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Referat

Dehnungssensoren werden zur Uberwachung von sicherheitsrelevanten Bauteilen, beson-
ders in Bauteilen aus faserverstarkten Polymermatrixverbundwerkstoffen eingesetzt. Durch
deren Integration in das Bauteilinnere werden sie vor schddigenden mechanischen sowie
korrosiven Einwirkungen geschiitzt. Dies gewéhrleistet eine zuverlédssige sowie dauerhafte
Funktion. Verschiedene Ansitze zur Weiterentwicklung integrierbarer Dehnungssensoren
werden international untersucht. Die Verringerung des Sensordurchmessers auf Abmafie
im Bereich des Durchmessers von Verstarkungsfasern ist dabei ein bedeutendes Entwick-
lungsziel. Insbesondere bei der Integration in Bauteile aus faserverstarkten Kunststoffen
sorgen zum Durchmesser von Fasern vergleichbare Sensordurchmesser fiir eine optimale
Sensoranbindung. Die Bildung von Harznestern sowie schwachender Unstetigkeiten kann
mittels diinner Sensoren verhindert werden. Dies gewdhrleistet eine artefaktefreie Deh-
nungsmessung. Drei verschiedene Ansétze fiir neuartige Dehnungssensoren mit kleinem
Querschnitt wurden in dieser Arbeit untersucht.
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Abstract

Strain sensors are used for structural health monitoring issues, certainly in parts with high
safety requirements made of fibre-reinforced plastic composites. The integration of these
sensors inside the parts protects them against any mechanical and corrosive impact. The
sensor functionality can be enhanced by integration. There is a lot of international research
effort to further develop strain sensors for integrating applications. Different approaches
are currently pursued. This thesis presents the results of investigations on three different
approaches for novel strain sensors. The main goal of these investigations was to minimise
the sensor diameter down to the diameter of reinforcing fibres. The small diameter allows
for an optimum and artefact free integration of the sensors. With a smaller diameter of the
sensors the formation of resin nests and notches in the composite material structure can be
prevented. The strain measurement and monitoring is enhanced and more reliable then.

Keywords

carbon fibre, strain sensor, structural health monitoring, shape memory alloy, magneto-
striction, Villari effect, piezoresistivity, thin film technology, physical vapour deposition,
focused ion beam
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Einleitung

Visionédre Ideen fiir zukiinftige Produkte sind meist nicht direkt mit den verfiigbaren Mit-
teln, insbesondere den existierenden Werkstoffen, umsetzbar. Zukunftsweisende Gedanken
sind daher oft Treiber fiir die Entwicklung neuartiger Materialien. Ein gutes Beispiel sind die
Ideen zum Flugzeug der Zukunft. Die Fa. Airbus hat 2010 Konzeptpldne zur Entwicklung
neuartiger Werkstoffe bis zum Jahr 2050 vorgestellt. Aus diesen neuen Materialien sollen:

1. Flugzeugwinde, die per Knopfdruck durchsichtig werden (durch Einsatz futuristi-
scher Spezialkeramiken),

2. leichte und intelligente Flugzeugriimpfe (aus hochfesten, funktionalisierten Verbund-
werkstoffen), die mittels Sensoren Haarrisse detektieren und defektheilende Materia-
lien (Hightech-Klebstoffe) freisetzen bis hin zu

3. wartungsfreien Flugzeugtriebwerken hergestellt werden (Stal0).

Die aufgefiihrten, bisher nicht verfiigbaren Wunschmaterialien kénnen neben der aus-
schliefSlich strukturbildenden Aufgabe, zusétzliche, niitzliche Funktionen {ibernehmen. An-
geregt durch von aufien zugefiihrte Energie oder hervorgerufen durch innere Wandlungs-
effekte konnen sie verschiedene Eigenschaften signifikant verdndern. Diesen sogenann-
ten intelligenten Werkstoffen (engl. smart materials) ist dadurch eine Anpassung an sich
verdndernde Umgebungsbedingungen moglich.

Der derzeit in Verbindung mit der Klimadebatte hervorgerufene Drang nach einem ef-
fizienten Umgang mit Energie- und Materialressourcen ist mit enormen Anstrengungen
zur Entwicklung hochfester Werkstoffe, mit einem geringen spezifischen Gewicht, verbun-
den. So will bspw. der Luftfahrtkonzern Airbus den CO,-Ausstofs seiner Flugzeuge pro
Passagier und Kilometer bis zum Jahr 2020 um die Halfte verringern. Der Einsatz von
Kohlenstofffaser-Verbundwerkstoffen wird zur Reduzierung von Flugzeugmassen voran-
getrieben (Hen09, S. 2). Aus hochfesten Werkstoffen hergestellte Bauteile finden zuneh-
mend FEingang in Alltagsanwendungen (Kfz, Sportgerdte, Prothesen). Eine Reduzierung
des mit der Werkstoffbereitstellung und Verarbeitung verbundenen, hohen wirtschaftli-
chen Aufwands kann durch die Maximierung der Bauteillebensdauer erreicht werden. Die
Bauteilsicherheit muss dabei dauerhaft gewihrleistet sein. Unternehmen agieren deshalb
bei der Einfiihrung neuer Werkstoffe mit duflerster Vorsicht. Nach Bauteiliiberlastungen
infolge von Unfillen oder sonstigen unvorhergesehenen Zwischenfédllen muss entschie-
den werden, ob das Bauteil zur Weiternutzung geeignet ist oder nicht. Zur Untersuchung
und Beurteilung des Bauteilzustands sowie zur kontinuierlichen Uberwachung des Belas-
tungszustands stehen verschiedene Technologien zur Verfiigung. Allerdings ist erst eine
geringe Zahl dieser Technologien zur Anwendung in sicherheitsrelevanten Bereichen zu-
gelassen. Insbesondere die Verfahren zur kontinuierlichen Uberwachung (engl. structural
health monitoring) werden derzeit unter grofiem Aufwand weiterentwickelt und perfektio-
niert (KS08). Intelligenten Werkstoffen gehort dabei die Zukunft. Das Fehlen notwendiger



Uberwachungsverfahren zeigt sich in der aktuellen Diskussion iiber die Auslieferung von
Flugzeugen mit einem hohen Anteil an Bauteilen aus Kohlenstofffaser-verstarkten Kunst-
stoffen oder tiber Schdden an Rotoren fiir Windkraftanlagen. Es werden trotzdem Debatten
iiber den Sinn des Entwicklungsaufwands fiir Uberwachungsverfahren gefiihrt. Hochfes-
te Werkstoffe verringern auf der einen Seite die Notwendigkeit der Uberwachung. Doch
auch diese Werkstoffe werden immer Fehler enthalten und machen damit den Einsatz von
Uberwachungsverfahren notwendig (AAT09, S. 8).

Die kontinuierliche Uberwachung von Flugzeugteilen aus Kohlenstofffaser-
Verbundwerkstoffen ist erforderlich, weil das Fortschreiten von Rissen schwer vorhersehbar
ist. Klassische Priifverfahren lassen sich nur sehr eingeschriankt einsetzen (Hen09, S. 2). Die
Uberwachung dient daher eindeutig zur Steigerung der Bauteilsicherheit. Der praventive
Tausch von Flugzeugkomponenten ist derzeit gédngige Praxis. Wird bei einem geringen
Anteil von Bauteilen nach einer bestimmten Lebensdauer ein Defekt festgestellt, werden
praventiv alle Teile des gleichen Typs nach dieser Zeit ausgetauscht. Im tiberwiegenden Fall
ist der Tausch unnétig. Dieses Vorgehen ist vergleichbar mit dem hypothetischen Ersatz der
Nieren aller 55-Jahrigen, nur weil bei 0,1 % aller untersuchten Fille eine krankhafte Niere
gefunden wurde (BB07, S. 577). Dem Aufwand des prdventiven Austauschs von Teilen
und den daraus folgenden Kosten kann mit einer kontinuierlichen Uberwachung begegnet
werden. Unter dem Aspekt der immensen Kosten und dem enormen Energiebedarf zur
Herstellung von Kohlenstofffasern (bis zu mehreren Hundert Euro pro kg und bis zu
165 kWh/kg) ist es zudem notwendig die Lebensdauer der Bauteile zu maximieren, damit
sich der hohe Energieeinsatz bei der Herstellung rentiert (PP11, S. 378).

Basierend auf dem abzuleitenden Anwendungspotenzial fiir die Sensorierung von Bau-
teilen sind die wirtschaftlichen Prognosen fiir die Branche nach Abschluss derzeit entwi-
ckelter Uberwachungstechniken und deren erfolgreicher Zulassung sehr vielversprechend.
Sieben Trillionen drahtlose Sensoren sollen 2017 im Einsatz sein (Hen09, S. 3).

Folgende Aufgabenbereiche erfordern auf dem beschriebenen Weg weitere Zuarbeit:

¢ Entwicklung von Sensortechnologien und Verringerung von Sensorabmafien,

¢ Entwicklung von Verfahren zur Kontaktierung von Sensoren,

¢ Entwicklung integrierter Schaltkreise und Miniaturisierung der Elektronik,

¢ Entwicklung einer immanenten Energieversorgung (engl. energy harvesting) (BFG06).

Dem ersten Aspekt, der Entwicklung von neuartigen Sensortechnologien sowie der Ver-
ringerung der Sensorabmafie, widmet sich diese Arbeit. Die Entwicklung von Dehnungs-
sensoren steht dabei im Vordergrund. Im folgenden Kapitel wird zunédchst in das Themen-
gebiet der Strukturiiberwachung eingeleitet und der Stand der Dehnungssensortechnik dar-
gelegt. Aus dem Stand der Technik wird anschlieffend der Forschungsbedarf und daraus
die Zielstellung dieser Arbeit abgeleitet. Alle weiteren Kapitel befassen sich mit der Ent-
wicklung dreier unterschiedlicher Sensortypen und den dabei erzielten Ergebnissen. Die
Diskussion der erzielten Ergebnisse sowie eine Zusammenfassung bilden den Abschluss.



1 Stand des Structural Health Monitoring von
Verbundwerkstoffen

1.1 Structural Health Monitoring (SHM)

Technologien zur kontinuierlichen Uberwachung von Bauteilen, die unter dem Begriff
Structural Health Monitoring (SHM) zusammengefasst werden, sind bereits sehr weit
verbreitet. Im Zusammenspiel von Werkstoffwissenschaft, Maschinen- und Anlagenbau,
Elektro- und Informationstechnik sowie Informatik hat sich ein eigenes, interdisziplinéres,
wissenschaftliches Fachgebiet etabliert. Mit einer Vielzahl moglicher Anwendungen vor
Augen, wurden verschiedene Uberwachungsverfahren entwickelt. Dieses Kapitel soll einen
Uberblick zum SHM geben, das SHM definieren, Anforderungen und Anwendungsgebiete
aufzeigen sowie einzelne Technologien vorstellen.

1.1.1 Definition des Structural Health Monitoring

Nach BRUNNER ist das SHM definiert als die kontinuierliche und automatische
Uberwachung von Tragstrukturen, Anlagen und Bauwerken zur Erhaltung deren
Tragfahigkeit, Integritdt, Funktionsfihigkeit und Gebrauchstauglichkeit (BFF09, S. 14).
Nach FARRAR werden Verfahren zur Implementierung einer Schadenserfassungsstrategie
in Luftfahrt-, Bauwerks- und Maschinenbauinfrastruktur als SHM bezeichnet. Das SHM
beinhaltet dabei:

 Uberwachung von Strukturen mittels periodischer Messungen,
¢ die Ermittlung schadensbeférdernder Merkmale aus den Messdaten sowie

¢ die statistische Auswertung dieser Merkmale zur Bestimmung des aktuellen System-
zustands (FW07).

Eine weitere Definition von WORDEN bezieht sich bereits auf eine konkrete Art der
Uberwachung. Das SHM ist demnach relevant fiir Bauteilstrukturen wie Flugzeuge und
Gebaude. Die Uberwachung dieser Strukturen erfolgt on-line und deren Verhalten wird mit
Hilfe eines Sensornetzwerks erfasst (WDB04, S. 86).

Aus diesen Ansitzen ladsst sich eine allgemeine Definition ableiten. Das SHM dient
der kontinuierlichen Uberwachung des Zustandes von Materialbestandteilen, Teilen
oder Baugruppen einer komplexen Struktur. Wahrend des sachgeméfien Gebrauchs von
Giitern treten, infolge von Alterungserscheinungen, Nutzungsbedingungen, durch wech-
selnde Umwelt- und Umgebungsbedingungen oder infolge anderer Zufallsereignisse,



Anderungen bzw. Schwankungen des Systemzustands auf. Diese sollen mittels SHM-
Verfahren aufgenommen werden. Das SHM ermdglicht die Urteilsfindung, ob sich der
Strukturzustand innerhalb vorgesehener Grenzen befindet. Die Grenzen wurden bei
der Auslegung bzw. der Konstruktion der Struktur definiert. Technische Komponenten
gewdhrleisten die Bereitstellung der erforderlichen Informationen. Mit Hilfe einer Da-
tenspeicherung und einer zeitlich-abhidngigen Aufzeichnung des Zustands ist es zudem
moglich Prognosen zur Lebensdauer der Struktur zu erstellen. Das SHM bedient sich dau-
erhaft integrierter Sensoren sowie einem standig installierten Signaliibertragungs- und Si-
gnalverarbeitungssystem.

Der allgemeine Signalweg innerhalb eines SHM-Systems verlduft dabei nach folgendem
Muster:

1. Auftreten eines Vorfalls bzw. einer Zustandsanderung,

2. physikalisches Phanomen, das im Zusammenhang mit der Zustandsdnderung ablduft,
tritt auf,

3. physikalischer Wandlungseffekt - nutzbar gemacht in einem Sensor - transformiert
Energie bzw. Information der physikalischen Zustandséanderung in ein quantifizier-
bares Signal (hdufig elektrisch),

4. Signaliibertragung,
5. Signalerfassung und Signalverarbeitung.

Das SHM kann in unterschiedlichen Phasen des Struktur- bzw. Bauteillebens zum Tra-
gen kommen. Folgende Aufgaben sind dabei zu erfiillen:

* Prozess- und Fertigungsiiberwachung,

¢ Transport- und Handhabungsiiberwachung,

¢ Anwendungs- und Einsatziiberwachung sowie
* Reparaturiiberwachung.

Durch die unterschiedlichen Anwendungen und Anforderungen an den Einsatz von
Strukturen ergibt sich die Notwendigkeit zur Uberwachung verschiedener Zustandsgroien
(vgl. Abb. 1.1). Diese lassen sich wie folgt einteilen:

Abmessungsiiberwachung: Die Uberwachung von geometrischen Abmessungen ist bspw.
bei Werkzeugen zur Einhaltung von Fertigungstoleranzen von Interesse. Der Ist-
Zustand wird mit einem Soll-Zustand verglichen.

Material- bzw. Strukturzustandsiiberwachung: Die Erfassung unterschiedlicher Material-
zustdnde sowie strukturbedingter Eigenschaften ermoglicht Riickschliisse auf dessen
Beschaffenheit. Es ist bspw. moglich die Steifigkeit, die Eigenfrequenz, die Korrosion
und die Zusammensetzung zu iiberwachen. Werden die notwendigen Vorgaben nicht
mehr erfiillt, konnen Mafinahmen zur Instandhaltung oder zum Austausch ergriffen
werden.

Belastungszustandsiiberwachung: Verschiedene Kenngrofien erlauben eine Aussage iiber
die Art und Hohe von auf Strukturen wirkenden Belastungen. Um Belastungen zu
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SHM - Uberwachung von

T

Abmessungen Material- bzw. Belastungszustanden Vorfillen
Strukturzustianden

— Steifigkeit — Spannungen — Aufprallereignisse
— Eigenfrequenz — Dehnungen — Risserscheinung
— Korrosion — Krafte — Rissausbreitung
— Zusammensetzung — Amplituden — Delamination

— Frequenzen

— Temperaturen

Abbildung 1.1: Uberwachungsgréfien und Aufgaben des SHM

erfassen werden z. B. Spannungen, Dehnungen, Frequenzen, Krifte, Amplituden und
Temperaturen aufgezeichnet. Bei Uberschreitung der bei der Auslegung definierten
Belastungsgrenzen erlaubt diese Form der Uberwachung einen korrigierenden Ein-
griff (Bauteilersatz, Belastungsanpassung, Reparatur).

Vorfallsiiberwachung: Aufere Wirkungen konnen schlagartige innere Struktur-
verdnderungen hervorrufen. Die Aufzeichnung von Aufprallereignissen, Risser-
scheinung, Rissausbreitung und Delamination ist wichtig zur Lokalisation von
Fehlstellen und zur Gewinnung von objektiven Messwerten, fiir die Abwédgung einer
moglichen Grenzwertiiberschreitung.

1.1.2 Motivation zum Einsatz des Structural Health Monitoring

Eine Vielzahl von Griinden zum Einsatz von SHM-Techniken lasst sich auf Basis einer Lite-
raturstudie zusammenfassen.

¢ Das SHM ermoglicht den optimalen Einsatz von Strukturen. Dies schliefit die optimale
Lebensdauerausnutzung sowie den optimalen Material- und Energieeinsatz ein. Eine
Verringerung der Kosten ist eine erhoffte Folge (FW07, FAH'08, WDB04).

¢ Der Einsatz von SHM-Techniken sorgt fiir die Minimierung der Ausfallzeiten.

* Durch SHM kann die Vermeidung katastrophaler Fehlerereignisse erreicht werden
(FW07).

* Das SHM erlaubt die Optimierung der Instandhaltungsmafinahmen. Regelmaéfiige
Routinen konnen dabei durch eine bedarfsgesteuerte Instandhaltung ersetzt wer-
den (FAH'08, WDB04). Es ist moglich den Aufwand von Demontagearbeiten zur
Uberpriifung versteckter Bauteile zu reduzieren. Insgesamt ergibt sich fiir die
Instandhaltung eine Verringerung des zeitlichen Arbeitsaufwands. Zudem kann



durch den Ausschluss subjektiver Fehleinschdtzungen, nach Einfiihrung objektiver
Uberwachungstechniken, die Bauteilsicherheit trotz reduzierter Instandhaltungsan-
strengungen erhoht werden (BFF09).

¢ Das SHM sorgt zudem fiir eine Objektivierung der Zustandsgrofsen und ermoglicht
dadurch eine fundierte Entscheidungsfindung. Dies geht einher mit der Ubertragung
der Verantwortung vom Priifer zum Konstrukteur bzw. zu den fiir das SHM-System
Verantwortlichen.

* Diese Objektivierung ermoglicht eine sachliche Wertfeststellung bei gebrauchten Ma-
schinen, Anlagen und Produkten (FAH'08, S. 1429).

® Durch den Wegfall von Sicherheitsvorgaben kann eine Optimierung der Gestal-
tung und Konstruktion bei verringertem Material- und Energieeinsatz erzielt werden
(FAH*08, WDB04).

* Der sichere Weiterbetrieb {iberalterter Infrastruktur und alter Anlagen, die die ur-
spriinglich vorgesehene Lebensdauer aufgrund okonomischer Erwédgungen bereits
tiberschritten haben, kann unter Anwendung von SHM gewiéhrleistet werden (FW07,
S. 305).

¢ Die Realisierung von schadenstoleranten und dauerhaft zuverldssigen Strukturen ist
durch den Einsatz von SHM moglich (WDB04).

1.1.3 Anforderungen an das Structural Health Monitoring

Eine Anforderung wird als ,Erfordernis oder Erwartung, das oder die festgelegt,
iiblicherweise vorausgesetzt oder verpflichtend ist” (Deu05, S. 19) definiert. Fiir das SHM
besteht die Hauptanforderung darin, vor Fehlereintritt bzw. vor dem Versagen einer Struk-
tur, kritische Zustdande oder Schiaden anzuzeigen. Die strukturelle Unversehrtheit eines Bau-
teils wird dabei mit Mitteln des SHM erfassbar gemacht. Anhand des Vergleichs objektiver
Messdaten mit konstruktiven Vorgaben (Anforderungen), erfolgt die Einordnung des ak-
tuellen Zustands der Struktur und damit eine Bewertung der Bauteilsicherheit. Auf diese
Weise wird sichergestellt, dass das Bauteil den gegebenen Anforderungen geniigt.

Anhand der offensichtlich vielfaltigen Moglichkeiten, einen Schweregrad fiir die Kritika-
litdt von Bauteilzustdnden festlegen zu konnen, ergibt sich innerhalb der Terminologie eine
hierarchische Struktur. Aufgrund der im allgemeinen Sprachgebrauch oft iiblichen synony-
men Verwendung der Begriffe Fehler, Defekt, Storung, Mangel und Schaden, ist zunéchst
eine genaue Definition fiir deren Anwendung im Kontext des SHM erforderlich.

Grundsitzlich lassen sich drei Ebenen zur Unterscheidung von Struktur- bzw. Material-
zustanden einfiihren:

1. Ebene - Unstetigkeit, Irregularitat, Defekt: In der untersten Ebene sind alle Zustinde
einzuordnen, die unvermeidlich in jedem System zu finden sind. Alle Bauteile ent-
halten kleine, zumeist statistisch verteilte, die Funktion nicht beeinflussende Defek-
te. Abzuleiten aus der lateinischen Herkunft des Wortes Defekt (defectus: geschwécht
(Wik11)) sind Schwachungen daher selbstverstandlich. Lunker, Poren, Mikrorisse und
andere Formen solcher Mikrodefekte sind unvermeidbarer Bestandteil von Bauteilen.
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Solange ihr Auftreten und ihre Anzahl die mechanischen Eigenschaften einer Struk-
tur nicht unter die konstruktiven Anforderungen absenkt, befindet sich das Bauteil in
dem gewitinschten, optimalen Zustand (WDB04, S. 95).

2.Ebene - Storung, Beschadigung, Schaden: Ein Bauteil wird in die zweite Ebene ein-
geordnet, wenn es bereits eine Beschddigung erhalten hat. Die zur Funktionswei-
se erforderlichen, gesetzten Anforderungen werden durch diese Beschddigung nicht
verletzt (WDB04, S. 95). Ein Schaden bezeichnet die Anderung eines Materials oder
von geometrischen Eigenschaften von Systemen, die dessen Leistungsfahigkeit nach-
teilig beeinflussen. Dies schliefit die Anderung von Randbedingungen oder Grenz-
flachen zur Umgebung (Verbindung zur Umwelt) ein (FW07, S. 303). Schaden ist dabei
nicht gleichbedeutend mit dem totalen Verlust der Gebrauchsfahigkeit eines Systems
(FWO07). Ein geschddigtes Bauteil funktioniert suboptimal, ist aber schadenstolerant
(WDBO04, S. 95). Die Widerstandsfahigkeit erlaubt eine weitere Nutzung abweichend
von der optimalen Art und Weise (FW07).

3.Ebene — Fehler, Mangel: Eine befriedigende und den Anforderungen gerecht werden-
de Operation eines Bauteils ist bei Einordnung in die dritte Ebene nicht mehr gege-
ben. Die Anderung des Systems ist so stark, dass die Bauteilqualitit dabei in einer
unakzeptablen Weise vermindert wurde. Es sind zwingend Instandhaltungsmafsnah-
men oder der Austausch des Bauteils erforderlich (WDB04, S. 95). In der Norm wird
ein Fehler als ,Nichterfiillung einer Anforderung (3.1.2)"(Deu05, S. 27) bezeichnet.
Die Definition des Mangels unterscheidet sich hierin von der des Fehlers durch den
,Bezug auf einen beabsichtigten oder festgelegten Gebrauch” (Deu05, S. 27). Aufgrund
rechtlicher Konsequenzen wird in der Norm zu einem vorsichtigen Gebrauch des Be-
griffs ,Mangel” geraten (Deu05, S. 27). Das Eintreten eines Fehlers kann durch die
stiickweise bzw. schrittweise Aufsummierung von kleinen Zustandsédnderungen iiber
einen grofseren Zeitraum, bspw. in Folge von Korrosion oder Materialermiidung, er-
folgen. Ebenso ist der Schadenseintritt tiber einen kurzen Zeitraum durch regelmafig
auftretende, definierte Ereignisse (bspw. Betdtigung einer Bremse) oder durch Addi-
tion von unvorhergesehene Vorfillen (Auffahrunfall oder Erdbeben) moglich (FWO07).
Die wesentlichen Ursachen fiir den Ausfall von Systemen koénnen Fehlbedienung,
Uberlastung, Verkettung ungiinstiger, dufSerer Zustinde, Material- oder konstrukti-
ve Pehler sowie alterungsbedingte bzw. durch Korrosion hervorgerufene Anderung
versagenswirksamer Materialeigenschaften sein (FAH'08, S. 1428).

Eine wesentliche Herausforderung des SHM, die bei der Entwicklung neuartiger Senso-
ren als Anforderung Beachtung findet, ist die Tatsache, dass Schdden zumeist lokal be-
grenzt Phanomene sind (FW07, S. 312). Aus diesem Grund muss eine optimale Verteilung
einer notwendigen Anzahl an Sensoren, unter Einhaltung von Grenzen fiir die Bauteilmas-
se und den Energieverbrauch, erreicht werden (WDB04). Zur Gewéhrleistung einer un-
verdnderten Bauteilmasse bei Sensorapplikation, ist die Minimierung der Sensorabmafle
eine bedeutende Anforderung (AATO09, S. 8). Um bei Ausfall von Sensoren die Fehlerer-
kennung aufrecht erhalten zu kénnen, miissen Redundanzen beim SHM vorgesehen wer-
den. Selbst-tiberwachende Sensoren oder Sensornetzwerke konnen zur Kontrolle der Funk-
tionsweise der Sensoren eingesetzt werden. Eine weitere Anforderung an das SHM ist die
Ermoglichung von Reparaturen und des Austausches des Systems bzw. von Komponenten.
Die Uberwachung durch das SHM sollte zudem so ununterbrochen wie moglich erfolgen,



um die Erfassung aller Vorfille abzusichern (WDB04, S. 96). Bei der Entwicklung von Sen-
sorsystemen ist daher auf die Minimierung der Abtastrate des Sensors zu achten. Infolge der
weiteren Signalverarbeitung kommt es sonst zu einer erhohten Reaktionszeit angeschlosse-
ner Aktor- oder Kontrollsysteme (AAT09, S. 8).

1.1.4 Anwendungsgebiete des Structural Health Monitoring

Das SHM hat in verschiedenen Anwendungsgebieten bereits einen festen Platz eingenom-
men. Grofie, komplexe und kostenintensive Bauwerke und Strukturen sollen eine lange Le-
bensdauer aufweisen. Deren intensive Nutzung bedingt das Eintreten unvorhergesehener,
moglicherweise schadensauslosender Ereignisse. Um eine zuverldssige Nutzung dieser auf-
wendigen Investitionen sicherzustellen, sind in den Bereichen Luft- und Raumfahrt, Infra-
struktur sowie bei maritimen Anwendungen verschiedene SHM-Techniken etabliert (Bol02,
S. 1). Weitere Anwendungsgebiete erschliefsen sich aktuell in der Prothetik sowie in der
Fahrzeugtechnik.

Im Bereich Infrastruktur wird die Einfiihrung des SHM durch gesetzliche Vorgaben, die
einen periodischen Nachweis fiir die strukturelle Intaktheit von Briicken vom Erbauer ein-
fordern, vorangetrieben. Sowohl Forschungen als auch kommerzielle Entwicklungen von
SHM-Systemen werden aus diesem Grund forciert (FWO07, S. 308). Durch die Einfiihrung des
SHM erdffnen sich Kostensenkungspotenziale bei der Eisenbahn. Derzeit bestehende Vor-
schriften bedingen den regelmafigen Ersatz von Baugruppen der Eisenbahn in festgelegten,
starren Austauschintervallen. Der tatsdchliche Zustand dieser Baugruppen spielt bei der
Definition des Intervalls keine Rolle (FAH'08). SHM-Systeme bieten die Moglichkeit einer
objektivierten Festlegung dieses Intervalls. Zur Uberwachung der Infrastruktur kommt das
SHM auch als instantane Lageerfassung bei extremen Ereignissen wie Erdbeben oder unvor-
hergesehenen, explosiven Belastungen zum Einsatz. Dies dient der Bereitstellung von be-
lastbaren Zustandsdaten sowie von Aussagen iiber die Systemintegritdt in Echtzeit (FW07,
S. 304).

Die Entwicklung von Uberwachungssystemen fiir die Luft- und Raumfahrt war und
ist vom Problem der Erreichbarkeit bestimmter Strukturen getrieben. Schidden an au-
8en liegenden Tragwerkstrukturen, bspw. bei Raumstationen infolge des Einschlags von
Weltraumschrott, lassen sich schwer oder nur unter hohem Aufwand begutachten. Die
Beurteilung des Zustandes dieser Elemente kann aber entscheidend fiir die weitere, si-
chere Nutzung sein. Am Space Shuttle der NASA dienten SHM-Methoden zur Kontrol-
le des Ermiidungszustands von Komponenten, die unterhalb des Hitzeschutzschilds ei-
ner wechselnden Temperaturbelastung ausgesetzt waren, aber gleichzeitig nicht durch
konventionelle, nichtzerstorende Priifverfahren erreicht und untersucht werden konnten
(FWO07). Der Drang nach effizienteren Flugzeugen, mit einem deutlich verringerten CO,-
Ausstof3, beschleunigt aktuell die Einfiihrung von Faserverbundwerkstoffen im Bereich ae-
ronautischer Anwendungen (Hen09, S. 2). Die geringere Schadenstoleranz dieses Werk-
stoffs macht gleichzeitig die Einfithrung von SHM-Systemen notwendig. Die Struktur
der Boeing 787 Dreamliner besteht zu 50 % aus Verbundwerkstoffen. Um schwerwiegen-
de Ausfille dieser Strukturen zu vermeiden, ist es als erstes Flugzeug mit eingebette-
ten Sensoren zur Detektion von Einschldgen ausgestattet (BFG06, S. 19). Die Einfiihrung
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von Endlosfaser-verstirkten Werkstoffen, zum Bau eines leichten Treibstofftanks fiir ei-
ne wiederverwendbare Tragerrakete, war ebenfalls Motivation zur Entwicklung eines zu-
verlassigen Uberwachungssystems zur Identifikation von Delamination innerhalb des we-
nig schadenstoleranten Materials. Hierfiir kamen faseroptische Methoden zum Einsatz
(FWO07, S. 308). SHM-Systeme werden zukiinftig in Flugzeugen zur Uberwachung von Vo-
geleinschlag an Frontpartien, von statischen sowie von Eigenspannungen des Rumpfs auf-
grund des Kabinendrucks, zur Uberwachung des Risswachstums sowie von Eigenspannun-
gen an Fliigel- und Rumpfsektionen, von Belastungen durch Start- und Landemanéver so-
wie durch Bodenbewegungen und zur Uberwachung der Fliigelanbindung am Rumpf ein-
gesetzt (YLSMO5, S. 1438). Der Ausschluss von spontanem Mehrfachversagen ist ein zen-
trales Anliegen dieser Uberwachung. Das stark beschleunigte Risswachstum, bei gleichzei-
tigem Vorliegen mehrerer Schadstellen, bedingt hierbei eine deutlich kiirzere Lebensdauer
im Vergleich zu einem einzelnen Riss und kann ein unerwartetes Bauteilversagen hervor-
rufen (z. B. Ablosung der Kabinendecke bei Flug 243, Boeing 737-200 — (Nat89)). Um solche
Vorfille zu vermeiden, werden Uberwachungsverfahren eingesetzt (Bol02, S. 16).

Die Nutzung von SHM-Systemen wurde ebenso auf die Uberwachung von Fertigungs-
prozessen ausgeweitet. Mit Hilfe eines faseroptischen Systems wurden sowohl die Infil-
tration von Harz als auch die anschliefende Aushdrtung des Matrixmaterials erfolgreich
tiberwacht (LCD106, S. 934). Die spétere Belastungsiiberwachung kann von den eingebet-
teten Sensoren iibernommen werden. In der Prothetik werden SHM-Systeme benétigt, um
die Funktionsweise der Prothesen zu {iberwachen und um eine sensitive Regelung der in-
tegrierten Aktorik zu ermoglichen. Bein-, Knie-, Arm- und Handprothesen sind inzwischen
mit aktiven Antriebskomponenten ausgestattet. Eine optimale Ansteuerung zur Anpassung
des Gehverhaltens oder zur Erméglichung von sensiblen Greifvorgéngen ist nur durch die
Uberwachung anliegender Lasten erreichbar. Dehnungsmessstreifen (DMS)-basierte Me-
thoden kommen hier derzeit zum Einsatz. Um eine dauerhafte Uberwachung sicherzustel-
len, besteht fiir moderne Prothesen aus Verbundwerkstoffen daher eine Nachfrage nach
eingebetteten Moment- bzw. Kraftsensoren (Will0, S. 37).

1.2 Structural Health Monitoring-System

Eine vielfach genutzte Analogie ist der Vergleich zwischen den Nervensystemen von Le-
bewesen mit dem technischen System des SHM. Eine schier unendliche Zahl an Rezep-
toren erfasst Lebensfunktionen und Umweltbedingungen von Lebewesen, wandelt durch
Wechselwirkungseffekte die Zustandsinformation in ein iibertragbares oder weiterleitbares
Informationspaket (elektrisch, physikalisch oder chemisch), verarbeitet die tibermittelte In-
formation dezentral oder zentral und l6st im Bedarfsfall eine Reizreaktion aus. Ubertragen
auf das SHM-System stellen die Sensoren in Bauteilen bzw. technischen Systemen die Re-
zeptoren dar. Diese erfassen Zustands- und Umweltdaten und wandeln diese in elektrisch
tibertragbare Impulse um. Prozessoren oder gar ein Zentralprozessor, verarbeiten diese Si-
gnale und losen eine Reaktion aus (BS03, S. 16). Die Miniaturisierung von digitalen Pro-
zessoren und drahtloser Datentibertragungstechnik erlaubt bereits die Einbettung kleiner
Sensoren und Signal-verarbeitender Systeme in Bauteile. Aufwéndige Verdrahtungen wer-
den tiberfliissig (FAH'08, S. 1429). Das SHM-System ist somit wie das Nervensystem eines
Lebewesens aus verschiedenen Komponenten aufgebaut.



Der Signalverlauf innerhalb eines solchen Systems folgt einem festgelegten Schema.
Nach dem Wasserfall-Modell erfolgt der Reihenfolge nach 1. die Sensorabtastung, 2. eine
Signalverarbeitung, 3. die Extraktion markanter Signalbestandteile, 4. die Musterverarbei-
tung, 5. die Einschdtzung der Situation und 5. die Entscheidungsfindung (WDB04, S. 93).
Diesem Pfad folgend erhoht sich der Wert des Signals und es nimmt der Informationsgehalt
zu. Aus anfanglich eingelesenen Daten werden niitzliche Informationen und verwertbares
Wissen (Bal06). Zur Integration in Strukturen existiert eine Vielzahl geeigneter Sensoren.
Dazu ergibt die Menge moglicher Verfahren zur Herstellung der Strukturen sowie zur In-
tegration der SHM-Komponenten eine enorm grofse Zahl moglicher Kombinationen. Um
zukiinftig die Sensorierung von Strukturen effizient zu gestalten und den Aufwand von
Energie- und Signaliibertragung zu optimieren, ist ein modulares Design der SHM-Systeme
erforderlich. Sensoren und Auswertungseinheiten miissen dabei noch festzulegenden Kri-
terien folgen (Bol02). Die Modularisierung verlangt zudem einen Standardisierungsprozess.

1.2.1 Sensorik

Unterschiedliche Messgrofien konnen durch Sensoren erfasst werden und an das SHM-
System Signale liefern. Dehnung, Temperatur, Korrosion und Schdden (bspw. Delamina-
tion) sind wesentliche Bauteil- bzw. Systemparameter, die tiberwacht werden.

Bei Sensoren wird einerseits zwischen aktiven und passiven sowie andererseits
zwischen intrinsischen und extrinsischen Sensoren unterschieden. Bei der aktiven
Uberwachung wird eine zusétzliche Aktivierung in die zu iiberwachende Struktur eingelei-
tet. Die Interaktion dieses eingetragenen Energieimpulses mit der Struktur, wird dann vom
Sensor erfasst. Bei passiven Sensoren dient der Energieeintrag aus der Wechselwirkung zwi-
schen Umwelt und tiberwachter Struktur direkt zur Generierung der Sensorausgabe (Bal06,
S. 27). Die Funktion von Sensoren basiert dabei immer auf physikalischen Wandlungseffek-
ten. In einem Sensor wird durch diesen Wandlungseffekt eine Energieform in eine ande-
re liberfiihrt. Letztere ist bei Sensoren als Signal, hdufig in Form eines elektrischen Impul-
ses, weiterverbreitbar. Sensoren konnen so mit der Umwelt interagieren (Bal06, S. 27). Die
Wandlung basiert generell auf speziellen Eigenschaften von Werkstoffen bzw. Materialien,
die in dem Sensor eingesetzt werden. Materialien die Wandlungseffekte aufweisen, werden
als intelligente Materialien (engl. smart materials) bezeichnet. Diese konnen entweder ihre
Geometrie, ihren Schwingungszustand oder ihre mechanische Lastiibertragungsfahigkeit
kontrollieren (Bal06, S. 18-19). Bedeutende Vertreter sind piezoelektrische Materialien, Mi-
krofaserverbunde, bestimmte Kunststoffe, Formgedachtnislegierungen, elektro- und ma-
gnetostriktive Materialien, elektro- und magnetorheologische Fliissigkeiten und optisch
nutzbare Fasern (AAT09, S. 1). Eine Einteilung in aktive und passive intelligente Mate-
rialien, in Abhéngigkeit von ihrer Struktur, nach den zu wandelnden Groflen sowie nach
den moglichen Interaktionsmechanismen bei Oberflicheneinsatz oder im eingebetteten Zu-
stand ist gebrduchlich (AATO09, S. 1). Aktive intelligente Materialien verfiigen dabei iiber
die Fahigkeit, ihre Geometrie bzw. ihre Materialeigenschaften beim Anlegen elektrischer,
thermischer oder magnetischer Felder zu verdndern. Die genannten Energieformen konnen
dabei zumeist in mechanische Energie umgewandelt werden. Der inverse Fall ist eben-
falls moglich (AAT09, S. 2). Piezoelektrische Materialien, Formgedéachtnislegierungen, elek-
trorheologische Fluide und magnetostriktive Materialien zeigen sehr ausgeprégte aktive
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Wandlungseigenschaften. Sie eignen sich folglich sehr gut als Kraftaufnehmer oder Aktua-
toren (AATO09, S. 2). Passiven intelligenten Materialien fehlt das Vermogen zur Wandlung
von Energie. Sie verandern in Wechselwirkung mit der Umwelt ein Signal. Damit sind diese
Materialien lediglich als Sensoren nutzbar. Faseroptische Materialien konnen dieser Gruppe
intelligenter Materialien zugeordnet werden (AAT09, S. 2).

Die zwei wichtigsten Uberwachungsgréfen fiir Leichtbaustrukturen sind strukturelle
Belastungen und Schadensstatus - derzeit tiberwachbar, einerseits durch Dehnungssenso-
ren sowie durch schallbasierte Aufzeichnungssysteme (Bol02, S. 17). Der Schaden wird da-
bei als eine auffindbare Verringerung des strukturellen Querschnitts bezeichnet. Verschleifs,
Ermiidung oder Korrosion konnen zu Schidden fiihren, die in Form von Rissen, einer re-
duzierten Bauteildicke oder Abplatzungen sichtbar werden (Bol02, S. 19). Die schadensin-
duzierte Querschnittsreduktion ist tiberwachbar durch Messungen der Dehnung - bspw.
durch DMS oder faseroptische Sensoren an Schadstellen. Die Schwingungsanalyse ist nur
bei Schdaden wirksam, die senkrecht zur durch Schwingung eingebrachten Spannung ver-
laufen. Die Erfassung akustischer Emissionen, ausgehend von der Schadstelle, ist bspw.
in Form von Spannungswellen moglich. Alle drei Verfahren setzen eine ununterbrochene
Uberwachung, zur Sicherstellung der Schadenserfassung, voraus. Alternativ ist es moglich,
eine zusdtzliche Schallquelle in Form eines Aktors, als Impulsgeber zur Anregung von
Schallwellen, einzusetzen. Schadstellen reflektieren diese und erzeugen auffindbare Mus-
ter. Diese Schadenserkennungsmethode kann zu beliebigen Zeitpunkten eingeschaltet wer-
den. Allgemein kommen zur Schallerfassung hauptséachlich faseroptische oder piezoelektri-
sche Sensoren zum Einsatz, die permanent appliziert oder in die Struktur integriert werden
(Bol02, BFF(9).

Die Erfassung der Dehnung von Bauteilen aus faserverstarkten Kunststoffen ist aktuel-
ler Forschungsgegenstand. Dehnungen sind bei bekanntem Querschnitt ein direktes Maf3
fir die wirkende Belastung. Durch die Aufzeichnung der Belastungsgeschichte kann der
Bauteilzustand beurteilt und die Bauteillebensdauer abgeschitzt werden. Faserbasierte Sen-
soren, sind als sehr bedeutsam fiir die Erfassung von Dehnungen in faserverstarkten, poly-
meren Verbundwerkstoffen anzusehen. Diese sind der Forschungsgegenstand dieser Arbeit.
Eine Ubersicht moglicher Verfahren zur Erfassung von Dehnungen in Strukturbauteilen gibt
der Abschnitt 1.3.

1.2.2 Signal- und Datenubertragung

Die Ubertragung der Sensorsignale zur weiteren Signalverarbeitung ist eine entscheiden-
de Fragestellung fiir das SHM und fiir den Einsatz in Strukturen. Die meisten Sensoren
geben ein analoges Signal aus. Dieses muss in ein digitales Signal umgesetzt werden, da-
mit eine Weiterverarbeitung in diskreten Prozessoren moglich ist. Die Ubertragung kann
somit in Form des analogen Signals oder als digitales Signal, von einem Analog-Digital-
Wandler (A/D-Wandler) aus, erfolgen. Fiir analoge Signale sind Ubertragungsldngen von
bis zu 300 m moéglich. Mit wachsender Kabelldnge wird das Analogsignal dabei zunehmend
verrauscht und verliert an Qualitdt (SFHT04, S. 84). Bei dieser Art der Ubertragung verur-
sacht der Installationsaufwand fiir Kabel 25 % der Kosten eines SHM-Systems (SKMR98).
Die grofie Anzahl an Verbindungsleitungen zwischen den Sensoren und der Signalver-
arbeitungseinheit bei analoger, kabelgebundener Ubertragung erfordert sehr komplexe
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Hardware-Systeme. Daraus wird ersichtlich, dass der Preis der benétigten Ausriistung den
Einsatz von SHM durch 6konomische Randbedingungen ausbremsen kann (SFH' 04, S. 87).
Eine mogliche Losung ist die Nutzung der digitalen Ubertragung - bspw. iiber ein lokales
Netzwerk (engl. Local Area Network - LAN). Das Ethernet LAN ersetzt dann dicke Biindel
analoger Ubertragungsleitungen und bietet eine sehr gute Bestandigkeit gegeniiber elektro-
magnetischen Interferenzen. Allerdings erfordert die Dateniibertragung via Ethernet LAN
eine zusitzliche Terminal-Einheit zwischen Netzwerk und Sensor inkl. CPU, A /D-Wandler,
Speicher und Netzwerkkarte, um eine analoges Signal in ein digitales Signal zu wandeln
und dem Protokoll entsprechend zu iibertragen (Tod00).

Fiir die Integration von Leiterstrukturen in Bauteile existieren inzwischen flexible
Losungen, die in der Grofiserie zukiinftig den Installationsaufwand deutlich minimieren
konnen. An die Leiter in Strukturen, werden verschiedene Anforderungen gestellt. Sie sol-
len dauerhaft flexibel sein, eine grofie elektrische Zuverladssigkeit aufweisen, wiederholt
elektrisch kontaktierbar sein, sich in Strukturen einflechten lassen und sich durch eine ge-
ringe elektrische Verlustleistung auszeichnen. Gedruckte Strukturen sind sehr elastisch und
brechen nicht. Sie konnen diese Anforderungen erfiillen. Keramische Materialien wie Tita-
nate und Mischungen daraus (bspw. Strontiumtitanat, Bariumtitanat) werden zum Drucken
verwendet (Vol09, S. 1). Ganze, flexible Platinen konnen gedruckt werden. Ein Beispiel dafiir
ist Flex (Flexible Printed Circuits). Diese Leitervariante ist diinn, leicht, kompakt und hat ei-
ne nachgewiesen hohe Flexibilitdt mit hoher Lastwechselzahl (bis 6. Potenz) (S5te96).

Die kabellose Ubertragung bietet eine Alternative zum Aufwand des Kabelverlegens.
Aufgrund der damit einhergehenden Einbettung von Mikroprozessoren bzw. Controllern,
wird der Signalverarbeitungsprozess ins Bauteil bzw. zu den Sensoren verlagert und der
Rechenaufwand auf diese Weise bereits verteilt (SFH' 04, S. 85). Die Nutzung von Radiofre-
quenz (RF)- oder Mobilfunkiibertragungstechnik gehort fiir die drahtlose Ubertragung von
Sensorsignalen bereits zum Stand der Technik und wird fiir die Schadentiberwachung an
Strukturen eingesetzt. Jeder Sensorknoten besteht dabei aus einem Mikrocontroller, einem
drahtlos-arbeitenden Transmitter, einer Schaltung zur Datenerfassung, Aktoren und Sen-
soren. Jeder Knoten kann unabhingig Messdaten erfassen, lokal verarbeiten oder diese an
eine zentrale Verarbeitungseinheit {ibermitteln (Mit00, SKMR98). Bei einem Beispielsystem
wurde ein RE-Modul in Verbindung mit eingebetteten Risssensoren zur Uberwachung des
lokalen Rissfortschritts an Nieten benutzt (IZHS'00). Speziell bei Luftfahrtanwendungen,
insbesondere zur Uberwachung schwer erreichbarer, komplexer Bauteilzonen, ist die draht-
lose Ubertragung der Draht-gebundenen iiberlegen. So lassen sich grole Mengen an Kabeln
vermeiden und das Gesamtgewicht des SHM-Systems minimieren (Bol02, S. 33). Potenzial
zur Miniaturisierung und Kostenreduktion besteht zukiinftig durch die Entwicklung von
MEMS-Sensoren (engl. Micro-Electro-Mechanical Systems) (SFHT 04, S. 85).

1.3 Stand der Dehnungssensortechnik

Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt in der Entwicklung von Dehnungssensoren fiir hoch-
feste, polymere Faserverbundwerkstoffe. Zur Beschreibung der Notwendigkeit bzw. der
Motivation fiir eine Weiterentwicklung ist zunédchst die Darstellung des Standes der Tech-
nik, als Ausgangspunkt, erforderlich. In diesem Abschnitt werden die existierenden Tech-
nologien zur Messung von Dehnungen, die auch bei Faserverbundwerkstoffen Anwendung
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finden, ausfiihrlich beschrieben. Zu dieser Beschreibung zidhlen jeweils die Darstellung der
zugrundeliegenden physikalischen Wandlungsprinzipien, die Erklarung der Herstellungs-
verfahren sowie die Darlegung der wesentlichen Eigenschaften.

Die bedeutendsten physikalischen Wandlungseffekte zur Messung von Dehnungen sind
der piezoresistive Effekt (Anderung des elektrischen Widerstands) durch Anderungen in-
nerhalb des Gitters im Material (DMS, bspw. aus Konstantan, Graphit) oder infolge ei-
ner Gittertransformation (Formgedéachtnislegierungen (FGL)), der magnetostriktive Effekt
(Anderung der magnetischen Permeabilitdt) und die Verschiebung der Bragg-Wellenlinge
in speziellen optischen Fasern. Auch der piezoelektrische Effekt ist durch das gleichzei-
tige Auftreten einer Anderung der Kapazitit fiir die Dehnungsmessung nutzbar. In Tabel-
le 1.1 werden die derzeit am hdufigsten zur Einbettung in Faserverbunde verwendeten Deh-
nungssensoren verglichen.

Dehnungsmessstreifen (DMS) sind inzwischen als eine konventionelle Losung mit
Jahrzehnte langer Anwendungspraxis anzusehen. Sie sind kostengiinstig und mit wenig
Aufwand zu verwenden. Nachteilig ist, dass sie nur eine lokale Dehnungsmessung mit sehr
grober Ortsauflosung der Dehnung erlauben (BFF09, S. 6), nur eine niederfrequentes Signal
ausgeben und nur auf der Oberfldche sinnvoll appliziert werden konnen (SYLO6, S. 757).
Die elektrische Signalbindung der DMS birgt weitere geldufige Nachteile (elektrische Kon-
taktierung erforderlich, elektromagnetische Storanfélligkeit). Formgeddchtnislegierungen
(FGL) kénnen als aktive Sensoren zur Uberwachung der Dehnung eingesetzt werden. Es
lassen sich grofle Krifte und grofie Dehnungen erfassen. Das Signal ist, wie bei den DMS,
ausschlieflich niederfrequent. FGL-Sensoren konnen sowohl auf der Oberfldche appliziert
als auch ins Bauteilinnere integriert werden (SYLO06, S. 757). Allen auf der Anderung des
elektrischen Widerstands beruhenden Sensorprinzipien ist der geringe messtechnische Auf-
wand zur Erfassung des Sensorsignals gemein. Faseroptische Sensoren sind vollkommen
unempfindlich gegeniiber elektromagnetischen Einfliissen und erzeugen bei entsprechen-
den Anwendungen keine zusétzlichen Blitzschutzprobleme. Sie weisen ein gutes Orts-
auflosungsvermogen bei hoher Signalprizision auf, erlauben eine multiple Dehnungsmes-
sung an unterschiedlichen Stellen von Strukturen und kénnen in diese eingebettet werden.
Nachteilig ist, dass sie einen hohen Preis haben (BFF(09, S. 6). Piezoelektrische Sensoren
ermoglichen im Unterschied zu den voran genannten Sensoren die Aufzeichnung hochfre-
quenter Schwingungen, somit von Vibrationen. Fiir die Erfassung von Dehnungen sind die-
se aufgrund einer schlechten Dehnungsauflosung nur bedingt geeignet. Sie konnen aufge-
bracht oder ins Bauteil integriert werden und haben einen geringen Preis. Zur Messwerter-
fassung ist eine elektrische Kontaktierung notwendig (SYLO06, S. 757). Nanomaterialien wer-
den fiir die Weiterentwicklung von Dehnungssensoren genutzt. Kohlenstoffnanorshrchen,
engl. carbon nanotube (CNT)s weisen eine sehr grofse Dehnungsempfindlichkeit auf und ha-
ben daher ein grofles Potenzial zur Dehnungsmessung (DWW 10, S. 18-20).

Um moglichen Fehlerquellen durch das Auftreten von Spannungsspitzen, infolge von
Kerbwirkungen, aus dem Weg zu gehen und um eine Sensorbeschiddigung auszuschliefien,
sind Dehnungssensoren am besten in eine faserverstarkte Kunststoffstruktur einzubetten.

Eine représentative Dehnungserfassung ist im Bauteilinneren am effektivsten sichergestellt
(Sko02, S. 2501).
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Tabelle 1.1: Ubersicht zu gegenwirtig gebrauchlichen Dehnungssensoren zur Einbettung in

Faserverbunde und wesentliche Eigenschaften (BFF09, Hof87, HMKO09, Kes05,

KETO07, Lin12, RK08, SYL06, TOT71, WEO6, WFC99, WSSG11)
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KAPITEL 1 STAND DES SHM

1.3.1 Piezoresistive Sensoren

Die Piezoresistivitdt bezeichnet den Effekt, dass sich infolge von mechanischen Spannungen
der elektrische Widerstand eines Materials verdndert. Sie ist bei Metallen und Halbleitern zu
beobachten. Sowohl fiir Grundlagenuntersuchungen als auch fiir die Anwendung in Sen-
soren ist dieser Effekt dufSerst interessant (Ami89, S. 369). Die Widerstandsdnderung eines
Materials infolge von Belastungen ist hierbei ein sehr gut geeigneter Wandlungseffekt zur
Erfassung von Dehnungen.

In jedem Leitermaterial wird durch eine mechanische Beanspruchung (Zug- oder
Druckbelastung), eine Anderung des elektrischen Widerstands hervorgerufen. Ein Teil die-
ser Widerstandsvariation beruht dabei auf der Verdnderung der geometrischen Abmafse des
Leitermaterials (e(1 + 2v)). Sowohl die Linge (Vergrofierung bei Zug) als auch der Quer-
schnitt (Verringerung bei Zug) des Leiters passen sich an die mechanische Beanspruchung
€ an. In Abhéngigkeit des Materials kann die elektrische Widerstandsanderung zudem auf
einer Anderung des spezifischen Widerstands p des Leiterwerkstoffes beruhen. Diese ist in
Anderungen des atomaren bzw. kristallinen Zusammenhangs begriindet (Hof87, S. 13-14).
Gleichung 1.1 beschreibt diesen Zusammenhang auf mathematischem Weg (Hof87, S. 14).

dR dp
— =€e(1+4+2v) + — 1.1
Ry =<0+ + 7 (1.1)

Fiir die gebrduchlichen piezoresistiven Dehnungssensoren werden im Folgenden das
jeweilige Wirkprinzip, der Herstellungsprozess sowie wesentliche Eigenschaften und ge-
brauchliche Anwendungen erldutert.

Piezoresistive Metalldehnungsmessstreifen (DMS)

Fiir Metalle existiert ein Modell zur Erklarung der Anderung des spezifischen Widerstands
bei Dehnung. Sowohl die klassische Annahme als auch neuere Auffassungen tragen sinn-
voll zu diesem Modell bei.

Physikalisches Wandlungsprinzip Die klassische Beschreibung des Ladungstransports in
Metallen basiert auf der Theorie der Bewegung freier Elektronen in Festkorpern. Diese wird
als Drude-Theorie bezeichnet (Dru00).

Die Leitungselektronen — Valenzelektronen mit geringer Bindung zum Kristallatom —
tragen als freie Elektronen zum Elektronengas bei. Diese haben beim Materiedurchtritt eine
freie Weglange, in der sie weder vom Gitter noch von anderen Leitungselektronen gestort
bzw. abgelenkt werden (Kit06, S. 150-151). Der effektive Widerstand setzt sich aufbauend
auf diesen Gegebenheiten aus dem Widerstand p, durch Stéfe der Leitungselektronen mit
thermisch angeregten Gitterschwingungen (Gitterphononen) sowie aus dem Widerstand py
durch die Streuung an statischen Defekten (Fremdatome und Gitterfehler) zusammen (vgl.
Abb. 1.2). Dieser Zusammenhang wird durch die MATTHIESSENsche Regel (Gleichung 1.2)
mathematisch beschrieben (Kit06, S. 167-169).
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Verunreinigungen

Fehlstellen

Gitterschwinguhgen (Phononen)

Abbildung 1.2: Modell zu den Ursachen des elektrischen Widerstands bei Metallen durch
Stofse mit Gitterschwingungen sowie mit statischen Defekten nach (Kit06)

P =pPg+pd (1.2)

Wie kommt es nun zur Anderung des spezifischen Widerstands durch eine mechanische Belas-
tung? Die freie Wegldange hangt zunéchst, nach dem klassischen Modell des Ladungstrans-
ports, von der Amplitude der Gitterschwingung sowie dem Abstand zwischen den Atomen
ab. Die Anderung der Schwingungsamplitude durch mechanische Einwirkung ist im Unter-
schied zur Anderung des Atomabstands wesentlich grofer. Die Anderung des spezifischen
Widerstands ist daher mafigeblich auf die Amplitudendnderung zurtickzufiihren (Bri22,
S. 58). Aufgrund der Anderung des Atomabstands durch die elastische Verformung des Git-
ters wird der Ubersprung freier Elektronen zusitzlich zu einem kleinen Betrag beeinflusst.
Die freie Wegldnge variiert durch die elastische Einwirkung. Ein geringerer Atomabstand
bei Stauchung begiinstigt den Ubersprung und bei Dehnung wird, infolge der Erhthung
des Atomabstands, der Ubergang des Leitungselektrons behindert (Bri22, S. 59).

Basierend auf der MATTHIESSENschen Regel wird im Fall einer mechanischen Zugbelas-
tung die Zahl der Stofie mit Gitterschwingungen und statischen Defekten aufgrund deren
hoéheren Dichte gesteigert. Der spezifische Widerstand nimmt proportional zu.

Abbildung 1.3 zeigt den Dehnungs-Widerstands-Verlauf verschiedener Metalle. Die an-
gefiihrte Steigung S bezeichnet den Quotienten aus der relativen Widerstandsdanderung
AR/R( sowie der Dehnung € und somit den Anstieg am jeweiligen Kurvenabschnitt. Ma-
terialien mit einem Anstieg grofier als zwei, sind gut zur Messung von Dehnungen ge-
eignet. Ab diesem Anstieg weisen Materialien zumeist neben der geometrischen Wider-
standsidnderung eine Anderung des spezifischen Widerstands auf.

Im fertigen Dehnungssensor bzw. fiir den jeweiligen DMS wird der gleich Quotient als
Empfindlichkeit des Sensors angegeben. Dieser Quotient tragt die Bezeichnung k-Faktor.
Seine Berechnung erfolgt nach Gleichung 1.3 (Hof87, S. 61).

_ AR/Ry _ AR/Rg

k= = (1.3)
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Abbildung 1.3: Dehnungs-Widerstands-Verlauf fiir ausgewdhlte Metalle nach (Ber59)

Typische Werkstoffe (Legierungen) fiir metallische DMS sind Konstantan (Massenanteil:
0,57 Cu und 0,43 Ni; k-Faktor: 2,05), Karma (Massenanteil: 0,73 Ni, 0,2 Cr, Rest Fe + Al;
k-Faktor: 2,1), Nichrome V (Massenanteil: 0,8 Ni, 0,2 Cr; k-Faktor: 2,2) und Platin-Wolfram
(Massenanteil: 0,92 Pt, 0,08 W; k-Faktor: 4,0) (Hof87, S. 62).

Herstellungsverfahren und Bauformen Grundsitzlich kann bei den metallischen DMS
zwischen Draht- und Folien-DMS unterschieden werden (vgl. Abb. 1.4a, b). Aktuell kom-
men vorrangig Folien-DMS zum Einsatz. Zur Fertigung von Folien-DMS wird eine Foto-
Atz-Technik verwendet, die sehr viele geometrische Gestaltungsspielraume bietet (vgl. Abb.
1.4b, d). Eine mdanderformige Fithrung der Leiterbahn ist in jedem Fall erforderlich, um
einen ausreichend hohen Widerstand zu erreichen. Gebréduchliche Formen der geometri-
schen Leiterbahnfiihrung sind Linear-DMS mit ausschlieSlich parallel angeordneten Leiter-
bahnen (Erfassung von Dehnungen in einer Achsenrichtung). Komplexere Anordnungen
wie rotationssymmetrisch angeordnete Linear-DMS in Rosetten (Abb. 1.4 c) oder die Plat-
zierung der Linear-DMS in bestimmten Winkeln auf einem Trdger kommen ebenso vor.

Wesentliche Eigenschaften Der Einsatz von DMS ist durch deren langjdhrige und weit
verbreitete Anwendung und die Herstellung in grofien Stiickzahlen sehr kostengiinstig.
DMS haben kleine Abmessungen und sind in unterschiedlichen Formen, angepasst an ver-
schiedene Anwendungsanforderungen, verfiigbar (Bau01, S. 4). Aufgrund der Tatsache,
dass zwei Drdht pro Sensor benétigt werden, ergibt sich beim Einsatz mehrerer Sensoren
ein hoher Verdrahtungsaufwand. Dies begrenzt die Einsetzbarkeit in bestimmten Bereichen
(BB07, S. 579). DMS weisen eine geringe Langzeitstabilitdt auf. Dies schliefst sie fiir den
Einsatz in anspruchsvollen Umgebungen sowie im Dauereinsatz, bspw. bei Turbinen, aus
(Ver03, S. 13). Die Lebensdauer der meisten DMS ist wegen der Ermiidung des Sensor-
materials beschrankt auf 10° Zyklen. Zudem sind sie bei iiberméafliger mechanischer Be-
lastung iiber den elastischen Bereich sehr empfindlich und vertragen kein Uberdehnen.
Es ist moglich, dass sich die Sensorstrukturen bei starker Wechselbeanspruchung vom
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Abbildung 1.4: Bauformen von metallischen DMS: a Draht-DMS, b linearer Folien-DMS, ¢
DMS-Rosette mit drei linearen Folien-DMS, d linearer DMS in langlicher
Ausfiihrung nach (Hof87, Kes05)

Tragermaterial ablosen. Ein weiterer Nachteil von DMS liegt im hohen zeitlichen Aufwand
bei der Applizierung (Bau01, S. 4).

Anwendungen DMS finden in der Wagetechnik, Kraft-, Druck-, Drehmomentmesstechnik
sowie bei der mechanischen Schwingungsanalyse und der Erfassung von Auslenkungen
Anwendung. Eine weit verbreitete Anwendung ist die Nutzung von DMS in Kraftmessdo-
sen (Bau01, S. 4).

Einbettungseignung in Faserverbunde Fiir die Fertigung von Bauteilen oder Komponen-
ten mit integrierten DMS in Grofiserie, konnte bisher keine geeignete Fertigungstechnolo-
gie mit dem notwendigen hohen Automatisierungsgrad gefunden werden. Die Integration
von DMS in Faserverbundwerkstoffe wird daher als nicht sinnvoll erachtet (KET07). Ne-
ben den fertigungstechnischen Aspekten, liegen in der mechanischen Anbindung und in
der Auswirkung der Integration auf die mechanischen Eigenschaften des Laminates, weite-
re Nachteile in Bezug auf DMS. Durch den flachigen Aufbau der Trdgerstruktur bildet ein
eingebetteter DMS immer eine Storstelle im Laminat und verhindert die transversale Ver-
bindung der Laminatlagen. Delamination an dieser Stelle kann ein vorzeitiges Versagen der
Struktur zur Folge haben. Neben dem DMS ist die Einbettung zusitzlicher Leiter in den
Verbund erforderlich. Diese storen iiberdies die Integritdt der Struktur.

Piezoresistive Halbleiterdehnungsmessstreifen (HL-DMS)

Physikalisches Wandlungsprinzip Die Anderung des elektrischen Widerstands ist auch
bei den Halbleiter-Dehnungsmessstreifen (HL-DMS) zur Erfassung von Dehnungen mafs-
gebend. Im Unterschied zu den metallischen DMS, ist ein direkter Einfluss auf die Elektro-
nenbeweglichkeit, Ursache der Piezoresistivitit. Es sind lediglich zwei Prozent der Wider-
standsdanderung auf den geometrischen Beitrag zurtickzufiihren (Hof87, S. 15). Somit ist in
HL-DMS die Widerstandsidnderung aufgrund der Piezoresistivitit (Anderung des spezifi-
schen Widerstands) 50 mal grofer als der Beitrag durch die Anderung der Abmafe (Kan91,
S. 84). Der Messeffekt der HL-DMS wurde 1954 von SMITH entdeckt. Seine Ursache konnte

18



KAPITEL 1 STAND DES SHM

k, [010] [010]

k A
Hyy T; y T

100 (T > 100
o () o (100
a b C

Abbildung 1.5: Modell zur Piezoresistivitdt von n-Si: a Sphéiroide der Leitungsbandkanten
(Kit06, S. 227), b (100)- und (010)-Ellipsoide im Impulsraum mit gestrichel-
ter Linie zur Verdeutlichung der Wirkung einer mechanischen Spannung
in (100)-Richtung, ¢ (001)-Ellipsoid im Impulsraum mit gestrichelter Linie
zur Darstellung der Auswirkung einer mechanischen Spannung in (100)-
Richtung (Smi54, Kan91)

auf Basis theoretischer Uberlegungen der Struktur der Elektronenbander in Halbleiterma-
terialien, ergriindet werden (Smi54, S. 46).

Fiir n-Si wird das Modell der atomaren Vorgange kurz erldutert. In Silizium formen sich
die Leitungsbandkanten (Flachen konstanter Energie) nach dem Bandermodell zu Ellipsoi-
den. Die effektive Masse! der Elektronen in diesen Spharoiden ist anisotrop (my > my).
Demnach ist die Beweglichkeit der Elektronen ebenso anisotrop (¢ > ). Die Elektronen-
beweglichkeit lings zur Spharoidachse ist damit kleiner als quer dazu. Dies gilt unter der
Voraussetzung das L = yu, / p = mTL /m LT = m /m | sowie unter der Annahme, dass
die Stofizeiten 7 = 7, sind (Kan91, S. 84).

Allgemein ergibt sich die Leitfdhigkeit o (¢ = 1/p) entlang der [100]-Richtung des n-Si
zZu
o= (W + 0 +n®py e (1.4)

mit der Elementarladung eines Elektrons e und der Anzahl der Elektronen n) im iten
Sphéroid. Da im spannungsfreien Zustand alle Ellipsoide entkoppelt und gleichméfiig be-
setzt sind, verhilt sich die Gesamtleitfdhigkeit von n-Si mit einer Gesamtzahl leitender Elek-
tronen (g (n' = n = ny/3) in diesem Zustand isotrop (vgl. Glg. 1.5) (Kan91, S. 84).

(1 + 2L)1’l0€“1/lH

oygp = 3

(1.5)

Durch die Beaufschlagung mit einer einachsigen mechanischen Belastung entlang der
[100]-Achse vergrofert sich die Leitungsbandkante auf der [100]-Achse im n-Si (vgl. Abb.
1.5b). Gleichzeitig verringern sich diese auf den [010]- und [001]-Achsen (siehe Abb.

IDie effektive Masse bezeichnet in einem Modell der Bewegung von Elektronen in einem Kristall unter Ein-
wirkung eines dufieren Felds die scheinbare Masse eines Teilchens (bspw. eines Elektrons) wenn es sich statt
im Kristall frei im Vakuum bewegen wiirde (Kit06, S. 220).
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1.5b +c). Elektronen werden von hohen Energieniveaus zu geringeren Energieniveaus
transferiert. Dies bedingt eine Zunahme der Zahl der Elektronen mit einer gréfieren Beweg-
lichkeit ¢, in (100)-Richtung. Durch zusétzliches Anlegen eines elektrischen Feldes in glei-
cher Richtung sinkt daher der elektrische Widerstand in dieser (Kan91, S. 84). Bei positiver
Dehnung ergibt sich somit eine negative Widerstandsénderung bei n-leitendem Silizium in
der (100)-Achse. Dies ist gleichzeitig die starkste Auspragungsrichtung. Bei einer positiven
Dehnung zeigt sich hingegen bei p-leitendem Silizium ein positive Widerstandsdnderung
in der (111)-Achse. Dies stellt ebenso die stirkste Auspragung dar (Hof87, S. 16).

Herstellungsverfahren Das hauptsdchlich zur Herstellung von HL-DMS verwendete
Material ist Silizium. Si-Einkristalle sind dafiir erforderlich. Das Ziehen von Einkris-
tallen erfolgt bspw. nach dem Czochralsky-Verfahren. Zur Einstellung der erforderli-
chen Leitfahigkeit erfolgt die Dotierung. Die Dehnungsempfindlichkeit, somit die Wider-
standsdnderung in Abhéngigkeit von der Dehnung, ist wesentlich von der Leitfdhigkeit
des Siliziums und damit vom Grad der Dotierung abhédngig. Nach der Dotierung wird der
Einkristall in Streifchen mit einer Langsorientierung in Richtung der Gitterachse mit der
grofiten Dehnungsempfindlichkeit zersdgt (Hof87, S. 17). Es ist moglich die notwendige
Verstarkungs- und Signalverarbeitungsschaltung auf dem Silizium in Form einer integrier-
ten Schaltung aufzubringen. Der dehnungsempfindliche Bereich kann zudem durch die be-
kannten Verfahren der Mikroelektronik strukturiert werden (Kan91, S. 84). Es ist ebenso
moglich HL-DMS {iber Sputterverfahren herzustellen und diese damit direkt auf die Ober-
flache von Bauteilen aufzubringen (Bau01).

Wesentliche Eigenschaften HL-DMS zeichnen sich durch eine sehr grofie Dehnungsemp-
findlichkeit aus (Kan91, Kes05). Fiir die Messung sehr kleiner Dehnungen sind diese Sen-
soren daher ideal. Das aufgrund der hohen Empfindlichkeit gegebene, starke Signal ist
insbesondere fiir den Einsatz von Dehnungssensoren im Einfluss von Storfeldern sinnvoll
(Hof87, S. 9). Die Literaturangaben zur Linearitdt sind widerspriichlich. Wahrend KANDA
von einer guten Linearitdt spricht (Kan91, S. 83), weisen KESTER und HOFFMANN auf das
Problem der Nichtlinearitdt bei HL-DMS hin (Kes05, Hof87). Als vorteilhaft werden des-
weiteren die ausgezeichneten mechanischen Eigenschaften von Si hervorgehoben (Kan91,
S. 83). Nachteilig wirkt sich bei HL-DMS die im Vergleich zu metallischen DMS vorhan-
dene, starke Temperaturempfindlichkeit aus. Die Kompensation dieser Storgrofie ist sehr
aufwendig (Hof87, Kes05). Die Handhabbarkeit bei der Applizierung ist aufgrund der ge-
ringen Dehnbarkeit und der geringen Schadenstoleranz des Si vergleichsweise schwierig.
HL-DMS sind zudem teurer als ihr metallischer Vergleich (Hof87, S. 9).

Anwendungen Auf Grundlage der Piezoresistivitit von Halbleitern werden verschie-
dene kommerzielle Anwendungen umgesetzt. Eine Vielzahl an Druck-, Drehmoment-,
Schwingungs- und Beschleunigungssensoren werden mit Hilfe dieser Materialien herge-
stellt (Ami89, S. 369).

Einbettungseignung in Faserverbunde Die planare Form von HL-DMS ist, vergleichbar
zu den metallischen DMS, fiir die Integration in Faserverbundwerkstoffe ebenso problema-
tisch. In Untersuchungen wurde festgestellt, dass eingebettete Sensorchips die Festigkeit
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des Verbundes mindern und der Integrationsort gleichzeitig den Ursprung des Versagens
darstellt. Diese Art Sensor ruft damit zusatzliche Fehlstellen hervor (GNNO07). HL-DMS wei-
sen zudem eine geringere Elastizitdt als Faserverbunde auf. Zugbelastungen konnen daher
nicht direkt erfasst werden. Die elektrische Kontaktierung ist, wie bei allen piezoresisti-
ven Sensoren, eine weitere Problematik. Leiterstrukturen miissen zusitzlich, wenn keine
kabellose Signaliibertragung auf dem Sensorchip untergebracht ist, in den Faserverbund
integriert werden.

Kohlenstofffasern

Physikalisches Wandlungsprinzip Kohlenstofffasern (C-Fasern) besitzen eine elektrische
Leitfdhigkeit. Diese ist abhdngig vom Fasertyp. Alle Fasertypen bestehen aus polykris-
tallinem Graphit. Die Kristallite sind hochgradig in Faserldngsrichtung orientiert. Die
Leitfdhigkeit aller C-Faserarten ist im Vergleich zu idealem Graphit deutlich geringer.
Der damit verbundene, hohere Widerstand ist auf die geringe Grofie der Kristallite, den
Ubergangswiderstand von Kristallit zu Kristallit und den Streueffekt an den Kristallitgren-
zen zurtickzufiihren (vgl. Abb. 1.6a,b) (Ows70, S. 1625). Die starke Heterogenitiat der Mi-
krostruktur von C-Fasern (vgl. Abb. 1.6 ¢) bedingt allerdings, dass die Aufstellung eines
passgenauen Modells zur Erklarung der elektrischen Leitfahigkeit der Fasern bisher nicht
gelang (SVGKS83). Die grobe Modellvorstellung zum hohen Widerstand, aufgrund des po-
lykristallinen Charakters, ldsst sich aber anhand einiger Beobachtungen untermauern. So
ist bspw. davon auszugehen, dass Ubergangskontakte zwischen den einzelnen Kristalliten
eine lokale Erwdarmung der Kontaktzone beim Flieflen eines grofieren Stroms verursachen.
Einzelne Kontakte werden in der Folge bei einer Uberhitzung dieser an Sauerstoffatmo-
sphdre zerstort. Es konnte beobachtet werden, dass es zum Anstieg des elektrischen Wi-
derstands mit der Zeit bei einem konstant flieSfenden Strom kommt und dass bei einem
starkeren Stromfluss ein verstarkter Anstieg des Widerstands auftritt (Ows70, S. 1625). Des
Weiteren konnten ein paar grundsétzliche Verkniipfungen zwischen der Mikrostruktur, den
mechanischen Eigenschaften sowie den elektrischen Eigenschaften nachgewiesen werden.
Mit wenigen Ausnahmen zeigt sich eine sehr gute Korrelation zwischen E-Modul und elek-
trischem Widerstand (SVGKS3, S. 839) — Fasertypen mit hohem E-Modul zeigen geringere
elektrische Widerstande als Fasern mit geringem E-Modul (Ows70, S. 1618).

In verschiedenen Untersuchungen wurde beim elektrischen Widerstand der C-Fasern
eine Abhdngigkeit von der anliegenden mechanischen Dehnung gefunden (CO69, Ows70,
BCR72, BPT97, WEC99, CC00). Sowohl Pech- als auch Polyacrylnitril (PAN)-basierte C-
Fasern wurden untersucht. Fiir Torsionsbelastungen war bei untersuchten Fasertypen kei-
ne reproduzierbare Korrelation zur Anderung des elektrischen Widerstands nachweisbar
(BCR72, S. 487-488). Bei niedermoduligen Fasertypen wurde durchgingig eine Wider-
standserhthung mit steigender Dehnung nachgewiesen (BCR72, WFC99). Bei Fasern des
Typs T300 (PAN) war die reale Widerstandsdnderung im Versuch nur geringfiigig grofier
als die theoretische Widerstandsinderung durch die Anderung der geometrischen Abma-
e des Faserabschnitts. Zur Uberpriifung und Reproduktion dieser Angabe fehlt in der
Veroffentlichung leider die zur Berechnung verwendete Querkontraktionszahl (WFC99,
S. 791). Im Gegensatz dazu wurde bei hochmoduligen Fasern generell eine Widerstands-
minderung bis zu einer Dehnung von 0,4 % beobachtet. Eine anschlieffende Erhohung der
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Abbildung 1.6: Modell zur Leitung elektrischen Stroms in C-Fasern in Abhdngigkeit ih-
rer Mikrostruktur: Modellvorstellung einer fibrilldiren (a) sowie einer po-
lykristallinen Mikrostruktur (b) mit stoffschliissig verbundenen Fibrillen
bzw. Kristalliten in Querrichtung (B;) oder Langsrichtung (By) sowie mit
Fibrillen- bzw. Kristallitoberflichenkontakten in Querrichtung (C;) oder
Léangsrichtung (C2), ¢ Modell der Mikrostruktur von C-Fasern nach JOHN-
SON mit dem Verlauf graphitischer Ebenen (Joh87)

Dehnung fiihrte entweder zu keiner weiteren Widerstandsdnderung oder zu einer leich-
ten Steigerung des Widerstands (BCR72, S. 487). Insbesondere bei hochmoduligen Fasern
wurde eine Erhohung des Anstiegs (1. Ableitung) der Widerstandsanderung bei héheren
Dehnungen (ab ca. 0,5 %) beobachtet (Ows70, S. 1621). In den Untersuchungen von BLA-
ZEWICZ ET AL. zeigte sich bei hochmoduligen Fasern eine negative Piezoresistivitdt. Die
Reproduzierbarkeit der Korrelation zwischen Dehnung und elektrischem Widerstand ist
fiir diese Fasertypen gering und von Faser zu Faser besteht eine grofle Streuung (Ows70,
S. 1620). Alle Fasertypen, die grofie Kristallite und einen geringen Abstand der graphiti-
schen Ebenen aufweisen, demonstrieren eine Minderung des elektrischen Widerstands bei
Zugbelastung. Die Ausprdagung der Piezoresistivitdt, wie schon andere spezifische Faserei-
genschaften, hangt demnach ebenso von der Mikrostruktur ab (BPT97, S. 1617).

Zur Natur bzw. zum Mechanismus der Widerstandsdnderung sowie {iber das
tatsdchliche Vorliegen von Piezoresistivitdt bei C-Fasern besteht keine vollstindige Einig-
keit. Wahrscheinlich tragen je nach Fasertyp unterschiedliche Mechanismen zur Piezo-
resistivitat bei (BCR72, S. 488). Im Fall der niedermoduligen Fasertypen leistet die deh-
nungsbedingte Steigerung der Kristallitorientierung keinen Beitrag zur Piezoresistivitit die-
ser C-Fasern (BCR72, S. 488). Der piezoelektrische Effekt scheidet als Ursache der Wider-
standsdnderung ebenso aus. In Messungen verschiedener Fasertypen wurde kein piezo-
elektrischer Effekt nachgewiesen. Die fehlende Piezoelektrizitidt begriindet sich dabei in der
iiberwiegenden Axialorientierung der Graphitebenen und wurde somit erwartet (BCR72,
S. 487). BLAZEWICZ ET AL. fithren die Widerstandsdnderung bei niedermoduligen Faserty-
pen auf die geometrischen Ursachen zurtick. Fiir Fasern mit einem hohen E-Modul wird
von Anderungen in der Mikrostruktur ausgegangen (BPT97, S. 1615). Die Aufstellung eines
umfassenden Modells zur Erkldrung der Ursachen der Piezoresistivitdt von unterschiedli-
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chen C-Fasertypen auf Grundlage ihrer Mikrostruktur ist nach BERG ET AL. nicht gelungen
(BCR72, S. 487).

Auf Grundlage der Modellvorstellung fiir das Zustandekommen des im Vergleich zu rei-
nem Graphit, hoheren elektrischen Widerstands schldgt hingegen OWSTON eine Beschrei-
bung der inneren Vorgénge fiir niedermodulige Fasern auf Mikroebene vor. Diese ist un-
ter Hinzunahme aktueller Erkenntnisse zum mikrostrukturellen Aufbau von C-Fasern bis
heute gut nachvollziehbar. Bei Dehnung einer Faser geraten die Verbindungen der Kristal-
lite oder Fibrillen in Langsrichtung B, unter Zugbelastung und die Verbindungen in Quer-
richtung B; unter Scherung (vgl. Abb. 1.6a,b). Der elektrische Widerstand beider Verbin-
dungsarten steigt infolge dessen an. Die Oberflachenkontakte der Kristallite oder Fibrillen
werden ebenso beeinflusst. Der Kontaktdruck von Kontakten in Langsrichtung C, verrin-
gert sich durch die Dehnung oder der Kontakt reifst gdnzlich ab. Kontakte in Querrichtung
C; werden verschoben und der Kontaktdruck wird durch die Dehnung der Faser ebenso
beeinflusst. Auch die Kontakte erfahren dadurch eine Erhchung des elektrischen Wider-
stands. Das Netz aus Leitungspfaden durch die C-Faser, welches direkte Wege oder Wege
mit Querspriingen einschliefit, wird in der Folge unter Dehnung einen htheren Widerstand
aufweisen (Ows70, S. 1624).

Fiir hochgradig orientierte Fasern mit einem hohen E-Modul schligt OWSTON ebenfalls
eine Beschreibung der inneren Vorgénge vor. Diese liefern eine grobe Erklarung fiir die Ver-
ringerung des elektrischen Widerstands dieser Fasern unter Dehnung. Unter der Vorausset-
zung, dass eine fibrilldre Kristallitstruktur in Faserlangsrichtung mit einer Verflechtung der
Fibrillen vorliegt, kommt es unter Dehnung zu einer Verdichtung der Struktur. Diese Ver-
dichtung bedingt eine gleichzeitige Erhohung des Kontaktdrucks der Oberflachenkontakte
der Kristallite quer zur Faserachse C; (vgl. Abb. 1.6 a, b). Der Ubergangswiderstand in Quer-
richtung wird somit verringert. Unter der Annahme, dass der mit seitlichen Uberspriingen
behaftete, indirekte Leitungspfad einen wesentlichen Beitrag zum erhéhten Widerstand der
Fasern liefert, ist es folglich nachzuvollziehen, dass eine Dehnung eine Minderung des elek-
trischen Widerstands bewirkt (Ows70, S. 1625).

Bei der Untersuchung der Widerstandédnderung von Faserbiindeln wurde ein anderer
Effekt als Erklarung identifiziert. In diesem Fall beruht die Piezoresistivitdat hauptsdchlich
auf der Zahl gerissener Fasern. Zusitzlichen Einfluss haben die Anderungen der Geome-
trie des Biindels sowie die Variation des Faser-Faser-Kontakts (CC00, S. 2087). Die Wider-
standsdnderung ist auf dieser Grundlage nicht vollstandig reversibel.

Herstellungsverfahren Die Herstellung von C-Fasern wird im Abschnitt 4.2.1 des Ka-
pitels 4 behandelt und ist auf Seite 85 zu finden. Entscheidend fiir das Zustandekom-
men der Piezoresistivitdt bei einem Fasertyp ist dessen jeweilige Mikrostruktur. Zwischen
der Mikrostruktur und der Herstellung von C-Fasern gibt es ein paar wesentliche Zu-
sammenhédnge. Fiir PAN-basierte Fasern wird die Grundlage der Orientierung der gra-
phitischen Ebenen beim Verstrecken der PAN-Precursorfasern gelegt. Dies fiihrt zu einer
starken Ausrichtung der Polymermolekiile. Diese wird anschlieffend durch den Stabilisie-
rungsschritt, einer Warmebehandlung im Temperaturbereich zwischen 200°C und 230°C,
fixiert. Bei Pech-basierten C-Fasern wird diese urspriingliche Orientierung beim Schmelz-
spinnen der Fasern aus mesophasischem Pech erzielt. Durch die Stabilisierung nach dem
Diisenaustritt wird diese primére Orientierung ebenso eingefroren (FM98). Die weitere
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Auspragung der Kristallitorientierung sowie der Grofle der Kristallite hdngt bei allen Fa-
sertypen insbesondere von der Warmebehandlungstemperatur, mit maximalen Temperatu-
ren bis 3000°C, bei der Graphitisierung ab. Mit steigender Warmebehandlungstemperatur
wird eine Maximierung der Orientierung, das Schliefsen von Gitterfehlstellen und die Ver-
groflerung der Kristallite erreicht. Dieser Zusammenhang wird durch das Modell von
MARSH anschaulich verdeutlicht (ME89).

Wesentliche Eigenschaften Die elektrischen Eigenschaften der meisten untersuchten C-
Fasern waren unabhdngig von der Zeit sowie von der Dehnrate, sind daher vollstindig
reversibel (Ows70, S. 1622). Die Piezoresistivitit ist positiv fiir C-Fasertypen mit relativ ge-
ringer Kristallitgrofle und groflerer Festigkeit (BPT97, S. 1617). Bei C-Fasern mit hohem
E-Modul ist eine Vermindung der Widerstands mit der Dehnung die wahrscheinlichste
Folge (BCR72, S. 486). Bei hochmoduligen Fasern besteht eine starke Variabilitidt der Wi-
derstandsdnderung von Faserprobe zu Faserprobe. Die Angabe eines Mittelwerts ist daher
nicht sinnvoll méglich (BCR72, S. 486). Fiir die Dehnungssensitivitdt kann fiir PAN-basierte
C-Einzelfasern ein maximaler k-Faktor von 1,8 bei einer Graphitisierungstemperatur von
1000°C angegeben werden (Ows70, S. 1618). Dies deckt sich mit den Erkenntnissen von
BERG und WANG. Fiir niedermodulige Fasern (E-Modul von 228 GPa) lag der k-Faktor
entweder bei 1,7 (BCR72, S. 488) oder im zweiten Fall bei den T300-Fasern (PAN-basiert)
zwischen 1,8 und 1,9 (WEC99, S. 791). Als Richtwert wurde bei hochmoduligen Fasern (E-
Modul von 379 GPa) ein k-Faktor von 0,7 ermittelt (BCR72, S. 488).

Im Fall der Faserbiindel ist der k-Faktor abhdngig von der Dehnung. Bei geringer Deh-
nung bis 1,5 % liegt dieser bei 1,43. Hohe Dehnungen (1,5 % bis 2 %) haben aufgrund der
steigenden Zahl gerissener Fasern einen hoheren k-Faktor zur Folge. Dieser erreicht dann
einen Wert von 14,7 (CCO00, S. 2084).

Anwendungen Die Anwendungsperspektiven von C-Fasern liegen in der Dehnungsmes-
sung und somit in der Herstellung intrinsisch sensorierter Strukturen zur Uberwachung
von Uberlasten oder von Schiadigung (BCR72, S. 488). Die Anderung des Eigenwiderstands
von Faserbiindeln ist hierbei ein geeigneter Effekt zur Erfassung und Uberwachung von
Schédden in Strukturen. In Echtzeit konnen damit die Belastung und der Bauteilzustand
wihrend und nach einer Belastung ausgelesen werden (HMK11). Eine weitere Nutzung
des beschriebenen Effekts ist fiir die Qualitdtskontrolle bei der Fertigung von Faserver-
bundbauteilen denkbar. Sowohl die Eigenspannung eines Bauteils als auch die Aushérte-
bzw. Tempertemperatur liefle sich damit wahrend des Herstellungsprozesses iiberwachen
(CCO00, S. 2087).

Einbettungseignung in Faserverbunde Aufgrund der Tatsache, dass C-Fasern bereits als
Verstarkungsfasern in faserverstarkten Kunststoffen eingesetzt werden, sind sie mit ihrer
zusdtzlichen Funktion als Sensoren hervorragend zur Einbettung in solche Verbunde geeig-
net. Durch die Integration von C-Faser-Dehnungssensoren sind negative Verdnderung des
Laminats nahezu vollstindig auszuschlieffen. Matrixanhdufungen aufgrund von Dimen-
sionsunterschieden und den dadurch auftretenden Freirdumen kénnen sich nicht bilden.
Ein Steifigkeitssprung oder die Inkompatibilitdt der maximalen Dehnung sind aufgrund
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Abbildung 1.7: Piezoresistive, metallische Sticksensoren: links schematische Darstellung ei-
nes in eine textile Struktur eingestickten Sensordrahts, rechts Abbildung ei-
nes mit Sensordraht und Leitungsdraht bestickten Glasvlies (KET07)

vergleichbarer mechanischer Eigenschaften zwischen den jeweils eingesetzten Fasern auch
nicht gegeben. Bei der Einbindung in eine mit endlosen C-Fasern verstarkte Struktur ist es
jedoch unumgénglich einen C-Einzelfasersensor elektrisch zu isolieren. Nur so ist der di-
rekte Kontakt zu den umgebenden Verstarkungsfasern und damit eine Stérung der Sensor-
funktion zu unterbinden. Problematisch fiir die Integration von C-Faser-Dehnungssensoren
ist die Fragestellung der elektrischen Kontaktierung. Zusitzliche Leiter und die Kontaktie-
rungsstellen sind stérende Elemente und mindern potenziell die mechanischen Eigenschaf-
ten der Struktur.

Sticksensoren

Physikalisches Wandlungsprinzip Das Sensorprinzip von gestickten Dehnungssensoren
ist abhdngig vom verwendeten, funktionellen Stickmaterial (Nahtmaterial). Es konnen me-
tallische Drihte als auch Kohlenstofffaserbiindel verstickt werden. Somit ist das physika-
lische Wandlungsprinzip der Piezoresistivitit identisch zu dem der Metall-DMS bzw. C-
Fasern. Lediglich die Form der Sensoreinbringung sowie die geometrischen Abmafie unter-
scheiden die Sticksensoren von DMS.

Herstellungsverfahren Zur Herstellung eines ebenen Dehnungssensors fiir die Integrati-
on in Faserverbundbauteile kommt ein grofiserienaddquates Stickverfahren zum Einsatz.
Dabei ist es bspw. moglich einen Nichrome-Draht mit einem Durchmesser von 60 um zu
versticken. Der Draht kann mit diesem Verfahren auf ein separates, textiles Tragermaterial
(z.B. Vliese) oder direkt auf die Verstarkungsstruktur aufgestickt werden (vgl. Abb. 1.7).
Das zusitzliche Tragermaterial wird dann im Anschluss wie ein DMS in das Laminat in-
tegriert (KET07). Der Vorteil gegeniiber DMS ist in diesem Fall die Durchtrankbarkeit des
Tragermaterials und die dadurch zu gewéhrleistende homogene Matrixverteilung. Das Risi-
ko einer Delamination von Lagen des Laminates im Bereich des Dehnungssensors ist damit
geringer als im Fall der DMS.
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Wesentliche Eigenschaften Durch einen direkten Vergleich in einem laminierten Biege-
balken wurde in Versuchen die Leistungsfdhigkeit von gestickten Dehnungssensoren mit
der von kommerziellen DMS verglichen. Parallel in einem Biegebalken integrierte Sensoren
zeigten im Signalverlauf eine gute Ubereinstimmung. Aufgrund dieses Ergebnisses wird
davon ausgegangen, dass sich die gestickten Strukturen sehr gut zur Informationsgewin-
nung zur Durchfithrung von Steuer- und Regelungsaufgaben eignen. Die erzielten Ergeb-
nisse zeigten zudem eine hohe Reproduzierbarkeit. Je nach gewéhlter Position des Sensors
in einer bestimmten Lage des Laminates konnten zudem die unterschiedlichen Belastungs-
richtungen von einander unterschieden werden. Des Weiteren wird als vorteilhaft herausge-
stellt, dass sich die Sensoren maschinell sehr gezielt in textile Halbzeuge einbringen lassen
(KET07?).

Anwendungen Das vorgestellte Sensorprinzip durch Einbringung mittels Sticken ist noch
nicht als Serienprodukt verfiigbar. Es ist aber vorstellbar, dass diese Dehnungssensoren in
grofiflichigen Faserverbundstrukturen zukiinftig zum Einsatz kommen. Lohnenswert er-
scheint die Integration in Fliigel von Windkraftanlagen sowie von Flugzeugen, in mit Faser-
verbunden armierte Betonstrukturen sowie anderen vergleichbaren Tragwerksstrukturen.

Einbettungseignung in Faserverbunde Die Einbettungseignung von Sticksensoren ist im
Wesentlichen abhidngig vom jeweils verwendeten Material. Bei einem metallischen Sens-
ordraht ergibt sich zumeist eine starke Inkompatibilitdt der elastischen Eigenschaften im
Vergleich zum Faserverbund. Die bisher gebrduchlichen metallischen Werkstoffe besitzen
eine geringe elastische Dehnbarkeit. Im Fall einer hdufig wechselnden Belastung, mit Deh-
nungen im Bereich weniger Prozent, ermiidet der Draht schnell, verliert seine Sensorfunk-
tion und reifst schliefslich. Zudem ergibt sich ein Sprung in der Steifigkeit zwischen Sensor
und Verstarkungsfasern. Ein weiterer Nachteil liegt in den minimal verfiigbaren Abmessun-
gen solcher Dréahte. Mit dem Drahtziehverfahren sind lediglich Durchmesser von kleinstens
25um zu erzielen. Der Dimensionsunterschied, im Vergleich zu den Verstarkungsfasern,
kann die Bildung von Matrixanhdufungen zur Folge haben. Diese Art von Inhomogenitat
ist eine mogliche Ursache von friihzeitigen Delaminationen des Laminats .Eingestickte, pie-
zoresistive Sensoren weisen ebenfalls die Problematik der elektrischen Kontaktierung auf.
Elektrische Leiter miissen wiederum in den Faserverbund eingebracht werden.

Intrinsisch sensorierte Strukturen

Physikalisches Wandlungsprinzip Polymere Verbundwerkstoffe, welche C-Fasern als
Verstarkungskomponente oder andere elektrisch leitfadhige Verstarkungswerkstoffe enthal-
ten, besitzen eine elektrische Leitfdhigkeit. Durch den Kontakt der einzelnen Bestandtei-
le der Verstarkungskomponente untereinander konnen sich Leitpfade, die das Fliefien ei-
nes Stroms erlauben, ausbilden. Ein hinreichend hoher Gehalt an Verstarkungsmaterial ist
fir den gegenseitigen Kontakt eine notwendige Voraussetzung. Neben der elektrischen
Leitfdhigkeit wurde an diesen Werkstoffen eine Verdnderlichkeit der Leitfahigkeit mit ei-
ner mechanischen Belastung entdeckt. Sowohl an Partikel- als auch an Kurzfaser- sowie
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Endlosfaser-verstarkten Polymermatrixverbundwerkstoffen (PMC) wurden zu diesem Ef-
fekt Untersuchungen durchgefiihrt (Sch02, TKO98). Die Anwendbarkeit von CNT ist in
diesem Zusammenhang ebenfalls ein aktueller Forschungsgegenstand (PJW*10).

Wesentlich fiir die Anderung des Widerstands bei Partikel- und Kurzfaserverstirkung
ist der Einfluss einer Dehnung auf den mechanischen Kontakt zwischen den einzelnen
Verstarkungsbestandteilen. Bei Zugbelastung mindert sich der Kontaktdruck und der Wi-
derstand steigt. Vergleichbar zur Widerstandsanderung durch Kristallitiibergangskontakte
innerhalb von C-Einzelfasern ist fiir den Effekt im kurzfaserverstirkten Polymer die
Anderung des Abstands zwischen den Fasern bzw. die Verdnderung der Kontaktstellen
zwischen den Verstarkungsfasern verantwortlich (WFC99, S. 802).

Bei Kohlenstofffaserverstarkten Kunststoffen (CFK) zeigt sich ein vergleichbarer Effekt.
Am CFK werden dazu Elektroden installiert. Diese ermoglichen die Uberwachung von De-
laminationen sowie der Rissbildung mit Hilfe der Widerstandsmessung. Eine Erh6hung des
elektrischen Widerstands deutet dann auf das Auseinanderbrechen des Leitungsnetzwerks
der elektrischen Leitpfade im CFK hin (MT06). Die Anderung der Anzahl der leitenden C-
Fasern hat bei Belastung den grofiten Einfluss auf die elektrische Widerstandsénderung im
Faserverbund mit C-Faser-Verstarkung (CC00, S. 2083). In der Steigerung der Faserorientie-
rung sowie in der Verminderung der Eigenspannungen bei Zugbelastung wird ein weiterer
Grund fiir die zu beobachtenden Widerstandsdnderungen gesehen (WFC99, S. 802).

Herstellungsverfahren Die Herstellungsverfahren fiir intrinsisch sensorierte Faserverbun-
de sind identisch mit den Verfahren zur Herstellung nicht-sensorierter Strukturen. Es ist le-
diglich erforderlich die Bauteile entsprechend elektrisch zu kontaktieren. Das Aufbringen
von Elektroden ist dafiir zusatzlich erforderlich. Mit Hilfe der elektrochemischen Abschei-
dung von Kupfer gelang bereits die Herstellung der Elektroden. Diese wurden in Zeitstand-
versuchen als zuverldssig validiert (Mat09).

Wesentliche Eigenschaften Ein Polymer-Metall-Kompositmaterial zeigt bspw. gute sen-
sorische Eigenschaften. Diese sind auf den hohen Metallanteil (Massenanteil bis 90 %) und
die gute Dispersion der Partikel durch ein spezielles Mischungsverfahren zurtickzufiihren.
Durch Belastungen wird in diesem Material eine Anderung des elektrischen Widerstands
hervorgerufen, welche tiber Elektroden erfasst werden kann (Ohl). Kurzfaserverstarktes
Epoxydharz (Faservolumenanteil von 5,5 %) zeigt Widerstandsdnderungen mit einem k-
Faktor von 6 bis 23 unter Zug- sowie von 29 bis 31 unter Druckbelastung (WFC99, S. 802).
CFK mit einem Faservolumengehalt von 58 % weist in Faserldngsrichtung bei Zugbelas-
tung eine Widerstandsdnderung mit einer Sensitivitdt (k-Faktor) von 212 bis 218 auf. Bei
Messung der Widerstandsdanderung in Dickenrichtung des Laminats betrdgt der k-Faktor
bei Langsbelastung lediglich 17 bis 24 (WFC99, S. 802).

Die kapazitiven Verdnderungen durch Dehnung sind eher gering. Die Wider-
standsdnderung birgt die grofite Dehnungssensitivitdt, somit die hochsten k-Faktoren. Ein
klarer Vorteil intrinsisch sensorierter Verbunde liegt in der Vermeidung von Fehlstellen, da
keine Sensoren mit anderen Dimensionen eingebracht werden. Die Anderung der elektri-
schen Leitfahigkeit ist abhdngig von der Richtung des Laminates. Die Widerstandsdanderung
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in Langsrichtung ((48)) und in Querrichtung ((48)r) unterscheiden sich somit (vgl. Glei-

chung 1.6) (Mat09).

g

{E Rii} - [—2(’)%22 g;ﬂ {2} (1.6)

Der elektrische Widerstand von C-Faser-verstarkten Verbundwerkstoffen variiert mit
der Temperatur dieses Materials. Grund fiir die Temperaturabhédngigkeit sind die sich im
Vergleich von Matrix und Verstarkung unterscheidenden Warmeausdehnungskoeffizienten
und die dadurch hervorgerufenen Anderungen des Kontaktdrucks sich beriihrender Fasern
bei Anderung der Temperatur. Des Weiteren ist die Widerstandsidnderung des Verbunds
von der Anderung des Widerstands der Fasern beeinflusst. Diese Umsténde erfordern die
simultane Erfassung der Temperatur bei intrinsisch sensorierten Bauteilen (SA06, S. 405).

|5

Anwendungen In der Uberwachung des Bauteilzustands und der Echtzeit-Erfassung
von Schdden liegt das grofite Potenzial der intrinsisch sensorierten Strukturen (CCO00).
Zukiinftig ist denkbar, dass sich mit dem Einsatz statistischer Verfahren Delamination, Ma-
trixschddigung und Faserbruch von einander unterscheiden lassen (Mat09). Es lassen sich
Defekte und der Ort des Defektes mittels eines gezielt verlegten C-Fasermessnetzes erfas-
sen. Mit Hilfe eines Finite-Elemente-Methode (FEM)-Modells kann durch die Ermittlung
der Dehnung innerhalb des Netzes das komplette Dehnungsfeld der Struktur bestimmt
werden. Defekte rufen nun infolge des Versatzes des Lastpfades eine Verschiebung des Deh-
nungsfeldes hervor (MCHR12, S. 125).

1.3.2 Optische Fasersensoren

Unterschiedliche Effekt der Veranderung von Licht, auf dem Weg durch lichtleitende Glas-
fasern, lassen sich zur Strukturiiberwachung verwenden. Bei der Brillouin-Streuung wird
bspw. das Phdnomen ausgenutzt, dass sich durch optische Fasern transmittiertes Licht an
der von akustischen Wellen hervorgerufenen Veranderung der Glasfaser streut. Diese Streu-
ung variiert mit der Verdnderung von Temperaturen oder dem Belastungszustand der Licht-
leitfaser und kann daher als Sensorsignal genutzt werden (ZW08, S. 145).

Faser-Bragg-Gitter-Sensoren

Faser-Bragg-Gitter (FBG)-Sensoren sind die bedeutendsten optischen Sensoren in Faserform
(AATO09, S. 4). Die dafiir genutzten optischen Fasern bestehen, dhnlich wie Lichtleitfasern,
aus gezogenem Glas. Statt eines elektrischen Signals dient Licht als verdnderliche Grofe,
welche unter anderem durch Dehnungen manipuliert wird.

Physikalisches Wandlungsprinzip Eine lichtleitende FBG-Faser besteht aus einem licht-
leitenden Kern, einem konzentrisch dariiber liegenden Fasermantel sowie einer abschlie-
fenden Beschichtung (vgl. Abb. 1.8a). Sowohl Kern als auch Fasermantel bestehen aus
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Abbildung 1.8: Aufbau und Funktionsweise von Faser-Bragg-Gitter-Sensoren nach
(KDP197, Rotl1, WE06, Lin12): a Schema zum Aufbau einer Sensorfaser,
b prinzipieller Aufbau eines Dehnungsmesssystem mit FBG-Sensoren und
Vorgang der Bragg-Reflexion

reinem Quarzglas. Der Kern unterscheidet sich vom Mantel durch seine Dotierung in der
elementaren Zusammensetzung und den daraus resultierenden optischen Eigenschaften.
Meistens kommt Germanium als Dotand zum Einsatz. Dieses bewirkt einer Steigerung der
Kernbrechzahl. Brechzahlunterschiede zwischen Kern und Mantel gewihrleisten die Total-
reflexion des im Inneren gefiihrten Lichts und somit eine verlustfreie Lichtleitung (ZS02,
S. 926). Der Werkstoff des Kerns ist so beschaffen (insbesondere durch die Dotierung mit
Germanium), dass sein Brechungsindex durch Licht einer bestimmten Wellenldnge und bei
ausreichender Energie verdandert werden kann. Diese Eigenschaft wird als Photosensitivitét
bezeichnet (Lin12, S. 3-10). Das fiir den FBG-Sensor erforderliche Gitter kann aufgrund der
Photosensitivitdt in den Kern eingeschrieben werden. Der Gesamtdurchmesser einer Licht-
leitfaser liegt typisch im Bereich zwischen 120 um und 250 pm. Der Kerndurchmesser va-
riiert je nach Fasertyp im Bereich zwischen 10 pm und 100 pm. Dickere Kerndurchmesser
erlauben die Transmission von Licht mit einem breitbandigen Spektrum (ZS02, S. 926). Die
abschlieffende Schutzschicht ist nur wenige Mikrometer dick. Haufig handelt es sich dabei
um ein Polymer. Dieses hat die Aufgabe das Eindiffundieren von Feuchtigkeit in das Glas zu
verhindern. Feuchtigkeit fiihrt zur Versprodung der Fasern und zum Verlust ihrer Funktion
(Lin12, S. 3-4).

Um dem FBG-Sensor ein Signal zu entlocken, wird Licht mit breitbandigem Spektrum in
diesen eingeleitet (vgl. Abb. 1.8b). Ein einzelnes Bragg-Gitter reflektiert einen schmalban-
digen Abschnitt des eingesendeten Lichts (Spektralbereich um die Bragg-Wellenldnge) und
transmittiert den Rest mit fehlendem Abschnitt (KDP97, S. 1442). Jeder ins Gitter einge-
schriebene Brechzahlsprung reflektiert eine schwache Teilwelle. Durch den definierten Ab-
stand der Gitterteilmarkierungen und aufgrund der Interferenz der Teilwellen (Teilwellen
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summieren sich zu einer gegenldufigen Welle auf) ergibt sich die reflektierte Wellenldnge
(Bragg-Wellenldnge Ap) nach Gleichung 1.7 zum Produkte des zweifachen Gitterabstands
(2A) mit dem Brechungsindex des Faserkernmaterials (1) (KDP97).

Ap = 2nA (1.7)

Das Gitter wirkt wie ein Filter. Die zu reflektierende Wellenlédnge wird durch den Gitter-
abstand vorgegeben. Alle anderen Wellenldngen treten ungehindert durch diesen hindurch
(Lin12, S. 13). Die Bandbreite des Bragg-Reflexes ist dabei hauptsédchlich abhdngig von der
Breite der einzelnen Gitterelemente (0,05 nm bis 0,5nm) innerhalb der Gitter. Eine Irrita-
tion des Gitters (Ausdehnung infolge mechanischer Belastung oder Temperaturdnderung)
bewirkt eine Anderung des Gitterabstands A und dadurch eine Verschiebung der reflek-
tierten Bragg-Wellenldnge (Bol02, S. 18). Infolge einer Temperaturdnderung tiberwiegt eine
weiterer Mechanismus. Eine Temperaturverschiebung hat zudem die Anderung der Brech-
zahl zur Folge. Die Verschiebung der Wellenldnge durch Brechzahldnderung ist starker als
Anderung durch die thermische Ausdehnung (Verhéltnis ca. 70/30). Nachfolgend wird der
Zusammenhang zwischen dufSerer Einflussgrofie und Verschiebung der Bragg-Wellenldnge
Ap dargestellt (KDP197, S. 1443):

0T =1K == J6Ap=10pm
oL
= 107 = g = 1 pm (max. Auflésung). (1.8)
Die Aufzeichnung der Wellenldngendnderung kann iiber das reflektierte oder das trans-
mittierte Signal erfolgen. Die Verschiebung der Wellenldnge des Bragg-Signals dient so-
mit als Messsignal zur Uberwachung von Messwerten mittels FBG-basierten Sensoren
(KDP197, S. 1442). Das Signal ist duflerst linear und hat sich bei der Dehnungsmessung
sowie bei der Temperaturmessung bewidhrt (Bol02, S. 18). Vibrationen — Dehnungen mit
hoher zeitlicher Auflésung — kénnen ebenso erfasst werden (KDP'97, S. 1443).

Herstellungsverfahren Fiir die Herstellung von optischen Glasfasern iiber einen Ziehpro-
zess wird zundchst ein geeigneter Quarzglas-Rohling benétigt. Dessen Herstellung erfolgt
mit Hilfe eines Prozesses der chemischen Gasphasenabscheidung (CVD) (vgl. Abb. 1.9 a).
Siliziumchlorid (SiCly) und Sauerstoff (O,) werden durch das Innere eines Quarzrohrs ge-
leitet. Durch die thermische Energie eines von Aufien am Rohr entlang gefiihrten Brenners
kommt es zur Reaktion dieser beiden Gase. Siliziumdioxid (SiO,) scheidet sich auf der In-
nenwand des Rohres ab und Chlorgas entweicht zusammen mit dem restlichen Sauerstoff
gezielt aus dem Rohr. Die Dotierung mit Germanium wird ebenfalls {iber chemische Reak-
tionen in der Gasphase eingebracht. Das zunéchst iiber einen lingeren Zeitraum entstande-
ne, dickwandige Rohr wird abschlieffend bei Temperaturen um die 2000°C durch die Wir-
kung von Oberflichenspannungen zu einem Stab kollabiert (Pet11).

Nun folgt die Formgebung des Rohlings zur Faser. Das verwendete Ziehturmverfah-
ren (s. Abb. 1.9 b) kombiniert das Ziehen der optischen Faser mit dem Gitterschreibprozess.
Der komplette Prozess verlduft in vertikaler Richtung von oben nach unten. Der Rohling (b)
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Abbildung 1.9: Herstellung von Faser-Bragg-Gitter-Sensoren nach (WE06, GNOOS, Petl1,
FBG12): a Herstellung der Vorform (Rohling) mittels CVD-Verfahren in ei-
nem Quarzrohr, b Ziehturmverfahren zur Herstellung von FBG-Sensoren
- a...Vortrieb fiir den Rohling, b...Rohling, c...Ofen zum Anschmel-
zen des Rohlings, d...Durchmessererfassung, e...Talbot-Interferometer
zum Einschreiben des Bragg-Gitters, f...Sensorbeschichtung (Ormocer,
PI), g...Messung der Konzentrizitét, h...Trocknung oder UV-Aushéirtung
fir Beschichtung, i...Fadenkraftmessung, j...Messung der gespulten
Faserldnge, k...Faseraufwicklung, l...Strahlteiler fiir, m...Laserimpuls,
n...rotierbarer Spiegel, o...Interferenzmuster zum Einschreiben des Gitters
in die, p...Glasfaser

wird als erstes im Ofenbereich erhitzt (c). Aus dem Preform wird die Faser ausgezogen. Die
Faserdicke wird dabei iiber die Abzugsgeschwindigkeit reguliert. Anschlieffend wird in die
Faser das Gitter aus sich abwechselnden Brechungsindizes mittels eines UV-Lasers einge-
schrieben (e). Der Laserstrahl (m) wird dazu aufgespalten (1), tiber Spiegel (n) gelenkte und
beide Teilstrahlen auf die Faser geleitet. Im Auftreffen bilden diese ein periodisches Inter-
ferenzmuster (o). Dieses Muster hat im fiir das jeweilige Gitter spezifischen Gitterabstand
eine ausreichend grofle Energie (Amplitude des Laserlichts) um auf Grundlage der Photo-
sensitivitdt der Quarzglasfaser das Einschreiben einer Brechzahldnderung in genau diesem
Gitterabstand zu ermoglichen. Nach dem Einschreiben des Gitters lauft die Faser durch ein
Beschichtungsbad (f). Die Schicht wird in der Folge je nach verwendetem Beschichtungs-
material durch Trocknung oder UV-Behandlung ausgehirtet (h). Die Gitterposition wird
nun automatisch markiert und die Faser auf eine Trommel mit ausreichend grofsem Radius
aufgewickelt (k) (FBG12).
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Wesentliche Eigenschaften FBG-Sensoren weisen sich durch einige Vorteile aus. Sie ha-
ben, bezogen auf ihre Funktion, eine geringe Masse und haben sehr gute elastische Ei-
genschaften mit langer Lebensdauer. Bei einer zyklischen Belastung werden Dehnun-
gen von 1% von der Faser dauerhaft toleriert. Die maximale elastische Dehnung betrégt
4% (WEQ06). Fir die Dehnungsmessung weisen sie ein bedeutend besseres Dehnungs-
auflosungsvermogen auf als DMS (SYL06, S. 758). Ihr k-Faktor ist mit einem Wert von 0,79
im Vergleich zu DMS geringer (RK08). Sie sind elektrisch passiv und das Sensorsignal ist
gegeniiber elektrischen oder magnetischen Storeinfliissen in Form von Feldern immun. Der
Energieeintrag durch den Sensor ist vernachlédssigbar klein. Gegeniiber kritischen Umge-
bungsbedingungen sind FBG-Sensoren tolerant und operieren in einem weiten Temperatur-
bereich (BB07, AAT09, Small). Aktuell ist durch die polymere Beschichtung (Ormocer) die
maximale Einsatztemperatur auf 250°C festgelegt (WE06). Die Abmafle der Sensoren sind
klein. Ubliche Fasern weisen einen Durchmesser von 200 pm auf. Neuere Entwicklungen in
Japan zielen auf die Verringerung des Durchmessers. Eine Reduzierung auf bis zu 52 um
Gesamtdurchmesser wurde erreicht (TOT71, Ish06). Fiir die Installation von FBG-Sensoren
ist nur ein geringer Verdrahtungsaufwand erforderlich. In einem Sensor kénnen durch die
Multiplexierbarkeit mehrere Messstellen gleichzeitig untergebracht sein, welche sich durch
einen exakt vorgegebenen, von einander verschiedenen Gitterabstand unterscheiden. Dies
erlaubt eine eindeutige Zuordnung der Bragg-Reflexe zur jeweiligen Messstelle. Die maxi-
male Zahl der moglichen Gitter und damit der Messpositionen ist abhdngig von Breite des
verwendeten Lichtspektrums. 20 oder mehr Messstellen sind moglich (KDP197, S. 1443).

Die Fasern sind auf der anderen Seite leicht zerbrechlich, besitzen einen begrenzten Bie-
geradius und miissen aus diesem Grund vorsichtig gehandhabt werden (AAT09, S. 4). Ein
weiterer Nachteil liegt in der fehlenden Reparierbarkeit von eingebetteten FBG-Sensoren.
Es kénnen im ungtinstigen Fall bei einem Faserriss gleich mehrere Messstellen ausfal-
len (BB07, AAT09). Nachteilig fiir die mobile Anwendung in kleinen (Prothesen) bis mit-
telgrofien Strukturen (Fahrzeuge) ist zudem die Grofle sowie der Preis der notwendigen
Signalerzeugungs-, -erfassungs- und -auswertungselektronik. Sowohl Abmafie, Masse und
Kosten sind fiir dieses Anwendungssegment zu grofs bzw. hoch.

Anwendungen Fiir die Einbettung in Verbundwerkstoffe bieten sich die optischen Fa-
sersensoren an. Dort konnen sie zur Strukturiiberwachung sowie zur Erkennung von
Schdden eingesetzt werden. Die Anwendung als Sensor fiir eine intelligente Flugzeughaut
befindet sich in der Entwicklung. FBG-Sensoren werden zur Uberwachung von Druck,
Volumenstrom und Temperatur sowie zur Erfassung seismischer Aktivitdten im Bereich
von Gas- und Olpipelines verwendet. Auch in Brunnenbohranlagen kommen diese zum
Einsatz (Ker00, AAT09). In der Energietechnik werden Kraftwerkgeneratoren, Gasturbi-
nen und die Fliigel von Windkraftanlagen tiberwacht. Fiir den mechanischen Test von
Flugzeugkomponenten, wie Fliigel und Rumpf von Airbus, taten die Sensoren bereits
ihren Dienst. Fiir die Uberwachung von Felsankern in Bergwerken und Tunneln sowie
von Bauwerken (bspw. Briicken) spielen FBG-Sensoren eine Rolle. Zur Lastiiberwachung
bei der Oberleitungsiibertragung von Strom in der Bahntechnik werden FBG-Sensoren
in Anspruch genommen (WE06). Die Anwendung des Sensors im Rahmen eines Qua-
litatssicherungssystems fiir eine Punktschweifizange zur Kraftmessung wurde erfolgreich
getestet. Das hohe Auflosungsvermogen fiir Temperaturdnderungen und Dehnungen zeich-
net sich dabei aus (Bur12).
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Mit Hilfe von FBG-Sensoren konnen Einschldge und entstandene Schdden detektiert
werden. Mit einer hohen zeitlichen Auflésung lassen sich abrupte Dehnungsidnderungen fiir
die Schadenserkennung erfassen. Eine ortliche Auflosung der Einschlagstelle wird durch
Aufnahme des zeitlichen Versatzes des Dehnungssignals bei Erfassung mit einer Vielzahl
an Messstellen erreicht (TKST04, S. 1285). Das Vorliegen von Schdden ist mittels eines
Vergleichs transmittierter Schallwellen, welche von einer aktiven Quelle ausgesandt wer-
den, zu erreichen. Das aktuelle Signal wird dafiir einem Referenzsignal (unbelasteter und
schdadigungsfreier Zustand) gegeniibergestellt. FBG-Sensoren zeigen dabei zu piezoelektri-
schen Sensoren vergleichbare Eigenschaften und konnten erfolgreich Einschlagsschdden in
CFK erfassen (TTUTO04, S. 719). Delaminationen, als eine Art des Schadens, konnen auf diese
Weise auch erfasst werden (TOT71, S. 978).

Einbettungseignung in Faserverbunde Optische Fasern sind gut zur Integration in end-
losfaserverstarkte, polymere Verbundwerkstoffe geeignet. Die Einbettung von optischen Fa-
sersensoren kann unter Umstdnden fiir den Faserverbund eine Verringerung der mechani-
schen Eigenschaften zur Folge haben. In frithen Versuchen kam es zu einer Reduzierung
der transversalen Festigkeit um 50 % (CPS93). Aus diesem Grund liegt eine Kernfrage fiir
die Integration von FBG-Sensoren in der Gewdhrleistung von Bedingungen zur Vermei-
dung der Rissinitiation durch diese Sensoren (Sko02, S. 2501). Weitere Untersuchungen zeig-
ten, dass die Einbettung einer optischen Faser Grund fiir Spannungen und Dehnungskon-
zentrationen um die Faser, gewo6hnlich begrenzt auf einen Bereich in der Gréfsenordnung
des Faserdurchmessers, ist. Die Einbettung fiihrt dabei zu Harznestern, insbesondere wenn
die umgebenden Fasern der Verstarkungsfaserlagen nicht parallel zur Sensorfaser liegen.
Solche Harznester konnen der Ausgangspunkt fiir Delamination sein. Es besteht Konsens,
dass die beschriebenen Spannungskonzentrationen zudem die Ermiidungslebensdauer op-
tischer Fasern verringern (2502, S. 934). Eine Moglichkeit die Bildung von Harznestern
und Defekten zu vermeiden liegt in der Anwendung von Fasern geringerer Durchmesser
(Ish06, S. 33). Fiir Fasern mit einem Durchmesser kleiner als 100 um ist der, nach Einbet-
tung in einen Faserverbund bewirkte, Festigkeitsverlust vernachlédssigbar (CPS93). Die Ein-
bettung parallel zur Verstiarkungsfaserrichtung hat nur geringfiigig verminderte, mecha-
nische Eigenschaften des Verbundes zur Folge und ist damit eine Grundbedingung fiir die
zielfiihrende Sensorintegration. SKONTORP kommt zum Ergebnis, dass die Einbettung opti-
scher Fasern unter dieser Voraussetzung — sogar in kritischen und hochbelasteten Bereichen
— keinen negativen Einfluss auf diese hat (Sko02, S. 2513).

1.3.3 Piezoelektrische Sensoren

Physikalisches Wandlungsprinzip piezoelektrischer Materialien Bei mechanischer Bean-
spruchung bestimmter Materialien (bzw. bestimmter Kristalle) kann die Bildung eines
elektrischen Potenzials beobachtet werden (Mar72, S. 1607). Weiterhin kann eine Korre-
lation zwischen der Hohe der Belastung und dem anliegenden Potenzial nachgewiesen
werden. Phdnomenologisch handelt es sich dabei um den direkten piezoelektrischen Ef-
fekt (AATO09, S. 2). Er tritt bei einer Reihe von keramischen und polymeren Materialien
auf. Mikroskopisch ist der piezoelektrische Effekt auf eine Verschiebung der Ladungsdich-
te infolge der Positionsdnderung von Atomen innerhalb der betreffenden Kristallstruktur
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Abbildung 1.10: Mikroskopisches Grundprinzip des piezoelektrischen Effekts am Beispiel
von Quarz (nach (HSF07)): a unbelasteter Quarzkristall — Ladungsvertei-
lung ist symmetrisch, b belasteter Quarzkristall — verschobene Ladungs-
verteilung durch relative Verschiebung der Ionen im Kristall fithrt zu
Nettopolarisierung

zuriickzufiihren (Mar72, S. 1612). Abbildung 1.10 verdeutlicht dies am Beispiel des Quarz-
kristalls.

Grundvoraussetzung fiir das Vorhandensein piezoelektrischer Eigenschaften ist ein
nicht-zentrosymmetrisches Kristallsystem bei einem Material (Bol02, S. 19). In diesen Kris-
tallsystemen existiert kein Symmetriezentrum innerhalb einer Elemetarzelle. D.h., es gibt
keinen Punkt an dem eine Spiegelung durch diesen Punkt zum identischen Aufbau der Ele-
mentarzelle und damit des Kristalls fiihrt. Quarz besitzt ein trigonales Kristallsystem und
erfiillt damit diese Voraussetzung. Die Elementarzelle bildet einen Tetraeder mit vier Sauer-
stoffatomen an den Ecken und einem Siliziumatom im Zentrum. Im unbelasteten Zustand
existiert eine symmetrische Verteilung der Einzelladungen der Ionen Si* und O™ im Kristall
(vgl. Abb. 1.10 a). Wird das Quarz nun belastet, verschieben sich die Atome zu einander und
gleichzeitig dndert sich die Ladungsverteilung. Die Ladungsschwerpunkte der Summen
der positiven sowie der negativen Ladungen sind nicht mehr deckungsgleich und liegen
auseinander. Dadurch bildet sich zwischen beiden Punkten ein elektrisches Potenzial (vgl.
Abb. 1.10b). Aufsummiert iiber den kompletten Kristall kann diese Ladungsverschiebung
direkt von der Oberfldche in Form einer Spannung abgenommen und gemessen werden.
Nachweislich handelt es sich somit um einen Volumeneffekt (Mar72, S. 1612). Aus dieser
Beschreibung ist aufferdem abzuleiten, dass die Auspragung der Piezoelektrizitdt von der
Kristallrichtung abhdngt. Weitere Varianten dieses Prinzips der Ladungsverschiebung wer-
den im Folgenden, fiir im SHM gebraduchliche Sensormaterialien, erldutert.

Blei-Zirkonat-Titanat (PZT)

Blei-Zirkonat-Titanat (PZT)-Keramiken sind der gebrduchlichste piezoelektrische Werk-
stoff. Fiir die Uberwachung von Verbundwerkstoffen wird PZT in unterschiedlichen For-
men eingesetzt. In der volumindsen Form bzw. in Form von gestapelten Scheiben erfolgt
zumeist der Einsatz auf der Oberfldche von Bauteilen. Fiir die Integration ins Innere von
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Abbildung 1.11: Kristallstruktur von Blei-Zirkonat-Titanat (PZT) und Vorgang der Po-
larisierung: a Perowskit-Struktur von PZT oberhalb (links) und unter-
halb der ferroelektrischen Curie-Temperatur T — Ausbildung einer nicht-
zentrosymmetrischen Struktur sowie einer Ladungsverschiebung pro Ele-
mentarzelle, b Polarisierung von PZT-Keramiken — spontane Polarisierung
(oben) und gerichtete Polarisierung innerhalb eines starken elektrischen
Feldes bei der Abkiihlung von T¢ fiihrt zu Nettopolarisierung

Faserverbundstrukturen werden faserférmige PZT oder Sensoren auf Basis abgeschiedener
PZT-Diinnschichten verwendet.

Physikalisches Wandlungsprinzip Aufgrund ihrer Zusammensetzung (PbZri_,Ti,O3)
weisen PZT eine Perowskit-Struktur des Kristalls auf (RHB"04). Die Blei-Atome sind in
der Elementarzelle der PZT kubisch angeordnet. Die Sauerstoffatome fiigen sich kubisch-
flachenzentriert ein und jeweils ein Titan- bzw. Zirkoniumatom liegt in der Raummitte.
Titan- bzw. Zirkonatome nehmen die Position in der Raummitte nur bei Temperaturen iiber
der ferroelektrischen Curietemperatur ein. Unterhalb dieser Temperatur kommt es zu ei-
nem leichten Auswandern, weg von der Zentralposition. Dadurch bildet sich eine Polari-
sierung bzw. ein Dipol aus (s. Abb. 1.11 a). Dies ist die bekannte Voraussetzung des nicht-
zentrosymmetrischen Kristallgitters. Durch eine mechanische Belastung wird die relative
Verteilung der Atome des Gitters weiter verschoben, es kommt zu einer erneuten Ladungs-
verschiebung und zum Aufbau eines Dipols. Dieser ist direkt proportional zur Starke der
Belastung und damit fiir Sensorzwecke nutzbar.

Herstellungsverfahren Die unterschiedlichen Doménen innerhalb der polykristallinen
Struktur des PZT polarisieren ohne zusitzliche Einfliisse stochastisch, sodass sich die Di-
pole makroskopisch ausgleichen und bei Abkiihlung unter die Curietemperatur keine Net-
topolarisierung auftritt (s. Abb. 1.11b oben). Der piezoelektrische Effekt tritt dann makro-
skopisch nicht in Erscheinung. Aus diesem Grund ist es erforderlich diese Werkstoffe zu
polarisieren und die Doménendipole gleichgesinnt auszurichten (Bol02, S. 19). Die Polari-
sierung von PZT erfolgt nach dem Sintern der Keramik sowie nach deren Kontaktierung.
Bei gleichzeitiger Erwdrmung der PZT nahe der Curietemperatur wird ein starkes elektri-
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sches Feld (mehrere 10° V/m) angelegt und wihrend der Abkiihlung aufrecht erhalten. Auf
diese Weise wird die remanente Polarisierung eingepragt (WSS*96). Dieser Prozessschritt
ist allen Sensorformen aus PZT gleich.

Die Herstellung von Belastungssensoren auf Basis von PZT-Fasern umfasst zuvor wei-
tere Schritte. Im ersten Schritt werden Griinlingsfasern durch Verspinnen eines langzeitsta-
bilen Sols, welches aus einem Sol-Gel-Prozess gewonnen wurde, bei einer Spinntemperatur
von 130°C erzeugt. Dem folgt die Trocknung dieser Vorfasern bei Raumtemperatur iiber
einen Tag und die anschlieflende Pyrolyse bei 600°C. Abschliefiend werden diese Fasern ge-
sintert. Das Sintern lauft bei 850°C bis 950°C in geschlossenen Aluminiumoxidgefafien un-
ter Kontrolle des PbO-Partialdrucks ab (WSS%96, S. 569-570). Nachdem Fasern vorliegen,
folgen die Herstellungsschritte fiir den eigentlichen Sensor. Zuerst werden die PZT-Fasern
dazu parallel ausgerichtet. In diesem Zustand schliefst sich die Infiltration mit Epoxydharz
und dessen Autoklav-Aushértung an. AnschliefSend erfolgt der Zuschnitt von Scheiben mit
einer Dicke von 0,5 mm bis 1 mm. Die Abscheidung von Elektroden kann je nach Sensorauf-
bau an dieser Stelle oder bereits vor der Infiltration erfolgen. Bei quer-orientierten Sensoren
wird nach dem Zuschnitt kontaktiert. Bei Nutzung der PZT-Fasern in Langsrichtung erfolgt
die Aufbringung der Elektroden bereits vor der Infiltration. Fiir die Kontaktierung werden
haufig Silber- oder Gold-Elektroden genutzt (GZ00, BFF(09). Die Polarisierung ist in jedem
Fall der letzte Schritt. Diese wird in Ol bei 80°C und einer Spannung von bspw. 5,5kV/mm
fiir zwei Stunden und bis zur Abkiihlung auf 50°C, bei weiterhin angelegtem elektrischen
Feld, durchgefiihrt (SHB*01, BFF(09).

Wafer-basierte und durch Diinnfilmabscheidung erzeugte oder gedruckte PZT-
Diinnschichten kommen ebenso in der SHM zum Einsatz. SMART® ist ein Folien-basiertes,
fertig konfiguriertes, piezoelektrisches Sensornetzwerk (Ace). Die einzelnen Piezosensoren
werden dafiir zwischen zwei Polyimid-Folien, inklusive der erforderlichen Verdrahtung,
einlaminiert. Die entstehende Struktur kann eingebettet oder auf die Bauteiloberfldche ap-
pliziert werden (Bol02, S. 20). Die Herstellung dieser Foliensensoren umfasst Druckverfah-
ren, Strukturierungsprozesse, die Integration von fertigen Sensorelementen, das Laminieren
der Folien unter Einwirkung hoherer Temperaturen sowie den Zuschnitt und die Konfek-
tionierung von Steckern oder anderen Signaliibertragungselementen (LC02, S. 922).

Wesentliche Eigenschaften Die Fasern der Faser-basierten PZT-Sensoren haben aktuell
einen Durchmesser im Bereich von 20 bis 30 um. Die Dicke der infiltrierten Sensorblédttchen
betrdgt minimal 0,5mm. Die lateralen Abmessungen konnen je nach Anwendung vari-
iert werden. Die parallele Ausrichtung der Fasern bedingt eine hohe Empfindlichkeit ge-
geniiber mechanischen Einfliissen (0,001 - 2 %o). Fiir den Sensor ist keine Stromversorgung
erforderlich. Im Temperaturbereich zwischen -40°C und 80°C kénnen diese betrieben wer-
den (BFF09, Fral0). Die maximale Bruchdehnung von PZT-Fasern mit einem Durchmesser
von 266 pm lag bei 0,42 %. Diese Fasern wiesen gleichzeitig eine Festigkeit von 68 MPa auf
(KHO04, S. 1990). Fasern diinnerer Durchmesser besitzen aufgrund des Faserparadoxons ei-
ne hohere Festigkeit. Werte von bis zu 300 MPa wurden fiir Fasern mit Durchmessern bis
30 um ermittelt (WSS"96, S. 570). PZT-Elemente nehmen wenig Raum ein und haben ei-
ne geringe Masse. Die Vorteile ihrer Anwendung liegen aufierdem in einer geringen Leis-
tungsaufnahme sowie im geringen Preis. Ein nicht-lineares Verhalten und das Auftreten
einer Hysterese bei groflen Dehnungen oder erhchten Temperaturen wirken sich nachteilig
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auf die Sensoreigenschaften aus. Die geringe Dehnung, hohe Sprodigkeit und eine kurze
Ermiidungslebensdauer werden von SU ET AL. weiterhin als wesentliche Einschrankungen
fir PZT-Sensoren angefiihrt (SYL06, S. 757).

Die Messung von statischen Lasten und von eher statischen Dehnungen ist mit PZT-
Elementen nur eingeschrankt moglich. Das Ortsauflosungsvermdogen ist dabei abhidngig
von der Sensorgrofie. PZT-Sensoren auf Folien- bzw. Diinnschicht-Basis sind in unterschied-
lichen Abmessungen verfiigbar (AAT09, S. 2-3). Abmafie von 7 mm x 1,65 mm x 0,2 mm sind
tiblich (GZ00, S. 966). Die Sensorelemente sind bei einer Dicke von 0,2 mm bis zu einer Masse
von 68 mg bei einem Preis von $15 zu haben (GC05, S. 88). Die maximale Umgebungstem-
peratur fiir deren Anwendung liegt bei 180°C (PI 07).

Anwendungen Piezoelektrische Sensoren sind iiberwiegend zur Messung dynamischer
Belastungen im Einsatz. Zur Einschlagserkennung bei Faserverbundstrukturen sind diese
ideal geeignet (Bol02). Sowohl Einschlagsort, als auch Einschlagsenergie konnen mit Hil-
fe eines Modells errechnet werden (Cha). Die Erfassung von Schwingungen ist in einem
weiten Frequenzbereich (0,1 bis 10000 Hz bei Faser-basierten PZT) mdoglich (BFF09, S. 9).
Sie bieten sich dadurch zur strukturellen Uberwachung von Windkraftanlagen und ebe-
nen Strukturen an. Oft kommen aktive Verfahren, zur Uberwachung mittels PZT, zum Ein-
satz. Die PZT-Elemente iibernehmen dabei sowohl die Impulsgeber- als auch die Aufzeich-
nungsfunktion. Die Gerdusch- und Schwingungsdampfung bei Maschinen ist ein weiteres
Anwendungsgebiet. Die zerstorungsfreie Priifung in der Luftfahrt und automobile Anwen-
dungen werden als Szenarien beworben (Fral0, S. 2). Fiir die Generation von Lamb-Wellen
sowie zu deren Aufzeichnung werden die PZT-Elemente hadufig verwendet (SYL06, S. 757).
Die passive Erfassung von Rissentstehung und Rissausbreitung mittels der Uberwachung
akustischer Emissionen sind geldufige Anwendungen fiir Faserverbundstrukturen (GCO05,
S. 88-89). Verfahren zur Detektierung von Delamination befinden sich noch in Entwicklung,
sind jedoch mittels PZT machbar (BG03). Die Uberwachung der Harzaushértung wurde be-
reits erfolgreich getestet. Infolge der Aushirtung des Harzes kommt es zur Anderung der
Dampfungs- und Impulsiibertragungseigenschaften eines Faserverbundmaterials. Die akti-
ve Uberwachung erlaubt dadurch einen Einblick in den Aushértungszustand eines Bauteils
aus diesem Werkstoff (LC02).

Einbettungseignung in Faserverbunde In Bezug auf die Einbettungseignung von PZT-
Sensoren ist eine differenzierte Betrachtung erforderlich. Voluminodse PZT-Elemente sind
durch ihre grofie Masse und die Sprodigkeit fiir die Einbettung in Faserverbunde unge-
eignet (Bol02, S. 20). Verschiedene PZT-Elemente sind gut zur Integration in Faserverbun-
de geeignet (SYLO6, S. 757). Insbesondere Diinnschicht-, Folien- und auf Fasern basieren-
de Elemente mit geringer Dicke kénnen in Laminate eingebettet werden. Faser-basierte
Sensoren erlauben eine moderate Biegung und die Applizierung in gekriimmte Bauteilo-
berflichen (bis 20 mm Kriimmungsradius). Durch die Einbettung in Epoxydharz sind sie
elektrisch isoliert und besitzen eine passende Kompatibilitit zum Matrixmaterial (BFF09,
S. 9). Ein dehnbares Netzwerk aus PZT-Sensorknoten wird fiir die Einbettung in Faserver-
bunde empfohlen. Leiterbahnen liegen in einer Mdander-Struktur vor und erméglichen so
eine ebene Dehnung des Netzwerks in beide Richtungen (Cha09). Geringe Querschnitte
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dieser netzformigen Sensorstruktur erlauben die Einbettung in Faserverbunde unter Ver-
meidung grofier Matrixanhdufungen sowie unter Gewihrleistung des interlaminaren Zu-
sammenhalts der Faserverbundstruktur. Diese Sensorform der PZT wird im Vergleich mit
anderen PZT-Sensoren in Bezug auf die Einbettung als besonders geeignet angesehen.

Es besteht eine Schwierigkeit in der Kompatibilitdt zwischen den mechanischen Ei-
genschaften des Faserverbundwerkstoffs mit denen des piezoelektrischen Materials von
PZT-Elementen. Starke Unterschiede der mechanischen Eigenschaften erschweren die
storungsfreie Einbettung bzw. bedingen eine vorzeitige Schidigung und den Ausfall der
Sensoren (Bol02, S. 20). Einige piezoelektrische Sensoren besitzen keine ausreichende elek-
trische Isolierung. Bei deren Integration in CFK ist eine zusétzliche Isolierung erforderlich.
Zum Schutz vor Kurzschliissen kann die Sensoreinbettung bspw. zwischen separaten Glas-
lagen erfolgen. Eine mogliche Reduktion der Festigkeit sowie die ggf. erforderliche Quer-
schnittserhohung am Bauteil sind Nachteile dieses Vorgehens (LC02, S. 920).

Zur Untersuchung des Einflusses eingebetteter SMART®-Sensornetzwerke auf die struk-
turellen Eigenschaften des Verbundes wurden mechanische Versuche durchgefiihrt. Im Er-
gebnis zeigten eingebettete SMART®-Lagen einen lediglich vernachlassigbaren Einfluss auf
die strukturellen Eigenschaften der Wirtsstruktur des Verbundwerkstoffes. Nur bei sehr
sprodem Wirtsmaterial zeigte sich ein grofierer Einfluss auf das Aufprallverhalten und ein
erhohter Schaden im Vergleich zur unbestiickten Struktur. Der eingebettete Einsatz in Struk-
turanwendungen ist daher nach Meinung der Autoren bedenkenlos moglich (LC02, S. 924~
930).

Polyvinylidenfluorid (PVDF)

Unter allen bekannten piezoelektrisch wirksamen Polymeren zeigt Polyvinylidenfluorid
(PVDF) die stdrkste piezoelektrische und pyroelektrische Wirkung (Lov83, S. 1115). Die
Verschiebung von Dipolen ist auch bei diesem Material die Grundlage fiir den piezoelektri-
schen Effekt. Doch wie kommt es zu diesen starken Dipolen?

Physikalisches Wandlungsprinzip Zunichst besteht die Polymerkette aus dem Mono-
merglied [CH; — CE,],, in welchem Fluor und Wasserstoff alternierend an die lineare Koh-
lenstoffkette gebunden sind (WSSG11, S. 296). Das Fluor-Atom hat eine nur geringfiigig
grofiere Ausdehnung als das Wasserstoff-Atom. In der Polymerkette stellt es somit keine
gravierende Unstetigkeit dar. Die Bindung zum Kohlenstoff ist sehr stark polar. Dies ist
der Grundbaustein fiir den bei Ferroelektrika erforderlichen Dipol und damit fiir die piezo-
elektrischen Eigenschaften dieses Polymers. PVDF ist sehr regulédr aufgebaut und zeigt ein
geringes Auftreten von Kopf-Kopf- und Schwanz-Schwanz-Verbindungen? der Monomer-
bausteine im Polymer. Das eher seltene Auftreten dieser Art von Fehlstellen begiinstigt die
Kristallisation. Konformationen® mit geringster innerer Energie (Wechsel von trans (t) und
gauche (g)) sowie durch dufere Einfliisse erzwungene Konformationen der Molekiilketten
(all-trans) sind moglich (vgl. Abb. 1.12a, b). Die all-trans sowie die tg*tg™ sind die am

2Der Monomerteil CH,, wird als Kopf und CF, als Schwanz bezeichnet.
3Die rdumliche Anordnung eines organischen Molekiils infolge der drehbaren Bindungen zwischen Kohlen-
stoffatomen wird als Konformation bezeichnet.
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Abbildung 1.12: Aufbau und Struktur von PVDF nach (Lov83): a Monomerzusammen-
setzung mit Blickrichtung fiir die Newman-Projektionen der Grundele-
mente der Kettenkonformation (trans (t), gauche™ (g"), gauche™ (g7)),
b hiufigste Konformationen der PVDF-Kette (tg*tg™ und all-trans) mit
Dipolen (Pfeile) und Blickrichtung fiir die Darstellung der Polymere in
der Elementarzelle unterschiedlicher Phasen, ¢ Elementarzellen der Pha-
sen von PVDF mit ihren Dipolen (Pfeile)

haufigsten vorkommenden Konformationen. Diese zeigen, wegen der gleichméfiigen Aus-
richtung der Dipole, die grofiten Polarititen. Die polare Konformation der Polymerketten
allein ist aber noch kein Garant fiir die Nettopolaritdt des Materials im Volumen. Durch die
Anordnung im Kristall 16schen sich die polaren Momente der Einzelketten hédufig gegen-
seitig aus (Lov83, S. 1117). Vielfdltige Anordnungsmoglichkeiten im Zusammenspiel der
benachbarten Ketten sind beim PVDF gegeben und somit Voraussetzung fiir die Darstel-
lung unterschiedlicher Phasen. Insgesamt kann das polymorphe Material vier unterschied-
liche Kristallphasen bilden, welche in der Regel jeweils auch parallel vorkommen (WSSG11,
S. 296).

Die im thermodynamischen Gleichgewicht entstehende «-Phase bedingt einen
Ausloschungseffekt der Dipolmomente. Die a-Elementarzelle besteht aus zwei Ketten mit
der Konfiguration f¢g*t¢™ mit einer antiparallelen Ausrichtung der Fluor-Atome und so-
mit der Dipolmomente (vgl. Abb. 1.12¢). Diese Phase entsteht beim Einfrieren von allen
moglichen Temperaturen. Die J-Phase kann durch Beaufschlagung von PVDF mit einem
starken elektrischen Feld erzeugt werden. Im Feld richten sich die zuvor antiparallel vorlie-
genden Dipole der a-Phase gleichgesinnt aus und bilden einen Nettodipol (s. Abb. 1.12¢).
Die Phase mit der grofiten Nettopolaritét ist die f-Phase. Die Elementarzelle dieser Phase
ist aus zwei parallelen Ketten mit der all-trans-Konformation aufgebaut. Deren Dipole sind
gleichgesinnt ausgerichtet (vgl. Abb. 1.12¢). Die Anordnung von Wasserstoff- und Fluor-
Atomen der benachbarten Ketten auf einer Ebene sorgt fiir eine stabile Kristallstruktur. Die
Bildung dieser Phase ist nicht iiber eine Schmelzeabkiihlung moéglich. Nur durch Einwir-
kung mechanischer Spannungen bzw. elektrischer Felder wird die Bildung dieser Phase
provoziert. Die Bildung der S-Phase wird im Wesentlichen durch eine erzwungene, mecha-
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Abbildung 1.13: Herstellung und Struktur von PVDF-Fasern nach (Lov83, WSSG11):
Schmelzspinnen von PVDF-Fasern erzeugt Sphéarolithe der a-Phase, an-
schlieflendes Verstecken bewirkt die Phasentransformation zur uniaxial
ausgerichteten B-Phase und durch nachfolgende Polarisierung werden die
Dipole parallel ausgerichtet - es entsteht eine Nettopolarisierung

nische Dehnung von PVDF bei leicht erhohten Temperaturen (um 90°C) erwirkt. Um sich
auszudehnen, besteht bei dieser Temperatur keine Mdoglichkeit des Abgleitens der Ketten
auf einander. Die Lingendnderung ist daher nur durch eine Anderung der Kettenkonfor-
mation zu all-trans, der gestrecktesten Variante (in 180°-Stellung zu einander), moglich.

Die Kristallisation in eine symmetrische, sphéarische Vielkristall-Anordnung hat aber
nach dem Verstrecken wiederum eine gegenseitige Ausloschung der Polarisierung der Ein-
zelkristalle im grofieren Volumen zur Folge. Daraus leitet sich die Notwendigkeit zur Polari-
sierung ab. Nach Bildung der B-Phase liegt eine statistische Verteilung der Dipole durch die
Kristallisation vor. Durch eine gezielte Polarisierung, in einem von aufien angelegten elek-
trischen Feld (3 - 107 V/m), wird die gleichméfige Ausrichtung der Dipole erreicht und die
grofitmogliche Nettopolarisierung erzielt (Lov83, S. 1117).

Herstellungsverfahren Die wichtigsten Schritte des Herstellungsprozesses fiir piezoelek-
trisches PVDF sowie die Hintergriinde wurden bereits erldutert. PVDF ist hierbei geeignet
zum Spritzgiefien, Folienziehen und zum Schmelzspinnen unter Anwendung thermoplas-
tischer Verarbeitungsverfahren. Durch das Schmelzspinnen kénnen PVDF-Fasern kleiner
Durchmesser, welche zur Einbettung in Faserverbundwerkstoffe geeignet sind, gewonnen
werden. Der verwendete Verfahrensablauf und die nach jedem Prozessschritt vorliegende
Struktur des PVDF sind in Abbildung1.13 dargestellt. Die Ausbildung der unpolaren «-
Phase ist beim Verspinnen und der nachfolgenden Abkiihlung gegeben. Beim Spinnen der
Fasern entsteht bereits eine Vorzugsorientierung der Molekiilketten in Richtung der Extru-
sionsachse. Die Transformation der unpolaren a-Phase in die B-Phase erfolgt mittels einer
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anschliefSenden Verstreckung. Nach diesem Kaltverstrecken liegt die piezoelektrische Pha-
se polykristallin, mit statistischer Verteilung der Dipole, vor. Durch eine nachfolgende Po-
larisierung bei einer Temperatur von ca. 80°C werden diese parallel ausgerichtet und das
Material erhélt seine remanente Nettopolarisierung. Das elektrische Feld wird dazu bis zur
Abkiihlung aufrecht gehalten. Im Fall von PVDF-Fasern erfolgen sowohl Polarisierung als
auch Kontaktierung nach Einbettung in einen faserverstarkten Kunststoff (WSSG11, S. 297).

Wesentliche Eigenschaften PVDF zeichnet sich durch eine hervorragende chemische Sta-
bilitdt sowie durch eine exzellente Biokompatibilitdt aus (WSSG11). Eine Temperatur ab
164°C erlaubt bereits eine verstarkte Kettenmobilitdt. Die Zwangsphase (B-Phase) geht dann
zur Phase des thermodynamischen Gleichgewichts (a-Phase) iiber. Daher verliert PVDF
zunehmend seine piezoelektrischen Eigenschaften oberhalb dieser Temperatur (SWS*11,
S. 32). Die piezoelektrischen Konstanten von PVDF sind ausreichend grofs, um eindeutige
Signale fiir eine dynamische Dehnungsmessung zu generieren. An realen Bauteilen wur-
den unter Zugbelastung Oberflachenladungen von 11 pC/cm? und von 60,3 pC/cm? unter
Biegebelastung gemessen. Dies entsprach, bezogen auf die kontaktierte Oberfldche, einem
Potenzial von 1,35V bzw. 7,39 V im Versuch (WSSGT11, S. 299).

Geringe Kosten, eine deutlich groflere Elastizitdt, verbunden mit einer einfacheren
Handhabbarkeit, eine hohere Dimensionsstabilitdt und tiber der Zeit stabilere piezoelek-
trische Koeffizienten zeichnen PVDF gegentiber PZT aus (SYL06, S. 757). Die Zahigkeit
des Materials und die enormen Freiheitsgrade bei der Formgebung mit thermoplastischen
Verfahren werden als weitere Vorteile angefiihrt (Lov83, S. 1121). Die piezoelektrischen Ei-
genschaften zeigen zudem eine lineare Abhingigkeit von der Temperatur, was eine simple
Kompensation erlaubt (Sat99). Ein hohes Ortsauflosungsvermogen fiir Dehnungen kann
beim Einsatz von PVDF-Fasern durch das lokale Aufbringen von Elektroden erzielt werden
und ist damit abhdngig von der Grofie und Anzahl der Kontakte. Die laterale Ortsauflosung
liegt im Bereich von sub-Millimetern. Die Auflosung in Faserrichtung ist abhéngig vom Ab-
stand und von der Dichte der aufgebrachten Elektroden (WSSG11, S. 299).

Anwendungen Die hauptsichliche Anwendung findet PVDF aufgrund der geringen Stell-
kréafte in Sensoren (SYLO6, S. 757-758). Bspw. kann es fiir Dehnungssensoren benutzt wer-
den (Sat99). Wegen seiner, im Vergleich zu Keramiken, geringen akustischen Impedanz
gibt es zudem akustische Anwendungsmoglichkeiten, insbesondere in Luft und Wasser.
Weitere Nutzungsbereiche erstrecken sich auf Druckschalter, Detektoren bei Druckern,
Miinzsensoren, auf die Einschlagsdetektion, medizinische Messungen sowie Drucktaster
und Tastaturen (Lov83, S. 1121).

Einbettungseignung in Faserverbunde Im Gegensatz zu PZT-Elementen konnen PVDE-
Folien gut auf gekriimmten und welligen Oberflachen aufgebracht und in Strukturen inte-
griert werden (HLQS04, S. 335). PVDF-Fasern sind fiir die Einbettung in endlos-verstarkte
Faserverbunde geeignet. Sie sind sehr flexibel und kénnen so problemlos entlang ge-
kriimmter Flachen eingebettet werden. Mit einer Bruchdehnung von 31 % besteht kein Ri-
siko eines Bruchs der Sensoren vor den Verstarkungsfasern. Derzeit haben die Fasern einen
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Durchmesser von 150 pm bei einem kreisrunden Querschnitt (WSSG11, S. 298). Dies ist ver-
gleichbar zu FBG-Sensoren. Ahnliche Effekt wie bei deren Einbettung sind daher zu erwar-
ten. Das Entstehen von Harznestern und Unstetigkeiten im Verbund kann nur bei kleine-
ren Durchmessern ausgeschlossen werden. Laut miindlicher Aussage des Herstellerinsti-
tuts (WSSG11) ist die Herstellung von Fasern kleinerer Durchmesser moglich. Die Integra-
tion in Gewebe oder Gelege ist problemlos moglich. Einzig die elektrische Kontaktierung
eingebetteter PVDF-Sensoren stellt, wie bei allen elektrisch arbeitenden Messverfahren, ein
Problem dar. Elektrische Leiter miissen zusitzlich in den Verbund eingebracht werden und
konnen diesen storen. Zudem miissen die PVDF-Fasern, in Kombination mit C-Fasern als
Verstarkung, eine Isolierung erhalten. Dies bedeutet zusétzlichen Aufwand und ist bisher
nicht befriedigend gelost.

1.3.4 Dehnungssensoren aus Formgedachtnislegierungen

Physikalisches Wandlungsprinzip Bestimmte metallische Legierungen kénnen sich nach
einer Umformung an ihre Ausgangsform ,erinnern”. Dieses Phidnomen wird als Form-
geddchtniseffekt bezeichnet. Die gleiche Materialgruppe zeigt unter bestimmten Vorausset-
zungen ,elastische” Dehnungen von mehreren Prozent. Dieses Verhalten ist als Pseudoelas-
tizitdt benannt. Der Formgedachtniseffekt und die Pseudoelastizitit (PE) beruhen auf der
martensitischen Phasenumwandlung. Bei dieser Transformation bewegen sich gleichzeitig
Atome des Gitters wie in einem Schervorgang ohne dabei zu diffundieren. Die gegenseiti-
ge Nachbarschaft der Atome und in der Folge die Nahordnung des Gitters bleiben somit
erhalten (WO99, S. 2—4). Der Vorgang ist vollstandig reversibel und kann bei Temperaturen
um die Raumtemperatur ablaufen. Nickel-Titan (NiTi) ist die derzeit am verbreitetsten ein-
gesetzte FGL. Bei dieser wandelt sich die Hochtemperaturphase (Austenit) in die Tieftem-
peraturphase (Martensit) um (Sch12, S. 2). In Abhédngigkeit der Materialzusammensetzung
der jeweiligen Legierung ergeben sich unterschiedliche Phasenumwandlungstemperaturen
(Ms, My und As, Af) und Ausprdgungen des Umwandlungseffekts. Insgesamt werden drei
spezifische Effekte unterschieden — der Einwegeffekt, nach einem entsprechenden Training,
der Zweiwegeffekt durch den Wechsel zwischen der martensitischen und der austenitischen
Form durch eine Temperaturdnderung sowie die PE. Die Phasenumwandlung kann dabei
einerseits durch eine Temperaturdnderung oder andererseits durch die Anderung der me-
chanischen Spannung hervorgerufen werden (Sch12, Mic04).

Bei der spannungsinduzierten Phasenumwandlung, bspw. ausgelost durch eine einach-
sige Belastung, erfolgt die Transformation zum Martensit ab einer kritischen Spannung
oem (vgl. Abb. 1.14 1i.). Hierbei handelt es sich um die bereits erwdhnte PE. Das im span-
nungsfreien Zustand vorliegende Austenit (Punkt 1) erfahrt zunéchst eine rein elastische
Verformung. Nach Erreichen von o, werden auf einem Spannungsplateau ausgerichte-
te, spannungsinduzierte Varianten von Martensit gebildet. Bei Punkt 2 besteht die belas-
tete Probe nur aus diesem Gefiige. Bei Fortsetzung der Belastung wird dieser Martensit
zuerst rein elastisch verformt. Bei der Entlastung wird ab der (unteren) kritischen Span-
nung 0.4 die Riickumwandlung zum thermodynamisch stabileren Austenit initiiert. Dies
ist moglich da die Probenzusammensetzung so eingestellt wurde, dass die Raumtempera-
tur oberhalb der zur vollstindigen Umwandlung zum Austenit erforderlichen Temperatur
Ay liegt. Die vollstandige Riickumwandlung erfolgt ebenfalls auf einem Spannungsplateau
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Abbildung 1.14: Spannungs-Dehnungs-Verlauf der PE (links) und pseudoelastisches Fens-
ter (grau) im Spannungs-Temperatur-Raum (rechts) (Sch12)

bis zum Punkt 3. Die weitere Entlastung bis zum Ausgangspunkt 1 verlduft rein elastisch.
Bleibende Dehnungen sind nicht zu verzeichnen. Keimbildung und Wachstum sind auch
in diesem Fall wesentliche Mechanismen des Phasenumwandlungsprozesses. Die Ausbrei-
tung lokaler Bander sorgt dabei fiir eine heterogene Umwandlung (Sch12). Die kritischen
Spannungen o) und 0.4 variieren stark mit der Temperatur. Der temperaturabhédngige
Faktor liegt zwischen 5MPa/K und 15MPa/K (Sch12, S. 9).

PE liegt nur in einem begrenzten Bereich ("pseudoelastisches Fenster”) vor (vgl. Abb.
1.14 re.). Auf der linken Seite wird dieser Bereich durch die zur vollstindigen Umwandlung
zum Austenit erforderlichen Temperatur Ay abgegrenzt. Bei Entlastung unterhalb dieser
Temperatur ist die spannungsinduzierte Riickumwandlung unvollstindig und es verblei-
ben Restverformungen. Die obere Schwelle wird durch die Streckgrenze des Austenits fest-
gelegt. Die untere wird durch die kritische Spannung o.); definiert. Diese ist mindestens
aufzubringen, um spannungsinduzierten Martensit zu erzeugen. Aufgrund der bereits be-
schriebenen Temperaturabhédngigkeit der kritischen Spannung ergibt sich mit dem Zusam-
mentreffen von Austenit-Streckgrenze und kritischer Spannung 0.y (T) im Schnittpunkt ei-
ne maximale Temperatur M, oberhalb derer die Bildung spannungsinduzierten Martensits
unmoglich ist. FGL mit hoher Austenit-Streckgrenze sind darauf aufbauend fiir die Reali-
sierung von PE am besten geeignet. Kornfeinung, bspw. durch Kaltverformung, sowie Teil-
chenhértung sind geeignete Mafsnahmen zum Erreichen dieser (Sch12, S. 12-13).

Mit der Phasenumwandlung bei der PE ist linear zur Dehnung eine Anderung der
elektrischen Leitfdhigkeit der Probe verbunden (ALP97). Diese kann zur Erfassung von
Dehnungen genutzt werden. Eine Temperaturdnderung ruft allerdings ebenso eine star-
ke Anderung des Widerstands hervor (Mic04, S. 250). Aktuelle Ergebnisse zeigen, dass
die gleichzeitige Anwendung als Aktor und Sensor trotz dieses Umstands mdglich ist
(AFGAEO1). Die Entstehung von Wirme infolge der wechselnden Phasenumwandlung
bei grofleren Deformationen und hohen Frequenzen wird als kritische Eigenschaft fiir
solche Sensoren angesehen. Es ist notwendig den Abtransport dieser Warme weg vom
Sensor/Matrix-Interface sicherzustellen (Bol07, S. 202).
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Herstellungsverfahren, wesentliche Eigenschaften und Anwendungen FGL konnen in
Form von Drdhten oder als funktionelle Schichten fiir sensorische Aufgaben eingesetzt
werden. Zur Gewdhrleistung der Funktionsweise von FGL muss bei allen Herstellungs-
verfahren ein hochst mogliches Mafs an Reinheit fiir die Bestandteile sichergestellt werden.
Die Verarbeitung bei hohen Temperaturen, bspw. zum Schmelzen, erfolgt unter Schutzgas
mit maximal verfiigbarer Reinheit bzw. mindestens im Hochvakuum. Fiir die Herstellung
funktioneller Schichten aus FGL kommen physikalische Gasphasenabscheidungsverfahren,
engl. physical vapour deposition (PVD) zum Einsatz. Bei diesen kommt es zu einer Anreiche-
rung von Ti. Diese muss durch eine Verdnderung der Targetzusammensetzung angepasst
werden (FGD'10, Cra10). Alle Bauteile oder Schichten aus FGL werden nach der Form-
gebung, zur Erzielung eines spezifischen Formgedachtniseffekts, einer Warmebehandlung
unterzogen. Der Einsatz als Sensor wurde bereits in Kombination mit einem neurona-
len Netzwerk zur Verarbeitung der Widerstandsianderung erprobt. Ein mit einem Wider-
standsmesssystem ausgestatteter FGL-Aktor konnte ohne zuséatzlichen Sensor eine Zustell-
genauigkeit von 70 um erreichen (AFGAEQ1). FGL-Dridhte wurden bereits erfolgreich zur
Modifikation der Schwingungseigenschaften von Faser-Kunststoff-Verbunden eingesetzt
(BPM 00, Hum01).

Einbettungseignung in Faserverbunde Zur Integration in Faserverbundwerkstoffe wer-
den derzeit hauptsdchlich FGL-Dréhte genutzt. Diese sind trotz einiger Herausforderun-
gen gut fiir die Einbettung geeignet. Ein entwickeltes Verfahren zur Integration von FGL-
Drahten beinhaltet folgende Arbeitsschritte. Zuerst wird die erforderliche Vorspannung der
FGL-Drdhte mit Hilfe eines Rahmens, iiber welchen die Dridhte gespannt werden, aufge-
bracht. Diese ist notwendig, um bei einer elastischen Verformung des Bauteils eine Verfor-
mung des Drahtes innerhalb des pseudoelastischen Bereichs zu erzielen. Auf diese Weise
ist es moglich bei einem Sensor ein ausreichend grofses Sensorsignal zu generieren. An-
schliefSend erfolgt die Einbettung der Drdhte in vorgespanntem Zustand in das Laminat
des Bauteils und die Aushértung (Bol00, Bol07). An mit diesem Verfahren hergestellten Ver-
bundbauteilen kann, bspw. durch Anlegen eines Stroms und die damit erzielte Tempera-
turdnderung der FGL-Drihte, die Steifigkeit verdndert werden. Der Phasenumwandlungs-
zustand des Drahtes kann durch die Messung seines elektrischen Widerstands tiberwacht
werden (SMB198, S. 3).

Herausforderungen fiir die Einbettung von FGL-Dréhten liegen in der Erzeugung einer
ausreichend grofien Haftfestigkeit zwischen Draht und Verbund, um die Ubertragung der
Krifte sicherzustellen. Die Anwendung entsprechender Oberflichenbehandlungen ist da-
zu erforderlich. Auflerdem stellt der grofse Unterschied in der Steifigkeit zwischen Draht
und Verstarkungsfaser eine bedeutende Unstetigkeit fiir den Verbund dar (Bol00, S. 96). Die
iiber einen langen Zeitraum gehaltene, hohe Temperatur bei der Bauteilaushédrtung kénnte
zudem eine plastische Veranderung der Dréhte zur Folge haben (5500, S. 17). Das bisher an-
gewandte Verfahren ist zudem sehr arbeitsaufwendig und teuer. Weiterentwicklungen sind
zur Realisierung einer Serienproduktion unerldsslich. Diese konnten bspw. die Drahtinte-
gration auf der Ebene der Prepregherstellung einbeziehen (5500, S. 17).

44



2 Zielstellung der Arbeit

In Systemen mit Leichtbaustrukturen, als tragende Elemente, werden aktuell entscheidende
Funktionen (Kommunikation, Energieiibertragung, Lastaufnahme) von voluminésen und
storungsanfilligen Komponenten, mit grofler Masse, iibernommen (SOY"11). Werkstoffe
sind derzeit in der Regel monofunktional. Sie nehmen entweder Lasten auf oder leiten Ener-
gie bzw. Informationen. Mit der steigenden Konzentration auf Energie- und Ressourceneffi-
zienz sowie auf Leichtbau im Kontext der Systementwicklung, bietet sich durch den Einsatz
multifunktionaler Werkstoffe, ein enormes Einsparpotenzial an Energie und Masse. Neuar-
tige Verbundstrukturen konnen lasttragende, energiespeichernde und -iibertragende sowie
kommunizierende Funktionen in sich vereinen. Zur Umsetzung dieser Potenziale ist die
Entwicklung neuartiger Werkstoffe und der Verfahren zu deren Herstellung, erforderlich
(SOY™11). Einige Ansétze auf diesem Weg werden in der vorliegenden Arbeit verfolgt.

Wie in Kapitel 1 dargestellt, sind Sensoren zur kontinuierlichen Erfassung von Dehnun-
gen in Verbundwerkstoffen verfiigbar. Die existierenden Technologien weisen dabei einige,
mafigebliche Nachteile auf. Die Ausriistung von Bauteilen mit Dehnungssensoren ist da-
her fiir bestimmte Anwendungen ausgeschlossen. Optische Sensoren, die bspw. in Form
von Glasfasern vorliegen, sind nur mit Durchmessern des mindestens zehnfachen Durch-
messers von C-Fasern verfiigbar. Aufgrund der Grofie, konnen in der direkten Umgebung
der Sensoren, bei deren Einbettung, Harznester entstehen. Diese reduzieren die Festigkeit
in diesem Bereich. Zudem bewirken die Spannungskonzentrationen, um die eingebetteten
optischen Fasern, eine Verringerung der Ermiidungslebensdauer der Sensoren (Z502). Po-
lymerbasierte, faserformige Sensoren, die zwar mit kleinerem Durchmesser verfiigbar sind,
besitzen nur eine geringe Temperaturstabilitdt. Daher sind sie ungeeignet fiir getemperte
oder im Autoklav gefertigte, faserverstarkte PMC. Faseroptische Sensoren benotigen aufSer-
dem, zum jetzigen Stand der Technik, eine vergleichsweise volumindse Messelektronik. Die
optische Kontaktierung ist zudem aufwendiger als eine elektrische.

Ein weiteres Kriterium zur Auslese ungeeigneter Sensortechnologien, ist das
Auflosungsvermogen. Fiir die Erfassung von Dehnungen in mikroskopischen Skalenbe-
reichen, ist derzeit nur die faseroptische Messung geeignet. Mit Hilfe eines eingendhten
Konstantandrahts kann nur eine mittlere Dehnung, tiber der kompletten Einbettldnge des
Drahtes, bestimmt werden. Aussagen iiber die Belastung, eines in engen Grenzen definier-
ten Teilbereiches eines Bauteils, konnen mit dieser Technik nicht getroffen werden. Wei-
terhin stehen piezoelektrische Korperschallsensoren zur Verfiigung. Die Auflosung dieser
Sensoren liegt im Bereich von Zentimetern. Sie erfassen hauptséachlich Einschldge oder die
Amplitude von schlagartigen Anderungen des Belastungszustandes. Damit ist die Erfas-
sung statischer Lasten nur eingeschrankt moglich.

Die Applizierung von flichigen Sensoren oder faserformigen Sensoren mit groflen
Durchmessern ist, wie bereits beschrieben, mit Verdnderungen der mechanischen Eigen-
schaften von Laminaten verbunden. Infolge von Kerbwirkungen, durch variierende Stei-
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figkeiten zwischen Sensormaterial und Verstarkungsmaterial, treten Spannungsspitzen in-
nerhalb des Verbundes auf. Die durch den Sensor gemessene Dehnung entspricht dann,
aufgrund der geschilderten mechanischen Verdnderung des Laminates, nicht den realen
Dehnungen. Folglich entstehen bei der Messung Artefakte. Bei grofsen Sensordurchmessern
bzw. flichigen Sensoren erhoht sich das Delaminationsrisiko zudem in der Umgebung des
eingebrachten Sensors. Eine ortsaufgeldste, die Dehnungszustdnde von Verstarkungsfasern
erfassende Messung von Belastungen, ist mit Sensoren grofser Durchmesser und fldchigen
Sensoren unmoglich. Viele Technologien beschrdnken sich, aus Mangel an geeigneten Ver-
fahren zur automatischen Einbettung in Verbundwerkstoffe, auf das oberflachliche Auf-
bringen von Sensoren. Damit lassen sich jedoch nur Aussagen iiber Spannungen in der
Bauteiloberfldche ermitteln. Es besteht eine erhohte Gefahr einer mechanischen oder korro-
siven Schadigung oberflachlich aufgebrachter Sensoren. Zusétzliche Schutzvorkehrungen
sind fiir diese Art der Applizierung erforderlich.

Aufgrund der angefiihrten Argumente ist die Verringerung des Sensordurchmessers das
wesentliche Ziel der Arbeit. Die Entwicklung von Dehnungssensoren mit mikroskaliger
Auflésung (Mikrodehnungssensoren) wird verfolgt. Eine schdadigungs- und einflussfreie
Erfassung von Dehnungen im Wirtsmaterial ist dabei das Ziel. Neuartige Ansétze zur Er-
fassung von Belastungen werden ergriindet. Die Bereitstellung neuartiger Sensoren wiirde
erstmals eine ortsauflosende in-situ-Erfassung der lokal wirksamen Belastungen erlauben.
Dies sind wertvolle Informationen fiir die Berechnung der Eigenschaften kraftflussoptimier-
ter Faserverbundwerkstoffe. Bei relativ geringem messtechnischen Aufwand werden lokale
Belastungs- und Materialeigenschaften experimentell zugédnglich. Diese dienen zukiinftig
der Verbesserung der Qualitdt mikroskopischer Modelle des Verbundwerkstoffverhaltens.

Folgende, von moglichen Anwendern verfasste und besonders fiir mobile Anwendun-
gen wichtige, Anforderungen bediirfen bei der Entwicklung einer hohen Aufmerksambkeit:

¢ klein und leicht,

* einfach integrierbar,

* energiesparend,

¢ genau und linear,

* preisgiinstig,

* langlebig, zuverldssig und robust,

¢ schockresistent und temperaturstabil zwischen -15°C und 60°C (Wil10).

Neben der Entwicklung der neuartigen Sensoren, sollen in dieser Arbeit, Voraussetzun-
gen zur Herstellung sowie zur Charakterisierung von Mikrodehnungssensoren geschaf-
fen werden. Die Entwicklung eines Verfahrens zur Faservereinzelung, die Entwicklung
von kombinierten mechanischen Charakterisierungsverfahren, welche eine gekoppelte Auf-
zeichnung anderer physikalischer Vorgiange erlaubt, die Entwicklung von Verfahren zum
gleichméfiigen Beschichten von C-Fasern mit funktionellen Schichten und die Entwicklung
von Verfahren zur Nachbehandlung sowie zur Strukturierung von funktionellen Schichten
auf C-Fasern sind abgeleitete Teilziele.
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3 Entwicklung neuartiger Dehnungssensoren
auf Grundlage von Gedachtnislegierungen

Zur Erfassung der Maximalwerte mechanischer Belastungen von Bauteilen bestehend aus
CFK wurde ein neuartiges Sensorprinzip untersucht. Dieses macht sich die infolge einer
spannungsinduzierten Gefiigeumwandlung auftretende Anderung der magnetischen Ei-
genschaften bestimmter Materialien zu eigen. Dabei wurde speziell die Anwendbarkeit der
spontanen Magnetisierung, welche durch die martensitische Gefiigeumwandlung metasta-
biler Stahle hervorgerufen wird, als moglicher Sensoreffekt untersucht. In der Theorie funk-
tioniert dieses Prinzip ohne die permanente Zufiihrung elektrischer Energie und ohne eine
liickenlose Signalerfassung. Der Maximalwert der hochsten Belastung kann im Bedarfsfall
ausgelesen werden. Alle bisher zur Belastungsiiberwachung eingesetzten Verfahren sind
auf den dauerhaften Anschluss einer Ausleseelektronik angewiesen und erzeugen damit
einen zusédtzlichen Gerdteaufwand. Dieser hat ein hoheres Bauteilgewicht und eine erhhte
Storanfalligkeit des Gesamtsystems zur Folge. Mit dem beschriebenen Verfahren ist die Ver-
meidung der Integration und Anbindung von Signaliibertragungs- sowie von elektrischen
Leitungen, welche einen hohen zusatzlichen Aufwand bedeuten, denkbar. Fiir ein einfa-
ches, passives Sensorverfahren besteht ein hohes Anwendungspotenzial. Dies motiviert die
vorliegenden Untersuchungen. In diesem Kapitel werden die Untersuchungen sowie die
Ergebnisse zu diesem Prinzip dargestellt.

3.1 Gedachtnislegierungen flir Dehnungssensoren — Grundlagen,
Eigenschaften und Anwendungen

3.1.1 Physikalisches Wandlungsprinzip der Phasenumwandlung zur
Dehnungsmessung

Materialien, welche eine Gefligeumwandlung bei mechanischen oder thermischen Belas-
tungen aufweisen, konnen als Sensor und Aktor eingesetzt werden (Lag09, VV05, WT95).
Die sensorische Anwendung ist moglich, da die Gefiigeumwandlung die Anderung wei-
terer physikalischer Eigenschaften des Materials zur Folge hat (vgl. Abbildung 3.1). Das
Grundprinzip der Dehnungserfassung mittels Formgedéchtnislegierungen ist die Eigen-
schaft dieser Legierungen unter Dehnung bzw. anliegender mechanischer Spannung eine
Phasentransformation vom Austenit zum Martensit zu vollziehen. In Abhédngigkeit der Le-
gierungszusammensetzung, bspw. eines Stahls, befindet sich das Austenitgefiige (kubisch-
flichenzentriert (kfz)) in einem metastabilen Zustand. Neben einem metastabilen Zustand
existiert immer ein weiterer stabilerer Zustand. Durch die Zufithrung von Energie, z. B. in
mechanischer Form, wird eine Transformation zu diesem Zustand — in diesem Fall das ther-
modynamisch stabilere Martensit (kubisch-raumzentriert (krz)) — ermoglicht. Austenit ist
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Abbildung 3.1: Nachdigitalisierte Darstellung der Anderung der magnetischen Suszeptibi-
litat durch Dehnung von unterschiedlich beschaffenen Proben aus GFK mit
eingebetteten Stahldrdhten (s. rechts): 10 bzw. 16 Lagen Glasfasergewebe
und Stahldraht mit (b, c) oder ohne Verengung (a) (nach (VV05, VV06))

eine paramagnetische Phase. Das Martensit hat ferromagnetische Eigenschaften. Die damit
verbundene Anderung der magnetischen Eigenschaften wird als Sensoreffekt ausgenutzt.
Die magnetische Suszeptibilitat ist dabei laut VERIJENKO ein Mafs fiir die erfahrene Deh-
nung. Dies ist darin begriindet, dass die Martensitbildung proportional zur erfahrenen Deh-
nung bzw. zur zugefiihrten mechanischen Energie ist. Zudem dndert sich die magnetische
Suszeptibilitdt proportional zum Martensitgehalt (VV05).

Unterschiedliche Mechanismen koénnen die Bildung von Martensit hervorrufen. Wel-
cher Mechanismus wirksam wird, ist von der Legierungszusammensetzung abhingig.
Die Formierung von Martensit kann bei der Erstarrung aus der Schmelze, im festen Zu-
stand durch eine Tieftemperaturbehandlung oder durch Verformungen verursacht wer-
den (Hei04). Bei metastabilen, austenitischen Stdhlen kann die martensitische Umwand-
lung durch Verformung hervorgerufen werden (Tam82). Bei einer Verformung treten kei-
ne Diffusionsvorginge auf. Die Umwandlung kann daher — atomar betrachtet — nicht
auf dem Platzwechsel einzelner Atome beruhen. Es wird davon ausgegangen, dass ge-
meinsame Platzwechsel ganzer Atomgruppen in gekoppelter Bewegung die Transforma-
tion verursachen (vgl. Abbildung3.2) (Tam82, Hei04). Die treibende Kraft fiir die gekop-
pelte Atombewegung als notwendige Aktivierungsenergie liegt im Eintrag mechanischer
Spannungen (OC75, Tam82, GP09). Normalspannungen sowie Scherspannungen bewirken
eine Umwandlung. Scherspannungen begiinstigen die Transformation in jedem Fall. Im
Fall von Normalspannungen kann in Abhéngigkeit der Wirkungsrichtung sowohl ein un-
terstiitzender, als auch ein behindernder Einfluss vorliegen. Zugspannungen verstarken die
Transformation. Einachsige Druckspannungen haben im Vergleich dazu einen verminder-
ten Effekt. Die Torsion ist in ihrer Wirkung vergleichbar mit Druckspannungen (HSSS82).

Die Umwandlung hin zur energetisch stabileren Phase erfolgt spontan und ausge-
hend von vorhandenen Keimen (OC75). Dabei wird zwischen der spannungsunterstiitzten
Keimbildung und der verformungsinduzierten Keimbildung unterschieden. Infolge einer
plastischen Deformation werden in der Theorie neue Umwandlungskeime gebildet. Diese
ermoglichen eine weitere Martensitumwandlung (OC75). SCHUMANN unterscheidet beide
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Abbildung 3.2: Erklarungsmodelle zum metastabilen Zustand sowie zur martensitischen
Transformation anhand der Bildung einer invarianten Ebene: Transforma-
tion des Ausgangsgitters, Drehung (relativ zum Wirtsgitter) und makrosko-
pische Abscherung (nach (Hai00)).

Mechanismen nach der Hohe der aufgewandten mechanischen Spannung. Danach kann
von einer spannungsinduzierten Martensitbildung gesprochen werden, wenn die zur de-
formationsinduzierten Martensitbildung notwendigen Spannungen niedriger als die Fliefs-
spannung sind. Die Martensitbildung findet dann ohne plastische Deformation statt. Im
umgekehrten Fall, wenn die erforderlichen Spannungen grofier als die FliefSspannung sind,
wird vor der Martensitbildung eine plastische Deformation erzeugt. Dadurch entsteht Ver-
formungsmartensit. Dieses Phanomen ist typisch fiir metastabile austenitische Stahle (SO09,
S. 439).

Die Bildung von Martensit ist oberhalb einer Grenztemperatur M; durch Deformati-
on nicht mehr zu erzeugen. Die Hohe dieser Temperatur ist abhdngig von der jeweiligen
Legierung. Die Menge erzeugten Martensits kann iiber die Beziehung 3.1 in Abhéngigkeit
von der Materialtemperatur T sowie von der plastischen Deformation €, errechnet werden
(SO09, S. 440).

M_ — exp[B-Ine+C(My —T)] (3.1)
1-Vu

Der metastabile Zustand und die erforderliche Energie zur Initiierung der Martensitbil-
dung konnen tiber die Legierungszusammensetzung manipuliert werden. Fiir sensorische
Zwecke wird daher eine passende Zusammensetzung ausgewdahlt. Austenit weist einen be-
stimmten Widerstand gegen die Phasenumwandlung auf. Die Grofie dieses Widerstands
wird tiber die sogenannte Austenitstabilitdt definiert (Hei04). Bei Stdhlen haben Chrom und
Nickel den grofiten Einfluss auf die Austenitstabilitdt. Stdhle mit einem Massegehalt von
weniger als 16 % Nickel sind nach einem Abschrecken von der Losungsgliihtemperatur im
Temperaturbereich zwischen Raumtemperatur und der des fliissigen Heliums metastabil.
Durch Verformungen ist bei diesen eine Martensittransformation zu erreichen (Hei04). Die
Bildung stabiler Gefiige in Abhdngigkeit vom Gehalt an Chrom und Nickel beim Stahl wur-
de umfangreich untersucht. STRAUSS und MAURER erarbeiteten als erste ein Diagramm,
welches die Zusammenhidnge dargestellt. Dieses wurde in der Folge verfeinert (Dil05). In
Abbildung 3.3 ist das sogenannte MAURER-Diagramm dargestellt. Chrom hat aufgrund
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Abbildung 3.3: MAURER-Diagramm zur Darstellung des Zusammenhangs zwischen Cr-
und Ni-Gehalt und den dabei gebildeten stabilen Phasen von Stdhlen
(Dil05), 1.4568 ist die fiir die hier beschriebenen Untersuchungen aus-
gewdhlte Legierung (17 % Cr, 7 % Ni)

seiner krz-Struktur einen verstirkenden Einfluss auf die Martensitbildung. Dagegen sind
Stickstoff und Mangan weitere Elemente die als Austenitstabilisatoren fungieren (VVO05,
S. 316).

Unterschiedliche magnetische Messgrofien konnen als Aquivalent zur Bestimmung des
Umwandlungsgrades erfasst werden. An der Stahllegierung 1.4301 wurde, bspw. nach ei-
ner erfolgten martensitischen Umwandlung, eine spontane Magnetisierung gemessen. Die
Starke dieser Magnetisierung konnte dabei als vom jeweiligen Umformgrad abhéngige
Grofle identifiziert werden (TEUT01). TAKAHASHI ET AL. beschreibt weiterhin, dass der
ermittelte Magnetisierungseffekt zur indirekten Bestimmung der Versetzungsdichte, wel-
che durch die Verformung beeinflusst wird, genutzt werden kann. Das Verfahren ist laut
TAKAHASHI ET AL. geeignet zur zerstorungsfreien Priifung dieses Materials. Die Koerzi-
tivfeldstdrke ist ebenfalls als Messgrofie geeignet. Diese zeigte in den Untersuchungen eine
nahezu lineare Abhéngigkeit vom Umformgrad (vgl. Abb. 3.4) (TEU"01). HECKER ET AL.
beschreiben die Messung der magnetischen Permeabilitdt zur Bestimmung des Martensit-
gehalts in verformten Proben des gleichen Stahls (HSSS82). VERIJENKO ET AL. nutzen die
magnetische Suszeptibilitat als Messgrofie fiir den Umwandlungsgrad (VV05).

Basierend auf den Rechercheergebnissen kann folgender Schluss gezogen werden. Die
spontane Magnetisierung, die Magnetisierbarkeit (magn. Suszeptibilitdt), die magnetische
Permeabilitdt als auch die Koerzitivfeldstirke sind geeignete Messgrofsen zur Erfassung von
Dehnungen.
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Abbildung 3.4: Nachdigitalisierte Darstellung des Spannungs-Dehnungs-Verlaufs (links)
sowie der jeweils bei unterschiedlichen Belastungen erfassten sponta-
nen Magnetisierungen bzw. Koerzitivfeldstdrken (rechts) von 1.4301 (nach
(TEU01))

3.1.2 Eigenschaften und Anwendungen flir Gedachtnislegierungen

Eigenschaften Die Gefligeumwandlung wird als kosteneffiziente Methode zur Bestim-
mung von Maximalbelastungen beschrieben und als robust dargestellt. Da es sich um ein
passives System zur Erfassung von maximalen Dehnungen handelt, ist eine dauerhafte
Stromversorgung nicht erforderlich. Die Stromversorgung ist nur wiahrend der Sensorausle-
sung notwendig. Ein System zur Signalspeicherung ist ebenfalls tiberfliissig. Die Dehnungs-
information ist im Material selbst gespeichert. Zur Herstellung der Endform einer Sensor-
struktur aus dem beschriebenen Material ist eine elektrochemische bzw. funkenerosive Be-
arbeitung sehr gut geeignet (VV05).

Einbettungseignung in Faserverbunde Die Einbettung in faserverstiarkte Verbundwerk-
stoffe ist moglich. Folien oder Drédhte kénnen dazu gut in Laminate eingebracht wer-
den (VVO05). Die Verwendung von Drahten kleiner Durchmesser ist denkbar. Dadurch lie-
e sich eine Artefakt-freie Integration in der Verbund gewdhrleisten. Durch eine Ober-
flaichenbehandlung der einzubettenden Materialien kann zudem die Haftung zum Faser-
verbund stark beeinflusst werden.

Anwendungen In zivilen Anwendungen, z. B. in Gebduden und Briicken, kamen solche
Legierungen bereits zur Uberwachung zur Anwendung. Da die Umwandlung irreversi-
bel ist, soll sie zur Bestimmung der hochsten je aufgetretenen Belastungen (Peak-Werte)
ausgewdhlter Bauteilpositionen geeignet sein (WT95). Die Anwendung der martensitischen
Geftigeumwandlung zur indirekten Messung der Versetzungsdichte in verformten Stdhlen
ist ebenso denkbar. Auf diese Weise konnen, vor dem Auftreten von Rissen bzw. Bau-
teilschdden, Problemstellen mittels magnetischer Messungen zerstorungsfrei identifiziert
werden (TEU 01, S. 213).
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3.2 Untersuchungen zur Entwicklung von
Spannungsgedachtnis-Dehnungssensoren

3.2.1 Probenauswahl und -vorbehandlung

Der Auswahlprozesses fiir einen geeigneten Stahl begann zundchst mit Vorversuchen. Der
aus der Literatur bekannte Stahl 1.4301 wurde dabei mit dem Stahl 1.4568 verglichen. 1.4568
wurde fiir die Vorversuche ausgewdhlt, da die Legierungszusammensetzung (17 % Ni-
ckel, 7% Chrom) metastabiles Verhalten und damit gute Umwandlungseigenschaften er-
warten ldsst. Im Maurer-Diagramm liegt dieser Stahl direkt am Ubergang vom stabilen
Austenit-Gebiet zum Austenit-Martensit-Gebiet (vgl. Abb. 3.3). Bei den Vorversuchen zeig-
ten sich beim Stahl 1.4301 vergleichsweise geringe Umwandlungs- und Magnetisierungs-
effekte. Fiir die Untersuchungen zur Entwicklung von passiven Spannungsgedéchtnis-
Dehnungssensoren wurde daher der Stahl 1.4568 in Form von Drdhten mit einem Durch-
messer von 2 mm verwendet. Die Auswahl dieser Probenform erfolgte ebenfalls auf Grund-
lage von Vorversuchen. Die Bestimmung der Magnetisierung an Proben in Form diinnerer
Dréahte oder Folien erwies sich als duflerst schwierig. Proben dieser Formen zeigten zu ge-
ringe Intensitdten der Magnetisierung und einen hohen Anteil des Rauschens. Aus den ma-
gnetischen Messungen liefSen sich aufgrund der schwachen Intensitdten keine eindeutigen
Ergebnisse ableiten.

Der Stahldraht wurde in gerollter Form angeliefert. Die Herstellung der Dréhte erfolgt
mit Hilfe eines Drahtziehverfahrens. Da dieses Verfahren mit einem hohen Umformgrad
verbunden ist, weist das Gefiige der angelieferten Dréahte einen hohen verformungsbeding-
ten Martensitgehalt auf. Fiir die unterschiedlichen Versuche sind gerade Drahtabschnitte
erforderlich. Um diese zu erhalten, ist es zusitzlich notwendig die Drihte aus der geroll-
ten Form gerade zu biegen. Durch diese plastische Verformung wird weiterer Martensit
gebildet. Da als Ausgangsgefiige fiir die Untersuchungen Austenit benttigt wird, war eine
Wiarmebehandlung der verwendeten Drihte erforderlich. Um das gewiinschte Austenit-
Gefiige zu erzeugen und um eine Riicktransformation der bereits entstandenen martensiti-
schen Gefiigeanteile zu erreichen, wurden die Drihte einer Losungsglithbehandlung unter-
zogen. Diese Warmebehandlung erfolgte in Argon-Schutzgasatmosphare bei 1150 °C. Dem
schloss sich ein langsames Abkiihlen der Proben an.

Neben den Zugversuchen an reinen Stahldradhten wurden ebenso in Faserverbunde ein-
gebettete Drahte mechanisch charakterisiert. In Vorbereitung der Einbettung in Verbund-
werkstoffproben erfolgte eine Oberflichenbehandlung der Dréhte. Das Ziel dieser Behand-
lung lag in der Aktivierung der Stahloberfldche und der Erlangung hoher Haftfestigkeiten
zum Faserverbund durch diese Aktivierung. Die Behandlung der Oberfliche wurde nach
dem Losungsglithen und direkt vor dem Einbetten durchgefiihrt.

Der erste Behandlungsschritt war die Reinigung der Drahtoberfldche mit Aceton. Evtl.
vorliegende Verunreinigungen mit Ol oder sonstigen Anhaftungen sollten damit beseitigt
werden. Dies ist notwendig um die vollstindig Benetzung der zu behandelnden Oberfldche
in den Folgeschritten zu garantieren. Anschlieflend folgte das Tauchen der Dréhte in ver-
schiedenen Beizen. Zur Ermittlung des geeignetsten chemischen Behandlungsverfahrens
wurden folgende Beizen untersucht:
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oxidierend - mit 80 %iger Phosphorbeize fiir etwa 10 min,

nichtoxidierend - mit 40 %iger Flusssdure fiir 3 min,

nichtoxidierend elektolytisch - mit 30 %iger Schwefelsdure (anodisch) fiir 2 min sowie
* Mischbeize aus 65 % Salzsdure, 5 % Salpetersdure, 7 % Flusssdure fiir 6 min.

Abschlieflender Schritt der Oberflaichenbehandlung war die nochmalige Reinigung mit
Wasser und Aceton sowie die Trocknung unter einem warmen Luftstrom.

3.2.2 Mechanische Zugversuche

Zur gezielten Einstellung von definierten Verformungsgraden an den Probendrdhte und
zur Ermittlung des Spannungs-Dehnungs-Verlaufs unter dem Einfluss der martensitischen
Transformation wurden Zugversuche an Drahtproben und an Faserverbundproben mit ein-
gebetteten Drahten durchgefiihrt. Als Zugpriifeinrichtung kam fiir einen Teil der Draht-
proben sowie fiir die Faserverbundproben eine Instron Universalpriifmaschine zum Ein-
satz. Auf diese Weise konnte fiir die Drihte Festigkeit, Streckgrenze und E-Modul ermittelt
werden. Die definiert, bei unterschiedlichen maximalen Dehnungen, plastisch verformten
Dréhte wurden anschliefiend licht- und rasterelektronenmikroskopisch untersucht. Die ma-
terialografische Praparation von Querschliffen war dafiir zunédchst erforderlich. Die nach
der Prédparation festgehaltenen Aufnahmen dienten der qualitativen Bestimmung des Um-
wandlungsgrades.

Daneben erfolgte die Durchfithrung von Zugversuchen an Dréahten mit gestufter Span-
nungsbeaufschlagung durch Gewichte mittels eines speziellen Versuchsaufbaus aus Alumi-
nium (s. Abb. 3.5 a). Der Grund fiir die Verwendung von Aluminium liegt in der Erkenntnis,
dass die Klemmbacken der Universalpriifmaschine, welche eine Magnetisierung aufwie-
sen, durch diese eine ungewollte Magnetisierung der Drihte bewirkten. Mittels der Hal-
tevorrichtung aus Aluminium konnte eine Aufmagnetisierung durch die Zugeinrichtung
ausgeschlossen werden. Die Lastbeaufschlagung erfolgt durch Gewichte unterschiedlicher
Masse. Diese werden der am Boden liegenden Gewichtaufnahme aufgelegt. Die Belastung
der Probe wird durch das Anheben des gesamten Aufbaus mit Hilfe eines Krans erreicht.

In einer Versuchsreihe dieser Kampagne wurde die Belastung des Drahtes mit nur je-
weils einem Gewicht unterschiedlicher Masse an je einer Probe vollzogen. Die Messung
der Magnetisierung zur Bestimmung des Umwandlungsgrades erfolgte jeweils vor und
nach jedem Belastungsversuch. Eine zweite Versuchsreihe beinhaltete Belastungsversuche
mit gesteigerter Masse an einer einzelnen Probe. Die Messung der spontanen Magnetisie-
rung erfolgte dabei vor dem Versuch und nach jeder erneuten und erhohten Lastbeauf-
schlagung. Diese Versuche wurden an der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt (PTB) in
Berlin durchgefiihrt.

Faserverbundwerkstoffproben mit eingebetteten Drahten wurden als Flachprobe der
Form E nach DIN 50125 - E 3x15x50 (Deu04) hergestellt (vgl. Abb. 3.5b). Beim Faserver-
bundwerkstoff fiir diese Proben handelte es sich um CFK mit Epoxydharzmatrix. Der Draht
wurde jeweils iiber die gesamte Lange der Flachprobe eingelegt. Ein Teil dieser Flachproben
wurde zusétzlich gekerbt. Das Ziel der Untersuchung von querschnittsgeminderten Proben
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Abbildung 3.5: Mechanische Zugversuche an metastabilen Stahldrdhten: a Versuchsaufbau
zur Drahtbelastung unter Ausschluss magnetischer Felder mit Hilfe von va-
riierten Gewichten (durchgefiihrt am PTB), b Probengeometrie von Zugpro-
ben aus CFK mit eingebetteten Stahldrdhten im ungekerbten Zustand (1)
sowie im leicht (2) und im stark (3) gekerbten Zustand

mit Kerb lag in der Verifikation der Dréahte auf ihre Eignung als Dehnungssensor. Gekerbte
Proben miissen das Umwandlungsmaximum im Bereich des kleinsten Querschnitts aufwei-
sen. In der Theorie sollte sich daher die grofite Magnetisierung im gekerbten Abschnitt der
Proben zeigen.

In Ergdanzung zu den Zugversuchen wurden mit Hilfe von Druckscherversuchen Haft-
festigkeiten bestimmt. Das Interesse dieser Untersuchungen lag in der Ermittlung des Ein-
flusses unterschiedlicher Vorbehandlungsverfahren des Sensormaterials auf die Haftung
beim Verbinden dieses Materials mit dem Faserverbund. Es wurden Proben mit einer
iiberlappenden Fiigestelle hergestellt. Um die bei einseitig verbundenen, asymmetrischen
Proben im Zugscherversuch auftretende Uberlagerung einer Biegebelastung zu umgehen,
wurde die Druckscherpriifung als Versuchsverfahren fiir die Proben ausgewdahlt. Der Auf-
bau der Priifvorrichtung orientiert sich an den Vorgaben der ISO 15509 und wurde an der
Professur Kunststoffverarbeitungstechnik umgesetzt (Bru05). Die Quantifizierung der Haf-
tung der hybriden Verbindung war auf diese Weise anhand maximal erreichter Scherkrafte
moglich.

3.2.3 Charakterisierung von Gefiige und Mikrostruktur

Zur Untersuchung der Gefiigezustinde nach unterschiedlichen Belastungen kamen Me-
thoden der Lichtmikroskopie und der Elektronenmikroskopie zum Einsatz. Im Anschluss
an die materialografische Praparation von Querschnitten und Langsschnitten eingebetteter

54



KAPITEL 3 ENTWICKLUNG VON SPANNUNGSGEDACHTNIS-DEHNUNGSSENSOREN

und nicht eingebetteter Sensordrahtproben, welche im Zustand vor und nach Zugversu-
chen verwendet wurden, erfolgten die mikroskopischen Charakterisierungen. Das Ziel die-
ser Charakterisierung war die Bestimmung des Gefiiges und der Gefligezusammensetzung
aus Austenit und Martensit sowie die qualitative Bestimmung des Martensitgehalts vor
dem Hintergrund der martensitischen Transformation durch plastische Verformung. Fiir
die lichtoptischen Untersuchungen kam das inverse Auflichtmikroskops OLYMPUS GX51
zur Anwendung. Die REM-Untersuchungen wurden unter Verwendung der beiden Raster-
elektronenmikroskope LEO 1455VP und NEON 40 EsB von Zeiss durchgefiihrt.

Die Gefiigecharakterisierung wurde komplettiert durch das quantitative Verfah-
ren der Rontgenfeinstrukturanalyse (XRD) nach der sin(2iy)-Methode. Die offene
Eulerwiege erlaubte dabei eine beliebige Probenpositionierung. Zudem wurde ein
Sekundérstrahlmonochromator eingesetzt. Dieses Untersuchungsverfahren bietet die
Moglichkeit Kristallstrukturuntersuchungen durchzufiihren, vorliegende Kristallzustdnde
zu ermitteln und so den Martensit- und Austenitgehalt quantitativ zu bestimmen. An Draht-
proben wurden diese Untersuchungen vor und nach Belastungsversuchen vorgenommen.
Die Proben wurden vorab im Langsschliff prapariert. Die Einbettung erfolgte mittels ei-
nes elektrisch leitfahigen, thermoplastischen Einbettmittels. Das Ziel dieser Untersuchun-
gen war die Ermittlung des Umwandlungsgrads. Die Messungen erfolgten im Winkelbe-
reich von 20 zwischen 40° und 100° mit einer Schrittweite von 0,02°. Mechanisch durch
Zugbelastung beaufschlagte Drihte mit Lasten von 98 N/mm?, 127 N/mm?, 197 N/mm?,
255N /mm?, 318 N/mm? und 800 N/mm? wurden untersucht.

3.2.4 Magnetische Messungen

Um die Auswirkung der martensitischen Transformation auf die Hohe der spontane
Magnetisierung zu ermitteln, wurden magnetische Messungen durchgefiihrt. Fiir diese
Messungen kamen sowohl Fluxgate- als auch GMR-Magnetometer zum FEinsatz. Beim
tiberwiegenden Teil handelte es sich um GMR-Messungen. Ein Fluxgate-Magnetometer
besteht dabei aus einem ferromagnetischen Kern und um diesen gewickelten Spulen.
Mit Hilfe der Spulen kann ein anliegendes Magnetfeld erfasst werden. Diese Anordnung
hat aufgrund der erforderlichen Windungszahl fiir die Spulen und der erforderlichen
Mindestgrofie des Kerns einen erhohten Platzbedarf. Dem gegeniiber besitzt ein GMR-
Magnetometer kleinere Abmafie. Unter Ausnutzung des Riesenmagnetowiderstand, engl.
giant magnetoresistance (GMR), erfolgt die Messung magnetischer Felder bei einem GMR-
Magnetometer direkt anhand der elektrischen Widerstandsédnderung von wechselseitig ab-
geschiedenen, diinnen, ferromagnetischen und nicht-ferromagnetischen Schichten. Diese
konnen sehr dicht an das zu vermessende Objekt herangefiihrt werden. Probenmagneti-
sierungen konnen so mit hoherer Sensitivitdt aufgezeichnet werden.

Zur Vermeidung einer Messwertverfilschung infolge von Storfeldern erfolgten die Mes-
sungen innerhalb der magnetisch geschirmten Kabine BMSRI des PTB. Zum reproduzier-
baren Fithren der Sensoren iiber die Lange der gesamten Drahtprobe wurde ein elektro-
motorisch verfahrbarer Koordinatentisch verwendet. In einem Abstand von 2 mm wurde
der Sensor tiber die Drahtoberfliche gefiihrt. Dabei erfolgte die Erfassung der magneti-
schen Felder gleichzeitig in 3 Raumrichtungen. Messungen wurden an eingebetteten und
blanken Stahldrdhten jeweils vor und nach den Belastungsversuchen vorgenommen. In
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den vorliegenden Untersuchungen wurde ausschlieflich die spontane Magnetisierung als
moglicher Sensoreffekt erfasst. Die spontane Magnetisierung vor und nach der Belastung
wurde jeweils tiber der gesamten Lange der Drihte aufgezeichnet. Sowohl die Differenzen
der Messwerte dieser beiden Zustdnde als auch die spontane Magnetisierung nach Belas-
tung sowie die Mittelwerte der Betrédge aller Messkurven wurden zwischen den einzelnen,
unterschiedlich stark belasteten Proben verglichen. In Abhédngigkeit der Belastung wurden
so die Mittelwerte der Betrdge der Magnetisierung und der aufsummierte Flacheninhalt
unter der Magnetisierungskurve (Bereich zwischen 70 mm und 130 mm) abgetragen. Ziel
dieser Untersuchungen war das Finden von Mustern der direkten Abhéngigkeit von der
Belastungsstarke.

Neben den Magnetometer-Messungen erfolgten zudem magnetische Detailuntersu-
chungen zur Erfassung der magnetischen Doménenstruktur mit Hilfe der gekoppelten
Rasterkraft- und Magnetkraftmikrokopie. Bei der Magnetkraftmikroskopie (MFM) werden
kleine Auslenkungen eines an einem Federarm befestigten Magneten (bzw. einer ferroma-
gnetisch beschichteten Nadelspitze), welcher in einem sehr geringen Abstand (ca. 100 nm)
tiber die Oberfldche einer Probe gefiihrt wird, zur Ermittlung der mikroskopischen Magne-
tisierung einzelner Probenabschnitte genutzt. Auf diese Weise ist es moglich die Hohe der
Magnetisierung und die geometrische Ausdehnung magnetischer Doméanen zu bestimmen.
Belastete und unbelastete Drahtproben wurden mit diesem Verfahren untersucht.

3.3 Untersuchungsergebnisse zu
Spannungsgedachtnis-Dehnungssensoren

In diesem Abschnitt werden alle Ergebnisse zu den Untersuchungen mit metastabilen Stahl-
drdhten dargestellt. Der besondere Augenmerk liegt dabei auf der Eignung des Materials
fiir sensorische Anwendungen zur Erfassung von maximalen Dehnungen bzw. Belastungen
an Bauteilen. Ergebnisse zu mechanischen Zugversuchen, zur mikroskopischen Charakteri-
sierung von Schliffen, zur Rontgenfeinstrukturanalyse sowie zur magnetischen Vermessung
werden prédsentiert.

3.3.1 Druckscherversuche

Im Vergleich der maximal erreichbaren Druckkréfte von geklebten Fiigeverbindungen aus
CFK und ausschliefdlich chemisch an der Oberfldche vorbehandeltem Stahl stach die Vor-
behandlung mit einer Mischbeize durch die grofite erreichte Haftung hervor. Eine nichtoxi-
dierende Behandlung mit 40 %iger Flusssdure erreichte vergleichbare Werte und verbesser-
te die Haftung ebenso. Eine oxidierende Vorbehandlung der Stahloberfliche mit 80 %iger
Phosphorbeize sowie eine nichtoxidierende, elektolytische Vorbehandlung mit 30 %iger
Schwefelsdure (anodisch) hatten keine haftungsverbessernde Wirkung (vgl. Abb. 3.6).
Zusétzlich durchgefiihrte Rontgenphotoelektronenspektroskopie (XPS)-Messungen haben
gezeigt, dass die sich im oxidierten Zustand ausbildende Passivschicht sehr hohe Anteile
an Chrom und Nickel enthélt (Thi07). Die Ausbildung dieser Passivschicht wird daher als

56



KAPITEL 3 ENTWICKLUNG VON SPANNUNGSGEDACHTNIS-DEHNUNGSSENSOREN

1600 }

1400 |

1200 }

1000 |

800 }

max. Scherkraft [N]

600 |

400 |

200 }

nicht- Glaskugel- Gk-gestr.+
unbehand. entfettet oxidierend oxidierend elektrolyt. Mischbeize gestrahlt nichtoxid.

Abbildung 3.6: Aufstellung der maximalen Druckscherkrédfte von gefligten Proben des
Stahls 1.4568 mit CFK - Stahloberflachen wurden mit unterschiedlichen Ver-
fahren zur Optimierung der Haftung vorbehandelt (nach (Thi07))

Ursache fiir die vergleichsweise geringe Haftung oxidierend behandelter Oberflichen an-
gesehen. Die Passivschicht wird ebenso im unbehandelten Zustand vorliegen. Damit sind
beide Zustdnde vergleichbar.

Die starkste Form der Oberfldchenaktivierung, mit den im Vergleich grofiten Scherkréf-
ten wurde durch das Glaskugelstrahlen und eine anschlieffende nichtoxidierende, chemi-
sche Behandlung erreicht (vgl. Abb. 3.6). Die Nutzung dieser Kombinationsbehandlung ist
sicherlich fiir eine Vielzahl von Anwendungen interessant. Fiir die Anwendung bei der Ein-
bettung potenziell als Dehnungssensor eingesetzter, metastabiler Drahte schliefst sie sich
allerdings aus. Die mechanische Oberflachenbehandlung des Strahlen und damit ebenso
das kombinierte Verfahren bewirken durch den kinetischen Beschuss eine oberflichennahe,
plastische Verformung des Stahls. Diese Verformung wird eine martensitische Transforma-
tion des Materials in diesem Bereich verursachen. Dies hétte eine Verdnderung der magne-
tischen Eigenschaften und die Verfdlschung der Belastungsaufzeichnung zur Folge. Das
chemische Behandeln mit Mischbeize stellt daher fiir den potenziellen Sensor auf Basis
der Untersuchungsergebnisse das geeignetste Oberflichenbehandlungsverfahren dar. Das
nichtoxidierende Beizen mit Flusssdaure wiirde alternativ nur eine geringfiigig verminderte
Wirkung zeigen und kann ebenso fiir die Sensordrédhte genutzt werden.

3.3.2 Zugversuche an Sensordrahten

Die in Abbildung 3.7 dargestellte Aufnahme des kontinuierlichen Spannungs-Dehnungs-
Verlaufs bei Zugbelastung der Drédhte des Stahls 1.4568, welche mittels einer Zug-
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Abbildung 3.7: Typischer Spannungs-Dehnungs-Verlauf eines Zugversuchs an einem Draht
des Stahls 1.4568 und lichtmikroskopische Gefiigeabbilder von Querschlif-
fen von an bis zu einer jeweils im Spannungs-Dehnungs-Verlauf abgetrage-
nen maximalen Belastung gezogenen Dréahten - bei grofiter Belastung zeigt
sich starke Ausbildung von Martensitlamellen und deren Ausrichtung in
Zugrichtung infolge plastischer Verformung

priifmaschine erfasst wurde, zeigt sehr deutlich den Umwandlungsbereich. Am Anfang des
Belastungsverlaufs ist der relativ kleine, rein elastische Bereich zu erkennen. Der Kurven-
verlauf ist hier linear. Danach ist ein direkter Ubergang zum ausgedehnten pseudoelasti-
schen Bereich erkennbar. Dies ist anhand der vergleichsweise plétzlichen Anderung des
Kurvenanstiegs zu identifizieren. Der pseudoelastische Bereich erstreckt sich von einer Deh-
nung von 0,3 % bis zu 8 % Dehnung. Der Kurvenverlauf ist hier ebenfalls linear. Innerhalb
dieses Bereichs erfolgt die martensitische Transformation. Anhand der Bildung von Marten-
sitlamellen, welche sehr deutlich in den Gefligeabbildern der Abbildung 3.7 zu sehen sind,
wird dieser Vorgang verdeutlicht. Die martensitische Transformation ist bei diesem Materi-
al und unter Raumtemperatur irreversibel. Anschlieffend an den pseudoelastischen Bereich
erfolgt die plastische Verformung des Materials bis zu einer maximalen Dehnung von 19 %.
Dies ist an einem stetigen Abfall des Kurvenanstiegs wahrnehmbar.

Der ermittelte Dehnungsbereich der martensitischen Umwandlung stellt sich im Hin-
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Abbildung 3.8: Darstellung der erfassten Magnetisierung in x-Richtung der Drahtproben
vor und nach der Balastung - belastete Proben wurden mittels GMR- und
Fluxgate-Magnetometer vermessen

blick einer sensorischen Anwendung als sehr giinstig dar. Mit C-Fasern endlos verstarkte
Verbundwerkstoffe weisen durch die Vorgabe der Bruchdehnung der Fasern eine maximale
Dehnungen von 1,8 % auf (Toh11b). Bis zu dieser maximalen Dehnung ist bereits eine aus-
reichend starke Umwandlung des Drahtmaterials zu erwarten. Somit sollten sich infolge
der Umwandlung magnetisch ausgepragte, sensorische Effekte einstellen.

Magnetische Messungen

Bei magnetischen Messungen an in der Zugpriifmaschine belasteten Drahten war eine star-
ke Magnetisierung der Einspannstellen zu beobachten. Die Magnetisierungen waren im
Muster, unabhingig von der Stdarke der Belastung, vergleichbar. Daraus wurde abgelei-
tet, dass die Einspannvorrichtungen der Zugpriifmaschine eine starke Nettomagnetisierung
aufweisen und daher die Drahtproben beim Zugversuch magnetisieren. Eine unabhéngige
Erfassung der spontanen Magnetisierung war aus diesem Grund anhand der kontinuierlich
belasteten Proben nicht moglich.

Die alternativ mit Hilfe einer Belastungseinrichtung aus Aluminium beanspruchten
Drahtproben waren im Vergleich dazu fiir die Erfassung der spontanen Magnetisierung
geeignet. Die an den dabei hergestellten, belasteten Drahten durchgefiihrten Magnetome-
termessungen zeigen, dass sich infolge einer Belastung eine spontane Magnetisierung der
Drihte einstellt. In Abbildung 3.8 ist die infolge einer Belastung in Hohe von 446 N/mm?
entstandene Magnetisierung dargestellt. Ein klarer Unterschied zwischen unbelastetem und
belastetem Zustand ist fiir die GMR-Messungen erkennbar. Die ersten Magnetometerunter-
suchungen haben zudem gezeigt, dass das Fluxgate-Verfahren fiir die Messungen an Draht-
proben ungeeignet ist. Durch den Aufbau des Fluxgate ist der Abstand zur Probe bereits
so grof3, dass die Magnetisierung dieser nicht erfasst werden kann. Abbildung 3.8 zeigt
das Messergebnis von GMR- und Fluxgate-Messungen im Vergleich. Die Fluxgate-Kurve
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Abbildung 3.9: Darstellung der erfassten Magnetisierung in x-Richtung der Drahtproben
vor und nach dem Einspannen ohne sowie mit zusatzlicher Zugbelastung

ist in ihrem Verlauf vergleichbar zur GMR-Kurve der Probe im unbelasteten Zustand. Die
Fluxgate-Messungen wurden aus den angefiihrten Griinden nicht weiter verfolgt. Alle wei-
teren Messungen erfolgten daher nur mit dem GMR-Magnetometer.

In der Messreihe einer belasteten Drahtprobe in Abbildung 3.8 ist bereits eine sehr star-
ke Magnetisierung der Probenrandbereiche wahrzunehmen. Aus dieser Beobachtung leitete
sich die Frage ab, ob infolge der Einspannung der Proben bereits eine plastische Deforma-
tion auftritt und dadurch eine martensitische Umwandlung initiiert wird. Zudem gilt es zu
klaren wie hoch die spontane Magnetisierung ist, die durch das Einspannen hervorgerufen
wird. Zur Untersuchung der Vorgidnge beim Einspannen wurden magnetische Messungen
an ausschliefilich eingespannten Drahtproben sowie an schlieffend nochmals geringfiigig
belasteten Proben vorgenommen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 3.9 zu sehen.

Das Einspannen ruft eine iiber den Spannbereich (auf beiden Seiten jeweils 40 mm) hin-
ausgehende spontane Magnetisierung hervor. Diese erreicht dem Betrag nach Werte von
bis zu 12 uT. Fiir die Auswertung der Messungen spontaner Magnetisierungen belasteter
Proben ist daher nur der durch die Einspannung unbeeinflusste Mittenbereich relevant
und aussagekréftig. Die weitere Belastung der gleichen Probe mit einer sehr kleinen Last
(10N/mm?), durch Anhidngen der Gewichtsaufnamevorrichtung, bewirkte nur eine ge-
ringfiigig veranderte, spontane Magnetisierung (vgl. Abb. 3.9). Die Wirkung der Masse der
Gewichtaufnahmevorrichtung auf die Magnetisierungsergebnisse kann daher fiir die Aus-
wertung der Belastungsversuche vernachldssigt werden. Das wiederholte Ein- und Aus-
spannen kann dabei ebenso fiir die leichte Steigerung der Magnetisierung verantwortlich
sein.

Bei Belastungen durch Zugkrifte ergeben sich im Vergleich zum Einspannen erhohte
Magnetisierungen. In Abbildung 3.10 sind die gemessenen, spontanen Magnetisierungen
von unterschiedlich stark belasteten Drahten abgetragen. In den Probenrandbereichen tre-
ten erwartungsgemif, aufgrund der Uberlagerung von Zugbelastung und Einspannung,
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Abbildung 3.10: Darstellung der erfassten Magnetisierung in x-Richtung unterschiedlich
stark belasteter Drahtproben
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Abbildung 3.11: Darstellung der erfassten Magnetisierung in x-Richtung im Mittenbereich
(75 mm bis 104 mm) einer mit steigender Last beaufschlagten Drahtprobe

die grofiten Magnetisierungen auf. Im Bereich zwischen 0 und 50 mm verhalt sich die-
se Uberlagerung auch korrelierend zur gesteigerten Zugbelastung. Fiir die restlichen Pro-
benabschnitte ist eine vergleichbare Korrelation nicht zu erkennen. Insbesondere im von
der Einspannung unbeeinflussten Probenmittenbereich (70 mm bis 130 mm) ist keine ein-
deutige Abhédngigkeit zwischen Belastung und aufgezeichneter spontaner Magnetisierung
wahrnehmbar. Das rechte Diagramm in Abbildung 3.10 stellt zum Einen die Mittelwerte
der Betrdge der Magnetisierung sowie den gesamten, aufsummierten Flicheninhalt unter
der Kurve im Bereich zwischen 70 mm und 130 mm in Abhédngigkeit der Belastung dar. Im
Mittel (Trendlinien) ist dabei ein Anstieg erkennbar. Ein reproduzierbare Korrelation zwi-
schen Zugbelastung und spontaner Magnetisierung ist aber nicht zu beobachten (vgl. Abb.
3.10re.). Da die Zugbelastung in gleichem MafSe auf die zwischen den Klemmbacken lie-
gende Drahtldnge wirkt, ist von einer ebenso gleichméfiigen martensitischen Umwandlung
auszugehen. Anhand der spontanen Magnetisierung kann diese Umwandlung jedoch nicht
gesichert nachgewiesen werden.

Die magnetischen Messungen an einer einzelnen Drahtprobe, welche einer stufenwei-
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Abbildung 3.12: Darstellung der erfassten Magnetisierung in x-Richtung einer mit kleinen,
stufenweise steigenden Lasten beaufschlagten Drahtprobe

se gesteigerten Belastung ausgesetzt wurde, zeigt ein vergleichbar uneindeutiges Bild. In
Abbildung 3.11 sind das Ergebnis der Magnetisierungsmessung dieser Probe sowie deren
mathematische Auswertung dargestellt. In diesem Ergebnisabbild wird nur der Mittenbe-
reich der Probe gezeigt. Es kann eine deutliche Verdnderung der Magnetisierung bei un-
terschiedlicher Belastung beobachtet werden. Der Kurvenverlauf der spontanen Magneti-
sierung dndert sich aber nach keinem erkennbaren Muster, scheinbar zuféllig. Die Hohe
der lokalen Magnetisierung tiber dem erfassten Abschnitt weist keinerlei Korrelation zur je-
weiligen Belastung auf. Die Berechnungsergebnisse der Mittelwerte der Betrdge sowie der
Flacheninhalte unter den jeweiligen Kurven, welche im rechten Diagramm der Abbildung
3.11 zu sehen sind, lassen ebenso keine direkte Verbindung zur wirkenden Belastung erken-
nen. Dieses Ergebnis legt nahe, dass die spontane Magnetisierung nicht direkt mit der Hohe
der Belastung korreliert.

Bei gestuft gesteigerter Belastung mit kleinen Lasten zeigte sich ein gegenséatzliches Bild.
Mit jeder Erhohung der Last ist in der Magnetisierungsmessung eine Erh6hung der Maxi-
malbetrdge zu erkennen (vgl. Abb. 3.12). Die Steigerung der spontanen Magnetisierung er-
folgt dabei jeweils in identischen Probenbereichen. Die einzelnen Kurven der Verteilung der
spontanen Magnetisierung decken sich dabei im Ort der lokalen Maxima und Minima. Frag-
lich ist, ob dieses Muster durch die Zugbelastung oder die wiederkehrende Einklemmung
der Proben und dadurch gesteigerte Einspannungsbelastung hervorgerufen wurde. Die zu-
vor durchgefiihrte Untersuchung zur Wirkungsweise der Einspannung zeigte nur eine ge-
ringe Steigerung der Magnetisierungsbetrdge bei wiederholter Klemmung. Es ist denkbar,
dass die Kombination aus leicht gesteigerter Zugbelastung und wiederholter Einklemmung
zu einer Steigerung des plastischen Umformgrades und damit zu Steigerung der spontanen
Magnetisierung fiihrte. Die Mittelwerte der Betrdge der einzelnen Kurvenverldufe sowie die
aufsummierten Flacheninhalte unter den Kurvenbetrdgen ergeben iiber der Belastung abge-
tragen fiir diesen Versuch eine lineare Korrelation zur Belastung (vgl. Abb. 3.12re.). Als ein
eindeutiger Nachweis fiir eine direkte Korrelation zur Belastung ist dieses Ergebnis nicht
zu werten.
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Abbildung 3.13: Ergebnisse von XRD-Untersuchungen an unterschiedlich stark belasteten
Drihten des Stahls 1.4568 mit Lasten im Bereich zwischen 98 N/mm? und
800 N/mm? - geglittete und des Untergrunds entzogene Diffraktogramme
im Winkelbereich 2@ von 79° bis 97° und jeweils um 5s~! versetzt

Réntgenfeinstrukturanalyse

In den Messergebnissen der Rontgenfeinstrukturanalyse unterschiedlich stark gezogener
Drahtproben konnten eine kfz- (Austenit) sowie eine krz- (Ferrit oder Martensit) Phase
identifiziert werden. In Abbildung 3.13 ist die Intensitdtsverteilung im Winkelbereich 2@
zwischen 79° und 97° dargestellt. Dieser Winkelbereich wurde ausgewdihlt, da in diesem
die belastungsabhidngigen Intensitdtsinderungen am deutlichsten hervortreten. Neben den
kfz- und krz-Phasen kénnen die verbliebenen Intensitdtsmaxima den Reflexen von Graphit
zugeschrieben werden. Diese sind auf den graphitischen Anteil im verwendeten Einbett-
mittel zuriickzufiihren. Fiir die verschieden stark belasteten Drahtproben sind variierende
Phasenanteile in der Zusammensetzung aus kfz-krz zu erkennen. Texturen tiberlagern das
Reflexabbild. Dadurch wird eine exakte Quantifizierung der Phasengehalte in den einzelnen
Proben behindert. Die Probe mit der grofiten Belastung weist zum Einen den hochsten An-
teil der krz-Phase sowie den geringsten Anteil der kfz-Phase auf. Gleichzeitig wurde an der
krz-Phase dieser Probe ein leicht vergrofierter Gitterparameter (2,872 A- in allen anderen
Proben 2,868 A) beobachtet. Dies deutet auf Eigenspannungen im Material hin. Da die Pro-
be massiv plastisch verformt wurde und sich diese Verformung im Gefiigeabbild anhand
der Parallelausrichtung der Martensitlamellen in Belastungsrichtung deutlich abzeichnet
(vgl. Abb. 3.7), ist das Vorliegen von Eigenspannungen eindeutig nachvollziehbar.

Fiir die Probe, welche einer Belastung bis zur halben Streckgrenze ausgesetzt und damit
am geringsten belastet wurde, konnte eine bevorzugte Netzebenenlage (200) der krz-Phase
parallel zur Probenoberflidche gefunden werden. Diese Vorzugslage kann mit dem Herstel-
lungsprozess der Dridhte, dem Drahtziehen, in Verbindung gebracht werden. Im Mittel ist
eine Zunahme des kfz-Phasenanteiles von den hochst belasteten Proben hin zu den Proben,
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Abbildung 3.14: MFM-Abbilder von Langsschliffen unterschiedlich stark belasteter Draht-
proben des Stahls 1.4568

die nur geringe Belastungen im Bereich der Streckgrenze oder unterhalb dieser erfahren
haben, abschitzbar.

Eine eindeutige und von der Belastung abhidngige Verschiebung des Phasenanteils
ist in den ermittelten Diffraktogrammen nicht zu sehen. Die Rontgenfeinstrukturanalyse
liefert damit keine eindeutige und fiir die verschiedenen Proben reproduzierbare Kor-
relation zwischen Belastung und gefundenem Phasenanteil. Die mittlere Anderung der
Phasenverteilung deckt sich aber im Befund mit den Ergebnissen der mikroskopischen
Gefiigeuntersuchungen. Eine mogliche Ursache fiir das Fehlen einer eindeutigen Korrelati-
on liegt im spontanen Auftreten der martensitischen Transformation. Uber der Probenlénge
lduft die Phasenumwandlung mit unterschiedlich starker Intensitdt, ausgehend von Kei-
men, ab. Fiir eine unvollstindige Umsetzung ergibt sich damit einer variierende Verteilung
des Umwandlungsgrades. In der Folge ist bei der Charakterisierung von Proben mit hetero-
gen verteilter Umwandlungsgrade keine eindeutige Korrelation zwischen homogen verteil-
ter Belastung und Phasenumwandlung zu finden. Fiir die Zahl der untersuchten Probenab-
schnitte war daher keine eindeutige, belastungsabhingige Korrelation nachzuweisen. Bei
der martensitischen Umwandlung handelt es sich um einen chaotischen Vorgang. Erst auf
makroskopischer Ebene oder durch Mittlung einer grofien Zahl untersuchter Probenberei-
che stellt sich vermutlich ein reproduzierbarer Zusammenhang zwischen Belastung und
Umwandlungsgrad ein.

Magnetkraftmikroskopie

Durch Anwendung der MFM wurden mikroskopisch vorhandene, magnetische Doménen
an Querschnitten aus unterschiedlich stark belasteten Drahtproben abgebildet. Mit Hilfe
dieser Aufnahmen konnte eine weitere Dimension zur Beurteilung der martensitischen Um-
wandlungsvorgénge erdffnet werden. Anderungen der Grofle, der Orientierung und der
Struktur der magnetischen Doménen infolge der dehnungsinduzierten Transformation wa-
ren zu erfassen. In Abbildung 3.14 sind drei Aufnahmen der Schliffe von unterschiedlich
belasteten Drahtproben zu sehen.
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KAPITEL 3 ENTWICKLUNG VON SPANNUNGSGEDACHTNIS-DEHNUNGSSENSOREN

Im unbelasteten Zustand liegen lamellar aufgebaute, in Gruppen parallel angeordne-
te Domédnen vor. Der Stahl besitzt ferromagnetische Eigenschaften. Das Losungsglithen
fihrt demnach nicht zu einem vollstindigen Umsatz zu paramagnetischem Austenit. Dies
deckt sich mit den Beobachtungen der XRD-Analyse. Hier wurden bereits bei sehr klei-
nen Belastungen unterhalb der plastischen Dehnung deutliche krz-Anteile gefunden. Diese
sind ausgehend von der Kombination beider Ergebnisse nicht auf eine spannungsinduzier-
te Phasenumwandlung zuriickzufiihren. Vielmehr ist davon auszugehen, dass nach dem
Losungsgliihen bereits krz-Anteile vorliegen.

In der mittleren Aufnahme, einer bis 446 N/mm? belasteten Drahtprobe, sind
Anderungen des Aufbaus zu erkennen (vgl. Abb. 3.14). Die lamellare Struktur der Doménen
ist nicht mehr zu erkennen. Die vorher klar zu erkennende Parallelanordnung geht etwas
verloren, ist aber noch vorhanden. Dies dndert sich in der Aufnahme der hochst-belasteten
Probe (Last von 800 N/mm?). Die parallele Ausrichtung geht hier scheinbar vollstindig ver-
loren (s. Abb. 3.14). Die Doménen erscheinen kompakter, haben keinerlei lamellaren Auf-
bau und sind in ihrer Grofle gewachsen. Eine verstarkte Auspragung ferromagnetischer
Eigenschaften infolge der Vergrofierung des krz-Anteils ist damit deutlich zu erkennen. Die
Ausbildung einer makroskopisch wirksamen Magnetisierung kann damit erkldrt werden.

3.3.3 Einbettung von Sensordrahten

Das Ergebnis der Einbettung eines Sensordrahts mit einem Durchmesser von 2mm in CFK
ist in Abbildung 3.15 zu sehen. Es wurde versucht den Laminataufbau so zu wihlen, dass
eine vollstandige Faserverstarkung am Umfang des Drahtes vorliegt. In Langsrichtung des
Drahtes wurden dafiir neben den bis an den Draht reichenden Gewebelagen zusitzliche
Roving-Abschnitte eingebracht.

Der beabsichtigte, homogen verstarkte Aufbau ist nicht durchgingig gelungen. Insbe-
sondere in der Umgebung der querliegenden Faserabschnitte haben sich Harznester ge-
bildet. Unterhalb der den Draht tiberdeckenden Faserlage und direkt angrenzend an den
Draht hat sich ein Harznest mit einem Durchmesser von einem Viertel Millimeter gebildet.
Die Dicke der bis an den Draht reichenden und den Durchmesser des Drahtes ausgleichen-
den Lagen (Kompensationsaufbau) reichte offensichtlich zur Bildung eines kompakten und
homogenen Verbundes nicht aus. Die erste Decklage, welche Draht und Kompensationsauf-
bau gemeinsam iiberspannt, konnte sich im Ubergangsbereich zwischen Draht und Laminat
nicht vollstindig an den Draht anlegen und damit das fehlende Material nicht ausgleichen.

Am Umfang des Drahtes, speziell im Bereich des Kompensationsaufbaus, hat sich zu-
dem eine Harzzwischenschicht mit der Dicke des Vielfachen eines Einzelfaserdurchmes-
sers gebildet. Diese stellt in Bezug auf die Lastiibertragung vom Laminat in den Draht eine
Schwachstelle dar. Im Anschluss an Zugversuche des Verbundes aus CFK und Draht waren
im Bereich dieser Harzzwischenschicht Risse und Ablosungen zu erkennen (s. Abb. 3.15).
Die Ausbildung eines Zwischenraums ist in diesem Bereich schwer zu verhindern. Es wire
notwendig den Lagenaufbau und die einzelnen Lagenabmessungen so zu wihlen, dass
sich die Lagen exakt an den Kreisquerschnitt des Drahtes anlegen. Beim Verpressen oder
Vakuumsackverfahren besteht allerdings keinerlei Moglichkeit den Zwischenraum durch
zusétzlichen Druck zu schliefsen. In Ebenenrichtung des Laminates ist das Aufbringen von
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Abbildung 3.15: Lichtmikroskopische Aufnahmen eines Querschliffs von in CFK eingebet-
tetem Sensordraht (Durchmesser 2 mm)

Kompressionsdriicken nur eingeschrankt moglich. Im Nahbereich der unter und {iber dem
Draht liegenden Decklegen kam es zwischen den querliegenden Verstarkungsfasern und
dem Draht zum direkten Kontakt. Hier kann der Druck durch Kompression vollstandig
angreifen und den Kontakt zwischen Fasern und Draht herbeifiihren.

Aus diesen Ergebnissen ist zu entnehmen, dass die Einbettung von Drihten grofier
Durchmesser mit einigen Schwierigkeiten und dem Einbringen von Fehlstellen in das Lami-
nat verbunden ist. Harznester sind Ausgangspunkt fiir mechanische Eigenschaftsspriinge,
stellen Schwachstellen durch Spannungskonzentrationen dar und kénnen damit das vor-
zeitige Versagen von Faserverbundbauteilen bewirken. Die Ausbildung von Einbettungs-
artefakten ist bei Dehnungssensoren grofier Durchmesser nur schwer zu unterbinden oder
sogar unmoglich. Dem Ziel der Entwicklung eines Dehnungssensors mit minimalem Durch-
messer ist aus diesem Grund Nachdruck zu verleihen.

3.3.4 Zugversuche an CFK-Proben mit eingebetteten Sensordrahten

In Abbildung 3.16 sind die Ergebnisse der magnetischen Messungen an in CFK eingebette-
ten Stahldrdhten (vgl. Abb. 3.15), welche im Verbund einer definierten Zugbelastung ausge-
setzt wurden, dargestellt. Die jeweilige Magnetisierung ist dabei tiber dem jeweiligen Zug-
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Abbildung 3.16: Vergleich der Magnetisierungsmesskurven ungekerbter (links - kleinster
Querschnitt 4mm x 3mm) und gekerbter Zugproben (rechts - kleins-
ter Querschnitt 3mm x 3mm) aus CFK mit eingebetteten Sensordrahten
(Durchmesser 2 mm)

probenabschnitt abgetragen. Unterschiedliche Schlussfolgerungen konnen aus den ermittel-
ten Messergebnissen abgeleitet werden. Im Mittel konnten die hochsten spontanen Magne-
tisierungen im Mittenbereich der Zugproben gefunden werden (vgl. Abb. 3.16). Aufgrund
der Geometrie der Proben liegt die starkste mechanischen Belastung und damit die hochste
Zugbelastung im Bereich des kleinsten Querschnitts. Die gefundene Korrelation zwischen
dem Ort der Belastung und dem Auftreten einer spontanen Magnetisierung ist daher in
Ubereinstimmung mit den Messergebnissen der Drahtversuche. Keine eindeutige Korrela-
tion zeigt sich hingegen fiir die Beziehung zwischen der Hohe der Magnetisierung und dem
Grad der jeweiligen Belastung. Die Proben, welche der jeweils hoheren Zugbelastung aus-
gesetzt waren, zeigen nicht gleichzeitig die hochsten Magnetisierungen (vgl. Abb. 3.16). Im
Vergleich der Messergebnisse ungekerbter und gekerbter Zugproben zeigt sich jedoch eine
erhohte Magnetisierung im gekerbten Fall. Ein Spannungskonzentration konnte dabei fiir
eine stirke Umwandlung und gleichzeitig fiir eine erh6hte Magnetisierung verantwortlich
sein.

Im direkten Vergleich der Probenmagnetisierungen verschiedener Zugproben fillt ein
wiederkehrendes oder sehr dhnliches Magnetisierungsmuster, welches durch einen Um-
kehrpeak in der Probenmitte gekennzeichnet ist, auf. Dieses trat sowohl bei gekerbten
als auch bei ungekerbten Zugproben auf (s. Abb. 3.16). Eine definierte Magnetisierung
von umgewandelten Probenbereichen konnte dafiir verantwortlich sein. Dies kann un-
ter Umstdnden durch konstante magnetische Felder innerhalb der Universalpriifmaschine
verursacht werden. Im Rahmen der Untersuchungen fiir diese Arbeit bestand keine
Moglichkeit zur Durchfithrung von Zugversuchen unter Ausschluss magnetischer Einwir-
kungen. Eine abschliefsende Kldrung der Ursachen fiir diese Magnetisierungsmuster konnte
daher nicht gefunden werden.

67



3.4 Zusammenfassung zum Drahtsensor

Die spontane Magnetisierung des untersuchten, polykristallinen Materials nahm in Bezug
zur Belastung keine absoluten, reproduzierbaren Werte an. Die Auspriagung der Magneti-
sierung erfolgte bei diesem Material heterogen und war stark von der Umgebung beein-
flusst. Die heterogene Ausbildung einer Magnetisierung infolge einer Zugbelastung konnte
anhand von Zugversuchen an reinen Drihten sowie an eingebetteten Drahten des Stahls
1.4568 aufgezeigt werden. Eine stufenweise Steigerung der Belastung an ein und dem sel-
ben Draht zeigte, dass das Magnetisierungsbild mit jeder weiteren Belastungssteigerung
wechselt. Fiir grofie Lasten konnte dabei kein Hinweis auf eine eindeutige Korrelation zwi-
schen der jeweils angelegten Last und der Hohe der Magnetisierung gefunden werden. Die
Geftigeumwandlung an dem untersuchten Material ist sehr gut nachvollziehbar und zu-
dem sehr ausgeprigt. In den Untersuchungen lie8 sich eindeutig eine Anderung der ma-
gnetischen Eigenschaften bzw. der spontanen Magnetisierung infolge einer Zugbelastung
nachweisen. GMR- und MFM-Messungen belegen dies ohne Zweifel.

Der Nachweis einer eindeutigen Abhédngigkeit zwischen der Stirke dieser Belastung
und der Anderung der spontanen Magnetisierung wurde in diesen Untersuchungen nicht
erbracht. Es ist ersichtlich, dass sich nur unter groffem Aufwand und durch Ausschluss ver-
schiedener Umgebungseinfliisse reproduzierbare Ergebnisse ermitteln lassen. Fiir die An-
wendung lassen sich umgebende Magnetfelder und eine dadurch hervorgerufene Magneti-
sierung niemals komplett ausschliefSen. Eine vollstindige Bewertung fiir die Ausbildung
der spontanen Magnetisierung im Belastungsfall erfordert insbesondere den Ausschluss
von magnetischen Umgebungseinfliissen. Fiir eine spédtere Anwendung wiirde sich die-
ser Aufwand jedoch nicht lohnen bzw. wire aufgrund der Rahmenbedingungen eines Bau-
teilanwendungsszenarios von vornherein ausgeschlossen. Eine Anwendung der spontanen
Magnetisierung im Fall des Sensormaterials Stahl 1.4568 zur Uberwachung von Spitzenbe-
lastungen wird aus diesem Grund ausgeschlossen.

Der Nachweis von Magnetisierungen erfordert ausreichend grofie Volumina ferroma-
gnetischer Phasen. Dies ldsst sich bei Drahten nur mit Durchmessern im Bereich von Mil-
limetern garantieren. Die Einbettung von Drihten grofler Durchmesser birgt verschiedene
Schwierigkeiten. In durchgefiihrten Einbettungsversuchen konnte die Bildung von Harz-
nestern und Hohlrdumen nicht vermieden werden. Beide Erscheinungen bedingen eine
Schwichung des betroffenen Laminats. Die Kraftiibertragung auf den Draht kann dadurch
auflerdem nicht dauerhaft gewéhrleistet werden. Dicke Dréihte sind daher zur Einbettung
in Faserverbunde ungeeignet.
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4 Vorarbeiten zur Entwicklung faserbasierter
Dehnungssensoren

4.1 Entwicklung eines Verfahrens zur Vereinzelung von Fasern aus
einem Bindel

Faserbasierte Sensoren konnen auf Basis von Einzelfasern, bspw. C-Fasern, hergestellt wer-
den. Nach den {iiblichen Herstellungsprozessen (s. Abschn. 4.2.1), hauptséchlich {iber PAN
und Pech als Precursor, liegen C-Fasern immer im Biindel (ab 400 Einzelfasern pro Biindel)
vor und werden ausschliefilich in dieser Form angeboten. C-Einzelfasern sind kommerzi-
ell nicht verfiigbar. Es ist moglich Fasern manuell aus einem Biindel zu extrahieren. Die
manuelle Vereinzelung ermdglicht die Bereitstellung von Einzelfasern mit Langen von bis
zu 50 cm. Das Trennen von Hand erfordert dabei einen enormen Zeitaufwand. Fiir die von
Hand gewonnenen Einzelfasern scheiden, wegen ihrer geringen Lénge, effektive Beschich-
tungsprozesse im Rolle-zu-Rolle-Verfahren zur Applizierung funktionaler Schichten aus. Im
Rahmen wissenschaftlicher Untersuchungen konnen manuell vereinzelte Fasern zur Funk-
tionalisierung mittels Beschichtungen genutzt werden. Fiir die Umsetzung wirtschaftlicher
Herstellungprozesse fiir faserbasierte Sensoren ist aber die Bereitstellung endloser Kohlen-
stoffeinzelfasern erforderlich. Die komplexe Funktionalisierung von faserverstarkten, poly-
meren Verbundwerkstoffen mit integrierten, faserbasierten Sensoren ist nur auf diese Wei-
se zu ermoglichen. Es ist daher notwendig ein automatisiertes Verfahren zur Vereinzelung
von Fasern aus einem Biindel zu entwickeln. In Teilen wurde diese Entwicklung bereits in
(MNSW12) beschrieben.

4.1.1 Herstellung von C-Faser-Blindeln

Die Herstellung von C-Fasern erfolgt generell in Biindeln parallel angeordneter Endlos-
fasern (Rovings). Gebrduchliche Precursoren zur Faserherstellung sind Polyacrylnitril (fiir
PAN-basierte C-Fasern) oder mesophasisches Pech (fiir Pech-basierte C-Fasern), welches
zu Fasern gesponnen wird. Danach leiten sich zwei wesentliche Herstellungsrouten fiir C-
Fasern ab, welche sich in einzelnen, wenigen Prozesschritten unterscheiden. Diese werden
in Abschnitt 4.2.1 erklart.

Allen Verfahren zur C-Faser-Herstellung gemeinsam sind mehrere Schritte einer
Warmebehandlung um alle Nicht-Kohlenstoffbestandteile aus der Faser zu entfernen. Diese
Behandlungsschritte sind nur mit Biindeln wirtschaftlich zu realisieren. Dem jeweiligen Be-
handlungsverfahren werden alle Fasern des Biindels gleichzeitig unterzogen. Daraus kann
geschlussfolgert werden, dass Einzelfasern nur am Ausgang der Spinndiise bei der Extrakti-
on der Precursorfaser vorliegen. Auf Grundlage der grofitechnischen Herstellungsprozesse
konnen aus diesen Griinden keine Einzelfasern bereitgestellt werden (FM98).
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Abbildung 4.1: Schematische Darstellung von Prinzipien zum Aufspreizen von Fa-
serbtindeln: a) mechanisch mittels balliger Walze, b) mechanisch tiber im
Winkel angeordnete, weitende Kreisscheiben, c) akustisch, d) pneumatisch
mittels Gegenstrom, e) hydraulisch durch stromende Fliissigkeit (MNSW12)

Meistens folgt der genannten mehrstufigen Wéarmebehandlung eine oxidative Ober-
flachenbehandlung der C-Faser-Biindel. Dem anschliefsend werden diese mit einer Schlichte
beschichtet. Diese Schlichte ermdglicht die textile Verarbeitung der Biindel. Durch die un-
vernetzte Schlichte erfahren alle Fasern eine Adhision und werden an das Biindel fixiert.
Abstehende, lose Faserenden werden dadurch vermieden. Die Schlichte dient des Weiteren
zur Ausbildung kovalenter Bindungen zwischen Fasern und Polymermatrix bei der Her-
stellung von Verbundwerkstoffen (EHE08). Durch die Wahl der Schlichte kann die Faser-
Matrix-Bindung beeinflusst werden. Die Auslieferung der C-Faser-Biindel erfolgt weitge-
hend mit Schlichte. Da die Schlichte die Abtrennung von Fasern verhindern soll, ist vor der
Faservereinzelung eine Entschlichtung der Fasern erforderlich.

4.1.2 Verfahren zur Aufspreizung von Faserbiindeln

Die Aufspreizung von Rovings wird zur textiltechnischen Verarbeitung von C-
Faserbiindeln genutzt. Es existiert bereits eine Vielzahl unterschiedlicher Verfahren zum
Aufspreizen von Faserbiindeln. Die Aufspreizung von C-Faserbiindeln ist eine erste Vor-
stufe zur Vereinzelung von C-Endlosfasern. Die verschiedenen Methoden sind deswegen
fiir den Vereinzelungsprozess von Interesse. Sie haben eine signifikante Spreizungswirkung
und dienen daher als Grundlage zur Entwicklung eines Vereinzelungsverfahrens. Unter-
schiedliche physikalische Effekte werden zur Erzeugung dieser Spreizungswirkung ver-
wendet. Durch mechanische (ID91, LBFG00), hydraulische (BPR89, GLL06), pneumatische
(Dan74, MV92), akustische (Hal72, ID91) sowie elektrostatische (PEE93, KK99) Einwirkung
konnen Spreizeffekte an Faserbiindeln erzielt werden (vgl. Abb. 4.1).

Eine sehr effiziente Aufspreizung bzw. Teilung von Biindeln kann aufgrund einer form-
schliissigen Fiihrung einzelner Biindelteile mit Hilfe von mechanischen Einrichtungen er-
reicht werden. Das Fiihren eines Faserbiindels iiber ballige Walzen bei anliegender Faser-
zugspannung ist ein mogliches Verfahren (sieche Abb. 4.1a). Bei einem weiteren Verfah-
ren werden zwei Kreisscheiben mit einem Winkel zueinander angeordnet (vgl. Abb. 4.1b).
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Auf dem gleichen Radius der beiden Scheiben werden feingliedrige Federn an deren En-
den fest mit den beiden Kreisscheiben verbunden. Durch Rotation der beiden Scheiben,
die tiber zwei Kreuzgelenke und entsprechende Wellen miteinander verbunden sind, wer-
den die Federn wechselseitig auseinandergezogen. Ein Faserband wird an der Stelle des
geringsten Abstandes der Scheiben auf die Federn aufgebrachte und an der Stelle des
grofiten Abstandes wieder abgezogen. Zusammen mit den Federn wird das Band aufge-
weitet (bun73, LBFG00). Die Zwangsfiithrung sowie der direkte Kontakt zwischen Fasern
und festen Korpern der Fiihrungseinrichtungen bewirkt aber eine vergleichsweise hohe Fa-
serschddigung. Da Faserschddigungen die Ausbeute endloser Fasern verringern bzw. die
Gewinnung von Einzelfasern mit ausreichender Lange verhindern, werden fiir die Verein-
zelung von Fasern mechanische Einrichtungen ausgeschlossen.

Durch die mitreifiende Kraft stromender Fliissigkeiten kann ebenfalls eine sehr wir-
kungsvolle Aufspreizung von Biindeln erreicht werden. In einem fliissigen Medium wer-
den lose Faserschlingen zwischen zwei Walzenpaaren so gefiihrt, dass in die Schlinge eine
Stromung eingebrachte werden kann (vgl. Abb. 4.1e). Durch die Anstromung der Fasern
wird das Faserband gleichméflig aufgeweitet (BPR89). Aufgrund der geringeren Spannun-
gen infolge der Anstromung mit fliissigen Medien ist eine geringere Faserschddigung zu
erwarten. Zur Umsetzung einer Faservereinzelungsmethode werden die hydraulischen Ver-
fahren aus diesem Grund niher untersucht.

Es existieren verschiedene Ideen zur pneumatischen Aufweitung von Faserbiindeln. In
der Darstellung eines Patents erfolgt die Anstroémung des Faserbands in Langsrichtung
entgegengesetzt der Faserlaufrichtung. Ein Faserband lduft in einen geschlossenen Kas-
ten ein. Am Bandausgang des Kastens befinden sich Druckluftdiisen die das Band zum
Bandeingang hin anstrémen (vgl. Abb. 4.1d). Es erfolgt eine progressive Spreizung des
Faserbandes (Dan74). Bei einem weiteren Verfahren wird das Faserband in einem ge-
schlossenen Kasten mit einem Eingangs- und einem Ausgangsschlitz fiir das Band {iber
eine ebene Platte mit Schlitzdiisen gefiihrt. Durch das Band stromende Luft, die den
Diisen entspringt, ruft eine Aufspreizung hervor. Das Band wird sozusagen von Luft
durchkdmmt (MV92). Pneumatischen Verfahren lassen eher eine geringe Wirkung erwarten.
Unter anliegender Abzugsspannung miissen hohe Querkrifte aufgebracht werden. Hohe
Stromungsgeschwindigkeiten sind daher voraussichtlich zur Erzeugung dieser Querkrifte
fur die pneumatische Spreizung erforderlich.

Von den akustischen Verfahren ist eher eine geringe Spreizwirkung zu erwarten. In
Kombination mit anderen Verfahren konnen unterstiitzend eingesetzte, akustische Effekte
die Gesamtspreizung steigern. Innerhalb der vorliegenden Arbeit werden akustische Effek-
te zundchst nicht untersucht.

4.1.3 Voruntersuchungen zur Vereinzelung von C-Fasern und zur
Faserhandhabung

Basierend auf der Recherche wurden unterschiedliche Verfahrensvarianten, mit denen sich
Spreizeffekte realisieren lassen, ausgesucht und in Voruntersuchungen evaluiert. Die Ver-
fahren mit dem grofiten Vereinzelungspotenzial kamen anschlieffend zum Aufbau einer
Vereinzelungsanlage zur Anwendung.
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Es wurden zunéchst verschiedene Trennprozesse und deren Vereinzelungswirkung un-
tersucht (Ulb07, Dem09, MNSW12). Die umfassende Versuchsstudie beinhaltete nachfol-
gende Arbeitspakete:

* Versuche mit gummierten Rollen, welche die Faserbiindel im Acetonbad trennen,
¢ das Vereinzeln mit Hilfe von Aceton-befiillten U-Profilen,
* Versuche zur Einzelfaserseparation mittels Kaniilenanordnung,

¢ Untersuchungen zum Auffacherungsverhalten von Biindeln, die im Aceton- und Was-
serbad tiber Kimme gefiihrt wurden,

¢ Versuche zur Auffacherungswirkung durch Schwingungsanregung mit Hilfe eines Ul-
traschallbads oder durch Exzenteranordnungen sowie

¢ die Untersuchung der Vereinzelungswirkung von Stromungen (Luft oder fliissige Me-
dien).

Verfahren zum Handhaben der Fasern wurden zusatzlich erarbeitet. Insbesondere das
Aufspulen und das Fiithren der Fasern sowie der Faserbiindel standen hierbei im Mittel-
punkt.

Die Vereinzelungswirkung der zur gezielten Faservereinzelung untersuchten Verfahren
ist mehrheitlich eher gering. Bei einigen Varianten zeigten sich schddliche Nebeneffekte.
Gummierte Rollen, das Fiithren der Faserbiindel durch ein mit Aceton gefiilltes U-Profil
sowie die direkte Separation einer Einzelfaser mit Hilfe einer Kaniile (Einfddeln und an-
schlieSendes Abziehen) zeigten unzureichende Effekte. Kimme verursachen eine sehr star-
ke Knéduelbildung. Diese zerstoren das Faserbiindel. Das Verhaken von herausstehenden
Faserenden ist fiir die Bildung von Knédueln verantwortlich. Die Faserschlichte wurde bei
den Versuchen als hinderlich fiir das Vereinzeln von C-Fasern identifiziert. Das Entschlich-
ten ist aus diesem Grund ein notwendiger Vorbehandlungsschritt zur Faservereinzelung.

Schwingungen in einem Wasser- oder Acetonbad konnte eine Auffacherungswirkung
bei den Fasern eines Biindels anregen. Niedrigere Frequenzen erzielten stirkere Effekte als
Ultraschall. Die Stimulation einer Mikrobewegung der Fasern durch Ultraschall wurde be-
obachtet. Siese Anregungsform kann daher unterstiitzend zum Einsatz kommen.

Durch einen Luftstrom konnte keine zielfithrende Anregung einer Aufspaltung des
Biindels erreicht werden. Evtl. ist die hier benutzte Stromungsgeschwindigkeit nicht aus-
reichend hoch gewéhlt worden. Die Idee des zur pneumatischen Teilung vorliegenden
Patents (Dan74) kann daher unter den zur Anwendung gekommenen Randbedingungen
nicht bestétigt werden. Die starkste Vereinzelungswirkung wurde durch Anwendung hy-
draulischer Gegenstromungen in den Vorversuchen nachgewiesen. Dieses Ergebnis ist in
Ubereinstimmung mit den Angaben eines vorliegenden Patents (GLL06).

Auf Grundlage dieser Voruntersuchungen wurden geeignete Einrichtungen zur Weiter-
entwicklung des Vereinzelungsverfahrens konstruiert und fiir die folgenden Untersuchun-
gen genutzt. Aufierdem konnten bei einer Literaturrecherche weitere Verfahren zur Separa-
tion von Teilbtindeln sowie zur Entschlichtung gefunden werden (Kun04). Keine der gefun-
denen Veroffentlichungen bzw. Patente behandelt das Vereinzeln aus dem Biindel bis hin
zu Einzelfasern. Wahrend der Voruntersuchungen zur Faservereinzelung wurde ein sehr
wirkungsvolles und zielfiihrendes Aufspulprinzip ermittelt (Ulb07).
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Ziel der Untersuchungen zur Faservereinzelung ist es zunéchst, ein Faserbiindel konti-
nuierlich und ohne manuellen Eingriff zu teilen. Das Teilen ist als Vorstufe zum Vereinzeln
anzusehen. Ein erfolgreicher Nachweis der Umsetzung einer automatischen Biindelteilung
ist die Grundvoraussetzung fiir die Realisierbarkeit der Vereinzelung. Die Auslegung der
Versuchsanlage erfolgte daher im ersten Schritt ausschliefilich in Bezug auf die Teilung ei-
nes Biindels.

4.1.4 Anlagenaufbau

Die Beschreibung des Aufbaus der Versuchsanlage zur Faservereinzelung (MNSW12) bil-
det den Weg der Faser bzw. des Faserbiindels ab. In Abbildung4.2a ist das Schema der
Anlage dargestellt. Die nun folgenden Zahlenangaben in Klammern sind mit der Beziffe-
rung in der Abbildung verkniipft. Zu Beginn des Faserwegs erfolgt die Abwicklung des
Faserbiindels (1). Die abzuwickelnden Fasern befinden sich dazu auf einer Spule (8) aus
Stahl. Diese ist aus Stahl, um das thermische Entschlichten der komplett bewickelten Spule
zu ermoglichen. Das Bewickeln dieser Spule wird vorab mittels der Umspulkonfiguration
der Vereinzelungsanlage durchgefiihrt. Die Aufwicklung (14) dient dabei dem Aufbau der
Biindelspannung und rotiert die aufgesetzte Stahlspule. Die Kreuzwicklung (11) wird eben-
so zum Umspulen eingesetzt.

Zur Abwicklung wird die Stahlspule von einem Elektromotor angetrieben und die Dreh-
zahl kann durch die Variation der angelegten elektrischen Spannung eingestellt werden. Die
Drehzahl des Motors wird durch ein Schneckengetriebe zur Spule iibersetzt (2). Aufgrund
der Selbsthemmungseigenschaft dieses Antriebs wird die Anlagendurchlaufgeschwindig-
keit von der Abwicklung vorgegeben.

Danach lduft das Faserbiindel (3) in die Trennsdule (5) ein. Bei dieser Sdule handelt
es sich um eine vertikal stehende Glasrohre. Der Fasereinlauf erfolgt von unten. Die
Zufiihrung zum Einlauf ist tiber einen PTFE-Schlauch und eine bogenférmige Glasrohre,
die tiber einen dichtenden Stopfen in die Trennsdule eingefiihrt wird, realisiert. Innerhalb
der Trennsdule wird das Biindel durch ein Fluid (Wasser oder wahlweise Aceton zur Ent-
schlichtung) gefiihrt. Uber der kompletten Laufldnge der Saule schweben die Fasern frei in
der Fliissigkeit und werden nur durch die Kraft der Aufwicklung gespannt. Die Lauflinge
in der Rohre betrdgt 1,83 m. Auf diesem Abschnitt konnen sich die Einzelfasern des Biindels
neu ordnen und entsprechend der vorgegebenen Biindelteilung umsortieren.

Die Biindelhalbierung erfolgt durch einen geteilten Abzug iiber zwei separate
Glasrohren (7) am oberen Ende und damit dem Ausgang der Sdule. Diese werden wie-
derum von einem PTFE-Stopfen in ihrer Position in der Trennsdule gehalten. Zur Un-
terstiitzung der Biindelteilung wirkt eine Gegenstromung die aus einer zwischen den bei-
den Glasrohren liegenden Breitschlitzdiise (6) entspringt. Diese Diise sitzt ebenso fest im
oberen Stopfen. Zusitzlich liegt eine Querstromung in Hohe der Teilungsstelle an. Mittels
Flamme angeformte Rohréffnungen an der Glasrohre ermoglichen den Zu- und Abfluss der
Querstromung. Die Entfernung von angesammelten Faserresten und die Steigerung der Tei-
lungswirkung mittels einer alternierend angelegten Querstromung wird hierdurch erreicht.
Der Volumenstrom von Gegenstromung und Querstromung wird durch eine Fliigelpumpe
(10) erzeugt. Die Drehzahl der Pumpe kann tiiber einen Steller reguliert werden. Die Variati-
on des Verhiltnisses der Volumenstrome zwischen Gegenstromung und Querstromung ist
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a b

Abbildung 4.2: Schematische Darstellung des Anlagenaufbaus der Versuchsanlage zur Fa-
servereinzelung (a) und fotografische Ansicht der Anlage (b) (Dem09,
MNSW12)

iiber zwei jeweils vor den Diisenstrangen angeordnete Ventile moglich. Vor dem Pumpen-
einlass ist ein Siebfilter (9) mit einer Maschenweite von ca. einem Millimeter zur Abtren-
nung von losen Faserresten angeordnet.

Nach dem Durchlaufen der Glasrchren (7) werden die beiden Teilbiindel (3a) {iber
verchromte Rollen jeweils zur Aufwicklung gefiihrt. Die Aufwicklung (14) der beiden
Teilbtindel erfolgt auf zwei separate Kunststoffspulen. Die Faserbiindel werden dabei in
Kreuzwicklung (11) abgelegt. Die Translationsbewegung wird durch einen Spindelantrieb,
welcher mit einem linear gefiihrten Schlitten verbunden ist, realisiert. Die Richtungsumkehr
wird durch das Anfahren von Endtastern erreicht, welche durch eine logische Schaltung die
Umpolung der Steuerspannung bewirken. Mit Hilfe von zwei parallel im Abstand von we-
nigen Millimetern angeordneten, verchromten Fiihrungsrollen, die {iber einen Arm auf dem
Linearschlitten befestigt sind, wird die Faserbtindelfiihrung iiber der Spule erreicht und so
eine Faseriiberkreuzung eingeprégt. Die Geschwindigkeit der Translationsbewegung kann
dabei in gewissen Grenzen variiert werden. Der Antrieb der Aufwickelspulen erfolgt je-
weils tiber Gleichstromelektromotoren, welche durch eine magnetische Wirbelstromkupp-
lung (12, 13) das Drehmoment auf die jeweiligen Kunststoffspulen iibertragen. Durch Va-
riation der Drehzahl der Motoren kann das Spulendrehmoment und damit die Zugkraft
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Abbildung 4.3: Zustandsiibergangsdiagramm der Software zur Steuerung der Faserverein-
zelungsanlage

am Teilbiindel reguliert werden. Fiir beide Teilbtindel konnen somit unterschiedliche Zug-
krafte, in Zeittakten deutlich unter einer Sekunde, eingestellt werden.

Computersteuerung der Anlage

Alle Antriebe sind durch die Ansteuerung der jeweiligen Stromversorgungen iiber ei-
ne Digital-Analog-Schnittstelle mit einem Computer verbunden und somit mittels einer
Software steuerbar. Die Programmierung der Steuersoftware erfolgte mittels LabView. Die
Steuerung aller Antriebe, die Festlegung der Antriebsgeschwindigkeiten, der Abzugskrifte
und der Pumpendrehzahl werden auf Grundlage der beschriebenen Hardware {iber die ent-
wickelte Software realisiert. Im Programm ist ein endlicher Automat (bzw. Zustandsmaschi-
ne) umgesetzt, der verschiedene Zustdnde und Aktionen der Anlage und die Bedingungen
zum Ubergang von einem Zustand in einen anderen Zustand definiert (SSH92). Abbildung
4.3 zeigt das Zustandsiibergangsdiagramm des endlichen Automaten. Die Zustandsmaschi-
ne wurde mit Hilfe einer Case-Struktur in LabView umgesetzt (GM09, Grel2).

Folgende Zustdnde sind im endlichen Automaten der Anlagensteuerungssoftware im-
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plementiert und werden erldutert:
Start: die Schnittstellen und Variablen werden initialisiert,

Initialisieren: alle Antriebe sind deaktiviert, Parameter konnen eingegeben und die Akti-
vierung der Stromversorgungen bestitigt werden,

Notaus: alle Antriebe sind deaktiviert,

Anwickeln: die Aufwicklung lduft konstant auf beiden Seiten mit der Hélfte des eingestell-
ten Werts,

Faservereinzelung: laufender Vereinzelungsbetrieb, Abwicklung und Kreuzwicklung sind
aktiv und Aufwicklung lauft mit voller, eingestellter Kraft — folgende Optionen sind
innerhalb des Zustands aufierdem wéhlbar:

ohne Pumpe: die Pumpe ist aus oder

mit Pumpe im Konstantbetrieb: die Pumpe lduft konstant mit der vorgegebenen
Drehzahl oder

mit Pumpe im Intervallbetrieb: die Pumpe schaltet sich in einem vorgegebenen Inter-
vall mit der vorgegebenen Drehzahl ein

und eine der folgenden Optionen:
mit konstanter Aufwicklung: die Aufwicklungskraft wird konstant gehalten oder

mit schwellender Aufwicklung: die Aufwicklungskraft variiert in einem vorgegebe-
nen Intervall zwischen zwei verschiedenen Krafteinstellungen auf beiden Seiten
gleichzeitig oder

mit wechselseitig schwellender Aufwicklung: die Aufwicklungskraft variiert in ei-
nem vorgegebenen Intervall zwischen zwei verschiedenen Krafteinstellungen im
Wechsel auf beiden Seiten.

4.1.5 Charakterisierung der Antriebe

Die Geschwindigkeiten aller Antriebe werden mittels einer Digital-Analog-Schnittstelle der
Firma Meilhaus (RedLab 3114 (Mei08)) iiber die Vorgabe von Steuerspannungen reguliert.
Die Motoren von Aufwicklung und Abwicklung werden von Labornetzteilen versorgt, die
iiber einen analogen Steuereingang verfiigen. Uber die angefiihrte Schnittstelle kénnen mit-
tels zweier Kandle mit 0V — 10V sowohl die an den Motoren anliegende Spannung als
auch der Strom eingestellt werden. Die Ansteuerung der Kreuzwicklung erfolgt ebenfalls
iiber einen analogen Kanal mit 0V — 10 V. Um mittels der Anlagensteuerungssoftware die
Geschwindigkeit der Antriebe vorgeben zu konnen, ist es erforderlich die durch vorge-
gebene Steuerspannungen erreichten Geschwindigkeiten zu erfassen. Das kontinuierliche
Verhiltnis zwischen Steuerspannung und Geschwindigkeit bzw. Drehmoment oder Kraft
im Fall der Aufwicklung ist so zu ermitteln. Die Erfassung dieser Antriebsparameter und
das Ergebnis werden im Anhang A ausfiihrlich dargestellt.

Die folgenden Gleichungen wurden wie beschrieben ermittelt und zur Programmierung
der Antriebssteuerung verwendet. Gleichung 4.1 beschreibt das Verhiltnis von Steuerspan-
nung und Abwickelgeschwindigkeit. Die Abhéngigkeit der Kreuzwickelgeschwindigkeit
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von der Steuerspannung ist in Gleichung 4.2 dargestellt. Die kontinuierliche Beschreibung
der Aufwickelkraft ist in Gleichung 4.3 zu finden.

O Abwickel = 5,1409 Usteyer — 0,739 (4-1)

UKreuzwickel = _5/ 9821 U‘g + 11/ 525 Ug:teuer + 5/ 6201 uSteuer (4'2)

teuer

F = 0,833 Useuer — 0,2264 (4.3)

4.1.6 Verwendete Materialien und Versuchsablauf

PAN-basierte C-Fasern der Firma Toho Tenax (HTA-Fasern (Toh11b)) wurden fiir die Unter-
suchungen zur Wirksamkeit der Faservereinzelungsanlage genutzt. Fiir erste Versuche ka-
men verdrillte Biindel des Typs HTA5131 3K zum Einsatz. Sich daran anschlieffende Versu-
che erfolgten unter Verwendung unverdrillter Biindel des Fasertyps HTA40 E13 3K. Gene-
rell wurden die Fasern vor den Teilungsversuchen thermisch entschlichtet. Die Entschlich-
tung eines vorab auf eine Stahlspule umgespulten Biindels wurde jeweils im Rohrofen unter
Ar-Schutzgasatmosphare bei 600°C fiir eine Dauer von 30 min durchgefiihrt. Zur Umspu-
lung eines Biindelabschnitts von der gelieferten Pappspule auf die Stahlspule der Verein-
zelungsanlage kam die Umspulkonfiguration der Vereinzelungsanlage unter Verwendung
der Kreuzwickeleinrichtung zum Einsatz.

Die Spule mit dem entschlichteten Biindel liefs sich im Anschluss an die thermische Be-
handlung direkt auf die Abwicklungswelle, zur Zufiihrung des Biindels in den Teilungs-
prozess, aufstecken. Mit Hilfe eines Drahtes wurde das Faserbiindel nun durch die Anlage
gefddelt. Die erste Separierung der beiden Teilbtindel erfolgte bei der Biindeleinfidelung
manuell. Die beiden Teilbiindel wurden danach von Hand durch die Abzugsréhren (Abb.
4.2 a-7) zur Aufwicklung gefiihrt und an den Aufwickelspulen fixiert.

Bei den bisher durchgefiihrten Biindelteilungsuntersuchungen kam ausschliefslich Was-
ser unter Zusatz eines Fliissigwaschmittels zur Verminderung der Oberflachenspannung als
Trennfluid zum Einsatz. Die in einem ersten Teilungsschritt gewonnenen Teilbtindel wur-
den fiir nachfolgende Teilungsschritte verwendet.

Unterschiedliche Betriebmodi wurden zur Bestimmung giinstiger Teilungsbedingungen
untersucht. Es erfolgte die Untersuchung der Vereinzelungswirkung mit und ohne Gegen-
stromung sowie mit und ohne Querstrémung. Der Anlagenbetrieb erfolgte anfangs ohne
Filterung des Fluids. Wahrend des Versuchsprogramms wurde ein Filter nachgertistet und
seine vermutete Wirkung verifiziert. Die Variation der Antriebsparameter (Aufwickelkraft,
Kreuzwickelgeschwindigkeit, Abwickelgeschwindigkeit) diente der Ermittlung optimaler
Prozessbedingungen. Unterschiedliche Betriebsarten der Aufwicklung wurden zur Maxi-
mierung der Aufspaltlinge (vgl. Abb. 4.4 a) betrachtet. Es erfolgten Tests zum kontinuierli-
che Betrieb, zum schwellenden Betrieb und zum wechselseitig schwellenden Betrieb. Beim
kontinuierlichen Betrieb wurde eine Aufwickelkraft zeitlich konstant aufrechterhalten. Im
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Abbildung 4.4: Beobachtete Effekte wiahrend der Biindelteilungsversuche, a Verdeutlichung
der Aufspaltlinge, b Knduelbildung unterhalb der Breitschlitzdiise, ¢ Faser-
mitnahmeeffekt beim Abzug entschlichteter, wieder aufgewickelter Biindel
(MNSW12)

schwellenden Betrieb erfolgte der Wechsel der Aufwickelkraft zwischen zwei vorgegebe-
nen Kraftwerten mit einer jeweils vorgegebenen Periodendauer auf beiden Aufwickelsei-
ten gleichmaflig. Im wechselseitig schwellenden Betrieb wurde dieser Modus im Wechsel
zwischen beiden Aufwickelseiten durchgefiihrt, sodass jeder Antrieb jeweils um eine halbe
Gesamtperiode versetzt zur anderen Aufwickelseite arbeitete.

Zur Untersuchung der Abhingigkeit zwischen Aufspaltlinge (vgl. Abb. 4.4 a) und Auf-
wickelkraft diente die Aufnahme von Messreihen. Eine Messreihe beinhaltet hierbei den
Teilungsbetrieb ohne Pumpe und eine weitere den Betrieb mit Pumpe. Unter Vorgabe defi-
nierter Strome wurden die jeweils erzielten Aufspaltlingen gemessen. Zu jeder Stromstarke
erfolgten zur statistischen Absicherung vier Messungen der Aufspaltlinge. Auf Grund-
lage der vorliegenden Kalibrierung der Kraft (vgl. Abschn.4.1.5) in Abhéngigkeit der
Stromstdrke erfolgte anschlieflend die rechnerische Korrelation von Aufwickelkraft und
Aufspaltliange.

4.1.7 Ergebnisse der Biindelteilungsversuche

Anfanglich wurde die Umspulung und das Biindelteilen ohne Kreuzwicklung durch-
gefiihrt. Bei dieser Art des Aufwindens Pressen sich Teilbiindel, Faserstrange bzw. Einzelfa-
sern in die bereits aufgewundenen Faserlagen. Die Folge ist eine starke, wechselseitige Ver-
hakung der Einzellagen. Das Abwickeln wird dadurch erschwert. Beim Wiederabwickeln
reifien Teile des Biindels, die ohne Kreuzwicklung aufgespult wurden, auf und es kommt
zur Zerstorung des Rovings (vgl. Abb. 4.4 ¢). Nur durch den Einsatz einer Kreuzwicklung
kann das Verhaken vermieden werden. Mittels einer translatorisch oszillierenden Fithrung
der Teilbiindel iiber der Spule wird ein Winkelversatz zwischen den {ibereinander liegen-
den Windungen eingepragt. Die Einzelfasern tiberkreuzen sich und Parallellagen werden
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verhindert (MNSW12).

In den nachfolgenden Versuchen zur Biindelteilung kam durchgéngig die Kreuzwick-
lungseinrichtung zum Einsatz. Eine unzureichende Kreuzwicklung mit zu geringem Kreu-
zungswinkel hat trotzdem negative Auswirkungen auf die Wiederabwicklung. In einem
Fall zeigte ein umgespulter Faserkorper eine fehlende Kreuzwicklung auf wickelkorper-
nahen Lagen. Faserstrange verhakten sich hierbei mit darunter liegenden Lagen. Dies fiihrte
beim Abspulen zum Zerreiflen von Fasern und zum Abriss des kompletten Strangs. Die
Qualitdt geteilter Biindel nimmt aufgrund unzureichender Kreuzwicklung wahrnehmbar
ab. Mitnahmeeffekte von zerrissenen Fasern und die Bildung von Kndueln konnten beob-
achtet werden. Es ist daher notwendig einen vergrofierten Kreuzungswinkel zu erzeugen.

Verdrillte Rovings des Typs HTA5131 3K wurden fiir die ersten Biindelteilungsversuche
verwendet. Im Laufe der Biindelteilung verstarkte sich die Verdrillung unterhalb der Auf-
spaltstelle. Entdrillte Teilstrdnge konnten zundchst abgezogen werden. Die Gesamtverdril-
lung des restlichen Biindels nahm aber gleichzeitig zu. Ab einer Laufldnge von ca. 20m
verhinderte die angesammelte Biindelverdrillung die weitere Biindelteilung. Eine Gegen-
drehung zur Verdrillung wire notwendig gewesen, um die Teilung fortzusetzen. Eine Ein-
richtung zur Aufbringung einer Gegenrotation zur Auflésung der Verdrillung wurde nicht
implementiert. Verdrillte Biindel konnten daher nur iiber eine begrenzte Lauflinge geteilt
werden. Das kontinuierliche Teilen verdrillter Biindel ist ausschliefdlich unter Verwendung
einer Entdrilleinrichtung mdoglich.

Aufspaltlange und Blindelzusammenhalt

Die Aufspaltlinge [, fspar wird als die vertikale Lénge der Strecke zwischen den Ein-
laufoffnungen der Abzugsrohren (s. Abb. 4.2 a-7) bis zur Stelle der Faserbiindelaufspaltung
(vgl. Abb. 4.4 a) definiert. Die Einlaufoffnungen haben einen Abstand von ca. 30 mm. Die
mechanische Faserzugspannung wird wesentlich von der elektrischen Stromstarke der Auf-
wickelmotoren bestimmt. Durch eine vorhergehende Kalibrierung erfolgte die Zuordnung
von Zugkraften zu flieBenden Strémen. Eine Rotation der Antriebsseite der Magnetkupp-
lung aus dem Stillstand wird bei einer Betriebsspannung von 0,8 V erreicht. Dabei flief3t ein
Strom von 2,25 A. Dieser Strom bewirkt eine Aufwickelkraft von 0,34 N. Mit der aktuellen
Konfiguration der Aufwicklung ist dies die minimal erreichbare Aufwickelkraft.

Anhand eines frisch eingezogenen, unverdrillten Faserbiindels wurden fiir eine erste
Abschitzung die zugehorigen Aufspaltlingen ermittelt. Bei der angegebenen Kraft von
0,34 N ergab sich eine Aufspaltlinge von ca. 900 mm. Bei Steigerung der Motorleistung bis
ca. 6 A (dies entspricht einer Kraft von 1,29 N), vergrofierte sich die Aufspaltlinge bis auf
ca. 1300 mm. Dariiber hinaus blieb diese beim frisch eingezogenen Biindel konstant. Die
Ubergangswerte von 900 mm auf 1300 mm waren nicht eindeutig bestimmbar.

Im laufenden Biindelteilungsprozess ergaben sich verkiirzte Aufspaltlingen. Diagramm
4.5 zeigt die Ergebnisse der Messreihenaufnahme zur Aufspaltlinge in Abhingigkeit der
Aufwickelkraft. Die blauen Messpunkte stellen den Biindelteilungsprozess ohne Gegen-
stromung (ohne Pumpe) dar. Die roten Markierungen bilden den Verlauf der Aufspaltldnge
tiber der Kraft bei gleichzeitig wirkender Gegenstromung (mit Pumpe) ab. Die jeweiligen
Geraden sind die linearen Naherungen durch die Messpunkte. Beiden Messreihen ist zu
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Abbildung 4.5: Diagramm zur Darstellung der Abhédngigkeit zwischen Aufwickelkraft und
erzielter Aufspaltlinge mit (mit Pumpe) und ohne (ohne Pumpe) zusitzlich
wirkender Gegenstromung

entnehmen, dass die Aufspaltlange mit der Aufwickelkraft zunimmt. Die Tendenz zeichnet
sich eindeutig ab. Die Aufspaltlinge bei Gegenstromung unterliegt einer starkeren Streuung
als ohne Gegenstromung. Ohne Gegenstromung ergibt sich ein nahezu linearer Anstieg. Bei
Gegenstromung konnen hohere Aufspaltlingen erreicht werden. Bei gleicher Aufwickel-
kraft ist die Aufspaltlinge mit Gegenstromung grofier als ohne Gegenstromung.

Auf Basis der beschriebenen Messreihen ist es moglich die bei der Biindelaufteilung
wirkende Querkraft und den Biindelzusammenhalt zu berechnen. Wiahrend des quasi-
statischen Teilungsvorgangs besteht an der Aufspaltstelle ein Kréftegleichgewicht. Die Auf-
wickelkraft F4,, Fwickel Wirkt nicht vertikal sondern um einen spitzen Abzugswinkel verdreht
an jedem Teilbiindel. Die Summe der vertikalen Komponenten dieser beiden Krifte wird
vom vollen Biindel und der Abwicklung gegengehalten. Die horizontalen Komponenten
der Aufwickelkréfte der beiden Teilbiindel wirken entgegengesetzt. Diese werden als Quer-
kraft I_fquer bezeichnet und nach Gleichung 4.4 berechnet.

= lAbzug
Fquer = >
lAbzug 2
2 \/( 2 + ZAufspalt

An der Aufspaltstelle wirkt dieser Querkraft ﬁquer die Kraft des Biindelzusammenhalts
aufgrund der inneren Reibung des Biindels zwischen den Einzelfasern entgegen (vgl. Abb.
4.6). Dieses Kréftegleichgewicht ist mafigeblich fiir die vorliegende Aufspaltlange. Erreicht
im Teilungsprozess ein Biindelabschnitt mit hoherer innerer Reibung die Aufspaltstelle,

: ?Aufwickel (44)
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Abbildung 4.6: Ermittlung des Biindelzuammenhalts tiber den geometrischen Zu-
sammenhang an der Aufspaltstelle - Querkraft F,,. entspricht dem
Biindelzusammenhalt und ergibt sich aus der Aufwickelkraft ﬁAufwickel/
der Aufspaltlinge [, fspair und dem Abstand der Einlauféffnungen der
Abzugsrohren [ 4p,,,

nimmt die Aufspaltlinge ab. Dabei vergrofsert sich der Abzugswinkel und gleichzeitig die
wirkende Querkraft, sodass das Biindel auseinandergezogen wird.

Die Messdaten zur Ermittlung der Abhédngigkeit der Aufspaltlinge von der Aufwi-
ckelkraft wurden zur Bestimmung der Querkraft bzw. des Biindelzusammenbhalts benutzt.
In Diagramm 4.7 a sind die einzelnen Ergebnisse fiir die verschiedenen Aufwickelkrifte
beim Betrieb ohne sowie mit Pumpe dargestellt. Es ist ersichtlich, dass die Querkrifte
keiner Korrelation unterliegen. Aufgrund der Ergebnisse wird davon ausgegangen, dass
der Biindelzusammenhalt und damit die zur Teilung erforderlichen Querkrifte um einen
Mittelwert streuen. Im Teilungsbetrieb ohne Gegenstromung konnte daher der mittlere
Biindelzusammenhalt bestimmt werden (vgl. Diagr. 4.7 b). Dieser liegt fiir den untersuchten
Fasertyp HTA40 E13 3K bei 0,082N =+ 0,016 N. Im Teilungsbetrieb mit Gegenstromung ver-
ringert sich die erforderliche Querkraft, was durch hohere Aufspaltlingen beobachtet wer-
den kann. Die mittlere erforderliche Querkraft lag in der Messreihe bei 0,070 N =+ 0,022 N.
Die Differenz der Querkréfte zwischen beiden Betriebsarten kann als die Aufspaltwirkung
der Gegenstromung angenommen werden. Bei maximaler Pumpleistung kann somit eine
mittlere Aufspaltkraft von 0,012 N erzielt werden.

Teilung unverdrillter Blindel

Ohne Gegenstromung kam es bei ersten Teilungsversuchen unverdrillter Biindel zur Bil-
dung eines Bandes aus nicht abgezogenen Fasern quer tiber dem Ausgang der Breit-
schlitzdiise (Gegenstromung). Der Abzug der Teilbiindel bewirkte eine partielle Mitfiihrung
angesammelter Fasern und die Reduzierung angesammelten Materials. Diese Abfiihrung
konnte die Zufiihrung nicht aufwiegen. Die Ansammlung weiterer loser Faserreste hatte
dann eine starke Behinderung eines Teilbiindelabzugs zur Folge. Dies fiihrte zum Riss des
betroffenen Teilstrangs und zum Abbruch des Teilungvorgangs.
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Abbildung 4.7: Diagramme zur Darstellung der zur Biindelteilung notwendigen Querkraft
beim Betrieb ohne Pumpe (blau) sowie mit Pumpe bei maximaler Pumpleis-
tung (rot), a Werte des Messreihen, b Mittelwerte der Querkrafte

Unter Verwendung der Gegenstromung bei mittlerer Pumpleistung und bei einer mitt-
leren Aufwickelkraft (ca. 1,6 N) wurde eine kontinuierliche Biindelteilung erreicht. Im Ver-
gleich zum Versuch ohne Gegenstrémung war die Bildung eines Bands aus losem Faserma-
terial unterhalb der Gegenstromdyiise bei den genannten Bedingungen deutlich vermindert.
Die Stromung bewirkte das Verwirbeln und Zerreiflen von losen bzw. lockeren Fasern und
verhinderte so deren Ansammlung.

Bei hohen Volumenstromen der Gegenstromung kam es zur Bildung von grofien Knéuel
bei schnellem Knduelwuchs (siehe Abb. 4.4 b). Die Stromung induziert gleichzeitig eine Ro-
tationsbewegung der Knduel. Diese Knduelrotation fiihrte zur verstarkten Ansammlung
von Fasern. Im hydraulischen System zirkulierende Faserreste, die aufgrund einer fehlen-
den Riicklauffilterung nicht vom Wasser abgetrennt wurden, sammelten sich auf diese Wei-
se unterhalb der Gegenstromdiise. Dies beforderte bzw. ermoglichte die Knauelbildung.
Uber den Teilbiindelabzug wurden einzelne Faserreste abgezogen. Die Ausbildung eines
Faserbandes unterhalb der Gegenstromdiise, wie in den Versuchen ohne Gegenstromung,
konnte unter den angefiihrten Bedingungen nicht beobachtet werden. Die Kné&uel hat-
ten teilweise eine negative Wirkung auf den Teilungsprozess. Sie bedingten das Zerreifien
von einzelnen, noch im Biindel verhakten Faserstrangen. Grofie Knéduel kénnen iiber den
Teilbtindelabzug mitgenommen werden. Diese haben das Potenzial die Abzugsrohre zu
verstopfen. Das Verstopfen fiihrt dann aufgrund einer zu hohen mechanischen Spannung
im Teilblindel zum VerreifSen des betroffenen Strangs und zum Abbruch des Teilungspro-
zesses.

Auf Grundlage der angefiihrten Beobachtungen wurden Modifikationen an der Verein-
zelungsanlage vorgenommen, um die Knduelbildung zu verhindern. Die Akkumulation
von losen Faserresten in Knéduel aufgrund der freien Zirkulation der gelosten Fasern konnte
durch die Installation eines groben Partikelfilters im Riickflusskanal, vor der Pumpe, er-
folgreich vermieden werden. Um der Ansammlung von abgeldsten Faserbiischeln sofort im
Anschluss an deren Loslosung zu begegnen und um angesammeltes Fasermaterial abzu-
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transportieren, wurde auflerdem ein Querstromkanal am Trennzylinder angebracht. Dieser
verlduft senkrecht zur Trennsdule und ist direkt unterhalb der Gegenstromdiise angeord-
net. Die Position ist so gewdhlt, dass die erzeugte Querstromung direkt zwischen den be-
reits aufgespaltenen Teilbiindeln hindurchtreten kann. Beide Einrichtungen bewiesen in der
neuen Konfiguration der Vereinzelungsanlage ihre Wirksamkeit. Die Ansammlung von Fa-
sern konnte durch die Einrichtungen ohne negative Auswirkungen auf den Teilungsprozess
verhindert werden.

In nachfolgenden Versuchen wurde eine kontinuierliche Biindelteilung erzielt. Aller-
dings ergaben sich andersartige Nebeneffekte. Nach der Teilung einer Biindelldnge von ca.
50 m zeigte sich eine Verdrillung des Rovings. Aus dem Biindel abstehende Fasern drehten
sich im Trennzylinder, der Druchmesser des Rovings unterhalb der Aufspaltstelle nahm ab
und die Aufspaltldnge reduzierte sich. Durch eine manuelle Riickstellung dieser Verdrillung
vergroflerte sich die Aufspaltldnge signifikant. Uber weitere ca. 50 m geteilter Biindelstrecke
staute sich erneut eine Verdrillung auf. Diese 16ste sich aber selbststandig im fortgesetzten
Teilungsbetrieb auf, was durch eine schlagartige Erh6hung der Aufspaltlinge auf 1000 mm
zu erkennen war. Diese Beobachtung legt nah, dass der laut Hersteller unverdrillte Roving
eine geringe, abschnittsweise sowie gegenldufige Verdrillung aufweist. Es ist denkbar, dass
die fiir die Herstellung bzw. Verarbeitung des Biindels erforderliche ReifSlinge bzw. der
Biindelzusammenhalt nur mit einer geringen Verdrillung zu erreichen ist.

Die Steigerung der Biindelaufspaltung bei geringerer Faserschiadigung wurde durch die
Dynamisierung des Aufwickelvorgangs verfolgt. Uber eine wechselseitige oder einseitige
Wegnahme bzw. Steigerung der Aufwickelkraft durch Abbremsung oder Beschleunigung
wird die Teilbiindelspannung variiert. Diese Variation fiihrt zu einer Relativbewegung der
Fasern des Teilbiindels an der Aufspaltstelle gegeniiber den Fasern des anderen Teilbiindels.
Infolge dieser Bewegung nimmt die Aufspaltlinge zu und das Teilungsergebnis wird ver-
bessert. Zudem zerreifien weniger Fasern, wodurch sich die Knéduelbildung minimiert. So-
wohl wechselseitige Abbremsung als auch die wechselseitige Beschleunigung der Antriebs-
seite der magnetischen Kupplung der Aufwicklung zeigten den gleichen Effekt.

Eine kontinuierliche und gleichméfsige Biindelteilung konnte in den beschriebenen Ver-
suchen mit einer maximalen Abwickelgeschwindigkeit von 55cm pro Minute erzielt wer-
den.

Teilbiindelhalbierung

In weiterfithrenden Versuchen wurden die erzeugten Teilbiindel wiederum dem
Biindelteilungsprozess zugefiihrt. Die Teilbiindelhalbierung erfolgte bei Gegenstromung
mit einer mittleren Pumpleistung. Hierbei zeigte sich eine verstarkte Ansammlung von Fa-
serresten vor der Gegenstromdiise. Durch Anwendung der Querstromeinrichtung lieflen
sich diese teilweise entfernen. Die Aufspaltldnge erstreckte sich bei diesen Versuchen iiber
die komplette Lange des Trennzylinders. Die Fasern eines Teilbiindels besitzen eine geringe
gegenseitige Verhakung und haben somit einen geringen Biindelzusammenbhalt. Eine Ver-
drillung war in den durchgefiihrten Versuchen nicht nachweisbar. Es ist daher davon aus-
zugehen, dass die Halbierung von vorgeteilten Biindeln deutlich einfacher zu realisieren ist,
als die primare Teilung.
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Bei diesen Versuchen kam es allerdings zu Problemen bei der Abwicklung des vorge-
teilten Biindels. An den Spulenrdndern, somit am Umkehrpunkt der Kreuzwicklung, wa-
ren abgelegte Einzellagen der Teilbiindel ineinander verschlauft. Diese verhakten sich so
stark ineinander, dass Teile des Biindels rissen (vgl. Abb. 4.4 ¢). Abgerissene Fasern wurden
mitgenommen und so dem Prozess zugefiihrt. Sie bilden die Ursache fiir die verstarkte
Ansammlung von Faserresten. In der Folge minderte dieser Effekt die Biindelqualitit
und behinderte die weitere Biindelteilung. Die Zahl fortlaufender Fasern verringerte sich
und die Biindelstirke nahm nach wenigen Metern Lauflinge ab. Eine ununterbrochene
Teilbiindelhalbierung mit Lauflingen im zweistelligen Meterbereich war aus diesem Grund
bisher nicht méglich.

Die Ursache der Verhakung ist in der Konstruktion der Kreuzwicklung zu suchen. Fa-
denfiihrer und Spulenoberfldche bzw. die Oberfldche des jeweils aufgewickelten Fasermate-
rials haben einen Abstand von mehreren Zentimetern. Dieser Abstand wirkt wie ein Puffer
fiir die Anderung des Wickelwinkels am Umkehrpunkt der Kreuzwicklung. Der Winkel
andert sich nicht sofort bei Richtungswechsel, sondern dndert sich langsam. Dies fiihrt zu
einer Parallelwicklung der Teilbiindellagen und dadurch zur Verschlaufung dieser. Dieser
Effekt kann durch eine Steigerung der Kreuzwickelgeschwindigkeit oder durch die Verrin-
gerung des Abstands zwischen Fadenfiihrer und Spulenoberfldche erreicht werden. Zur
Verringerung des beschriebenen Abstands ist allerdings die Verwendung von randlosen
Spulen erforderlich. Um den angefiihrten, negativen Effekt zu beseitigen, sind daher wei-
tere Umbauten an der Anlage erforderlich. Diese konnten bis zum jetzigen Zeitpunkt noch
nicht vorgenommen werden. Weitere Untersuchungen werden daher folgen.

4.1.8 Zusammenfassung zur Faservereinzelung

Als Vorstufe zur kontinuierlichen und automatisierten Vereinzelung von C-Fasern aus ei-
nem Biindel wurde ein Verfahren zum Teilen von C-Faser-Biindeln entwickelt und unter-
sucht. Die Aufspaltung beim Teilen beruht hauptsachlich auf der Querkraftkomponente der
in spitzem Winkel wirkenden Aufwickelkraft, welche die Fasern des Biindels auseinander
zieht. Mit der entwickelten Versuchsanlage ist es moglich unverdrillte C-Faser-Biindel kon-
tinuierlich zu teilen. Durch eine Gegenstromung und eine schwellende Aufwickelkraft kann
der Teilungsprozess gefordert werden. Eine Querstromungseinrichtung verhindert die An-
sammlung von Faserresten und dadurch die vorzeitige Zerstorung der geteilten Biindel.
Zum jetzigen Stand des Verfahrens ist es moglich durch die Teilung Biindel geringerer
Feinheit zur Verfiigung zu stellen. Diese konnen bspw. einem Beschichtungsprozess, wel-
cher diinnere Biindel voraussetzt, zugefiihrt werden. Preisgiinstigere Biindel grofier Fein-
heit konnen unter Umstdnden in aufgeteilter Form in textilen Prozessen, wie dem Weben,
weiterverarbeitet werden. Die Anwendung geteilter Biindel zur Erfassung von Dehnun-
gen ist ebenso denkbar. Durch ihren kleineren Querschnitt weisen feinere Biindel einen
hoheren elektrischen Widerstand auf. Dieser wirkt sich positiv auf die Messung von Wi-
derstandsdanderungen bei Dehnungen aus.
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4.2 Charakterisierung und Auswahl gegenwartiger
Kohlenstofffasern

C-Fasern sind aufgrund ihres gerichteten, kristallinen, graphitischen Aufbaus durch
stark anisotrope Materialeigenschaften gekennzeichnet. Sie besitzen eine elektrische
Leitfahigkeit, die in Abhidngigkeit vom Fasertyp um den Wert der spezifischen elektrischen
Leitfihigkeit des natiirlichen Graphits (8 dmm?m~!) variiert. C-Fasertypen aus zwei we-
sentlichen Herstellungsverfahren werden auf dem Markt angeboten. Die Produkte daraus
sind entweder Pech- oder PAN-C-Fasern. Die maximale Festigkeit und Steifigkeit zeigen alle
C-Fasern in ihrer Langsrichtung. Gleichzeitig dazu haben alle relevanten C-Fasern einen ge-
ringen Durchmesser (5-12 pm). Diese Eigenschaften weisen sie zur Verwendung als Grund-
material fiir Mikrodehnungssensoren aus. Um ein ausreichendes Verstiandnis zum Verhal-
ten der Fasern wahrend der Funktionalisierung sowie im Einsatz zu erhalten und um in der
Lage zu sein eine objektive Auswahl geeigneter Fasertypen zu treffen, sind zunédchst grund-
legende Kenntnisse tiber die Herstellung der Fasern, den resultierenden Faseraufbau und
die damit verbundenen Eigenschaften notwendig.

4.2.1 Herstellung, Struktur und Eigenschaften von C-Fasern

C-Fasern besitzen aufgrund ihrer kristallinen Struktur hohe Festigkeiten. Diese Mikrostruk-
tur wird den Fasern, sowohl bei PAN- als auch Pechfasern, innerhalb des Herstellungspro-
zesses eingepragt. Eine Molekiilorientierung oder Parallelisierung der Kristallite zur Steige-
rung der mechanischen Eigenschaften wird dabei entweder durch Stromungsverhéltnisse
wahrend der Precursor-Faser-Herstellung oder durch Verstreckung von vorgeformten Fa-
sern und die anschliefSende thermische Fixierung des verstreckten und orientierten Zustan-
des bei ca. 300°C erreicht. Der Fixierung schliefst sich eine Hochtemperaturbehandlung zur
Eliminierung aller Nicht-Kohlenstoffbestandteile bei Temperaturen bis 3000°C an (s. Abb.
4.8). Neben der Extraktion von Elementen ist mit dieser Warmebehandlung eine Erh6hung
der molekularen Ordnung verbunden. Charakteristische Unterschiede der Verfahren zur
Herstellung von Pech- und PAN-Fasern sind im Ausgangsmaterial, dem Formgebungsver-
fahren der Precursor-Fasern und im anschlieffenden Stabilisierungs- oder Fixierungsvor-
gang zu finden.

Herstellung von PAN-C-Fasern Zur Herstellung von PAN-C-Fasern dienen Polyacrylni-
tril-Precursor-Fasern als Ausgangsmaterial. Sie liegen bereits in Faserform vor und werden
der Verstreckung und Warmebehandlung zugefiihrt. Diese Precursor-Fasern werden mit-
tels Spinnverfahren (hauptsédchlich Nassspinnen) hergestellt. Sie sind aus linearen PAN-
Molekiilen aufgebaut, welche in wellenfoérmig, entlang der Faserachse, verlaufenden Fi-
brillen zusammenhéngen. Ineinander verschlauft bilden diese Fibrillen ein Netzwerk. Die
Precursor-Fasern haben einen Durchmesser von 35 um und weisen bereits einen Kohlen-
stoffanteil von 68 % auf (Edi98, Knu60).

Im ersten Verfahrensschritt der Stabilisierung erfolgt die Verstreckung bei gleichzeiti-
ger Warmebehandlung innerhalb oxidativer Atmosphére zwischen 200°C und 300°C. Die
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Abbildung 4.8: Ubersicht zur Sturkturbildung bei der Herstellung von PAN- und Pech-C-
Fasern (nach (FM98))

Zyklisierung linearer Ketten unter Aufspaltung der im Polyacrylnitril vorhandenen Drei-
fachbindung zwischen Kohlenstoff und Stickstoff (vgl. Abb. 4.8) ist hierbei das Ziel. In die
ausgebildete ,Strickleiterstruktur” diffundiert Sauerstoff aus der umgebenden Atmosphére.
Dadurch wird die Bildung reaktiver Endgruppen initiiert, welche die spétere Vernetzung
ermoglichen. Durch die Verstreckung reduziert sich der Durchmesser bereits auf 10,5 um.

Wihrend der anschlieffenden Pyrolyse der stabilisierten Fasern (Carbonisierung) in in-
erter Atmosphére bei 1000°C bis 1500°C erfolgt die gasférmige Abspaltung der Nicht-
Kohlenstoff-Bestandteile und der Aufbau einer turbostratischen (s. Abb. 4.9b), graphiti-
schen Struktur. Dies trdgt zur Verbesserung der physikalischen Eigenschaften, wie Fes-
tigkeit und Leitfahigkeit bei und schafft so die Voraussetzung zur Verwendung der Fa-
sern als Mikrodehnungssensor. Die Schrumpfung infolge der Abspaltung von Nicht-C-
Bestandteilen verursacht eine Durchmesserabnahme auf einen Wert von durchschnitt-
lich 7pm. Werden Temperaturen iiber 1800°C erreicht, wird verstarkt Stickstoff ausge-
schieden. Infolge der Vernetzung und der gehemmten Restrukturierung treten dadurch
lokale Strukturfehler und Liicken auf. Diese bedingen eine Reduzierung der Festigkeit
der Fasern (FM98). Die Fehlstellen konnen mittels einer anschliefenden Hochtempera-
turwarmebehandlung in Bereichen zwischen 2000°C und 3000°C durch Restrukturierung
ausgeglichen werden. In der Folge wird die Molekiilorientierung und dadurch der E-Modul
der Fasern verbessert (FM98, Edi98, Joh86, OI100, DGJP95).

Herstellung von Pech-C-Fasern Pech (Kohleteer- oder Petroleumpech), das polyaroma-
tische oder zykloaliphatische Kohlenwasserstoffe beinhaltet, ist das Ausgangsmaterial zur
Herstellung Pech-basierter C-Fasern. Initiiert durch eine vorgeschaltete Temperaturbehand-
lung des Pechs bei 400°C bis 450°C (thermische Polymerisation) bilden sich Kristallitparti-
kel, sogenannte Mesophase-Molekiile, welche diskotische, nematische oder spherolitische
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Formen aufzeigen.

Die Herstellung der Pech-Precursor-Fasern erfolgt mittels Schmelzspinnen des ther-
moplastischen Mesophase-Pechs in einem kontinuierlichen Extruderverfahren (vgl. Abb.
4.8). Die Stromungsverhaltnisse in der Spinndiise sowie das Formen- und Groflenspektrum
der Mesophase haben einen wesentlichen Einfluss auf die Mikrotextur und somit auf die
elektrischen und mechanischen Eigenschaften der Pech-C-Fasern. Im mesophasischen Pech
sind kristalline Komponenten mit Submikrometerausdehnung und flachen bzw. langlichen
Formen enthalten. Durch Scherspannungen innerhalb des stromenden Pechs beim Durch-
fluss der Spinndiise richten sich die Mesophasepartikel in Stromungsrichtung aus, was
hauptsdchlich zur Langsorientierung graphitischer Ebenen und damit zur Auspragung der
Eigenschaften pechbasierter C-Fasern beitragt (Edi98).

Mittels einer Thermofixierung in oxidativer Atmosphére (Stabilisierung) vor der Car-
bonisierung wird dieser orientierte Zustand eingefroren (HKM99, MYT"96). Mit einer Ver-
weildauer von 30 Minuten bis zu zwei Stunden ist diese Behandlung bei 250°C bis 300°C
unter Sauerstoffatmosphére oder in einem stark oxidativen, fliissigen Medium, welche die
Bildung reaktiver Endgruppen zur Folge hat, der langsamste und damit zeitlich bestimmen-
de Prozessschritt.

Als Letztes schlieffen sich zwei Temperaturbehandlungsstufen der Carbonisierung an.
Bei der Vorcarbonisierung bis 1000°C erfolgt die Vernetzung der Mesophase durch Vernet-
zung benachbarter Graphit-Schichten. Durch die Temperaturbehandlung zwischen 1500°C
und 3000°C welche je nach gefordertem Endprodukt eingesetzt wird, spalten sich Nicht-
Kohlenstoff-Bestandteile ab (FM98, Edi98, RE96).

Eigenschaften Wie einleitend beschrieben, zeichnen sich alle C-Fasern durch eine star-
ke Anisotropie im strukturellen Aufbau mit einer ausgepridgten Parallelorientierung der
graphitischen Schichten, die aus dem Herstellungsprozess resultiert, entlang der Fa-
serldngsachse aus. Diese Schichten sind durch ihre kovalenten Bindungen zwischen den ein-
zelnen Kohlenstoffatomen mit einer Bindungsenergie von 400 k] /mol fiir die hohen mecha-
nischen Kennwerte der Fasern verantwortlich. Der von van der Waals-Bindungen bestimm-
te Zusammenhalt zwischen den verschiedenen Schichten ist mit geringen Bindungsenergi-
en vergleichsweise schwach. Aufgrund von Gitterfehlern, der turbostratischen Anordnung
und infolge von Fehlstellen ist der Abstand der einzelnen graphitischen Schichten bei C-
Fasern mit ca. 3,5 A bis 3,6 A grofSer als bei idealem Graphit (s. Abb. 4.9 a) mit einem Gitter-
abstand von 3,35 A (FM98, ADLT97). Hohere Temperaturen bei der Warmebehandlung und
eine langere Behandlungsdauer sorgen bei der Herstellung der Fasern durch die Erh6hung
der lokalen molekularen Ordnung fiir die Verringerung des Schichtabstandes sowie fiir ein
Ebenenwachstum (vgl. Abb. 4.9 ¢) (ME89, Mro52, OI00).

Uberschusselektronen des Kohlenstoffs, die wihrend der Temperaturbehandlung eine
Erhohung des Energieniveaus auf einen Wert grofser als das niedrigste Energielevel des
Leitungsbandes erfahren, sind innerhalb der graphitischen Schichten fiir die elektrische
Leitfdhigkeit verantwortlich. Dieser mit der Temperaturbehandlung initiierte Effekt der Hy-
bridisierung des Kohlenstoffs wird bei der Abspaltung der Nicht-Kohlenstoffbestandteile
(hauptsadchlich Wasserstoff) in einem Temperaturbereich zwischen 800°C und 1000°C er-
reicht. Die an peripheren Bindungen beteiligten Elektronen stehen nach Abspaltung der
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Abbildung 4.9: Ubersicht zur Struktur und Strukturbildung von C-Fasern: a Modell
des idealen Graphits (FM98), b turbostratische Anordnung graphiti-
scher Netzebenen, ¢ MARSH-Modell des Ebenenwachstums wihrend der
Wiarmebehandlung in Abhéngigkeit der maximalen Behandlungstempe-
ratur (ME89), d Darstellung des bei Raumtemperatur gemessenen spe-
zifischen elektrischen Widerstands als Funktion der Temperatur der
Wiérmebehandlung (Mro52)

Nebenprodukte als freie Valenzen zur Verfiigung. Die durch den Warmeeintrag ange-
regte Teilchenbewegung mit ausreichend grofier kinetischer Energie oder Aktivierungs-
energie fiihrt zu einem Niveausprung der Valenzelektronen in das Leitungsband und da-
durch zur Uberfithrung des Kohlenstoffs in den stabileren, hybridisierten Bindungszustand
(Mro52). Abbildung4.9d zeigt die Entwicklung des spezifischen elektrischen Widerstan-
des in Abhingigkeit von der Temperatur der Warmebehandlung. Ubergangswiderstinde
zwischen den einzelnen Kristalliten innerhalb der C-Faser (interkristalline Barriere), Struk-
turfehler und die sich dandernde Weglinge des elektrischen Stroms in Abhéngigkeit der
Kristallitorientierung beeinflussen die elektrische Leitfdhigkeit. Der reale spezifische elek-
trische Widerstand der C-Fasern ist um ein Vielfaches grofler als der theoretische Wert mit
0,5 Omm?m~! entlang idealer, graphitischer Schichten.

Die Reaktivitdt des Kohlenstoffs in C-Fasern ist bei Raumtemperatur durch den beschrie-
benen stabilen, hybridisierten Bindungszustand sehr gering. Oxidfilme an der Oberfldche
der in den Fasern vorhandenen graphitischen Kristallite sind nicht zu finden (Mro52).

PAN- und Pech-basierte C-Fasern weisen grofie Unterschiede in ihrem strukturellen
Aufbau auf. Dieser Aufbau und die daraus resultierenden Eigenschaften sind das direkte
Ergebnis der beim Spinnen zuerst in die Precursor-Fasern eingepragten Molekiilanordnung.
PAN-C-Fasern besitzen im Querschnitt keine ausgepragte Mikrotextur, zeigen also keine re-
guldre dreidimensionale Ordnung. Die im Querschnitt zu findenden, graphitischen Kristal-
lite sind vergleichsweise klein (vgl. Abb. 4.10 f) und besitzen eine ausgepragte turbostrati-
sche Struktur (vgl. Abb. 4.9b). Diese bringt grofsere Zwischenebenenabstdnde im Vergleich
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Abbildung 4.10: Strukturmodelle und Strukturabbilder von C-Fasern: a Bandmodell nach
Ruland und Perret (FM98), b Korbflechtmodell nach Diefendorf und To-
karsky (FM98), ¢ Modell nach Johnson (Joh86), d Strukturvorstellun-
gen zu Pech-C-Fasern (Edi98), e TEM-Abbilder einer Pech-C-Faser mit
ausgepragter graphitischer Struktur, f TEM-Abbilder einer PAN-C-Faser
(Mados)

zu Pech-C-Fasern mit sich. Der Grad der Graphitierung ist in der Folge gering. Die Kristal-
litgrofse wirkt sich direkt auf die Leitfahigkeit von PAN-basierten C-Fasern aus. Diese ist im
Vergleich zu Pech-basierten C-Fasern geringer. In Anlehnung an den fibrilliren Aufbau der
Precursor-Fasern besitzen, laut ausgewiesenem Verstdandnis, auch die PAN-C-Fasern diese
wellenférmige, fibrillare Organisation (s. Abb. 4.10 a-c) (Joh86). Die Amplitude der Wellen-
ausbreitung variiert zwischen inneren und dufleren Bereichen der Fasern, istim Zentrum am
grofiten und nahe der Faseroberflichen am geringsten. Unter Langsbelastung erfolgt eine
Verstreckung der Fibrillen bis die gegenseitige Bewegung durch direkten Kontakt verhin-
dert wird. Dieser Mechanismus bedingt im Vergleich zu Pech-C-Fasern geringe E-Module.
Die fibrilldre Struktur ist aber deutlich weniger anféllig fiir durch Fehlstellen induziertes
Versagen. Die Handhabbarkeit von PAN-basierten C-Fasern ist dadurch besser und sie ha-
ben hohere Festigkeiten (OI00, Edi98, Joh86, FM98, RE96).

Im Querschnitt Pech-basierter C-Fasern liegt eine starke Mikrotexturierung vor. Dafiir
sind ausgedehnte graphitische Kristallite verantwortlich (vgl. Abb. 4.10e). Die auffillige
axiale Orientierung graphitischer Netzebenen und die transversale Mikrostruktur entstehen
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beim Durchfluss des Pechs durch die Kapillaren des Spinnbalkens wéhrend des Schmelz-
spinnens. Zur Ausweitung dieser Ordnung tragen die anschliefsende Stabilisierung und
die Karbonisierung bei. Die strukturelle Ordnung von Pech-C-Fasern hat eine hohere Sen-
sitivitdt gegeniiber Fehlstellen induziertem Versagen und eine verminderte Handhabbar-
keit zur Folge. Die erlaubten Biegeradien sind im Vergleich zu PAN-basierten C-Fasern
grofier. Die Ausprdagung einer Mikrotexturierung hat auf den E-Modul und die thermische
sowie elektrische Leitfdhigkeit einen steigernden Einfluss. Verschiedene Modellvorstellun-
gen zum Aufbau der Pech-C-Fasern (s. Abb. 4.10d) propagieren unterschiedliche Anord-
nungsvarianten der graphitischen Netzebenen (Edi98, FM98, End88, MYT *96). Diese resul-
tieren aus elastischen Effekten bei der Stromung des Mesophasepechs beim Schmelzspin-
nen. Mit Hilfe von Theorien der Kontinuumsrheologie lassen sich fiir verschiedene Prozess-
parameter des Schmelzspinnens Faser-Texturen vorhersagen. Es kénnen radiale, zuféllige
und konzentrische Strukturen mit herkémmlichen Verfahren erzeugt werden. Dabei bedin-
gen hohere Verarbeitungstemperaturen die Bildung einer konzentrischen Struktur, mittlere
Temperaturen die Bildung einer zufilligen Anordnung und niedrige Verarbeitungstempe-
raturen sorgen fiir die Entstehung einer radialen Textur. Lineare Texturen entstehen infolge
einer trichterférmigen Einengung vor der Extrusion. C-Fasern mit dieser Textur zeigen beste
thermische Eigenschaften (ME96, WR97, CE03).

Zusammenfassend lassen sich der geringe Durchmesser der C-Fasern, die elektrische
Leitfdhigkeit, die thermische und chemische Bestdndigkeit sowie die hohen mechanischen
Kennwerte als ausgewiesen positive Eigenschaften der Fasern herausstellen.

4.2.2 Mechanische Charakterisierung

Fiir die Entwicklung von Dehnungssensoren auf Basis von C-Fasern ist eine Auswahl ge-
eigneter Fasertypen erforderlich. Fiir die Sensoren sollen Einzelfasern zum Einsatz kom-
men. Fiir die Beurteilung verfiigbarer Fasern werden mechanische und weitere physikali-
sche Eigenschaften verwendet. Auf dieser Grundlage ist eine objektive Auswahl moglich.
Die verfiigbaren Herstellerangaben beziehen sich auf Kennwerte von Faserbiindeln. Fiir
den Anwendungsfall dieser Arbeit werden Kennwerte von Einzelfasern benétigt. Die bei-
den angefiihrten Materialformen Biindel und Einzelfaser unterscheiden sich in ihren Eigen-
schaften. Eine Einzelfaser weist statistisch im Vergleich zum Biindel eine geringere Zahl an
Fehlstellen iiber einer definierten Lange auf. Die Zahl méglicher Fehlenstellen steigt mit der
Anzahl der Fasern im Biindel. Fehlenstellen bei Biindelversuchen, insbesondere bei Versu-
chen zur der Ermittlung mechanischer Kennwerte, bewirken einen vorzeitigen Ausfall der
betroffenen Faser und damit eine Schwéchung des Biindels. Eine vollstindig parallele Aus-
richtung aller Fasern ist unmoglich. Die eingebrachte Belastung wird daher nicht von allen
Fasern des Biindels gleich verteilt getragen. Die Spannungsverteilung ist deshalb heterogen.
Das Biindel versagt daher bei gleicher Probenldnge im Vergleich zur Einzelfaser unter Ein-
beziehung der spezifischen Eigenschaften friiher. Die Spezifika der unterschiedlichen Ver-
suchsvarianten haben eine Auswirkung auf alle ermittelten Kennwerte. Aus diesem Grund
wurden Untersuchungen zur Charakterisierung aller zur Beurteilung und Auswahl erfor-
derlichen Eigenschaften von aktuell verfiigbaren C-Einzelfasern durchgefiihrt.

Drei PAN-basierte C-Fasertypen und drei Pech-basierte Typen wurden fiir den Aus-
wahlprozess charakterisiert (siehe Tabelle 4.1). Bei den drei PAN-Typen handelt es sich um
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Tabelle 4.1: Ubersicht der zur detaillierten Charakterisierung vorausgewéhlten C-
Fasertypen mit fiir die Dehnungssensoren wesentlichen FEigenschaften
(Toh11a, Tor05, Nip03b, Nip03a)

PAN-C-Fasertypen Pech-C-Fasertypen

Eigenschaften HTA5241  T300 TS00 YSH50A YSH70A YS90A
Hersteller Toho Tenax Toray Nippon Graphite Fiber Corp.
Festigkeit [MPa] 3950 3530 5490 3830 3630 3530
Bruchdehnung [%] 1,7 15 1,9 0,7 0,5 0,3
Zug-E-Modul [GPa] 238 230 294 520 720 880
Dichte [g/cm?] 1,76 1,76 1,81 2,10 2,15 2,18

die in der Anwendung bei Faserverbunden am weitesten verbreiteten C-Fasern. Die Faser
HTA5241! wird von Toho Tenax hergestellt. Die Fasertypen T300 und T800 kommen von
Toray. Die drei vorausgewdéhlten Pech-Fasertypen werden von Nippon Graphite Fiber pro-
duziert. Sie zeigten bei Vorversuchen und aufgrund von Vorerfahrungen im Vergleich zu
anderen Pechfasertypen sehr gute Handhabungseigenschaften. Diese liefien sich ohne zu
brechen mit der Pinzette bewegen und haben einen vergleichsweise kleinen minimalen Bie-
geradius. Fiir die spédtere Funktionalisierung sind dies wesentliche Grundvoraussetzungen.
Die meisten Pech-C-Fasern brechen bereits als Biindel, wenn sie leicht um den Daumen ge-
legt werden oder sogar wenn man sie mit zwei Fingern greift.

Verfahren zur mechanischen Charakterisierung von C-Einzelfasern

Die Ermittlung der mechanischen Eigenschaften von C-Einzelfasern erfolgte anhand von
Zugversuchen mit Hilfe des Einzelfaserzugmodul (EFZM) der Fa. Kammrath und Weifs.
Dieses Zugmodul ist, wie in Abschnitt 4.3.3 beschrieben, mit einem Kraftmesssystem zur
Auflosung von Kriften im Bereich von Millinewton ausgestattet. Auf Grundlage der Fre-
quenzdnderung einer schwingenden Saite durch Belastung wird die Hohe der jeweilig
wirkenden Belastung erfasst. Die Probendehnung wird tiber einen Spindelvorschub rea-
lisiert. Die Wegmessung erfolgt mittels eines induktiven Wegmesssystems. Dieses kann
Wegidnderungen im Bereich von Mikrometern auflosen.

Fir den Zugversuch werden C-Einzelfasern in Keramikrohrchen fixiert. Die gezoge-
ne Ausgangslidnge der jeweiligen C-Fasern fiir den Zugversuch betrug in allen Versuchen
5mm. Die Lastbeaufschlagung erfolgte mit einer Verfahrgeschwindigkeit von 2 pm/s. Al-
le Zugversuche fithrten zum Zerreifien der Fasern. Der Spannungs-Dehnungs-Verlauf eines
Einzelfaserzugversuchs ist in Abbildung 4.11 dargestellt. Es wurden je C-Fasertyp zur statis-
tischen Absicherung der Versuchsergebnisse mindestens 20 Zugversuche durchgefiihrt. In
der Auswertung der Einzelfaserzugversuche wurde die Zugfestigkeit anhand der maximal
erreichten Kraft vor dem ZerreifSen ermittelt. Die zugehorige Dehnung zum Zeitpunkt der
grofiten Faserbelastung diente der Ableitung der Bruchdehnung. Der Elastizitdtsmodul (E-
Modul) entspricht dem Anstieg des Spannungs-Dehnungs-Verlaufs. Diese Kurve verlduft

THTA5241 ist inzwischen die alte Bezeichnung. Der gleiche Fasertyp wird derzeit unter dem Namen HTA40
verkauft. In allen weiteren Angaben dieser Arbeit wird diese als HTA bezeichnet.
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Abbildung 4.11: Exemplarische Darstellung des Spannungs-Dehnungs-Verlaufs eines Ein-
zelfaserzugversuchs einer HTA-Faser — Spannungseinbruch im Verlauf
deutet auf Erschiitterungen oder andere Storungen des Kraftmesssystems
hin (entspricht nicht der Regel)

in der Regel bei Einzelfaserzugversuchen an C-Fasern bis zum Zerreifsen linear (vgl. Abb.
4.11). Das Vorliegen abweichender Kurvenverldufe deutet auf Fehler in der Einspannung,
in den Messsystemen oder auf sich &ndernde Umgebungsbedingungen.

Die Bestimmung der Festigkeiten sowie der Zug-E-Module setzt die Kenntnis der
Flacheninhalte der Querschnitte der Faserproben voraus. Zur Ermittlung der Faserquer-
schnitte wurden entweder die Reste der zerrissenen Fasern oder ein direkt an den gezo-
genen Faserabschnitt anschliefSfender Faserteil verwendet. Die Erstellung mikroskopischer
Abbilder der Faserquerschnitte jeder gezogenen Faser erfolgte im Rasterelektronenmikro-
skop (REM) LEO 1455VP der Fa. Zeiss. Mit Hilfe der Software Image] (Nat12) wurden an
diesen Abbildern die Flicheninhalte der Faserquerschnitte bestimmt.

Das gemittelte Ergebnis der Querschnittsmessungen ist in Abbildung 4.12 zu sehen. Die
Flacheninhalte der untersuchten Fasern liegen danach im Bereich zwischen 19 pm? und
40 um?. Die Flicheninhalte der PAN-basierten Fasern variieren vergleichsweise stark. Die
HTA-Faser hat einen mittleren Flacheninhalt von 30,9 um? und weist mit einer Standardab-
weichung von 2,7 pm? eine vergleichsweise grofie Streuung auf. Die Faser T300 zeigte den
grofiten Fliacheninhalt (37,6 um?) im Vergleich der untersuchten Fasern. Die Streuung liegt
im mittleren Bereich. T800-Fasern weisen den kleinsten mittleren Querschnitt auf (19,6 pm?).
Ebenso die Streuung der Messwerte ist bei diesem Fasertyp am geringsten (Standardab-
weichung von 0,4 pm?). Die untersuchten Pech-basierten Fasertypen haben dhnliche Quer-
schnitte — im Mittel zwischen 30 um? und 34,4 pm?. Die Faser YSH70A zeigte darunter den
groften Faserquerschnittsflicheninhalt (34,4 pm?). Fiir die anderen beiden Typen YSH50A
und YS90A ergaben sich nahezu identische Mittelwerte. Grofiere Unterschiede zeigen sich
im Vergleich der Pechfasertypen bei der Streubreite der Messwerte. Die hochmodulige Fa-
ser YS90A hat die kleinste Streuung (Standardabweichung von 0,5 pm?). Die beiden anderen
Typen, mit niedrigerem E-Modul, wiesen hohe Streuungen auf.

Diese Unterschiede sind unter Umstdnden auf den Faserzustand nach der jeweiligen
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Abbildung 4.12: Diagramm zur Gegeniiberstellung der ermittelten mittleren Querschnitts-
flacheninhalte ausgewdhlter C-Fasertypen mit der jeweiligen Standardab-
weichung auf Grundlage von Vermessungen an REM-Abbildern

Temperaturbehandlung zuriickzufiihren. Die Faser YS90A war den hochsten Temperaturen
ausgesetzt. Dadurch bildet sich ein hoher, kristalliner Ordnungszustand aus. Dieser bein-
haltet eine hochgradige Ausrichtung der graphitischen Kristallite und die grofite geometri-
sche Ausdehnung dieser Kristallite. Gleichzeitig ist die Zahl der Fehlstellen, Leerstellen und
Fremdatome innerhalb der Fasermikrostruktur sehr gering. Die Mikrostruktur der Faser ist
damit hochgradig verdichtet. Eine weitere Steigerung dieser Verdichtung gelingen allen-
falls marginal sowie unter sehr hohem zeitlichen und energietischen Aufwand. Dieser Be-
handlungszustand stellt damit ein Optimum dar. Unter der Voraussetzung, dass die Pech-
Precursorfasern einen einheitlichen Querschnitt und eine einheitliche Zusammensetzung
mit einem konstanten Anteil an Kohlenstoff aufweisen, wiirde sich fiir den Behandlungszu-
stand unter Einwirkung der hochsten Temperaturen aufgrund des im Precursor vorliegen-
den Kohlenstoffgehalts und bei maximaler Verdichtung eine konstante Querschnittsfliche
ergeben.

In Abbildung 4.13 sind die Querschnitte aller untersuchten PAN-basierten C-Fasern so-
wie der Faser YSH50A als examplarischer Vertreter der Pech-basierten C-Fasern dargestellt.
Die Querschnitte wurden durch Brechen der Fasern erzeugt. Die beiden PAN-basierten Fa-
sern T300 und T800 besitzen nierenférmige Querschnitte (vgl. Abb. 4.13 oben). Die HTA-
Faser zeigt einen nahezu kreisférmigen Querschnitt. Deren Oberfldche ist zudem im Ver-
gleich zu den T-Fasern glatter. Die Pech-basierte C-Faser YSH50A weist einen deformierten
Kreisquerschnitt auf. Gleichzeitig hat sie die glatteste Oberfliche im Vergleichsumfang. Die
Bruchflache der YSH50A-Faser ist stark strukturiert (s. Abb. 4.13 unten). Dies deutet auf
eine grofsere Ausdehnung der graphitischen Kristallite im Vergleich zu den PAN-basierten
Fasern hin.

Mechanische Eigenschaften unterschiedlicher C-Fasertypen
Festigkeit In Abbildung 4.14 sind die im Einzelfaserzugversuch ermittelten Festigkeiten

der untersuchten C-Fasertypen den jeweiligen Herstellerangaben gegeniiber gestellt. Die
experimentell bestimmten Festigkeiten der Einzelfasern liegen dabei im Bereich der vom
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Abbildung 4.13: REM-Abbilder der Querschnitte verschiedener C-Fasertypen — die Quer-
schnittsfldchen sind Bruchflachen

Hersteller angegebenen Festigkeiten. Die Abweichungen liegen dabei sowohl iiber als auch
unter den Herstellerdaten. Daraus kann abgeleitet werden, dass der Einzelfaserzugversuch
in Bezug auf die Festigkeit vergleichbare Werte generiert. Die geringere Versuchslange und
die daraus theoretisch abzuleitende, geringere Wahrscheinlichkeit fiir Fehlstellen in der ge-
zogenen Faser hat somit, im Mittel, keine Auswirkung auf die Ermittlung der Festigkeitsei-
genschaften von C-Fasern.

Die T800-Faser wies die grofiten Festigkeiten (5182 MPa) auf. Die Streuung der Messwer-
te war bei diesem Fasertyp ebenfalls am grofiten (Standardabweichung von 1205 MPa). Die
T300-Faser zeigte die geringste Festigkeit im Feld der untersuchten Fasertypen (3324 MPa).
Die statistische Streuung war ebenfalls grof3. Alle weitere Fasern belegten Festigkeiten um
die 4000 MPa mit mittlerer oder geringer Streuung der Messwerte. Die YSH50A-Faser hatte,
gefolgt von der HTA-Faser, die geringste Streuung — Standardabweichungen von 524 MPa
bzw. 712 MPa. Bemerkenswert ist die vergleichsweise hohe Festigkeit der hochmoduligen
Pech-Faser YS90A (4113 MPa). Diese liegt damit tiber der Festigkeit der T300-Faser.

Bruchdehnung Die ermittelten Bruchdehnungen von Einzelfasern sind in Abbildung 4.15
im Vergleich mit den Herstellerangaben dargestellt. Es ist ersichtlich, dass die Bruchdehnun-
gen aus dem Einzelfaserzugversuch bei allen untersuchten Fasertypen tiber den Hersteller-
werten liegen. Der Groflenordnung nach sind sie allerdings mit den Werten der Hersteller
vergleichbar. Die Abweichungen sind unterschiedlich grof3. Es werden regelméfiig Kalibrie-
rungen der Messsysteme und der Maschinensteifigkeit des EFZM vorgenommen. Eine feh-
lerhafte Erfassung der Dehnung scheidet unter der Annahme korrekt durchgefiihrter Kali-
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Abbildung 4.14: Gegeniiberstellung der im Einzelfaserzugversuch ermittelten Festigkeiten
ausgewdhlter C-Fasertypen und Vergleich zu Herstellerangaben (Tohl1a,
Tor05, Nip03b, Nip03a)
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Abbildung 4.15: Gegentiberstellung der im Einzelfaserzugversuch ermittelten Bruchdeh-
nung ausgewdhlter C-Fasertypen und Vergleich zu Herstellerangaben
(Toh11a, Tor05, Nip03b, Nip03a)

brierungen als Ursache fiir diese Abweichungen aus.

Eine mogliche Erkldrung fiir die durchgéngig hoheren Bruchdehnungen aus dem Ein-
zelfaserzugversuch kénnte in der geringeren Wahrscheinlichkeit fiir das Vorliegen von Fehl-
stellen in den gezogenen Abschnitten im Unterschied zu Biindelzugversuchen liegen. Ei-
ne geringere Zahl an Fehlstellen wiirde eine erhchte Dehnbarkeit und ein Versagen bei
grofierer Dehnung bedingen. Da die Festigkeiten im Mittel keine systematische Abwei-
chung vom Herstellerkennwert aufweisen und sich die Fasern rein elastisch verhalten, ist
eine erhohte Bruchdehnung nur bei einer gleichzeitigen Minderung des E-Moduls moglich.
Eine systematische Abweichung zwischen ermitteltem E-Modul und der Herstellerangabe
konnte ebenso gefunden werden.

Gegeniiber den Pech-Fasern besitzen die PAN-Fasern eine vielfach grofiere Dehnbarkeit.
Die hochste Bruchdehnung unter den einzeln gepriiften C-Fasern wies die HTA-Faser mit
2,01 % auf (vgl. Abb. 4.15). Die T800 erreichte fast den gleichen Wert (1,99 %). Die Streu-
ung innerhalb beider Messreihen war bei fast identischen Standardabweichungen eben-
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falls vergleichbar (HTA: 0,39 %, T800: 0,38 %). Die T300-Faser zeigte im Vergleich der PAN-
basierten C-Fasern die geringste, maximale Dehnbarkeit (1,57 %). Gleichzeitig war bei dieser
die Streuung der Messwerte am grofiten (Standardabweichung von 0,49 %).

Die Bruchdehnung der Pech-Fasern liegt unter einem Prozent. Bei den untersuchten
Pech-Fasern ist zudem eine klare Korrelation zwischen E-Modul und maximaler Dehnung
zu erkennen. Die Bruchdehnung nimmt mit steigendem E-Modul ab. Die maximale Dehn-
barkeit nimmt von der Faser YSH50A (0,88 %) tiber YSH70A (0,62 %) bis YS90A (0,52 %) ab
(s. Abb. 4.15). Steigende E-Module werden iiber eine hohere Graphitisierungstemperatur
und die dadurch erzeugte, grofsere Ordnung in der Mikrostruktur erzielt. Fehlstellen ver-
schwinden und die Orientierung der Kristallite steigt. Dies wirkt sich in einer steigenden
Dichte der Fasern aus. Bei Belastung werden die graphitischen Ebenen direkt verspannt.
Elastische Anderungen der Basalebenenorientierungen sind durch die stark ausgepragte
axiale Ausrichtung nicht moglich. Die Faser versagt durch ein Versagen der Verbindung
von Kiristalliten.

E-Modul FEine Gegeniiberstellung der ermittelten E-Module untersuchter C-Fasern mit
den Angaben der Hersteller ist in Abbildung 4.16 zu finden. Wie schon bei der Bruch-
dehnung ist hier bei allen untersuchten Fasertypen eine systematische Abweichung der E-
Module mit geringeren Werten gegeniiber den Herstellerangaben zu erkennen. Bei vier Fa-
sertypen sind diese Abweichungen vergleichsweise gering. Alle Werte liegen aber nach wie
vor im gleichen Groflenordnungsbereich wie die Kennwerte der Hersteller. Aufgrund der
bereits erwdhnten Kalibrierungen kann auch in diesem Fall ein systematischer Fehler der
Messeinrichtung als Ursache fiir die Abweichungen ausgeschlossen werden. Eine Erklarung
fiir die systematische Differenz im Vergleich zu Kennwerten aus dem Biindelzugversuch
unter Einbeziehung der Fehlstellenannahme ist fiir den E-Modul nicht abzuleiten. Beide
Versuchsarten sollten theoretisch zu einem gleichen Ergebnis kommen. Fiir einen erh6hten
E-Modul beim Einzelfaserzugversuch liefSe sich danach eine Erkldrung ableiten. Dieser Fall
ist offensichtlich nicht zutreffend.

Ein mogliche Ursache fiir einen verringerten E-Modul konnte in einer nicht
berticksichtigten Dehnung der Fixierung liegen. Als Ausgangslinge zur Berechnung
der Dehnung wird der freiliegende Faserabschnitt zwischen den gegeniiberliegenden
Offnungen der eingespannten Keramikrohrchen verwendet. Die Fasern sind bis zum Aus-
gang der Keramikrohrchen jeweils mit Siegellack benetzt und somit fixiert. Bei der Kali-
brierung der Maschinensteifigkeit wird der Anteil der Dehnung der eingespannten Kera-
mikrohrchen berticksichtigt und entsprechend bei jedem Zugversuch abgezogen.

Sollte es beim Einzelfaserzugversuch in den Siegellackfixierungen zu einer Dehnung von
Faser bzw. gleichzeitig von Faser und Siegellack, welche jeweils iiber die Dehnung des Kera-
mikrohrchens hinausreicht, kommen, wire diese allerdings nicht berticksichtigt. Geringere
E-Module und hohere Bruchdehnungen wéren die Folge. Dies konnte die vorliegenden, ge-
ringeren E-Module begriinden. Eine experimentelle Uberpriifung dieser These wurde nicht
vorgenommen. Einer FEM-Modellierung wird zur Priifung dieses Erkldrungsansatzes eine
hohere, kurzfristige Erfolgsaussicht zugesprochen.

Die PAN-basierten Fasertypen haben den geringsten E-Modul. Die HTA-Faser weist un-
ter den untersuchten C-Fasern den niedrigsten Mittelwert auf (205 GPa). Die Streuung der
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Abbildung 4.16: Gegentiberstellung der im Einzelfaserzugversuch ermittelten E-Module
ausgewdhlter C-Fasertypen und Vergleich zu Herstellerangaben (Tohl1a,
Tor05, Nip03b, Nip03a)

Werte innerhalb der Messreihen ist bei einer Standardabweichung von 8 GPa bei dieser
Faser gering. Die T300- und T800-Fasern haben nur geringfiigig grofsere E-Module (T300:
222 GPa, T800: 258 GPa). Die Streuung dieser Werte ist ebenfalls gering.

Die E-Module der Pech-C-Fasern sind um das Vielfache grofler als bei PAN-basierten
Fasern. Die Faser YSH50A zeigt bei den Einzelfaserzugversuchen einen mittleren E-Modul
von 511 GPa mit einer Standardabweichung von 23 GPa. Dieser Mittelwert ist nahezu iden-
tisch zur Angabe des Herstellers. Bei den Versuchsreihen der Fasern YSH70A und YS90A
ergaben sich bei den bestimmten Mittelwerten die grofiten Abweichungen zu den Herstel-
lerangaben. Gleichzeitig streuten die Werte sehr stark.

4.2.3 Elektrische Widerstande

Verfahren zur Ermittlung der elektrischen Widerstande Der elektrische Widerstand wur-
de ebenfalls anhand von C-Einzelfasern ermittelt. Vor der Widerstandsmessung erfolgte ei-
ne thermische Entschlichtung der zu vermessenden Fasern im Rohrofen bei 700°C unter
Argon-Atmosphére und fiir eine Dauer von 30 min. Fiir die Vermessung der elektrischen
Eigenschaften von Einzelfasern wurde eine Vorrichtung hergestellt. Diese besteht aus ei-
ner gedtzten Leiterplatte mit parallel und in einem Abstand von 10 mm verlaufenden 1 mm
breiten Leiterbahnen. Eine Seite jeder Leiterbahn geht in ein Lotauge {iber. Darin sind Ver-
bindungsleiter, welche in eine Anschlussleiste miinden, eingelétet. Die Einzelfasern wur-
den fiir die Messung senkrecht zu den Leiterbahnen aufgespannt und an jeder Leiterbahn
jeweils mit Silberleitlack kontaktiert. Die Messung des Widerstandes erfolgte danach mit
dem 4-Punkt-Verfahren. Das verwendete Labormultimeter (Keithley 2100 (Kei07)) ermittel-
te jeweils den absoluten Widerstand iiber dem jeweiligen Faserabschnitt Rra.

Die Lange des Faserabschnitts zwischen den Kontaktstellen wurde durch die Bestim-
mung der Punktkoordinaten der dufiersten Ausdehnungsgrenze des Silberleitlacks im Kon-
takt mit der Faser mit Hilfe eines Lichtmikroskops, welches mit einem x-y-Tisch ausgestattet

97



—_
N
T

[Omm?/m]
)

spez. elektr. Widerstand

HTA T300 T800  YSHS0A YSH70A  YS90A

SO N B O

Abbildung 4.17: Diagramm zur Gegeniiberstellung der ermittelten spezifischen elektri-
schen Widerstiande ausgewdhlter C-Fasertypen

ist, realisiert. Anschlieflend erfolgte eine materialografische Praparation der jeweiligen Fa-
serquerschnitte inklusive Kupfereinbettung. Zur Abbildung der Faserquerschnitte wurde
das REM LEO 1455VP der Fa. Zeiss verwendet. Die Vermessung aller Querschnitte erfolg-
te nach einer Kalibrierung der REM-Abbilder anhand zusétzlich eingebrachter Messskalen
mit Hilfe von Image] (Nat12). Die Flicheninhalte Arg und die Lingen der Faserabschnit-
te Ip4 dienten abschlieffend der Berechnung des spezifischen elektrischen Widerstands pcr
nach Gleichung 4.5.

A
pcr = Rpa - ZFQ (4.5)
FA

Elektrischer Widerstand unterschiedlicher C-Fasertypen In Abbildung 4.17 sind die er-
mittelten spezifischen elektrischen Widerstande der untersuchten C-Fasertypen dargestellt.
Die drei PAN-Fasertypen haben einen mindestens um das Zweifache grofieren spezifischen
elektrischen Widerstand als die Pech-Fasertypen. Dieses Ergebnis ist in Ubereinstimmung
mit den Angaben in der Literatur (Ows70, S. 1618). Die T300-Faser zeigte im Vergleich aller
untersuchten Fasertypen den grofiten Widerstand. Unter den gemessenen PAN-C-Fasern
wies die HTA-Faser den geringsten Widerstand auf.

Der Widerstand von C-Fasern ist, wie in Abschnitt 1.3.1 beschrieben, zum einen auf
den Widerstand des Graphits (0,11 n(Om (BG69)) und zum anderen auf die Kombinati-
on der einzelnen Ubergangswiderstidnde von Kristallit zu Kristallit zuriickzufiihren. Dabei
iiberwiegen die Ubergangswidersténde bei der Auspriagung des spezifischen elektrischen
Widerstands bei den unterschiedlichen C-Fasertypen. Je nach Mikrostruktur ergibt sich eine
bestimmte Anzahl an Kristallit-Kristallit-Ubergéngen. Diese haben den grofiten Einfluss auf
die Hohe des Widerstands der C-Fasern. Die Zahl der Ubergénge wird dabei von der Grofe
der Kristallite bestimmt. Je weiter sich diese ausdehnen, je weniger Uberginge gibt es und
je geringer ist der elektrische Widerstand. Der Ubergangswiderstand an jedem Kristallit-
Kristallit-Ubergang ist zusitzlich von der Ausrichtung der Kristallite und der Art des Kon-
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Abbildung 4.18: Darstellung der Abhéngigkeit zwischen dem E-Modul und dem spezi-
fischen elektrischen Widerstand von unterschiedlichen, untersuchten C-
Fasern mit exponentieller Naherung sowie deren Bestimmtheitsmafs

taktes zwischen den Kristalliten abhéngig. Aus diesem Zusammenhang und basierend auf
dem vergleichsweise geringen elektrischen Widerstand der untersuchten Pech-C-Fasern,
insbesondere der Faser YS90A, lasst sich eine grofie Ausdehnung deren Kristallite und eben-
so eine ausgeprégte Orientierung dieser Kristallite ableiten.

Diese Schlussfolgerung deckt sich mit dem Ergebnis der mechanischen Charakterisie-
rung. Wie bereits beschrieben, haben die Pech-C-Fasern im Vergleich der untersuchten Fa-
sertypen den grofiten Zug-E-Modul. Die Grofie des E-Moduls hingt ebenfalls von der Kris-
tallitorientierung und der Kristallitausdehnung ab. Somit korrelieren E-Modul und spezi-
tischer elektrischer Widerstand der C-Fasern aufgrund ihrer jeweiligen Abhédngigkeit von
der Fasermikrostruktur. Diese Korrelation ist in Abbildung 4.18 auf Basis der vorgenom-
menen Charakterisierungen an Einzelfasern dargestellt. Mit steigendem E-Modul infolge
einer grofieren Orientierung der Mikrostruktur des jeweiligen Fasertyps sinkt der spezifi-
sche elektrische Widerstand. Grundlage dieses Zusammenhangs ist die Strukturentstehung
mit der maximalen Graphitisierungstemperatur bei der Warmebehandlung als grofiten Ein-
flussfaktor auf die Auspriagung des Orientierungs- und Ausdehnungsgrades. Anhand des
MARSH-Modells ist diese Beziehung zu erkldaren (ME89). Steigende Graphitisierungstem-
peraturen fithren danach zum Wachstum der Basalebenen und damit zu einer grofleren
Ausdehnung der Kristallite sowie zu einer steigenden Orientierung (vgl. Abb. 4.9 c).

4.2.4 Zusammenfassung

Alle Ergebnisse der mechanischen und elektrischen Charakterisierung vorausgewéhlter C-
Fasertypen sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst. Die Kennwerte sind jeweils mit Mittel-
wert und zugehoriger Standardabweichung innerhalb der Messreihe angegeben. Auf die-
ser Grundlage kann der Auswahlprozess zum Finden eines geeigneten C-Fasertyps zur
Anwendung bei Faser-basierten Dehnungssensoren durchgefiihrt werden. Der Auswahl-
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Tabelle 4.2: Ubersicht der ermittelten Eigenschaften vorausgewdhlter C-Fasertypen (Mittel-
werte und Standardabweichungen)

C-Faser-Typ Festigkeit Bruch- E-Modul  Querschnitts- spez. elektr.
[MPa] dehnung [GPa] flache Widerstand
[%e] [pm?] [Omm’m™]
HTA5241 4043+712  2,01£0,39 205+8 309+2,7 13,6 +0,3
T300 3324 £928 1,57+049 22249 37,6+1,3 16,6 £04
T800 518241205 199+0,38 258+31 19,6 +0,4 14,5+0,3
YSH50A 4517+524  0,88+0,09 511423 302+33 6,1+0,1
YSH70A 3611 +758 062+011 602+135 34,4+3,5 45402
YS90A 4113+729  052+0,06 7944+108 30,0£0,5 2,6+0,1

prozess beinhaltet eine Betrachtung der notwendigen Eigenschaften (Anforderungen) und
deren Abgleich mit den Eigenschaften der verfiigbaren C-Fasern.

4.3 Verfahren zur thermomechanischen Behandlung beschichteter
C-Einzelfasern

Im Laufe der Arbeiten wurde die Notwendigkeit zur thermischen bzw. thermomechani-
schen Behandlung von Schichten, welche auf C-Fasern abgeschieden wurden, offenbar.
Ein entsprechendes Verfahren stand fiir diese Art von Material und in dieser Dimension
bisher nicht zur Verfiigung. Die Optimierung der Mikrostruktur sowie der Phasenzusam-
mensetzung von funktionellen Schichten und die Einstellung von definierten Eigenspan-
nungszustinden war das Ziel der Entwicklung des Behandlungsverfahrens. Die Verbesse-
rung der funktionellen Schichteigenschaften sollte damit erreicht werden. Das Vorgehen
zur Entwicklung eines Verfahrens zur thermomechanischen Behandlung von beschichteten
C-Einzelfasern wird in diesem Abschnitt erldutert und der Prozess im Detail beschrieben.

4.3.1 Verfahrensaufbau, Komponenten und Eigenschaften

Als Grundlage fiir eine definierte thermomechanische Behandlung dient fiir den mecha-
nischen Anteil das Einzelfaserzugmodul der Fa. Kammrath und Weiss (Plia). Dieses wird
bereits fiir die mechanische Charakterisierung von beschichteten C-Fasern eingesetzt. Es
ist am besten geeignet um wéhrend der thermomechanischen Behandlung eine definierte
Vorspannung aufrecht zu erhalten und etwaige Anderungen der Vorspannung zu erfassen.
Die Fixierung der Fasern erfolgt in 1 mm dicken Al,O5;-Réhrchen, welche iiber Schrauben
in entsprechenden Haltern geklemmt werden.

Fiir die Anwendung in Kombination mit dem Einzelfaserzugmodul wurde ein Rohrhei-
zer sowie eine Vakuum- und Spiilkammer entwickelt. Der Rohrheizer besteht aus einem
mit Widerstandsdraht bewickelten Al,O5;-Rohr. An den Auflenseite des Rohrs ist der Wi-
derstandsdraht tiber dickere Cu-Dréhte kontaktiert. Die Positionierung des Rohrs auf dem
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Abbildung 4.19: Versuchsaufbau zur thermomechanischen Behandlung von C-Einzelfasern
mit Rohrheizer am Einzelfaserzugmodul und Rohrheizer bei 600°C (oben
rechts)

Einzelfaserzugmodul erfolgt ebenso tiber diese Drdhte. Das Rohr hat eine Lange von 20 mm,
einen Aufiendurchmesser von 10 mm und einen Innendurchmesser von 5 mm. Die zu be-
handelnde C-Faser wird durch den Innenraum des Rohrs gefiihrt. Die Wicklung wurde ke-
ramisch, mit Hilfe eines Glimmer-basierten Klebstoffs (Resbond 907 (Pol12)), versiegelt und
anschliefSend nach aufien thermisch mit Glaswolle und Aluminiumfolie zur Abschirmung
der Strahlung isoliert.

Der Rohrheizer wird fiir die thermomechanische Behandlung zwischen den beiden Ke-
ramikrohrchen der Fasereinspannung positioniert und die zu behandelnde Faser durch
das Rohr gefddelt (vgl. Abb. 4.19). Die Fixierrohrchen haben fiir die Warmebehandlung
der eingespannten Faser einen Abstand von etwa 5mm zum Ausgang des Heizerrohrs.
Das Rohr gewihrleistet eine homogene Temperaturverteilung und eine zielgerichtete Be-
heizung. Die Temperaturmessung wéhrend des Prozesses erfolgt mittels eines Thermo-
elements im Kern des Rohrs. Die Erfassung der Temperatur wird iiber ein RedLab-
Messdatenaufzeichnungsgeréat der Fa. Meilhaus realisiert. Die elektrische Leistung wird mit
Hilfe eines Labornetzteils fiir den Heizer bereitgestellt. An dem Netzteil kann {iber zwei
analoge Kanile getrennt die Spannung und der Strom gesteuert werden. Dieses ist dazu
iiber eine analoge Schnittstelle mit dem PC des Labors verbunden. So ist es moglich die
Temperatur iiber eine mittels LabView erstellte Software durch ein PID-Modul zu regeln
und konstant zu halten. Fiir die Dokumentation der Versuche wird die Temperatur zudem
mit Hilfe des gleichen Programms aufgezeichnet. Eine Temperatur von bis zu 600°C kann
bisher zur Behandlung erreicht werden (s. Abb. 4.19 rechts oben).

Bisher wurden zwei Heizrohren fiir die Versuche gebaut. Beide wurden nach ihrer
Fertigstellung charakterisiert. Die Temperaturverteilung iiber der Liange der Rohren und
Aufheiz- sowie Abkiihlrate wurden ermittelt. Das Temperaturprofil der Rohren bei ei-
ner Kerntemperatur von 500°C ist in Abbildung 4.20 dargestellt. Die im Bereich der
Warmeleitfadhigkeit von Stahl liegende Warmeiibertragung der Keramik wird fiir die ver-
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Abbildung 4.20: Temperaturgradient innerhalb von unterschiedlichen Rohrheizern bei kon-
stanter Heizleistung

gleichbare Temperaturverteilung der beiden Heizervarianten verantwortlich gemacht. Auf
einer Liange von 10 mm um die Heizermitte betragt der Temperaturabfall bezogen auf die
Celsiusskala weniger als 10 % der Kerntemperatur. Die Breite des Bereichs mit einem Tem-
peraturabfall bis max. 10 % betrdgt 13 mm. Dies ist die Kernzone fiir die Warmebehandlung.
Zur nachfolgenden Charakterisierung konnen ausreichend lange Faserabschnitte behandelt
werden. Bis zu den Offnungen des Rohrs nach auflen betridgt der Temperaturabfall dann
bereits 20 % (vgl. Abb. 4.20).

Aufheiz- und Abkiihlrate Die Ermittlung von Aufheiz- und Abkiihlrate der Rohrheizer
erfolgte unter den Bedingungen der thermomechanischen Behandlung im Vakuum der
Sptilkammer. Zur Erfassung der Aufheizrate wurde die maximale Stromstarke fiir die Wick-
lung (1,1 A), welche bei einer Spannung von 16 V erreicht wird, angelegt und der Tempera-
turanstieg bis zum Gleichgewichtszustand tiber der Zeit aufgezeichnet. Die Aufzeichnung
der Abkiihlrate erfolgt direkt mit dem Ausschalten des Labornetzteils durch die Erfassung
der Temperatur bis zum Erreichen der Raumtemperatur. Die Ergebnisse der Ratenerfas-
sung sind in Abbildung 4.21 zusammengefasst. Im Diagramm sind die mathematischen
Naherungen fiir die Aufheizung sowie die Abkiihlung einschliefdlich dem Bestimmtheits-
maf beider Kurven (R?) angefiihrt.

Beim Aufheizen wird innerhalb von 200 s eine Temperatur von 550°C erreicht. Die weite-
re Erwdrmung bis zum Gleichgewichtszustand verlduft deutlich langsamer und nihert sich
asymptotisch dem Gleichgewicht von 590°C. Bis zum Erreichen dieses Zustands vergehen
insgesamt fast 400 s. Die Abkiihlung verlduft umgekehrt in einem vergleichbaren zeitlichen
Regime. Eine Absenkung der Temperatur auf unter 200°C wird innerhalb von 200 s im Vaku-
um erreicht. Der Verlauf der Abkiihlung ist danach deutlich verlangsamt. Eine Temperatur
von 100°C wird erst nach insgesamt 350 s erzielt. Schnellere Abkiihlraten lassen sich unter
Umstdnden durch die Anwendung eines erhohten Gasvolumenstroms erzielen. Insbeson-
dere die zu behandelnde Faser sollte sich im kontinuierlichen Gasstrom deutlich schneller
abkiihlen lassen.

102



KAPITEL 4 VORARBEITEN FUR FASERBASIERTE DEHNUNGSSENSOREN

0 200 400 600 800 1000
700 r r r r r
y=2-10"x% —0,0188x2 + 5,5412x + 27,182
600 | R2 = 0,9995
O 500 }
o -107%x* — 8-107°x3 + 0,0073x% — 3,0321x + 545,7
5 400 } R? = 0,9958
]
g 300 |
S
& 200 |
100
0 1 1 1 1 1 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Zeit [s]
Aufheizkurve —— Abkiihlkurve
—— polyn. Ndherung (Aufheiz.) —— polyn. Ndherung (Abkiihl.)

Abbildung 4.21: Diagramm der Aufheiz- und Abkiihlkurve mit jeweiliger mathematischen
Néherung (Polynom 3. und 4. Grades) und dem Bestimmheitsmaf$ der an-
geniherten Funktionen (R?)

Vakuum- und Spiilkammer Die Vakuum- und Spiilkammer besteht aus Acrylglas, ist da-
mit transparent und erlaubt die Beobachtung des Versuchs. Das EFZM wird mit der einge-
spannten C-Faser und dem positionierten Rohrheizer auf der Grundplatte der Kammer plat-
ziert. Ein nach unten geoffneter, quaderformiger Deckel bildet den Innenraum der Kammer.
Die Signal- und Energieiibertragung zu den Komponenten des Zugmoduls sowie zu denen
der Heizung wird durch einen Vakuumflansch, welcher am Deckel montiert ist, ermoglicht.
Im Deckel der Kammer sind zudem zwei Anschliisse mit Schnellkupplung integriert an
welchen {tiber Schlduche zum einen die Vakuumpumpe und zum anderen die Inertgaszu-
fuhr (Ar, Reinheit 5N) angeschlossen werden.

4.3.2 Untersuchungen zur temperaturbestandigen Fixierung von C-Einzelfasern

Fiir die thermomechanische Behandlung beschichteter C-Fasern wurde nach einer tempera-
turstabilen Fixierung fiir die Fasern gesucht. Tests zur thermischen Stabilitdt der Fixierung
mit dem fiir Einzelfaserzugversuche benutzten Siegellack sowie der Fixierung mit Epoxyd-
harz wurden durchgefiihrt. Die Versuche wurden unter den fiir die thermomechanische
Behandlung vorgesehenen Prozessbedingungen vollzogen. Die durch das jeweilige Testma-
terial fixierten, unbeschichteten C-Einzelfasern erhielten vor der Beheizung eine Vorspan-
nung. Fiir Siegellack betrug die Kraft 20 mN. Bei der Epoxydharzfixierung erfolgte eine Vor-
spannung mit einer Kraft von 30 mN. Die Vakuumkammer wurde im Anschluss auf einen
minimalen Basisdruck von 80 mbar evakuiert und dann konstant Argon durch die Kammer
gespiilt. Im Anschluss erfolgte eine in Stufen gesteigerte Temperaturerh6hung unter Kon-
trolle der Vorspannung. Die Heizerkerntemperatur und die Vorspannung wurden simultan
sowie kontinuierlich aufgezeichnet um so die maximale Temperaturbestandigkeit der je-
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Abbildung 4.22: Diagramm zur Darstellung der Temperaturbestandigkeit der Siegellack-
Fixierung von C-Einzelfasern zur thermomechanischen Behandlung bei
400°C und 450°C

weiligen Fixierung zu ermitteln. Die Ergebnisse der Versuche sind in den Abbildungen 4.22
und 4.23 dargestellt.

Die Siegellackfixierung ermoglicht nur geringe Warmebehandlungstemperaturen. Das
thermoplastische Material hat einen zu geringen Schmelzpunkt fiir die Aufrechterhaltung
von Faservorspannungen bei hoheren Temperaturen. Fiir das Fixieren wird gewohnlich eine
Temperatur von bis max. 400°C am zum Aufschmelzen verwendeten Lotkolben eingestellt.
Das Temperaturgleichgewicht an der Fixierung stellt sich bei einer Erwdrmung des Heizers
auf 450°C nach ca. 300 s ein. Wie in Abbildung 4.22 zu sehen ist, fillt die Vorspannkraft nach
dieser Zeit innerhalb von 200 s zur Halfte ab. Die Einstellung des Gleichgewichts im Bereich
der Fixierung ist bei einer Erwdarmung auf 400°C erst nach etwa 450 s zu beobachten. Ab
da ist ebenfalls ein Abfall der Vorspannung zu erkennen. Ein Fixierung mit Siegellack ist
ausgehend von diesen Beobachtungen nur fiir eine Warmebehandlung von bis zu 350°C
geeignet.

Die Verklebung mit Epoxydharz ist langzeitstabil bei Temperaturen bis mindestens
600°C und damit fiir die thermomechanische Behandlung von beschichteten C-Einzelfasern
geeignet. In Abbildung 4.23 ist der Verlauf der Vorspannkraft wiahrend einer stufenweisen
Temperaturerhohung bis auf 600°C dargestellt. Diese steigt aufgrund von im Folgenden
ndher erlduterten Nebeneffekten kontinuierlich an. Der Abbruch der Vorspannung ist nur
auf die plotzlich Verschiebung des Heizers, welche aus der Erweichung der Heizdréhte re-
sultierte, zuriickzufiihren. Dies lief3 sich in der Folge ausschliefien.

Bei allen Versuchen zur Fixierung konnte ein scheinbarer Anstieg der Vorspannkraft
wihrend der Beheizung beobachtet werden (vgl. Abb. 4.22 u. 4.23). Fiir diesen Anstieg
konnen verschiedene Effekte verantwortlich sein. Mogliche Ursachen dafiir sind eine
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Abbildung 4.23: Diagramm zur Darstellung der Temperaturbestiandigkeit der Epoxydharz-
Fixierung von C-Einzelfasern zur thermomechanischen Behandlung bei
600°C

Verdanderung des Kraftmesssystems durch die steigende Temperatur, die temperaturbeding-
te Ausdehnung der Aufbauten des Einzelfaserzugmoduls sowie das temperaturbedingte
Zusammenziehen der eingespannten C-Fasern (negativer Warmeausdehnungskoeffizient).
Um den Mechanismus des Kraftanstiegs vollstindig zu verstehen, wurden gezielt Versuche
durchgefiihrt. Diese Versuche und deren Ergebnisse werden im folgenden Unterabschnitt
erldutert.

4.3.3 Untersuchung des Driftverhaltens der MessgroBenaufnehmer wahrend der
thermomechanischen Behandlung

Der Einfluss unterschiedlicher Effekte auf die Drift der Kraftmessung wurde durch gezielte
Versuche erfasst. Um die Auswirkung der Temperaturdnderung des Kraftmesssystems auf
die Kraftmessung zu ermitteln, wurden zwei Messreihen ohne eingespannte C-Faser aufge-
nommen. Auf diese Weise wurde der Einfluss einer temperaturbedingten Ausdehnung der
restlichen Komponenten des Einzelfaserzugmoduls auf den Anstieg der Kraft ausgeschlos-
sen. Zusétzlich wurde die moégliche Erh6hung der Kraft infolge eines temperaturbedingten
Zusammenziehens einer eingespannten C-Faser durch den gewihlten Aufbau eliminiert.
Die beiden Messreihen unterscheiden sich dabei nur im Ort der Temperaturmessung. Da
in der Vakuumkammer nur ein Thermoelement zur Verfiigung steht, wurden zwei unter-
schiedliche Messpldtze durch die beiden aufeinander folgenden Versuche abgebildet. Im
ersten Versuch erfolgte die Messung im Heizerkern. Der zweite Versuch bildet die Tempe-
raturdanderung am Permanentmagneten des Kraftmesssystems ab. Dazu wurde die Tempe-
ratur auf der Oberseite des Magneten auf der dem Heizer zugewandten Seite erfasst. Der
Kurvenverlauf beider Versuche ist in den Abbildungen 4.24 und 4.25 zu sehen.

Die Anderung der Kraft ist vollstindig reversibel und reproduzierbar. Nach einem kur-
zen Abfall kommt es zu einem kontinuierlichen Anstieg der gemessenen Kraft. Der Anstieg
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Abbildung 4.24: Diagramm zur Darstellung des Driftverhaltens von Kraft- und Verschie-
bungsmessung bei einer konstant gehaltenen Temperatur unter Vakuum -
Darstellung der Heizerkerntemperatur

der Kurve wird stetig kleiner und nédhert sich einem Plateau. Die Beheizung wurde nicht
bis zum Erreichen des Plateaus aufrecht erhalten. Eine Extrapolation der Kurve ergibt einen
maximalen Anstieg der angezeigten Kraft auf einen Wert von 60 mN (vgl. Abb. 4.24). Die
Drift der Verschiebung im Messzeitraum ist vergleichsweise gering.

Die zweite Messreihe mit der Temperaturmessung direkt am Kraftmesssystem offenbart
den direkten Zusammenhang zwischen der Anderung des Anzeigewertes fiir die Kraft und
dem Temperaturanstieg bis zum Gleichgewichtszustand (vgl. Abb. 4.25) am Kraftmesssys-
tem. Der Anstieg der beiden Kurven ist vergleichbar und strebt einem dquivalenten Pla-
teau entgegen. Die Abweichungen im Kurvenverlauf sind auf eine sicherlich vorhandene
Differenz der Temperaturen von Schwingdraht und Permanentmagnet zuriickzufiihren. In
einem weiteren Diagramm wurden die beiden Kurven unter Auslassung der Zeit kombi-
niert (s. Abb. 4.26). Aus diesem kann eine direkte Abhingigkeit zwischen der Anderung
des Anzeigewertes der Kraft und der Anderung der Temperatur abgeleitet werden. Bereits
geringfiigige Anderungen der Temperatur des Schwingdraht-Kraftmesssystems koénnen ei-
ne starke Anderung des angezeigten Kraftmesswertes zur Folge haben.

Ein Grund fiir die Verstimmung der Kraftmessdrahtes kann in der thermischen Aus-
dehnung der die Fixierung des Schwingdrahtes tragenden Grundplatte des EFZM gesehen
werden. Dehnt sich die Grundplatte des EFZM unter den Aufnahmen des Schwingdrahtes
aus, erhoht sich der Abstand der Aufnahmen und der Draht wird stdrker vorgespannt. Da-
durch erhoht sich die Schwingfrequenz und folglich die angezeigte Kraft. Dies fiihrt ebenso
zu einer Erhohung der Spannung in der Probenfaser. Da der Langenausdehnungskoeffizient
von Al a4; (Material der Grundplatte) mehr als fiinf Mal grofSer als der von Wolfram ayy ist
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Abbildung 4.25: Diagramm zur Darstellung des Driftverhaltens der Kraftmessung tiber der
Zeit sowie der Anderung der Temperatur des Permanentmagneten des
Kraftaufnehmers im gleichen Zeitraum

(Hay12, S. 206-207), kann davon ausgegangen werden, dass die Ausdehnung der Grund-
platte als Ursache fiir die Drift bei steigender Temperatur dominiert.

Mit Hilfe von Gleichung4.6 wird der Zusammenhang zwischen Temperaturinderung
und Kraftinderung mathematisch beschrieben. Die Anderung der Kraft AF, ergibt sich
aus dem Quotienten der thermischen Gesamtausdehnung Al; und der Maschinensteifigkeit
AEp. Die Maschinensteifigkeit beschreibt die Langendnderung des Schwingdrahtes durch
eine Kraft beim Zugversuch und damit eine zuséatzlich auftretende Verschiebung. Sie kann
als eine inverse Federkonstante des Drahtes angesehen werden und wird iiber einen Zug-
versuch mit einer ,unendlich” steifen Probe ermittelt. Die thermische Gesamtausdehnung
Alg setzt sich zusammen aus der thermischen Ausdehnung des Abschnittes der Grundplat-
te unter dem Schwingdraht a 4;ATgplgp sowie der thermischen Ausdehnung des Drahtes
awATplp selbst, welche von einer jeweiligen Temperaturanderung ATgp p hervorgerufen
werden.

Alg — ayATgplcp —awATplp

AFq = AEp AEp

(4.6)

Unter Anwendung dieser Gleichung ergibt sich bei einer Temperaturerhchung des
Drahtes um 9 K und der Grundplatte um 8 K eine Verdnderung des Anzeigewertes der Kraft
von genau 55mN ([gp = 26 mm, [p = 19,5mm, AEp = 0,073 pm/mN). Dieser Wert liegt
exakt im Bereich des gemessenen Effektes. In einer personlichen Korrespondenz stimmte
der Entwickler des EFZM dieser Abschdtzung zu (Kam12b). Ein Kompensationsverfahren
miisste ausgehend von diesem Ansatz bei der Erfassung der zu kompensierenden Tempe-
raturdnderung die Grundplatte und den Draht einschlieffen. Um den thermischen Einfluss
zu minimieren, ist es aufferdem zweckmafiig den Heizer und die Grundplatte zukiinftig
thermisch zu entkoppeln.
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Abbildung 4.26: Diagramm zur Darstellung des Zusammenhangs zwischen der Temperatur

des Permanentmagneten des Kraftmesssystems zur Anderung des Anzei-
gewertes der Kraft am Finzelfaserzugmodul

4.3.4 Zusammenfassung

Die Entwicklung des Verfahrens zur thermomechanischen Behandlung von beschichte-
ten Einzelfasern wurde erfolgreich abgeschlossen. Eine Vakuum- und Spiilkammer wur-
de dafiir aufgebaut. Die mechanische Lastbeaufschlagung wird mit Hilfe des EFZM reali-
siert. Ein geeigneter Rohrheizer, welcher eine homogene Temperaturverteilung an der zu be-
handelnden Faser gewdhrleistet, steht ebenfalls zur Verfiigung. Die Regelung der Behand-
lungstemperatur funktioniert ausgezeichnet. Mittels eines selbst geschriebenen LabView-
Programms erfolgt die Regelung durch ein PID-Modul iiber einen PC. Zur dauerhaften und
temperaturstabilen Fixierung der Fasern wéahrend der Behandlung kann Epoxydharz ein-
gesetzt werden. Bis zu einer Behandlungstemperatur von 600 °C ist das Halten der Faser
damit sichergestellt. Wahrend der Warmebehandlung kommt es zur Drift der Kraftanzei-
ge. Diese begriindet sich in der thermischen Ausdehnung der Grundplatte des EFZM. Die
Ausdehnung bewirkt eine Dehnung des Kraftmessdrahtes und damit gleichzeitig der ein-
gespannten Faser. Die Vorspannung beim Versuch muss daher mit steigender Temperatur
kontinuierlich nachgeregelt und auf den festgelegten Ursprungswert zurtiick gefahren wer-
den.
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5 Entwicklung magnetoelastischer
Dehnungssensoren auf Basis von
Kohlenstoffeinzelfasern

5.1 Sensorprinzip magnetoelastischer C-Faser-Dehnungssensoren

5.1.1 Magnetostriktion

Als Magnetostriktion wird jegliche Anderung der Dimension eines Korpers durch
Anderung seines magnetischen Zustandes bezeichnet. Dabei handelt es sich um einen bei
prinzipiell allen magnetischen Werkstoffen beobachtbaren Effekt. Dieser ist jedoch bei fer-
romagnetischen Materialien am stdrksten ausgeprdgt. Das Brummen eines Transformators
beruht bspw. auf der Magnetostriktion. Im magnetischen Wechselfeld dehnt sich der ferro-
magnetische Kern des Transformators aus bzw. zieht sich zusammen. Dies ist als Brummen
wahrnehmbar. Die Magnetostriktion wurde 1842 von James Prescott JOULE bei Experimen-
ten mit Eisenstangen und Eisendraht entdeckt (vgl. Abb. 5.1a). Im Moment der Magneti-
sierung trat eine Langendnderung der untersuchten Probenstiicke auf (A = 7,2-10°). Bei
einer Stange mit rechteckigem Querschnitt (6,4 mm x 3,2 mm) und einem Draht (¢ 2,1 mm)
zeigten sich vergleichbare Ergebnisse. Auch der Kern eines Elektromagneten dehnte sich
um den gleich Faktor aus wie die langlichen Probestiicke zuvor. JOULE schloss daraus, dass
sich die Langendnderung proportional zur Stirke des Magnetfelds und zur Lange des ma-
gnetisierten Probenstiicks verhilt (Jou47, S. 77). Daraus leitet sich die Magnetostriktion A
(linear) nach Gleichung 5.1 aus der Liangendnderung 4/ und der Ausgangsldnge / ab. Die-
se direkte Kopplung zwischen magnetischer Anderung und mechanischer Wirkung wird
aufgrund seines Entdeckers als JOULEsche Magnetostriktion bezeichnet.

A= T (5.1)
Die Hohe der magnetostriktiven Langendnderung ist stark abhdngig vom Werkstoff. Fiir
bekannte ferromagnetische Materialien ist der Verlauf der Magnetostrikion in Abhédngigkeit
der Stirke des anliegenden Magnetfelds in Abbildung 5.1b dargestellt. In ihrer Wirkung
sind magnetostriktive Materialien in der Lage magnetische Energie in mechanische Ener-
gie umzuwandeln. Die Umwandlung ist auch in der entgegengesetzten Richtung moglich.
Es kann entweder durch Magnetisierung eine Dehnung hervorgerufen werden oder infolge
einer Dehnung dndert sich der magnetische Zustand des magnetostriktiven Materials. Es
handelt sich um eine bidirektionale Kopplung der magnetischen und mechanischen Mate-
rialeigenschaften. Werkstoffe mit einer stark ausgepragten Kopplung eignen sich durch ihre
Wandlereigenschaft sehr gut sowohl als Sensoren und als Aktoren (CFD07, S. 1057).
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Abbildung 5.1: Magnetostriktion — a Lingenausdehnung eines magnetostriktiven Materials
durch Anlegen eines Magnetfelds (nach (CHO00)), b Magnetostriktion einiger
ferromagnetischer Materialien in Abhdngigkeit vom anliegenden Magnet-
feld (nach (Lee55))

Die Kopplung zwischen mechanischen und magnetischen Eigenschaften ist mit Hil-
fe einer thermodynamischen Beziehung zu beschreiben (Gleichungen 5.2). Danach ist das
Verhiltnis aus der Hohe der Anderung der Magnetostriktion dA und einem sich dndernden
magnetischen Feld dH bei konstanter mechanische Spannung gleich dem Verhiltnis der
Anderung der magnetische Flussdichte dB bei sich &ndernder Spannungsbelastung do in
einem konstanten Magnetfeld. Dieser Zusammenhang gilt allerdings nur fiir kleine reversi-
ble Anderungen der Magnetostriktion (Jil95, S. 1537).

dA dB
<dH>f, - (w)H (52

Eine umfassende Beschreibung der magnetostriktiven Kopplung ist mittels eines li-
nearen Gleichungssystems moglich (s. Gleichungen 5.3 und 5.4). Mechanische Argumente
(Dehnung €, Spannung ¢ und E-Modul bei konstantem Magnetfeld Ef ), magnetische Ar-
gumente (magnetische Induktion B, magnetische Permeabilitét bei konstanter Spannung u“
und anliegendes Magnetfeld H) und die magnetomechanischen Koeffizienten d = de/0H|,
und d* = 6B/dc|y flieBen in diesen Zusammenhang ein (CFD07, S. 1058).

o
€ = @ +dH (5.3)
B = d'c+u’H (5.4)

Die magnetische Permeabilitdt y kann durch Messung mit Hilfe elektrischer Verfahren,
bspw. durch die definierte Festlegung der magnetischen Feldstdarke H und die Messung der
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Tabelle 5.1: Ubersicht der magnetostriktiven Effekte

direkte Effekte

inverse Effekte

JOULEsche Magnetostriktion
Lingeninderung durch — Magnetisierung,
konstantes Volumen

VILLARI-Effekt
Verinderung der magn. Permeabilitit infolge
von mechanischen Spannungen

AE-Effekt
magnetisch-induzierte Steifigkeitsinderung

WIEDEMANN-Effekt
Drehmoment durch spiralformige magn. Ani-
sotropie

MATTEUCI-Effekt
spiralformige magn. Anisotropie induziert
durch Drehmoment

Magnetovolumen-Effekt
Volumeninderung durch Magnetisierung
(grofs nahe Tc)

NAGAOKA-HONDA-Effekt
Anderung der magn. Eigenschaften durch
Volumeninderung

magnetischen Flussdichte B, nach Gleichung 5.5 bestimmt werden. Damit lédsst sich diese
kontinuierlich tiberwachen und eine Sensorfunktion umsetzen (CFD07, S. 1058).

B =uH (5.5)

In der Terminologie der Magnetostriktion sind unterschiedliche Begriffe mit verwand-
ten Bedeutungen zu finden. Mit dem {ibergeordneten Adjektiv magnetomechanisch wer-
den samtliche Kopplungen zwischen mechanischen und magnetischen Eigenschaften eines
Materials benannt. Zusétzlich zur magnetostriktiven Kopplung umfasst dies den gyroma-
gnetischen Effekt, welcher hier nicht behandelt wird. Mit dem Wort magnetostriktiv wer-
den beide Richtungen der oben beschriebenen Kopplung der Magnetostriktion bezeichnet.
Magnetoelastisch wird hdufig im Zusammenhang mit der sensorischen Anwendung der
Magnetostriktion verwendet. Damit wird die inverse Kopplung von mechanischem Ein-
fluss und magnetischer Reaktion, welche als VILLARI-Effekt bekannt ist, benannt. Neben
den erwédhnten Effekten existieren weitere Auspragungen der magnetostriktiven Kopplung.
Alle bekannten magnetostriktiven Effekte sind in Tabelle 5.1 zusammengefasst und kurz
erldutert.

Ursache der Magnetostriktion Die magnetischen Eigenschaften ferromagnetischer Mate-
rialien, welche im Volumen bspw. als Nettomagnetisierung wahrnehmbar sind, resultieren
aus der Summe der Spinmomente der Elektronen partiell gefiillter Schalen im Inneren der
Atome dieser Materialien. Bezogen auf ein einzelnes Atom besitzen partiell gefiillte Orbi-
tale eine Nettomagnetisierung. Die teilweise Besetzung eines Orbitals hat eine asphérische
Form dessen zur Folge. Ubertragen auf ein reales Material mit vielen benachbarten Atomen
bleibt die Nettomagnetisierung dieser Orbitale nur erhalten, wenn die betroffenen Orbitale
zudem durch ihre Lage nicht an Bindungen zu benachbarten Atomen beteiligt sind. Dies ist
gewdhrleistet, wenn weiter aufien liegende Orbitale ihre Elektronen mit Nachbaratomen tei-
len. Es konnen sich dann im Inneren keine Bindungsorbitale mit ausgeglichener Besetzung
ausbilden. Aus diesem Grund behalten diese Orbitale ihre durch die partielle Fiillung her-
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Abbildung 5.2: Schema zur Darstellung der Ursache der Magnetostriktion

vorgerufene Nettomagnetisierung sowie ihre asphérische, anisotrope Form. Das Ungleich-
gewicht partiell besetzter Orbitale fiihrt damit zu einem magnetischen Gesamtmoment des
Orbitals und des Atoms sowie zu einer asphérischen Form des Atoms bzw. Ions (CHOO,
S. 6-7). Bei Seltenen Erden ist dies besonders stark ausgeprégt. Die Ubergangsmetalle zei-
gen ebenso diesen Effekt.

Die Richtung des magnetischen Gesamtmoments (Spinmoment des Atoms) ist dabei re-
lativ mit der Form der anisotrop geformten Elektronenladungswolke (Orbitale) des Atoms
verkniipft. Dadurch kommt es im Material zu einer Kopplung zwischen Magnetismus und
Elastizitat. Auf Elektronenniveau wird diese Verkniipfung als Spin-Bahn-Kopplung (engl.
spin-orbit coupling) bezeichnet (CHOO, S. 13). Diese Kopplung ist die Ursache fiir die Magne-
tostriktion.

Mikroskopisch ldsst sich damit die magnetostriktive Kopplung als die Tendenz benach-
barter Ionen zur Anderung ihrer Lage durch die Einwirkung eines Magnetfelds und die
dadurch erzwungene Drehung des magnetischen Moments definieren (vgl. Abb. 5.2). Beim
Anlegen eines dufseren Magnetfelds wird das magnetische Moment des Atoms ausgerichtet.
Aufgrund der beschriebenen Kopplung dreht sich gleichzeitig die asphérische Elektronen-
ladungswolke und damit das Atom. Parallel fiithren dies alle Atome des Materials aus. Die
volumetrische Anordnung der Atome verédndert sich dadurch und es kann eine makrosko-
pische Langendnderung wahrgenommen werden. Dies ist quantitativ in der Anderung der
elastischen Energie in Bezug zu einer definierten Drehung des magnetischen Moments zu
erfassen. Umgekehrt wird eine Anderung der magnetischen Anisotropieenergie durch das
Beaufschlagen mit einer definierten mechanischen Spannung erzeugt (CHOO, S. 14-15).

Bei der Ausbildung einer magnetostriktiven Langendnderung wird zwischen der spon-
tanen Magnetostriktion Ay, welche durch die spontane Ordnung der magnetischen Mo-
mente innerhalb der WEISSschen Bezirke bei Abkiihlung unter CURIE-Temperatur T ent-
steht sowie der feldinduzierten Magnetostriktion A5 durch ein angelegtes, dufseres Ma-
gnetfeld unterschieden (vgl. Abb. 5.2). Bei der spontanen Magnetostriktion erfdhrt jede
Domane eine definierte Laingendnderung. Da die Orientierung der magnetischen Momen-
te der einzelnen Doméanen (WEISSschen Bezirke) nach der Abkiihlung bei einem isotropen
Material ungeordnet und zufillig verteilt vorliegt, kommt es nur zu einer geringfiigigen

112



KAPITEL 5 ENTWICKLUNG MAGNETOELASTISCHER C-FASER-DEHNUNGSSENSOREN

Langendnderung dieses Materials. Erst durch ein dufieres Magnetfeld werden die magne-
tischen Momente einheitlich ausgerichtet. Ein entsprechend starkes Feld (Sattigungsfeld)
erreicht eine einheitliche bzw. maximale magnetostriktive Langendnderung (vgl. Abb. 5.2).

Die Magnetostriktion der Elemente der Seltenen Erden ist im Vergleich der ferroma-
gnetischen Materialien besonders stark ausgepréigt. Die Ursache dafiir ist in der Starke der
magnetostriktiven Kopplung zu suchen. Die Masse des Atomkerns hat unter Zuhilfenah-
me des einfachen, aber in diesem Fall ausreichenden BOHRschen Atommodells einen Ein-
fluss auf die Zentripedalkraft und damit die Geschwindigkeit der Elektronen. Eine hohe
Geschwindigkeit der Elektronen bedingt gleichzeitig eine starke Spin-Bahn-Kopplung. Die-
se wiederum sorgt fiir eine starke Kopplung zwischen magnetischem Gesamtmoment und
Gesamtelektronendichte auf atomarer Ebene. Da die Elemente der Seltenen Erden einen
massereichen Kern besitzen, weisen die Elektronen des partiell gefiillten 4f-Orbitals, wel-
ches bei den Seltenen Erden fiir die ferromagnetischen Eigenschaften verantwortlich ist, ei-
ne hohe Geschwindigkeit und damit eine starke Spin-Bahn-Kopplung auf. Darin begriindet
sich deren ausgepragte Magnetostriktion (CHO0, S. 13-14).

5.1.2 Villari-Effekt

In Bezug auf die Entwicklung magnetoelastischer C-Faser-Dehnungssensoren ist der VIL-
LARI-Effekt am bedeutsamsten. Emillio VILLARI fand heraus, dass das Ziehen an einem
Stahl- bzw. Eisenstab, welcher in einer Magnetisierungsspirale angeordnet ist, je nach An-
ordnung eine Verminderung oder Steigerung der Magnetisierung der Spirale innerhalb be-
stimmter Grenzen bewirkt (Vil65, S. 121). Invers zum JOULE-Effekt wird durch eine mecha-
nische Spannung eine Verdnderung der Magnetisierung oder eine Anderung der magne-
tischen Permeabilitit im Material hervorgerufen. Diese Anderungen kénnen leicht erfasst
werden. Nach einer Kalibrierung entlang unterschiedlicher Belastungsstédrken ist es moglich
die Hohe der mechanischen Spannung, die Starke der Dehnung bzw. der angreifenden Kraft
zu messen. Basierend auf diesem Effekt ist die Realisierung von Dehnungssensoren sehr gut
moglich (CFDO07, S. 1058). Abgeleitete Messverfahren zeigen eine sehr hohe Sensitivitét ge-
geniiber Dehnungen (BARGO6).

5.1.3 Messprinzipien zur Erfassung von Dehnungen

Ein stark magnetostriktives Material sollte nach Gleichung 5.2 ebenso eine starke magneti-
sche Permeabilitdtsinderung bei mechanischer Belastung zeigen (Jil95, S. 1537). Diese Per-
meabilititsanderung kann durch unterschiedliche Verfahren in elektrische Grofsen transfor-
miert und damit erfasst werden. Dazu bieten sich das Schwingkreis- und das Transformator-
Prinzip an. Beide Prinzipien sind als Schaltkreis-Schemen in Abbildung 5.3 dargestellt.

Mittels einer Spule, deren Leiter Ns Windungen besitzt und eine Lange Ls aufweist,
kann durch Hindurchleiten eines konstanten Stroms I ein konstantes Magnetfeld nach Glei-
chung 5.6 erzeugt werden (CFDO07, S. 1058).

 NsI

H= . (5.6)
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Abbildung 5.3: Messprinzipien zur Erfassung von Dehnungen mittels VILLARI-Effekt —
beim Schwingkreis-Prinzip fiihrt die Anderung der Induktivitdt L infol-
ge der Anderung der magnetischen Permeabilitit durch eine angreifende
Kraft F bei konstanter Kapazitit C zur Verschiebung der Kreisfrequenz f
proportional zur Kraft F, beim Transformator-Prinzip idndert sich durch die
Anderung der magnetischen Permeabilitit infolge einer Krafteinwirkung F
bei konstant gehaltener Primdrspannung U, die Sekundédrspannung Us pro-

portional zur Kraft F

Die induzierte Spannung U; in einem Leiter ergibt sich nach dem FARADAY-LENZ-
Gesetz der elektromagnetischen Induktion durch die Wirkung eines magnetischen Flusses
¢ = BAg in einer Fliche Ag nach Gleichung 5.7 (CFD07, KMROS).

U; = _NS%} = —NSAS%E (5.7)
Beim Transformator-Prinzip wird auf Grundlage der Gleichung 5.7 durch Messung der
induzierten Spannung in einer Sekundéarspule die magnetische Flussdichte abgeleitet. Bei
Verdnderung der magnetischen Permeabilitdt y durch die mechanische Belastung eines
magnetostriktiven Materials, welches als magnetischer Kern der Transformatoranordnung
dient, und bei konstant gehaltenem, anliegenden Magnetfeld H (Gl.5.6), welches von ei-
ner Primérspule erzeugt wird, kann mittels des Gleichungssystems 5.3 und 5.4 direkt auf
die Hohe der anliegenden Belastung geschlossen werden. Dies ermdglicht den Aufbau ei-
nes Dehnungssensors nach dem Transformator-Prinzip. Die Sekundarspulen werden da-
bei hdufig als detektierende, empfangende oder wahrnehmende Spulen bezeichnet (CFD07,
S. 1058).

Beim Schwingkreis-Prinzip wird die Anderung der Kreisfrequenz als Messgrofie zur
Erfassung der Anderung der magnetischen Permeabilitit eines magnetostriktiven Materials
genutzt. Die Resonanzkreisfrequenz eines Parallelschwingkreises wird durch die Grofse der
Kapazitit C, sowie der Induktivitdt L,, welche sich im Schwingkreis befinden, festgelegt.
Die Resonanzfrequenzen ergeben sich dafiir nach der Gleichung 5.8 (Weil3, S. 110).

1

W, —=
’ CPLP

1
fo = —F———=mitwy = 27Tf0 (5.8)

27T /Cpr
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Die Induktivitdt L einer kernlosen Zylinderspule der Lange ! mit N Windungen und ei-
ner Flache samtlicher Windungen N - A (I >> r) kann nach Gleichung 5.9 ermittelt werden
(KMROS, S. 367-368). Um die Verbindung zwischen Permeabilitdtsinderung yu als eigentli-
che magnetostriktive Wirkung und der Kreisfrequenz als Messgrofie zu zeigen, ist die For-
mel beispielhaft angefiihrt. Fiir die Spule des magnetoelastischen C-Fasersensors kann sie
nicht angewendet werden.

[ — N2. @ (5.9)

Die mechanische Belastung eines als Spulenkern eingesetzten magnetostriktiven Ma-
terials bewirkt die Anderung der magnetischen Permeabilitit dieses Materials. Dies hat
die Anderung der Induktivitdt der im Schwingkreis befindlichen Spule zur Folge. Da-
durch wird wiederum eine Anderung der Resonanzfrequenz hervorgerufen. Diese Fre-
quenzinderung kann erfasst werden und ist ein Maf3 fiir die mechanische Belastung.

5.1.4 Stand der Anwendung der Magnetostriktion

Fiir die Anwendung magnetostriktiver Materialien bestehen verschiedene Anforderungen.
So sollten die verwendeten Werkstoffe eine hohe intrinsische, magnetoelastische Kopp-
lung (Spin-Bahn-Kopplung) besitzen und die CURIE-Temperatur des Werkstoffs muss aus-
reichend hoch tiber der Anwendungstemperatur liegen. Im paramagnetischen Zustand
wiirden sonst die magnetostriktiven Eigenschaften verloren gehen. Eine hohe Magnetisier-
barkeit des Materials ist ebenso eine notwendige Voraussetzung. Die Auslenkung der Mo-
mente erfolgt beim direkten Effekt tiber ein magnetisches Feld und die Auslenkbarkeit ist
abhédngig von der Magnetisierbarkeit des Materials und damit entscheidend fiir den Ener-
gietransfer von magnetischer zu elastischer Energie. Auflerdem wird eine geringe Koer-
zitivfeldstarke (weichmagnetische Materialien - geringe Hysterese und Magnetisierbarkeit
mit geringen magnetischen Feldstiarken) empfohlen. Dies kann {iber die Einstellung einer
geringen magnetischen Anisotropie im Werkstoff (bei Si-dotierten Eisenlegierungen oder
amorphem Eisen bzw. metallischen Gladsern) erzielt werden (CHOO, S. 28-29).

Das Anwendungsspektrum der Magnetostriktion erstreckt sich im Bereich der Sensoren
von Dehnungssensoren, Spannungssensoren, Drehmomentsensoren iiber Wegmesssysteme
bis zu Bio-Sensoren (BABG06, Bau06, MTS13, WLH, WSH'07). Als aktorische Anwendun-
gen sind Ventile, die Erzeugung von Ultraschall oder Sonar-Signalen, der Einsatz als aktiver
Schwingungsdampfer (vgl. Abb. 5.4) und die Verwendung in Laserscannern zur Spiegel-
Auslenkung bekannt. Ausgewihlte Sensoranwendungen werden im Folgenden dargestellt.

Die Einspritzmengenkorrektur der Treibstoffeinspritzsysteme fiir Dieselmotoren ist
ein weiteres Anwendungsfeld fiir magnetostriktive Sensoren. Die Erfassung des Drucks
im Inneren von Treibstoffleitungen ist fiir diesen Zweck relevant. Um dies zu errei-
chen sind nach dem Transformator-Prinzip zwei Erregerspulen in Reihe geschaltet. Die-
se dienen zur Vormagnetisierung des magnetoelastischen Materials der Druckleitun-
gen. Eine Druckidnderung im Leitungsinneren verursacht nun eine mechanische Span-
nungsinderung. Diese bewirkt ihrerseits eine Anderung der magnetischen Permeabilitit.
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Abbildung 5.4: Anwendungsbeispiele der Magnetostriktion — Mikrotransformator zur Deh-
nungsmessung (BABGO6, S. 41) und Schwingungserzeuger bspw. zur akti-
ven Schwingungsddmpfung (Ced12)

Mit Hilfe einer Sekundérspule zwischen den beiden Erregerspulen wird diese Anderung
als Variation der induzierten Spannung erfasst (Bau06).

Ein kontaktloser Drehmoment-Messsensor wird von ABB unter Ausnutzung magneto-
striktiver Eigenschaften einer rotierenden Welle angeboten. Die Anregung der Welle erfolgt
durch Strom in einer priméren Spule. Die bei Torsion auftretende Permeabilititsanderung
wird durch eine Sekundarspule aufgenommen (WLH).

Die Realisierung eines Dehnungssensors auf Basis des VILLARI-Effekts wurde durch den
Aufbau eines Mikrotransformators mit magnetostriktivem Kern nach dem Transformator-
Prinzip ermoglicht (vgl. Abb. 5.4. Wird das Substratmaterial gedehnt, erfahrt das magneto-
striktive Kernmaterial eine ebenso hohe Dehnung. Dies bewirkt eine Anderung der magne-
tischen Permeabilitdt des Kerns, welche sich durch eine Anderung der Spannung der Se-
kundérspule des Mikrotransformators bemerkbar macht. Fiir diesen Dehnungssensor wur-
de ein k-Faktor von 1500 nachgewiesen (BABGO06, S. 41). Fiir die Einbettung in Faserver-
bunde birgt die planare Form die bereits diskutierten Nachteile (vgl. Abschnitt 1.3.1) und
ist nicht zur Integration in verstiarkte Kunststoffe geeignet.

5.1.5 Magnetoelastische Fasersensoren

Das Wirkprinzip der magnetoelastischen C-Faser-Dehnungssensoren beruht auf dem be-
reits beschriebenen VILLARI-Effekt. Die C-Faser an sich weist keine magnetostriktiven
Eigenschaften auf. Durch eine entsprechende Beschichtung wird die Faser magnetoelas-
tisch funktionalisiert. Die Anderung der magnetischen Permeabilitdt der Schicht bei Deh-
nung des Verbundes aus Faser und Schicht kann prinzipiell mit beiden Messprinzipien
(Schwingkreis- und Transformator-Prinzip) erfasst werden.

Zur Priifung der Machbarkeit dieser Messprinzipien wurden Vorversuche an Fa-
serbiindeln durchgefiihrt. Dazu erfolgte der Aufbau eines Faserbiindelsensors im Mafsstab
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Abbildung 5.5: Aufbau des magnetoelastischen C-Faser-Dehnungssensors

1000:1 nach dem Transformator-Prinzip. Ein Faserbiindel mit 1000 Filamenten wurde galva-
nisch mit einem magnetoelastischen Material (NiFe45/55-Legierung) beschichtet und dar-
um elektrisch isoliert. Anschliefend diente ein diinner Messingdraht (o 60 pm), welcher
um das vorab beschichtete Biindel gewickelt wurde, als Zylinderspulenmaterial. Die dazu
notwendige Erregerspule erhielt 20 und die Messspule 30 Windungen. Die Messungen wur-
den bei einer Erregerspannung von 500 mV und bei der Erregerfrequenz von 1 MHz durch-
gefiihrt. Bei einer Last von 3,5 N/mm? konnte im Vergleich zum unbelasteten Zustand eine
Anderung der induzierten Spannung von 100mV erfasst werden (DGM 07, S. 218). Die
grundsitzliche Machbarkeit des Prinzips war damit als Voraussetzung zur weiteren Fort-
setzung der Entwicklung magnetoelastischer C-Faser-Dehnungssensoren auf Basis von C-
Einzelfasern gegeben.

Fiir die Entwicklung der Einzelfasersensoren wurden fiir beide Messprinzipien zunachst
FE-Modelle aufgestellt. Anhand dieser Modelle erfolgte eine magnetoelastische FEM-
Simulation. Beim Modell nach dem Transformator-Prinzip zeigte sich lediglich eine geringe
Anderung der induzierten Spannung (wenige 10 V bei einer Dehnung von 0,7 %). Zur Um-
setzung einer sinnvollen Dehnungsmessung ist die Spannungsanderung zu gering (BG09).
Daher wurde fiir die Entwicklung der Einzelfasersensoren nur das Schwingkreis-Prinzip
verfolgt.

5.2 Aufbau des Sensors und Herstellungsverfahren

5.2.1 Aufbau des Sensors

Der prinzipielle Aufbau des magnetoelastischen C-Faser-Dehnungssensors ist in Abbil-
dung 5.5 dargestellt. Grundlage fiir den Sensoraufbau ist eine C-Einzelfaser. Diese Faser
mit einem moglichst kreisformigen Querschnitt wird mit einem Schichtsystem zur Reali-
sierung der Sensorfunktionen ausgestattet. Die C-Faser hat dabei einen Durchmesser von
ca. 7pum. Als erste funktionale Schicht dient eine NiFe-Legierung (45 % Ni und 55 % Fe
— NiFe45/55). Diese verhdlt sich magnetostriktiv und zeigt einen fiir Dehnungssensoran-
wendungen ausreichend starken VILLARI-Effekt (BARG04). Zudem besitzt NiFe45/55 im
Vergleich zu anderen Legierungszusammensetzungen aus Ni und Fe eine hohe magneti-
sche Sittigungsflussdichte (Gat04). Wie schon in Abschnitt 5.1.4 beschrieben, ist dies eine
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wichtige Voraussetzung fiir die magnetische Auslenkbarkeit der anisotrop geformten Elek-
tronenladungswolke.

Der magnetoelastischen Schicht folgt eine elektrisch isolierende Schicht. Im Fall des
dargestellten Aufbaus wurde SizN, als Schichtmaterial gewdhlt (vgl. Abb. 5.5). Al,O;,
SiO, sowie Polymere (bspw. Epoxydharz-basiertes SU-8) sind ebenfalls als Schichtmate-
rialien zur Erzielung einer elektrischen Isolierung zur metallischen NiFe45/55-Lage denk-
bar. Die isolierende Schicht muss zur Gewihrleistung der Isolationswirkung frei von Fehl-
stellen und Nadellochern sein. Sie muss zudem die NiFe-Schicht vollstindig bedecken.
Zur grundsétzlichen Komplettierung der magnetoelastischen Funktionalisierung ist auf der
Oberfldche des Sensors eine Zylinderspule aus Cu angeordnet. Deren geschlossener Leiter-
zug verlduft spiralformig umlaufend auf der isolierenden Zwischenschicht. Durch die Isola-
tionsschicht wird der elektrische Kontakt zwischen den einzelnen Windungen {tiber die dar-
unter liegende metallische Schicht verhindert und somit die Spulenfunktion gewdahrleistet.
Der beschriebene Sensoraufbau ist fiir eine Einbettung in GFK geeignet. Um im Fall einer
Einbettung in CFK die Wirksamkeit der Spule zu garantieren, ist das Aufbringen einer wei-
teren, elektrisch isolierenden Schicht auf der Spule erforderlich.

5.2.2 Herstellungsverfahren

Die einzelnen Schritte der Herstellung des magnetoelastischen C-Faser-Dehnungssensors
sind in Abbildung 5.6 entsprechend ihrer Reihenfolge dargestellt. Im ersten Schritt wird die
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C-Faser thermisch oder durch Auflosung in Aceton entschlichtet und anschlieflend verein-
zelt. Somit steht die Kernfaser als Substrat fiir die Beschichtungen zur Verfiigung (vgl. Abb.
5.6 D). Die C-Faser wird anschlieffend mittels verschiedener Verfahren der Gasphasenab-
scheidung stufenweise beschichtet. Diinnfilmtechnische Prozesse bieten zur Beschichtung
eine Vielzahl an Schichtmaterialien und die gezielte Einstellung von Schichteigenschaften.
Die NiFe45/55-Schicht wird durch Kathodenzerstdubung, ein PVD-Verfahren, aufgebracht
(vgl. Abb. 5.6 @). Das Aufbringen der elektrisch isolierenden Zwischenschicht aus Si3N,
erfolgt mittels der Plasma-unterstiitzten chemischen Gasphasenabscheidung (PECVD) (vgl.
Abb. 5.6 (). Zur Abscheidung der Kupferschicht, welche anschlieffend zur Kupferspule
strukturiert wird, kommt ebenfalls die Kathodenzerstaubung zum Einsatz (vgl. Abb. 5.6 @).
Aus der Kombination von Kathodenzerstdaubung und PECVD ergibt sich die Fertigung ei-
nes Dreischichtsystems. Die Mikrostrukturierung der Kupferschicht zur Spule wird dann
mit Hilfe eines fokussierten Ionenstrahls in einer Focused Ion Beam (FIB)-Anlage realisiert
(vgl. Abb. 5.6 (®). Abschliefiend erfolgt die Kontaktierung der Spule.

DC-Magnetronzerstaubung zur Abscheidung von NiFe45/55 und Cu

Die Gleichspannungs(DC)-Magnetronzerstaubung ist ein Kathodenzerstdubungsverfahren
und gehort zu den PVD-Verfahren, welche zur Abscheidung diinner Schichten eingesetzt
werden. Die Kathodenzerstiubung hat, wie alle PVD-Verfahren, drei Teilschritte im konti-
nuierlichen Prozessverlauf. Die grundlegenden Prozessschritte samtlicher PVD-Verfahren
(nach BUNSHAH) sind erstens die Erzeugung der Dampfteilchen, zweitens der Transport
dieser Teilchen von der Quelle zum zu beschichtenden Substrat sowie zuletzt das Schicht-
wachstum auf dem Substrat (ER90, S. 10). Der wesentliche Unterschied zur Differenzie-
rung der einzelnen PVD-Verfahren liegt in der Art der Erzeugung der Dampfteilchen. Ver-
dampfung, Zerstdubung oder Zersetzung sind mogliche physikalische Prozesse zur Frei-
setzung von Dampfteilchen. Bei der Kathodenzerstiubung werden Dampfteilchen durch
Ionen- oder Neutralteilchenbeschuss des zunéchst als Vollmaterial vorliegenden Beschich-
tungswerkstoffs, des sog. Targets, freigesetzt. Das Target ist im Prozess als Kathode geschal-
tet. Dieser Vorgang ist dabei namensgebend fiir die Kathodenzerstaubung.

Bei der Teilchenfreisetzung der Kathodenzerstaubung handelt es sich um einen kalten
Materialabtrag des Schichtmaterials, welches als Target vorliegt (vgl. Abb. 5.7). Dies bedingt
geringere Substrattemperaturen wahrend der Abscheidung (BKM3, S. 43-44). Um eine Ma-
terialabstaubung zu erzielen, muss die Oberflichenbindungsenergie des Targetmaterials
durch die auftreffenden Ionen oder Neutralteilchen tiberschritten werden. Die erforderli-
che Schwellenenergie Er ist abhéngig vom Energieiibertragungsfaktor beim Stofs und der
Oberflichenbindungsenergie des Targetmaterials. Fiir den Beschuss mit Ar"-Ionen liegt die
Schwellenenergie Er fiir die gebrduchlichen Targetmaterialien im Bereich zwischen 15eV
und 35eV.

Bei der Kathodenzerstaubung wirkt ein Plasma als Freisetzungquelle. Eine Gasentla-
dung kann bei einem Arbeitsdruck zwischen 107! Pa und 10 Pa mit Gleichspannung oder
Hochfrequenz-Spannung erzeugt werden. Eine Gleichspannung kann nur bei leitfdhigen
Targetmaterialien ein Plasma hervorbringen. Zur Zerstdubung von Isolatormaterialien wird
eine Hochfrequenz-Spannung benétigt. Durch das Anlegen einer Hochspannung zwischen
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Abbildung 5.7: Prinzip des PVD-Verfahrens DC-Magnetronzerstaubung zur Abscheidung
von NiFe45/55 und Cu - zu beschichtende C-Faser wird mittels Rotati-
onseinrichtung tiber dem Magnetron (Target, Anodenring, Kathode, Perma-
nentmagnete) rotiert, Beschichtungsmaterial wird durch Aufprall von Ar*-
Ionen freigesetzt und bewegt sich zur C-Faser (nach (Rhe07, Con10))

Kathode (Target) und dufierem Anodenring wird eine Ionisierung des in eine Vakuumkam-
mer (Rezipient) eingeleiteten Argons erreicht (vgl. Abb. 5.7). Die Ionen werden in Rich-
tung der Targetoberfldche beschleunigt. Durch den Zusammenstofs werden Targetteilchen
freigesetzt. Aufgrund ihrer kinetischen Energie konnen sich diese freigesetzten Teilchen in
Richtung Substrat bewegen und sich dort abscheiden. Es treten zudem starke Wechsel-
wirkungen zwischen den abgestdubten Teilchen und dem Restgas bzw. dem Plasma auf.
Die Magnetronzerstaubung unterscheidet sich von der reinen Kathodenzerstaubung durch
den Einsatz von Permanent- oder Elektromagneten zur Erhohung der Wechselwirkung des
Zerstdubungsvorgangs. Angeordnet auf der vom Zerstaubungsprozess abgewandten Sei-
te des Targets sorgt das erzeugte Magnetfeld fiir eine gerichtete Ablenkung der geladenen
Teilchen, insbesondere der freien Elektronen. Dadurch wird eine erhohte Elektronendichte
tiber dem Target bewirkt, die Ionisierung verstarkt und die Zahl der Stofivorgdnge sowie
der freigesetzten Teilchen gesteigert.

Bei der Magnetronzerstaubung kann eine Beschichtungsrate von bis zu 500 nm/min
erreicht werden (ER90, S. 15-16). Im Vergleich aller PVD-Verfahren ermoglicht die
Zerstaubung die hochste Materialvielfalt abscheidbarer, diinner Schichten. Aufgrund des
kalten Materialabtrags konnen die Magnetrons zudem in allen Raumrichtungen frei ange-
ordnet werden. Der Einbau mehrerer Magnetrons mit gleichen oder verschiedenen Target-
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Abbildung 5.8: Temperaturzonenmodell zum Einfluss des Argon-Drucks und der Tempera-
tur auf die Ausbildung der Kristallitstruktur bei der PVD nach THORNTON
(Tho74)

materialien ist ebenfalls moglich. Verbindung oder Legierungen konnen auf diese Weise
im Prozess entstehen (BKM3, S. 58-59). Durch diese Vorziige der Magnetronzerstaubung
hat sie die grofite Bedeutung bei den industriellen Zerstaubungsprozessen. Sie ist gut ge-
eignet fiir die Abscheidung von Schichten mit Dicken im Mikrometerbereich. Hingegen ist
die konventionelle Plasmazerstdiubung nur fiir geringe Schichtdicken geeignet. Die Ionen-
strahlzerstaubung hat im Vergleich der Zerstaubungsverfahren die geringsten Aufwachsra-
ten (ER90, S. 49).

Die Eigenschaften der abgeschiedenen Schichten kénnen durch die Prozessparameter
stark beeinflusst werden. Die Schichthaftung und die Schichtspannung sind bspw. abhédngig
vom lonisierungsgrad und vom Argonpartialdruck. Ein relativ hoher Argonpartialdruck
bedingt dabei eine pordse Gefiigestruktur. Ein niedrigerer Argonpartialdruck hat eine dich-
te Gefligestruktur zur Folge (BKM3, S. 45). Den grofsten Einfluss auf die Gefligeausbildung
hat die Temperatur des Substrats wahrend des Abscheidungsvorgangs. Diese wirkt sich
sehr stark auf die Wachstumskinetik der Kristallite aus. Zur Darstellung der Abhingigkeit
zwischen der Temperatur und der Art des Kristallwachstums haben MOVCHAN und DEM-
CHISHIN ein Modell aufgestellt (MD69). Eine Abhingigkeit von der Abscheiderate haben sie
nicht gefunden. Das Modell wurde durch THRONTON spéter um den Einfluss des Argon-
Drucks erweitert (s. Abb. 5.8).

Das Modell von MOVCHAN und DEMCHISHIN unterteilt die Art des Kristallwachstums
in drei Zonen in Abhédngigkeit von der Substrattemperatur als dem Verhiltnis aus dieser
zur Schmelztemperatur des Schichtmaterials (T/T;;). In Zone I (T /T,, < 0,25 — 0, 3) bilden
sich kegelformige Kristallite mit gewdlbten Kuppen. Deren Breite nimmt mit der Tempe-
ratur zu. In Zone II (0,25 -0,3 < T/T,, < 0,45) dominieren sdulenférmige Korner. Die
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Schicht hat eine glatte und matte Oberfldche. Die Struktur der Zone III (T/T,, > 0,45)
bringt dquiaxiale Kérner hervor. Die Schichtoberflache ist spiegelnd (MD69, S. 653). Unter-
suchungen von THORNTON ergaben fiir dieses Modell drei markante Abweichungen. Es
existiert eine zusitzliche Ubergangszone (Zone T) zwischen Zone I und Zone I, in welcher
dicht gepackte, nadelférmige Korner vorliegen. Diese tritt insbesondere bei niedrigem Ar-
Druck auf. Die sdulenférmigen Korner der Zone Il sind facettiert. Das Auftreten dquiaxialer
Korner wurde zudem nicht bestitigt (Tho74, S. 666). Das korrigierte Modell von THORNTON
ist in Abbildung 5.8 zu sehen.

Drei wesentliche Mechanismen sind in Abhdngigkeit vom Verhiltnis T/T,, fiir das
Wachstumsverhalten verantwortlich. Beim Aufbau von PVD-Schichten interagieren dabei
die Abschattung, die Diffusion adsorbierter Atome in Verbindung mit Oberflichen- und
Volumenrekristallisation sowie das Kristallwachstum. Zu einer Abschattung kommt es,
wenn sich bei der Keimbildung aufgrund der Abscheidungsbedingungen grofie Agglome-
rate formieren. Hoher liegende Flachen empfangen dann einen grofleren Materialzustrom
als Flachen im Tal. Dies fiihrt auch bei hohen T/T,, zu pordsen Strukturen, offenen Korn-
grenzen oder Fehlstellen. Ab T /T, von ca. 0,7 wird die Wirkungsweise der Abschattung
durch eine verstdrkte Diffusion adsorbierter Atome reduziert. Es kommt zu einer Ober-
flachenrekristallisation und einem Wachstum entlang bevorzugter Kristallebenen. Rekris-
tallisation konnte bereits ab T/T,, von ca. 0,4 beobachtet werden. Hochste Korndichten
konnen bei T/T,, zwischen 0,7 und 0,8 erzielt werden. Sehr hohe Substrattemperaturen
(T/Ty ~ 0,9) bedingen die Bildung breiter, sdulenformiger Kristallite. Kristallwachstum
und Rekristallisation dominieren bei so hohen Temperaturen den Schichtbildungsprozess.
Eine im Anschluss an eine Beschichtung durchgefiihrte, vierstiindige Warmebehandlung
bei T/T, = 0,9 bewirkt bei allen Schichten ebenso eine starke Rekristallisation und ein
Kornwachstum (Tho75).

Die zur Abscheidung von Cr, NiFe45/55 und Cu verwendeten PVD-Anlagen sind mit
planaren Magnetrons ausgestattet. Die Abscheidung ist daher gerichtet. Um eine allseits
gleichméflige Schichtdicke beim PVD-Beschichten zu erzielen, wurden aus diesem Grund
unterschiedliche Methoden zur Drehung der Faser eingesetzt. Bei der einfachsten Methode
wird die Faser mittels einer Tragervorrichtung (Dreieckshalter) zweifach gewendet und
jeweils von drei Seiten beschichtet. Die Tragervorrichtung besteht aus zwei gleichseitig,
dreieckigen Seitenwédnden und einem diese beiden Wéande verbindenden Stabelement. Die
Stirnflachen der Seitenwidnde dienen jeweils als Standfldche. Durch Drehen der Vorrichtung
auf die jeweils nidchste Stirnfliche wird eine allseitige Beschichtung der Fasern erreicht. Die
Drehung erfolgt von Hand, bei abgeschaltetem Prozess und damit unter Luftatmosphaére.
Bei der zweiten Methode kam eine Faserroationseinrichtung (Rotationshalter) zum Einsatz.
Diese ist schematisch in Abbildung 5.7 im Rezipienten zu sehen. Einzelfasern kénnen darin
fixiert und um ihre eigene Achse bei unterschiedlichen Rotationsgeschwindigkeiten rotiert
werden.

Die fiir hochwertige Schichten verwendeten Prozessparameter zur Abscheidung von Cr,
NiFe45/55 und Cu sind in Tabelle 5.2 zusammengefasst. Diese Parameter wurden in Kom-
bination mit dem Rotationshalter erfolgreich eingesetzt. Die Abscheidung erfolgte in einer
Senvac-Kathodenzerstaubungsanlage am IMPT Hannover.
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Tabelle 5.2: Prozessparameter zur Abscheidung von Cr, NiFe45/55 und Cu mittels DC-
Magnetronsputtern (Tap11)

Prozessparameter Cr NiFe45/55 Cu

Leistung [W] 100 200 200
Volumenstrom Ar [sccm] 50 50 50
Druck [103mbar] 8 8 8
Temperatur [°C] 40 40 40
Bias [V] 1470 1000 -
Abscheiderate [nm/min] 89-134 3,6-39 7,0-78

Plasma-unterstitzte chemische Gasphasenabscheidung von Si;N,

Siliziumnitrid (SizN,) bietet sich als Isolatormaterial fiir den magnetoelastischen Fasersen-
sor an. Die Beschichtungsprozesse fiir deren Abscheidung sind sehr gut kontrollierbar, es
ist moglich sehr reine Schichten zu erzeugen und dabei eine gleichméfliige sowie allseiti-
ge Beschichtung zu gewdhrleisten. Dies sind sehr gute Voraussetzungen zur Herstellung
von Schichten mit ausgezeichneten elektrischen Eigenschaften (Liid12). Die Abscheidung
von Si3N, kann durch eine chemische Reaktion von Silan SiH,; und Ammoniak NH; mit-
tels unterschiedlicher CVD-Prozesse erreicht werden. Die Reaktion lduft dann generell nach
Gleichung 5.10 ab. In Form einer thermisch induzierten Reaktion kann die Abscheidung bei
atmosphérischem Druck mit Stickstoff (bei etwa 650°C) oder Wasserstoff (bei etwa 1000°C)
als Tragergas ablaufen (AF86).

3SiH, +4NH; —> Si;N, + 12H, (5.10)

Diese hohen Temperaturen schranken das Anwendungsspektrum dieser Prozess stark
ein. Fiir die Abscheidung des als Isolatorschicht bendtigten Si;N, beim magnetoelasti-
schen Fasersensor sind so hohe Temperaturen ungeeignet. Diese wiirden eine Schadigung
der NiFe45/55-Schicht verursachen. Die Abscheidung von SizN, kann ebenso tiiber ein
Niederdruck-CVD-Verfahren (LPCVD) realisiert werden. Die Ausgangsstoffe fiir diesen
Prozess sind Dichlorsilan (SiH,Cl,) und Ammoniak (NHj). Die Reaktion verlduft nach Re-
aktionsgleichung 5.11. Die Anregung erfolgt dabei thermisch bei 700°C — 850°C (Liid12).

3SiH,Cl, + 4NH; — SisN, 4+ 6 HCl + 6 H, (5.11)

Die geringste Temperaturbelastung des Substrats wird durch die Anwendung der
PECVD zur Abscheidung von SizNj erreicht. Diese lauft ebenso nach Reaktionsgleichung
5.10 ab. In evakuierter Atmosphédre werden die Ausgangsstoffe bei geringem Druck durch
die Einwirkung von Mikrowellen aufgespalten und zur Reaktion angeregt. Das durch die
Mikrowellen angeregte Plasma ersetzt bei diesem Prozess die thermisch induzierte Zerset-
zungsanregung (vgl. Abb. 5.9). Dadurch treten lediglich Prozesstemperaturen im Bereich
zwischen 200°C und 450°C auf. Eine Schddigung von Substraten oder zuvor abgeschiede-
nen Schichten wird auf diese Weise verhindert (AF86). Der Vorteil der PECVD liegt zudem
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Abbildung 5.9: Prinzip der Plasma-unterstiitzten chemischen Gasphasenabscheidung von
SizN, - Silan SiH, und Ammoniak NH; werden durch Plasma zersetzt und
es bildet sich Si;N, und H,, SizN, scheidet sich auf Substratoberfldche ab

in einer hoheren Abscheiderate und in einem grofieren Spielraum bei der Einstellung von
Stochiometrie und Schichteigenspannungen (Liid12).

Neben Ammoniak NH; kann auch molekularer Stickstoff N, als Stickstoff-Lieferant zur
Erzeugung von SizN, dienen. Ammoniak besitzt im Vergleich zu N, eine geringere Ioni-
sierungsenergie und ist dadurch eine bessere Stickstoff-Quelle fiir die Bildung von Si3N,
(Rei79, S. 363). Allerdings wird unter Verwendung von N, als N-Quelle weniger Wasser-
stoff in die Schicht eingebaut. Zudem kann molekularer Stickstoff in hoherer Reinheit als
Ammoniak bereitgestellt werden. Verunreinigungen der Schichten werden dadurch vermie-
den (DPWD81). Im PECVD-Prozess kann es bei der Umsetzung eines SiH, /N,-Gemisches
durch den Zerfall von SiH, und die damit verbundene Freisetzung von H, zur Bildung von
NHj; als ein Zwischenprodukt kommen (Rei79, S. 363). Fiir die Herstellung der isolierenden
Si3N,-Schicht wurde im Rahmen dieser Arbeit N, als Stickstoff-Quelle verwendet.

Durch die Abscheidung kann es je nach Prozessfiihrung zur Ausbildung von Eigenspan-
nungen (Zugspannungen oder Druckspannungen) in der abgeschiedenen Schicht kommen.
Die Ursachen dieser Eigenspannungen begriinden sich unter anderem in der Unordnung
im Schichtaufbau, durch das Auftreten von Fehlstellen sowie im Einbau von Fremdatomen,
welche aus den Tragergasen oder von Verunreinigungen stammen. Es ist zudem moglich,
dass durch die unterschiedlichen Ausdehungskoeffizienten von Schicht und Substrat ther-
misch bedingte Eigenspannungen entstehen. Eine Beeinflussung der Eigenspannungen in
SizN,-Schichten ist durch verschiedene Mafinahmen moglich. Es kénnen das Mischungs-
verhdltnis von Dichlorsilan oder Silan und Ammoniak bzw. N, angepasst, die Prozesstem-
peratur gezielt variiert und die Parameter der Plasmagenerierung eingestellt werden. Zug-
spannungen entstehen durch den Einbau von Wasserstoff in die Schicht. Die Dichte der
Schichten wird dadurch ebenso vermindert. Eine Vermeidung von Zugspannungen bis hin
zum Aufbau von Druckspannungen ist durch eine Erhohung des Anteils an Silan sowie
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Tabelle 5.3: Prozessparameter zur Abscheidung von Si;N, und SiO, mittels PECVD-Prozess
(LF mit 100 kHz und RF mit 13,56 MHz) (Tap11)

Prozessparameter Siz;N, SiO,

LF-Leistung [W] 50 50
LF-Pulszeit [s] 6 6
REF-Leistung [W] 20 20
RFE-Pulszeit [s] 20 20
Volumenstrom Gas 1 [sccm] N, 95 % + SiH, 5 %: 140 N,0O: 710
Volumenstrom Gas 2 [sccm] N,:285 N, 95% +SiH,; 5 %: 170
Druck [mTorr] 600 600
Temperatur [°C] 250 100
Abscheiderate [nm/min] 51-64 2400

durch die Steigerung des Ionenbeschusses moglich. Die Bildung eines Silizium-reichen Sili-
ziumnitrid wird durch dieses Vorgehen befoérdert (Ltid12).

SiO, wurde in Vorversuchen ebenso als Isolatormaterial abgeschieden und die Schichten
untersucht. Die erzielten Ergebnisse waren unzureichend und die Schichtqualitidt unbefrie-
digend fiir die Anwendung beim Dehnungssensor. Die Abscheidung von SiO, wurde daher
nicht weiterverfolgt.

Die fiir die Abscheidung von Si3N, und SiO, verwendeten Prozessparameter sind in
Tabelle 5.3 zusammengefasst. Als Beschichtungsanlage kam fiir den PECVD-Prozess ein
Oxford Instruments Plasmalab 80plus zum Einsatz. Die Beschichtungen wurden am IMPT
Hannover durchgefiihrt.

Mikrobearbeitung mittels fokussiertem lonenstrahl

Die mechanische Materialbearbeitung ist auf minimale Strukturgrofsen im Millimeter- bzw.
Submillimeter-Bereich begrenzt. Dies reicht zur Herstellung der fiir den magnetoelastischen
C-Faser-Dehnungssensor erforderlichen Spule, mit Abmafien von wenigen Mikrometern,
nicht aus. Die Funktion des Drehmeifiels oder Bohrers einer Drehmaschine kann allerdings
zur Realisierung der Spule durch einen Ionenstrahl ersetzt werden. Mit Hilfe eines iiber die
Oberfldche des Werkstiicks gerasterten, fokussierten Ionenstrahls (FIB) wird Material gezielt
abgetragen. Eine Mikrobearbeitung im Bereich von Submikrometern ist damit realisierbar
(FIM 05, S. 287). Abbildung 5.10 a zeigt ein Bearbeitungsbeispiel dieses Verfahrens. Genutzt
wird es hauptséchlich fiir die Zielpraparation von REM- oder TEM-Proben oder die direk-
te, maskenlose Strukturierung von mikroelektronischen Bauelementen bzw. mikromecha-
nischen Instrumenten. Mit dem Verfahren wurden bereits Linsen am Ende optischer Fasern
gefertigt (LNGF07, S. 417).

Die Funktionsweise einer FIB-Anlage ist mit der eines REM vergleichbar. Bei dem Io-
nenstrahl handelt es sich zumeist um positive Gallium-Ionen (Ga™). Diese sind in Ionen-
form im Vergleich mit anderen Ionen eher reaktionstrdge und daher sehr stabil. Als Quel-
le fiir den Ionenstrahl dient eine mit fliissigem Metall benetzte Wolframnadel, eine sog.
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Abbildung 5.10: Mikrobearbeitung mittels FIB — a Mikro-Weinglas gefertigt mittels FIB und
Mikrodrehbank (FIMT05, S. 289), b Prinzip des Materialabtrags bei FIB-
Bearbeitung: ein fokussierter Gallium-Ionenstrahl mit geringem Durch-
messer trifft auf die Materialoberflache und sorgt durch Aufprall fiir Her-
ausschlagen von Atomen des abzutragenden Materials, zusétzlich eingelei-

tete Gase konnen herausgeldste Atome binden und abtransportieren (nach
(Wik))

Fliissigmetall-Ionenquelle, engl. Liquid Metal Ion Source (LMIS). Hinter der Nadel befindet
sich ein Metall-Reservoir. Durch Beheizen von Nadel und Reservoir wird das Metall ver-
fliissigt und kann zur Nadelspitze nachfliefen. Durch Anlegen eines elektrischen Feldes
werden Ionen durch Feldverdampfung aus der Nadelspitze extrahiert. Die Ionenstrahlsdule
beinhaltet weitere Bauteile, die den Strahl formen, ablenken und fokussieren. Die Fokus-
sierung ist bis auf einen Bereich von 5nm bis 10nm (kleinster Strahldurchmesser beim
Auftreffen auf die Probe) moglich. Dieser Wert stellt gleichzeitig fiir FIB-Abbildungen die
bestmogliche Auflosung dar (LNGF07, S. 417). Beschleunigt werden die Ionen mit einer
Beschleunigungsspannung von 30 keV oder sogar 40 keV. Der Ionenstrom kann durch Blen-
den und die Anderung von Extraktionsspannungen auf Gréfen von 1pA bis 30nA gezielt
eingestellt werden. Ionenstrahldichten von bis zu 25 A/cm? sind dadurch méglich. Die auf
eine Materialoberfliche auftreffenden Ionen bewirken durch Sputtererosion einen lokalen
Materialabtrag. Gleichzeitig werden Sekundérelektronen und Sekundérionen aus dem Ma-
terial herausgeschlagen. Ein Sekundérelektronendetektor nimmt die Sekundérelektronen
auf (vgl. Abb. 5.10b). Die Intensitdt dieses Signals und der zeitliche Verlauf wird zur Bil-
derzeugung dhnlich dem REM genutzt. Es ist eine simultane Bilderzeugung wihrend des
Abtrags moglich. Der Bearbeitungsfortschritt kann dadurch verfolgt werden. Die Festle-
gung des Bearbeitungsbereiches erfolgt durch die Markierung von Bildbereichen auf einer
grafischen Benutzeroberfldche des steuernden Computers. FIB-Anlage sind zusétzlich mit
Gasinjektionsvorrichtungen ausgestattet. Diese erlauben die Zufiihrung von gasfoérmigen
Medien dicht an die Bearbeitungsoberfléche. Damit konnen z.B. Atzgase zur Beschleuni-
gung des Abtrags und zur Vermeidung von Redepositionen oder metallorganische Ver-
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Abbildung 5.11: Rotationshalter zur FIB-Bearbeitung beschichteter C-Fasern — a Faser-
Drehbank von Kammrath und Weiss (Kam12a, BKGO08) fiir Micrion Micro-
Mill 9500 PV, b manuelle Faserdrehbank fiir Zeiss Neon 40 EsB

bindung mit denen sich leitfdhige Schichten selektiv abscheiden lassen, injiziert werden
(Mado5, Yao07, Fib13).

Der Vorteil der FIB-Bearbeitung liegt in der geringen mechanischen Belastungen des
bearbeiteten Materials. Nachteilig sind ionenstrahlinduzierte Schiaden und die Ablagerung
von Gallium-Ionen im Volumen unter der abgetragenen Oberfldche (KD00). Die Redeposi-
tion (Riickanlagerung von abgesputtertem Material) ist ein weiterer Nachteil. Bereits her-
gestellte Strukturen kénnen durch diesen Mechanismus wieder ausgefiillt und dadurch
gestort werden. Mit Hilfe der erwdhnten Gaseinleitung ldsst sich die Redeposition verhin-
dern. Das abgesputterte Material reagiert dann mit dem eingeleiteten Gas, bildet gasférmige
Verbindungen und wird durch die Vakuumpumpen vollstandig abgesaugt. Die Reaktiv-
gase miissen dazu, angepasst an das jeweilige Bearbeitungsmaterial, ausgewahlt werden.
Eine prazise Materialbearbeitung wird so moglich. Mit der FIB-Bearbeitung nach dem
Drehbank-Prinzip kénnen minimale Durchmesser von 400 nm gefertigt werden (vgl. Abb.
5.10 a) (FIM105).

Zur Herstellung der Spule des magnetoelastischen C-Faser-Dehnungssensors wurden
zwei unterschiedliche Verfahren mit Vorrichtungen zur Rotation eingespannter, beschichte-
ter C-Einzelfasern entwickelt und untersucht. Fiir das erste kam eine von der Fa. Kammrath
und Weiss erbaute Faser-Drehbank (Kam12a, BKG08) zum Einsatz. Diese wurde fiir die An-
wendung in der FIB-Anlage Micrion MicroMill 9500 PV konstruiert. Wie bei einer Drehbank
wird hier die Faser als Werkstiick eingespannt, kann um ihre eigene Achse rotiert und trans-
latorisch in Achsrichtung zur Realisierung der Steigung einer Spirale bewegt werden. Der
Ionenstrahl wirkt hier wie ein Drehmeiflel und tragt lateral das zu entfernende Material ab.
Ein frontaler Abtrag normal zur Oberfldche der beschichteten Faser ist ebenso mdglich. Der
Vorteil des lateralen Abtrags liegt in einer geringeren Implantationsrate an Gallium in die
verbliebenen Materialbereiche. Nachteilig ist die geringere Prézision, insbesondere bei der
Fertigung von spiralférmigen Strukturen. Die Faser-Drehbank wurde am IMPT in Hanno-
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ver eingesetzt.

Beim zweiten Verfahren zur Rotation der zu bearbeitenden Sensorfaser wird eine ein-
fachere Rotationshalterung genutzt. Diese hat keine eigenen Antriebe. Die manuelle Faser-
drehbank ist in Abbildung 5.11 b dargestellt. Diese kann im Zeiss Neon 40 EsB eingesetzt
werden. Mit Hilfe des Schwalbenschwanzes wird die Faserhalterung auf den Probentisch
geschoben und festgeklemmt. Die Rotation der Faser sowie die Translation in Achsrich-
tung werden durch die Antriebe des Probenhaltertisches der Cross-Beam-Anlage realisiert.
Die Rotationsachse des Neon 40 EsB erlaubt einen maximalen Drehwinkel von 77°. Um
eine vollstandige Rotation der beschichteten Faser beim FIB-Abtrag zu erreichen, kénnen
die beiden Faserklemmen gleichzeitig und bei Erhalt der Faserspannung von Hand mittels
einer Vorrichtung um jeweils 90° gedreht und dann wieder auf der Grundplatte fixiert wer-
den (vgl. Abb. 5.11b). Die Strukturierung der Kupferspule erfolgt mittels frontalem Abtrag.
Stufenweise werden gleichzeitig mehrere Abschnitte der Windungen als Flachen zum FIB-
Beschuss definiert und abgesputtert. 90° des Umfangs konnen auf diese Weise mit einem
Abtragsschritt strukturiert werden. Mit vier Schritten ist somit die Spule gefertigt.

5.3 Vorbehandlung von C-Einzelfasern

5.3.1 Auswahl einer geeigneten Kohlenstofffaser

Zur Sicherstellung einer langfristigen Nutzbarkeit eingebetteter Dehnungssensoren ist
eine hohe mechanische Lebensdauer der verwendeten C-Fasern unter wechselnder
Belastung von Vorteil. Die Sensoren sollen zudem in CFK mit unterschiedlichen
Verstarkungsfasertypen einsetzbar sein. Ein wesentliches Kriterium, um beiden Aspekten
gerecht zu werden, ist eine grofle maximale Dehnbarkeit. Die C-Faser mit der grofiten
Bruchdehnung unter den untersuchten Fasern war, wie in Abschnitt 4.2.2 beschrieben, die
HTA-Faser. Aufgrund ihres geringen E-Moduls bietet die HTA-Faser zudem keinen héheren
Widerstand gegen Dehnung im Vergleich zu den umgebenden C-Fasern eines beliebigen
CFK-Materials. Die Wahrscheinlichkeit, dass sich die eingebettete, funktionalisierte Faser
immer im gleichen Mafle wie das umgebende Material unter Belastung dehnt, ist unter An-
wendung der HTA-Faser daher am grofsten. Weiterhin erfolgt die Funktionalisierung der
ausgewdhlten Faser durch Beschichtungen. Hierfiir kommen bspw. PVD-Verfahren zum
Einsatz. Eine homogene und gleichméfiige, konzentrische Beschichtung kann insbesondere
bei Fasern mit glatter Oberfliche und kreisrunden Faserquerschnitten gewéhrleistet wer-
den. Die HTA-Faser weist unter den untersuchten Fasern den einem Kreis am néchsten
kommenden Querschnitt auf und besitzt zudem eine vergleichsweise glatte Oberfldche.
Aufgrund ihrer mechanischen Eigenschaften ldsst sich die HTA-Faser zudem beim Einspan-
nen und der Entnahme zur Beschichtung gut und ohne zu zerbrechen handhaben.

Aus den genannten Griinden wird die HTA-Faser als Substratfaser fiir magnetoelasti-

sche Mikrodehnungssensoren ausgewéhlt. Sie bietet theoretisch fiir diese Aufgabe eine op-
timale Eigenschaftskombination.
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Abbildung 5.12: Vergleich der Oberflichenbehandlung von C-Fasern anhand ihrer Zugfes-
tigkeit — Fasern wurden entweder mit Aceton oder thermisch entschlichtet,
Beschichtung mit Chrom als Haftvermittler

5.3.2 Untersuchungen zur Entschlichtung von C-Fasern

Auf den C-Fasern befindet sich zur Gewdhrleistung der textiltechnischen Verarbeitbarkeit
eine Beschichtung. Diese als Schlichte bezeichnete Schicht besteht zumeist aus einem Poly-
mer (bspw. EP-Harz). Sie bewirkt ein leichtes Zusammenkleben der Filamente und verhin-
dert damit das Aufspleifsen des Biindels bzw. den Verlust von Filamenten bei Umlenkung
oder Fiithrung in textilen Prozessen. Die Schlichte ist aufSerdem an das jeweilige Harzsystem
der zu verwendenden Matrix angepasst. Sie verbessert durch die Erth6hung der Zahl der ko-
valenten Bindungen die Haftung von C-Faser und Matrix (EHEO08, CJ07). Eine Entschlich-
tung der C-Fasern ist vor der weiteren Verarbeitung der Fasern erforderlich um einerseits
die Vereinzelung zu ermoglichen und um andererseits die Haftung der aufzubringenden
Schichten zu gewéhrleisten.

Es wurden verschiedene Untersuchungen zur Entschlichtung von C-Fasern durch-
gefiihrt. Das thermische Entschlichten erfolgte im Rohrofen bei einer Temperatur von 700 °C
in Ar-Atmosphére sowie mit einer Haltezeit von 1h. Das thermische Entschlichten wur-
de mit dem Aceton-Entschlichten verglichen. Die Aceton-Entschlichtung erfolgte im Ul-
traschallbad bei einer Behandlungsdauer von mindesten 30 min. Nach der Entschlichtung
wurden mit Einzelfasern Zugversuche durchgefiihrt um den Einfluss der jeweiligen Verfah-
ren auf die mechanischen Eigenschaften zu ermitteln. Zusétzlich zur Entschlichtung wur-
de in dieser Versuchsreihe auch die Wirkung einer diinnen Cr-Beschichtung (ca. 100 nm)
tiberpriift. Cr dient fiir die weitere Beschichtung als Haftvermittler zu den abgeschiedenen
Materialien. Es wird ebenso mit dem bereits beschriebenen Verfahren des Magnetronsput-
terns (s. Abschn. 5.2.2) aufgebracht. Hierbei stellte sich die Frage, ob Cr beim Abscheidungs-
prozess unter erhohten Temperaturen mit der Oberfliche der Faser reagiert, ob dadurch
zusitzliche Defekte entstehen und die Faser mechanisch geschwécht wird.

Die wesentlichen Ergebnisse der Zugversuche zum Vergleich der Ober-
flachenbehandlungen sind in Diagramm 5.12 zu sehen. Die erzielte Zugfestigkeit der
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unterschiedlich behandelten C-Fasern wird als ein wesentliches Merkmal fiir die Zahl
der Defekte verglichen. C-Fasern, die mit Aceton entschlichtet wurden, zeigten gleiche
mechanische Eigenschaften wie C-Fasern im Lieferzustand. Hingegen zeigten thermisch
entschlichtete Fasern sogar leicht verbesserte mechanische Eigenschaften (vgl. Abb. 5.12).
Insbesondere die Zugfestigkeit der Fasern erhohte sich infolge der Warmebehandlung.
Dies ist wahrscheinlich auf die Bildung einer Kohlenstoffschicht auf der Faseroberfliche
und den Ausgleich von Fehlstellen durch die Umwandlung der Schlichte zuriickzufiihren.
Dieses Ergebnis untermauert Ergebnisse aus fritheren Untersuchungen, insbesondere
der Wirkung von pyrolytischen Kohlenstoffschichten (Wur98, THL92). Verantwortlich
fiir diesen Effekt ist der Ausgleich von Fehlstellen an der Oberfliche der Fasern. Offene
Poren werden infiltriert, verschlossen und deren Kerbwirkungseinfluss geht verloren.
Dadurch werden hohere Festigkeiten erreicht. Eine diinne Beschichtung mit Cr hatte auch
keinen negativen Einfluss auf die Festigkeit von C-Fasern. Im Mittel wurden zur Aceton-
Entschlichtung vergleichbare Zugfestigkeiten erreicht. Ein Schadigungsmechanismus
infolge der Faserentschlichtung konnte nicht gefunden werden.

5.4 Charakterisierung von Herstellungsverfahren und
Eigenschaften der Einzelschichten des magnetoelastischen
Fasersensors

5.4.1 Methoden zur Schichtcharakterisierung

Charakterisierung der Mikrostruktur Die Absicherung der Sensorfunktion kann durch ei-
ne reproduzierbare Fertigung optimaler Schichten gewéhrleistet werden. Um die Schicht-
qualitdt zu optimieren und die besten Beschichtungsparameter zu identifizieren, wurden
die Beschichtungsergebnisse detailliert mit Hilfe mikroskopischer Verfahren untersucht. Die
Charakterisierung der Schichten sowie der verschiedenen Grenzflichen diente der Aufnah-
me von Fehlstellen sowie dem Erkennen moglicher Fehlerquellen dafiir. Schichtoberfldchen
und Schichtquerschnitte wurden mikroskopisch untersucht. Beschichtete C-Fasern wur-
den bei der materialografischen Préaparation von Querschnitten in Epoxydharz eingebettet.
Durch Schleifen entstanden im Anschluss hochwertige Faserquerschnitte. Die Uberpriifung
der Probenqualitit erfolgte danach im Lichtmikroskop und liefs erste Aussagen zur Schicht-
qualitdt zu. Die dann folgenden, detaillierten REM-Studien, sowohl am REM LEO 1455VP
als auch am REM Neon 40 EsB, ermoglichten eine Bewertung der Mikrostruktur der Ein-
zelschichten, das Auffinden von Fehlstellen und die Ermittlung von moéglichen Ursachen.
Die FIB-Sdule wurde unter Verwendung kleiner Strahlstrome (20 pA bzw. 50 pA) ebenso
zur Untersuchung von Querschliffen von Schichten genutzt. Aufgrund des ausgezeichne-
ten Orientierungskontrastes von mit Hilfe des FIB erstellten Abbildern eignet sich dieses
Mikroskopieverfahren sehr gut zur Darstellung geometrischer Eigenschaften von Kristal-
liten. Zudem wurden rontgenspektroskopische Untersuchungen mittels energiedispersiver
Rontgenspektroskopie (EDXS) zur Analyse der Elementzusammensetzung der Schichten
und der C-Fasern herangezogen, um eine Uberpriifung der Diffusionsvorginge wihrend
der Beschichtungsprozesse vorzunehmen.

Zur tiefgehenden Untersuchung der Mikrostruktur der Schichten und zur Ermittlung
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Abbildung 5.13: Darstellung der Restverschiebung am Ende jedes Zyklusses (je max. 1%
Dehnung) bei einer Reihe zyklischer Einzelfaserzugversuche an rein elasti-
schen HTA-C-Fasern — links mit Einspannlédnge von max. 5mm und rechts
mit Einspannldnge grofier als 5 mm

des Schichtzusammenbhalts anhand einer Priifung auf Spalte im Ubergang von einer Schicht
zur ndchsten wurden Rastertransmissionselektronenmikroskop (RTEM)-Beobachtungen
durchgefiihrt. Die Herstellung der dafiir erforderlichen Diinnfilme der Proben erfolgte mit
Hilfe der Zielprdparation beschichteter C-Fasern an der FIB-Anlage Neon 40 EsB. Die von
MUCHA ET AL erarbeitete Praparationstechnik kam dafiir zum Einsatz (MKA™05). Die an-
schliefenden RTEM-Untersuchungen wurden ebenfalls mittels Neon 40 EsB vorgenommen.

Mechanische Charakterisierung Erginzend schlossen sich mechanische Versuche be-
schichteter Einzelfasern mit dem EFZM (Plia) zur Untersuchung des Einflusses der Schich-
ten auf die mechanischen Eigenschaften der Fasern an. Insbesondere die elastischen Eigen-
schaften der Schichten sind fiir die Entwicklung des magnetoelastischen Sensors von In-
teresse. Dafiir wurden sowohl zerstorende, statische als auch zyklische Zugversuche mit
beschichteten C-Fasern durchgefiihrt. Die grundlegende Frage fiir die Durchfithrung zy-
klischer Zugversuche mit beschichteten C-Einzelfasern war, ob nach Wegnahme der Kraft
eine Dehnung (erfasst iiber die Restverschiebung des Zugpriifeinrichtung) verbleibt, sich
somit eine plastische Verformung des Schichtmaterials und damit eine bleibende Proben-
verldngerung iiber mehreren Zyklen einstellt. Die verwendeten metallischen Werkstoffe
weisen als Vollmaterial nur geringe elastische Dehnungen auf. Fiir die Sensoranwendung
sind dauerhaft elastische Eigenschaften erforderlich. Aus diesem Grund galt es zu ermitteln,
ob sich insbesondere die metallischen Schichten auf C-Fasern im Unterschied zum Vollmate-
rial langerfristig elastisch verhalten. Die Proben fiir die zyklischen Einzelfaserzugversuche
wurden jeweils mit einer Schicht NiFe45/55 oder Si3sN, oder Cu versehen. Dabei fand jedes
Mal eine sehr diinne Schicht Cr als Haftvermittler Einsatz. Im Anschluss an die mechanische
Priifung der Fasern wurden jeweils Querschliffe dieser, welche direkt in Nachbarschaft zum
Zugprobenabschnitt aus der beschichteten Gesamtfaser entnommen wurden, zur Bestim-
mung der Querschnittsflichen prapariert. Die Querschliffe wurden mittels REM abgebildet
und mit Hilfe von Image] (Nat12) vermessen.

Da unbeschichtete C-Fasern sich rein elastisch verhalten, wurden zuerst Referenzzyklen
fur diese aufgenommen. Dabei zeigte sich eine Abhdngigkeit der Restverschiebung von der
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Einspannldnge der Einzelfasern. In Abbildung 5.13 wird dieser Zusammenhang deutlich.
Kurze Einspannlidngen unter 5 mm fiihrten zum Herausziehen von Fasermaterial aus der
Einspannung und damit zu einer bleibenden Probenverlangerung (vgl. Abb. 5.13 links). Bei
Einspannldngen iiber 5mm ergab sich eine statistische Verteilung der Restverschiebung in-
nerhalb der Fehlergrenzen des Wegmesssystems (s. Abb. 5.13 rechts). Insbesondere das Weg-
messsignal unterliegt Schwankungen. Leichte Temperaturdnderungen kénnen zudem eine
Anderung der Kraftmessung bedingen. Die ermittelte Standardabweichung der Restver-
schiebung in Hohe von =+ 3,5um ist gleichzeitig die Messunsicherheit fiir die zyklischen
Versuche mit beschichteten Fasern. Fiir die Aufnahme der Messzyklen mit beschichteten
C-Fasern ist es aufgrund der angefiihrten Zusammenhéange entscheidend auf eine ausrei-
chend grofse Einspannlédnge zu achten. Als maximale Verldngerung fiir jeden Zyklus wurde
eine Dehnung von 1 % bei allen Proben angewendet. In der Regel erfolgte eine 20-malige
Auslenkung der Proben. Auf dieser Basis wurden zum Vergleich zyklische Zugversuche an
allen fiir den magnetoelastischen Sensor relevanten Schichten, welche auf C-Fasern abge-
schieden wurden, durchgefiihrt. Die jeweils untersuchten Schichtdicken entsprechen den
Zielabmafen fiir das komplette Sensorsystem.

Im Anschluss an die zyklische Priifung wurden REM-Untersuchungen der belasteten
Schichten durchgefiihrt. Die Oberflachen der Schichten wurden mittels des REM Neon 40
EsB auf Defekte untersucht und mit dem Ausgangszustand verglichen. Zur Begutachtung
der Entwicklung der Schichthaftung infolge der zyklischen Belastung wurden ebenso die
Querschnitte mit Hilfe des REM begutachtet. Um den zerstérenden Einfluss der mechani-
schen Praparation fiir diese Untersuchungen auszuschliefien, erfolgte die Herstellung der
Querschnitte durch den Einsatz der FIB-Sdule in der Cross-Beam-Anlage NEON 40EsB.

5.4.2 NiFe45/55-Schichten
Mikrostruktur der NiFe45/55-Schichten

In Abbildung 5.14 sind REM-Aufnahmen von NiFe45/55-Schichten auf C-Fasern zu se-
hen. Diese wurden durch Magnetronsputtern und mit Hilfe des Dreieckshalters (s. Ab-
schnitt 5.2.2) abgeschieden. Die auf diese Weise hergestellten NiFe45/55-Schichten zeigen
im Mittel eine homogene Materialverteilung sowie eine ausgezeichnete Haftung auf dem
C-Faser-Substrat. Die Mikrostruktur der NiFe45/55-Schichten ist kristallin. Die Kristallite
sind hauptsachlich radial ausgerichtet bzw. in Richtung des Sputter-Targets orientiert. Auf
den Abbildern sind Zwillinge zu erkennen und die Korngrenzen sind einzeln identifizier-
bar (vgl. Abb. 5.14). Die starke Haftung wurde durch Beschichten mit Cr als Haftvermittler
erzielt (WMWMO08b, WMWMO08a). TEM-Untersuchungen belegen, dass Cr an der Fasero-
berfliche eine haftende Ubergangsschicht ausbildet und Cr sehr gut an Kohlenstoff bindet
(WMWT09). An der Grenzfliche zwischen C-Faser und NiFe45/55-Schicht ist eine starke
Schichthaftung von besonderer Bedeutung. Zur Anregung einer Anderung der magneti-
schen Permeabilitdt im fertigen Dehnungssensor, muss sich diese erste Schicht dquivalent
zur Faser dehnen. Dies ist nur bei ausgezeichneter Schichthaftung sichergestellt.

Bei einigen Proben wurde die Bildung von Poren in anndhernd radialer Richtung beob-
achtet (vgl. Abb. 5.14). Die Richtung des Kristallitwachstums wird beim Magnetronsputtern
von der Orientierung der Substratoberfldche und von der Position des Targets beeinflusst.
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Abbildung 5.14: REM-Abbilder von Querschliffen einer C-Faser mit NiFe45/55-Schicht, ab-
geschieden mittels Magnetronsputtern und unter Verwendung des Drei-
eckshalters — a unkommentiertes Abbild der NiFe45/55-Schicht mit Fehl-
stellen, b Unterbrechung ist Oberflache der Schicht aus 1. Beschichtungs-
richtung (1. Lage), ¢ vergrofierte Ansicht der entstandenen Poren auf der
dem Target zuerst abgewandten Seite der Faser

Die Kristallite der Schicht wachsen bei Temperaturen weit unter der Schmelztemperatur
(T < 0,5-T,) des Schichtmaterials normal zur Oberfldche in Richtung des Targets auf. Bei
einem zylindrischen Substrat, welches nur aus einer Richtung beschichtet wird, dndert sich
somit die Kristallitwachstumsrichtung nach der Substratposition am Umfang und bei al-
len Substratoberflichen die nicht normal zum Target ausgerichtet sind nach der Zeit. Durch
Abschattungseffekte auf der dem Sputter-Target abgewandten Seite der C-Faser tritt ein
ungleichmiéfsiges Schichtwachstum, insbesondere an stark zerfurchten Bereichen der fibril-
lenartigen Faseroberfldche, auf. Beim ersten Beschichtungsschritt entstandene Fehlstellen
pflanzten sich bei den folgenden Beschichtungsschritten nach Drehung der C-Faser fort.
Die Orientierung der Fehlstellen verdndert sich nach dem Drehen des Dreieckshalters im
ndchsten Beschichtungsschritt nur um den jeweiligen Substrat-Drehwinkel von 120°. Zwi-
schen den einzelnen Beschichtungen ist dadurch eine Grenzflache bzw. Unterbrechung er-
kennbar. Stark ausgepragt ist diese nach dem ersten Beschichtungsschritt (vgl. Abb. 5.14).

Ausloser fiir dieses Erscheinungsbild sind vermutlich Oxidationsprozesse, da die Pro-
be zum Wenden durch Offnen der Kammer der Umgebungsluft ausgesetzt wird. Die Ab-
schattungseffekte gleichen sich zudem mit wachsender Schicht aus. Aus diesem Sachver-
halt resultiert zunédchst die Notwendigkeit zur Verwendung von C-Fasern mit mdoglichst
glatter Oberfldche. Verfahren zum Ausgleich der Oberflachenstruktur wéren hier denkbar.
Es kann zudem abgeleitet werden, dass sich die Beschichtung mit Hilfe des Dreieckshalters
zur Rotation der Substratfaser nur bedingt zur Herstellung von Faser-basierten Dehnungs-
sensoren eignet. Die erzielbare Schichtqualitédt ist unzureichend und Poren kénnen nicht
ausgeschlossen werden. Entweder muss die Beschichtung aus mehreren Richtungen (bspw.
mittels mehrerer planarer Magnetrons oder durch zylindrisches Magnetron) erfolgen oder
ein anderes Rotationsverfahren eingesetzt werden.

Die mittels Rotationshalter hergestellten NiFe45/55-Schichten waren durchweg von ho-
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Abbildung 5.15: FIB- und REM-Abbilder von FIB-Querschnitten von NiFe45/55-Schichten
abgeschieden mittels Magnetronsputtern und unter Verwendung
des Rotationshalters — a FIB-Abbild eines kompletten Schichtsys-
tems mit NiFe45/55-Schicht, b feinkristalline NiFe45/55-Schicht mit
sdaulenformigen Kristalliten in radialer Ausrichtung

her Qualitdt. Zwei beispielhafte Querschnitte dieser Schichten sind in Abbildung 5.15 zu
sehen. Unterbrechungen im Schichtaufbau waren nicht mehr zu erkennen. Das Schicht-
wachstum erfolgt erkennbar kontinuierlich und in ausschliefslich radialer Richtung. Mit der
geringen Prozesstemperatur ist ein feinkristallines, sdulenférmiges Aufwachsen der Schich-
ten verbunden. Uber tiefen Furchen der Oberfliache der C-Fasern bilden sich durch den
von THORNTON beschriebenen Abschattungseffekt (Tho75) langliche Poren aus (vgl. Abb.
5.15b). Eine hohere Prozesstemperatur kénnte durch die gesteigerte Diffusion adsorbier-
ter Atome diesem Effekt entgegen wirken. Mittels einer Einzelfaserdirektbeheizung am neu
entwickelten Rotationshalter (s. Abbschn.5.4.5) kann diesem Phinomen zukiinftig begeg-
net werden. Der Funktion des Sensors sollte diese Erscheinung allerdings nicht schaden.
Die Poren verlaufen in Faserlingsrichtung. Der Zusammenbhalt der Schicht in jener Rich-
tung wird daher nicht durch Poren unterbrochen. Die Schicht kann sich somit bei Dehnung
der Faser zusammenhédngend und ohne zu zerfallen dehnen. Eine wesentliche Vorausset-
zung fiir magnetoelastische Wechselwirkungen ist somit gegeben.

Mechanische Eigenschaften der NiFe45/55-Schichten

Ergebnisse quasistatischer Zugversuche In Einzelfaserzugversuchen konnte nachgewie-
sen werden, dass die Schichten ab einer jeweiligen Schichtdicke von 1pm einen starken
Einfluss auf die Steifigkeit der Sensorfaser haben. Beim Uberschreiten der Belastung iiber
die Zugfestigkeit des Mehrschichtverbunds trat bei Faserproben mit dickeren Schichten
(Schichtdicken tiber 1um) ein Faserbruch auf. Die Lage der Bruchstellen war statistisch
verteilt. Unterhalb einer Schichtdicke von 1 um der Einzelschichten, insbesondere der NiFe
45/55-Schicht, dominiert die Tragerfaser eindeutig die Zugsteifigkeit des Verbundes. Dies
gilt ebenfalls fiir die Zugfestigkeit. Spannungs-Dehnungs-Kurven von mit NiFe45/55 be-
schichteten C-Fasern des Typs HTA 5131 (0,5 pum Schichtdicke), die wahrend Einzelfaser-
zugversuchen aufgezeichnet wurden, zeigen eine dhnliche Charakteristik wie die Kurven
unbeschichteter C-Fasern des Typs HTA (vgl. Abb. 5.16). Der Kurvenverlauf ist linear und
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Abbildung 5.16: Spannungs-Dehnungs-Verlauf unterschiedlich dick mit NiFe45/55 be-
schichteter C-Fasern beim Einzelfaserzugversuch — Angabe der Schichtdi-
cke erfolgt als Schichtquerschnittsfldche

das Materialverhalten damit rein elastisch. T800-Fasern mit dickeren NiFe45/55-Schichten
(2pm Schichtdicke) zeigten dagegen ein plastisches Verhalten. Der Kurvenverlauf flacht
sich ab einer Dehnung von 0,5 % ab (vgl. Abb. 5.16). Hier dominiert aufgrund ihrer Dicke die
Schicht das mechanische Verhalten. Die unterschiedlichen C-Fasern im Kern waren jeweils
elastisch und hatten keinen Einfluss auf das plastische Gesamtverhalten. Der Faserbruch,
der mit unter 1 um NiFe45/55 beschichteten Fasern, erfolgte wie bei den unbeschichteten
Fasern im Bereich der Fixierung.

Der Vergleich der mechanischen Kennwerte von unbeschichteten und beschichteten Fa-
sern ist in Abbildung 5.17 dargestellt. Es ist zu erkennen, dass sich die starkste Auswirkung
der Beschichtung in Bezug auf die Gesamtfestigkeit des Systems Faser-Schicht zeigt. Die
Schichten kénnen im Vergleich zur Faser nur wenig Kraft aufnehmen und bieten der Belas-
tung weniger Widerstand. Mit steigender Schichtdicke verringert sich somit die Festigkeit
beschichteter Fasern. Im Vergleich zur unbeschichteten Faser resultiert aus einer Schicht mit
einer Dicke von 0,5 pm bereits eine Reduzierung der Festigkeit auf unter die Hélfte des Aus-
gangswertes (vgl. Abb. 5.17). Fiir die Sensorfunktion ist die Festigkeit allerdings von unter-
geordneter Bedeutung. Der geringe Querschnitt des Sensors wirkt sich integriert in einem
Faserverbundbauteil nicht auf dessen Festigkeit aus. Wesentlich bedeutender ist die Deh-
nung bzw. Dehnbarkeit des Sensors und seiner Schichten. So fillt der Verlust an Dehnbar-
keit des Systems Faser-Schicht unabhingig von der Schichtdicke im Vergleich zu Festigkeit
deutlich geringer aus. Mit NiFe45/55-beschichtete C-Fasern zeigten mittlere Bruchdehnun-
gen von mindestens 1,5 %. Dies entspricht einer Reduktion der Bruchdehnung auf 75 % des
Ausgangswertes (vgl. Abb. 5.17). Fiir den Fasersensor ist dies zunéchst akzeptabel. Einge-
bettet im Verbund und versehen mit weiteren Schichten ist zudem ein verdndertes Verhalten
zu erwarten.

Die Plastizitat der NiFe45/55-Schicht konnte im Anschluss an zerstorende Zugversuche
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Abbildung 5.17: Vergleich von mittlerer Festigkeit und Bruchdehnung zwischen unbe-
schichteten C-Fasern und mit NiFe45/55-beschichteten C-Fasern

durch REM-Beobachtungen nachgewiesen werden. Abbildung 5.18 zeigt die Oberfldche der
Schicht nach einer Belastung mit einer Dehnung von tiber 1,5 %. In regelmafligem Abstand
haben sich blasenférmige Aufwolbungen der Schicht eingestellt. In den Abschnitten dazwi-
schen ist die Haftung der Schicht intakt. Dies ist an der Strukturierung der Schicht anhand
der Rillen in Faserldngsrichtung zu erkennen (s. Abb. 5.18). Der Grund fiir das Entstehen
der Aufwolbungen liegt in einer plastischen Verformung der Schicht beim Zugversuch. Im
gezogenen Zustand setzt sich die Dehnung der Schicht sowohl aus elastischen als auch plas-
tischen Anteilen zusammen. Nach der Entspannung der gezogenen Faser zieht sich diese
zusammen. Die Schicht wird in gleichem Mafie entspannt und muss die Wegnahme der
Dehnung der Faser nachbilden. Der Anteil der plastischen Schichtverformung kann nicht
vollstindig durch Druckspannungen kompensiert werden, bzw. iibersteigen die Druck-
spannungen die Schichthaftung. Dadurch kommt es zum abschnittsweisen Aufwolben und
Abplatzen der Schicht. Teilweise sind auch Risse der Schicht zu erkennen. Die regelméfiige
Verteilung der Positionen der Schichtablosung deutet auf eine homogene Verteilung der
Haftung der Schicht und gleich verteilte mechanische Eigenschaften der Schicht.

Die rillenartige Struktur der Schicht, welche aus der Nachbildung der Faseroberfliche
resultiert, hat sich an den Aufwoélbungen aufgelost. Die Oberfldche der Schicht ist hier glatt
(vgl. Abb. 5.18). Daraus ist abzuleiten, dass in den abgeschiedenen Schicht im haftenden Zu-
stand tangentiale Spannungen in Faserquerrichtung vorliegen. Die Schichtablosung wurde
vermutlich bereits wihrend der Belastung im Zugversuch initiiert. Durch die Ablésung der
Schicht in zufélligen Abschnitten konnte diese sich plastisch verformen. Einmal abgelost
bilden sich nach der Entspannung dann Aufwoélbungen aus. Das Vorliegen von Druckspan-
nungen in den auf der Faseroberfliche nach wie vor haftenden Abschnitten der Schicht ist
nach der Entspannung wahrscheinlich. Ein Nachweis dieser wurde aufgrund von fehlen-
den Charakterisierungsverfahren nicht gefiihrt. Die Grenzen der Elastizitdt der NiFe45/55-
Schicht wurden damit aufgezeigt. Dehnungen {tiber 1,5 % sind fiir die Haftung der Schicht
kritisch und die entstehenden plastischen Verformungen kénnen nicht kompensiert wer-
den. Es kommt zur Zerstérung der Schichten.
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Abbildung 5.18: REM-Abbilder einer NiFe45/55-beschichteten HTA-Faser nach einem
zerstorenden Einzelfaserzugversuch - blasenformige Ablosungen der
Schicht in regelmédfligem Abstand riithren von plastischen Verformungen
durch starke Dehnung beim Zugversuch und daraus resultierenden Eigen-
spannungen bei der Entspannung der Faser beim Zerreiflen

Ergebnisse zyklischer Zugversuche Bei zyklischer Belastung einer beschichteten Faser-
zugprobe mit dicker NiFe45/55-Schicht (2 um Schichtdicke) wurde eine Hysterese ermittelt.
Diese deutet auf plastische Verformungen innerhalb der NiFe45/55-Schicht hin. Plastische
Verformungen konnen, wie bereits beschrieben, die Sensorlebensdauer begrenzen. Das plas-
tische FliefSen der 2 um dicken NiFe45/55-Schicht setzte bereits bei geringen Dehnungen ein
(vgl. Abb. 5.16). Der Grund fiir eine verringerte Streckgrenze der Schicht sind thermische
Eigenspannungen aufgrund der Beschichtung bei hoheren Temperaturen und der unter-
schiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Faser und Schicht. Die gepriifte
Schicht ist damit nicht zur Umsetzung eines Dehnungssensors geeignet. Diinnere Schichten
wurden daraufhin appliziert und anschliefsend in einer Versuchsreihe zur Ermittlung ihres
elastischen Verhaltens mit zyklischen Zugversuchen gepriift.

Die Ergebnisse der zyklischen Priifungen an unterschiedlich dick beschichteten HTA-
Fasern ist in Abbildung 5.19 dargestellt. Zu sehen ist die jeweilige Restverschiebung im
entlasteten Zustand nach jedem Zyklus als ein Maf fiir die plastische Verformung. Fiir
NiFe45/55-Schichten zeigte sich unabhingig von der Schichtdicke eine statistische Vertei-
lung der Restverschiebung nach einer Anzahl von 20 Zyklen (2 um + 3 pm). Positive und
negative Restverschiebungen traten auf. Fiir Einzelversuche mit einer Zyklenzahl von 50
zeigte sich eine Restverschiebung im Bereich der Messunsicherheit (+ 3,5 ym) des EFZM,
welche anhand von reinen HTA-Fasern ermittelt wurde (s. Abschn. 5.4.1). Im Anschluss an
die zyklischen Versuche wurden die Schichten auf Enthaftung oder die Bildung von Rissen
mittels REM untersucht. Es konnte im Vergleich zum Ausgangszustand nach der Beschich-
tung keine Verdnderung der Schichten im Zusammenhang mit einer zyklischen Belastung
festgestellt werden. Die Schichten hafteten ausgezeichnet, es waren keinerlei Spalte zwi-
schen Schicht und Faser zu erkennen. Risse waren ebenso nicht zu finden.

Auf Grundlage dieser Ergebnisse kann im Rahmen der Aussagekraft der Einzelfaserzug-
versuche davon ausgegangen werden, dass die untersuchten NiFe45/55-Schichten ein fiir
den Sensor geeignetes elastisches Verhalten aufweisen. Die Riickwirkung auf den VILLARI-
Effekt kann aufgrund fehlender Messungen zur Anderung der magnetischen Permeabilitit
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Abbildung 5.19: Verlauf der Restverschiebung nach jedem Zyklus bei zyklischen Einzelfa-
serzugversuchen mit jeweils bis 1 % Dehnung an NiFe45/55-beschichteten
HTA-Fasern — a HTA-Fasern mit 350 nm dicker NiFe45/55-Schicht, b HTA-
Fasern mit 700 nm dicker NiFe45/55-Schicht

der Schicht nicht bewertet werden. Nach den zyklischen Versuchen wurden zusitzlich stati-
sche Zugversuche an den gleichen Proben durchgefiihrt. Diese zeigten ebenfalls einen linea-
ren Spannungs-Dehnungs-Verlauf. Bruchdehnung und maximale Spannung wichen nicht
von denen der unzyklierten Proben ab. Langzeitversuche mittels Dynamisch-Mechanischer
Thermo-Analyse (DMTA) zur Ermittlung des Ermiidungsverhaltens der NiFe45/55-Schicht
sind fiir eine abschliefflende Verifizierung dieser Schichten empfehlenswert. Im Rahmen die-
ser Arbeit waren solche Untersuchungen nicht durchfiihrbar.

Behandlung von Eigenspannungen der NiFe45/55-Schichten auf C-Einzelfasern

Nach der Abscheidung von NiFe45/55 auf C-Fasern konnten mittels XRD Schichteigen-
spannungen nachgewiesen werden. Diese resultieren aus den von einander abweichenden
Temperaturausdehnungskoeffizienten von C-Fasern und Schicht. Da die Beschichtung bei
erhchten Temperaturen durchgefiihrt wird und die Schichten dabei zunédchst spannungsfrei
abgeschieden werden, kommt es im Laufe der Abkiihlung zur Ausbildung von Eigenspan-
nungen. Die Schicht zieht sich stiarker zusammen als die Fasern. Dadurch bilden sich Zugei-
genspannungen in der Schicht und Druckeigenspannungen in den Fasern aus. Die Zugei-
genspannungen konnten an einem beschichteten Biindel mittels XRD auf einen Wert von
176 N/mm? beziffert werden. Diese begrenzen die elastische Dehnbarkeit der Schicht um
eine Dehnung von 0,2 %. Angesichts einer maximalen Dehnung mit NiFe45/55 beschich-
teter C-Fasern in Hohe von 1,5 % , handelt es sich um einen vergleichsweise hohen Anteil.
Um die Elastizitdt der Sensoren zu verbessern, wire es zweckmaéfiig die Eigenspannungen
zu vermeiden oder zu beseitigen.

Zur Verhinderung der Eigenspannungen wére es denkbar, die Abscheidung der Schicht
auf einer mechanisch vorgespannten Einzelfaser vorzunehmen. Eine entsprechende Vor-
richtung zur Halterung der Faser miisste diese zerstorungsfrei aufnehmen sowie eine dau-
erhafte und bei Rotation der Faser aufrecht gehaltene Vorspannung garantieren. Auf diese
Weise konnte nach der Abkiihlung von der Prozesstemperatur auch die Faser entspannt
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Abbildung 5.20: Verlauf der thermomechanischen Behandlung von NiFe45/55-Schichten
auf C-Einzelfasern und Beschreibung der Messeffekte

und die Zugeigenspannungen der Schicht ausgeglichen werden. Der gezielte Aufbau von
Druckeigenspannungen in der Schicht wére mit diesem Verfahren ebenso denkbar. Die Ent-
wicklung der erforderlichen Rotationseinrichtung wurde im Rahmen dieser Arbeit bis zur
konstruktiven Umsetzung voran getrieben (s. Abschn.5.4.5). Die Fertigung des Systems
wurde aber noch nicht abgeschlossen. Untersuchungen zur Machbarkeit des vorgeschla-
genen Ansatzes zur Verhinderung von Schichteigenspannungen blieben daher bisher aus.

Der zweite, mogliche Weg liegt in der nachtrdglichen Beseitigung der aufgebauten Ei-
genspannungen. Es ist moglich durch eine thermomechanische Behandlung die aufgebau-
ten Eigenspannungen zu entfernen oder gezielt Eigenspannungen einzustellen. Durch eine
Kopplung von mechanischer Dehnung und thermischer Behandlung lassen sich tiber die
Einstellung von Temperatur und Dehnung exakte Werte fiir Eigenspannungen festlegen.
Das dafiir erforderliche Vorgehen wurde im Rahmen der Vorarbeiten fiir die Entwicklung
von Fasersensoren erarbeitet und untersucht. Dieses Verfahren und deren Entwicklung ist
in Abschnitt 4.3 beschrieben.

Fiir NiFe45/55-Schichten auf einzelnen HTA-Fasern wurde eine thermomechanische
Behandlung durchgefiihrt. Eine Dehnung um 50 um, welche bei der behandelten Pro-
benldnge einer Zugspannung in Hohe der gemessenen Eigenspannung entspricht, wurde
dabei vorgenommen. Durch eine Erwdarmung ins y-Fe-Gebiet sollte aufgrund der einset-
zenden Phasenumwandlung dann eine Rekristallisation bewirkt werden. Die Beseitigung
der durch die Dehnung zusétzlich aufgebauten Spannungen in der Schicht war Ziel dieser
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Erwdrmung. Eine Riicknahme der Faserspannung im Anschluss an die Abkiihlung bedingt
dann die Neutralisation der wihrend der Abkiihlung aufgebauten Zugeigenspannungen in
der Schicht.

Abbildung 5.20 zeigt den Prozessverlauf eines solchen Versuchs. Der Anstieg der Vor-
spannkraft mit einsetzender Erwdrmung ist auf eine Verdnderung des Kraftmesssystems
durch die steigende Temperatur und damit verbunden auf die temperaturbedingte Ausdeh-
nung der Aufbauten des Einzelfaserzugmoduls zuriickzufiihren. Die Vorspannung konnte
iiber die komplette Behandlungsdauer einschliefilich wahrend der Abkiihlphase aufrecht
erhalten werden. Der Versuch ist damit als erfolgreich zu bewerten. Eine Quantifizierung
der Schichteigenspannungen an einer Einzelfaser gelang bisher mittels XRD nicht. Die Di-
mensionen der Einzelfaser sind zu gering um ein ausreichend starkes Beugungssignal zu
erzeugen. Die Fokussierung des Rontgenstrahls ist mit der verfiigbaren Technik noch nicht
klein genug zur Ermittlung von Eigenspannungen an Schichten auf C-Einzelfasern.

5.4.3 Isolierende Schichten
Mikrostruktur isolierender Schichten

Abbildung 5.21 zeigt die Querschnitte unterschiedlich hergestellter SizIN,-Schichten. An-
fangs wiesen Si3N,-Schichten eine schlechte Haftung auf den NiFe45/55-Schichten auf. Bei
SizN,-Schichten mit Schichtdicken von iiber 2 um waren Risse in radialer Richtung aufge-
treten (vgl. Abb. 5.21 a). Diese deuten auf Eigenspannungen in der Schicht hin. Womoglich
werden diese durch die Abkiihlung von der Beschichtungstemperatur infolge negativer
thermischer Ausdehnung hervorgerufen. Durch eine Reduzierung der Schichtdicken und
die Verringerung der Prozesstemperatur wurde diesem Effekt erfolgreich entgegengewirkt.
Die Haftung der Schichten wurde zudem durch das Aufbringen einer haftvermittelnden
Zwischenschicht (Cr) erfolgreich verbessert (s. Abb. 5.21 c).

Die Mikrostruktur optimierter SizNy-Schichten ist sehr homogen und es treten kei-
ne Fehlstellen oder Risse auf (vgl. Abb. 5.21b). Die dargestellte Schicht wurde im unge-
pulsten Betrieb hergestellt. Uber der gesamten Dicke dieser Schicht ist eine einheitliche
Struktur zu erkennen. Die in Streifen verlaufende Variation der Helligkeit ist auf das FIB-
Préaparationsverfahren zurtick zu fithren. RTEM-Untersuchungen zeigen eine radiale, sehr
feine Porenstruktur mit Porengréfien von wenigen Nanometern (vgl. Abb. 5.21 e). Zudem ist
im Vergleich zu den metallischen Schichten keine ausgepragte Kristallitstruktur zu erken-
nen. XRD-Messungen lassen aufgrund fehlender Reflexe auf einen ausschliefilich amorphen
Aufbau dieser Schicht schliefien.

Die Mikrostruktur ist stark abhdngig von der Betriebsart der Plasmaanregung. Im ge-
pulsten Betrieb (Wechsel von LF- und RF-Anregung) bilden sich durch wechselnde Ab-
scheidungsbedingungen Zwischenschichten aus. Diese besitzen eine unterschiedlich grofse
Dichte und weisen zudem Abweichungen im Verhiltnis der Gehalte an Si und N auf. Bei-
de Erscheinungen sind anhand der variierenden Kontraste im REM-Abbild zu erkennen
(vgl. Abb. 5.21 d). Innerhalb der Abscheidungsdauer wurden fiinf Zyklen wechselnder An-
regungsfrequenz durchlaufen. Die Anzahl der gefundenen Zwischenschichten stimmt mit
der Zyklenzahl tiberein. Ein weiteres Unterscheidungsmerkmal beider Betriebsarten liegt in
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Abbildung 5.21: REM-, TEM und RTEM-Abbilder von auf HTA-Fasern abgeschiedenen
SizNy-Schichten — a REM-Abbild eines Schichtsystem-Querschliffs mit ent-
hafteter und gerissener SizIN,-Schicht (dunkle Phase zwischen zwei hellen
Phasen), b TEM-Abbild einer Siz;N,-Schicht im Schichtsystem des magneto-
elastischen Dehnungssensors, ¢ + d REM-Abbilder des FIB-Querschnitts ei-
ner im Pulsbetrieb abgeschiedenen Siz;N,-Schicht nach zyklischen Zugver-
suchen, e RTEM-Abbild einer Si;N,-Schicht im Schichtsystem (helle Phase)

der Auspragung der Schichtoberfldche. Die im gepulsten Betrieb abgeschiedenen Schichten
zeigten zumeist eine glattere Oberfldche.

Mechanische Eigenschaften isolierender Schichten

Ergebnisse quasistatischer Zugversuche HTA-Fasern mit Si;N,- und SiO,-Schichten
wurden in quasistatischen Zugversuchen bis zum Versagen belastet. Aus den ermittelten
mechanischen Kennwerten wurde jeweils ein Mittelwert bestimmt. Die Ergebnisse der Ein-
zelfaserzugversuche sind im direkten Vergleich zur nur mit Cr beschichteten HTA-Faser in
Abbildung 5.22 zu sehen. Die hochste Festigkeit wies die ungepulst abgeschiedene SizNj,-
Schicht auf. Beide Arten der SiO,-Schicht zeigten im Vergleich dazu sehr geringe Festig-
keiten. Die gepulst abgeschiedene Si;N,-Schicht hatte eine im Mittel halb so grofle Festig-
keit wie die ungepulst abgeschiedene Schicht. Der Grund fiir diese grofse Differenz ist al-
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Abbildung 5.22: Vergleich von mittlerer Festigkeit und Bruchdehnung zwischen Cr-
beschichteten HTA-Fasern und HTA-Fasern mit Si;N,- bzw. 5iO,-Schicht,
abgeschieden in gepulstem und ungepulstem Betrieb der PECVD-Anlage

lerdings nicht in den unterschiedlichen Eigenschaften der Schichten zu suchen. Vielmehr
beruht die starke Variation der Festigkeit auf der unterschiedlichen Schichtdicke der ge-
priiften Schichten. Im ungepulsten Betrieb wurden eher diinne Schichten (350 nm) abge-
schieden. Die Schichtdicke der gepulst applizierten Schicht betrug 700 nm. Die Dicke der
SiO,-Schichten lag bei iiber 2 pm. Wie schon bei NiFe45/55 beobachtet, hat die Dicke der
Schichten eine starke Auswirkung auf die Festigkeit des Systems Faser-Schicht. Die Faser
nimmt die Last auf. Die Schicht bewirkt eine Zunahme des Querschnitts ohne gleichzeitig
zur Lastaufnahme beizutragen. Ein Vergleich der Festigkeiten unterschiedlicher Schichten
kann daher nur bei gleichen Schichtdicken sinnvoll gefiihrt werden.

Bedeutsam in Bezug auf die Eignung der Schichten fiir den Dehnungssensor ist aller-
dings der Vergleich der Bruchdehnungen. Die Si;N,-Schicht mit der grofiten Bruchdeh-
nung wurde im gepulsten Betrieb hergestellt (vgl. Abb. 5.22). Bei geringer Streuung wurde
im Mittel eine Bruchdehnung von 1,6 % erreicht. Die geringere Bruchdehnung von SizN,-
Schichten aus dem ungepulsten Prozess ist auf die hohere Rauheit der Schicht im Vergleich
zu den gepulst hergestellten Schichten zuriickzufiihren. Die Kerbwirkung trdgt in der Folge
zu einem fritheren Versagen des Systems Faser-Schicht bei. Der Pulsbetrieb aus LF und RF
bewirkt demnach die Bildung hoherwertiger Schichten. Fiir die Herstellung magnetoelasti-
scher Fasersensoren ist die Nutzung des gepulsten Betriebs zur Erzielung einer maximalen
Dehnbarkeit der Sensoren zu empfehlen. SiO, hat aufgrund der geringeren Dehnbarkeit
bisher eine untergeordnete Bedeutung fiir die Sensoranwendung. Fiir diese Schicht wurde
kein Einfluss der Betriebsart der Plasmaanregung auf die Bruchdehnung festgestellt. Die
Prozesskontrolle ist zudem aufgrund der hohen Abscheideraten bei der SiO,-Abscheidung
bisher schwierig (vgl. Tab. 5.3).
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Abbildung 5.23: Verlauf der Restverschiebung nach jedem Zyklus bei zyklischen Einzelfa-
serzugversuchen mit jeweils bis 1 % Dehnung an Si;N,-beschichteten HTA-
Fasern

Ergebnisse zyklischer Zugversuche In Abbildung 5.23 sind die ermittelten Restverschie-
bungen von SizN,-beschichteten HTA-Fasern dargestellt. Die als Isolierung dienende Si;N,-
Schicht zeigte ebenfalls elastisches Verhalten. Im Mittel stellte sich eine vernachladssigbare
Verkiirzung der Zugproben ein (-1,9 um + 1,9 um). Im Einzelversuch tiber 40 Zyklen nahm
diese nicht weiter zu. In Bezug auf die gepriifte Probenlédnge entspricht diese mittlere Ver-
schiebung einer Verkiirzung der Probe um 0,038 %. Die durchweg bei allen zyklischen Ver-
suchen beobachtete negative Restverschiebung hebt das mechanische Verhalten dieser Fa-
sern trotzdem deutlich von dem der metallisch beschichteten Fasern ab. Eine Verkiirzung
der beschichteten Fasern wére nur dann moglich, wenn sich nach der Beschichtung Druck-
eigenspannungen in der Schicht bzw. Zugeigenspannungen in der Faser ausgebildet ha-
ben und sich diese infolge einer Verdichtung der Schicht oder durch eine Aufwolbung der
Schicht, durch deren Zerstérung, entspannen kénnen. So ist denkbar, dass die Schicht sich
infolge der mechanischen Belastung setzt und Druckspannungen abgebaut werden. Ein di-
rekter Nachweis dieses Effekts konnte bisher nicht erbracht werden.

Bei im Anschluss an die zyklische Belastung vorgenommenen REM-Untersuchungen
mechanisch gepriifter Fasern konnten keinerlei Defekte der Schicht festgestellt werden. Es
waren keine Risse in der Oberflache nachweisbar. Ebenso war die Haftung der Schicht
bei Kontrollen des Querschnitts an zuféllig ausgewidhlten Faserabschnitten gegeben (vgl.
Abb. 5.21c¢). Aufwdlbungen der Schicht konnten in keinem Fall festgestellt werden.
Der Spannungs-Dehnungs-Verlauf von im Anschluss an die zyklische Belastung durch-
gefiihrten quasistatischen Zugversuchen war ebenso vollstandig linear.

Aufgrund der Versuchsergebnisse wird von der Eignung der untersuchten Schichten
fiir den Sensor ausgegangen. Fiir die Fertigung des Sensors wird zur Isolierung der Cu-
Spule gegeniiber der magnetoelastischen Schicht die Applizierung einer im Pulsbetrieb
abzuscheidenden SizN,-Schicht, welche die im Vergleich besten elastischen Eigenschaften
zeigte, empfohlen.
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Abbildung 5.24: REM-Abbilder von Cu-Schichten auf C-Fasern, abgeschieden mittels Ma-
gnetronsputtern und Dreieckshalter — a Blumenkohl-dhnliche Struktur ei-
ner Fehlstelle aufgrund einer Verunreinigung, b mikroporose Struktur ei-
ner abgeschiedenen Cu-Schicht im Randbereich der Faser

5.4.4 Cu-Schichten
Mikrostruktur von Cu-Schichten

Bei Untersuchungen der mittels Magnetronsputtern, unter Nutzung des Dreieckshalters,
abgeschiedenen Cu-Schichten zeigten sich sehr unterschiedlich aufgebaute Mikrostruk-
turen. Ein paar ausgewdhlte Querschnitte dieser Schichten sind in Abbildung 5.24 zu
sehen. Die Schichten dhneln teilweise der Struktur von Blumenkohl mit dicht zusam-
menhédngenden Roschen (vgl. Abb. 5.24a). Diese sind durch grofie Poren unterbrochen.
Der Grund fiir diese Struktur liegt im bereits bei den NiFe45/55-Schichten beschriebenen
Schatteneffekt. Auf der dem Target abgewandten Seite der Substratfaser wachsen Kristal-
lite zundchst nicht dicht gepackt auf. Es kommt zur Bildung von Leerrdumen aufgrund
der gegenseitigen Abschattung. Zur Beschichtung der nédchsten Faserseite wird der Drei-
eckshalter gedreht. Die im ersten Schritt gebildete, minderwertige Struktur setzt sich auf-
grund der starken Abschattung in der Bildung der neuen Cu-Lage fort. Nur die Richtung
des Kristallitwachstums und damit die Ausrichtung der Leerrdume dndert sich. Bei der
Kathodenzerstaubung entstehen auf der dem Target zugewandten Probenseite grofie Kris-
tallite (> 100 nm), welche teilweise grofie, porose Zwischenrdume aufweisen. In Zonen mit
kleinen Kiristalliten sind kaum Poren zu finden. Fiir die spétere Strukturierung, als auch fiir
die Kontaktierung sind Kupferschichten mit kleinen Kristalliten vorzuziehen. Zur Erzielung
eines gleichmafligen Abtrags bei der FIB-Strukturierung ist zudem eine einheitliche Kristal-
litgrofle erforderlich. Diese Anforderungen kénnen unter Anwendung des Dreieckshalters
bei der Beschichtung nicht erfiillt werden. Die Entwicklung des Rotationshalters wurde dar-
authin betrieben.

Cu-Schichten weiterer Proben zeigten eher eine stark pordse Struktur, vergleichbar mit
einem mikropordsen Schaum (vgl. Abb. 5.24 b). Das Schichtwachstum war nicht homogen,
in allen Fallen unterbrochen durch Hohlrdume. Die Ursache fiir diese Struktur wird in ei-
nem zu grofien Abstand zum Target gesehen. Bzw. existiert beim Cu-Target in der Projek-
tion der Targetfliche eine sehr eng begrenzte Zone mit hoher Cu-Dichte und hoher Teil-
chenenergie. In den Aufienbereichen des Abstrahlkegels verringert sich die Energie und die
Dichte der weggeschleuderten Cu-Teilchen. Dadurch verstarkt sich der Abschattungseffekt.
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Abbildung 5.25: REM- und RTEM-Abbilder von auf HTA-Fasern abgeschiedenen Cu-
Schichten — a REM-ADbbild einer Schicht mit vergleichsweise glatter Ober-
fliche, b REM-Abbild einer Schicht mit ausgeprédgter Kristallinitédt, c
REM-ADbbild eines FIB-Querschnitts an einem Cu-Whisker, d + e REM-
Abbilder von FIB-Querschnitten an Cu-Schichten nach zyklischer Belas-
tung, f RTEM-Abbild eines FIB-Diinnschliffs einer Cu-Schicht

Diese Annahme begriindet sich in der Lage der Querschnitte dieses Typs. Schichten dieser
Art wurden in Proben gefunden, welche aus dem Randbereich des beschichteten Faserab-
schnitts stammten. Die Schichtmorphologie ist daher stark abhingig von der Position auf
dem Faserabschnitt.

Fiir die Herstellung optimierter Cu-Schichten wurde der Rotationshalter eingesetzt. Die
unter Rotation der Substratfasern gebildete Mikrostruktur ist in Abbildung 5.25 zu sehen.
Die Erscheinung der Oberfldchen ist sehr unterschiedlich. Es kénnen sich vergleichswei-
se glatte Oberflachen ausbilden (vgl. Abb. 5.25a). Die Ausformung einer stark kristalli-
nen Oberfldche mit Kristallitdurchmessern von tiber einem Mikrometer ist ebenso moglich
(vgl. Abb. 5.25b). Eigenspannungen in der Cu-Schicht fiihrten bei manchen der untersuch-
ten Proben zum Aufwachsen von Whiskern (vgl. Abb. 5.25c¢). Eine Ursache fiir die un-
terschiedlich ausgeprédgte Oberfldche konnte bisher nicht eindeutig ausgemacht werden.
Die Cu-Abscheidung wurde unter konstanten Parametern vorgenommen. Variationen der
Schichtdicke der Cu-Schicht sowie der darunter liegenden Schichten wurden vorgenom-
men. Mit wachsender Schichtdicke wire eine Zunahme der Kristallgrofse auf der Oberfldche
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denkbar. Die RTEM-Aufnahme einer Schicht bestatigt dies (vgl. Abb. 5.25f). Der Grund fiir
unterschiedliche, kristalline Oberflichen kénnte aufierdem in der Wechselwirkung zu den
darunterliegenden Schichten liegen. Verschieden strukturierte Oberfldchen bewirken eine
Verdnderung der Wachstumsbedingungen.

In allen untersuchten Proben konnten, unabhidngig von der Beschaffenheit der Ober-
flache, in Faserlangsrichtung verlaufende Vertiefungen in der Cu-Schicht beobachtet wer-
den (s. Abb. 5.25a). Diese entstehen hauptséachlich entlang der gefurchten Oberfldche der
C-Fasern auf den Rillen der Faser. Fiir das Auftreten ist ebenso die Abschattung und die
niedrige Temperatur wéahrend der Abscheidung verantwortlich. Die Rillen werden {iber
die vorhergehenden Abscheidungsvorgiange auf die Oberfldche der zuletzt abgeschiede-
nen Schicht projiziert. Ein Ausgleich der Rauheit der Fasern durch die Beschichtungen war
nicht zu erkennen. Zur Vermeidung der Vertiefungen bzw. Spalte ist die Verstirkung der
Diffusion beim PVD-Prozess notwendig. Eine Erhchung der Substrattemperatur wiirde dies
erreichen. Eine hohere Temperatur bedingt aber gleichzeitig eine verstarktes Kristallwachs-
tum und damit die Bildung groberer Strukturen. Grébere Strukturen wirken sich nachteilig
auf die nachfolgende Strukturierung der Schicht aus und sind daher nicht erstrebenswert.
Die Untersuchung alternativer Materialien, welche die Abscheidung feinkristalliner Schich-
ten ermoglichen, wird daher fiir die Weiterfithrung der Sensorentwicklung angeraten. Die
Abscheidung von elektrisch leitfahigen Multilagen konnte aufSerdem zur Vermeidung der
Vergroberung der Mikrostruktur eingesetzt werden.

In RTEM-Aufnahmen von Diinnfilmen der Cu-Schicht sind die Kristallite und deren
unterschiedliche Orientierung gut zu erkennen (s. Abb. 5.25f). Das Gefiige der Cu-Schicht
besteht aus kleinen (< 100 nm) und grofsen (100 nm bis 1 pm) Kristalliten, die in unterschied-
licher Orientierung vorliegen. Aus der Bildung von Wachstumszwillingen ist ein langsames
Kristallitwachstum abzulesen. Die zu erkennenden Versetzungen (wellenformig verlaufen-
de, dunkle Linien innerhalb der Korner) in der Schicht entstammen der FIB-Prédparation.
Einige grofiere Poren liegen in der Schicht vor. Die Schichthaftung auf der Si;N,-Oberflache
ist durch das Aufbringen von Cr als Haftvermittler gegeben.

Aus den gewonnenen Erkenntnissen ist abzuleiten, dass die Rotation der Proben bei
Beschichtung mit Cu als auch mit NiFe45/55 in geschlossener Kammer erfolgen sollte, um
Oxidationsprozesse auszuschliefien und um homogenere Schichten mit héherer Schichtqua-
litdt zu erzeugen. Der Einsatz der Rotationseinrichtung beim Magnetronsputtern ist daher
unerldsslich.

Mechanische Eigenschaften von Cu-Schichten

Die Priifung der mechanischen Eigenschaften wurde an Cu-beschichteten HTA-Fasern mit
unterschiedlichen Schichtdicken durchgefiihrt. Die Schichtabscheidung mittels Dreiecks-
halter sowie die Abscheidung unter Verwendung des Rotationshalters wurden bei den Zug-
versuchen berticksichtigt. Somit ist es moglich einen Vergleich der mechanischen Eigen-
schaften in Abhédngigkeit der Faserhalterung zu fiihren.

Ergebnisse quasistatischer Zugversuche Die quasistatische Priifung der mechanischen
Eigenschaften Cu-beschichteter HTA-Fasern wurde mit Fasern unterschiedlicher Schicht-
dicke durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Einzelfaserzugversuche sind in Abbildung 5.26 zu
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Abbildung 5.26: Vergleich von mittlerer Festigkeit und Bruchdehnung zwischen Cr-
beschichteten HTA-Fasern und HTA-Fasern mit zusatzlicher Cu-Schicht
bzw. Al-Beschichtung

sehen. Die Faser mit der vergleichsweise dicken Cu-Schicht (1,7 um) schnitt bei den Versu-
chen am schlechtesten ab. Zur Schichtabscheidung wurde fiir diese Probe der Dreieckshalter
verwendet. Die so beschichtete Faser wies die geringste Festigkeit und eine vergleichswei-
se geringe Bruchdehnung (knapp {tiber 1 %) auf. Im Vergleich dazu hatte die Faser mit der
diinneren Cu-Schicht (1,3 um), welche mit dem Rotationshalter abgeschieden wurde, deut-
lich bessere mechanische Eigenschaften. Die Festigkeit war mehr als doppelt so grofs und
die Bruchdehnung erreichte den 1,5-fachen Wert (iiber 1,5 %). Der grofie Unterschied in der
Festigkeit ist sicherlich auf eine bessere Schichthaftung, der mit Hilfe des Rotationshalters
abgeschiedenen Schicht, zurtickzufiihren. Die Differenz in der Bruchdehnung ist einer ge-
ringeren Kristallitgrofie der diinneren Schicht zu erkldren. Eine eher grobe Mikrostruktur
hat eine stark zerkliiftete und strukturierte Oberfldche zur Folge. Die Zerkliiftung bedingt
bei der geringen Dimension der Faser eine hohe Kerbwirkung. Spannungskonzentrationen
bei der Belastung sind die Folge. Diese sorgen dann fiir ein vorzeitiges Reifen der Faser.
Diinnere und feinkristalline Schichten sind daher fiir den Dehnungssensor vorzuziehen.

Bei der Mehrzahl der Versuch der mechanischen Einzelfaserpriifung, an mittels Rota-
tionshalter beschichteten HTA-Fasern mit Cu-Schicht, trat ein charakteristischer Kurven-
verlauf im Spannungs-Dehnungs-Diagramm auf. Dem annédhernd linearen Verlauf ist ei-
ne Schwingung ab einer Dehnung von, im Mittel, 1,3 % tiiberlagert. In Abbildung 5.27 ist
dies beispielhaft zu sehen. Insbesondere bei Proben, welche hohe Dehnungen (iiber 1,5 %)
erreichten, war dieser Effekt zu beobachten. Als Ursache fiir dieses Phidnomen wird ein
stiickweises Reiflen der Schicht und eine abschnittsweise Enthaftung dieser vermutet. Es
ist wahrscheinlich, dass die Bruchdehnung der Schicht ab einer Dehnung von 1,3 % erreicht
wird. Die Schicht kann dann die weitere Streckung der Faser nicht nachvollziehen und reifst.
Die entstandene Kerbe schwécht allerdings nicht gleichzeitig die Faser. Ein direktes Zerrei-
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Abbildung 5.27: Spannungs-Dehnungs-Verlauf eines Einzelfaserzugversuchs an einer Cu-
beschichteten HTA-Faser (beschichtet mittels Rotationshalter)

3en der beschichteten Faser bleibt aus. Die Entspannung der Schicht wirkt nur tiber einen
kurzen Abschnitt der Faser. Die Haftung der restlichen Bereiche ist intakt. Dies wiederholt
sich bis zum ZerreifSen der Faser im Kern. Der Auszug der Faser aus ihrer Fixierung wird
als Erklarung fiir die Schwingungen ausgeschlossen. Ein Faserauszug wiirde eine weitere
Verldangerung der Faser ohne Zunahme der Spannung und damit einen im Mittel gerin-
geren Anstieg der Kurve bewirken. Da der Spannungsanstieg im Mittel linear ist und ab
dem Auftreten der Schwingungen im Mittel mit gleichem Anstieg fortschreitet, wird dieser
Erkldrungsansatz fiir das Phanomen ausgeschlossen.

Bei fast der Hilfte der Versuche war der Spannungs-Dehnungs-Verlauf ausschliefslich
linear. Fraglich ist, ob bei diesen Proben durchgingig eine vollstindige Haftung der Schich-
ten gegeben war. Unter der Annahme, dass die Dehnung der Schicht begrenzt ist, exis-
tieren fiir den linearen Verlauf ohne die charakteristischen Schwingungen drei mogliche
Erklarungen. Die Schicht kann entweder stark enthaftet sein, sich zweitens ohne starken
Widerstand fragmentieren oder sie besitzt tatsdchlich eine hohere Bruchdehnung und wird
folglich plastisch verformt. Ein eindeutiger Nachweis fiir einen dieser Erkldrungsansitze
konnte bisher nicht erbracht werden. Die im Anschluss an die zerstorende Priifung durch-
gefiihrte REM-Untersuchung der Oberfldche der Schichten ergab keinerlei Hinweise auf
Schdden der Schicht. Zur abschliefenden Klarung des Phdnomens wird die Durchfiihrung
von Einzelfaserzugversuchen im REM, zur Untersuchung der Schichtoberfldche im belaste-
ten Zustand, empfohlen.

Aus dem beobachteten Phanomen kann abgeleitet werden, dass die Bruchdehnung der
Cu-Schichten begrenzt ist. Anders als der angegebene Wert von iiber 1,5 % suggeriert, be-
sitzt die Cu-Schicht auf einer Faser eine geringere Dehnbarkeit. Diese liegt im Mittel bei
1,3 %. Die Abgrenzung der elastischen Dehnbarkeit der Schicht war auf Grundlage der Zug-
versuche nicht moglich. Der Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurven ist in allen Féllen
linear und vom mechanischen Verhalten der Faser geprdgt. Plastische Anteile, welche sich
durch einen Abfall des Anstiegs identifizieren lassen, sind aus den Kurvenverldufen nicht
herauszulesen.
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Abbildung 5.28: Verlauf der Restverschiebung nach jedem Zyklus bei zyklischen Einzelfa-
serzugversuchen mit jeweils bis 1 % Dehnung an Cu-beschichteten HTA-
Fasern

Um den zu Beginn des Abschnitts beschriebenen Effekt der unterschiedlichen Kristallit-
grofle zu untermauern, sind in Abbildung 5.26 zusitzlich die mechanischen Eigenschaften
einer mit Al beschichteten HTA-Faser, mit zur zweiten Cu-Schicht vergleichbarer Schicht-
dicke (1,4 um), aufgetragen. Diese Al-Schicht wurde im Rahmen der Untersuchungen zum
piezoresistiven Sensor hergestellt (s. Kap. 6). Sie hat eine deutlich feinere Kristallstruktur
(vgl. Abb. 6.14) und eine, auf die Faserldngsachse bezogen, glattere Oberfldche. Dies macht
sich bei den mechanischen Eigenschaften bemerkbar. Die Bruchdehnung dieser beschich-
teten Faser erreicht nahezu den Wert der unbeschichteten HTA-Faser (vgl. Abb. 5.26). Dies
wird mit der glatteren Oberfliche in Verbindung gebracht. Die Festigkeit Al-beschichteter
HTA-Fasern ist identisch mit der Festigkeit der Cu-beschichteten Faser. Lasttragend ist im
Fall der beschichteten Fasern immer die Faser selbst. Schichten fiihren immer zu einer
Verringerung der Festigkeit. Mit steigender Schichtdicke schwindet dabei die Festigkeit.
Die Al-beschichteten Fasern zeigen im Gegensatz zu den Cu-beschichteten im Spannungs-
Dehnungs-Verlauf plastisches Verhalten. Dies spricht fiir eine ausgezeichnete Haftung der
Schichten. Die elastische Dehnbarkeit liefs sich so auf 0,7 % Dehnung ermitteln.

Ein abschlieflendes Urteil zur Eignung der elektrisch leitfdhigen Schichten zur Anwen-
dung bei Faser-basierten Dehnungssensoren kann auf Grundlage dieser Ergebnisse nicht
getroffen werden. Fiir Dehnungen bis 1 % sollten sich die mittels Rotationshalter abgeschie-
denen Schichten als Leitermaterial eignen. Zyklische Versuche dienten im néchsten Schritt
zur weiteren Kldrung dieser Frage.

Ergebnisse zyklischer Zugversuche Bei der zyklischen Priifung von der als Spule sowie
zur Signalleitung gedachte Cu-Schicht ergab sich ein zu NiFe45/55-Schichten vergleichba-
res Bild. Unabhéngig von der jeweiligen Schichtdicke sind im Mittel vernachlédssigbare, po-
sitive Restverschiebungen zu beobachten (2,9 um + 3 um). Abbildung 5.28 zeigt die ermit-
telten Ergebnisse fiir zyklische Zugversuche an Cu-beschichteten HTA-Fasern. Diese deu-
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Abbildung 5.29: Vergleich der mittleren Restverschiebung am Ende zyklischer Einzelfaser-
zugversuche anhand unterschiedlich beschichteter HTA-Fasern

ten darauf hin, dass sich Cu-Schichten auf C-Fasern bei Dehnungen bis 1 % innerhalb ei-
ner kleinen Zyklenzahl elastisch verhalten. Entsprechende statische Zugversuche im Nach-
gang jeder zyklischen Belastung zeigten ebenfalls einen rein elastischen Verlauf. Bei REM-
Untersuchungen im Anschluss an die zyklische Belastung konnten in den Schichten kei-
nerlei Fehlstellen gefunden werden. Die Haftung der Schichten war zudem gegeben. REM-
Abbildungen von FIB-Querschnitten an zuféllig ausgewéhlten Faserabschnitten belegen die
intakte Schichthaftung (vgl. Abb. 5.25d +e).

Ausgehend von diesen Ergebnissen wird die Cu-Schicht mit einer Schichtdicke von
1,3 pm als geeignete Leiterschicht fiir den magnetoelastischen Sensor eingestuft. Auf Grund-
lage der durchgefiihrten Zugversuche ist fiir Dehnungen bis 1 % eine Eignung dieser gege-
ben.

5.4.5 Zusammenfassung der Schichteigenschaften, optimierter Sensoraufbau
und Prozessablauf

Die mittlere Restverschiebung und die jeweilige Standardabweichung aller beschichteten
C-Fasern sind in Abbildung 5.29 zum Vergleich dargestellt. Zusammenfassend zeigt sich
bei den Schichten nach zyklischer Belastung eine geringe Veranderung der bleibenden Deh-
nung. Gegeniiber der maximalen Dehnung (50 um =1 %) aller zyklischen Belastungen be-
tragt diese im Fall von Cu lediglich 0,06 %. Durch die Lage innerhalb der ermittelten Streu-
breite des Einzelfaserzugmoduls konnen diese Verschiebungen vernachlassigt werden (vgl.
Abb. 5.29). Die grofien Standardabweichungen sind auf Veranderungen im Wegmesssystem
zuriickzufiihren. Metallische Beschichtungen auf C-Fasern haben eine geringe positive Rest-
verschiebung zur Folge. Diese ist, wie schon geschrieben, bei Cu am grofiten. Interessant ist
das Auftreten einer im Mittel negativen Restverschiebung bei C-Fasern mit Si;N,-Schicht.
Dieses Verhalten hebt sich von dem der Metalle ab. Es wird mit Setzungen in Verbindung
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gebracht. Ein eindeutiger Nachweis fiir den dahinter liegenden Mechanismus gibt es bisher
nicht.

Auf Grundlage der gesammelten Ergebnisse wurde am IMPT in Hannover ein optimier-
ter Schichtaufbau und ein dazu passender Prozessablauf erarbeitet (Tap12). Die in Abschnitt
5.2.2 aufgefiihrten Prozessparameter werden dabei angewandt. Die einzelnen Prozessschrit-
te laufen wie folgt:

1. thermische Entschlichtung bei 700 °C,

2. Cr-Abscheidung fiir 12 min — 100 nm Schichtdicke,

3. NiFe45/55-Abscheidung fiir 72 min — 300 nm Schichtdicke,
Cr-Abscheidung fiir 12 min — 100 nm Schichtdicke,
SizN,-Abscheidung fiir 30 min — 500 nm Schichtdicke,
Cr-Abscheidung fiir 12 min — 100 nm Schichtdicke,
Cu-Abscheidung fiir 77 min — 300 nm Schichtdicke,

® N g o=

FIB-Strukturierung der Spule.

Weiterentwicklung der Faserrotationeinrichtung

Die zur Abscheidung metallischer Schichten im PVD-Prozess verwendete Rotationseinrich-
tung hat unterschiedliche Nachteile. Einige Eigenschaften der hergestellten Fasersensoren
konnen aufgrund dieser Nachteile nicht verdndert werden. Die Moglichkeiten zur weite-
ren Optimierung der Sensoreigenschaften sind dadurch begrenzt. So ist eine direkte Be-
heizung der Substratfaser, aufgrund unzureichender Schleifkontakte, nicht mdoglich. Die
im Moment verfiigbaren Schleifkontakte besitzen einen, bei der Rotation der Faser, stark
variierenden Ubergangswiderstand. Dies macht die prizise Einstellung einer spezifischen
Heizleistung unmdglich. Die ungeniigenden Schleifkontakte bedingen gleichzeitig das Feh-
len einer Moglichkeit zum Anlegen einer Substrat-Bias-Spannung. Mit einer zuséitzlichen
Bias-Spannung liefse sich die Kinetik des PVD-Prozesses verdndern. Auch bei niedrigeren
Substrattemperaturen konnten so kompakte Schichten erzeugt werden. Die Fixiereinrich-
tung des Rotationshalters ist ebenso unzureichend. Das direkte Klemmen der Faser ist da-
mit nicht moglich. Planparallele und geschliffene Auflageflichen sowie eine Einrichtung
zur Einstellung der Klemmkraft fehlen. Eine mechanische Vorspannung kann daher nicht
an die Substratfaser angelegt werden. Mit Hilfe der Vorspannung kénnten die Eigenspan-
nungen von Schichten und Faser gezielt eingestellt werden.

Zur Beseitigung der vorstehend geschilderten Unzuldnglichkeiten der derzeit zur
Verfiigung stehenden Faserrotationseinrichtung wurde die Weiterentwicklung der Ro-
tationseinrichtung zur Faserfixierung und -fithrung von Fasern wiéhrend der C-
Einzelfaserbeschichtung vorangetrieben (Jan12). Die neuartige Vorrichtung erlaubt die
Beschichtung im definiert vorgespannten Zustand der Faser. Die Beschichtung erfolgt
unter axialsymmetrischer Rotation der Fasern. Es wird eine stabile Faserbefestigung
gewdhrleistet. Mittels einer Spannvorrichtung kann eine definierte Dehnung auf die Fa-
ser aufgebracht werden. Die Fasern werden in der Einrichtung zudem stabil und beidsei-
tig elektrisch kontaktiert. Uber einen Schleifkontakt an kleinem Durchmesser kann sowohl
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Abbildung 5.30: Freie CAD-Ansicht der neuartigen Faserrotationeinrichtung zum axialsym-
metrischen Rotieren von C-Fasern wihrend der PVD-Beschichtung (Jan12)

tiber der Faser abfallend als auch gegeniiber dem Gesamtsystem ein Potenzial aufgebaut
werden. Dadurch ist eine Beheizung mit konstantem Strom und damit die Beaufschlagung
einer konstanten Temperatur wiahrend des Beschichtungsprozesses moglich. Durch das An-
legen eines zusétzlichen elektrischen Potenzials gegeniiber der Kathode (Bias) kann die Be-
schleunigung der Targetionen beeinflusst oder die Faser durch einen Plasmaprozess vorbe-
handelt werden.

Die entwickelte Einrichtung gewdhrleistet einen ruckfreien und spielfreien Lauf unter
variabler Rotationsgeschwindigkeit. Faserlangen bis zu 60 mm kénnen beschichtet und ent-
sprechend eingespannt werden. Durch den axialsymmetrischen Umlauf besteht zudem die
Moglichkeit der verbesserten Maskierung. Masken kénnen dichter an die Fasern heran-
gefiihrt werden. Dadurch ergibt sich eine weniger diffus ausgeprédgte Abschattung und
klarere Schichtiiberginge. In Abbildung 5.30 wird das CAD-Modell der neu entwickel-
ten Faserrotationseinrichtung in Seitenansicht dargestellt. Die gezeigte Entwicklung wird
erganzt durch die ebenfalls erarbeitete Moglichkeit zur reaktiven Beschichtung in der durch
zusdtzliche Volumenstromregler erweiterten PVD-Anlage. Reaktive Gase kdnnen so in den
Reaktorraum eingeleitet werden und mit den Targetionen in Wechselwirkung treten. Eine
Rechner-gestiitzte Prozesssteuerung sowie die Automatisierung der Blendenpositionierung
vervollstindigen die Liste der zur Prozessautomatisierung notwendigen und bereits umge-
setzten Voraussetzungen.

5.5 Untersuchungen zur Spulenherstellung mittels fokussiertem
lonenstrahl

Wie in Abschnitt 5.2.2 erldutert, wird die Spule des Sensors durch Strukturierung einer Cu-
Schicht hergestellt. Zum Abtrag des zu entfernenden Materials wird ein FIB verwendet.
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Abbildung 5.31: REM-Abbilder unterschiedlicher Schichten auf C-Fasern mit FIB-
Einschnitten — Vermessung der Abtragstiefe anhand der Hohe des
freigelegten Schichtquerschnitts

Wie beschrieben, wurden zwei unterschiedliche Verfahren fiir die Rotation der Faser un-
tersucht. Ein Vergleich zwischen frontalem Abtrag und lateralem Abtrag erfolgte. Um eine
prazise Fertigung der Spule zu gewdhrleisten, ist die Kenntnis der Abtragsraten des ab-
zutragenden Cu unerldsslich. Die Abtragsrate von Cu-Schichten mit unterschiedlicher Mi-
krostruktur wurde daher experimentell ermittelt. Die Hohe der Abtragsrate von SizN, ist
zur Bewertung des Umfangs an kollateralem Abtrag dieses Materials von Interesse. Der Ab-
trag von SizN, ist bei der Spulenherstellung, insbesondere beim frontalen Verfahren, schwer
zu vermeiden. Zur Festlegung der Schichtdicke dieser isolierenden Schicht muss daher die
Abtragsrate bekannt sein. Auch diese wurde ermittelt.

5.5.1 Charakterisierung von Abtragsraten

Verfahren zur Bestimmung der Abtragsraten Die Ermittlung der Abtragsraten unter-
schiedlicher Cu-Schichten sowie von amorphem Si;N, erfolgte in der Cross-Beam-Anlage
Neon 40 EsB. Unter Verwendung von Blenden mit verschiedenen Durchmessern und durch
die Anderung der zur Extraktion der Ionen benétigten Beschleunigungsspannungen kann
der Strahlstrom des FIB variiert werden. Die GrofSe des Stroms bestimmt den Strahldurch-
messer und die Abtragsgeschwindigkeit. Grofie Strome (ab 2nA) lassen sich aufgrund der
inhomogenen Ionendichte im Strahl nicht mehr sehr gut fokussieren. Es kommt zu einem
unscharfen bzw. unprédzisen Abtrag. Aus diesem Grund wurden Strahlstrome mittlerer
Grofie zur Ermittlung der Abtragsraten verwendet. Deren Ionenverteilung im Querschnitt
ist bei gut justiertem Strahl sehr homogen. Strahlstrome mit nominaler Grofie von 200 pA
bzw. 500 pA wurden genutzt. Die verwendeten Strahlstrome I; wurden vorab mit Hilfe ei-
nes FARADAY-Bechers gemessen und somit kalibriert. Eine Flache A, von 3 pm x 4 pm wur-
de zur Messung des Abtrags als Abtragsgebiet definiert. Der Abtrag erfolgte im ,Deposition
Mode”. Bei diesem wird der Strahl mit hoher Frequenz, ununterbrochen iiber die gesamte
Flache des definierten Abtragsgebiets gerastert. Eine Redeposition von abgetragenem Mate-
rial im Bereich des Abtragsgebiets wird auf diese Weise verhindert. Dieser Modus wird beim
frontalen Abtragsverfahren zur Strukturierung eingesetzt. Fiir die Sensorfertigung werden
die in diesem Modus ermittelten Abtragsraten der zu bearbeitenden Materialien benétigt.
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Abbildung 5.32: FIB-Abtragsraten unterschiedlicher Materialien des magnetoelastischen
Dehnungssensors — experimentell im Zeiss Neon 40 EsB ermittelte Abtrags-
raten von feinkristallinem und grobkérnigem Cu sowie von amorphem
SigNy

Zur Bestimmung des Abtrags wird eine feste Bearbeitungszeit ¢, definiert.

Im Anschluss an die Abarbeitung der Fliche wird am freigelegten Querschnitt der
Schicht die Abtragstiefe (Hohe des Querschnitts) /i, gemessen. Die Freilegung des Quer-
schnitts erfolgte entlang der quer zur Langsachse der Faser liegenden Kante des Abtrags-
gebiets in Richtung des einfallenden Ionenstrahls. Vor der Messung wird mittels REM ein
Abbild des Querschnitts erstellt. Beispielhaft sind in Abbildung 5.31 die erzeugten Schicht-
querschnitte von Cu-Schichten sowie einer Si;N,-Schicht dargestellt. Da die FIB-Sdule in
einem Winkel von 54° zur REM-Sdule angeordnet ist, wird die Fldche unter einem Verkip-
pungswinkel von 36° dargestellt. Aus diesem Grund erfolgt eine Kompensation der Ver-
kippung der Ansicht mit Hilfe der integrierten Bildberechnung des Elektronenmikroskops.
Anhand des Abbilds werden mehrere Messungen der Hohe des Querschnitts vorgenom-
men. Der Mittelwert dieser Messungen dient als Angabe fiir die Abtragstiefe des jeweiligen
Abtragversuchs. Die Abtragsrate erjp ergibt sich dann nach Gleichung 5.12.

Ae-he
II'te

eFIB = (5.12)

Je Materialtyp wurden mehrere Abtragungen vorgenommen. Der Mittelwert aus den
jeweils errechneten Abtragsraten ergab danach die Abtragsrate des Materials.

Ergebnisse der Abtragsratenermittiung Die ermittelten, mittleren Abtragsraten verschie-
dener Cu-Schichten sowie von amorphem Si;N, sind in Abbildung 5.32 aufgetragen.
Grundsatzlich kann festgehalten werden, dass Cu im Vergleich zu SizN, mit mindestens
doppelt so hoher Geschwindigkeit abgetragen wird. Die Abtragsrate von Si;N, betrug im
Mittel rund 430 pm?/pAs. Dies kommt der Spulenherstellung sehr entgegen. Da der Ionen-
strahl nicht selektiv gestoppt werden kann und weiterhin im gesamten, markierten Gebiet
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Abbildung 5.33: EDX-Spektren der Oberfliche von teilweise mittels FIB abgetragenem
SizN, und jeweilige Elementzusammensetzung des angeregten Volumens —
a Spektrum einer fast vollstindig abgetragenen Siz;N,-Schicht, b Spektrum
einer nur minimal abgetragenen Schicht

abtrdgt, wird nach dem Cu die néichst folgende Schicht abgesputtert. Sobald das Cu stel-
lenweise vollstindig abgetragen ist, wird erst Cr und dann Si;N, abgetragen. Aufgrund der
niedrigeren Abtragsrate des Si;N, verlangsamt sich der Abtragsprozess. Der unbeabsichtig-
te Abtrag von SizN, wird daher erschwert. Die Wahrscheinlichkeit auf einen weitgehenden
Erhalt der isolierende Schicht ist somit erhoht. Die Aufrechterhaltung der isolierenden Wir-
kung kann bei ausreichender Schichtdicke garantiert werden.

Die Abtragsrate von Cu ist sehr stark von der Mikrostruktur der jeweiligen Schicht
abhingig. Feinkristallines Cu erreichte mit 933 um®/pAs eine niedrigere Abtragsrate als
grobkorniges mit 1102 pm3/pAs. Grundsitzlich ist die Abtragsrate abhingig von der Ori-
entierung des zu bearbeitenden Kristalls bzw. Kristallits zum eintreffenden Ionenstrahl
(Sta13). Dies beruht auf dem Gitterfiihrungseffekt, der sog. Kanalisierung (engl. channe-
ling). Bestimmte Kristallrichtungen bieten dem Ionenstrahl einen hoheren Widerstand ge-
gen das Eindringen. Eindringende Ionen sputtern kein Material. Nicht eindringende Ionen
befordern den Abtrag der Oberfldche. Bei einer giinstigen Orientierung der Kristallite ei-
ner Schicht konnte somit eine hohere Abtragsrate erzielt werden. Im Fall der unterschiedli-
chen Abtragsraten von Cu aufgrund verschiedener Mikrostrukturen konnten in den jewei-
ligen Schichten abweichende Orientierungen vorliegen. Das feinkristalline Cu ist bevorzugt
stangelformig aufgewachsen (vgl. Abb. 5.31). Die Orientierung der Kristallite ist in Bezug
zur radialen Richtung einheitlich. Das grobkoérnige Cu weist eine rekristallisierte Kornstruk-
tur auf. Hier liegen zufillig verteilte Orientierungen vor. Einige Orientierung des rekristal-
lisierten, groben Cu-Gefiiges begiinstigen einen schnelleren Abtrag. Dies bedeutet, dass die
Orientierung des feinkristallinen Cu in Bezug auf die Stiarke des Abtrags ungtinstig ist.

Aus der zufilligen Orientierung des grobkoérnigen Cu und der damit lokal variierenden
Abtragsrate erwéchst allerdings ein bedeutsamer Nachteil. Der Abtrag erfolgt uneinheitlich
und ungleichméfig. Dies ist sehr gut in der REM-Ansicht des Abtragsgebiets in Abbildung
5.31 zu erkennen. Beim feinkristallinen Cu ist die Cu-Schicht vollstandig und einheitlich
abgetragen. Hingegen zeigt sich in einigen Bereichen des Abtragsgebiets der grobkornigen
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Schicht ein sehr unvollstindiger Abtrag. Die Abtragstiefe variiert zwischen vollstindigem
Abtrag und einem Abtrag von einem Drittel der Schicht. Die komplette Entfernung des Cu
hétte bei der groben Struktur abschnittsweise einen starken Abtrag von SizN, zur Folge.
Grofe Si3N,-Schichtdicken wéren daher notwendig um beim Einsatz von grobkornigen Cu
die Isolation unter der Spule aufrecht zu erhalten. Die einheitliche Orientierung des feinkris-
tallinen Cu ist in Bezug auf die Spulenherstellung von Vorteil. Aufgrund der gleichméfsigen
Orientierung wird ein einheitlicher Abtrag erreicht. Unter der Kenntnis der Abtragsrate
dieser Form des Cu kann der ungewollte Abtrag von Si3N, bis zur vollstindigen Entfer-
nung des Cu nahezu ausgeschlossen werden. Die Schichtdicke des Si;N, muss daher nicht
zusdtzlich angepasst werden. Eine zur Gewéhrleistung der Isolation erforderliche, minima-
le Schichtdicke ist ausreichend. Zwar ist die Abtragsrate im feinkristallinen Fall etwas ge-
ringer, aber eine hohere Qualitédt der Spule und die Beschddigungsfreiheit der SizN,-Schicht
sind fiir die Herstellung magnetoelastischer Sensoren von Vorrang. Bei der Abscheidung
von Cu sind die Prozessparameter daher so zu wahlen, dass eine feinkristalline Mikrostruk-
tur entsteht.

Beim frontalen FIB-Abtragsverfahren wird die Implantierung von Ga in die SizNy-
Schicht begiinstigt. Ein Teil der Ionen des FIB-Strahls dringt tief ins Material ein, zerstort
die Struktur und wird implantiert. Mittels EDXS konnte ein Anteil von bis zu 7,9 At.-%
an Ga in einer Si3N,-Schicht nachgewiesen werden (vgl. Abb. 5.33). Ob sich aus dieser
Ga-Konzentration Auswirkungen auf die elektrische Isolationswirkung des Siz;N, ergeben,
ist bisher nicht bekannt bzw. wurde dies im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht. Es
wird aber aufgrund der zerstorenden Wirkung der einfallenden Ga*-Ionen nicht von einer
Leitfahigkeits-steigernden Wirkung der Ionen ausgegangen. Eine regelméfige Gitterstruk-
tur mit zur Leitfahigkeit beitragenden, freien Elektronen, wird durch die Implantation von
Ga nicht aufgebaut. So wurde die Ga*-Implantation im Gegenteil sogar zur Steigerung des
Widerstands von Materialien genutzt (ASY"89).

5.5.2 Spulenherstellung

Laterales Abtragsverfahren Das Ergebnis der ersten Versuche der Spulenherstellung
nach dem lateralen Abtragsverfahren ist in Abbildung 5.34a zu sehen (BKGO08). Bei den
anfanglichen Abtragsversuchen war die Faser-Drehbank noch nicht mit einer Faserzentrie-
rung ausgestattet. Die Faser wird ohne festen Bezug zur Rotationsachse der Faser-Drehbank
in ihrer Halterung fixiert. Ein Moglichkeit zur Justierung bzw. zum Abgleich von Rotati-
onsachse und der durch den Flachenschwerpunkt des Faserquerschnitts verlaufenden Fa-
serlangsachse wurde nicht integriert. Dadurch rotiert die Faser in der Drehbank nicht um
ihre eigene Achse. Sie taumelt stattdessen undefiniert und bei jeder Einspannung verandert
im Raum. Dieses Taumeln bewirkt in der Folge einen, auf die Faserldngsachse bezogen,
unsymmetrischen Abtrag des Cu. Dies ist gut im REM-Abbild zu erkennen (s. Abb. 5.34 a).
Die Cu-Schicht ist einseitig komplett abgetragen und auf der gegeniiberliegenden Seite noch
durchgidngig vorhanden. Ein funktionierende Spule ist auf diese Weise nicht herstellbar.

Wie bereits in Abschnitt 5.2.2 beschrieben, gelang die Kompensation der Taumelbewe-
gung mit Hilfe einer zusétzlich eingebauten Faserzentrierung. Drei diinne, gekreuzt aufge-
spannte Wolframdréahte bilden eine V-Nut. Die Nut wird an die Faser herangefiihrt. Die Fa-
ser wird minimal in radialer Richtung vorgespannt. Am Grund der Nut wird die Faser zen-
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Abbildung 5.34: REM-Abbilder von Cu-Spulen die nach dem lateralen Abtragsprinzip mit-
tels Faser-Drehbank gefertigt wurden — a Spule die ohne Faserzentrierung
gefertigt wurde (BKGO08), b komplett bearbeitete Spule (Bel08)

triert und an dieser Stelle in ihrer Bewegungsfreiheit eingeschréankt. Direkt neben der Nut
befindet sich die FIB-Bearbeitungsstelle (vgl. Abb. 5.11 a). Aufgrund der Taumelbewegung
erfahrt die Faser durch die Zentrierung wihrend der Rotation eine wiederholte Querbelas-
tung. Zur Minimierung der Querbelastung sollte die V-Nut in dem Faserrotationswinkel mit
der geringsten Anndherung zwischen Faser und Nut mit der Faser in Kontakt gebracht wer-
den. Durch die Integration einer Faserfiihrung (V-Nut aus Wolframdrahten), in welcher die
zu bearbeitende Faser gefiihrt wird, gelang es mit der Faser-Drehbank nach anfanglichen
Schwierigkeiten die Lage der Faser bei Rotation zu stabilisieren.

Abbildung 5.34 b zeigt eine symmetrisch herausgearbeitete Spule. Die Prézision des Ab-
trags ist in diesem Fall unzureichend. Die Justierung des Ionenstrahls war bei dieser Struk-
turierung sicherlich mangelhaft. Im REM-Abbild ist das Hauptproblem des lateralen Ver-
fahrens zu erkennen. Der Eingriff des Ionenstrahls endet nicht, wie beim Drehmeiflel, mit
der Schneidenecke. Der Strahl wirkt in die Tiefe fort. Die Auswirkung soll zundchst im
Stillstand der Faser erortert werden. Beim tangentialen, lateralen Abtrag wird, bei einer
orthogonalen Anordnung von Strahl und Faser, ein Streifen des Umfangs abgetragen. Die
Breite und Tiefe des Streifens hdngen dabei von der Positionierung des Ionenstrahls ab.
Bezogen auf den Querschnitt wird ein Kreissegment der Cu-Schicht abgetragen. Die Gren-
zen werden vom einfallenden Ionenstrahl als Sehne des Segments und durch den dufseren
Umfang der Schicht als Kreisbogen gebildet. Entlang der orthogonal zur Sehne verlaufen-
den, radialen Achse wird die Schicht am tiefsten abgetragen. Nach aufien nimmt die Dicke
der verbliebenen Schicht jeweils zu. Bei kontinuierlicher, spiralférmiger Fortfithrung des
Kreissegment-Abtrags entlang der Faser bildet sich dadurch eine stumpfe V-Nut als abge-
tragener Spulenteil aus. Die Erzeugung einer Nut mit rechteckigem Querschnitt ist mit dem
lateralen Verfahren nicht moglich.

Frontales Abtragsverfahren Im Versuch zum frontalen Abtrag wurden gleichzeitig 13
Spulensegmente herausgearbeitet. Dies wird bei der verwendeten Zeiss-FIB-Anlage durch
das Programm Feature Milling erméglicht. Parallelogramme gleicher Flache (32 um?) wur-
den jeweils als Abtragsgebiet definiert. Der Kippwinkel der Parallelogramme definiert die
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Abbildung 5.35: REM-Ansichten von Spulen die nach dem frontalen Abtragsprin-
zip mit Hilfe der manuellen Faserdrehbank gefertigt wurden - [links
Ubersichtsaufnahme der kompletten Spule mit Markierungen der Abtrags-
gebiete (rote Parallelogramme), rechts vergrofSerte Ansicht der fertiggestell-
ten Spule

Steigung der Spule. Je bearbeiteter Seite wurde fiir eine Dauer von 1140 s mit einem Strom
von 423 pA im Deposition Mode abgetragen. Das Ergebnis des diskontinuierlichen, frontalen
Abtrags ist in Abbildung 5.35 zu sehen.

Die Spule wurde gleichmafliig, symmetrisch und prizise aus der Schicht herausgear-
beitet. Es ist das Zurtiickbleiben von einzelnen, nicht zusammen hdngenden Inseln an Cu-
Material auf der Si;N,-Schicht zu erkennen (vgl. Abb. 5.35re.). Die Windungen liegen sepa-
rat vor und haben untereinander keine Querschliisse. Der kollaterale Abtrag von SizN, va-
riiert tiber dem Umfang. An keiner Stelle ist die isolierende Schicht vollstandig abgetragen
worden. Die Isolation wird daher als intakt angesehen. Die Bearbeitung wird als erfolgreich
bewertet. Die Bearbeitungsgesamtzeit ist aufgrund des stufenweise erforderlichen, manuel-
len Drehens der Faser und dem damit verbundenen, wiederholten Aus- und Einschleusen
der manuellen Faserdrehbank sehr grofs.

Vergleich der Verfahren Da der Ionenstrahl beim lateralen Abtrag nicht nur punktuell an-
greift, sondern tangential {iber die Lange der Abtragstiefe wirkt, wird immer auch Mate-
rial aufierhalb der Steigung der Spirale abgetragen. Dies tritt beim frontalen Abtrag nicht
auf. Das frontale Verfahren hat allerdings den Nachteil, dass sich die Abtragstiefe nicht mit
absoluter Sicherheit einstellen ldsst. Unterschiedliche Kristallorientierungen und Verunrei-
nigungen bedingen einen ungleichméfligen Abtrag. Ein teilweises Absputtern der Isolati-
onsschicht ldsst sich daher nicht zu 100 % vermeiden. Aufgrund der hoheren Prézision des
frontalen Verfahrens in Bezug auf die Einschnittkanten der Nut ist dieses fiir die Struktu-
rierung der Spule besser geeignet. Unter Anwendung einer kontinuierlichen Drehung kann
die Spulenherstellung dabei produktiv erfolgen. Der teilweise Abtrag der Isolationsschicht
hat voraussichtlich keine Einschrankungen der Funktionsweise des Sensors zur Folge.
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Abbildung 5.36: Kraft-Weg-Diagramm  eines  reprédsentativen  Einzelfaserzugver-
suchs an einer HTA-Faser mit abgeschiedenem Mehrschicht-System
(Cr+NiFe45/55 + Cr + SigNy + Cr + Cu)

5.6 Charakterisierung der Sensoreigenschaften

Mechanisches  Verhalten HTA-Fasern —mit einem = Mehrschichtsystem  aus
Cr +NiFe45/55 + Cr + SizgN, + Cr + Cu wurden mittels Einzelfaserzugversuchen gepriift.
Der Verbund aus C-Faser und Mehrschichtsystem fungiert dabei als Sensormodell. Die
mechanischen Eigenschaften dieses Modells sollten mit den Versuchen ermittelt werden.
Die Abscheidung der metallischen Schichten des Mehrschichtsystems erfolgte mit dem
Dreieckshalter. Die Schichtdicken wurden fiir das Modell bereits angepasst und auf unter
1pm reduziert. Ein vollstandig optimierter Sensor lag zum Zeitpunkt der Versuche noch
nicht vor.

Die Ergebnisse der beschriebenen, mechanischen Priifung deuten auf ein tiberwiegend
elastisches Verhalten des Mikrosensors bis zu einer Belastung von 150 mN. In Diagramm
5.36 ist der Kraft-Weg-Verlauf eines exemplarischen Versuchs dargestellt. Die maximale Be-
lastung des Versuchs entspricht einer Verlingerung der Probe um 55 pym und damit einer
Dehnung von 1 % bei einer Probenldnge von 5 mm. Der Kurvenverlauf sowohl im Vorschub,
als auch im Riicklauf ist anndhernd linear. Leichte Ausbriiche der Kennlinie konnen als Feh-
ler der Kraftmessung interpretiert werden. Die Abweichung der Verldngerung von ca. 7 pm
zwischen Versuchsbeginn und dem Ende des Versuchs kann einem Fehler der Wegmessung
zugeordnet werden. Es ist ebenso nicht auszuschliefien, dass plastische Verformungen fiir
die entstandene Hysterese verantwortlich sind. Der Verlauf der Kurve des Riicklaufs konnte
danach als zweigeteilt interpretiert werden. Die anfangliche Entspannung verlduft steiler als
die restliche Kennlinie (vgl. Abb. 5.36). Dies konnte mit einem zunéchst ausschlieSlich elas-
tischen Verhalten des Verbunds aus Faser und Schicht in Verbindung gebracht werden. Die
Abflachung des Riicklaufs liefSe sich auf eine zumindest anteilige, plastische Riickstellung
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Abbildung 5.37: Anderung des Sensorsignals bei Dehnung — Resonanzfrequenz des magne-
toelastischen Sensors d@ndert sich durch stufenweise Belastung mit Gewich-
ten (BG09)

einer oder mehrerer Schichten zuriickfiihren. In der Entspannung zieht sich die Faser weiter
zusammen und verformt dabei unter Druckbelastung die betroffenen Schichten. Die Zug-
spannung der Faser wird dabei solange abgebaut, bis sich ein Kréftegleichgewicht zwischen
Schichten und Faser einstellt.

Eine abschlieflende Interpretation zum mechanischen Verhalten des Verbunds aus Fa-
ser und Schicht ist mit den vorliegenden Ergebnissen nicht méglich. Die Untersuchung des
mechanischen Verhaltens des Sensors mit optimiertem Aufbau steht noch aus. Bestandteil
dieser Untersuchung muss eine zyklische, mechanische Priifung sein. Nur mit einer ausrei-
chenden Zyklenzahl ist eine abschlieffende Bewertung der Sensorelastizitiat moglich.

Charakterisierung des Sensorsignals Fiir die Charakterisierung des Sensorsignals wur-
den einfach Belastungsversuche an fertigen magnetostriktiven Dehnungssensoren durch-
gefiihrt (BG09). Sensoren der ersten Generation wurden fiir diese Versuche genutzt. Die Po-
sitionierung des Sensors erfolgte dafiir vertikal. Klebstoff diente der Befestigung des Sensors
an einem Stativ. Zur Belastung des Sensors kamen Gewichte zum Einsatz. Diese besafsen ei-
ne Masse von 2,5g und wurden der Reihe nach, zur Steigerung der Belastung, additiv an
den Sensor gehidngt. Die maximale Belastung dieses Versuchs betrug 10 g. Dies entspricht
einer Dehnung von 0,85 %.

Die Grofse des Sensorsignals wurde fiir jeden Belastungsfall parallel aufgezeichnet. Der
Sensor war in einem LC-Schwingkreis angeordnet. Eine zusitzliche Induktivitdt Ly und ei-
ne Kapazitdt Cy bildeten den Schwingkreis. Der Sensor wurde mit der zusétzlichen Induk-
tivitdt Lo in Reihe geschaltet. Die Anordnung der Kapazitit Cy erfolgte parallel dazu. Zur
Anregung des Schwingkreises wurde eine Wechselspannung genutzt. Ein Frequenzgenera-
tor erzeugte diese. Die Resonanzfrequenz des Schwingkreises wurde durch eine Frequenz-
modulation von 0Hz bis zu 1 MHz ermittelt. Anhand der parallel durch ein Oszilloskop
erfassten Amplitude lief§ sich die Resonanzfrequenz bestimmen. Ein Maximum der Ampli-

160



KAPITEL 5 ENTWICKLUNG MAGNETOELASTISCHER C-FASER-DEHNUNGSSENSOREN

tude der Ausgangsspannung deutet auf das Erreichen des Resonanzfalls hin. Im unbelaste-
ten Zustand lag die Resonanzfrequenz bei 46 kHz.

Das Ergebnis der Signalerfassung bei Belastung ist in Abbildung 5.37 zu sehen
(BG09). Mit steigender Belastung konnte eine Reduzierung der Resonanzfrequenz des Sen-
sors gemessen werden. Die Richtung der Anderung der Resonanzfrequenz ist dabei in
Ubereinstimmung mit vorab durchgefiihrten FEM-Rechnungen. Der Abfall der Resonanz-
frequenz ist zunéchst bis zu einer Dehnung von 0,6 % linear zur Belastung (vgl. Abb. 5.37).
Eine weitere Belastung hatte keine fortgefiihrte Reduzierung der Resonanzfrequenz zur Fol-
ge. Nach Wegnahme der Lasten konnte keine Riickstellung der Resonanzfrequenz festge-
stellt werden. Diese verblieb in ihrer Hohe. Die Induktivitidt des Sensors ging folglich nach
der Entspannung nicht zurtick zum Ausgangswert. Plastische Vorgdnge werden fiir dieses
Verhalten verantwortlich gemacht. Hinweise auf den genauen Mechanismus fiir dieses Ver-
halten liegen bisher nicht vor. Plastische Vorgdnge konnten fiir geringe Dehnungen an den
Einzelschichten nicht eindeutig nachgewiesen werden (vgl. Abschn. 5.4).

Die Messung belegt zundchst die Machbarkeit des entwickelten, faserbasierten Deh-
nungssensors auf Grundlage des VILLARI-Effekts. Die Anderung des Messsignals in Korre-
lation zur Belastung wird fiir diese Sensorform als nachgewiesen angesehen. Die Problema-
tik der Plastizitdt des Sensorsignals kann nur durch die Weiterfiihrung der Untersuchungen
gelost werden. Signalmessungen am optimierten Sensor unter Belastung stehen noch aus.
Alle Moglichkeiten der Schichtoptimierung zur Steigerung der Elastizitdt sind bisher nicht
ausgeschopft.

5.7 Sensoreinbettung in Faserverbundwerkstoffe

Untersuchungen zur Einbettung von Mikrosensoren bzw. deren Vorstufe in CFK wur-
den ebenfalls durchgefiihrt. Dafiir erfolgte zundchst eine Einbettung der Mikrosensoren
in Langs- und Querrichtung in Bezug zur Orientierung der Verstarkungsfasern. Als Faser-
verstarkungstextilien kamen bisher ausschliefSlich mit Epoxydharz vorimpragnierte Koh-
lenstofffasergewebe (Prepreg) zum Einsatz. Als Sensor fungierte der bereits bei den me-
chanischen Versuchen eingesetzte Modellsensor (Verbund aus C-Faser und Mehrschicht-
system). Die Mikrosensoren wurden gezielt mittels einer Folien-Ubertragungstechnik auf
dem Prepreg abgelegt. Die Haftung zur Folie ist dabei geringer als zum Prepreg. An einer
Folie haftend kann der Sensor von Hand gut iiber dem Prepreg ausgerichtet und gezielt
abgelegt werden. Im Kontakt zum Prepreg bleibt der Sensor direkt auf diesem haften und
die Folie kann abgezogen werden. Anschliefsfend wurden die Sensoren mit einer weiteren
Prepreg-Lage tiberdeckt. Nach Aufbau des kompletten Lagensystems folgte die Aushértung
des CFK, eingepackt im Vakuumsack, im Autoklav. Im Anschluss wurden die hergestellten
Proben materialografisch prapariert. Schliffe wurden so positioniert, dass die Sensoren im
Schnitt zu sehen sind. Durch die Praparation von Quer- und Langsschliffen der eingebet-
teten Mikrosensoren wurde die mikroskopische Untersuchung der Einbindung der Mikro-
sensoren im Verbund ermoglicht.

Abbildung 5.38 zeigt unterschiedliche, lichmikroskopische Aufnahmen eingebetteter
Sensoren. Diese belegen eine hervorragende Einbettung der Mikrosensoren in den Verbund.
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Abbildung 5.38: Lichtmikroskopische Abbildungen von Schliffen durch CFK mit integrier-
tem magnetoelastischen Mikrodehnungssensor — a + ¢ eingebetteter Mikro-
sensor in Querorientierung zu den Verstarkungsfasern, b + d eingebetteter
Mikrosensor in Langsorientierung zu den Verstarkungsfasern

Es ist zu erkennen, dass die Sensoren im direkten Kontakt mit den Verstarkungsfasern wa-
ren. Die Bildung von Harznestern oder anderen stérenden Unstetigkeiten kann komplett
ausgeschlossen werden. Sowohl bei Einbettung in Langs- als auch in Querrichtung zeig-
ten sich direkte Faser-Sensor-Kontakte. Die Matrix umschloss dabei sowohl Sensor als auch
umgebende Fasern, sodass eine unbeeinflusste Ubertragung der Spannungen zu erwarten
ist. Hohlrdume oder Poren wurden im Bereich der Mikrosensoren nicht gefunden. Alle Vor-
aussetzungen fiir eine gleichméflige Dehnung von Sensor und umgebenden Faserverbund
bei Belastung sind damit gegeben. Aus der Messung der Dehnung des Sensors kann daher
auf die Dehnung des Faserverbunds geschlossen werden.

Im Fall der Ausrichtung der Sensoren ldngs zu den Verstirkungsfasern zeigten sich
anhand der Abbilder keinerlei Verdnderungen an den Sensoren. Die Verstiarkungsfasern
hatten teilweise Linienkontakt zum Sensor. Der Sensor passte sich dem Verlauf der
Verstarkungsfasern an (vgl. Abb. 5.38 b +d).

Bei der Einbettung quer zur Verstarkungsrichtung wurde der Sensor durch die
Verstarkungsfasern und den einwirkenden Druck bei der Aushdrtung des CFK auf Pres-
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sung belastet. Die an den Sensor gepressten Verstirkungsfasern verursachten plastische
Verformungen in Form von Dellen. Insbesondere die Cu-Schicht war davon betroffen (vgl.
Abb. 5.38 c). Teilweise konnten Aufwolbungen der Cu-Schicht durch Verschiebung der an-
gepressten Verstarkungsfasern beobachtet werden. Die isolierende Schicht war dann eben-
so von der Beschddigung betroffen. Es kam zu Ablosungen der Cu-Schicht vom SizN,. Die
Verformungen waren teilweise so stark, dass sie sicherlich eine Stérung der Sensorfunkti-
on verursachen wiirden. Der Grad der Verformung hitte mit hoher Wahrscheinlichkeit eine
Zerstdrung der Spule zur Folge. Die Einbettung quer zur Verstarkungsfaserrichtung ist da-
nach fiir die Integration des magnetoelastischen Sensors ungeeignet.

Im einfachsten Fall kann der Sensor zwischen zwei parallelen UD-Gelege-Lagen
schdadigungsfrei, in Langsrichtung, eingebettet werden. Die Beschaffenheit eines Gewebes
bedingt das Vorliegen von Faserbiindeln in 0° - und 90° -Richtung. Auf der Oberfldche eines
Gewebes in Kett- oder Schussrichtung positioniert, liegt der Sensor dadurch wechselseitig
quer und ldngs zu den Verstarkungsfasern. Bei Leinwand- und Koperbindungen sind die
Verkreuzungen von Kett- und Schussfaden sehr dicht. Insbesondere bei diesen Bindungsar-
ten kann die Lage des Sensors quer zur Verstiarkungsfaser daher nicht ausgeschlossen wer-
den. In Bezug auf die Einbettung in Gewebe-verstdrkte Faserverbunde bedeutet dies, dass
der Sensor vor der Herstellung des Gewebes in ein Faserbiindel der Kett- oder Schussrich-
tung integriert werden muss. Die Kettrichtung erfdhrt wahrend des Webens eine geringere
Faserbelastung. Vermutlich ist die Kette daher besser zur Einbindung des Sensors geeig-
net. Von Hand konnte der Sensor auch nach dem Weben entlang eines Biindels eingezogen
werden. Der Aufwand wird als sehr hoch eingeschitzt.

Faserverbunde werden so ausgelegt, dass die Verstarkungsfasern in paralleler Richtung
zu den Hauptbelastungen orientiert sind. Die wesentliche Kraftiibertragung erfolgt dem-
nach entlang der Verstarkungsfasern. Die ideale Sensorausrichtung zur Erfassung von Deh-
nungen verlduft folglich langs zu den Verstarkungsfasern. Nur so kann direkt die Dehnung
der Fasern erfasst und auf die einwirkende Belastung geschlossen werden. Magnetoelasti-
sche Mikrodehnungssensoren sind zur Einbettung in der beschriebenen Ausrichtung sehr
gut geeignet.

5.7.1 Kontaktierung der Sensoren

Die Kontaktierung der magnetoelastischen Sensoren fiir die Integration in einen Faserver-
bund wurde bisher nicht untersucht. Unterschiedliche Verfahren und Werkstoffe stehen
fiir diese Aufgabe zur Verfiigung. Die Signaliibertragung aus dem Verbundwerkstoff kann
bspw. iiber isolierend beschichtete Dréahte kleinen Durchmessers oder mittels gleichzeitig
leitfdhig und dartiber isolierend beschichteter Kohlenstofffasern erfolgen. Die Praktikabi-
litat beider Ansdtze muss noch verifiziert werden. Die Kontaktierung des Sensors ist auf je-
den Fall vor dessen Einbindung in den Verbund vorzunehmen. Die Ubertragungsleitungen
konnen dann aus dem Verbund herausgefiihrt und nach aufSen kontaktiert werden.

Zum leitfdhigen Fligen von Sensor und Signaliibertrager stehen leitfihige Klebstoffe
(Epoxyd- oder Polyimid-Basis), Lote und reaktive Materialien zur Verfiigung. Der Einsatz
leitfahiger Klebstoffe hat sich bereits in der Chip-Kontaktierung innerhalb der Mikroelektro-
nik bewédhrt (LZ08). Das Aufdrucken von leitenden Strukturen mittels Tintenstrahldrucks
ist ebenso fiir die Kontaktierung des magnetoelastischen Sensors denkbar (HKD"09).
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5.8 Zusammenfassung zum magnetoelastischen
Mikrodehnungssensor

Die Entwicklung des magnetoelastischen Mikrodehnungssensors wurde in Bezug auf einige
wesentliche Teilaspekte erfolgreich umgesetzt. Sie ist nicht vollstindig abgeschlossen. Die
HTA-Faser hat sich als Substratfaser fiir den Sensor bewehrt. Im Rahmen der bisher durch-
gefiihrten Untersuchungen wurden Verfahren zur Abscheidung der erforderlichen Schich-
ten entwickelt. Das Magnetronsputtern ist, unter Zuhilfenahme einer Rotationsvorrichtung
zur Drehung der zylindrischen Fasern tiber dem Target, bestens zur Abscheidung metal-
lischer Schichten auf C-Fasern geeignet. Mit Hilfe des PECVD-Prozesses konnte SizN, als
isolierende Schicht erfolgreich auf die Faser aufgebracht werden. Durch die Riickkopplung
mit den Ergebnissen von Mikrostrukturanalysen erfolgte eine kontinuierliche Optimierung
der Beschichtungsverfahren. Die Haftung der Schichten ist unter Verwendung einer Haft-
vermittlerschicht (Cr), welche mittels Magnetronsputtern abgeschieden wird, sichergestellt.

Mit Hilfe von Einzelfaserzugversuchen wurden die mechanischen Eigenschaften der
Schichten untersucht. Auf Grundlage der dabei gesammelten Ergebnisse erfolgte eine Op-
timierung der Schichtdicken. Unter Anwendung der angepassten Dicken sind bis zu einer
Dehnung von 1 % keine plastischen Verformungen der Schichten festzustellen. Es wird bis-
her davon ausgegangen, dass der Sensor bis zu dieser Dehnung betrieben werden kann.
Eine zyklische mechanische Priifung des kompletten Schichtsystems steht noch aus. Eigen-
spannungen in den Schichten begrenzen den Bereich der elastischen Dehnung der Schich-
ten. Es wurde ein Warmebehandlungsverfahren zur Beseitigung von Eigenspannungen der
Schichten entwickelt.

Die Entwicklung der erforderlichen Herstellungsverfahren beinhaltete den Prozess zur
Strukturierung der Cu-Spule. Sowohl mittels automatischer Faser-Drehbank, als auch mit
der manuellen Faserdrehbank gelang die Strukturierung der Spule durch Einwirkung eines
FIB. Das frontale Abtragsverfahren ist am besten dazu geeignet.

Der sensorische Wandlungseffekt wurde anhand des entwickelten Mikrodehnungssen-
sors nachgewiesen. In Belastungsversuchen des Sensors zeigte sich eine direkte Korrelati-
on zwischen der Hohe der Belastung und der Anderung der Resonanzfrequenz eines LC-
Schwingkreises, in welchen der Sensor als Spule integriert war. Die verwendete Variante
des Sensors liefd dabei noch keine Wiederholung des Versuchs zu. Der Effekt war plastisch.
Sensoren mit optimiertem Aufbau konnten noch nicht getestet werden. Die Verwendung
alternativer magnetostriktiver Materialien bietet hier weitere Ansdtze zur Kompensation
der Plastizitét. Es gibt zudem leitfahige Materialien mit grofierer Elastizitdt als Cu. Hiermit
konnen sich weiterfithrende Untersuchungen befassen.

Die Einbettung von Modellsensoren in CFK war ebenfalls ein Untersuchungs-
gegenstand. Die Sensorintegration ist problemlos in paralleler Ausrichtung zu den
Verstarkungsfasern moglich. Eine Ausrichtung quer zu den Verstarkungsfasern fiihrt zur
Beschddigung der Sensoren bzw. deren Schichten. Fiir die zukiinftige Einbettung des ferti-
gen Sensors in CFK ist die Entwicklung einer isolierenden Beschichtung erforderlich. Die
Entwicklung von Verfahren zur Kontaktierung des Sensors muss ebenso noch vorangetrie-
ben werden.
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6 Entwicklung piezoresistiver
Dehnungssensoren auf Basis von
Kohlenstoffeinzelfasern

6.1 Sensorprinzip piezoresistiver C-Faser-Dehnungssensoren

In Abschnitt 1.3.1 wurde fiir C-Fasern das Prinzip der elektrischen Widerstandsanderung
durch Dehnung ausfiihrlich vorgestellt. Die Widerstandsénderung beruht dabei nicht nur
auf den geometrischen Zusammenhiéngen der Langen- und Durchmesserdnderung. Viel-
mehr sind Variationen der Ubergangswiderstinde im Inneren der Fasern fiir die Piezo-
resistivitit von C-Fasern und damit fiir eine Anderung des spezifischen elektrischen Wi-
derstands verantwortlich. Auf dem Pfad des Stromflusses miissen die Elektronen durch
die begrenzte geometrische Ausdehnung der graphitischen Kristallite innerhalb der Fa-
sermikrostruktur von einem Kristallit zum néchsten springen und dabei eine Barriere
{iberwinden. Diese Barriere duflert sich in Form eines Ubergangswiderstands. Infolge inne-
rer Spannungen, die durch dufsere Lasten hervorgerufen werden, dndert sich der Abstand
der Kristallite und damit das Ausmaf der einzelnen Barrieren — der Ubergangswiderstand
variiert. Bei Zugbelastung werden die Kristallite auseinander gezogen und der Widerstand
erhoht bzw. verringert sich. Die Starke und Richtung der Widerstandsanderung ist abhédngig
vom C-Fasertyp (Ows70).

Dieses Prinzip bietet sich zur Verwendung fiir Dehnungssensoren an. Insbesondere bei
CFK, wo diese Fasern ohnehin als Verstarkungsmaterial zum Einsatz kommen, ist die Nut-
zung der beschriebenen Sensorfunktion vorteilhaft. Das Einbringen zusétzlicher Materia-
lien entfdllt dadurch. Dehnungssensor und Verstarkungsfaser weisen zudem die gleichen
mechanischen Eigenschaften auf. Die Spannungsverteilung im Verbundwerkstoff bzw. im
Bereich der Dehnungssensoren kann daher als homogen angesehen werden. Dies garan-
tiert eine fehlerfreie Dehnungsmessung. Da die C-Fasern als Dehnungssensoren den glei-
chen Durchmesser wie die Verstarkungsfasern aufweisen, ist zudem eine homogene Einbet-
tung der Sensoren gewdhrleistet. Das Auftreten von Harznestern kann somit ausgeschlos-
sen werden.

Bisher werden C-Faser-Dehnungssensoren in Faserverbundwerkstoffen nur in Form
von Biindeln oder durch die Widerstandsmessung der kompletten Faserverbundstruktur
angewendet (SA06, MT06, TSH*™10, HMK11, MCHR12). In Abbildung 6.1 sind zwei An-
wendungsvarianten dargestellt. Die erfassten Widerstandsdnderungen ergeben sich da-
bei als gemittelte Grofie aus der mittleren Dehnung {iber der gesamten Messlidnge einer
Biindelschlaufe (vgl. Abb. 6.1 a) sowie aus sich bei grofieren Dehnungen des Faserverbun-
des einstellenden Rissen bzw. Delaminationen (vgl. Abb. 6.1b). Die Erfassung lokaler Deh-
nungen und Belastungen an definierten Bauteilpositionen ist damit nicht zu erreichen.
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Abbildung 6.1: Anwendungen von C-Fasern als Dehnungs- und Defektsensoren in Faser-
verbunden — a C-Faser-Biindel als Dehnungssensoren (Schleifen) in GFK-
Struktur eines Computertomographie-Tisches (HMK11), b Funktionsweise
von selbstiiberwachenden CFK-Faserverbundstrukturen nach (MT06)

Grofies Interesse zum Belastungszustand besteht bspw. fiir besonders stark belaste-
te Stellen der Krafteinleitung oder fiir Bauteilpositionen, die einer kombinierten Belas-
tung ausgesetzt sind. Eine Moglichkeit, die Anforderung einer lokalen Dehnungserfassung
mit Hilfe von C-Faser-Dehnungssensoren zu erfiillen, besteht in der Anwendung von C-
Einzelfasern als Dehnungssensor. Wird der zeitlich und durch Belastung verdnderliche,
elektrische Widerstand der C-Einzelfaser iiber einer beschrankten Linge einer Einzelfaser
erfasst, ist die Ableitung lokaler Dehnungen iiber dieser Messlange und innerhalb des Fa-
serdurchmessers moglich. Das Prinzip der Piezoresistivitit von C-Fasern wurde zur Ve-
rifizierung der beschriebenen Potenziale zunidchst anhand von C-Einzelfasern untersucht.
Anschlieffend wurden in dieser Arbeit geeignete C-Fasern fiir die Entwicklung von inte-
grierbaren Mikrodehnungssensoren verwendet.

6.2 Charakterisierung der piezoresistiven Eigenschaften von
Kohlenstofffasern

Zur Piezoresistivitit von C-Fasern gibt es eine Vielzahl an Untersuchungsergebnissen
(CO69, Ows70, BCR72, BPT97, WFC99, CC00). Die nachdigitalisierten Daten der Unter-
suchung einiger C-Fasertypen, welche von BLAZEWICZ ET AL (BPT97) durchgefiihrt wur-
den, sind in Abbildung 6.2 dargestellt. Niedermodulige Fasern zeigen darin eine positi-
ve Anderung des elektrischen Widerstands bei Zugbelastung. Bei hochmoduligen Pech-
Fasern ist eine negative Anderung des Widerstands zu erkennen. Der iiberwiegende Teil
der auf piezoresistive Eigenschaften untersuchten C-Fasern ist heute kommerziell nicht
mehr verfiigbar. Dem Stand der Forschung fehlen Untersuchungsergebnisse zur Piezore-
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Abbildung 6.2: Nachdigitalisierte Darstellung der elektrischen Widerstandsdanderung von
unterschiedlichen C-Fasertypen nach (BPT97)

sistivitdt aktuell verfiigbarer Fasertypen. Fiir die Suche nach moglicherweise geeigneten
C-Fasern zur Realisierung integrierbarer Mikrodehnungssensoren existiert damit keine ein-
deutige Entscheidungsgrundlage fiir eine Faserauswahl. Es ist daher zunéchst erforderlich
gegenwartige Fasertypen bzw. ausgewdhlte Vertreter zu charakterisieren.

6.2.1 Entwicklung der Versuchsanordnung

Die Charakterisierung der piezoresistiven Eigenschaften unterschiedlicher C-Faser-Typen
wurde mit Hilfe des EFZM der Fa. Kammrath und Weiss durchgefiihrt (Plia). Dieses Mi-
krozugmodul ist zur Durchfithrung mechanischer Zugversuche an Einzelfasern ausgelegt.
Zugkréfte im Bereich von Millinewton und Langendnderungen im Bereich von Mikrome-
tern konnen damit erfasst werden. Fiir die Untersuchungen dieser Arbeit war es erfor-
derlich im Zugversuch, neben den mechanischen Versuchsdaten, kontinuierlich die elek-
trischen Widerstdnde der Fasern zu erfassen. Um reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten,
erfordert die Messung des Faserwiderstands eine storungsfreie und von der Belastung un-
beeintrdchtigte Kontaktierung der gezogenen C-Fasern. Um diese gewiéhrleisten zu kénnen,
wurde der konventionelle Versuchsaufbau des EFZM modifiziert. In der Konstruktion von
Kammrath und Weiss bildet die Faser mit ihrer Langsachse, fixiert in einer Keramikkapil-
lare, beim Zugversuch eine Linie mit den Krafteinleitungselementen und dem Kraftmess-
draht. Diese Anordnung ist optimal und verhindert das Auftreten von zusitzlichen Momen-
ten wahrend des Versuchs. Fiir die vorliegenden Untersuchungen schliefst diese aber auf der
anderen Seite eine elektrische Kontaktierung der Faser aufierhalb des gezogenen Bereichs
aus oder erschwert diese enorm. Daher war eine Anpassung des Aufbaus notwendig. Der
modifizierte Aufbau wird im folgenden Abschnitt beschrieben.
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Abbildung 6.3: Aufbau der Versuchsanordnung zur Erfassung der elektrischen Wider-
standsdnderung von mittels Einzelfaserzugversuch mechanisch belasteten
C-Einzelfasern

Versuchsaufbau

Bei der fiir die Versuche zur Erfassung der piezoresistiven Eigenschaften von C-Fasern an-
gepassten Faserhalterung wurde die Faserachse in Bezug zur Achse der Krafteinleitung in
vertikaler Richtung parallel verschoben. Die Versuchsanordnung ist in Abbildung 6.3 dar-
gestellt. Darin ist zu erkennen, dass die Keramikkapillaren oberhalb der Krafteinleitung
positioniert sind. Dies erlaubt den Zugang zu beiden Offnungen der Rohrchen und damit
das Durchfddeln der Versuchsfasern. Im Unterschied zur Konstruktion von Kammrath und
Weiss werden die Keramikkapillaren nicht mehr direkt mit Schrauben geklemmt. Diese
sitzen in einer langs aufgeschlitzten Buchse. Die Krafteinwirkung einer Schraube auf die-
se Buchse gewdhrleistet dadurch eine flichige Klemmung der Kapillaren und verhindert
das sonst hdufig auftretende Brechen der Keramikrohrchen. Die mechanische Fixierung der
Versuchsfasern erfolgt weiterhin mittels Siegellack an den einander zugewandten, abge-
schrigten Offnungen der in einer Achse liegenden Réhrchen (vgl. Abb. 6.3).

Die C-Fasern wurden fiir die Versuche in den dufieren, nicht gezogenen Abschnitten
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leitfadhig beschichtet. Die Beschichtung erfolgte mittels Magnetronsputtern. Auf den Fasern
wurde eine Al-Legierung abgeschieden. Die Beschichtung dient der Erthchung der elektri-
schen Leitfdhigkeit in den unbelasteten Faserabschnitten. Dadurch wird der Gesamtwider-
stand der Versuchsfasern verringert und insbesondere der Anteil des konstanten Wider-
stands im nicht gezogenen Faserabschnitt minimiert. Die Kontaktierung der Fasern erfolgte
im beschichteten Faserabschnitt, jeweils aufierhalb des belasteten Bereichs. Dadurch ist ei-
ne konstante und lastunabhdngige Kontaktierung garantiert. Die Faser wurde dazu iiber
Gold-Bonddréhte gefiihrt, auf diesen mit Hilfe von Leitsilber fixiert und gleichzeitig kon-
taktiert (s. Abb. 6.3). Die Gold-Bonddridhte waren wiederum direkt mit Kupfermessleitun-
gen verbunden. Die Widerstandsmessung wurde bei den Fasermessreihen aufgrund der
Ergebnisse von Vorversuchen, welche im nachfolgenden Abschnitt ndher beschrieben sind,
nach dem 4-Punkt-Verfahren durchgefiihrt. Jede Faser wurde dafiir vier mal kontaktiert.
Uber die duferen Kontakte wurde ein konstanter Strom durch die Faser geleitet. Die inne-
ren Kontakte dienten der Erfassung des Spannungsabfalls iiber dem dazwischen liegenden
Faserabschnitt.

Zur synchronen Aufzeichnung von mechanischen und elektrischen Messdaten wurde
die Messelektronik des EFZM modifiziert. Zwei zusitzliche Anschliisse dienen der Synchro-
nisierung des Aufzeichnungsbeginns des Versuchs. Die beiden Anschliisse sind reguldr, im
Stillstand des EFZM, kurzgeschlossen. Beim Start der mechanischen Belastung 6ffnet ein Re-
lais diesen Kurzschluss. Die Messschaltung zur Erfassung des Widerstands, bzw. der Span-
nungsmesskreis, wird mit diesen Anschliissen parallel geschaltet. Im Stillstand des EFZM
wird bei laufender Widerstandsmessung der Kurzschluss als ein sehr geringer Widerstand
erfasst. Sobald der Zugversuch startet, wird stattdessen der Widerstand der Faser erfasst.
Diese sprunghafte Anderung lasst sich sehr gut mit dem Beginn des Zugversuchs und den
mechanischen Messdaten in Ubereinstimmung bringen.

Untersuchungen zur Kontaktierung von C-Fasern

Die Messung des elektrischen Widerstandes erfolgt durch die Ermittlung eines Potenzi-
alabfalls iiber einem definierten Faserabschnitt, durch welchen ein konstanter Strom ge-
leitet wird. Der Widerstand ergibt sich danach als Quotient aus Spannungsabfall und
Strom. Wie bereits beschrieben, konnen zwei unterschiedliche Verfahren zur Widerstands-
messung an C-Fasern verwendet werden. Beide unterscheiden sich im Wesentlichen in
der Art der Kontaktierung. Es ist moglich {iber eine 2-Punkt- oder iiber eine 4-Punkt-
Messung den Faserwiderstand zu erfassen. Bei der 2-Punkt-Messung wird der Potenzial-
abfall iiber die gleichen Kontakte wie die der Stromeinleitung erfasst. Hier ist der Nach-
teil, dass der Ubergangswiderstand der Kontaktierung in den gemessenen Gesamtwider-
stand einfliefst. Bei der 4-Punkt-Messung werden hingegen Stromeinleitung und Messung
der Potenzialabfalls {iber jeweils eigene Kontakte realisiert. Dadurch wird die Erfassung
des Ubergangswiderstands vermieden. Um die Einfliisse der unterschiedlichen Kontaktie-
rungsverfahren auf die Widerstandsmessung zu erfassen und um die Eignung beider Ver-
fahren zu verifizieren, wurden einige Untersuchungen durchgefiihrt.

Anhand von kontinuierlichen Widerstandsmessungen iiber eine Zeitdauer von mehre-
ren Minuten direkt im Anschluss an den hergestellten Kontakt (Auftrag von Leitsilber zur
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Abbildung 6.4: Vergleich der Verldufe des elektrischen Widerstands wiahrend der Kontaktie-
rung mittels Leitsilber und wihrend der Leitsilberaushirtung bei 2-Punkt-
bzw. 4-Punkt-Messung

Verbindung von Faser und Bonddraht) zur C-Faser wurde in einem ersten Versuch die Zu-
verldssigkeit der Kontaktierungsverfahren ermittelt. In Abbildung 6.4 sind die Ergebnisse
dieser Untersuchung dargestellt.

Die Langzeitmessung nach dem 2-Punkt-Verfahren erfolgte an einer T800-Faser. Die 4-
Punkt-Messung wurde mit Hilfe einer YSH50A-Faser durchgefiihrt. Da sich die spezifischen
Widerstdnde beider Fasern unterscheiden, sind die Messkurven jeweils auf eigenen Ach-
sen abgetragen. Bei der 2-Punkt-Messung sind grofie Schwankungen des Widerstandes zu
erkennen. Uber der dargestellten Messdauer sinkt der Widerstand zudem kontinuierlich.
Zwischenzeitlich treten starke Spriinge in der Widerstandsmesskurve auf (vgl. Abb. 6.4).
Dies bedeutet, dass der Ubergangswiderstand der Kontaktierung einer starken zeitlichen
Verdanderung unterliegt. Bei der 2-Punkt-Messung fliefSen diese direkt in den ermittelten
Widerstand ein und verfdlschen somit der Messergebnis.

Im Vergleich zur 2-Punkt-Messung kann bei der 4-Punkt-Messung ein nahezu un-
verdnderter Messwertverlauf beobachtet werden. Der gemessene Widerstandswert erreicht
bereits nach fiinf Minuten sein endgiiltiges Niveau und zeigt dann nur noch vergleichsweise
leicht Schwankungen. Nach einer Messzeit von 10 Minuten sind nur noch vernachlassigbare
Verdanderungen des Widerstandes erkennbar (vgl. Abb. 6.4). Mit der Aushértung des Leitsil-
bers ist danach der ermittelte Widerstand konstant. Zeitliche Anderungen mit dauerhafter
Ausdehnung waren bei der 4-Punkt-Messung nicht zu beobachten. Die 4-Punkt-Messung
stellt sich danach als das geeignetere Messverfahren zur Bestimmung der Piezoresistivitét
von C-Fasern dar.

In einer weiteren Untersuchung wurde mit Hilfe von gleichférmigen Belastungszyk-
len anhand einer einzigen T300-Faser bei jedem Zyklus der Maximalwert des elektrischen
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Abbildung 6.5: Vergleich von 2-Punkt- und 4-Punkt-Widerstandsmessung — links Darstel-
lung der jeweiligen Abweichungen vom Gesamtmittelwert des elektrischen
Widerstands bei Messzyklen der Widerstandsdanderung im Einzelfaserzug-
versuch einer T300-Faser, rechts Mittelwerte von Standardabweichungen der
Widerstandsmittel aus Messreihen des elektrischen Widerstands von T300-
Einzelfasern im unbelasteten Zustand

Widerstands erfasst. Mit der Belastung zeigt die ausgewdhlte Faser eine stetige Wider-
standdnderung. Es wurde jeweils mit der 2-Punkt- als auch mit der 4-Punkt-Messung eine
Messreihe an der identischen Faser aufgezeichnet. Die Maximalbelastung in jedem Zyklus
war gleich. Das Ergebnis dieser Untersuchung ist im linken Diagramm der Abbildung 6.5
zu sehen.

Aus den Maximalwerten jeder Reihe wurde der Mittelwert gebildet. Die prozentuale
Abweichung von diesem Mittelwert wird im Diagramm fiir jeden Zyklus dargestellt. Es ist
gut erkennbar, dass bei der 2-Punkt-Messung starke Abweichungen vom Mittelwert auftra-
ten. Abweichungen von bis zu 3 % sind zu sehen. Die Differenzreihe der 4-Punkt-Messung
schwankt deutlich geringer und verlduft mit wenigen Ausnahmen nahe Null Prozent (vgl.
Abb. 6.5 i.). Auch im Messverlauf des Einzelfaserzugversuchs zeigt sich somit, dass die
2-Punkt-Messung im Vergleich stdrkeren Schwankungen aufgrund sich zeitlich &ndernder
Ubergangswiderstinde unterliegt. Ausgehend von diesem Ergebnis sind unter Verwen-
dung der 4-Punkt-Messung zuverlédssigere Messdaten zu erwarten.

In einer abschlieffenden Untersuchung zur Auswirkung des Kontaktierungsverfahrens
wurde jeweils vor Zugversuchen im Anschluss an die Kontaktierung der Einzelfasern und
im unbelasteten Zustand eine kontinuierliche Messreihe des elektrischen Widerstands von
T300-Fasern iiber mehrere Minuten aufgezeichnet. Die Mittelwerte und Standardabwei-
chungen dieser Messreihen wurden bestimmt. Beide Messverfahren (2-Punkt- und 4-Punkt-
Messung) wurden dabei verwendet. Aus den Standardabweichungen der Mittelwerte meh-
rerer Messreihen wurde in Bezug zum jeweiligen Messverfahren wiederum der Mittelwert
bestimmt. Auf diese Weise ist es moglich eine zuverldssige Aussage tiber die Streubreite der
Messwertschwankungen in Abhdngigkeit vom Messverfahren zu treffen. Die Ergebnisse
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sind im rechten Diagramm der Abbildung 6.5 zu sehen.

Die 2-Punkt-Messung weist in den durchgefiihrten Messreihen eine stiarkere Streuung
der Messewerte auf. Trotz unverdndertem Messaufbau und konstanten Messbedingungen
konnte hier im Mittel eine Standardabweichung vom Mittelwert in Hohe von mehr als drei
Ohm ermittelt werden (vgl. Abb. 6.5 re.). Unter den gleichen Messbedingungen zeigte die
4-Punkt-Messung eine deutlich geringere Streuung der Messwerte. Diese lag bei einer Stan-
dardabweichung von einem Ohm.

Eine geringe Streuung ist zur Identifizierung von piezoresistiven Material-
verdnderungen unter Belastung sehr von Vorteil. Verdnderungen des gemessenen elek-
trischen Widerstands konnen so eindeutig der Belastungsdnderung zugeordnet werden.
Zufillig auftretende Widerstandsvariationen iiberdecken nicht das gesuchte piezoresistive
Verhalten. Auf Grundlage der gesammelten und zuvor erlduterten Ergebnisse wurde zur
Durchfithrung der kombinierten Widerstands-Zugversuche die 4-Punkt-Messung zur
Erfassung des Faserwiderstands ausgewdhlt.

Ermittlung der Piezoresistivitat

Wihrend der Zugversuche wird neben Zugkraft und Verlangerung kontinuierlich der ab-
solute Widerstand der Fasern aufgezeichnet. Daraus werden Zugspannung, Dehnung und
die Widerstandsédnderung abgeleitet. Der zeitliche Verlauf dieser Werte ist anhand der Auf-
zeichnung eines Widerstandszugversuchs mit einer HTA-Faser in Abbildung 6.6 darge-
stellt. Fiinf Messzyklen wurden dabei liickenlos erfasst. Aufgrund der synchronen Auf-
zeichnung konnen der elektrische Widerstand und die mechanischen Messwerte in Korrela-
tion gebracht werden. Aus der Vielzahl an aufgezeichneten Zyklen wurde zur Darstellung
der piezoresistiven Eigenschaften jeweils fiir jeden Fasertyp ein reprasentativer Zyklus des
Widerstands-Dehnungs-Verlaufs ausgewdhlt.
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Die sich in Bezug zum Ausgangswiderstand ergebende absolute elektrische Wider-
standsdnderung ARcr einer gezogenen C-Faser setzt sich zusammen aus unterschiedlichen
Beitragen. Durch das Auseinanderziehen im Versuch dndert sich die Lange I der C-Faser.
Gleichzeitig verringert sich mit der Zunahme der Lange der Flacheninhalt A des Faserquer-
schnitts. Zusétzlich dndert die Beanspruchung den inneren Zusammenhang der Fasern und
es kommt zu einer Anderung des spezifischen elektrischen Widerstands p. Gleichung 6.1
beschreibt den Zusammenhang zwischen den einzelnen Beitragen.

ARCF:(?;-AZ—F?I:-AA—F(?;-AP (6.1)

Fiir die Ermittlung der piezoresistiven Eigenschaften ist es folglich notwendig die geo-

metrischen Anteile zu eliminieren. Die absolute Widerstandsdanderung der Faser durch

Langendnderung und Querschnittsanderung 6Rcr(5154) Wurde dafiir nach Gleichung 6.2 an-

hand der Ausgangsgrofien (Ausgangslange Iy, Ausgangsflicheninhalt Ao, spezifischer Aus-

gangswiderstand p sowie der Anderungen von Lange 6lcr und Querschnittsflicheninhalt
0A) bestimmt und von der Gesamtwiderstandsdnderung ARcr abgezogen.

lo+6lc
ORcF(s150) = Lyt 5;; 6.2)

Mit den verfiigbaren Einrichtungen war es nicht moglich den Faserquerschnitt
wihrend der Zugversuche kontinuierlich zu erfassen. Daher wurde zur Bestimmung der
Flacheninhalte auf die Poissonzahl v zuriickgegriffen und die Anderung der Flicheninhalte
0A aus der Langendnderung Jlcr abgeleitet. In der Literatur wurden fiir C-Fasern Angaben
zur Poissonzahl gefunden und hierfiir verwendet (KS91). Die dort untersuchten Fasertypen
zeigten vergleichbare Poissonzahlen im Mittel von 0,26 bis 0,28. Der Mittelwert dieser An-
gabe wurde in den Untersuchungen zur Piezoresistivitdt von C-Fasern verwendet. Danach
lasst sich die Anderung des Faserdurchmessers éd iiber Gleichung 6.3 berechnen. Aus der
Anderung des Faserdurchmessers kann wiederum die Anderung der Querschnittsfliche
abgeleitet werden.

dodlcr
lo

od = —v (6.3)

Als ein Maf3 fiir die Sensitivitdt von Dehnungssensoren bzgl. der Reaktionsfahigkeit ih-
res Sensorsignals auf anliegende Dehnungen wird der k-Faktor k verwendet. Dieser kann
fiir die C-Fasern aus Gleichung 6.4 abgeleitet werden.

AR
k= CF

— 6.4
Rcro-€ 64

6.2.2 Piezoresistive Eigenschaften unterschiedlicher Fasertypen
In Abhédngigkeit vom Fasertyp ergaben sich sehr unterschiedliche Widerstandsdanderungen

bei Zugbelastung der Fasern. Fiir die vorausgewdhlten Fasertypen werden die Untersu-
chungsergebnisse im Folgenden detailliert dargestellt.
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Abbildung 6.7: Reprasentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsdnderung (AR/R)
einer HTAb5241-Faser bei Dehnung wéhrend eines Einzelfaserzugver-
suchs sowie berechnete Widerstandsdnderung aufgrund der geometrischen
Verdanderungen der Faser

HTA5241-Fasern

PAN-basierte C-Fasern des untersuchten Fasertyps HTA 5241 zeigen eine eindeutige
Korrelation zwischen mechanischer Dehnung und Widerstandsdnderung. Der Wider-
standsdnderungs-Dehnungs-Verlauf dieses Fasertyps ist in Abbildung 6.7 zu sehen. Im glei-
chen Diagramm ist zudem der Verlauf der geometrisch bedingten Widerstandsanderung
(OR/R (berechnet - f(0A,01))) angefithrt. In wiederholten Messzyklen ergaben sich re-
produzierbare Kurvenverldufe fiir die Widerstandsdnderung. Der Verlauf der Wider-
standsidnderung ist nahezu linear. Bei 0,4 % Dehnung ergibt sich eine leichte Anderung des
Anstiegs. Der Kurvenverlauf weist keine Spriinge oder Unstetigkeiten auf (vgl. Abb. 6.7).
Dies deutet darauf hin, dass sich die Leitpfade des Stroms bei mechanischer Belastung nicht
dndern. Die leitenden Kiristallite behalten den Kontakt zu ihren jeweiligen Nachbarn und
die Ubergangswiderstidnde dndern sich dadurch stetig und ohne Spriinge.

Die Widerstandsdnderung setzt sich zusammen aus dem geometrischen Anteil (Langen-
und Querschnittsdanderung) und dem piezoresistiven Anteil. Der geometrische Anteil wur-
de nach Gleichung 6.2 errechnet. Unter der Annahme, dass die HTA-Fasern eine Querkon-
traktionszahl von 0,27 aufweisen (KS91), ergibt sich fiir den geometrischen Beitrag zur ge-
samten Widerstandsdanderung bei der HTA-Faser ein Anteil von 83 %. Der piezoresistive
Beitrag ergibt sich somit zu 17 %. Der k-Faktor errechnet sich nach Gleichung 6.4 fiir die
HTA-Faser zu 1,86.
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Abbildung 6.8: Reprasentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsénderung (AR/R)
einer T300-Faser bei Dehnung wéahrend eines Einzelfaserzugversuchs
sowie berechnete Widerstandsdnderung aufgrund der geometrischen
Verdnderungen der Faser

T300-Fasern

T300-Fasern weisen ebenso eine reproduzierbare Widerstandsdnderung bei Zugbelastung
auf. Abbildung 6.8 zeigt den Widerstandsdnderungs-Dehnungs-Verlauf dieses Fasertyps
anhand eines reprasentativen Versuchs. Es ist eine eindeutige Korrelation zwischen der an-
liegenden Dehnung und der Anderung des elektrischen Widerstands der Faser zu beob-
achten. Der Anstieg der Widerstandsanderung verlduft bei den T300-Fasern flacher als bei
der HTA-Faser und liegt unter der Kurve des theoretischen, geometrischen Beitrags (vgl.
Abb. 6.8). Im Kurvenverlauf zeigen sich zudem kleinere Unstetigkeiten und Spriinge. In
Anbetracht des gesamten Dehnungsbereichs des dargestellten Versuchs ist der Kurvenver-
lauf gemittelt nahezu linear. Die Spriinge der Widerstandsénderung sind auf wechselnde
Leitpfade zuriickzufiihren. Aufgrund der Belastung édndern sich die relativen Positionen
der Kristallite und es steigt an einer Kontaktstelle zwischen benachbarten Kristalliten der
Ubergangswiderstand. An anderen, alternativen Ubergéngen bleibt der Widerstand kon-
stant. Ubersteigt nun der Ubergangswiderstand des einen Pfads den der alternativen Pfade,
bspw. durch einen Kontaktabriss, wechselt der Stromfluss, aufgrund der Wahl des Weges
mit dem geringsten Widerstand, seinen Pfad. Es kommt zu einer Unstetigkeit und zu ei-
nem Sprung im Verlauf der Widerstandsanderung. Das Verlaufsbild deutet daher darauf
hin, dass bei der T300-Faser stirkere Anderungen im inneren Aufbau bei mechanischer Be-
lastung auftreten.

In Abbildung 6.8 ist der Verlauf der geometrisch bedingten Widerstandsanderung einer
C-Faser mit einer Poissonzahl von 0,27 im Vergleich zum reprasentativen Verlauf der Wi-
derstandsdnderung der T300-Fasern zu sehen. Dieser hat einen grofieren Anstieg als die ge-
messene Widerstandsanderung der T300-Faser beim Zugversuch. Daraus ldsst sich schluss-
folgern, dass bei der T300-Faser hauptsachlich die Querschnitts- und Langendnderung auf-

175



= = »
N > o
T T

AR/R, 6R/R [%]
o
(0.¢]

ol

N
=~

0,0 : - - : -
0,0 0,2 0,4 0,6 08 1,0

Dehnung [%]
—— AR/R (gemessen) -...... OR/R (berechnet - f(5A, 1))

Abbildung 6.9: Reprasentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsdnderung (AR/R)
einer T800-Faser bei Dehnung wéahrend eines Einzelfaserzugversuchs
sowie berechnete Widerstandsdnderung aufgrund der geometrischen
Verdnderungen der Faser

grund der Zugbelastung zur Anderung des elektrischen Widerstands beitragen. Aus dem
ermittelten Anstieg konnte daher ebenso ein im Vergleich zu den HTA-Fasern geringerer
k-Faktor abgeleitet werden. Dieser betrégt fiir die T300-Faser 1,47.

T800-Fasern

Der Verlauf der Widerstandsdanderung bei Dehnung der T800-Fasern verhilt sich vergleich-
bar zum Verlauf der T300-Fasern. In Abbildung 6.9 ist eine charakteristische Kurve der
elektrischen Widerstandsidnderung einer T800-Einzelfaser wahrend eines Zugversuchs dar-
gestellt. Darin sind kleinere und grofiere Unstetigkeiten zu erkennen. Diese lassen eben-
falls auf grofiere Verschiebungen der Kristallitanordnung wihrend der Dehnungsbelastung,
welche wiederum eine Variation der Leitpfade zur Folge haben, schliefien. Die Kurve der
Widerstandsdnderung verlduft anndhernd linear.

Ab einer Dehnung von 0,8 % dndert sich der Anstieg der Kurve (vgl. Abb. 6.9). Die-
se Anstiegsanderung trat mehrfach bei diesem Fasertyp auf. Hauptsdchlich waren diese
Verdanderungen bei Dehnungen tiber 0,6 % zu beobachten. Eine Erklarung dieses Verhal-
tens kann die abnehmende Zahl an alternativen Leitpfaden bei erhdhter Dehnung sein. Mit
zunehmender Dehnung werden die in Faserldngsrichtung aneinander liegenden Kristalli-
te starker auseinander gezogen und die zur elektrischen Leitung zur Verfiigung stehen-
de Fliche, welche einen Ubergang von einem Kristallit zum néchsten darstellt, verringert
sich. Dadurch steigt der Ubergangswiderstand. Solange sich zu Beginn des Zugversuchs,
bei kleinen Dehnungen, noch weniger stark belastete Bereiche zur Ubertragung der Elek-
tronen finden, dndern sich die Leitpfade und der Anstieg des elektrischen Widerstands ist
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minimal. Sobald aber der gesamte Querschnitt der Faser bei hoheren Dehnungen und da-
durch alle Kristallite gleichzeitig von der Spannungsbeaufschlagung betroffen sind, fehlen
die alternativen Stromverlaufsrouten. Dadurch steigt der Widerstand stdrker an. Parallel
zur Steigerung des Anstiegs der Widerstandsdnderung konnte zudem eine geringfiigige
Verschiebung des Spannungs-Dehnungs-Verlaufs, somit eine Verdnderung der Steifigkeit,
beobachtet werden. Innere Verschiebungen der Kristallitanordnung haben somit auch Aus-
wirkung auf die mechanischen Eigenschaften der Faser.

Uber mehrere Zyklen einer Dehnung bis 1% stellte sich bei identischen Fasern ein ver-
gleichbares Verlaufsbild ein. Der gemittelt anndhernd lineare Kurvenverlauf war dabei re-
produzierbar. Die Maxima und Minima der Widerstandsdnderung der einzelnen Zyklen
schwanken bei identischen Belastungsschemen. Im Vergleich zur HTA-Faser sind diese
Schwankungen stdarker ausgeprigt. In einer Versuchsreihe mit stufenweise in jedem Zy-
klus um jeweils 0,1 % gesteigerter Dehnung, ausgehend von einer Dehnung von 1 %, wur-
de ein Widerstandsmaximum bei den einzelnen Zyklen nicht iiberschritten. Es bildete sich
ein Plateau des Widerstandsverlaufs am Kraftmaximum. Dieses wurde mit steigender Be-
lastung immer breiter. Der elektrische Widerstand, welcher sich im unbelasteten Zustand
zundchst nach den ersten beiden Zyklen auf einem hoheren Wert einstellte, sank tendenzi-
ell nach jeder weiteren Maximalkraftsteigerung. Nach dem Erreichen einer maximalen Deh-
nung von 1,6 % verringerte sich der Widerstand im unbelasteten Zustand gegeniiber dem
Ausgangszustand um fast 1 %. Bei Dehnungen {iber 1 % waren zudem nichtlineare Kraft-
Weg-Verldufe erkennbar. Die Widerstandsdnderung der T800-Faser korreliert ausgehend
von diesen Beobachtungen nicht absolut mit der Dehnung. Eine Dehnungsmessung mit
diesem Fasertyp erfordert daher eine stindige Rekalibrierung der Ausgangswerte der Wi-
derstandsdnderung. Zur Anwendung als eingebetteter Dehnungssensor ist die T800-Faser
aufgrund des hohen Kalibrierungsaufwands nicht geeignet.

Der mittlere Anstieg der Widerstandsdnderung ist bei der T800-Faser grofser als
bei der T300-Faser. Im teilweise beobachteten Anfangsbereich mit geringer Steigung
deckt sich die Kurve im Mittel mit dem theoretischen Verlauf durch die beschriebenen
Geometriednderungen infolge der Dehnung (vgl. Abb. 6.9). Im spéteren Verlauf tragt
die Anstiegsdnderung zu einer Ausprdgung piezoresistiver Merkmale bei. Die Wider-
standsdnderung ist damit im Mittel bei der T800-Faser grofser als der rein geometrische
Beitrag durch Langen- und Querschnittsinderung. Aus der Zusammenfassung mehrerer
Versuche konnte ein mittlerer k-Faktor von 1,72 fiir die T800-Faser abgeleitet werden. Die
k-Faktoren der einbezogenen Versuche streuten bei der T800-Faser stark. Unter grofSem Auf-
wand konnte, durch gezielte Auswahl sensitiver Fasern nach Kalibrierungsversuchen, eine
Faser mit vergleichsweise hoher Empfindlichkeit gefunden werden.

YSH50A-Fasern

Der typische Verlauf der Widerstandsanderung bei Dehnung einer Pech-basierten YSH50A-
Faser von NGF ist in Abbildung 6.10 dargestellt. Die Faser weist grundsitzlich eine geringe-
re Dehnbarkeit auf. Aus diesem Grund wurde diese Faser lediglich bis zu 0,7 % im Einzelfa-
serzugversuch gedehnt. Der Verlauf der Kurve ist im Vergleich zu den T-Fasern von weniger
Unstetigkeiten gepréagt. Es ist eine nahezu gleichmaéfiige Steigerung des Widerstands zu er-
kennen (vgl. Abb. 6.10). Die Faser scheint somit im Unterschied zu den T-Fasern homogener
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Abbildung 6.10: Reprdsentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsdnderung (AR/R)
einer YSH50A-Faser bei Dehnung wéahrend eines Einzelfaserzugver-
suchs sowie berechnete Widerstandsdnderung aufgrund der geometri-
schen Verdanderungen der Faser

aufgebaut zu sein. Stirke Modulationen der Relativposition der graphitischen Kristallite bei
Dehnung sind nicht nachweisbar. Der mittlere Anstieg der Widerstandsanderung ist ver-
gleichbar mit dem der T300-Faser und liegt damit ebenso unterhalb der theoretischen Wi-
derstandsanderung durch Geometrieinderung. Daraus lédsst sich schlussfolgern, dass die
YSH50A-Faser keine piezoresisitiven Eigenschaften besitzt. Fiir die Anwendung als Deh-
nungssensor ist sie damit nur bedingt geeignet. Aus dem mittleren Anstieg konnte fiir diese
Faser ein k-Faktor von 1,51 abgeleitet werden.

YSH70A-Fasern

Die zweite Pech-basierte C-Faser YSH70A zeigt im Vergleich zu ihrem dehnbaren Verwand-
ten ein vollig anderes Verlaufsbild der Widerstandsdnderung bei Dehnung. In Abbildung
6.11 ist die charakteristische Kurve eines Zugversuchs mit gleichzeitiger Widerstandsmes-
sung zu sehen. Die YSH70A-Faser besitzt gegeniiber der YSH50A-Faser eine noch geringere
Bruchdehnung. Daher wurde im Versuch nur jeweils eine maximale Dehnung von knapp
iiber 0,3 % gewdhlt.

Die Widerstandsédnderung dieser Faser ist zunéchst bei einer Dehnung bis 0,2 % nega-
tiv. Danach ist ein leichter Anstieg der Widerstandsdnderung zu beobachten (s. Abb. 6.11).
Dieses Verhalten deutet auf eine grundsitzlich verschiedene, innere Struktur im Vergleich
zur YSH50A-Faser hin. Die mechanische Beanspruchung auf Zug verbessert zunéchst die
Leitfdhigkeit der Faser. Dies ist nur durch eine innere Vergrofierung der leitenden Quer-
schnitte oder die Verringerung der Ubergangswiderstinde beim transversalen Ubergang
der Elektronen von Kristallit zu Kristallit, in Relation zur Faserachse, zu erkldren. Die Zug-
belastung zwingt die einzelnen graphitischen Kristallite im Querschnitt zur Anndherung.
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Abbildung 6.11: Reprasentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsénderung (AR/R)
einer YSH70A-Faser bei Dehnung wéahrend eines Einzelfaserzugver-
suchs sowie berechnete Widerstandsinderung aufgrund der geometri-
schen Verdnderungen der Faser

Damit wird die Kontaktfliche vergroflert, der Ubergangswiderstand verringert sich und
Leitpfade tiber Kristallite mit geringerem Widerstand konnen von den Elektronen beschrit-
ten werden. Erst bei steigender Belastung ab einer Dehnung von 0,2 % kommt dann der
gegensdtzliche Effekt zum Tragen. Der leitende Querschnitt vermindert sich, die Kon-
taktflachen in longitudinaler Richtung zwischen den Kristalliten werden kleiner und die
Ubergangswiderstinde steigen. Erst eine weitere Dehnung wiirde den anfinglichen Ab-
fall des Widerstands kompensieren. Bei Dehnungen bis oberhalb 0,3 % war im Mittel kein
Anstieg des Widerstands bei Dehnung festzustellen (vgl. Abb. 6.11). Daraus leitet sich ein
k-Faktor von 0,94 ab. Die YSH70A-Faser weist nach diesem Befund negative piezoresistive
Eigenschaften auf und ist damit nicht zur Messung von Dehnungen geeignet.

Neben dem negativen Anstieg sind im Verlaufsbild zudem vergleichsweise starke Un-
stetigkeiten zu erkennen. Die Anderung der Leitpfade erfolgt plotzlich und sprunghaft.
Verschiebungen im inneren Aufbau der Faser und die Anderung der Kristallit-Kristallit-
Kontakte sind fiir dieses Verhalten verantwortlich.

Vergleich der Fasertypen und Auswahl geeigneter Sensorfasern

In einem abschlieffenden Vergleich werden die Widerstandsdnderungen aller untersuchten
C-Fasern gegeniiber gestellt. Im linken Diagramm der Abbildung 6.12 sind die charakte-
ristischen Verldufe dieser Fasern zu sehen. Als gepunktete Linie ist zudem die theoreti-
sche Widerstandsianderung, welche sich durch die Querschnitts- und Langendnderung bei
Dehnung einer C-Faser mit einer Querkontraktionszahl von 0,27 einstellt, abgebildet. Den
grofiten Anstieg weisen die HTA- und die T800-Faser auf (vgl. Abb. 6.121i.). Dieser liegt
bei beiden {iiber der theoretischen Widerstandsdnderung. Beide zeigen somit positive pie-
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Abbildung 6.12: Vergleich der piezoresistiven Eigenschaften von C-Fasern: links re-
prasentativer Verlauf der elektrischen Widerstandsdnderung (AR/R) ver-
schiedener C-Fasern bei Dehnung wéahrend eines Einzelfaserzugver-
suchs sowie berechnete Widerstandsdnderung aufgrund der geometri-
schen Verdnderungen der Fasern und rechts k-Faktor verschiedener C-
Fasern abgetragen im Zusammenhang zum spezifischen elektrischen Wi-
derstand der jeweiligen Fasern

zoresistive Eigenschaften und sind zur Messung von Dehnungen nach dem piezoresisti-
ven Verfahren geeignet. Fiir die T800-Faser ergibt sich allerdings eine Einschréankung durch
vergleichsweise starke Unstetigkeiten und plotzliche Anderungen des Anstiegs. Aufierdem
wiesen die untersuchten Fasern eine starke Streuung im Grad der Auspragung der piezore-
sisitiven Eigenschaften auf.

Der Anstieg der T300-Faser sowie der YSH50A-Faser bewegt sich knapp unterhalb des
theoretischen Widerstandsdanderungsverlaufs (s. Abb. 6.121i.). Beide zeigen anndhernd li-
neare Widerstandsdnderungen. Damit sind sie bei geringerer Sensitivitdt ebenso zur Mes-
sung von Dehnungen verwendbar. Die YSH70A-Faser belegt bei Dehnung im Mittel eine
sehr geringe Widerstandsdanderung (vgl. Abb. 6.121i.). Sie besitzt negative piezoresistive Ei-
genschaften und ist nicht zur Messung von Dehnungen geeignet.

Der Vergleich der Sensitivitdt der einzelnen untersuchten Fasertypen ist im rechten Dia-
gramm der Abbildung 6.12 zu sehen. Der k-Faktor, als Mafs fiir die Empfindlichkeit ge-
geniiber Dehnungen, ist hierin tiber dem spezifischen elektrischen Widerstand der jeweili-
gen Faser aufgetragen. Fasern mit einem hoheren spezifischen elektrischen Widerstand be-
sitzen tendenziell danach eine hohere Sensitivitit gegeniiber Dehnungen (vgl. Abb. 6.12re.).
Eine eindeutige Abhdngigkeit zwischen beiden Grofien ldsst sich aber nicht ableiten. Die
innere Struktur der C-Fasern und damit ihre piezoresistiven Eigenschaften sind nicht sin-
guldr mit dem spezifischen elektrischen Widerstand gekoppelt. Unterschiedliche Formen
der Kristallitanordnung und die verschiedenen geometrischen Merkmale der Faserstruktur
haben einen Einfluss auf das piezoresistive Verhalten.
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Aus der Zusammenfassung der durchgefiihrten Charakterisierungsversuche zur Be-
stimmung der piezoresistiven Eigenschaften ausgewdihlter, aktuell verfiigbarer C-Fasern
lasst sich die besondere Eignung der HTA5241-Faser zur Nutzung als Dehnungssensor ab-
leiten. Sie weist die hochste Dehnungsempfindlichkeit und das besten lineare Verhalten der
Widerstandsdanderung bei Dehnung auf. Zudem besitzt sie eine hohe Bruchdehnung. Aus
diesem Grund wird zur weiteren Entwicklung von piezoresistiven Einzelfaserdehungssen-
soren die HTA-Faser verwendet.

Fasercharakterisierung durch Widerstandsmessung?

Die Verldufe der Widerstandsdnderung einiger Fasertypen wiesen entweder Unstetigkei-
ten oder signifikante Anderungen im Anstieg auf. Aus den Ergebnissen der Untersuchun-
gen ausgewdhlter C-Fasertypen kann daher neben dem Wissen um das Verhalten der Fa-
sern eine interessante Fragestellung abgeleitet werden. Es stellt sich die Frage, ob sich
das angewendete parallele Messverfahren zur Bestimmung des Fasertyps sowie zur Erfas-
sung innerer struktureller Verdnderungen der Fasern nutzen ldsst. Aus den strukturellen
Anderungen, die sich in der Widerstandsdnderung widerspiegeln, kann des Weiteren auf
den Aufbau der jeweiligen Fasern geschlossen werden. Auf diese Weise kann eine ein-
fache Methode zur Qualitdtskontrolle in der C-Faser-Produktion realisiert werden. Eine
Anderung des Aufbaus und damit der physikalischen Eigenschaften lasst sich umgehend
identifizieren. Durch Vorabuntersuchungen kénnen charakteristische Anderungen des Wi-
derstands mit der Mikrostruktur, welche jeweils fiir die zu untersuchenden Fasern durch
elektronenmikroskopische Verfahren ermittelt wurden, korreliert werden. Stellen sich nun
in den Zugversuchen mit Widerstandsmessung bekannte Charakteristika ein, ldsst sich di-
rekt auf die jeweilige Struktur und die damit verbundenen Eigenschaften schliefSen.

In zyklischen Langzeituntersuchungen kann zudem das Alterungsverhalten von C-
Fasern mit Hilfe dieses Verfahrens charakterisiert werden. Thermische und korrosive Ein-
fliissse, welche in bestimmten Anwendungsszenarien bestehen, lassen sich auf diese Weise
in ihren Auswirkungen auf die Struktur von C-Fasern beleuchten. Untersuchungen dieser
Art sind nicht Gegenstand dieser Arbeit. Dieses kurze Gedankenspiel soll nur als Anregung
fiir nachfolgende Arbeiten dienen.

6.3 Aufbau, Herstellung und Eigenschaften piezoresisitiver
Dehnungssensoren

6.3.1 Aufbau

Die piezoresistiven Dehnungssensoren bestehen aus funktionalisierten C-Fasern. Die Funk-
tionalisierung wird durch Beschichtungen erzielt. Im Kern der Sensoren befindet sich da-
nach die C-Faser. Auf Grundlage der im vorangegangenen Abschnitt (6.2.2) erlduterten Un-
tersuchungen wurde fiir den piezoresistiven Sensor die HTA-Faser ausgewihlt. Die wesent-
liche Funktionalisierung wird durch eine leitfihige Beschichtung erzielt. Durch die selekti-
ve Abscheidung einer leitfdhigen Schicht bleibt ein Abschnitt der Sensorfasern unbeschich-
tet. Dieses unbeschichtete Segment der Faser dient als Dehnungssensor. Die reine C-Faser
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Abbildung 6.13: Aufbau von C-Faser-basierten, piezoresistiven Dehnungssensoren — Deh-
nungsmessung erfolgt {iber der Linge des unbeschichteten und dadurch
dehnungssensitiven Faserabschnitts

weist, wie in Abschnitt 6.1 dargelegt, piezoresistive Eigenschaften auf. Da die leitfdhige Be-
schichtung einen konstanten elektrischen Widerstand bei Dehnung aufweist, &ndert sich
im Fall einer Belastung des Sensor nur der Widerstand des unbeschichten Abschnitts. Das
Aufldsungsvermogen des Sensors wird daher durch die Lange des unbeschichteten Ab-
schnitts bestimmt.

Die leitfdhige Schicht auf dem Rest der Fasern dient der Herabsetzung des elektrischen
Widerstands und damit der verlustfreien Ubertragung des Dehnungssignals in Form der
elektrischen Widerstandsdanderung iiber dem unbeschichteten Abschnitt der funktionali-
sierten Faser. Aufierdem ermoglicht die leitfdhige Beschichtung eine einfachere und zu-
verladssigere Kontaktierung durch Lotverfahren oder die Verwendung leitfahiger Klebstoffe
an der Verbindung zum Ubertragungsdraht oder zum eingesetzt Kontaktelement (Steck-
kontakt oder dhnliches). Der geschilderte, einfachste Aufbau eines piezoresistiven Deh-
nungssensor mit geringem Auflosungsvermdogen ist in Abbildung 6.13 dargestellt.

Der Fasersensor mit dem einfachen Aufbau ist gut geeignet zur Einbettung in nicht-
leitende Faserverbundwerkstoffe, bspw. GFK. Fiir einen Einsatz in leitfdhigen Verbund-
werkstoffen konnen zur Einbindung der Sensoren isolierende Zwischenschichten aus Glas-
fasern zur Trennung der elektrisch leitenden Verstarkungsfasern vom Sensor in das Laminat
oberhalb und unterhalb der Sensorfaser eingebracht werden.

6.3.2 Herstellung

Die Herstellung der piezoresistiven Sensoren umfasst mehrere Schritte. Der als erstes durch-
gefiihrten Faserentschlichtung folgt eine manuelle Vereinzelung aus dem Faserbiindel. Die
so zur Verfiigung stehende Einzelfaser wird anschlieffend mittels PVD-Verfahren selektiv
beschichtet. Die Details der einzelnen Arbeitsschritte werden in den folgenden Abschnitten
erldutert.

Entschlichtung von C-Fasern

Auf Grundlage der Ergebnisse von Untersuchungen zu unterschiedlichen Entschlichtungs-
verfahren und den dort ermittelten Fasereigenschaften (vgl. Abschnitt 5.3.2) wurde die ther-

182



KAPITEL 6 ENTWICKLUNG PIEZORESISTIVER C-FASER-DEHNUNGSSENSOREN

mische Entschlichtung zur Vorbereitung der C-Fasern fiir deren Beschichtung zur Herstel-
lung piezoresistiver Fasersensoren ausgewdhlt. Die C-Fasern werden dafiir im Biindel im
Rohrofen, aufgelegt auf eine Quarzglasschale, auf 700°C erwdrmt. Gleichzeitig werden die
Fasern dabei von Argon umstrémt. Vor der Erhitzung wird das umgebende Glasrohr zu-
dem mit Argon gespiilt. Die Temperatur von 700°C wird aufgrund der begrenzten Heiz-
rate erst nach mehreren Minuten erreicht. Die Maximaltemperatur wird fiir mindesten 30
Minuten aufrecht erhalten. Die Degradation der Schlichte kann dadurch gewéhrleistet wer-
den. Anschlieffend erfolgt das Abkiihlen. Die begrenzte Abkiihlrate bedingt ebenfalls eine
erhchte Abkiihlzeit von mehreren Stunden. Wéahrend der kompletten Abkiihlphase bleibt
die Ar-Atmosphire durch einen geringen Uberdruck und einen kleinen Volumenstrom ge-
gen Luft-Atmosphére bestehen.

Vereinzelung von C-Fasern

Die C-Fasern werden vor der Beschichtung von Hand vereinzelt. Ein Biindel wird dafiir
zundchst auf eine Lange von 150 mm bis 200 mm zurecht geschnitten. Anschlieffend wird
aus dem zugeschnitten Abschnitt ein moglichst diinnes Teilbiindel entnommen. Abgelegt
auf einem elektrostatisch geladenen Kunststofftrager, der das Biindel fixiert, kann mittels
aufgebrachtem Polyimid (PI)-Klebeband eine Einzelfaser extrahiert werden. Diese kann nun
fixiert oder direkt dem Faserrotationshalter der PVD zugefiihrt werden.

Selektive Abscheidung leitfahiger Schichten

Die Abscheidung leitfadhiger Schichten auf C-Einzelfasern wurde mit Hilfe des Magnetrons-
putterns realisiert. Das verwendete Verfahren wird in Abschnitt 5.2.2 beschrieben. Zum
Halten und Rotieren der Faser tiber dem Magnetron kommt fiir die Beschichtung die Fa-
serrotationseinrichtung zur Anwendung. Im speziellen Fall der Herstellung piezoresistiver
Sensoren erfolgt die Schichtabscheidung nur auf definierte Bereiche der Kernfaser. Die se-
lektive Abscheidung wird durch Ausnutzung der Eigenschaften des planaren Magnetrons-
putterns und die damit verbundene Moglichkeit zur Abschattung des Targetmaterialbom-
bardements durch eine Maske erzielt.

Als Maske gelangt ein geschlitzter Quader mit definierter Lange zum Einsatz. Qua-
derlangen von 15 mm bzw. 20 mm werden verwendet. Der Maskierquader wird direkt unter
die Faserrotationseinrichtung geschraubt. Der Faserverlauf erfolgt im Schlitz des Quaders.
Die Breite des Schlitzes ist so gewihlt, dass die Faser beriihrungslos rotieren kann. Die unge-
schlitzte Seite des Maskierquaders ist dem Magnetron zugewandt. Diese fangt eintreffende
Targetatome auf und verhindert dadurch, nahezu tiber der gesamten Lange der Maske, die
Beschichtung der Faser. Der wenige Millimeter grofie Abstand zwischen den Wéanden des
Schlitzes und der rotierenden Faser erlaubt das Eindringen vereinzelter Targetatome. Dies
fithrt zu einem gradierten Ubergang von vollstdndiger Schicht zu unbeschichteter Faser.
Der Ubergang erstreckt sich iiber einer Faserlinge von ein bis zwei Millimetern mit abneh-
mender Schichtdicke.

Als Beschichtungswerkstoff kommen leitfihige Aluminium-Legierungen zum Einsatz.
Aufgrund ihrer guten mechanischen Eigenschaften sind diese bspw. dem Kupfer als
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Abbildung 6.14: TEM-Abbilder einer mittels Magnetronsputtern und Rotationshalter abge-
schiedenen, leitfdhigen Al-Schicht (aufien) auf einer HTA-Faser (Kern) mit
Cr als diinne Haftvermittlerschicht (heller Bereich zwischen Al und Faser)

leitfahige Schicht vorzuziehen. Da Faserverbundwerkstoffe, welche als Zielmaterial fiir
die Einbettung der Sensoren dienen, einen weiten Bereich elastischer Dehnung aufweisen,
miissen die einzubettenden Sensoren und damit die leitfadhigen Schichten ebenso wie die
Kernfaser einen moglichst grofien elastischen Bereich aufweisen. Fiir die Beschichtung wird
bspw. Al1EN-AW 2024 AICuMg? als Targetmaterial genutzt. Es werden Schichten mit einer
Schichtdicke von max. 1 pm abgeschieden. Unter Verwendung eines DC-Generators und bei
einer Leistung von 400 W ist dafiir eine Beschichtungsdauer von 20 min notwendig. Um die
Haftung der leitfdhigen Schichten zu verbessern wird vor dem Aufbringen des Aluminiums
eine sehr diinne Chrom-Schicht abgeschieden. Die Schichtdicke des Chroms betrégt ledig-
lich 50 nm. Bei einer Generatorleistung von 400 W wird diese Schichtdicke bereits nach einer
Prozessdauer von zwei Minuten erzielt. Das beschriebene Schichtsystem ist in Abbildung
6.14 dargestellt.

6.3.3 Eigenschaften
Strukturelle Eigenschaften

Die Mikrostruktur der leitfahigen Schichten auf C-Fasern wurde mikroskopisch un-
tersucht. Zu diesem Zweck wurden Diinnfilme des Faserquerschnitts mit Hilfe eines
Praparationsverfahrens unter Nutzung fokussierter Ionenstrahlen hergestellt (MKA™05).
Von diesen Diinnfilmen wurden anschlieffend mittels Elektronenmikroskopie (REM, RTEM)
vergrofSerte Abbilder erstellt und diese spdter ausgewertet.

Die Schichtqualitit leitfadhiger Al-Legierungen auf C-Fasern kann als ausgezeichnet be-
wertet werden. Die Schichten zeichnen sich insbesondere durch eine homogene Morpholo-
gie und eine hervorragende Anbindung an die Faseroberfldche aus. Die Schichtdicke ist um
den kompletten Faserumfang gleichméfiig ausgeprégt. Die Schichten weisen keine Fehl-
stellen oder Defekte auf (vgl. Abb. 6.14). Anhand der untersuchten Probenabschnitte und
den vorliegenden RTEM-Aufnahmen wird eine sehr gute Eignung der Schichten zur elek-
trischen Leitung des Messstroms angenommen.
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Abbildung 6.15: Spannungs-Dehnungs-Verlauf von Einzelfaserzugversuchen unterschied-
lich dick mit Al beschichteter HTA-Fasern jeweils in Relation zum rein elas-
tischen Verlauf bei gleichem Anstieg

Mechanische Eigenschaften

Um die mechanischen Eigenschaften der Al-beschichteten C-Fasern und damit der Al-
Schichten zu ermitteln, wurden Einzelfaserzugversuche mit beschichteten C-Fasern durch-
gefiihrt. Gleichzeitig wurde der Einfluss der Schichtdicke auf die elastischen Eigenschaften
der Fasern untersucht. Um den Schichtdickeneinfluss zu bestimmen, kamen HTA-Fasern
mit einer Schichtdicke von 700 nm bzw. 1400 nm zur mechanischen Priifung. Die Abschei-
dung der Schichten erfolgte mit jeweils identischen Prozessparametern bei unterschiedli-
chen Laufzeiten (700 nm: 30 min, 1400 nm: 60 min). Fiir jeden Beschichtungstyp wurden 10
Zugversuche zur statistischen Absicherung durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der Einzelfaserzugversuche zeigen, dass die mittels Al beschichteten
HTA-Fasern im Vergleich zu unbeschichteten Fasern eine geringere elastische Dehnbarkeit
besitzen. Im Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugversuche ist der fiir plastische Ver-
formung typische, abflachende Verlauf zu erkennen (s. Abb. 6.15). Dies betrifft beide un-
tersuchten Schichtdicken im gleichen Mafi. Unabhéngig von der Schichtdicke wurde eine
maximale elastische Dehnung von 0,7 % bei beiden Fasertypen ermittelt (vgl. Abb. 6.16 lin-
kes Diagramm).

Die Hohe der Bruchdehnung ist eindeutig von den Eigenschaften der HTA-Fasern do-
miniert. Bei beiden untersuchten Fasertypen ergab sich ein mittlerer Wert fiir die Bruchdeh-
nung von ca. 2% (vgl. Abb. 6.16 linkes Diagramm). Die ermittelten, niedrigen, maximalen
elastischen Dehnungen konnen bei zyklischer Belastung der beschichteten Fasern eine Re-
duzierung der schdadigungsfreien Lastwechselzahl zur Folge haben. Dies kann sich in Form
von Widerstandssteigerungen durch ermiidungsbedingtes Schichtversagen auf die Messei-
genschaften der piezoresistenten Dehnungssensoren auswirken. Zyklische Dehnungen tiber
0,7 % sollten daher fiir die Anwendung von Sensoren mit Al-Beschichtung vermieden wer-
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Abbildung 6.16: Diagramme zum Vergleich der mechanischen Eigenschaften unterschied-
lich dick mit Al beschichteter HTA-Fasern

den. Verdnderte Schichtstiarken wirken sich bei Dicken bis 1400 nm nur auf die Festigkeit
der beschichteten Fasern aus. Aufgrund der Querschnittserhohung durch die Schicht und
den geringen Beitrag der Schicht zur Lastaufnahme verringern sich sowohl die Streckgrenze
als auch die Zugfestigkeit des Gesamtsystems aus Faser und Schicht (vgl. Abb. 6.16 rechtes
Diagramm).

6.4 Charakterisierung im Faserverbund eingebetteter,
piezoresistiver Sensoren

6.4.1 Grundlagen zur Einbettung von piezoresistiven Sensoren in Faserverbunde

Die Einbettung der piezoresistiven Fasersensoren in Faserverbunde wird beeinflusst von
verschiedenen Randbedingungen des Vorgehens und der verwendeten Materialien. So
haben die geometrische Anordnung der Sensoren, die Art der verwendeten textilen
Flachengebilde, das Verfahren zur Einbringung der Sensoren, das Herstellungsverfahren
fiir das Faserverbundbauteil und die konkreten Werkstoffe des Verbundes einen starken
Einfluss auf das Sensorverhalten. Einige Uberlegungen zu den verschiedenen Freiheitsgra-
den der Sensorintegration sollen im Folgenden die Einfliisse charakterisieren.

Sensoranordnung Fiir die geometrische Anordnung der Fasersensoren gibt es prin-
zipiell mehrere Moglichkeiten. In der Laminatebene ist eine Anordnung parallel zur
Verstarkungsrichtung, transversal zur Richtung der Verstiarkungsfasern oder in einem Win-
kel zwischen beiden Varianten mdoglich. Die mogliche Zahl der Anordnungen in Bezug
zur Verstarkungsfaserrichtung hangt hierbei vom Laminataufbau ab. Bei einer multiaxia-
len Verstarkung konnen unterschiedliche Verstarkungsrichtungen durch den Sensor erfasst
werden. In Normalenrichtung zur Ebene des Laminates ist ebenfalls die Einbringung von
Sensoren denkbar. Die wahrscheinlich interessanteste Anordnungsvariante der Sensoren ist
die parallele Ausrichtung zu den Verstirkungsfasern in der Ebene des Laminats. Im Fall
eines direkten Kontakts (Linienkontakt) zwischen Sensorfaser und Verstarkungsfaser kann
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mit Hilfe des Sensorsignals unmittelbar auf die Dehnung der Verstarkungsfasern geschlos-
sen werden. In einer orthogonalen Anordnung wird die Dehnung der Matrix bevorzugt
erfasst. Das Querkontraktionsverhalten lief3e sich so z. B. aufzeichnen.

Wechselwirkung mit textilen Flachengebilden Die Arten der verwendeten textilen
Flachengebilden im Verbundwerkstoff haben eine direkte Auswirkung auf die Anbindung
zwischen Sensor und Verstarkungsfaser. In gerichtet mit Endlosfasern verstarkten, hoch-
festen Faserverbunden kommen im Wesentlichen Gewebe (KHK11) und Gelege (HM11)
als Flachengebilde zur geordneten Positionierung der Verstiarkungsfasern zum Einsatz. Ge-
flechte (Laoll) werden zur Herstellung schlauchférmiger Strukturen verwendet. Bei ge-
wickelten Bauteilen wird nur der Roving verlegt (SNSB04). Eine vorherige, textile Bin-
dung ist dabei nicht erforderlich. Fiir die direkte Anbindung der Fasersensoren an die
Verstdarkungsfasern, bei paralleler Ausrichtung durch Linienkontakt, sind Gelege am bes-
ten geeignet. Dies gilt insbesondere im Fall der Integration des Sensors beim Laminatauf-
bau. Im Vergleich zu den Geweben weisen Gelege keine Undulation der Verstarkungsfasern
auf. Dadurch kann {iber lingere Abschnitte des Sensors der unmittelbare Kontakt zu den
Verstdarkungsfasern gewihrleistet werden. Mogliche Unterbrechungen der Parallellage er-
geben sich dabei nur durch die ins Gelege eingebrachten Nahfaden, welche die textile Bin-
dung des Geleges sicherstellen.

Beim Einbringen von Fasersensoren in Laminate aus Geweben wird der Sensor im Wech-
sel von parallel liegenden Verstarkungsfasern, kleineren Harzansammlungen und kreuzen-
den Verstarkungsfasern umgeben. Dadurch wird diesem ebenso ein leicht welliger Verlauf
eingeprégt. Die Ausdehnung des Laminats bewirkt bei dieser Struktur eine Streckung der
gewellt liegenden Fasern hin zur linearen Lage. Die Gesamtdehnung des Laminates setzt
sich dadurch aus der inneren Dehnung der Fasern und der beschriebenen Verstreckung
zusammen. Die mittels Fasersensor gemessene Dehnung entspricht dann nicht der Gesamt-
dehnung des Laminates und sollte in der Regel einen geringeren Wert annehmen. Im Fall
der Geflechte sowie gewickelter Bauteile ist die parallele Zufiihrung von Fasersensoren zum
Roving beim Flecht- bzw. Wickelprozess denkbar. Hierbei wére eine optimale Anbindung
zwischen Verstarkungsfasern und Fasersensor garantiert.

Einbettungsverfahren Verfahren zur Einbringung der Fasersensoren lassen sich insbe-
sondere nach dem Zeitpunkt der Integration differenzieren. Danach sind zum einen Ver-
fahren, welche die Sensorzufiihrung im Herstellungsprozess des textilen Flichengebildes
ermoglichen, denkbar. Zum anderen bieten sich Verfahren, die das Einbetten der Sensoren
im Laminierprozess erzielen, an. Als eine Mischform wére die Herstellung einer separaten
Tragerschicht mit fixierten und kontaktierten Fasersensoren denkbar. Diese Tragerlage wird
so zuerst durch textile oder Folien-basierte Prozesse hergestellt. Das Tragermaterial liefle
sich mit vorbereiteten Leiterbahnen und Anschlussstellen an den Aufienkanten ausstatten.
Die Kontaktierung der Sensoren auf den Leiterbahnen kénnte je nach Bedarf an definierten
Stellen erfolgen.

Fiir die Integration von Sensoren in konventionelle textile Flachengebilde ist die Bereit-
stellung eines mit Kontaktstellen ausgestatteten Sensors in Form einer Endlosfaser oder je-
weils als konfektionierter Sensorabschnitt, aufgebracht auf ein Faserbtindel, erforderlich.
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Auf diese Weise kann der Sensor dann kontinuierlich dem textilen Prozess zugefiihrt wer-
den. Beim Weben sind die Fasern der Kette geringeren Belastungen ausgesetzt. Daher bietet
sich die Kettrichtung zur Sensorintegration an. Bei der Gelegeherstellung wird der Sensor
entweder durch einen separaten Leger zugefiihrt oder vorab einem Faserbiindel beigelegt.

Das gezielte Ablegen des Sensors beim Laminierprozess kénnte mit Hilfe einer Rolle
bzw. eines Legers erreicht werden. Zur Vorfixierung auf der tragenden Oberfldche liefse sich
ein selbstklebendes Material auf dem Sensor applizieren. Dies konnte bspw. durch ein vor-
hergehendes Tauchen durch ein Matrixharzbad mit anschliefSfender Vorvernetzung erzielt
werden. Auf diese Weise wére die Sensorlage wiahrend des Aufbringens weiterer Laminat-
lagen bzw. von Matrixmaterial vorm Verrutschen gesichert.

6.4.2 Untersuchungen zur Kontaktierung von Einzelfasersensoren

Fiir die piezoresisitiven Einzelfasersensoren wurde nach einem geeigneten Kontaktierungs-
verfahren zur elektrischen Anbindung der Sensoren im eingebetteten Zustand gesucht.
Die elektrische Kontaktierung muss fiir die Gewéhrleistung einer dauerhaften Sensor-
funktion sowie zur Vermeidung einer Beeinflussung des Wirtslaminates verschiedene An-
forderungen erfiillen. Der Ubergangswiderstand bei mechanischer Belastung der Kon-
taktierungsstelle muss konstant bleiben bzw. darf nur in engen Grenzen (max. 10 % der
Widerstandsidnderung des Sensors bei einem Prozenz Dehnung) schwanken. Sollte die-
se Forderung nicht zu erfiillen sein, ist die Kontaktierungsstelle aufierhalb des belaste-
ten Bereichs zu positionieren. Die Kontaktierung darf zudem keinerlei Alterungs- bzw.
Ermiidungserscheinungen aufweisen. Da bei einer Einbettung in das Innere des Laminats
ein zumeist dichter Abschluss gegentiber Umwelteinfliissen besteht, ist diese Forderung
voraussichtlich gut zu erfiillen. Problematisch kdnnte sich iiber die Matrix aufgenommene
Feuchtigkeit auf die Langlebigkeit der Kontaktierung auswirken. Um Wirkungen dieser Art
zu erfassen, sind umfangreiche Untersuchungen erforderlich. Diese sind nicht Gegenstand
der vorliegenden Arbeit.

Eine weitere Anforderung betrifft die geometrischen Ausmafle der Kontaktstelle. Die
Menge bzw. das Volumen des zusitzlich fiir die Kontaktierung eingebrachten Materials
darf nur so grofs sein, dass sich keine Fehlstellen oder Schwéachungen im Laminat bilden.
Zur Erfiillung dieser Forderung sollte der Querschnitt der Kontaktstelle im Vergleich zum
Querschnitt der umgebenden Verstarkungsfasern lediglich um einen Faktor drei grofier
sein. Damit kann eine homogene Verteilung von Verstarkungsfasern und Matrix um die
Kontaktstelle sichergestellt werden.

Vorgehen Eine Methode zur Kontaktierung von piezoresistiven Einzelfasersensoren wur-
de im Rahmen dieser Arbeit untersucht. Fiir die dazu durchgefiihrten Versuche kam Gold-
Bonddraht unterschiedlicher Durchmesser (25 um, 12,7 um) als Leitermaterial und eine Al-
beschichtete HTA-Faser als Sensorersatz zum Einsatz. Fiir dieses Modell ergibt sich dann ei-
ne optimale Kontaktierung, wenn der Gesamtwiderstand bzw. die Ubergangswiderstinde
klein sind. Die Kontaktierung an sich wurde lediglich durch den direkten Kontakt zwischen
Gold-Bonddraht und beschichteter Faser erreicht. Zusétzliches Material wurde nicht einge-
bracht. Die dauerhafte Fixierung des direkten Kontaktes erfolgte durch Aushértung des die
Kontaktstelle umgebenden Matrixmaterials nach der Einbettung in GFK.
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GFK mit besch. C-Faser Cu-Draht-Kontaktierung
leitfahig beschichtete C-Faser

Gold-Bonddraht

a b

Abbildung 6.17: Kontaktierung von Einzelfasersensoren mittels Gold-Bond-Draht — a Dar-
stellung des Versuchsaufbaus zur Messung der elektrischen Widerstdnde
iiber unterschiedlich gestalteten Kontaktstellen und Abschnitten einer
leitfadhig beschichteten C-Faser, welche in GFK eingebettet ist (verbunden
mit einer Testplatine), b Kontaktierung erfolgt durch Auflage der Faser
auf Gold-Bonddraht ohne zusétzliches Verbindungsmaterial, Kontaktstel-
len sind einfach oder mdandernd (zwei- oder dreifach) ausgefiihrt

Zunichst wurde der Golddraht manuell in das als Verstarkungsmaterial benutzte Glas-
fasergewebe eingezogen. Das verwendete Glasfaserkdopergewebe mit 2 x 2-Bindung hatte
ein Flachengewicht von 80 g/m?. Der eingezogene Golddraht {iberspannt einen Bereich von
mindestens 2 mm senkrecht zum Modellsensor (s. Abb. 6.17 b). Sollte die beschichtete Faser
beim Laminieren leicht verrutschen, ware die Kontaktierung trotzdem sichergestellt. In das
Glasgewebe wurden insgesamt 10 Kontaktstellen in einem Abstand von ca. 5mm einge-
bracht. Sechs der Kontaktstellen wurden einfach ausgefiihrt. Bei einer Hélfte der verbliebe-
nen Kontakte wurde der Golddraht zweifach und bei der anderen Hilfte dreifach in engem
Abstand parallel gelegt (vgl. Abb. 6.17 b). Der genaue Abstand der jeweiligen Kontaktstellen
wurde zur detaillierten Charakterisierung der Kontakte mit Hilfe eines Messmikroskops be-
stimmt. Die Al-beschichtete HTA-Faser wurde dann mittels Klebebandstreifen an den Au-
enseiten des Gewebes iiber alle Kontaktstellen gespannt und direkt auf dem Glasgewebe
tixiert. Die so praparierte Lage wurde dann in ein Testlaminat integriert.

Die Kontaktierung der Gold-Bonddrdhte erfolgte durch Freilegen der Golddraht-
Schlaufen an den markierten Stellen, leichtes Verdrillen mit einer aufgelegten Kupferlit-
ze und durch anschliefSendes Verkleben der Verdrillung mittels Leitsilber. Die freien En-
den der Kupferlitze wurden jeweils in eine Anschlussstelle eines Linienkontakts einer
Testplatine gesteckt (vgl. Abb. 6.17a). Dem folgte die Ermittlung der elektrischen Wi-
derstdnde zwischen jeweils benachbarten Kontaktstellen, einerseits nach dem 2-Punkt- als
auch nach dem 4-Punkt-Verfahren. Die berechnete Differenz der Messwerte beider Verfah-
ren dient anschliefend als MaS8 fiir den Ubergangswiderstand. Er setzt sich allerdings aus
den jeweiligen Ubergangswiderstinden der Kontaktstellen, den Ubergangswiderstdnden
des Ubergangs von Golddraht zu Kupferlitze, von Kupferdraht zur Testplatine sowie von
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Tabelle 6.1: Ubersicht der ermittelten elektrischen Widerstinde zwischen jeweils zwei Kon-
taktstellen beim Kontaktierungsversuch mit dem Modellsensor (Al-beschichtete

HTA-Faser)
Ubergang 1-2 2-3 3-4 4-5 5-6 6-7 7-8 89 9-10
Gesamtwid. [Q)] 26,38 21,96 16,29 22,05 18,26 43,02 20,14 31,20
Faserwid. [Q)] 2425 20,26 16,26 22,00 18,05 40,95 20,16 34,94
ﬂbergangswid. [O] 1,70 0,02 0,06 0,20 2,02 -0,03

der Testplatine zum Messkabel zusammen. Da alle letztgenannten Ubergénge als opti-
mal ausgebildet angesehen werden konnen, sind hierbei nur geringe Beitrdge zum Ge-
samtiibergangswiderstand zu erwarten.

Ergebnisse Alle Kontaktstellen mit zwei- bzw. dreifacher Parallellegung wiesen einen
funktionierenden Ubergang auf. Eine Kontaktstelle mit einfacher Ausfithrung durch einen
Golddraht mit 25 pym Durchmesser war nicht mit dem Modellsensor verbunden. Dies zeigt,
dass bei einfacher Ausfiihrung des Kontaktdrahtes eine geringere Wahrscheinlichkeit fiir
die erfolgreiche Kontaktierung besteht. Die ermittelten Messwerte der Widerstdande sind in
Tabelle 6.1 zu sehen.

Die Gesamtwiderstinde aller vorhandenen Verbindungen lagen im zweistelligen
Ohm-Bereich. Die nach dem beschriebenen Verfahren ermittelten Ubergangswiderstiande
waren im Vergleich dazu deutlich geringer. Im Mittel ergab sich ein maximaler
Ubergangswiderstand zweier Kontaktstellen von 0,66 Q). Der Mittelwert der maxima-
len Ubergangswiderstinde aller mehrfach ausgefiihrten Kontaktstellen (0,59 Q)) lag nur
geringfiigig unter dem Mittelwert aller einfach ausgefiihrten Kontakte (0,73(}). Dar-
aus ist ersichtlich, dass zum Gesamtwiderstand hauptsdchlich der elektrische Wider-
stand der beschichteten Faser beitrdgt. Bei erfolgreicher Kontaktierung sind geringe
Ubergangswiderstinde zu erwarten.

Bei Verwendung des beschriebenen Kontaktierungsverfahrens muss das direkte Zusam-
menstofien von Fasersensor und Kontaktdraht sichergestellt werden. Die redundante Aus-
legung der Kontaktstellen durch Mehrfachlegen des Kontaktdrahtes ist eine Variante zur
Erfiillung dieser Anforderung. Das beschriebene Kontaktierungsverfahren wird aufgrund
der Ergebnisse fiir erste Einbettversuche mit dem piezoresistiven Fasersensor als geeignet
angesehen und dafiir verwendet.

6.4.3 Sensorintegration in GFK

Zur Ermittelung der Anwendungsfahigkeit der piezoresistiven Einzelfasersensoren wurden
mechanische Untersuchungen mit in GFK eingebetteten Sensoren durchgefiihrt. Da noch
keine Sensoren mit isolierender Beschichtung zur Verfiigung standen, beschrankten sich
die Untersuchungen, da Glasfasern als Vestarkungsfasern nicht elektrisch leitfahig sind, im
Rahmen dieser Arbeit auf die Integration in GFK. Die Probenherstellung, das Vorgehen zur
Kontaktierung der Sensoren, die Durchfiihrung der elektrisch-mechanischen Charakterisie-
rung sowie die ermittelten Ergebnisse werden im Folgenden erldutert.
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Glasfasergewebe

piezoresistiver Gold-Bonddraht Positionsmarkierung
Fasersensor

Abbildung 6.18: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Kontaktstellen des piezoresistiven
Einzelfasersensor auf Glasgewebe — Kontaktierung erfolgt durch Auflage
auf Gold-Bond-Draht

Laminieren und Probenherstellung Analog zum in Abschnitt 6.4.2 beschriebenen Kon-
taktierungsversuch erfolgte die Herstellung von Zugproben aus GFK mit Epoxidharz (EP-
Harz) als Matrixwerkstoff und mit eingebettetem piezoresisitiven Fasersensoren. Die Ab-
mafse des GFK-Formteils wurden so gewdhlt, dass sich zwei Zugproben daraus fertigen
lielen. Fiir die Verstarkungsfaserlagen kam das Glasgewebe mit 2 x2 Koperbindung und
mit einem Flachengewicht von 80 g/m? zum Einsatz. Insgesamt wurden sechs dieser La-
gen in das Laminat eingebracht. Die Lagen wurden alle in 0°/90°-Ausrichtung verlegt. Die
Integration des Sensors erfolgte in den Kern des Laminates. Durch farbliche Markierungen
auf dem Gewebe wurden die Lage der Sensoren und der eingebrachten Kontaktdrihte fest-
gehalten (s. Abb. 6.18). Die verwendete Sensorfaser besafd eine unbeschichtete Lange von
20mm. Das Aushérten der Matrix wurde im Vakuumsack bei Raumtemperatur realisiert.

Nach der vollstindigen Vernetzung des Harzes wurde das GFK-Plattchen entformt. Die
Entnahme der beiden Zugproben erfolgte danach durch Wasserstrahlschneiden. Eine ex-
akte Positionierung konnte durch Zuhilfenahme der Markierungen gewéhrleistet werden.
Die Abmafie der Zugproben sind in Abbildung 6.19b dargestellt. Diese sind ausgelegt fiir
das Zug-Druck-Modul der Fa. Kammrath und Weiss (Plib) und orientieren sich an den
Grofienverhiltnissen der genormten Zugproben der Form H nach DIN 50125 (Deu04).

Sensorkontaktierung Die Einbringung der Kontaktdrdhte erfolgte in gleicher Weise
wie beim Kontaktierungsversuch (s. Abschn.6.4.2). Fiir die Sensorkontaktierung wur-
de ausschliellich Gold-Bonddraht mit einem Durchmesser von 25pum verwendet. Zur
Ermoglichung der Messwerterfassung des Sensors durch 4-Punkt-Messung wurden vier
Kontaktstellen, jeweils zwei pro Probenseite, in jeder Zugprobe vorbereitet. Alle Kontakt-
stellen wurden zweifach ausgefiihrt um die elektrische Anbindung zwischen Sensor und
Draht zu gewéhrleisten.

Die beiden Kontaktstellen einer Zugprobe sind in Abbildung 6.18 zu sehen. Die Kontakt-
stellen sind im Bezug zum Umriss der Zugprobe so positioniert, dass sie im Kopfbereich der
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a b C

Abbildung 6.19: Zugversuch mit integrierten piezoresistiven Fasersensoren — a GFK-
Zugprobe mit Kontaktierung (Cu-Draht), b Abmafie der Zugprobe, ¢ Dar-
stellung des Versuchsaufbaus mit GFK-Zugprobe im Zug-Druck-Modul
(Plib) und vergrofierter Ansicht der Cu-Draht-Kontaktierung

Probe liegen und damit von der Zugbelastung nur geringfiigig beeinflusst werden. Nach
der Entformung und dem Ausschneiden der Zugproben wurden die Golddraht-Abschnitte
freigelegt und mit vorher jeweils separat auf der Probe fixierten Kupferlitzen mittels Sil-
berleitlack verbunden (vgl. Abb. 6.19 ¢). Anschlielend erfolgte die Uberpriifung der elektri-
schen Kontakte des vollstandig verbundenen Fasersensors mittels Labormultimeter (s. Abb.
6.19 a). Bei dieser Uberpriifung zeigte sich, dass ein Ubergang nicht zuverlassig hergestellt
war. Fiir die Widerstandsmessung wéahrend der mechanischen Belastung wurde aus diesem
Grund das 2-Punkt-Verfahren verwendet.

6.4.4 Versuchsaufbau zur integrierten Dehnungsmessung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde zur Verifizierung der mutmafilichen Eignung des piezoresi-
sitiven Fasersensors zur Erfassung von Dehnungen von Faserverbunden ein zyklischer Be-
lastungsversuch durchgefiihrt. Das Aufbringen einer gezielten mechanischen Verformung
bei diesem elektrisch-mechanischen Versuch wurde mittels eines Zug-Druck-Moduls der
Fa. Kammrath und Weiss (Plib) realisiert. Die im Modul eingespannt Probe ist in Abbildung
6.19 ¢ zu sehen.

Der Versuch wurde Weg-gesteuert durchgefiihrt. Die Erfassung von Kraft und Weg
erfolgte in einem Abstand von 150ms. Die Verformungsgeschwindigkeit lag einheitlich
bei 5um/s. Unterschiedliche Haltezeiten fiir belastete sowie fiir unbelastete Zustinde
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Abbildung 6.20: Zugversuch an GFK-Probe mit integriertem piezoresistiven Sensor — zeitli-
cher Verlauf von Dehnung, Kraft und Widerstandsanderung (AR /R)

wurden eingestellt. Die maximale Dehnung der GFK-Zugprobe lag bei allen Belastungs-
durchgédngen bei einem Prozent. Fiir die synchrone elektrische Widerstandsmessung
wihrend der mechanischen Belastung wurde ein Labormultimeter Keithley 2100 verwen-
det (Kei07). Die Kupferlitzen wurden dabei mittels Klemmkontakten mit dem Multimeter
verbunden (vgl. Abb. 6.19 c). Dieses erfasst in einem Abstand von 0,5 s jeweils einen Wider-
standsmesswert.

6.4.5 Ergebnisse der integrierten Dehnungsmessung

Die aufgezeichneten Messdaten des Versuchszyklus mit fiinf Belastungsdurchgiangen sind
in Abbildung 6.20 dargestellt. Der Kurvenverlauf von Kraft und Dehnung ist in engen Gren-
zen reproduzierbar. Es ist ein geringer Verlust der Steifigkeit der eingespannten Probe durch
eine jeweils in jedem Folgezyklus reduzierte maximale Kraft zu erkennen. Die maximale
Last ist im letzten Zyklus durchschnittlich 5N geringer als im ersten Zyklus. Die Anderung
des elektrischen Widerstands des eingebetteten Sensors verlduft eindeutig analog zur Deh-
nung und verhdlt sich reproduzierbar. Schwankungen in der Widerstandsdnderung sind
in einem Umfang von 10 % vom Maximalwert der Widerstandsdnderung zu beobachten.
Insbesondere beim Halten der Belastung sowie im unbelasteten Zustand traten grofiere
Schwankungen beim Widerstand auf. Die beobachteten Schwankungen verlaufen in posi-
tiver und negativer Richtung (vgl. Abb. 6.20). Der Widerstandsanderungsverlauf wahrend
der Anderung der Dehnung ist analog zur Dehnung annihernd linear und von geringen
Schwankungen gepragt.

Der Ubergang in den und aus dem unbelasteten Zustand ist in Verbindung zur Deh-
nung bei der Widerstandsdnderung mit einer Verzogerung verbunden. Dies ist insbeson-
dere nach dem ersten Zyklus zu beobachten (vgl. Abb. 6.20). Im Mittel erreicht die Wi-
derstandsdanderung bei Entlastung 5s vor der geringsten Dehnung und 5s nach dem Start
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eines neuen Dehnungszyklus jeweils das lokale Minimum. In Relation zur gemessenen
Kraft ist diese Verzogerung der Widerstandsdanderung nicht zu beobachten (vgl. Abb. 6.21
li.). Der Kraftanstieg verhdlt sich demnach in Bezug zur Dehnung ebenso verzogert. Der
Widerstandsidnderungs-Kraft-Verlauf der Belastungsanstiege aller fiinf Durchgénge ist in
engen Grenzen vergleichbar und sehr gut reproduzierbar. Sowohl die Messwerterfassung
der Kraft als auch der Widerstandsdnderung sind Schwankungen unterworfen. Der in bei-
den Achsrichtungen schwankende Verlauf aller Kurven ist darin begriindet. Der Kurven-
ursprung liegt im Mittel bei Null. Der letzte Durchgang zeigt einen zum ersten Durchgang
nahezu identischen Verlauf (s. Abb. 6.21 [i.). Eine direkte Korrelation zwischen der erfassten
Widerstandsdnderung und der realen Belastung des GFK ist ausgehend von diesem Ergeb-
nis grundsitzlich moglich und mit dem piezoresistiven Dehnungssensor umsetzbar.

Beim Start des zyklischen Versuchs ist keine Verzégerung in Verbindung zwischen Deh-
nung und Widerstandsdanderung zu erkennen. Die Verzogerung wird aber mit jedem Durch-
gang grofser. Daher ist anzunehmen, dass Setzungserscheinungen oder bleibender Verzug
der Probe bzw. der Probeneinspannung wahrscheinlich fiir die Verzogerung verantwort-
lich sind. In allen Belastungsdurchgéngen nach dem ersten Durchgang erfdhrt die Probe
bei angenommener Entspannung daher keine vollstindige Entlastung, sondern wird mit
leichter Druckbelastung beaufschlagt. Aufgrund der geringen Probendicke wirkt sich dies
nicht auf die Kraftmessung aus. Da die Dehnung nur tiber den Verfahrweg des Zug-Druck-
Moduls bestimmt wurde, entspricht die ermittelte Dehnung in den letzten Durchgédngen
nicht der realen Dehnung. Ausgehend von dieser Erkenntnis ist die wahre Dehnung der
Probe etwa um 0,15% geringer als der im Diagramm (s. Abb. 6.20) dargestellte Verlauf.
Zur Bewertung der piezoresistiven Eigenschaften des eingebetteten Sensors und damit sei-
ner Fahigkeit zur Detektion von Dehnungen wurde daher anhand des fiinften Belastungs-
durchgangs die Dehnung korrigiert. Mit Hilfe der korrigierten Dehnungsangaben konnte
der Verlauf der Widerstandsdnderung tiber der Dehnung dargestellt werden. Im rechten
Diagramm der Abbildung 6.21 ist dieser Verlauf im Vergleich zum Widerstandsdnderungs-
Dehnungs-Verlauf des reinen Sensors dargestellt.

Der Verlauf der Widerstandsianderung in Bezug zur ermittelten Dehnung ist im Ver-
gleich zur Widerstandsanderung des im Einzelfaserzugversuch gepriiften Fasersensors glei-
chen Fasertyps geringer (vgl. Abb. 6.21 re.). Der maximale k-Faktor, welcher mit korrigierter
Dehnung des fiinften Durchgangs ermittelt wurde, betrug 1,22 beim eingebetteten Sensor
(1,86 beim Einzelfaserzugversuch). Die Ursachen dafiir liegen zum grofien Teil im Messver-
fahren zur Dehnungserfassung. Bei der indirekten Dehnungsmessung iiber den Verfahrweg
des Zug-Druck-Moduls wird nicht die wahre Dehnung der Probe erfasst. Aufgrund des
Aufbaus des GFK der Zugprobe ist davon auszugehen, dass sich bei Belastung im Zugver-
such neben dem Probenabschnitt mit dem kleinsten Querschnitt auch der Ubergangsbereich
(Radius) bis zum Probenkopf mit dehnt. Diese Dehnung wird aber bei der Dehnungsberech-
nung fiir den Zugversuch nicht beriicksichtigt und fliefst in die Versuchsdehnung mit ein.
Einen weiteren Beitrag zur geringeren Widerstandsianderung liefert sicherlich die Undu-
lation des Gewebes und die damit verbundene, wellenférmige, an das Gewebe angepass-
te Einbettung der Sensorfaser. Glasfasern und Fasersensor werden bei Belastung dadurch
nicht direkt gestreckt, sondern erfahren zusitzlich eine Begradigung ihrer Lage. Diese wird
zwar in Form einer Ausdehnung des GFK sichtbar, hat aber keine Dehnung der Fasern zur
Folge. Die Faserdehnung ist damit geringer als die Dehnung des GFK.

194



KAPITEL 6 ENTWICKLUNG PIEZORESISTIVER C-FASER-DEHNUNGSSENSOREN

15 ¢
12 |
25 =09 L
R =4
~ ~
3 =R
03 }
0,2 : - - : s 00 B : : : :
0 10 20 30 40 50 60 0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0 1,2
Kraft [N] Dehnung [%]
— 1. Zyklus — 2. Zyklus 3. Zyklus — Sensor in GFK Einzelfaserzugversuch

4. Zyklus — 5. Zyklus

Abbildung 6.21: Zugversuch an GFK-Probe mit integriertem piezoresistiven Sensor:
links Widerstandsdanderungs-Zugkraft-Verlauf des eingebetteten Sensors
beim Belastungsanstieg aller fiinf Durchgénge, rechts korrigierter Wider-
standsdanderungs-Dehnungs-Verlauf des eingebetteten piezoresistiven Ein-
zelfasersensors (5. Durchgang) im Vergleich zum Widerstandséanderungs-
Dehnungs-Verlauf beim Einzelfaserzugversuch eines Sensors gleichen

Typs

Um beide Effekte zukiinftig zu differenzieren sind Folgeuntersuchungen mit einer-
seits verdnderter Geometrie der Zugproben und andererseits dem Einsatz von Gelegen
als Verstarkungsmaterial zu empfehlen. Die Dehnung der Ubergangsbereiche zu den Pro-
benkopfen liefle sich zudem bei weiterer Verwendung der Probenform H nach DIN 50125
(Deu04) mit Hilfe eines geeigneten FE-Modells berechnen und kénnte dann von der Ge-
samtdehnung abgezogen werden. Auf diese Weise lédsst sich die wahre Dehnung ermitteln.
Unter Verwendung der Grauwertkorrelation oder eines Feindehnungsmessers, welcher bei
gednderter Sensorkontaktierung direkt auf der Zugprobe appliziert werden kénnte, wire
fiir zukiinftige Untersuchungen die Erfassung der wahren Dehnung ebenso mdglich. Die
Untersuchung der Effekte von Querbelastungen wird ebenfalls als gewinnbringend auf dem
Weg zur umfassenden Charakterisierung der Sensoren angesehen. Ein sehr grofSes Potenzial
fiir die Anwendung der Sensoren liegt in der Untersuchung von realen Lastverteilungen in
Faserverbunden durch die Integration einer Vielzahl von Sensoren in unterschiedlichen La-
gen eines Laminates. Lastverteilungen bei Biegung oder die Lastverteilung in multiaxialen
Materialien sind interessante Untersuchungsbereiche und zukiinftig mit Hilfe der entwi-
ckelten Mikrodehnungssensoren zu erschliefSen.

6.5 Zusammenfassung zum piezoresistiven Mikrodehnungssensor

Die Verifizierung der piezoresistiven C-Faser-Sensoren zur Erfassung von Dehnungen in
Faserverbundwerkstoffen war erfolgreich. Die Entwicklung von ortaufgelosten Mikrodeh-
nungssensoren als wesentliches Ziel dieser Arbeit ist damit gelungen. Die Auflosung be-
schrankt sich auf die Lange des unbeschichteten Faserabschnitts und kann minimal auf fiinf
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Millimeter reduziert werden. Bei kiirzeren Abschnitten sind zu grof3e Fehler bei der Erfas-
sung der Widerstandsdanderung zu erwarten. Als eine wesentliche Voraussetzung wurde
die Entwicklung eines Verfahrens zur Untersuchung piezoresistiver Eigenschaften von Ein-
zelfasern vollendet. Eine Zugbelastung kann dabei mittels EFZM aufgebracht und der elek-
trische Widerstand der gezogenen Fasern durch 4-Punkt-Messung synchron erfasst werden.
Mit Hilfe dieses Verfahrens gelang im Anschluss die Durchfiihrung der Charakterisierung
piezoresisitiver Eigenschaften einiger aktuell verfiigbarer C-Fasern. Sowohl PAN- als auch
Pech-basierte C-Fasern wurden untersucht. Anhand der Ergebnisse dieser Untersuchungen
war eine Auswahl geeigneter C-Fasern als Sensorfaser moglich.

Dem folgend wurde die Entwicklung eines piezoresistiven Einzelfasersensors mit
erhchtem Auflosungsvermogen betrieben. Die Herstellung dieser Sensoren wird durch se-
lektive Beschichtung mit leitfadhigen Schichten mittels Magnetronzerstdubung in Kombina-
tion mit der Faserrotationseinrichtung erfolgreich durchgefiihrt. Diesem Schritt schloss sich
die Entwicklung eines Verfahrens zur Einbettung der Fasersensoren in GFK an. In Verbin-
dung mit der Kontaktierung piezoresistiver Sensorfasern im integrierten Zustand mittels
Gold-Bonddraht im direkten Kontakt zum Sensor steht so ein fiir den Labormafistab ge-
eignetes Verfahren zur Verfiigung. Dieses wurde zur Herstellung von Zugproben genutzt.
Die Durchfiihrung eines Zugversuchs mit einer GFK-Probe mit integriertem piezoresistiven
Sensor diente der Verifizierung des Sensors zur Erfassung von Dehnungen bzw. Belastun-
gen. Auf Grundlage der Ergebnisse dieses Zugversuches wird der piezoresisitive Fasersen-
sor als zur Erfassung von Dehnungen geeignet bewertet.

Zukiinftig konnten weiterfithrende Untersuchungen zur Quantifizierung der Ursachen
fiir die geringere Widerstandsdanderung im eingebetteten Zustand im Vergleich zum reinen
Sensor beitragen. Durch die Verwendung von Probengeometrien, welche speziell fiir Faser-
verbunde entwickelt wurden und damit besser zur Bestimmung der mechanischen Eigen-
schaften dieses Werkstoffs geeignet sind, lassen sich reproduzierbar und zielgerichtet Belas-
tungen einstellen. Die Einbettung der Sensoren in Gelegen wird ebenfalls fiir nachfolgende
Untersuchungen empfohlen. Die Vermeidung der Undulation des integrierten Fasersensors
aufgrund der im vorgestellten Versuch beschriebenen Gewebestruktur gewéhrleistet eine
sichere Kenntnis tiber die Dehnung der Sensorfaser bei Zugbelastung in Sensorrichtung.
Die Weiterentwicklung der piezoresistiven Fasersensoren zur Anwendung bei C-Faser-
verstdrkten Faserverbunden wird als ein bedeutender Schritt zur zukiinftigen Anwendung
der Sensoren angesehen. Die Applizierung von Mikrodehnungssensoren in CFK kann die
Leistungsfahigkeit dieses Werkstoffs verbessern. Um dies zu erreichen, ist die Entwicklung
eines Verfahrens zur isolierenden Beschichtung der Sensoren und die Anpassung des Kon-
taktierungsverfahrens erforderlich.
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7 Diskussion der Ergebnisse

Die Entwicklung von Mikrodehnungssensoren, welche sich insbesondere zur Einbettung
in Faserverbundwerkstoffe eignen, ist das Hauptziel der vorliegenden Arbeit. Die Stei-
gerung des Auflosungsvermogens der Sensoren sowie die Vermeidung von schadhaften
Verdnderungen am Trdgermaterial sind die gewiinschten Effekte der Sensorminiaturisie-
rung. Untersuchungen dreier unterschiedlicher Prinzipien dienten der Erreichung dieser
Ziele.

Beim ersten Entwicklungsansatz wurde die spannungsinduzierte Phasenumwandlung
metastabiler Materialien als Sensoreffekt ausgenutzt. Diese Transformation bedingt die Bil-
dung ferromagnetischer Bereiche, mit Nettomagnetisierung, im verwendeten Sensormate-
rial. Als Messgrofiendquivalent zur Dehnung diente die entstandene, spontane Magnetisie-
rung der umgewandelten Volumina. Der Stahl 1.4568 wurde aufgrund seiner Zusammenset-
zung und dem daraus resultierenden, ausgepragten metastabilen Verhalten als Sensorma-
terial ausgewdhlt. Die beschriebene Phasenumwandlung infolge von mechanischen Span-
nungen war bei diesem Werkstoff sehr gut zu beobachten. Der Nachweis fiir das Entstehen
einer spontanen Magnetisierung durch die aufgebrachte Belastung konnte ebenso erfolg-
reich erbracht werden. Die erhoffte Korrelation der Starke dieser Magnetisierung zur Hohe
der Belastung konnte nicht gefunden werden. Die spontane Magnetisierung verhielt sich
nicht reproduzierbar. Eine Wiederholung der Ergebnisse von TAKAHASHI ET AL. (TEUT01)
konnte mit dem verwendeten Stahl nicht erbracht werden. Zudem schliefit die geringe In-
tensitdt der entstehenden Nettomagnetisierung eine Miniaturisierung des Prinzips aus. Um-
gebungsfelder wiirden die MessgrofSe zu stark tiberlagern. Bei der Einbettung dicker Drahte
dieses Stahls entstanden zahlreiche Fehlstellen und Matrixanhdufungen im Laminat. Diese
lassen sich nur schwer vermeiden. Fiir die Einbettung von drahtférmigen Gebilden grofserer
Durchmesser deckt sich dieses Ergebnis mit den Aussagen von ZHOU ET AL. (2502, S. 934).
Zusammengenommen fiihrten die Untersuchungen dieses Wandlungseffekts im Ergebnis
nicht zum anvisierten Ziel eines miniaturisierten Dehnungssensors. Daher wird das Prinzip
fur die Realisierung eines Mikrodehnungssensors abschliefiend als ungeeignet bewertet.

Zur Realisierung des zweiten Sensors wurde eine magnetoelastische Schicht, welche bei
Dehnung ihre magnetische Permeabilitdt dndert, auf einer Faser abgeschieden. Eine isolie-
rende Schicht und dariiber eine elektrische Spule komplettieren den Aufbau. Die Erfassung
der Dehnung erfolgt anhand der Anderung der Induktivitit der Spule. Die erforderlichen
Beschichtungsverfahren zur Abscheidung der notwendigen Schichten wurden erfolgreich
erarbeitet und weitgehend optimiert. Der Schichtaufbau des Sensors kann reproduzierbar
hergestellt werden. Der Stand der Technik wurde damit um verschiedene Verfahren zur Be-
schichtung zylindrischer Oberflachen im Mikromafsstab erweitert. Die Strukturierung der
abschlieflenden Cu-Schicht mittels FIB-Bearbeitung zu einer Mikrospule wurde erfolgreich
umgesetzt. Die Realisierbarkeit dieser Strukturierung war nach dem Stand der Technik (vgl.
Fujil ET AL. (FIMT05, S. 287)) wahrscheinlich. Die elektrische Funktionalitit der Spule ist
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ebenso gegeben. Eine Struktur dieser Art wurde nach dem vorliegenden Kenntnisstand bis-
her nicht realisiert und ist daher als neuartig zu bewerten. Erkenntnisse zu mechanischen
Eigenschaften beschichteter Einzelfasern, insbesondere zu den beim Sensor verwendeten
Schichten, konnten im Stand der Wissenschaft nicht gefunden werden. Die dazu in den
Untersuchungen dieser Arbeit gewonnenen Ergebnisse erweitern damit ebenso den Wis-
sensstand. Eine Elastizitdt der Einzelschichten bis zu einer Dehnung von einem Prozent
war nachweisbar. Im Belastungsversuch zeigte sich eine eindeutige Korrelation zwischen
der Belastung und dem Sensorsignal. Der prinzipielle Nachweis fiir die Machbarkeit des
Sensorkonzepts im Mikromafsstab ist damit erbracht. Der Stand der Dehnungssensortech-
nik wird damit um ein Prinzip erweitert. Allerdings verhielt sich das Sensorsignal plastisch
und ging, bei den bisher durchgefiihrten Versuchen, nach Entlastung, nicht in den Aus-
gangszustand zuriick. Der Sensor ist daher momentan nur fiir den einmaligen Gebrauch
verwendbar. Der gepriifte Sensorprototyp stammte aus einem frithen Herstellungsstadium.
Die Optimierung der Schichten war bis zu diesem Zeitpunkt nicht abgeschlossen. Sensor-
tests mit optimierten Prototypen sollten Bestandteil weiterfithrender Untersuchungen sein.
Das Ziel einer Sensorfunktion zur kontinuierlichen Uberwachung konnte bisher mit dem
magnetoelastischen Mikrodehnungssensor nicht erreicht werden. Die schddigungsfreie Ein-
bettung der Sensorstruktur wurde in abschliefienden Untersuchungen belegt. Der Faserver-
bund wird durch diesen Mikrodehnungssensor nicht verdndert. Dies war nach dem Stand
der Technik fiir die anvisierten Sensorabmafse zu erwarten. Es ist erstmals moglich Belas-
tungen lokal mit einem Auflésungsvermogen im Mikrometerbereich zu erfassen. Die mi-
nimale radiale Auflésung betrdgt 10 pm. In axialer bzw. in Verstarkungsfaserrichtung liegt
die minimale Auflosung im Bereich zwischen 100 pm und 200 um. Die Auflosung ist dabei
vergleichbar mit den Abmessungen einer Verstarkungsfaser. Ausgehend von der derzeit
verfligbaren Funktionalitdt und der Komplexitdt des Herstellungsprozesses ist der Sensor
momentan nur fiir Grundlagenuntersuchungen einsetzbar. Fiir Bauteilanwendungen lésst
sich aufgrund der hohen Herstellungskosten im Moment kein wirtschaftliches Szenario ab-
leiten. Mittelfristig ist mit den vorhandenen Technologien auch nur schwer eine Reduzie-
rung der Kosten zu erreichen. Bei einer Fortfiihrung der Arbeiten sollte die Steigerung der
Elastizitdt der Schichten im Mittelpunkt stehen. Das Finden einer geeigneten, isolierenden
Beschichtung des Sensors zur Integration in leitfdhiges CFK sowie die Entwicklung eines
Verfahrens zur Kontaktierung, sind weitere, wichtige Aufgaben fiir eine Fortsetzung,.

Der dritte, ebenso faserbasierte Ansatz zur Entwicklung eines Mikrodehnungssensors
bediente sich den piezoresistiven Eigenschaften von C-Fasern. Unter mechanischer Be-
lastung zeigen bestimmte C-Fasern eine Anderung des elektrischen Widerstands (CO69,
Ows70, BCR72, BPT97, WFC99, CC00). Die Hohe dieser Widerstandsdanderung ist abhédngig
vom Fasertyp. Fiir aktuell verfiigbare Fasertypen lagen im Stand der Technik keine Infor-
mationen zur Ausprdagung der Piezoresistivitit vor. Aus diesem Grund wurden mehrere
Pech- und PAN-basierte C-Fasern charakterisiert. Die PAN-basierten Fasern zeigten dabei
die starkste Auspragung. Dies deckt sich mit fritheren Erkenntnissen von OWSTON (Ows70)
und BERG ET AL. (BCR72). Im Ergebnis zeigt die HTA-Faser als Einzelfaser die grofste Pie-
zoresistivitdt. Im Biindel werden C-Fasern bereits als Dehnungssensoren eingesetzt. Bei-
spiele dafiir finden sich in den Arbeiten von HOROSCHENKOFF ET AL. (HMK11, MCHR12).
Der Messwert fiir die Dehnung wird hierbei tiber weite Bauteilabschnitte, in denen das
Biindel eingebettet wurde, gemittelt. Das Auflésungsvermogen zur lokalen Uberwachung
ist mit diesem Verfahren daher gering. Aus diesem Grund wurde in dieser Arbeit zur Er-
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DISKUSSION

reichung des anvisierten Ziels eines Mikrodehnungssensors eine Einzelfaser als Sensor ge-
nutzt. Mittels Beschichtung der HTA-Faser wurde der Mikrodehnungssensor erfolgreich
hergestellt. Ein unbeschichteter Faserabschnitt stellt den dehnungssensitiven Bereich des
Sensors dar. Die Aufldsung in radialer Richtung liegt bei unter 10 um. In axialer Richtung
wird die Auflosung von der Linge des unbeschichteten Abschnitts bestimmt. Eine Lange
von 5mm wird hier als Minimum angesehen. Die leitfahige Schicht, bestehend aus einer
mittels PVD abgeschiedenen Al-Legierung, dient der verlustfreien Ubertragung des Wider-
standsdnderungssignals zur Messelektronik. Das DC-Magnetronsputtern mit Maskierung
hat sich zur Herstellung der Sensoren bewéhrt. Der vorliegende Sensoraufbau und des-
sen Herstellungsverfahren sind neuartig und ohne bekannten Vergleich. Die Al-Legierung
in Kombination mit der HTA-Faser verhilt sich bis 0,7 % Dehnung elastisch. Dies ist fiir
den Einsatz als Dehnungssensor zunéchst ausreichend. Es wurden Sensoren in einen Fa-
serverbund eingebettet und mechanisch sowie elektrisch charakterisiert. Die Dehnung des
Faserverbunds liefs sich dabei reproduzierbar erfassen. Der piezoresistive Mikrodehnungs-
sensor wurde erfolgreich getestet. Das Ziel der Entwicklung eines Mikrodehnungssensors
zur kontinuierlichen Uberwachung von Faserverbunden wurde damit erreicht. Die Kosten
fiir die Herstellung des piezoresistiven Sensors sind deutlich geringer im Vergleich zum
magnetoelastischen Pendant. Zudem bestehen verschiedene Moglichkeiten durch Paralle-
lisierung bei der Beschichtung die Herstellungskosten zu senken. Aus dieser Sicht ist eine
Anwendung in realen Bauteilen jetzt schon denkbar. Die Frage der Kontaktierung sollte
dazu vorab gekldrt werden. Anwendungspotenzial besteht bspw. in der Prothetik. Zur Ein-
bettung in CFK ist fiir weiterfithrende Untersuchungen die Entwicklung einer isolierenden
Beschichtung erforderlich. Verfahren zur Kontaktierung sollten in die Weiterentwicklung
ebenso einbezogen werden.
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8 Zusammenfassung

Die Herstellung von Bauteilen aus Faserverbundwerkstoffen ist mit dem Einsatz umfang-
reicher energetischer und materieller Mittel verbunden. Eine lange Lebensdauer von Bautei-
len aus Faserverbunden gewihrleistet eine effiziente Nutzung dieser eingesetzten Ressour-
cen. Das SHM kann durch die Uberwachung von Bauteilbelastungen mittels Dehnungs-
sensoren wesentlich zur Steigerung der Lebensdauer von Bauteilen aus Faserverbundwerk-
stoffen beitragen. Integrierte Sensoren sind dazu am besten geeignet. Fiir die Einbettung
bieten sich faseroptische Sensoren (FBG-Sensoren), piezoresistive Sensoren (DMS, Stick-
sensoren, C-Faser-Biindel, intrinsisch sensorierte Strukturen) und piezoelektrische Senso-
ren (PZT-Faser- und PVDEF-Faser-Sensoren) zur Belastungserfassung an. Der Einsatz die-
ser Sensorarten ist mit einigen Nachteilen verbunden ist. Die Einbettung von Glasfasern
grofier Durchmesser hat so z. B. eine Minderung der mechanischen Eigenschaften eines La-
minates, begleitet von einem erhohten Risiko fiir vorzeitiges Versagen, zur Folge. Die Mes-
selektronik faseroptischer Systeme ist zudem sehr aufwendig, volumings und teuer. DMS
haben sehr schlechte Einbettungseigenschaften, da der Matrixwerkstoff diese nicht durch-
dringen kann. DMS sind damit méglicher Ausgangspunkt fiir Delamination. Ein schlechtes
Auflosungsvermogen schliefst gestickte Drahtsensoren, intrinsisch {iberwachte Strukturen
und C-Faser-Biindel-Sensoren fiir eine Vielzahl von Anwendungen aus. Metallische Sen-
soren, die in Form von DMS den grofiten Anteil der piezoresistiven Wandler darstellen,
besitzen zudem nur eine begrenzte Elastizitit.

Aus den angefiihrten Nachteilen wurde der Bedarf zur Weiterentwicklung integrierba-
rer Dehnungssensoren abgeleitet und die Zielstellung formuliert. Das Hauptaugenmerk der
Arbeit lag auf der Miniaturisierung der Dehnungssensoren. Im Vergleich geringere Senso-
rabmafSe sollen zur Verbesserung der Einbettungseignung beitragen und eine Steigerung
des Auflosungsvermogens zur Erfassung von lokalen Dehnungen erzielen. Drei verschie-
dene physikalische Wandlungsprinzipien zur Erfassung von Dehnungen wurden dazu aus-
gewdhlt und verifiziert. Im Fall erfolgreicher Voruntersuchungen wurde die Entwicklung
von Mikrodehnungssensoren, auf Grundlage des jeweiligen Effekts, vorangetrieben.

Der erste Entwicklungsansatz nutzte die Ausbildung einer Nettomagnetisierung infolge
der spannungsinduzierten Phasenumwandlung metastabiler Materialien als Sensoreffekt.
Die sich dabei auspriagende spontane Magnetisierung sollte als Messgrofsendquivalent zur
Dehnung dienen. Der Stahl 1.4568 weist aufgrund seiner Zusammensetzung ein metasta-
biles Verhalten auf und wurde als Sensormaterial ausgewdhlt. In mechanischen Untersu-
chungen konnte in Kombination mit magnetischen Messungen die Phasenumwandlung so-
wie die Bildung einer Nettomagnetisierung durch eingepragte mechanische Spannungen
nachgewiesen werden. Ein direkter Zusammenhang zwischen der Hohe der Belastung und
der Starke der entstandenen spontanen Magnetisierung war nicht zu finden. Dieser Wand-
lungseffekt schied daher fiir die weitere Entwicklung eines Mikrodehnungssensors aus.
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Zur Umsetzung der beiden weiteren Prinzipien wurde eine Funktionalisierung von C-
Einzelfasern untersucht. Da C-Fasern nur im Biindel verfiigbar sind, war zunéchst zur Be-
reitstellung von Einzelfasern die Entwicklung eines Vereinzelungsverfahrens erforderlich.
Das Teilen von C-Faser-Biindeln gelang erfolgreich im automatisierten Betrieb. Dies wird als
wesentliche Voraussetzung fiir eine automatische Vereinzelung gewertet. Um fiir die Sen-
soren geeignete C-Fasern auszuwéhlen, sind Kenntnisse zu den Eigenschaften der Einzelfa-
sern erforderlich. Diese lagen bis dahin nicht vor. In umfangreichen Untersuchungen wur-
den daher mechanische und elektrische Eigenschaften von verschiedenen C-Faser-Typen
charakterisiert. In abschlieffenden Vorarbeiten fiir die Entwicklung faserbasierter Mikrodeh-
nungssensoren erfolgte die erfolgreiche Ausarbeitung eines Verfahrens zur thermomecha-
nischen Behandlung beschichteter C-Einzelfasern zur Beseitigung von Eigenspannungen in
diesen.

Der erste, faserbasierte Entwicklungsansatz fiir einen Mikrodehnungssensor fufst auf
der Nutzung des VILLARI-Effekts. Fiir den Mikrodehnungssensor ist ein Mehrschichtauf-
bau auf einer Einzelfaser erforderlich, um die Dehnung zu erfassen. Die erste Schicht zeigt
den VILLARI-Effekt. Bei Dehnung éndert sie ihre magnetische Permeabilitit. Um diese
Anderung zu erfassen, wird eine Spule benétigt. Diese wird auf eine isolierende Zwischen-
schicht (Si3N,) aufgebracht. Zur Abscheidung metallischer Schichten wurde das Magne-
tronsputtern mit Faserrotationseinrichtung genutzt. Die Isolierung kann zuverldssig durch
einen PECVD-Prozess aufgebracht werden. Die Abscheidung der Spule wurde beginnend
mit dem Auftrag einer Cu-Schicht sowie deren anschlieffender FIB-Strukturierung um-
gesetzt. Alle Schichten wurden wéhrend der Untersuchungen mikrostrukturell und me-
chanisch charakterisiert. Optimierte Schichten kénnen auf Basis zyklischer mechanischer
Priifungen bis zu einer Dehnung von einem Prozent als elastisch bezeichnet werden. Der
Sensor verhilt sich, unter rein mechanischer Betrachtung, bis zur genannten Dehnung eben-
falls elastisch. Versuche zur Charakterisierung des Sensorsignals bei Belastung belegen eine
Korrelation zwischen Dehnung und Induktivititsanderung der Spule des magnetoelasti-
schen Mikrodehnungssensors. Das Signal dieses Sensors verhielt sich allerdings plastisch.
Die Einbettung der Sensoren in CFK gelang erfolgreich. Nach einer Integration, in paralle-
ler Ausrichtung zu den Verstarkungsfasern, konnten keine Veranderungen am Sensor sowie
am Laminat festgestellt werden.

Die piezoresistiven Eigenschaften von C-Fasern wurden fiir die Entwicklung des zwei-
ten, faserbasierten Mikrodehnungssensor genutzt. Einige Typen von C-Fasern weisen bei
Dehnung eine Anderung des elektrischen Widerstands auf. Mit Hilfe eines in dieser Ar-
beit entwickelten Verfahrens wurden die piezoresistiven Eigenschaften unterschiedlicher
C-Fasern ermittelt. PAN-basierte C-Fasern und darunter die HTA-Faser weisen die grofite
Widerstandsdnderung bei Dehnung auf. Der Mikrodehnungssensor wurde mittels PVD-
Abscheidung einer Al-Legierung auf die ausgewéhlte HTA-Faser hergestellt. Ein unbe-
schichteter Faserabschnitt, der durch Maskierung entsteht, bildet den dehnungssensitiven
Bereich des Sensors. Die mechanischen und elektrischen Eigenschaften des Sensors wurden
charakterisiert. GFK mit einem eingebetteten Mikrodehnungssensor wurde mechanisch ge-
priift und das Sensorsignal parallel erfasst. In mehreren Belastungszyklen konnte die Deh-
nung des Faserverbundes mit Hilfe des Sensors wiederholbar aufgezeichnet werden.
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Anhang A

Charakterisierung der Antriebe der
Faservereinzelung

A.1 Abwickelantrieb

Zur Aufzeichnung einer Messreihe zur Bestimmung der Abhédngigkeit zwischen Steuer-
spannung und Abwickelgeschwindigkeit wurden definierte Steuerspannungen eingestellt.
Die Ermittlung der jeweiligen Rotationsgeschwindigkeit erfolgte durch das Messen der Zeit
die mehrere Spulenumlédufe erfordern und eine entsprechende Berechnung. Das Verhiltnis
zwischen Steuerspannung zu Ausgangsspannung der Labornetzteile ist linear. Diagramm
A.1 zeigt in der blauen Kurve diesen Verlauf. Die Rotation des Abwickelantriebs setzt erst
ab einer am Motor anliegenden Spannung von 1V ein. Die innere Reibung des Getriebes
verhindert vermutlich geringe Rotationsgeschwindigkeiten mit niedrigen Spannungen. Ab
der genannten Spannung beschreibt das Verhiltnis zwischen Steuerspannung und Abwi-
ckelgeschwindigkeit einen linearen Verlauf. Dies kann im Diagramm A.1 an der roten Kur-
ve nachverfolgt werden. Somit ergibt sich eine lineare Funktion (vgl. Formel A.1) fiir die
Programmierung der Abwickelgeschwindigkeit mit Uge,,r als Steuerspannung in V und
U Abwickel als Abwickelgeschwindigkeit in U/min. Die linear Ndherung zur Ermittelung der
folgenden Formel wurde mit Hilfe von Excel durchgefiihrt.

O Abwickel = 5/ 1409 uSteuer - 0/ 739 (Al)

Abwickelgeschwindigkeiten unter einer Umdrehung pro Minute sind nicht realisierbar.
Die Software ist so programmiert, dass Einstellungen in diesem Bereich immer eine Ge-
schwindigkeit von einer Umdrehung pro Minute zur Folge haben.

A.2 Kreuzwickelantrieb

Der Spindelantrieb der Kreuzwicklung besitzt ein eigenes Steuergerit. Die Vorgabe der Ver-
fahrgeschwindigkeit gegeniiber diesem Gerit erfolgt ebenso auf analogem Weg iiber eine
Spannung zwischen 0V und 10 V. Wegen einer maximalen Strombelastbarkeit der Digital-
Analog-Schnittstelle und einem erhéhten Strombedarf der Schaltung wird diese nicht direkt
zur Steuerung der Kreuzwickelgeschwindigkeit genutzt. Die Ansteuerung erfolgt mit Hilfe
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Abbildung A.1: Diagramm zur Darstellung der Abhingigkeit von Steuerspannung der
Analog-Digital-Schnittstelle zur Ausgabespannung des Labornetzteils so-
wie das Verhiltnis zur Abwickelgeschwindigkeit

der Ausgangsspannung eines Labornetzteils, welches von der benannten Schnittstelle gere-
gelt wird. Die Verfahrgeschwindigkeit wurde in der Messreihe tiber die Messung der zum
Verfahren einer festgelegten Distanz bendtigten Zeit bestimmt.

Der Verlauf der Kreuzwickelgeschwindigkeit in Abhédngigkeit der Steuerspannung (rot)
sowie der Verlauf des Spannungsverhiltnisses (blau) ist in Diagramm A.2 dargestellt. Bei
einer linearen Ndherung des Kurvenverlaufs der Kreuzwickelgeschwindigkeit (hellblaue
Kurve) ergibt sich ein mittlerer Fehler von 14,5 %. Da dies eine sehr hohe Abweichung dar-
stellt, wurde zusétzlich eine polynomiale Ndherung durchgefiihrt. Mit einem Polynom drit-
ter Potenz (griine Kurve) betrédgt die mittlere Abweichung der Funktion von den Daten der
Messreihe lediglich 2,3 %. Bei hohen Geschwindigkeiten ist diese Abweichung zudem gerin-
ger. Daher wird diese Funktion aus polynomialer Néherung fiir die Programmierung ver-
wendet. Die entsprechende Funktion mit der Kreuzwickelgeschwindigkeit vxyeyzwicker und
der Steuerspannung Usgy,,, ist in Formel A.2 dargestellt.

Ukreuzwickel = —5,9821 Usypyer + 11,525 U200 + 5,6201 Ustever (A.2)

Das Offset der in Excel ermittelten Naherung wurde aufgrund der geringen Auswirkung
gekiirzt. Die maximale Verfahrgeschwindigkeit des Spindelantriebs betragt 14 mm/s (vgl.
Diagr. A.2).
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Abbildung A.2: Diagramm zur Darstellung der Abhdngigkeit von Steuerspannung der
Analog-Digital-Schnittstelle zur Ausgabespannung des Labornetzteils so-
wie dessen Verhiltnis zur Geschwindigkeit der Translationsbewegung der
Kreuzwicklung

A.3 Aufwickelantrieb

Die beiden Aufwickelantriebe werden ebenso durch analog steuerbare Labornetzteile mit
Strom versorgt. Die Regelung dieser Antriebe erfolgt allerdings iiber die Vorgabe der
Stromstérke. Diese ist beim elektrischen Antrieb direkt mit dem Motordrehmoment gekop-
pelt. Das Drehmoment wird bei der hier untersuchten Antriebseinheit iiber eine Wirbel-
stromkupplung an die Aufwickelspule iibertragen. Der Motor treibt eine Aluminiumschei-
be an. Eine direkt mit der Aufwickelspule gekoppelte Stahlscheibe ist mit Permanentma-
gneten (Nd,Fe,,B) bestiickt. Durch Rotation der Aluminiumscheibe werde in diese Wirbel-
strome induziert. Dadurch entsteht ein Magnetfeld. Dieses Feld tritt in Wechselwirkung mit
dem Feld der Permanentmagneten. Durch diese magnetische Kopplung wird ein Drehmo-
ment auf die mit Magneten bestiickte Stahlscheibe tibertragen.

Zur Charakterisierung der Kopplung zwischen analoger Steuerspannung fiir die
Stromstdrke und dem an der Spule wirkenden Drehmoment bzw. der im Biindel anliegen-
den, resultierenden Kraft wurde eine Messreihe aufgenommen. Bei unterschiedlichen Steu-
erspannungen wurde mittels eines Multimeters die Stromstérke erfasst. Die jeweils wirken-
de Kraft wurde mittels eines Federkraftmessers bei gehaltener Spule bestimmt. Die Kalibrie-
rung dieses Federkraftmessers erfolgte vorher mit Hilfe kalibrierter Gewichte. In Diagramm
A.3 sind die Abhdngigkeiten zwischen Stromstédrke und wirkender Kraft (rote Kurve) bzw.
wirkendem Drehmoment (blaue Kurve) dargestellt. Der Beginn der Messpunktaufnahme
bei einer Stromstdrke von 3 A begriindet sich im Gewicht des Federkraftmessers. Erst ab

227



4,0 0,40

35 {1 0,35
y =0,2524x —0,2264 —
30t 1030 &
Z
_ 25 1025 =
Z [
= 20} {020
© g
Mo15 | 1015 5
A
1,0 | {1 0,10
05 {1 0,05
0,0 : : : : : : : : 0,00
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Strom [A]
—o—Kraft —s—Drehmoment ——-Linear (Kraft)

Abbildung A.3: Diagramm zur Darstellung der Abhéngigkeit zwischen fliefendem An-
triebsstrom des Labornetzteils und der am jeweiligen Teilbiindel anliegen-
den Kraft bzw. dem an der Aufwickelspule wirkenden Drehmoment

dieser Stromstédrke ist das Drehmoment ausreichend grofs, um diesen zu halten.

Stromstéarke und Kraft stehen in linearer Abhédngigkeit. Gleiches gilt auch fiir die Korre-
lation von Steuerspannung (Steuereingang des Netzteils) und Stromstdrke am Ausgang des
Labornetzteils. Zur Software-Umsetzung der Kraftregelnung ergibt sich die in Formel A.3
dargestellte lineare Funktion — mit der Aufwickelkraft F und der Steuerspannung Us;eyer
(vgl. Diagr. A.4).

F = 0,833 Ugteyer — 0,2264 (A.3)
Der Bereich zwischen 0N und 0,5N wird iiber diese Funktion extrapoliert. Die exak-

te Vorgabe geringer Aufwickelkrifte ist mit der momentanen Konstruktion aufgrund der
Reibung einzelner Antriebskomponenten nur unzureichend moglich.
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Strom

229



	Prolog
	Symbolverzeichnis
	Akronyme
	Einleitung
	1 Stand des Structural Health Monitoring
	1.1 Structural Health Monitoring (SHM)
	1.1.1 Definition des SHM
	1.1.2 Motivation zum Einsatz des SHM
	1.1.3 Anforderungen an das SHM
	1.1.4 Anwendungsgebiete des SHM

	1.2 SHM-System
	1.2.1 Sensorik
	1.2.2 Signal- und Datenübertragung

	1.3 Stand der Dehnungssensortechnik
	1.3.1 Piezoresistive Sensoren
	1.3.2 Optische Fasersensoren
	1.3.3 Piezoelektrische Sensoren
	1.3.4 Dehnungssensoren aus Formgedächtnislegierungen


	2 Zielstellung
	3 Entwicklung von Spannungsgedächtnis-Dehnungssensoren
	3.1 Grundlagen zu Gedächtnislegierungen für Dehnungssensoren
	3.1.1 Prinzip der Phasenumwandlung
	3.1.2 Eigenschaften und Anwendungen für Gedächtnislegierungen

	3.2 Untersuchungen zu Spannungsgedächtnis-Dehnungssensoren
	3.2.1 Probenauswahl und -vorbehandlung
	3.2.2 Mechanische Zugversuche
	3.2.3 Charakterisierung von Gefüge und Mikrostruktur
	3.2.4 Magnetische Messungen

	3.3 Untersuchungsergebnisse zu Spannungsgedächtnis-Dehnungssensoren
	3.3.1 Druckscherversuche
	3.3.2 Zugversuche an Sensordrähten
	3.3.3 Einbettung von Sensordrähten
	3.3.4 Zugversuche an CFK mit eingebetteten Sensordrähten

	3.4 Zusammenfassung zum Drahtsensor

	4 Vorarbeiten für faserbasierte Dehnungssensoren
	4.1 Entwicklung eines Verfahrens zur Vereinzelung von Fasern
	4.1.1 Herstellung von C-Faser-Bündeln
	4.1.2 Verfahren zur Aufspreizung von Faserbündeln
	4.1.3 Voruntersuchungen zur Vereinzelung von C-Fasern
	4.1.4 Anlagenaufbau
	4.1.5 Charakterisierung der Antriebe
	4.1.6 Verwendete Materialien und Versuchsablauf
	4.1.7 Ergebnisse der Bündelteilungsversuche
	4.1.8 Zusammenfassung zur Faservereinzelung

	4.2 Charakterisierung und Auswahl gegenwärtiger C-Fasern
	4.2.1 Herstellung, Struktur und Eigenschaften von C-Fasern
	4.2.2 Mechanische Charakterisierung
	4.2.3 Elektrische Widerstände
	4.2.4 Zusammenfassung

	4.3 Verfahren zur thermomechanischen Behandlung
	4.3.1 Verfahrensaufbau, Komponenten und Eigenschaften
	4.3.2 Temperaturbeständige Fixierung von C-Fasern
	4.3.3 Driftverhalten der Messgrößenaufnehmer
	4.3.4 Zusammenfassung


	5 Entwicklung magnetoelastischer C-Faser-Dehnungssensoren
	5.1 Sensorprinzip
	5.1.1 Magnetostriktion
	5.1.2 Villari-Effekt
	5.1.3 Messprinzipien zur Erfassung von Dehnungen
	5.1.4 Stand der Anwendung der Magnetostriktion
	5.1.5 Magnetoelastische Fasersensoren

	5.2 Aufbau des Sensors und Herstellungsverfahren
	5.2.1 Aufbau des Sensors
	5.2.2 Herstellungsverfahren

	5.3 Vorbehandlung von C-Einzelfasern
	5.3.1 Auswahl einer geeigneten C-Faser
	5.3.2 Untersuchungen zur Entschlichtung von C-Fasern

	5.4 Charakterisierung von Schichteigenschaft und deren Herstellung
	5.4.1 Methoden zur Schichtcharakterisierung
	5.4.2 NiFe45/55-Schichten
	5.4.3 Isolierende Schichten
	5.4.4 Cu-Schichten
	5.4.5 Zusammenfassung, optimierter Sensoraufbau und Prozessablauf

	5.5 Untersuchungen zur Spulenherstellung mittels FIB
	5.5.1 Charakterisierung von Abtragsraten
	5.5.2 Spulenherstellung

	5.6 Charakterisierung der Sensoreigenschaften
	5.7 Sensoreinbettung in Faserverbundwerkstoffe
	5.7.1 Kontaktierung der Sensoren

	5.8 Zusammenfassung zum magnetoelastischen Mikrodehnungssensor

	6 Entwicklung piezoresistiver C-Faser-Dehnungssensoren
	6.1 Sensorprinzip
	6.2 Charakterisierung der piezoresistiven Eigenschaften von C-Fasern
	6.2.1 Entwicklung der Versuchsanordnung
	6.2.2 Piezoresistive Eigenschaften unterschiedlicher Fasertypen

	6.3 Aufbau, Herstellung und Eigenschaften piezoresistiver Sensoren
	6.3.1 Aufbau
	6.3.2 Herstellung
	6.3.3 Eigenschaften

	6.4 Charakterisierung eingebetteter, piezoresistiver Sensoren
	6.4.1 Grundlagen zur Einbettung in Faserverbunde
	6.4.2 Kontaktierung von Einzelfasersensoren
	6.4.3 Sensorintegration in GFK
	6.4.4 Versuchsaufbau zur integrierten Dehnungsmessung
	6.4.5 Ergebnisse der integrierten Dehnungsmessung

	6.5 Zusammenfassung zum piezoresistiven Mikrodehnungssensor

	7 Diskussion
	8 Zusammenfassung
	Literaturverzeichnis
	A Anhang – Antriebscharakterisierung
	A.1 Abwickelantrieb
	A.2 Kreuzwickelantrieb
	A.3 Aufwickelantrieb




