve bei RT regelrecht ab
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Im weiteren Verlauf entstehen an der Stelle, die in Abbildung 5.20 mit 1 bezeichnet
ist, erste Delaminationen, die beim Durchleuchten der Probe sichtbar werden. Im
Bereich des Punkt 2 sind am Rand der Probe Abldsungen der +45°-Schicht von der
-45°-Lage zu beobachten. Im weiteren Verlauf vergroRern sich die Ablésungen ins
Probeninnere hinein, bis es schlief3lich zum Probenbruch kommt.

Abbildung 5.21: Bruchbild
von GF/EP +45° unter quasi-
statischer Zugbelastung bei
77K

Bei Tieftemperatur ist der linear-elastische Bereich etwas groi3er, jedoch verformt sich
der Kreuzverbund im weiteren Verlauf. Der plastische Bereich ist weit weniger
ausgepragt als bel RT, was aus der Gberwiegend matrixdominanten Beanspruchung bel
einem +45° Verbund abzuleiten ist. Bei 77 K versteift und versprodet das EP-Harz,
womit die interlaminare Scherfestigkeit verbunden mit der Bruchspannung zunimmt.

Schwellende Zugbelastung

Abbildung 5.22 zeigt die Wohlerkurven der £45° verstarkten Verbunde, mit Glasfasern
und Kohlefasern, unter zugschwellender Belastung. Obwohl die Beanspruchng des
Materials Uberwiegend matrixdominant ist, verhdlt sich die Oberspannung O, des
Kohlefaser-Kreuzverbundes im Vergleich zum glasfaserverstarkten im Verhdtnis 2:1
und das praktisch Uber den gesamten Lastwechselbereich.
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Abbildung 5.22: O,—N Diagramm verschiedener +45° Verbunde unter
schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[HuUbner 96], S. 44
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Abbildung 5.23 verdeutlicht, dass die Degradation unter zyklischer Belastung der
beiden Verbunde vom Betrag her dhnlich ist. Es sind die Wohlerkurven, mit der auf die
statische Festigkeit normierten Oberlast aufgetragen.
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Abbildung 5.23: Normiertes 0,—N Diagramm von *45° Verbunden unter

schwellender Zugbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 44

Das Bruchbild der zugschwellend belasteten GF/EP Proben &hnelt dem der
guasistatisch gepruften. Es sind Delaminationen unter +45° zu beobachten und
Ablosungen der einzelnen Lagen voneinander.

5.2 Versagensverhalten unter Scherbelastung
5.2.1 Unidirektionale Verbunde

Quasistatische Scher belastung

Unter unidirektionalen Verbunden versteht man bel rohrféormigen Proben umfangs-
gewickelte Rohre. Die Produktion dieser Verbundrohre erfolgt durch Nasswickeln
impragnierter Faserbander auf einen Dorn. Die Faserbander sind 3 bis 6 mm breit. Um
einen Wickelwinkel von 90° zu bekommen, misste der Kern im Durchmesser
unendlich grol3 sein. Der tatsdchliche Wickelwinkel betragt 85° zur Léngsachse, was
zwel Prufrichtungen zulésst, ,, schlief}end” oder ,, 6ffnend”, siehe Abbildung 5.24.
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o 5 Abbildung 5.24: Eine der
beiden Prufrichtungen um-
O Drehrichtung  fangsgewickelter GF/EP-

"schliellend” Rohre

In Tabelle 5.6 sind die elastischen und mechanischen Kennwerte bei RT und 77 K
gegeben, o — bedeutet ,schlief}end” gepruft. Bei RT erweist sich die ,6ffnende”
Drehrichtung als die weniger bruchfeste und zwar um rund 7 % geringere
Bruchspannung.

Tabelle 5.6: Mechanische Materialkennwerte von GF/EP 85° Verbundrohren unter
positiver und negativer quasistatischer Scherbelastung bei RT und 77 K

s [MPe] ys [mrad] G [GPd]
GF/EP a-  RT| 6976+1,90 29,39 + 2,03 7,99+0,13
GF/EP a+  RT| 6496+1,68 19,38 3,78 8,01 + 0,58
GF/EP a- 77K| 157,9+994 20,18 + 2,48 11,6 + 0,43

Schwellende Scherbelastung

Fir die Ermittlung der Oberspannung Uber der Lastwechselzahl wurde ausschliefdlich
die, schlieffende” Drehrichtung gewahlt. Die Wohlerkurve wird in Abbildung 5.25 mit
dem entsprechenden kohlefaserverstarktem Kreuzverbund und dem unverstarkten EP-
Harz verglichen. Die gesamte Kurve des reinen Harzes ist vom Niveau deutlich unter
denen von GF/EP und CF/EP. Letzterer Verbund hat, verglichen mit dem Glasfaser-
Material, zwar eine niedrigere statische Bruchlast, jedoch liegt das Dauerlastniveau
dartber.
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Abbildung 5.25: T,—N Diagramm von umfangsgewickelten Verbundrohren und

unverstarktem EP-Harz unter schwellender Scherbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 32
**) aus [Pannkoke 92], S. 78

Wie stark die Materialien relativ zum statischen Bruchwert degradieren, zeigt
Abbildung 5.26.
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Abbildung 5.26: normiertes T,—N Diagramm von umfangsgewickelten Rohren
und unverstarktem EP-Harz unter schwellender Scherbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 32

**) aus [Pannkoke 92], S. 78
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Der Bruch des glasfaserverstarkten EP-Harzes erfolgt wie erwartet spontan, ohne dass
sich einzelne Frihschaden optisch oder akustisch bemerkbar machen. Die Probe bricht
an der schwéchsten Stelle im Designraum und zwar parallel zur Faseranordnung, siehe
Abbildung 5.27. Das Bruchbild einer quasistatisch tordierten Probe unterscheidet sich
optisch nicht von der, die schwellend auf Scherung belastet wird. Die quer zur
Langsachse sichtbaren Inhomogenitdten sind Luftporen, die bei der Herstellung
eingeschlossen wurden.

Abbildung 5.27: Bruchbild
eines  umfangsgewickelten
GF/EP Rohres bei 77 K

5.2.2 [0/90°] - Verbunde

Quasistatische Scherbelastung

In Tabelle 5.7 sind die Materialkennwerte des 0/90°-GF/EP-Kreuzverbundes unter
guasistatischer Belastung bei RT und 77 K aufgefuhrt. Bei RT konnte nach einer
Tordierung der Rohrproben um ca. 50° kein Bruch erzielt werden! Bel Tieftemperatur
liegen sowohl die mechanischen als auch die elastischen Kennwerte unter denen des
UD-Verbundes. Der Verlauf der Spannung Uber der Scherung ist fur GF/EP bel RT und
77 K und fir CF/EP nur bei 77 K schematisch in Abbildung 5.28 gezeigt.

Tabelle 5.7: Mechanische Materialkennwerte von GF/EP 0/90°-V erbundrohren unter
quasistatischer Scherbelastung bel RT und 77 K

s [MPq] ys [mrad] G [GP4q]
GF/EP o — RT kein Bruch kein Bruch 6,49 + 0,39
GFEP a- 77K 139,9+ 4,16 19,58 + 1,01 9,66 + 0,31
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Abbildung 5.28: Schematischer Bruchverlauf verschiedener 0/90° Verbundrohre
unter quasistatischer Scherbelastung bel RT und 77 K im Spannungs-Scherungs-
Diagramm

*) aus[Hubner 96], S. 47

Bei RT ist fur den GF/EP Verbund ein linear-elastischer Bereich nicht zu beobachten.
Die Kurve verlauft von Anfang an degressiv und nahert sich asymptotisch einem
Maximalwert. Ein Abfall der Kraft oder gar ein Bruch war nicht zu erzielen, statt
dessen ist unter Scherung eine Art ,, Zerknirschen des 0/90° Rohres zu horen, was als
Delaminationen und Matrixbriiche zu interpretieren ist.

Bei Tieftemperatur verhalt sich der Kreuzverbund bedeutend steifer. Auch hier ist
schon bei minimaler Scherspannung ein degressives Verhalten zu beobachten. Nach
Erreichen einer bestimmten Scherspannung schliel3 sich an den , glatten”
Kurvenverlauf ein unstetiger Bereich an, der verschieden lang sein kann. Anders als bei
RT kommt es hier zum Probenbruch, was gleichbedeutend mit dem Bruch der
umfangsgewickelten Lagen ist. Jedoch, wurde fir den in Tabelle 5.7 ermittelten
Mittelwert der Bruchspannung T, das Ende des , glatten* Kurvenverlaufes genommen.

Zur Schadigungsentwicklung ist zu bemerken, dass zuerst Delaminationen parallel zur
Langsachse auftreten, welche im weiteren Verlauf des Versuches zunehmen. Erst spater
sind Delaminationen in der umfangsgewickelten Lage zu beobachten. Trotzdem es bei
77 K zu einem horbaren und messbaren Bruch kommt, zerfallt der Verbund nicht.
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Schwellende Scherbelastung

Die Wohlerkurven der 0/90° Kreuzverbunde aus GF/EP und CF/EP sind in Abbildung
5.29 miteinander verglichen. Beide Materialien weisen eine identische quasistatische
Bruchlast auf. Das Dauerlastniveau des glasfaserverstarkten EP-Harzes liegt rund 19 %
unter dem des Kohlefaser-V erbundes.
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Abbildung 5.29: T,—N Diagramm von 0/90° Verbundrohren unter schwellender
Scherbelastung bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 48

Um die Schadigungsentwicklung wahrend eines Ermudungsversuches bei 77 K zu
dokumentieren, sind in Abbildung 5.30 verschiedene Schadigungs-Stadien dargestellt.
Die Rohrproben wurden von innen beleuchtet und fotografiert. Die bei (a) vor
Versuchsbeginn sichtbaren Inhomogenitéten quer zur Langsachse sind Luftporen, die
bei der Herstellung eingeschl ossen wurden.

In Abbildung 5.30 (b) sind Delaminationen in der 0° Schicht gut zu erkennen. Im
weiteren Verlauf wachsen diese parallel zur Probenlangsachse und es kommen welitere
Delaminationen hinzu, siehe Rohrprobe (c). Das néchste Stadium in der
Schadigungsentwicklung ist in Abbildung 5.30 (d) zu erkennen. Durch die
Degradation des Moduls gegen Ende des Versuches wird der Schwingweg immer
groRer. Dadurch kommt es beim Bruch der Probe zu massiven Delaminationen und
sogar zur Abldsung der umfangsgewickelten Schicht von der 0°-Lage, was sich in dem
dunklen Langsstreifen aul3ert. Ferner sind nun auch Delaminationen in der 0°-Schicht,
ausgehend von der grofRten Schadigung der 90°-Lage, zu beobachten, in Abbildung
5.30 (d) mit den beiden Pfeilen angedeutet.
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(a)
V ersuchsbeginn,
keine Schéadigung

(d)

Versuchsende

Abbildung 5.30: Delaminationswachstum in einem 0/90° GF/EP Verbundrohr
unter schwellender Scherbelastung bei 77 K

Parallel zu den Aufnahmen wurde wahrend des Ermudungsversuches der Schubmodul
in Abhéngigkeit der Lastwechselzahl bestimmt. In Abbildung 5.31 ist die Degradation
im Vergleich zum kohlefaserverstarkten Kreuzverbund dargestellt.

Die Kurvenverlaufe von GF/EP aus Abbildung 5.31 sind durch ein Polynom
angendhert. Unter der Kurve ist jeweils die Oberspannung und die Potenz des
Polynoms angegeben. Je kurzer ein Versuch, das heifdt je hdher die Oberspannung ist,
desto steiler falt der Modul am Ende des Versuches ab, bei 100 MPa ist der Verlauf
mit der funften Potenz angendhert und bei 70 MPa nur noch mit der zweiten. Das
bedeutet, je langer ein Versuch lauft, desto friher, relativ zum Versuchsende, deutet
sich im Abfall des Moduls das V ersagen des Verbundes an.

Die Kurvenverlaufe von CF/EP hingegen sind bedeutend flacher. Zum einen ist die
Moduldegradation viel friher als bei GF/EP zu beobachten und zum anderen féllt sie
vom Betrag her wesentlich niedriger aus.
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Abbildung 5.31: Schermodul-Degradation von verschiedenen 0/90°

Verbundrohren gegen die Lastwechselzahl bei 77 K; R=0,1
*) aus[Hubner 96], S. 48

5.2.3 [#45°]- Verbunde

Quasistatische Scherbelastung

Die Materialkennwerte des unter £+45° glasfaserverstarkten EP-Harzes bei RT und 77 K
sind in Tabelle 5.8 aufgefihrt. Wie in Kapitel 3 beschrieben, ist der Kreuzverbund
vierlagig und mittensymmetrisch aufgebaut. Das heif3t die beiden Auflenlagen des
Querschnittes stehen je nach Drehrichtung unter Zug oder Druck, wobel die beiden
Innenlagen genau anders belastet werden. O — aus Tabelle 5.8 ist gleichbedeutend mit
einer Druckbelastung der beiden AufRenlagen und Zugbeanspruchung der Innenlagen.

Tabelle 5.8: Mechanische Materialkennwerte von GF/EP +45° Verbundrohren unter
positiver und negativer quasistatischer Scherbelastung bei RT und 77 K

s [MPe] ys [mrad] G [GPd]
GF/EP a-  RT| 370,7+182 23,68+ 0,68 15,83 + 1,40
GF/EP o+  RT 228,3+ 4,6 14,60 + 1,26 16,57 + 0,81
GF/EP a—- 77K| 5180+509 26,65+ 1,73 19,47 + 1,04
GF/EP a+ 77K| 2924+285 16,35 +1,04 18,39 + 0,46
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Ein Unterschied zwischen Raum- und Tieftemperatur war sicherlich zu erwarten.
Jedoch betrégt die Bruchspannung unter O + bel RT 38 % weniger als die unter  —,
bei 77 K sind es sogar 44 %.

Das Bruchbild der beiden Beanspruchungsrichtungen hat eine Gemeinsamkeit. Ein oder
mehrere Faserbiindel der unter Zugbeanspruchung stehenden Lage brechen,
gleichgultig ob sich diese auf3en oder innen beziuglich des Querschnittes befinden.
Entlang dieses gerissenen Faserbiindels sind die Fasern, die unter Drucklast stehen,
gebrochen. Zusétzlich kommt es zu Ablésungen der Zug- und Drucklagen
untereinander. Dies zieht sich spiralformig entlang der gesamten Rohrprobe.

Es ist schwer eine Aussage zu treffen, ob zuerst die unter Druck stehenden Fasern
brechen und die Zuglage auf Grund dessen versagt, es ist jedoch naheliegend das zu
vermuten. Liegt die Druckschicht auf3en beziglich des Querschnittes, so kdnnen die
gebrochenen Fasern ins freie Rohrinnere oder nach auflen ausweichen. Ist die
Drucklage jedoch von den beiden Zuglagen eingeschlossen, wie bei O +, so Uben
gebrochene Druckfasern eine Querkraft auf die Zugfasern aus, die daraufhin frihzeitig
versagen. Beim Bruch der Langsfasern wird dann so viel Energie frei, dass einzelne
Faserbundel aus dem Verbund heraustreten.

[HUbner 96] hat in seiner Dissertation auch vierlagige mittensymmetrische
Kreuzverbunde unter +45° Faserverstarkung bei 77 K untersucht. Der Vergleich zu
dem glasfaserverstarkten EP-Harz ist in Tabelle 5.9 gegeben.

Tabelle 5.9: Vergleich der mechanischen Materialkennwerte von GF/EP und CF/EP
+45° Rohren unter positiver und negativer quasi statischer Scherbelastung bei 77 K

s [MPa Vs [mrad] Faserbeanspruchung
Aulenlagen Druck
GFIEP a— 77K| 51805009 26,65 + 1.73 Liseniagen bru
Innenlagen Zug
AuRenlagen Z
GFIEP a+ 77K| 292.4+285 16,35 +1,04 ufenlagen Zug
Innenlagen Druck
AuRenlagen Druck
CFIEP a—* 77K 315+ 15 81408 uiseniagen Lruc
Innenlagen Zug
AuRenlagen Z
CFIEP a+* 77K 306 + 10 83+03 tiseniagen £ug
Innenlagen Druck

*) aus[Hubner 96], S. 52

Im Vergleich ist zu erkennen, dass die a + Beanspruchung des GF/EP und beide
Belastungen des CF/EP in derselben GroRenordnung bei etwa 300 MPa liegen. Bei der
Drehrichtung o + dringt sowohl bei GF/EP as auch bei CF/EP die unter Druck
stehende Innenlage in die unter Zug belastete Aul3enlage, was zum frihzeitigen Bruch
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fuhrt. Bei der Drehrichtung a — kann bei beiden Verbunden die Drucklage ins freie
Rohrinnere oder nach auflen ausweichen, jedoch scheint dieser Bruch im
Kohlefaserverbund eine grof3ere Auswirkung zu haben. Dies kdnnte mit der wesentlich
niedrigeren Querzugfestigkeit von Carbonfasern begrindet werden.

Schwellende Scherbelastung

Fir den Kreuzverbund GF/EP unter £45° ist in Abbildung 5.32 die Wdhlerkurve
dargestellt. Die Belastung erfolgte in a — Richtung, das heif3t, die AulRenlage steht unter
Druck- und die Innenlage entsprechend unter Zugbelastung. Im Verlauf von 10" Last-
wechsel nimmt die Oberspannung auf rund 40 % ab. Auch nach zehn Millionen Last-
wechseln kann nicht von einem Dauerlastniveau gesprochen werden. Vielmehr nimmt
die Kurve die Gestalt einer fallenden Geraden an und deutet nicht auf einen asymp-
totischen Wert hin. Es liegt kein Vergleich zu einem Kohlefaser-Kreuzverbund vor.

8

w
3

Oberspannung 1, [MPd]
N
3

S

O Lol Lo ool ool Lo ool T
10° 10! 107 10° 10* 10° 10° 107
Lastwechsdazahl N

Abbildung 5.32: T,—N Diagramm von GF/EP +45° Verbundrohren unter
schwellender Scherbelastung bel 77 K; R=0,1

Das Bruchbild hat mit dem der quasistatischen Belastung eines gemeinsam, namlich
den Bruch eines oder mehrerer Faserbiindel, die unter Zug liegen, in diesem Fall in der

Abbildung 5.33: Bruchbild
eines unter +45° gewickeltem
GF/EP Rohres unter schwel-
lender Scherbelastung bei
77K
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Innenlage. Jedoch ist der delaminierte Bereich um dieses Faserblindel herum bedeutend
groRer, in Abbildung 5.33 mit einem Pfeil hervorgehoben.

5.3 Versagensverhalten von GF/EP-UD unter
biaxialer Belastung

Im Vordergrund stand zu Uberprifen, inwiefern die ,Bruchbedingungen der neuen
Art*, wiesie [Puck 95, S. 60] nennt und aufstellt, fur tiefe Temperaturen (77 K) gelten.
Das besondere Augenmerk lag auf der Vergleichbarkeit der Bruch- und Neigungs-
parameter der Gesamtkurve bel RT und 77 K, die an die experimentellen Ergebnisse
angepasst werden mussen.

Quasistatische biaxiale Belastung

Unter biaxialer Belastung ist bei dieser Versuchsreihe Torsion gepaart mit Zug oder
Druck gemeint. Diese Beanspruchung lasst sich mit der zur Verfigung stehender
Apparatur am besten mit umfangsgewickelten Rohren durchfihren. In Anlehnung an
Puck [Puck 95] wird im Folgenden die Zug- Druckspannung mit O, bezeichnet und die
Scherspannung mit T»4, siehe auch Abschnitt 2.1.3.

————— RT  aus[Puck 96] 121
—— 77K experimentell [MPe| )
A 200 +
Modus B

——
——
——

% : % : % : ; .
-150 -100 -50 50
0y [MPq

1 1
tx t T

-300 250 -200

Abbildung 5.34: 0, — T1 Bruchkurve fir 0; = 0 unter biaxialer Belastung bei
RT aus[Puck 95] und bel 77 K experimentell ermittelt
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In Abbildung 5.34 ist die O, — Tp; fir 0; = O unter biaxialer Belastung mit
glasfaserverstarktem Epoxydharz experimentell ermittelte Bruchkurve dargestellt. Mit
den von Puck angegebenen Bruch- und Neigungsparametern ist zusétzlich die RT-
Bruchkurve eingezeichnet [Puck 95, S. 123].

Fir den Bereich 0,<0 ist beim Vergleich der Kurven zwischen Raum- und
Tieftemperatur eine geometrische Ahnlichkeit zu erkennen. Fur den Zug-/
Torsionsbereich gilt diese Aussage nicht. Durch die Versprodung der Matrix bei 77 K
wird ein friihzeitiges V ersagen ausgel 0st.

In Tabelle 5.10 sind die von Puck angegebenen Bruch- und Neigungsparameter fir
GF/EP und CF/EP bei RT mit den experimentell ermittelten Werten von GF/EP bei
77 K verglichen.

Tabelle 5.10 Vergleich der Bruch- und Neigungsparameter fir GF/EP, zum einen fir
RT aus [Puck 95] S. 123 und zum anderen fir 77 K experimentell ermittelt

GF/EP bei RT | GF/EP bei 77K
aus [Puck 95] experimentell
R Quer-Zugfestigkeit 60 MPa 36 MPa
RE) Quer-Druckfestigkeit 180 MPa 297 MPa
Ry Quer/Langs-Schubfestigkeit 80 MPa 160 MPa
p(g”) Neigungmal3 0,3 04
p(D‘”) Neigungmal3 0,2 0,2
p(ﬂg) = p(ﬂi) Neigungmal3 0,15 0,16

Bis auf die Quer-Zugfestigkeit nehmen die mechanischen Kennwerte bel 77 K
beziglich der RT im selben Verhdltnis zu. Somit ergeben sich auch dieselben
Neigungsparameter fir p‘D‘”’ und p(Dg) :p(Di). Auf Grund des frihzeitigen Versagens der
Quer-Zugfestigkeit félt die Bruchkurve im Modus A bei O, =0 MPa steiler ab.
Dadurch erhoht sich das Neigungsmal3 p(g”)

Bruchbilder und —winkel unter Modus A, B und C Belastung

Bei der Betrachtung der Proben nach dem Versuch zeigen sich von der Belastung,
Modus A, B oder C, abhéangige Bruchbilder.

Unter Modus A Beanspruchung ist pro umfangsgewickeltem Probenrohr genau ein
Bruch parallel zum Faserverlauf zu beobachten. Delaminationen, die den Verbund an
dieser Stelle undurchsichtig machen wirden, sind praktisch keine zu sehen.
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Bei Modus B Belastung hingegen sind bis zu drei Briiche, jedoch mindestens zwei, im
Designraum des Rohres zu sehen. Von diesen Bruchoberflachen gehen Delaminationen
aus, nicht breiter als 2 mm. Im restlichen Bereich der Probe sind vereinzelt kleine
Delaminationen zu beobachten, die aber nicht zum Bruch fuhren.

Die optisch stéarksten Schéden treten unter Modus C Beanspruchung auf. Es gibt nur
nur noch vereinzelt Bereiche, die durchsichtig sind, das heif3t nicht delaminiert oder
gebrochen sind. Zum Unterschied zu Modus B sind hier die Delaminationen wesentlich
breiter, ca. zwei bis finf Millimeter. Auch hier sind mindestens zwei Brlche pro
Probenrohr zu sehen.

Laut [Puck 95] versagen die unidirektionalen Faserverbunde je nach biaxialem
Beanspruchungsmodus bei Raumtemperatur unter verschiededem Bruchwinkel, siehe
Abbildung 5.35.

Modus A

LERRP

Abbildung 5.35: Schematische Darstellung der Bruchwinkel in Abhangigkeit von
Modus A, B oder C Belastung; aus [Puck 95]

Wahrend bei Modus A und B Belastung der Verbund unter rechtwinkliger
Bruchoberflache versagt, |8sst sich der Winkel unter Modus C berechnen zu

cos6, =, [——

R4 ist der Bruchwiderstand der Wirkebene, in Abbildung 5.34 mit einem dicken
Punkt markiert und O, die Druckspannung.

Die gepriften Verbundrohre sind mit einem Millimeter Wanddicke sehr dinn. Den
Winkel an der Bruchoberflache unter Modus C Belastung auszumessen wére nicht
aussagekraftig genug. Jedoch lasst sich mit Sicherheit beobachten, dass der Winkel mit
steigender Druckspannung unter Modus C zunimmt. Ferner bestétigt sich die Aussage
von Puck, dass der Bruchwinkel bel Modus A und B Beanspruchung auch bei
Tieftemperatur 90° betrégt.

Vergleich der biaxialen Bruchkurve von GF/EP mit CF/EP

Bei Raumtemperatur sind die Bruch- und Neigungsparameter von CF/EP denen von
GF/EP sehr dhnlich. Fur 77 K wurden sie experimentell ermittelt und in Tabelle 5.11
gegenibergestellt.
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Tabelle 5.11 Vergleich der Bruch- und Neigungsparameter fur GF/EP und CF/EP bei
77 K experimentell ermittelt und die fir RT von [Puck 95, S. 123]

GF & CF/EP| GF/EP CF/EP
RT 77K 77K
R Quer-Zugfestigkeit 60 MPa 36 MPa 34 MPa
RE) Quer-Druckfestigkeit 180 MPa 297 MPa 345 MPa
Ry Quer/Langs-Schubfestigkeit 80 MPa 160 MPa 135 MPa
p(g”) Neigungmal3 0,3 04 1
pt) NeigungmaR 0,2 0,2 0,95
pt) =pb)  Neigungmai 0,15 0,16 0,76

Die Quer-Zugfestigkeit erreicht mit 34 MPa einen ahnlich niedrigen Wert wie der
Glasfaser-Verbund und liegt somit unter dem RT Niveau. Eine Steigerung der Quer-
Druckfestigkeit verbunden mit einer Verminderung der Quer/Langs-Schubfestigkeit
bewirkt, dass die Neigungsparameter von CF/EP vollkommen andere Werte annehmen.
Wie die gesamte Bruchkurve unter biaxialer Belastung aussieht, zeigt Abbildung 5.36.

T
—— GF/EP 77K 21
----- CHEP 77K [MPe] )
—-—-- GF/EPCFEP RT

250 +

Abbildung 5.36: 0, — T1 Bruchkurve fir 0; = 0 unter biaxialer Belastung bei
77 K fur CF/EP und GF/EP experimentell ermittelt
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Unter Modus C ist der Verlauf der Bruchkurve von CF/EP mit der von GF/EP bei 77 K
und der RT-Kurve noch vergleichbar, jedoch bei Modus B Beanspruchung ist der
Einfluss der Druckspannung auf die Gberlagerte Scherspannung enorm grof3.

Schlussfolgerungen

Fir glass und kohlefaserverstarktes Epoxydharz lassen sich die experimentell
ermittelten Bruchspannungswerte bei 77 K mit den Gleichungen fir Modus A, B und C
an eine Gesamtkurve angleichen. Dabei entsprechen die von [Puck 95, S. 123] fur
Raumtemperatur angegebenen Neigungsparametern den experimentell ermittelten von
GF/EP bei 77 K. Bel CF/EP jedoch weichen sie so stark ab, dass nur noch eine
grundsétzliche Ahnlichkeit der Kurven bestent.



6 Wasser stoffinduzierte Anderung des
Ver sagensver haltens

Bedingt durch die Recourcenknappheit ist es erforderlich, in der Automobiltechnik und
in der Luft- und Raumfahrt fossile Brennstoffe durch andere Energietréger zu ersetzen.
Die vielversprechendste Alternative scheint zur Zeit Wasserstoff zu sein, der am
umweltschonendsten ist, da zum einen das V erbrennungsprodukt Wasserdampf ist und
er zum anderen aus erneuerbaren Energien (Solarenergie) gewonnen werden kann
[Barclay 96].

Fir die Speicherung von Wasserstoff kommen vier Moglichkeiten in Frage:
» chemisch in Metallhydriden [Buchner 82],

» physikalisch durch Adsorption an Metallen [Baumberger 86],

e komprimiert in Gasflaschen oder

» verflUssigt in Kryobehaltern bei 20 K [Cox 77].

Im Automobilbereich wurden bereits einige Projekte mit verschiedenen Arten der
Bereitstellung von Wasserstoff durchgefuhrt: mit Metallhydriden [Vandenborre et
al. 96], mit komprimiertem Gas [Ciancia et a. 96] und mit flissigem H, [Peschka 87].
Das kommt zu dem Schluss, dass Gasflaschen mit komprimiertem H, auf Grund ihres
hohen Volumens und Gewichts und vor allem weil von den unter Druck stehenden
Behdltern eine potentielle Gefahr ausgeht, nicht in Frage kommen [Das 96].
Metallhydride weisen ein zu hohes Gewicht auf und sind deshalb ebenfalls wenig
geeignet. Williams schlagt einen inneren Aluminiumbehélter fir verflUssigten
Wasserstoff vor, der magnetisch aufgehéngt ist und kaum Wéarmeverluste hat und einen
aulleren Behdlter aus Faserverbundwerkstoffen, der den inneren vor Zerstorung im
Falle eines Unfalles schitzt [Williams und Spond 80].

In der Luft- und Raumfahrt bleibt wegen den oben genannten Grinden nur die
Alternative des fllssigen Wasserstoffs tbrig. Dieser hat im Vergleich zu Kerosin zwar
nur ¥ der Energie pro Volumen, aber 3 mal so viel Energie pro Masse, was ein
bedeutender Effekt ist [Canfer und Evans 98]. Ein Konsortium mehrerer Firmen
entwickelt und baut ein Wasserstoff betriebenes Flugzeug [Cryoplane].

Besonders bel Flugzeugen und Raketen ist es von enormer Bedeutung Gewicht zu
sparen, was durch den Leichtbau der Kraftstoffbehater moglich ist. Daflr ist von den
Metallen Aluminium und Magnesium geeignet, jedoch weisen Faserverbundwerkstoffe
ein gunstigeres Verhdltnis bezlglich der Festigkeit pro Dichte auf. Wo der Einfluss von
Wasserstoff auf Metalle und deren Legierungen hinlénglich untersucht ist, klafft eine
Lucke bei faserverstarkten Polymeren. Nur wenige Daten wurden bislang publiziert.
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Burkhart hat glasfaserverstarktes Epoxydharz (GF/EP) 4 und 16 Stunden lang in flissi-
gem H, gelagert und fand im Druck- und Biegeversuch keinen Einfluss [Burkhart und
Klippel 74].

Brink und Chamberlain machten in den sechziger Jahren vergleichende Versuche mit
GF/EP bel Raumtemperatur, bel 77 K mit flissigem Stickstoff und bei 20 K mit
flussigem Wasserstoff [Brink 62], [Chamberlain et al. 64]. Getestet wurde das Materia
unter Zug und Biegung, wobei die Proben mit den flUssigen Gasen abgekihlt wurden,
ohne dass sie vorher dem Medium ausgesetzt waren. Im Zugversuch fand eine stetige
Steigerung der Bruchspannung von RT hin zu 20 K statt. Im Biegeversuch war das
gleiche bis 77 K zu beobachten, wobei die Bruchspannung bei 20 K tiefer lag als bei
77 K, jedoch immer noch hoher als bel RT. Es ist nicht geklart, ob dieser Effekt der
Tieftemperatur oder dem Wasserstoff zugeschrieben werden kann. Ferner fehlt die
Angabe der Art und Anordnung der verstarkenden Fasern und des Hérters des zwei-
Komponenten Epoxydharzes. Aus diesem Grund kann auch das Ergebnis der
Ermidungsversuche, die bei 20 K schlechtere Eigenschaften als bei 77 K oder RT
zeigten, nicht eindeutig interpretiert werden.

Evans publizierte seine Ergebnisse Uber Kohlefasergewebe mit Epoxydharz, die ver-
gleichend in gasfoérmigem Stickstoff, Sauerstoff und Wasserstoff gelagert wurden, bei
Temperaturen von jeweils 193K und 373K [Evans et a 90 b]. Im Drei-Punkt-
Biegeversuch wurde die Bruchspannung, Bruchdehnung und der E-Modul bestimmt.
Im Abstand von 4, 13 und 26 Wochen wurden die Proben der jeweiligen Atmosphére
entnommen. Es zeigten sich in den Materialkennwerten keinerlel Abweichungen, weder
bei 193 K noch bei 373 K. Das heifdt, ein Einfluss von Stickstoff, Sauerstoff oder
Wasserstoff auf den Verbund existiert nicht oder kann mit dieser Prifmethode nicht
ermittelt werden.

Es besteht weiterhin grol3er Bedarf an Daten Uber den Einfluss von Wasserstoff auf
Faserverbundwerkstoffe, da diese Leichtbau-Materialien wegen ihres geringen
Gewichtes fur den Einsatz als Kryobehalter pradestiniert sind.

Fir die in dieser Arbeit vorgestellte Versuchsreihe wurde unidirektional
glasfaserverstarktes Epoxydharz (GF/EP) ausgewéhlt. Im Abstand von einem Monat
wurden quasistatische Zugversuche bei Raumtemperatur und 77 K und zugschwellende
Ermidungsversuche bei 77 K mit Flachproben durchgefuhrt. Die Dauer der
Einlagerung von Proben in Wasserstoff betrug 1 bis 6 Monate.

6.1 Vorkonditionierung der Proben

Ziel war es zu erfahren, ob Wasserstoff die Materialeigenschaften der Glasfasern zum
einen und des EP-Harzes zum anderen verandert. Hierfir wurde der gesamte
Probenumfang wie in Abschnitt 4.3 beschrieben vorbereitet. Anschlief3end wurden die
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Proben bei 80 °C 13 Tage lang im Vakuumofen getrocknet, um den Einfluss des im
Harz eingelagerten Wasser zu minimieren. Der relative Gewichtsverlust betrug 1,57 %.
Diese Abnahme erfolgt ausschliefdlich durch Abdampfen von Wasser. 1,57 % ist fir
einen Glasfaser-Verbund ein hoher Wert [Rohrbacher und Ellyin 98]. Dass nach 13
Tagen der Trocknungsvorgang weitgehend abgeschlossen ist, zeigt Abbildung 3.1.
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Abbildung 6.1: Relativer Gewichtsverlust

Anschlie?end wurden die Proben entsprechend des spateren Prufdatums in Rohren
eingelagert, die nach ausreichender Evakuierung mit Wasserstoffgas bei einem Druck
von ca. 1bar geflutet wurden. Um den Einfluss von flissigem Wasserstoff auf die
Proben zu untersuchen, sind die Sicherheitsbestimmungen duf3erst umfangreich, so dass
eine Prifung im Rahmen dieser Arbeit nicht moglich war.

Abschlief?end wurden die Réhren mit Proben auf 80 °C aufgeheizt, um die chemische
Aktivierungsenergie einer Reaktion zwischen dem Faserverbund und dem Wasserstoff
zu erhohen.

6.2 Quasistatische Zugbelastung bei Raumtemper atur

Bruchspannung

In Abbildung 6.2 ist die Entwicklung der Bruchspannung und der Standardabweichung
nach der verschieden langen Einlagerung der Proben in Wasserstoff dargestellt. Eine
signifikante Anderung der Bruchspannung tiber den Zeitraum von 6 Monaten ist nicht
zu erkennen. Im Durchschnitt betrégt Og etwa 1450 M Pa.
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Abbildung 6.2: Entwicklung der Bruchspannung Og bei RT von GF/EP UD nach
der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff

In Tabelle 3.1 sind die Werte der Bruchspannung der nicht vorkonditionierten Proben
aus Kapitel 5 denen der getrockneten gegenuibergestellt.

Tabelle 6.1: Vergleich der Bruchspannung von nicht vorkonditioniertem und
getrocknetem GF/EP UD

nicht etrocknet
vorkonditioniert g
Bruchspannung
. 1321 MPa ca. 1450 MPa
Og bei RT

Die Trocknung des glasfaserverstarkten Epoxydharzes verursacht eine Steigerung der
Bruchspannung um rund 10 %, was nicht als signifikante Anderung betrachtet werden
kann, zumal die Versuche mit verschiedenen Chargen durchgefthrt wurden.

Bruchdehnung

In Abbildung 6.3 ist die Entwicklung der Bruchdehnung nach der verschieden langen
Einlagerung der Proben in Wasserstoff dargestellt.
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Abbildung 6.3: Entwicklung der Bruchdehnung €g bei RT von GF/EP UD nach
der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff

Ein eindeutiger Auf- oder Abwaértstrend der Bruchdehnung ist nach sechs Monaten
nicht zu beobachten. Die statistische Schwankung ist etwas stérker ausgepragt als bei
der Bruchspannung, was aber keinen eindeutigen Schluss auf einen Wasserstoffeinfluss
auf das Material zul &sst.

Gegenuber den nicht vorkonditionierten Proben aus Kapitel 5 steigt die Bruchdehnung
um rund 7 %, was aber ebenfalls nicht signifikant ist.

Bei etwa gleichbleibender Bruchspannung und —dehnung innerhalb von sechs Monaten
der Lagerung in gasférmigem Wasserstoff ist zu erwarten, dass sich der E-Modul
lediglich innerhalb der Schranken der statistischen Schwankung bewegt, was sich im
Experiment bestétigt.

Aus diesen Ergebnissen lasst sich sagen, dass die Einlagerung der Verbundproben in
Wasserstoff auf die quasistatischen Eigenschaften beziglich der Beanspruchung in
Faserlangsrichtung bei Raumtemperatur keinen Einfluss hat. Das heisst die Spuren von
Wasser, die sich auf der Glasfaseroberflache nach der Herstellung befinden und durch
das Trocknen nicht entfernt werden, konnen durch den eindiffundierenden Wasserstoff
nicht entfernt oder substituiert werden. Die Fasern brechen bei Raumtemperatur
frihzeitig unter dem Einfluss der Spannungsrisskorrosion (siehe auch Abschnitt 2.3.3).

Ob sich die Materialeigenschaften des Epoxydharzes geandert haben, kann auf Grund
der Versuche bel RT nicht geklart werden, da der Einfluss der Matrix auf obige
Kennwerte aul3erst gering ist.
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6.3 Quasistatische Zugbelastung bel 77 K

Bei Tieftemperatur (77 K) sind die selben Versuche durchgefihrt worden wie bei
Raumtemperatur.

Bruchspannung

Aus Abbildung 6.4 kann abgeleitet werden, dass die Bruchspannung bei
Tieftemperatur nach 6 Monaten den gleichen Wert einnimmt wie die der
Ausgangsmessungen, der getrockneten Proben. Fur den aul3erst niedrigen Wert nach 2
Monaten konnte keine Erklarung gefunden werden.
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Abbildung 6.4: Entwicklung der Bruchspannung Og bel 77 K von GF/EP UD
nach der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff

Der Vergleich aus Tabelle 6.2 zu den nicht vorkonditionierten Proben aus Kapitel 5
zeigt praktisch keinen Unterschied bezlglich der Bruchspannung.

Tabelle 6.2: Vergleich der Bruchspannung von nicht vorkonditioniertem und
getrocknetem GF/EP UD

nicht

. etrocknet
vorkonditioniert g

Bruchspannung

2050 MP. 2100 MP.
O bei 77 K a | @ a
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Bruchdehnung

Abbildung 6.5 zeigt die Bruchdehnung bei 77 K Uber einen Zeitraum von sechs
Monaten. Wie auch bei der Spannung nach zwei Monaten ist die Dehnung
ungewdhnlich niedrig, wofUr keine Begrindung gefunden werden konnte.
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Abbildung 6.5: Entwicklung der Bruchdehnung €g bei 77 K von GF/EP UD nach
der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff

Aus den quasistatischen Zugversuchen bei Tieftemperatur (77 K) geht ein praktisch
konstanter E-Modul hervor.

Zusammenfassung der quasistatischen Zugver suche

Sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 77 K ist ein Einfluss von gasférmigem
Wasserstoff auf glasfaserverstarktes Epoxydharz bei  oben  beschriebener
Versuchsanordnung auszuschlief3en. Diese Aussage bezieht sich lediglich auf die
mechanischen und elastischen Kennwerte wie Bruchspannung und —dehnung sowie den
E-Modul. Bekréftigt wird dies durch das Betrachten der Bruchbilder, die sich von den
nicht vorkonditionierten Proben praktisch nicht unterscheiden. Im Wesentlichen betrifft
diese Schlussfolgerung die Glasfasern, da der Einfluss der Matrix zu gering ist, um die
Matrialkennwerte zu verandern.

6.4 Schwellende Zugbelastung bei 77 K

Auch bei dieser Art der Beanspruchung wurden Proben verschieden lang in
gasformigem Wasserstoff bel 80 °C gelagert und bei 77 K geprift. Abbildung 6.6 zeigt
die Entwicklung des Dauerfestigkeitsniveaus tber den gesamten Lastwechselbereich
bis zehn Millionen Schwingungen in Abhangigkeit der Einlagerungszeit.
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Abbildung 6.6: Entwicklung der Dauerfestigkeit bei 77 K von GF/EP UD nach
der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff; R=0,1

Der in Abbildung 6.6 markierte Ausschnitt ist in Abbildung 6.7 vergrol3ert dargestellt.

1200 —
N o getrocknet
NN getrocknet
I . + 1 Monat H,
§ 1000~ NN —-—- 1Monat H, y
s \2@\:\\ o 2MonateH, 1
° S —--— 2MonaeH,
=} i LN + 3-6 Monate H,
% 800 \‘\\\ :\ — 3-6 Monate Hz
£ NGt
O 600} N 4
e T —iT A
400 | L L | L L | L
10° 10* 10° 106 10’

Lastwechsd zahl N

Abbildung 6.7: Ein Ausschnitt aus Abbildung 6.6

Die Proben, die eine Schwingspielzahl von 10 Millionen erreicht haben, sind
Durchlaufer, das heif®t bei Versuchsende war kein Schaden an der Probe mit freiem
Auge sichtbar.
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Wie in Abbildung 6.7 zu sehen ist, steigt das Dauerlastniveau von GF/EP mit der
Einlagerungszeit in gasférmigem Wasserstoff bei 80 °C signifikant an. Bereits nach
drei Monaten betragt die Schwingfestigkeit 631 MPa, was verglichen mit dem Aus-
gangswert von 484 MPa einer Zunahme um 30 % entspricht, siehe auch Tabelle 6.3.

Tabelle 6.3: Vergleich des Dauerlastniveaus Op bel 77 K nach 10" Lastwechsel nach
unterschiedlicher Einlagerungszeit in gasférmigem Wasserstoff bei 80 °C

Priftemp. = 77 K Op bei N = 10’ Zunahme
getrocknet 484 MPa -

1 Monat 528 MPa 9%

2 Monate 550 MPa 14 %
3-6 Monate 631 MPa 30 %

Der Verlauf der Wohlerkurven nach drei bis sechs Monaten Einlagerungszeit findet auf
praktisch dem selben Niveau statt. Der Sprung des Dauerlastniveaus von zwei nach drei
Monaten ist wesentlich grof3er als zwischen dem ersten und zweitem Monat. Das mag
an der geringeren Probenanzahl nach einem und zwel Monaten liegen. Die
Wohlerkurve basiert hier auf nur finf Messungen.

6.5 Infrarotspektroskopie

Aus den Ermidungsversuchen lasst sich ableiten, dass Wasserstoffgas einen Einfluss
auf die Schwingfestigkeit von GF/EP hat. Da sich die Materialeigenschaften der
Glasfasern nicht veréndern, was die quasistatischen Versuche bei Raumtemperatur und
77 K bewiesen haben, ist der Einfluss nur beim EP-Harz zu suchen. Laut Seifritz und
Heissler konnte Wasserstoff Doppelbindungen im Harz spalten und ein Kohlenstoff-
atom geht eine Verbindung mit zwel Wasserstoffmolekilen ein [Seifritz], [Heissler].

Das Aufbrechen von Doppelbindungen ist in der Regel mit Hilfe der Infrarot-
spektroskopie nachweisbar. In Abbildung 6.8 ist ein Ausschnitt des aufgenommenen
Wellenspektrums von GF/EP Proben, die unterschiedlich lange im gasféormigen
Wasserstoff bei 80° C gelagert waren, dargestellt.
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Abbildung 6.8 Entwicklung des Wellenspektrums im Bereich 2750-3050 cm™*
von GF/EP UD nach der Einlagerung in gasférmigem Wasserstoff

Der Vergleich der Kurven deutet auf eine Spaltung von Doppelbindungen hin, kann
aber aus zwei Grinden nicht mit Sicherheit bestéatigt werden. Zum einen hat das Harz
eine sehr komplexe Struktur, was eine Vielzahl von Schwingungen zulésst, was
bedeutet, dass der Einfluss der Doppel- bzw. Einzelbindungen nicht klar zum Ausdruck
kommt. Zum anderen befinden sich herstellungsbedingt V erunreinigungen im Verbund,
die auch von der Infrarotspektroskopie erfasst werden und das Wellenspektrum
Uberlagert.

6.6 Diskussion

Waéhrend die quasistatischen Zugversuche bel Raumtemperatur und 77 K keinen
Einfluss des Wasserstoffs auf GF/EP gezeigt haben, was aber nur einen Schluss auf die
Glasfasern zulésst, ist eine Veranderung der Materialeigenschaften bei schwellender
Belastung nachweisbar. Das Dauerlastniveau steigt durch den Einfluss des H, um
30 %. Wie sind die verbesserten Ermudungsei genschaften zu erklaren?

Von zahlreichen Arbeiten ist bekannt, dass Metalle und deren Legierungen unter
Einfluss von Wasserstoff versproden z. B. [Felfeli 86] und [Oriani 85]. Epoxyd-Harz
ist weder chemisch noch physikalisch mit Metallen vergleichbar. Jedoch unter der
Annahme, dass auch hier eine Materialversprodung eintritt, ist der Anstieg des
Dauerlastniveaus erklarbar.

Wahrend eines Ermidungsversuches entstehen eine Vielzahl von Matrix-Querrissen,
die lokal eine zusétzliche Belastung in der Faser verursachen wenn sie auf diese
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treffen. Oder der Riss wird parallel zur Faser in die Grenzschicht umgeleitet, was zur
Matrixablésung von der Faser fuhrt. Dies geschieht umso eher, je duktiler die Matrix
ist. Wie die REM Aufnahmen aus Abschnitt 5.1.1 zeigen, ist die Zerruttung der Matrix
einerseits und die Grenzschichtablosung andererseits der versagensausldsende Prozess
von GF/EP UD bei tiefen Temperaturen.

Versprodet nun die Matrix unter Wasserstoffeinfluss, so beginstigt das die Bildung von
Querrissen, die an ihrer Rissspitze einen deutlich niedrigeren Spannungsintensitats-
faktor (K,-Faktor) aufweisen, as ein Einzel-Querriss, siehe Abbildung 6.9, aus
[Murakami 87].
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Abbildung 6.9: Normierte K-Faktoren fur einzelne und mehrere Querrisse in
homogenem Material aus [Murakami 87]

Die Bildung vermehrter Querrisse verbraucht zum einen Bruchenergie und zum
anderen ist die lokale Belastung auf die Faser durch den niedrigeren Spannungs-
intensitétsfaktor deutlich vermindert, was eine reduzierte Faserschadigung zur Folge
hat. Ist jedoch ein kritisches Niveau an Rissdichte erreicht, so tritt das Versagen des
Verbundes ein, was aber bel htherem Lastniveau geschieht als bei nicht Wasserstoff-
exponierten Proben.
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Zusammenfassend lasst sich sagen, dass Wasserstoffgas auf keinen Fall die
quasistatischen und Ermudungseigenschaften von GF/EP UD vermindert, sondern
verbessert. Zwar versprodet vermutlich die Matrix mit der Dauer der Einlagerung in
H,, aber im Fall der Faserverbundwerkstoffe wirkt sich das auf die Schwingfestigkeit
positv aus. Die Steigerung des Dauerlastniveaus misste auch bei Verwendung anderer
Fasern nachweisbar sein, da dieser Prozess matrixkontrolliert ist, jedoch war dies im
Rahmen dieser Arbeit nicht moglich.



7 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Tieftemperatur- und Wasserstoffeinfluss auf glas-
faserverstarktes Epoxyd-Harz (GF/EP) untersucht. Hierzu wurden quasistatische und
schwellende Zug- und Torsionsversuche bei Raum- und Tieftemperatur durchgefihrt.

Einspannmethode

Die herkommliche Prifmethode nach DIN EN I1SO 527, der aktuellen internationalen
Norm, hat sich fur unidirektional glasfaserverstarkte Kunststoffe bel 77 K als nicht
anwendbar erwiesen. Als Alternativen zum Fixieren eines Aufdopplers am Probenende
wurden folgende M dglichkeiten in Betracht gezogen:

* Verbesserung der Verbindung durch verschiedene Klebstoffe, wie z. B. Zwei-
Komponenten-Kleber oder Sekundenkleber,

» doppelseitiges Klebeband,

» Aufschmelzen eines Aufdopplers mittels Ultraschall,
» Verbinden mittels Vibrationsschwei(3en,

» Verschweil3en mit Hilfe von Mikrowellen,

» Anldsen der Matrix durch Ameisensaure und

» Aufschmelzen eines Aufdopplersim Autoklaven.

Obwohl das Lésungsmittel kleben durch Ameisensédure die besten Scherspannungswerte
lieferte, reichten diese nicht aus, um das Verbund-Materia bel tiefen Temperaturen zu
prufen. Es wurde eine mechanische Ldsung gefunden, die darauf beruht, Schleifgewebe
bei quasistatischen Versuchen aufzulegen und bei dynamischen Schwingversuchen
zusétzlich aufzukleben. Damit ist es gelungen, ein Abldsen des Aufdopplers von der
Probenoberflache vor dem Bruch des Verbundes zu vermeiden.

Der Faserbruch erfolgt ausschlief3lich zwischen den Spannbacken und nicht in der
Einspannung. Es treten zwar Faserbriiche in der Nahe der Backen auf, aber das ist bei
einem unidirektional verstarkten Faser-Verbund zu erwarten. Somit sind die ermittelten
Zugfestigkeitswerte und die zugehdrigen Bruchdehnungen als Materialkennwerte zu
betrachten.

Ferner wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Spannbacke entwickelt, die das Ermitteln
der Materialkennwerte von Glasfaser-Verbund-Werkstoffen, insbesondere bei tiefen
Temperaturen, erleichtert.
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Tieftemperatur-Ver sagensver halten

Die Bruchspannung von unidirektionalem (UD) Glasfaser-Epoxydharz (GF/EP) betragt
bei quasistatischer Zugbelastung etwa 2 GPa. Damit liegt sie um rund 50 % CUber der
bei Raumtemperatur. Hier beeinflusst die Spannungsrisskorrosion das Bruchverhalten
der Glasfasern, indem die Festigkeit herabgesetzt wird. Bei 77 K sind die schadigenden
Prozesse regelrecht eingefroren. Entsprechend hoch ist die Tieftemperatur-
Bruchdehnung mit Gber 4 %, womit Glasfaser-Verbunde die héchste Dehnung unter
den Faser-Verbunden einnehmen.

Nach dem quasistatischen Zugversuch ist der Probenkérper regelrecht zerpinselt. Das
liegt an der enorm hohen Bruchdehnung von Uber 4 %. Die gespeicherte Energie in den
Fasern ist proportional zu dem Quadrat der Dehnung, sodass bei einem Riss einer Faser
viel Energie frei wird. Da bei Raumtemperatur die Dehnung geringer ist, ist der
Verbund grober zerpinselt.

Wahrend des quasistatischen Zugversuches wurde das Mal3 der inneren Schadigung,
wie Matrix-Querrisse oder Delaminationen, bestimmt. Da das unverstérkte Epoxydharz
bel 77 K eine Bruchdehnung von ca. 2 % hat, wurde erwartet, dass bei diesem Wert der
Verbunddehnung massive innere Schadigung einsetzt. Es zeigte sich jedoch, dass bei
Tieftemperatur im Verbund bis zum Bruch weniger Risse enstehen als bei
Raumtemperatur. Dies ist auf die verschiedenen Wéarmeausdehnungskoeffizienten von
Faser und Matrix zurtickzufthren.

Es konnte nachgewiesen werden, dass beim thermischen Zyklieren Uberwiegend
Matrix-Querrisse entstehen und beim mechanischen Belasten bei Raumtemperatur
Delaminationen und bei Tieftemperatur praktisch keine innere Schadigung entsteht.

Aus den zugschwellenden Versuchen an GF/EP UD geht eine starke Degradation der
Oberspannung hervor. Die Schwingfestigkeit betragt lediglich 22 % der statischen
Bruchlast. Verglichen mit Kohlefaser-Verbunden der gleichen Matrix, liegt die Dauer-
festigkeit dieser Materialien bei ca. 75 %. Bel beiden Faser-Verbunden findet wahrend
des Ermudungsversuches keine Degradation des Moduls statt, sodass die Oberspannung
in die Oberdehnung umgerechnet werden kann. Tragt man diese tber der Lastwechsel-
zahl ab, so ergibt sich bei diesen und bel Aramid-Verbunden eine charakteristische
Dauerlast-Dehnung von ca. 1%. Das heifdt es ist fur die Schwingfestigkeit eines
faserverstéarkten Kunststoffes unerheblich mit welcher Faser er kombiniert wird.

Das Bruchbild von GF/EP unter zugschwellender Belastung ist Gberwiegend von einer
ZerrUttung der Matrix gepragt, was sich in Matrix-Langsrissen auf3ert. Nur vereinzelt
sind Faserbriiche mit freiem Auge zu beobachten.

Aus den Versuchen an Kreuzverbunden (Faserorientierung unter 0/90° und +45°) geht
hervor, dass sich das Material bei 77 K in den quasi statischen Versuchen nahezu linear-
elastisch bis zum Bruch verhélt. Hier wird der Einfluss der Matrix deutlich, die bei
tiefen Temperaturen versprodet und sich glasartig verhadlt. Bei Raumtemperatur jedoch
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dominiert das viskoelastische Verhalten von Kunststoffen. In den Ermidungsversuchen
zeigt sich algemein, insbesondere im Vergleich zu Kohlefaser-Verbunden, eine starke
Degradation der Oberspannung.

Die Versuche unter biaxialer Last, Druck gepaart mit Scherung, haben ergeben, dass
die Bruchkurve bei 77 K durch eine Multiplikation der Kurve bei Raumtemperatur mit
dem Faktor zwei hervorgeht.

Einfluss von Wasser stoff

Aus den quasistatischen Versuchen bei Raum- und Tieftemperatur ist zu schlief3en,
dass die sechsmonatige Einlagerung von GF/EP Flachproben in Wasserstoffgas bei
80 °C bezuglich der Bruchspannung und —dehnung keine Auswirkung hat. Bei Raum-
temperatur ist der Einfluss der Spannungsrisskorrosion nach wie vor zu beobachten.

Die Dauerfestigkeit von GF/EP UD bei 77 K steigt bereits nach drei Monaten
Einlagerung in Wasserstoff bei 80 °C um 30 % verglichen mit Proben, die nicht dem
Medium ausgesetzt waren. Dieses Niveau der Schwingfestigkeit ist eine Séttigung und
kann durch weitere Einlagerungszeit nicht gesteigert werden.






Anhang

Hier sind alle unter quasistatischer Beanspruchung (Zug und Torsion) erzielten
und Weibullfaktoren
Raumtemperatur und 77 K tabellarisch zusammengefasst.

Materia kennwerte

Unidirektionalverbunde unter quasistatischer Zugbelastung:

untersuchten Verbunde bei

Verbund og [MPg] €g [%0] E [GPa] v [-]
AF/EP 1123 1,76 62,21 0,46
ubD + 139 +0,14 +2,20 + 0,01
RT o =1181 a=1,82 a =63,18 a =0,46
B=9,73 B =15,89 B = 3556 B=122,9
AF/EP 1172 1,25 89,52 0,56
ubD + 65,8 + 0,08 + 3,92 + 0,02
77K o =1201 a=129 a=91,25 o =0,57
B=2216 B =18,94 B = 28,60 B=3157
GF/EP 1321 2,80 49,81 0,33
ubD + 68,0 + 0,12 + 0,96 + 0,01
RT o =1351 o =285 a =50,24 a=034
b=24,21 B =30,29 B = 66,02 B=458
GF/EP 2050 4,30 51,73 0,37
ub + 222 + 0,52 +1,54 + 0,01
77K o = 2145 o =452 a=5241 a=0,37
B=11,18 B = 10,02 B =42,48 B = 49,61
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Kreuzverbunde unter quasistatischer Zugbelastung:

Verbund og [MPa €s [%0] E [GPq] v [-]
GF/EP - - 31,00 0,20
0/90° - - +2,14 + 0,01
RT - - a=31,94 a =0,20
_ — B=17,93 B=27,50
GF/EP 1102 4,67 34,69 0,25
0/90° + 27,9 + 0,09 + 0,34 + 0,01
77K o=1114 a=4,71 o =34,84 a =0,26
B =49,91 B = 64,07 B=1291 B = 40,31
0,23 24,57
+ 0,02 +1,03
a=0,24 a = 25,02
B=1341 B =30,04
GF/EP 75,57 0,83 18,20 0,51
+45° + 1,42 + 0,07 + 1,35 +0,01
RT a=76,21 a =0,87 o =18,79 a =0,52
b=67,42 B=1384 B = 16,62 B = 46,09
GF/EP 1233 0,81 28,00 041
+45° +7,21 + 0,08 +2,71 + 0,02
77K o =126,5 a=0,84 a =29,17 a =041
B=21,45 B=12,83 B =12,58 B = 28,69
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Unidirektionalverbunde unter quasistatischer Torsionsbelastung:

Verbund Drehrichtung g [MPa] ys [mrad] G [GP4]
GF/EP 69,76 29,39 7,99
90° o— +1,90 + 2,03 + 0,13
RT a = 70,60 a = 30,28 a=8,05
B = 46,30 B=17,89 B =78,98
64,96 19,38 8,01
o+ + 1,68 +3,78 +0,58
a = 65,71 a = 20,88 a=28,26
B = 48,85 B = 5,946 B=16,95
GF/EP 157,9 20,18 11,6
90° o— + 9,94 +2,48 +0,43
77K o =162,2 a=21,23 a=118
B = 19,68 B=976 B =34,39
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Kreuzverbunde unter quasistatischer Torsionsbelastung:

Verbund Drehrichtung g [MPa] ys [mrad] G [GP4]
GF/EP 6,49
0/90° o— kein Bruch kein Bruch +0,39
RT o = 6,66
B =20,62
GF/EP 139,9 19,58 9,66
0/90° o— + 4,16 +1,01 +0,31
77K a=1418 a = 20,02 a =979
B =42,46 B=24,14 =398
GF/EP 370,7 23,68 15,83
+45° o— + 18,2 + 0,68 +1,40
RT o =378,7 o =23,98 a =16,43
B = 2543 B = 43,82 B =13,83
228,3 14,60 16,57
o+ + 4,6 +1,26 +0,81
o =230,4 a =15,14 o =16,93
B =62,36 B =14,16 B = 25,58
GF/EP 518,0 26,65 19,47
+45° o— + 50,9 +1,73 +1,04
77K o =540,0 a=2741 o =19,93
B=12,39 B = 19,06 B =23,38
2924 16,35 18,39
o+ + 28,5 +1,04 + 0,46
o =304,7 a=16,81 a = 18,60
B =12,47 B =19,38 B = 50,26
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Je crois que I’ eau sera un jour employée comme combustible que
I”hydrogéne et |’ oxygene, utilisés isolément ou simultanément
fourniront une source de chaleur et de lumiére inépuisables et
d’une intensité que la houille ne saurait avoir. Un jour, les soutes
de steamers et les tenders des locomotives, au lieu de carbon,
seront chargés de ces deux gaz comprimés, qui brlleront dans
les foyers avec une énorme puissance calorifigue.

... L'eau est le carbon de |’ avenir.

Jules Verne, L’ lle Mystérieuse 1870

Ich glaube, dass Wasser eines Tages als Brennstoff verwendet
werden wird, dass Wasserstoff und Sauerstoff, aus welchen es
besteht, entweder zusammen oder getrennt verwendet, eine
unerschopfliche Quelle fir Wérme und Licht sein werden und
zwar von einer weit grofReren Starke, als Kohle es vermag. Die
Kohlebunker der Schiffe sowie die Tender der Lokomotiven
werden anstelle von Kohle diese beiden kondensierten Gase
speichern, welche in deren Schloten mit enormer Warmeent-
wicklung brennen werden.

... Das Wasser ist die Kohle der Zukunft.
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