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Kurzfassung

Zur Untersuchung der Faser-Matrix-Haftung in Faser-Kunststoff-Verbunden werden neben
makromechanischen Methoden wie dem Querzug und der Drei-Punkt-Biegung
mikromechanische Methoden an Einzelfaser-Modellverbunden eingesetzt. Zu letzteren
Methoden zéhlen bspw. der Tropfenabscherversuch, der Einzelfaserauszugversuch (engl.
single-fibre pull-out test, SFPO) und der Einzelfaserfragmentierungsversuch (engl. single
fibre fragmentation test, SFFT). Bei ithrem Einsatz ist zu beachten, dass sich unterschiedliche

Einflussgrofen auf ihre Ergebnisse auswirken kdnnen.

In der vorliegenden Arbeit wird eine ausfiihrliche Literaturiibersicht mit einem detaillierten
Uberblick zu einer groBeren Anzahl verschiedener EinflussgroBen durchgefiihrt. Daraus
werden die EinflussgroBen Hértungsdauer, Feuchtigkeit, freie Faserlinge und
Abzugsgeschwindigkeit als Untersuchungsgegenstinde dieser Arbeit erarbeitet. Wesentliche
aus dieser Arbeit resultierende Ergebnisse und Schlussfolgerungen sind nachstehend

zusammengefasst.

Hartungsdauer: Bei SFFT-Untersuchungen an Keramikfaser/Epoxidharz-Priifkdrpern wird ein
degressiver Anstieg der Faser-Matrix-Haftung iiber der Hértungsdauer beobachtet. Die
Ergebnisse geben Hinweise darauf, dass sich die Hirtungsdauer beim SFFT und SFPO
prinzipbedingt unterschiedlich auswirkt (aufgrund destruktiver bzw. konstruktiver

Uberlagerungen von Eigenspannungen und Priifkraft-induzierten Spannungen).

Feuchtigkeit: SFPO-Untersuchungen an Kohlenstoffaser/Epoxidharz-Priifkdrpern nach
einmonatiger Konditionierung in feuchtem (50 %rF, 23 °C) bzw. trockenem Klima (0 %rF,
23 °C) belegen eine feuchtebedingt verringerte Haftung. Daraus wird geschlussfolgert, dass
eine schwankende Luftfeuchtigkeit auch in diesem eingegrenzten klimatischen Spektrum

(bspw. in teilklimatisierten Laboren) als wichtiger potentieller Storfaktor zu beachten ist.

Priifparameter: Auf Basis des Hooke’schen Gesetzes kann fiir den SFPO gezeigt werden, dass
die freie Faserldnge die Maximalkraft beeinflusst und die Einfliisse der freien Faserlange und
der Abzugsgeschwindigkeit auf die Maximalkraft in Zusammenhang stehen. Beides wird
anhand von SFPO-Untersuchungen an Glasfaser/Epoxidharz-Priifkdrpern bestdtigt. Ferner
wird aus den Untersuchungen geschlussfolgert, dass eine Geschwindigkeitserhohung von
0,01 pm/s auf 0,1 um/s zur Reduzierung der Versuchsdauer — im vorliegenden Fall von

30 - 45 min auf 6 - 8 min — vertretbar ist.

Dartiiber hinaus werden anhand von Fehlerverstarkungsfaktoren differenzierte Aussagen zum
Einfluss fehlerhaft bestimmter FEingangsdaten auf die Berechnung der lokalen

Grenzflachenscherfestigkeit generiert.






Abstract

For investigating fibre-matrix adhesion in fibre-polymer composites, macromechanical
methods such as transverse tensile and three-point bending tests can be applied as well as
micromechanical methods for which single-fibre model composites are used. The latter
category of methods includes microbond, single-fibre pull-out (SFPO) and single-fibre
fragmentation tests (SFFT). When applying these methods, it needs to be considered that their

results can be affected by different influencing factors.

In the present thesis, an extensive literature survey with a detailed overview of a larger
number of influencing factors is conducted. Based on this overview, the factors curing time,
moisture, free fibre length and test speed are acquired as objects of investigation of this thesis.

Main results and conclusions of this work are summarised below.

Curing time: Results from SFFT investigations on ceramic fibre/epoxy-specimens exhibit a
degressive increase of fibre-matrix adhesion with curing time. This indicates that curing time
affects SFFT and SFPO results differently due to different underlying principles (based on
destructive and, respectively, constructive superposition of internal stresses and load-induced

stresses).

Moisture: SFPO specimens (carbon fibre/epoxy) are conditioned in humid (50 %rH, 23 °C)
and dry climate (0 %rH, 23 °C) for one month prior to testing. The results show lower
adhesion due to moisture. It is concluded that uncontrolled humidity, even in this limited
climatic spectrum, needs to be considered as an important potential factor of influence (e.g. in

partially climatised laboratories).

Test parameters: Based on Hooke’s law, it is demonstrated for the SFPO that a) the free fibre
length affects the maximum force and b) the effects of the free fibre length and the test speed
on the maximum force are interrelated. Both is confirmed with results from SFPO
investigations on glass fibre/epoxy-specimens. Furthermore, it is deduced from the above
investigations that an increase in test speed from 0.01 um/s to 0.1 um/s is legitimate for

reducing test duration — in the present case from 30 - 45 min to 6 - 8§ min.

In addition, the effect of erroneously determined input data on the calculation of the local
interfacial shear strength is studied using conditions numbers (a measure for the propagation

of error). With this, differentiated statements are generated.
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1 Kapitel 1 | Einleitung

1 Einleitung

1.1 Motivation

In dem Bestreben, Energie zu sparen, steigen unter anderem im Bereich Transport (Luftfahrt
[1, 2], Automobil- und Nutzfahrzeugbau [3-5]) die Bemiihungen, zwecks Gewichtsreduktion
vermehrt Faser-Kunststoff-Verbunde (FKV) einzusetzen (insbesondere mit Glas- und
Kohlenstofffasern). Grund dafiir ist das hohe Leichtbaupotential der Materialklasse der FKV,
das auf den hohen erreichbaren spezifischen Steifigkeiten und Festigkeiten beruht. Diese
spezifischen mechanischen Eigenschaften konnen weder durch die Fasern noch durch die
Kunststoffe allein realisiert werden (abgesehen von unidirektionalem Zug in Faserrichtung).

Erst ihre Kombination im Verbund ermdglicht dies.

Die mechanischen Eigenschaften dieser Verbunde werden in bedeutendem Malle von der
Haftung zwischen den Komponenten Faser und Matrix beeinflusst. Von der Faser-Matrix-
Haftung (FMH) hédngt ab, welche Spannungen zwischen der Matrix und den Fasern
ibertragen werden. Fiir die Herstellung leistungsfahiger FKV ist es erforderlich, ein moglichst
gutes Zusammenwirken von Faser, Grenzschicht und Matrix zu erzielen. Um verschiedene
Faser/Matrix-Kombinationen hinsichtlich dieses Zusammenwirkens bewerten und vergleichen
zu konnen, ist eine Quantifizierung der FMH unter reproduzierbaren Bedingungen

erforderlich.

Zur Charakterisierung der FMH sind unterschiedliche mechanische Methoden verfiigbar,
sowohl auf makroskopischer als auch auf mikroskopischer Ebene. Die makroskopischen
Methoden, bspw. die Drei-Punkt-Biegung und der Querzug, priifen FMH-sensitive
Verbundeigenschaften [6]. Da es sich um Prifungen an makroskopischen
Verbundpriifkérpern handelt, konnen sich verschiedene Storgroflen (Schwankungen in der
Faserorientierung, Faser/Faser-Kontakt) auf die Ergebnisse auswirken. Demgegentiber wird in
mikromechanischen =~ Methoden wie  bspw. dem  Tropfenabscherversuch, dem
Einzelfaserauszugversuch  (engl.  single-fibre  pull-out test, SFPO) und dem
Einzelfaserfragmentierungsversuch (engl. single-fibre fragmentation test, SFFT) mit
Einzelfaser-Modellverbunden (EMV) gearbeitet. Sie werden als direkte Methoden zur
Charakterisierung der FMH bezeichnet und erlauben dariiber hinaus Aussagen iiber das
Versagensverhalten in der Grenzschicht [6]. Mit mikromechanischen Methoden konnen die
0.g. Storgréfen vermieden und Untersuchungen der FMH mit minimalem Materialeinsatz

durchgefiihrt werden.

Beim Einsatz dieser Methoden ist zu beachten, dass sich unterschiedliche Einfliisse auf die

Ergebnisse  auswirtken  konnen. Zum  einen  hidngt die  Ausprigung der
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Grenzflache/Grenzschicht in EMV (und dadurch die FMH) von verschiedenen Einflussgrof3en
ab: Zu diesen EinflussgroBen zdhlen neben der Wahl der Rohstoffe (Faser und Matrix
einschlieBlich  etwaiger Modifizierungen der Faseroberfliche wund Matrix) die
Verarbeitungsbedingungen sowie thermische und etwaige chemische Umgebungseinfliisse,
die auf EMV in ihrer Einsatzumgebung wirken. Zum anderen gibt es EinflussgroBen, die sich
nicht auf die Ausprdgung der Grenzfliche/Grenzschicht, jedoch auf i) die gemessene
mechanische Reaktion (bspw. die gemessene Kraft) und/oder ii) das berechnete Endergebnis
auswirken (anhand dessen die Haftung letztlich bewertet und eingeordnet wird). Zu ihnen
gehoren  Priifparameter wie  bspw. die  Priifgeschwindigkeit, unterschiedliche
Vorgehensweisen in der Datenauswertung und die Ermittlung berechnungsrelevanter

Materialkennwerte.

Folglich ist es bei der Anwendung mikromechanischer Methoden erforderlich, potentielle
Einflussgroen zu kennen und etwaige Auswirkungen auf die Ergebnisse einschétzen zu

konnen.
1.2 Zielsetzung

Ziel der Arbeit ist die Untersuchung der Einfliisse der Gréfen 1) Hiartungsdauer,
i1) Feuchtigkeit, iii) freie Faserlinge und iv) Abzugsgeschwindigkeit auf die Ergebnisse
mikromechanischer Methoden. Die Auswahl dieser Einflussgrof3en wird anhand konsekutiver
Literaturrecherchen im wissenschaftlichen Kenntnisstand dieser Arbeit erarbeitet. Die Griinde

fiir diese Auswahl werden in den folgenden vier Absitzen erldutert.

Die Hértungsdauer ist insbesondere aufgrund ihrer Praxisrelevanz bei Raumtemperatur-
hartung Untersuchungsgegenstand dieser Arbeit: Die Raumtemperaturhirtung 1auft nach der
Verbundbildung weiter, sofern sich ein Verbund mit duroplastischer Matrix in einer
Umgebung mit Raumtemperatur befindet und der Vernetzungsprozess noch nicht
abgeschlossen ist. Sie ist somit grundsitzlich bei allen EMV mit duroplastischer Matrix
relevant, die zwischen Herstellung und Priifung bei Raumtemperatur aufbewahrt werden.
Zum Haértungsdauereinfluss sind ausschlieBlich SFPO-Ergebnisse publiziert. Bei diesen
Ergebnissen sind zwei prinzipiell unterschiedliche Verhaltensweisen der scheinbaren
Grenzflachenscherfestigkeit mit zunehmender Hértungsdauer beobachtbar: einerseits ein
degressiver Anstieg, andererseits ein Anstieg bis zu einem Maximum mit anschliefendem
Abfall und abschlieBendem Plateau. Das Abfallen wird mit herstellungsbedingten
Eigenspannungen erkldrt. Nutzbare SFFT-Ergebnisse zur Hirtungsdauer werden in der
Literaturrecherche nicht gefunden. Daher besteht das Interesse, die verfiigbaren SFPO-
Ergebnisse um Ergebnisse einer weiteren Methode — dem SFFT — zu ergénzen und dabei zu

untersuchen, inwiefern die zwei geschilderten unterschiedlichen Verhaltensweisen auch beim
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SFFT beobachtbar sind. Beim SFFT wird ebenfalls ein degressiver Anstieg erwartet; aufgrund

seines mechanischen Prinzips jedoch kein eigenspannungsbedingter Abfall.

Ein GroBteil der Literatur zum Einfluss von Feuchtigkeit auf die Ergebnisse
mikromechanischer Methoden wendet fiir die Feuchtigkeitsexposition intensive Bedingungen
an: relative Feuchtigkeiten von 100 %rF oder Wasserbdder, hdufig in Kombination mit
erhohten Temperaturen. Zu moderaten klimatischen Bedingungen wie 50 %rF bei 23 °C
(Kunststoftklima) oder 0 %rF bei 23 °C, die hdufig bei mechanischen Priifungen Anwendung
finden, ist diesbeziiglich wenig publiziert. Zu SFPO-Tests oder Tropfenabscherversuchen
unter  moderaten  klimatischen = Bedingungen und  Ergebnissen zu  lokalen
Grenzflachenscherfestigkeiten und Reibung werden in der Literaturrecherche keine Angaben
gefunden. Daher besteht Interesse, mit SFPO-Tests zu untersuchen, in welcher Weise sich
solche klimatischen Bedingungen auf lokale Grenzfldchenscherfestigkeiten und die Reibung

auswirken konnen.

Beim SFPO werden zur Minimierung der Nachgiebigkeit des Gesamtsystems aus

Priifreinrichtung und EMV mdglichst kurze freie Faserldngen eingestellt. Aufgrund

unterschiedlicher verfiigbarer Krafteinleitungsprinzipien in die Faser und damit einhergehend
unterschiedlicher freier Faserlingen besteht die Frage, wie sich eine Variation der freien
Faserldnge auf die Messergebnisse auswirken kann. Es ist bekannt, dass die freie Faserldnge
die Steigungen in den Kraft-Verschiebungs-Kurven und den reibbehafteten Auszug (die
Restreibkréfte) beeinflusst. Im Bezug auf die Maximalkraft und Kraft bei Rissinitiierung
(Debondingkraft) sprechen die im wissenschaftlichen Kenntnisstand diskutierten Arbeiten
eher gegen einen Einfluss. Zu dieser Frage ist jedoch wenig publiziert. Da durch eine
Variation der freien Faserlinge die Nachgiebigkeit des Gesamtsystems und damit die
Dynamik des Versuchs verdndert wird, ist ein Einfluss auf die Maximalkraft und die
Debondingkraft prinzipiell jedoch zu erwarten. Daher werden in dieser Arbeit SFPO-

Untersuchungen mit variierter freier Faserldnge durchgefiihrt.

SFPO-Tests ~ werden  iiblicherweise =~ bei  sehr  niedrigen  (quasi-statischen)

Abzugsgeschwindigkeiten von bspw. 1072 um/s durchgefiihrt. Durch eine Erhdhung der

Geschwindigkeit kann die Versuchsdauer verkiirzt werden. Daher besteht die praxisrelevante
Frage, in welcher Weise sich die Abzugsgeschwindigkeit auf die Ergebnisse auswirkt und
inwiefern der SFPO effizienter betreibbar ist. In der Literatur gibt es dazu unterschiedliche
Hinweise: Zum Teil wird von einem Anstieg der Maximalkrifte mit steigenden
Abzugsgeschwindigkeiten berichtet, zum Teil von einem Abfall, zum Teil auch von beidem
(abhingig von der Hohe der Geschwindigkeit). Zu Debondingkraften und daraus berechneten
lokalen Grenzfldchenscherfestigkeiten werden in der Literatur keine Angaben gemacht. Daher

werden in dieser Arbeit Tests mit variierter Abzugsgeschwindigkeit durchgefiihrt, um das
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Verhalten der scheinbaren und lokalen Grenzflichenscherfestigkeiten iiber der

Abzugsgeschwindigkeit in einer besonders steifen Priifeinrichtung zu untersuchen.

Dariiber hinaus wird untersucht, wie sich Stérungen von Eingangsdaten (u.a. fehlerhaft
ermittelte Zug-E-Moduln oder Faserdurchmesser) bei der Berechnung der lokalen

Grenzflachenscherfestigkeit auf das Endergebnis auswirken konnen.

In Tab. 1.1 sind in einer Ubersicht die ausgewihlten EinflussgroBen, Methoden, Materialien
und Versuchsbedingungen sowie Literaturhinweise einschlieBlich Verweisen auf
entsprechende Abschnitte der Arbeit zusammengestellt.

Tab. 1.1: Ubersicht zu den ausgewdihlten Einflussgrofien, Untersuchungsmethoden,
Faser/Matrix-Kombinationen, Versuchsbedingungen und Literaturhinweisen

Ausgewihlte Zur Unter- Untersuchte Faser/Matrix- Literatur zum
Einflussgroflen auf suchung der Kombinationen und wissenschaftlichen
mikromechanische Einflussgrofle Versuchsbedingungen Kenntnisstand/
Methoden ausgewihlte Verweis auf
Methode Abschnitt der Arbeit
Hirtungsdauer SFFT PZT®-Faser in Epoxidharzmatrix [7, 8],
Hértung bei Raumtemp. (z.T. inkl. s. auch

Nachhértung bei erhdhten Temp.) Abschnitt 2.5.1

Hartungsdauer bei Raumtemperatur:

2 - 44 Tage
Feuchtigkeit SFPO Kohlenstofffaser in [9-11],
Epoxidharzmatrix
s. auch
Konditionierung bei Abschnitt 2.5.2
a) 23 °C und 50 %rF
b) 23 °C und 0 %rF
Freie Faserlinge " SFPO E-Glasfaser in Epoxidharzmatrix [12, 13],
Freie Faserlédngen: s. auch
ca. 50 pm, 2 mm, 6 mm Abschnitt 2.5.3
Abzugs- SFPO E-Glasfaser in Epoxidharzmatrix [14, 15],
. . . (1)
geschwindigkeit Abzugsgeschwindigkeiten: s. auch
0,01 pm/s, 0,1 pm/s, 1 pm/s Abschnitt 2.5.4

() GroBe spezifisch fiir den SFPO und den Tropfenabscherversuch
@ Blei-Zirkonat-Titanat; mit plumbum lat. fiir Blei
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2 Grundlagen und wissenschaftlicher Kenntnisstand
2.1 Grenzfliche und Grenzschicht

Bei der Herstellung von FKV kommt es zur Kontaktbildung zwischen den Konstituenten
Faser und Matrix. Dabei werden dort, wo sie aneinander grenzen, Grenzflichen (engl.
interface) ausgebildet. Die Grenzflichen verbinden Fasern und Matrix und iibertragen
Spannungen zwischen ihnen (fiir die Wechselwirkungen zwischen Fasern und Matrix siehe
Abschnitt 2.2). Der Begriff der Flache impliziert dabei — abgesehen von ihrer Kriimmung —

eine zweidimensionale Betrachtungsweise [16, 17].

Neben der genannten zweidimensionalen Betrachtung des Kontaktbereichs zwischen Faser
und Matrix wurde eine dreidimensionale Betrachtung als Grenzschicht (engl. interphase)
eingefiihrt [18, 19] und hat sich etabliert [16, 20-22]. Der Begriff der Grenzschicht beschreibt
eine dreidimensionale Zone zwischen Faser und Matrix, deren Eigenschaften sich von den
Faser- und Matrixeigenschaften unterscheiden. Entsprechend dem Konzept von Drzal [19]
reicht die Grenzschicht von einem Punkt innerhalb der Faser, an dem sich die lokalen
Eigenschaften erstmals von denen der Bulk-Faser unterscheiden, durch die Grenzflache
hindurch bis zu einem Punkt in der Matrix, an dem die lokalen Eigenschaften erstmals denen
der Bulk-Matrix entsprechen. In [17] wird dieses Konzept anhand von Isolinien im Faser- und
Matrixmaterial veranschaulicht, siehe Abb. 2.1. Mit dieser dreidimensionalen
Betrachtungsweise geht einher, dass in der Grenzschicht ein kontinuierlicher oder gradueller
Ubergang chemischer, physikalischer und mechanischer Materialeigenschaften zwischen
denen der Faser und denen der Matrix vorliegt (im Gegensatz zu abrupten

Eigenschaftsdnderungen im zweidimensionalen Falle) [16, 17].

Isolinie: Matrixmaterial / )
Matrix

Isolinie: Fasermaterial

Matrix —»

Faser —_—

Grenzschicht

Abb.  2.1: Modellhafte Querschnittsdarstellung eines Faser-Matrix-Verbundes zur
Visualisierung der Grenzschicht [17]

Die Ausbildung von Grenzschichten (Struktur, Ausdehnung) hingt wesentlich von den

chemischen und physikalischen FEigenschaften der Konstituenten sowie von den
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Verarbeitungsbedingungen bei der Verbundbildung ab. Sie kann fiir verschiedene Faser-
Matrix-Systeme sehr unterschiedlich sein [16, 21]. Bei der Ausbildung von Grenzschichten
werden fiir duroplastische, thermoplastische und elastomere Matrices unterschiedliche

Mechanismen diskutiert.

Duroplastische Matrices werden wihrend der Herstellung von Faser-Duroplast-Verbunden
aus niedermolekularen Monomeren gebildet. Durch etwaige Unterschiede in der Affinitét der
verschiedenen Bestandteile der Reaktionsmischung zu der Faseroberfliche kann es zu einer
selektiven Anreicherung einzelner Komponenten an der Faseroberfliche und folglich zu
einem Konzentrationsgradienten = kommen. Dies wiederum kann abweichende
Vernetzungsdichten und somit verdnderte Materialeigenschaften zur Folge haben. Zudem
konnen sich auch Diffusions- und Reaktionsgeschwindigkeiten auf die Entwicklung oben

genannter Konzentrationsgradienten und deren Konsequenzen auswirken [23, 24].

Bei der Verbundbildung mit thermoplastischen Matrices hingegen liegen letztere in der Regel
bereits in Form polymerisierter Kettenmolekiile vor. In der Nédhe einer undurchdringbaren
Oberfléche konnen Kettenmolekiile oder -segmente hinsichtlich ithrer
Konformationsmdglichkeiten eingeschriankt sein. Damit verbunden ist eine Absenkung der
Entropie. Eine solche Entropieabsenkung in Oberfldchennéhe ist fiir groBere Molekiile groBer
als fiir kleinere. Daraus kann bei einem Thermoplast mit Kettenmolekiilen unterschiedlicher
Molekulargewichte eine Entmischung von Molekulargewichten resultieren, wobei sich
kiirzere Kettenmolekiile bevorzugt an der Oberfliche anreichern. Dies kann zu lokalen
Abweichungen in den Materialeigenschaften fithren [21, 23, 25]. Bei teilkristallinen
Thermoplasten kann sich zudem die Entstehung transkristalliner Strukturen auf die

Ausbildung und Eigenschaften der Grenzschichten auswirken [26, 27].

In FKV mit elastomeren Matrices [28] und in partikelgefiillten Elastomeren [29-31] kann es
in der Néhe von Fiillstoffoberflichen aufgrund von Fiillstoff-Polymer-Wechselwirkungen zu
reduzierten Kettenbeweglichkeiten und daraus resultierend zur Bildung von Grenzschichten
(engl. bound rubber) kommen, die im Vergleich zur Bulk-Matrix steifere, teils

(pseudo-)glasartige (engl. (pseudo-)glassy [28]) Eigenschaften aufweisen konnen.

Dariiber hinaus konnen die Eigenschaften von Grenzschichten durch Verunreinigungen,
Mikrorisse und Poren beeinflusst werden, die dazu neigen, sich im Grenzbereich anzureichern
[20]. Die Ausdehnung von Grenzschichten bewegt sich laut [19, 32] im Bereich von
Nanometern bis Mikrometern. [17] bietet dazu eine aus der Literatur zusammengestellte
Ubersicht an verschiedenen experimentell und theoretisch ermittelten Werten fiir

unterschiedliche Faser/Matrix-Kombinationen.
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2.2 Wechselwirkungen zwischen Faser und Matrix

Zur Erkldrung des Zusammenhalts zwischen Faser und Matrix existieren verschiedene
Adhisionstheorien, die hdufig in die Adhésionsarten mechanische und spezifische Adhésion
unterteilt ~werden (letzterer werden verschiedene Erkldrungsansitze wie die
Polarisationstheorie, die Theorie der Bildung chemischer Bindungen und weitere zugeordnet,

fiir deren Erlduterung auf [16, 33-36] verwiesen wird).

Die zwischen den Konstituenten Faser und Matrix wirkenden Bindungskrifte beruhen auf
verschiedenen Arten von Wechselwirkungen. Die bei FKV vornehmlich diskutierten

Wechselwirkungen werden héufig in folgende Kategorien unterteilt [20, 37-39]:

e Mechanische Adhision (Verhakung)
e Physikalische Wechselwirkungen

e Chemische Bindungen

Mechanische Adhidsion wird durch Rauheiten (Poren, Aushéhlungen) oder Unebenheiten an
der Faseroberfliche begiinstigt, in die die Matrix bei der Verbundbildung eindringen kann.
Aus dem Eindringen resultiert eine (je nach Oberfldchenbeschaffenheit mehr oder weniger
stark ausgeprigte) formschliissige Verbindung, die auch als mechanische Verhakung,
Verflechtung oder Verzahnung bezeichnet wird. Bei den physikalischen und chemischen
Wechselwirkungen  handelt es sich um intermolekulare bzw. interatomare
Wechselwirkungen/Bindungen, die vielfach auch als sekundidre und primdre Bindungen
unterschieden werden. Den sekundiren Bindungen werden iiblicherweise drei verschiedene
Arten von Dipol-Wechselwirkungen zugeordnet [34, 40]: Keesom-Krifte (permanenter
Dipol-permanenter Dipol), Debye-Kréfte (permanenter Dipol-induzierter Dipol) und London-
Krifte (induzierter Dipol-induzierter Dipol). Letztere werden auch Dispersionskréfte genannt,
da sie auf tempordren Schwankungen in der Verteilung von Elektronen und daraus
resultierenden tempordren Dipolmomenten beruhen. Die sekundéren Bindungen spielen auch
eine bedeutende Rolle bei der Benetzung, von deren Ausmall wiederum die insgesamt
ausgebildete Kontaktfliche der Konstituenten abhidngt. Als primdre Bindungen werden
generell kovalente, ionische und metallische Bindungen bezeichnet. Im Falle der FKV-

Grenzflichen sind damit vor allem kovalente Bindungen gemeint [16, 20, 33-35, 37-39].

Neben den bisher genannten Wechselwirkungsformen werden vielfach die Séure-Base-
Wechselwirkungen angefiihrt. Nach dem Lewis-Konzept beruhen diese Wechselwirkungen
auf der Anziehung elektronenarmer Lewis-Sduren und elektronenreicher Lewis-Basen
(Elektronen-Akzeptoren bzw. -Donatoren). Sdure-Base-Wechselwirkungen werden weder den
primdren noch den sekundidren Bindungen zugeordnet, sondern als separate

Wechselwirkungsform behandelt und liegen bindungsenergetisch dazwischen [34, 35].
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Stellenweise werden sie als physikalische Wechselwirkungen bezeichnet [33, 39, 41],

bisweilen auch als chemische Bindungen [42].
2.3 Adhision und Haftung

Beim Thema Haftung sind nach Mittal [43, 44] drei verschiedene Begriffe zu unterscheiden

(auf deren deutsche Ubersetzung am Ende dieses Abschnittes eingegangen wird):

1) basic/fundamental adhesion
1) thermodynamic adhesion

1)  practical adhesion, adhesion strength

In [44] definiert Mittal die fundamental adhesion als Summe aller intermolekularen
Grenzflaichenwechselwirkungen zwischen den in Kontakt befindlichen Materialien
(intermolekulare Wechselwirkungen sind iiblicherweise sekundédre Bindungen, vgl. Abschnitt
2.2 und [34]). In [43] hingegen setzt er fundamental adhesion sowohl mit sekundéren als auch

primdren Bindungen in Zusammenhang.

Die thermodynamic adhesion wird in [43, 44] als reversible thermodynamische
Adhisionsarbeit W. definiert, die der Erzeugung einer Fldcheneinheit an Grenzfldche
zwischen zwei Phasen 1 und 2 entspricht: Wi=y;+y2-y12. Dabei sind y;und y> die
spezifischen freien Oberflichenenergien der Kontaktpartner und y;2 die spezifische freie

Grenzflachenenergie.

Die practical adhesion (oder adhesion strength) ist nach [43, 44] diejenige Kraft oder Arbeit
pro Flache, die fiir den irreversiblen Bruch eines Haftverbundes aufzubringen bzw. zu
verrichten ist. Sie wird mit zerstérenden Priifmethoden charakterisiert, und zwar anhand der
zu Kraft und Arbeit korrespondierenden Grof3en Adhidsionsfestigkeit bzw. Brucharbeit. In den
letztgenannten Quellen wird zwischen practical adhesion und fundamental adhesion

folgender Zusammenhang herstellt:

practical adhesion = f (fundamental adhesion, andere Faktoren). (2.1)

Somit hédngt die practical adhesion zwar von der fundamental adhesion ab, dariiber hinaus
wirken sich jedoch verschiedene weitere Einflussfaktoren in erheblichem Male auf die
practical adhesion aus: Dazu gehoren die Bedingungen bei der Verbundbildung, thermische
Spannungen [20, 45], plastische Verformungen, mechanische Eigenschaften und Geometrien

der Haftpartner und die Art der Beanspruchung (vgl. auch [46]).

Maider [20] und Dutschk [45] verwenden fiir die fundamental adhesion den Begriff der
Adhésion und fiir die practical adhesion und adhesion strength die Begriffe Haftung bzw.
Adhésionsfestigkeit. Die Haftung ist nach Méader und Dutschk als Ergebnis der Adhision
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aufzufassen. Die thermodynamische Adhisionsarbeit beschreiben sie als mogliche Gro3e zur
Charakterisierung der Adhésion. Voraussetzung dafiir ist die von ihnen gegebene Definition
der Adhision (intermolekulare Wechselwirkungen), die in Einklang mit [44] (Mittal) ist. Die
von Mittal in [43] zudem genannten primédren Bindungen stiinden nach Ansicht des Autors
dieser Arbeit der Reversibilitit der thermodynamischen Adhésionsarbeit bei der
Kontaktbildung und -trennung entgegen. Die hier allgemein fiir alle Arten von Haftverbunden
diskutierten Begriffe lassen sich auf den konkreten Fall der Faser-Matrix-Verbunde
anwenden. Der in dieser Arbeit verwendete Begrift der Faser-Matrix-Haftung (FMH) bezieht
sich folglich auf die erlduterte practical adhesion zwischen den Konstituenten Faser und

Matrix.
2.4 Mikromechanische Methoden

Zur Untersuchung der FMH sind verschiedene Methoden verfiigbar. In diesem Abschnitt wird
zu Beginn ein kurzer Uberblick iiber diese Methoden gegeben und genauer auf eine Auswahl
an mikromechanischen Methoden eingegangen. Fiir diese Auswahl an Methoden werden
danach die Reproduzierbarkeit und die Vergleichbarkeit ihrer Ergebnisse diskutiert. Im
Anschluss erfolgt eine Gegeniiberstellung mit Vor- und Nachteilen, verbunden mit der

Auswahl der Methoden fiir die vorliegende Arbeit.
2.4.1 Uberblick

Die verschiedenen Methoden zur Charakterisierung der FMH sind in zwei Gruppen aufteilbar:
zum einen makromechanische Methoden mit Untersuchungen an makroskopischen FKV, zum
anderen mikromechanische Methoden mit Untersuchungen der Haftung zwischen einer
Matrix und einem einzelnen Filament (auch Einzelfaser-Methoden genannt), meist an
Einzelfaser-Modellverbunden (EMV) [6, 16, 47-53].

Drzal [6, 48] differenziert weiter, und zwar in folgende drei Gruppen:

1) Verbundschicht-Methoden (engl. composite lamina methods),
1) indirekte Methoden und
i) direkte Methoden.

Demnach werden bei den Verbundschicht-Methoden an makroskopischen Priifkérpern
Grenzflachen-sensitive Verbundeigenschaften gepriift. Dazu zéhlen die Priifung der
Querzugfestigkeit und der interlaminaren Energiefreisetzungsrate (Mode I und Mode II), die
Drei-Punkt-Biegung und der losipescu-Schubversuch [54], s. Abb. 2.2.

Als indirekte Methoden werden u.a. der variable curvature test (Aufbau von

Grenzflachenscherspannungen in einem stabformigen EMV durch Biegung entlang einer
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ellipsenformigen Schablonenkontur, s. auch [50]), der fiber bundle pull-out test (ahnlich dem
SFPO) und der ball compression test (Hirtepriifung mit kugelformigem Indenter an

fasersenkrechten FKV-Querschnittsflichen) genannt. Anhand ihrer Ergebnisse wird indirekt

auf die FMH geschlossen.
"1 1

a)
<= AR =

1 r 1 1

c.2) d.2)

- 1
(I | 1

Abb. 2.2: Prinzipskizzen verschiedener Verbundschicht-Methoden: a) Querzugversuch,
b) losipescu-Versuch, c.1) Dreipunktbiegeversuch und c.2) Kurzbiegeversuch (faktisch ein
Dreipunktbiegeversuch mit hoherem Dicke-Linge-Verhdltnis), d.l1) Bestimmung der
interlaminaren Energiefreisetzungsrate (Mode 1I), d.2) Bestimmung der interlaminaren
Energiefreisetzungsrate (Mode I) [55]

Zu den direkten Methoden werden der Einzelfaserauszugversuch (engl. single-fibre pull-out

test, SFPO), der Tropfenabscherversuch (engl. microbond  test), der
Einzelfaserfragmentierungsversuch (engl. single-fibre fragmentation test, SFFT), der
Einzelfasereindriickversuch (engl. single-fibre push-out test oder microindentation test), der
Broutman-Versuch (engl. Broutman test) und der Versuch mit kreuzformigem Priifkdrper
(engl. cruciform specimen test) gezihlt, s. Abb. 2.3. Bei allen im vorherigen Satz genannten
Methoden handelt es sich um zerstérende Methoden, bei denen entweder ein Priifkdrper mit
einer einzelnen Faser  untersucht oder eine einzelne Faser innerhalb eines
Verbundpriitkorpers belastet wird. Sie lassen sich hinsichtlich der Krafteinleitung in zwei
Gruppen aufteilen: Bei den Methoden a) bis c¢) in Abb. 2.3 erfolgt die Krafteinleitung {iber die
Faser, bei den Methoden d) bis f) {iber die Matrix.

Die vier erstgenannten direkten Methoden stellen die gebrduchlicheren dar. Sie werden in den

nachfolgenden vier Abschnitten genauer vorgestellt.
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Abb. 2.3: Prinzipskizzen (nicht mafstabsgetreu) verschiedener mikromechanischer
Methoden: a) Einzelfaserauszugversuch, b) Tropfenabscherversuch, c)
Einzelfasereindriickversuch, d) Einzelfaserfragmentierungsversuch, e) Broutman-Versuch,
f) Versuch mit kreuzférmigem Priifkorper [6, 49, 53, 56]

2.4.1.1 Einzelfaserauszugversuch

Beim Einzelfaserauszugversuch (engl. single-fibre pull-out test, SFPO) ist, wie in Abb. 2.3 a)
dargestellt, eine einzelne Faser zum Teil in einen Matrixtropfen eingebettet. Der
Langenabschnitt, der sich innerhalb der Matrix befindet, wird als Einbettlinge /. bezeichnet.
Wihrend des Versuchs wird am freien Ende der Faser eine Zugkraft eingeleitet und die Faser
aus der Matrix gezogen. Dabei wird die zum Auszug aufgewendete Kraft als Funktion der
Verschiebung der Krafteinleitung aufgezeichnet. Aus diesen gemessenen Ergebnissen konnen
sogenannte Kraft-Verschiebungs-Kurven erstellt werden. Abb. 2.4 zeigt beispielhaft eine

Kraft-Verschiebungs-Kurve einer silanisierten E-Glasfaser in Epoxidharzmatrix (EP-Matrix).

Anhand von Abb. 2.4 lassen sich die verschiedenen Phasen eines SFPO-Versuchs

nachvollziehen. Der Versuch beginnt mit einer schiadigungsfreien elastischen Dehnung des
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EMV. Das &uBlert sich in einem linearen Anstieg der Kurve bis zu einer charakteristischen
Kraft, die aus folgendem Grunde als Debondingkraft Fu (engl. debonding force oder
debond force) bezeichnet wird: Beim Erreichen dieser Kraft entsteht im Eintrittsbereich der
Faser in die Matrix ein Riss in der Grenzschicht oder in der Matrix in Grenzschichtnihe
(Rissinitiierung). Des Weiteren wird fiir Fu auch der Begriff Knickkraft verwendet, da die
Rissinitiierung in einigen Fillen (abhingig von der Faser/Matrix-Kombination und
Priifbedingungen) mit einer Steigungsédnderung (Knick) in der Kraft-Verschiebungs-Kurve

verbunden ist.

04 -
0,3 1

0,2 -

Kraft [N]

0,1

0 ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) 4 L
0 20 40 60 80 100 120

Verschiebung [um]

Abb. 2.4: Kraft-Verschiebungs-Kurve einer silanisierten E-Glasfaser in Epoxidharzmatrix
Nach Erreichen von Fu folgt stabiles Risswachstum. Dabei kommt es zu Reibung in den
wachsenden abgelosten Bereichen. Der Priitkorper ist nur noch mit vereinten Kréften aus
Reibkraft und Haftkraft (aus dem noch intakten Grenzschichtbereich) im Stande, der Priifkraft
standzuhalten. Entlang des abgelosten Bereichs wird die Zugkraft in der Faser durch die
Reibung bis zu der Rissspitze hin auf ein Mal3 abgebaut, das die Grenzschicht (gerade noch)
tragen kann. Aufgrund der wachsenden Priifkraft werden dementsprechend immer grofBere
Reibfldchen benoétigt.

Nach der Maximalkraft Fuax wird das Risswachstum instabil. Faser und Matrix 16sen sich
vollstindig voneinander. Es kommt zum Absinken der Kraft auf den Wert F» (Kraft nach
vollstindiger Ablosung/vollstindigem Bruch durch die Grenzschicht, engl. break), gefolgt
von einem reibbehafteten Auszug. F» wird auch als Restreibkraft bezeichnet. An der Stelle, an
der die Kraft-Verschiebungs-Kurve die Abszissenachse schneidet und somit den Wert 0 N
erreicht, wird die Faser als vollstindig ausgezogen angenommen. Es wird ferner
angenommen, dass der korrespondierende Verschiebungswert fiir den zuriickgelegten

Auszugsweg der Einbettldnge /. entspricht [51, 57].
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Der SFPO wird klassischerweise mit quasistatischen Geschwindigkeiten durchgefiihrt.
Ubliche Abzugsgeschwindigkeiten sind beispielsweise in den GroBenordnungen 102 um/s
[58-60] und 107! pm/s [61, 62]. Zur Untersuchung des Grenzschichtversagens unter hdheren
Beanspruchungsgeschwindigkeiten ~ wurde am IPF  ein  SFPO-Messplatz  mit
Abzugsgeschwindigkeiten bis zu 10 mm/s entwickelt [59].

Zur Abschitzung der FMH kann beim SFPO die scheinbare Grenzflichenscherfestigkeit zapp
(engl. apparent interfacial shear strength, apparent IF'SS) berechnet werden [20]:

F

max

Ty = 0.
app T dfle (22)

Dabei ist dr der Faserdurchmesser. Folglich wird hier unter der Annahme eines runden
Faserquerschnitts Fmax auf die Mantelfliche zwischen eingebettetem Faserabschnitt und
Matrix bezogen (Querschnittsfliche des Faserendes wird nicht beriicksichtigt). Die
Grenzflichenscherfestigkeit 74y, wird als scheinbar bezeichnet, da sie nicht als
geometrieunabhingige lokale Gréfe zu verstehen ist, die die tatsdchliche Scherfestigkeit in
unmittelbarer Ndhe der Rissfront beschreibt. Zum einen geht iiber Fmar in Gl. 2.2 auch der
Beitrag der beschriebenen Reibung in den abgeldsten Bereichen (s.0.) in 74y mit ein. Zum
anderen wirken sich etwaige thermisch induzierte Spannungen auf 7.y, aus. Dariliber hinaus
impliziert Gl. 2.2 folgende Annahme: Die aus Fnax resultierende Grenzflichenscherspannung
ist gleichmdBig tliber /. verteilt. Daraus ergibt sich, dass zapp =f (Fmax (lc), l) # konst. ist (der
Betrag von 74pp sinkt mit groBeren /.-Werten) und somit keine von /. unabhingige Aussage

uber eine Faser/Matrix-Kombination treffen kann.

Mit dem Ansatz der lokalen Grenzfldchenscherfestigkeit 7z [57, 63] wird das Ziel verfolgt,
eine GroBe zu beschreiben, die a) trotz ihrer funktionalen Abhingigkeit von /e, dr und Fu (s.
Gl. 2.3) eine geometrieunabhidngige Eigenschaft wiedergibt, b) den o.g. Reibungsbeitrag
ausschliefit und c) thermisch induzierte (verarbeitungsbedingte) Spannungen beriicksichtigt.
Statt der reibbehafteten Maximalkraft Fmar geht in die Gleichung fiir 7z als wesentliche
Messgrofle die Debondingkraft Fz mit ein. Fa ist diejenige Kraft auf die Faser, bei der die
Festigkeit im Grenzschichtbereich erstmalig lokal iiberschritten wird und ein Riss initiiert
wird. In dem Moment der Rissinitiierung ist der o.g. Reibungsbeitrag noch nicht vorhanden.
74 wird dementsprechend als lokale Scherspannung interpretiert, die in unmittelbarer Nihe der
Rissfront vorliegt und die Grenze der lokalen Belastbarkeit der Faser/Matrix-Kombination

darstellt. 7z kann wie folgt berechnet werden [57, 63]:

7, :ZE”—’Bcoth(ﬂle)+rT tanh[’ilej. (2.3)

Ty
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rrist der Faserradius. Fiir die thermisch induzierten Spannungen zr gilt

:ﬂrfEﬂz

7, (o, — o, )AT (2.4)

mit dem axialen Zug-E-Modul der Faser En, den thermischen Ausdehnungskoeffizienten
os (Faser, axial) und an (Matrix) und A7 als der Differenz zwischen der spannungsfreien
Temperatur und der Priiftemperatur. Fiir die spannungsfreie Temperatur wird in der Regel
folgendes angenommen: entweder i) die hochste Verarbeitungstemperatur, sofern diese
kleiner ist als T, oder ii) Tg, sofern 7y kleiner ist als die hochste Verarbeitungstemperatur,
oder iii) die Priiftemperatur, sofern 7 unterhalb der Priiftemperatur liegt. f ist der shear-lag-
Parameter nach Nayfeh [64]:

, 2 E.V,+E,V,
P =" E % 1 (1.1 Vol (2:5)
ST B T W
4G, 26|V, V, 2

Em ist der Zug-E-Modul der Matrix, G und G sind der axiale Schermodul der Faser bzw.
der Schermodul der Matrix (fiir isotrope Materialien bestimmbar mit dem Poisson-Verhéltnis
viiber G =E (2(1 +v))'), Vyund Vi sind die Faser- bzw. Matrixvolumenanteile der Faser und

Matrix im Priifkdrper (unter der Annahme eines halbkugelférmigen Matrixtropfens) [65],

_ Ty
Gy = LY (2.6)
rp |\ R =1 Y
V,=1-V,> (2.7)

mit R als dem Radius des Matrixtropfens (s. Abb. 2.3 a)). Die GIl. 2.3 stellt somit eine
Uberlagerung aus i) der Spannung, bedingt durch die von auBen aufgebrachte Kraft Fy, und ii)
der thermisch induzierten Spannung dar [45, 66].

Fiir Félle, in denen Fy nicht ermittelbar ist, sei auf einen alternativen Berechnungsansatz [57]
verwiesen, mit dem die lokale Scherfestigkeit 7z aus der Maximalkraft Fuma und der

Restreibkraft F» bestimmt werden kann.

Neben dem Ansatz, die FMH mittels Grenzflachenscherfestigkeiten zu bewerten, gibt es auch
den Ansatz, die kritische Energiefreisetzungsrate in der Grenzschicht (Gic) zu bestimmen.
Diese wird auch als Grenzflichenzdhigkeit oder Widerstand gegen Rissfortschritt in der
Grenzschicht bezeichnet. Fiir die zugehdrigen Berechnungsansétze sei unter anderen auf die

Quellen [60, 67] verwiesen.
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Fiir den reibbehafteten Auszug der Faser aus der Matrix kann mit der Restreibkraft F» die

mittlere Reibungsspannung zr (engl. interfacial frictional stress) berechnet werden [60]:

Fb
T,= .
Lomd,l,

(2.8)

Ahnlich wie bei der scheinbaren Scherfestigkeit 74y wird hier die Kraft auf die gesamte
Mantelfliche des eingebetteten Faserabschnitts bezogen. Die GroBle zr kann zur Bewertung
der Reibung wéhrend des reibbehafteten Auszugs (engl. post-debonding friction)

herangezogen werden.
2.4.1.2 Tropfenabscherversuch

Der Tropfenabscherversuch wurde u.a. mit der Motivation entwickelt, experimentelle
Schwierigkeiten in der Realisierung kleiner Einbettlingen /. bei der Priifkdrperpriparation des
SFPO zu umgehen (/. sollte kleiner sein als die halbe kritische Faserlange /./2; I wird
detailliert im folgenden Abschnitt 2.4.1.3 erldutert, s. insbesondere auch Abb. 2.7) [68]. Zur
Herstellung eines EMV fiir den Tropfenabscherversuch (engl. microbond test) wird ein
mikroskaliger Matrixtropfen auf einer Faser aufgebracht. Die Faser verlduft entsprechend
Abb. 2.3 b) durch die Mitte des Tropfens. Wéhrend der Priifung wird eine Zugkraft in die
Faser eingeleitet (mittels Klemmung oder Klebung) und der Tropfen gegen -eine
Abstiitzvorrichtung gezogen. Die Abstiitzvorrichtung kann ein Mikroschraubstock mit
zustellbaren Backen oder Klingen sein oder eine Platte mit einem Loch [53, 69], durch das die
Faser gezogen wird. Mit ansteigender duBerer Kraft kommt es zur Rissinitiierung und zum
Risswachstum, bis sich Faser und Matrix schlieBlich vollstindig voneinander 16sen und der

Tropfen reibbehaftet auf der Faser verschoben wird.

Folglich dhneln sich der SFPO (s. Abschn. 2.4.1.1) und der Tropfenabscherversuch in
mehreren wesentlichen Punkten: In beiden Fillen ist ein ausreichend kurzer Faserabschnitt
(mit /e < [./2, s.0.) einer Faser in Matrix eingebettet. Am freistehenden Ende der Faser wird
eine dulere Kraft eingeleitet, die das Einsetzen eines von Reibung begleiteten Ablosungs- und
Auszugsprozesses herbeifiihrt bis hin zum Erreichen einer Maximalkraft mit anschlieBender
vollstdndiger Trennung der Haftpartner. Daher wird der Tropfenabscherversuch iiberwiegend
als Variante des SFPO angesehen und eingeordnet [16, 48, 70, 71].

Eine typische Kraft-Verschiebungs-Kurve des Tropfenabscherversuchs ist in Abb. 2.5
skizziert. Nach Erreichen der Maximalkraft Fimax sinkt die Kraft schlieBlich auf ein konstantes
Niveau Fy(engl. frictional force). Fy wirkt aufgrund des reibbehafteten Verschiebens des
abgelosten Tropfens entlang der Faser. Fiir den gidnzlich reibungsfreien Fall wiirde die Kurve

auf Fy=0 N abfallen. Abb. 2.5 zeigt, dass sich anhand der Kraft-Verschiebungs-Kurve kein



Kapitel 2 | Grundlagen und wissenschaftlicher Kenntnisstand 16

Wert fiir die Einbettlinge /. ablesen ldsst (vgl. im Gegensatz dazu Abb. 2.4). Der Tropfen
verbleibt nach der Ablosung weiterhin auf der Faser und wird verschoben. Somit schneidet
die Kraft-Verschiebungs-Kurve nicht die Abszissenachse und erlaubt daher kein Ablesen

eines /e-Wertes. /e kann lichtmikroskopisch ermittelt werden.

Beim Tropfenabscherversuch ist es gegeniliber dem SFPO wahrscheinlicher, dass der Moment
der Rissinitiierung in einer Kraft-Verschiebungs-Kurve nicht in Form eines Knicks erkennbar
ist. Aus Kraft-Verschiebungs-Kurven, bei denen dieser Fall vorliegt (bspw. in der Kurve in
Abb. 2.5), ldsst sich somit keine Debondingkraft Fu bestimmen. Grund fiir die
wahrscheinlichere Nicht-Erkennbarkeit von Knickpunkten beim Tropfenabscherversuch ist
die prinzipbedingt groBere freie Faserlinge Iier (freier Faserabschnitt zwischen
Krafteinleitung und Matrixtropfen, s. Abb. 2.6): Die Dicke der Abstiitzvorrichtung erzwingt
einen Mindestwert fiir /... Die Nachgiebigkeit eines ausreichend langen Abschnitts /fe; kann
dazu fiihren, dass eine Rissinitiierung de facto zu keiner erkennbaren Steigungsdnderung in
der Kraft-Verschiebungs-Kurve mehr fiihrt (It. [72] ist das bei einem /. von ca. | mm der
Fall).

A

I Klemmen
e /

Ifrei

Kraft

v

Matrix Abstutzvorrichtung

Verschiebung

Abb. 2.5: typische Kraft-Verschiebungs- Abb. _ 2 6 freie  Fas erlc'inge. ;wischen
Kurve  eines  Tropfenabscherversuchs Krafteinleitung (Klemmen) und Eintrittspunkt

(Fy: frictional force) [73] der Faser in d. Matrix (nicht mafistabsgetreu)

Die Bestimmung scheinbarer und lokaler (sofern Fu ermittelbar) Scherfestigkeiten kann
analog mit den fiir den SFPO vorgestellten Gleichungen 2.2 und 2.3 erfolgen. Fiir Fille, in
denen Fu nicht ermittelbar ist, sei zur Bestimmung der lokalen Scherfestigkeit 7z auf den
alternativen Berechnungsansatz in [57] verwiesen, mit dem 74 iiber Fmax und Fr bestimmt
werden kann. Wie im vorherigen Abschnitt fiir den SFPO erldutert, besteht auch fiir den
Tropfenabscherversuch die Moglichkeit, eine kritische Energiefreisetzungsrate in der

Grenzschicht zu bestimmen.
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2.4.1.3 Einzelfaserfragmentierungsversuch

Beim Einzelfaserfragmentierungsversuch (engl. single-fibre fragmentation test, SFFT) wird
die duBere Kraft {iber die Matrix eingeleitet. Abb. 2.3 d) stellt ein Versuchsschema dar. Uber
Grenzflachenscherspannungen bauen sich Zugspannungen in der Faser auf. Wéhrend der
Priifung wachsen die Zugspannungen in der Faser mit zunehmender EMV-Dehnung. Die
Faser beginnt zu brechen. Sie bricht an denjenigen Stellen, an denen die Zugspannung in der
Faser die Zugfestigkeit der Faser an der entsprechenden Stelle {iberschreitet. Mit steigender
duBerer Kraft ereignen sich zunehmend mehr Briiche, die die Faser in immer kleinere
Fragmente zerteilen. Der Fragmentierungsprozess setzt sich fort und erreicht eine Sittigung,
dadurch gekennzeichnet, dass bei erreichter Sittigung trotz weiterhin ansteigender duflerer
Kraft (zunehmender Priitkérperdehnung) keine neuen Briiche mehr auftreten. Die Fragmente
sind so kurz, dass die von der Matrix durch Scherung in die Fragmente eingebrachten
Zugspannungen nicht mehr die Festigkeitsgrenze der Fragmente iiberschreiten. Um erneut
brechen zu kénnen, miissen die Fragmentlingen mindestens die kritische Liange /. aufweisen.
Dieser Sachverhalt ist in Abb. 2.7 verdeutlicht. Die Fragmente mit den Léngen /; und /> sind
zu kurz und die erreichbaren Zugspannungen in ihnen sind kleiner als die Zugfestigkeit der
Faser gf max. Da Fragmente der Lidnge /. noch brechen konnen, ergibt sich bei Sittigung
folglich eine Fragmentldngenverteilung, bei der die Fragmentldngen / im Bereich [./2 <[ <.
liegen [6, 74, 75].

Der geschilderte Versuchsablauf ldsst sich anhand eines EMV aus einer Blei-Zirkonat-
Titanat-Faser (PZT-Faser; mit plumbum lat. fiir Blei) in EP-Matrix in Abb. 2.8
nachvollziehen. Dort ist die im Laufe des Versuchs wachsende Anzahl an Faserbriichen

(kumulative Bruchanzahl #p) als Funktion der Lingenénderung Ax des EMV aufgetragen. Der
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Abb. 2.7: Zugspannungsverteilungen in Faser- Abb. 2.8: kumulative Bruchanzahl ns
fragmenten unterschiedlicher Linge [75] tiber der EMV-Ldngendnderung Ax;
Materialkombination: PZT-Faser in EP
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Graph weist einen fiir diesen Test charakteristischen S-formigen Verlauf auf. Dieser Verlauf
kann in drei Phasen gegliedert werden: In der ersten Phase erfolgt eine Deformation des EMV
ohne Faserbriiche. In der zweiten Phase lduft der Fragmentierungsprozess ab und die Kurve in
Abb. 2.8 weist ihre hochsten Steigungen auf. In der dritten Phase wird bei gleichbleibender

Bruchanzahl die Sattigung erreicht.

Mit dem constant-shear-Modell nach Kelly und Tyson [76] ldsst sich unter der Annahme
konstanter Scherspannung entlang der kritischen Fragmentlinge eine durchschnittliche

scheinbare Scherfestigkeit 74y, bestimmen:

_%mll) d;

TGPP 2[c (29)

armax (Ic) 1st die Zugfestigkeit der Faser bei kritischer Lénge /. und dr der Faserdurchmesser.
Die kritische Léange ist iiber die mittlere Fragmentlidnge /. bei erreichter Séttigung definiert:
le=(4/3) lo [74]. Gl. 2.9 ergibt sich aus einem Kriftegleichgewicht [6] der Scherspannungen
iiber der Mantelfliche entlang der load transfer length [76] [/2, GIl.2.10, und der

Zugspannungen liber dem Faserquerschnitt bei Erreichen von ormax (Ic), Gl. 2.11:
lC
F'Lasteimmg = Tapp ﬂ’.df E (2 ]0)

d;’
L (2.11)

F}emgkezzsgrenze: O}max(lc)
Neben der GroBe rqpp kann auch das kritische Aspektverhéltnis I./dr als quantitatives Mal} fiir
relative Vergleiche bei Untersuchungen zur FMH herangezogen werden. Dabei ist zu
beachten, dass grmax (Ic) aufgrund des GroBeneffekts (engl. size effect) [77] mit sinkender /c
steigt. Daher gilt zwischen 74y, und (I/dy)™" entsprechend Gl. 2.9 kein proportionaler, sondern
ein qualitativer Zusammenhang: Steigt/sinkt (I/dy)!, so steigt/sinkt auch zayp. Die Beziehung
der GroBen soll an folgendem fiktiven Beispiel veranschaulicht werden: Beim Vergleich
zweier EMV mittels SFFT ist zgpps des ersten EMV groBer als 7qpp2 des zweiten EMV.
Entsprechend wird somit auch gelten, dass (li/dp)! groBer ist als (l2/dp)!. Da die
Proportionalitit nicht gegeben ist, gilt die Ungleichung

z-appl > (lcl/ dfl)71
Z:zppZ (ZCZ/ df2)71 .

Somit entspricht ein Riickschluss von relativen Verdnderungen kritischer Aspektverhéltnisse

(2.12)

auf relative Verdnderungen von 74y de facto einer Abschédtzung zur sicheren Seite.
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Wesentlich fiir den SFFT ist das Erreichen der Sittigung. Damit sich letztere einstellt, bevor
der EMV bricht, sollte die Bruchdehnung der Matrix mindestens dreimal so grof3 sein wie die
Bruchdehnung der Faser [6, 16, 78]. Nur fiir Messungen mit erreichter Séttigung sind
Bestimmungen von /c moglich. Wenn sich ein EMV-Bruch vor der Sittigung ereignet, ldsst
sich die kritische Lidnge mit [ <[."=(4/3) /[ abschitzen, wobei [,* die mittlere
Fragmentlinge bei EMV-Bruch darstellt. Daraus kann ein Orientierungswert fiir ein

Mindestmal von 74 in dem vorliegenden EMV abgeleitet werden.

Das Messen von Fragmentldngen und das Verfolgen des Versuchs einschlieBlich Detektion
von Faserbriichen erfolgt haufig lichtmikroskopisch, teilweise auch akustisch (akustische
Detektion von Faserbriichen). Fiir die optische Variante sind transparente oder zumindest
transluzente Matrices erforderlich. Alternativ besteht auch die Moglichkeit, die
Matrixkomponente nach der Durchfiihrung des SFFT chemisch aufzulosen, thermisch zu

entfernen oder den gepriiften EMV bis zur Freilegung der Fragmente abzuschleifen [16].
2.4.1.4 Einzelfasereindriickversuch

Beim Einzelfasereindriickversuch (engl. single-fibre push out test oder microindentation test)
werden an einem polierten Querschnitt eines realen unidirektionalen FKV einzelne Fasern
aus- bzw. eingedriickt (s. Schema in Abb. 2.3 c) fiir das Ausdriicken). Der Durchmesser des
Stempels (engl. indenter) ist kleiner als der Faserdurchmesser. Fiir das Ausdriicken werden
entsprechend der genannten Abbildung diinne Scheiben erzeugt. Die Priifkdrper werden derart
prapariert, dass die Faserachsen senkrecht zu den erzeugten Querschnittsflichen verlaufen.
Fiir die Variante des Eindriickens reicht eine erzeugte Querschnittsfliche, an welcher die
Fasern bis zum Einsetzen des debonding (Rissinitiierung) und des sich anschliefenden

reibbehafteten Abloseprozesses belastet werden [16, 79].

Abb. 2.9 zeigt beispielhaft einen moglichen Verlauf einer Kraft-Verschiebungs-Kurve. Zu
Beginn der Kurve liegt ein progressiver Steigungsverlauf vor, bei der sich der Priifkdrper in
der Priifvorrichtung elastisch biegt. Im sich anschlieBenden linearen Anstieg findet eine
elastische Priifkdrperdeformation mit intakter Grenzschicht statt. Darauf folgt das Einsetzen
des debonding, Fmax wird erreicht und es kommt zum reibbehafteten Verschieben der Faser in
der Matrix bei sinkender Kraft. Im letzten Teil steigt die Kurve erneut an, da hier der konische

Stempel mit der Matrix in Kontakt kommt [79].

Eine Moglichkeit zur Bewertung der FMH besteht in der Bestimmung der scheinbaren
Scherfestigkeit 74p analog zu GI. 2.2. Zur Ermittlung der lokalen Scherfestigkeit 7z kann
(sofern Fu bestimmbar) die Gl. 2.3 in modifizierter Form verwendet werden, wenn das
Vorzeichen vor der thermischen Spannung 77 umgekehrt wird. Grund dafiir ist, dass die

duBere Belastung F auf die Faser bei push-out und pull-out in entgegengesetzter Richtung
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angreift. Die aus der duBeren Belastung resultierende Scherspannung und die thermische
induzierte Scherspannung addieren/ergéinzen sich beim pull-out, bei dem push-out hingegen

wirken sie einander entgegen [80].

2y

A F

max

Kraft

v

Verschiebung
Abb. 2.9: schematische Kraft-Verschiebungs-Kurve (push-out) eines FKV-Priifkorpers [79]

2.4.2 Reproduzierbarkeit/Vergleichbarkeit der Ergebnisse mikromechanischer
Methoden

Die Ergebnisse mikromechanischer Priifmethoden zur Charakterisierung der FMH sind nicht
immer zufriedenstellend vergleichbar. Das gilt sowohl fiir Vergleiche von Ergebnissen
verschiedener Methoden, als auch fiir Vergleiche von Ergebnissen, die mit der gleichen
Methode gewonnen werden. Als Griinde fiir die Abweichungen werden hauptsédchlich
Unterschiede in der Probenpridparation, in der Belastungsart der Proben, in den damit
verbundenen Spannungszustinden in der Faser-Matrix-Grenzfliche und in der

Datenauswertung gesehen [6, 53, 78, 80-82].

In einem breit angelegten Ringversuch [53] werden vergleichende Priifungen mit den vier in
den Abschnitten 2.4.1.1 bis 2.4.1.4 vorgestellten Priifmethoden durchgefiihrt (wobei Abb.
23a)-d) Schemata dieser Methoden darstellen). Dabei werden in zwolf
Forschungseinrichtungen mit demselben ausgewdhlten Kohlenstofffaser-Epoxidharz-System
mikromechanische Tests vorgenommen. Bei den Vergleichen der
Grenzflachenscherfestigkeiten aus den verschiedenen Laboren zeigen sich zum Teil deutliche
Unterschiede: Bereits flir jeweils eine bestimmte Priifmethode weisen die Abweichungen
zwischen den Laboren in mehreren Fillen Variationskoeffizienten oberhalb von 25 % auf
(maximal 33 %). Die Gegeniiberstellung verschiedener Priifmethoden zeigt noch groBere
Streuungen. Beim Vergleich der vorliegenden Priifmethoden miteinander zeigt sich in [6]
(auch anhand eines Kohlenstofffaser-Epoxidharz-Systems), dass die
Grenzflichenscherfestigkeiten der verschiedenen Priifmethoden sich teils um mehr als den
Faktor 2 unterscheiden. Im Folgenden soll nun genauer auf die einzelnen Priifmethoden und
ihre jeweiligen Griinde fiir mangelnde Vergleichbarkeiten eingegangen werden. Dabei wird

unterschieden zwischen zwei Ebenen der Vergleichbarkeit. Auf der einen Ebene geht es um
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die Vergleichbarkeit von Ergebnissen, die mit der gleichen Methode gewonnen werden

(methodeninterne Ebene). Auf der anderen Ebene geht es um die Vergleichbarkeit von

Ergebnissen, die mit unterschiedlichen Methoden gewonnen werden

(methodeniibergreifende Ebene). Zur Trennung dieser Ebenen werden fiir jede Methode erst

die methodeninterne und dann die methodeniibergreifende Ebene betrachtet.

Einzelfaserauszugversuch, methodeninterne Ebene

Beim SFPO konnen Abweichungen der Ergebnisse auf der methodeninternen Ebene unter
anderem von der Versuchsvorbereitung und -durchfithrung herriihren. Zum Beispiel kann der
Aushértungsprozess eines polymeren Matrixharzes thermisch induzierte Eigenspannungen
und Schwankungen in der Verteilung des Hirters hervorrufen. Zudem ist fiir die Vermeidung
von Fehlern die genaue Ausrichtung der Faser in Belastungsrichtung bedeutsam. Bei den
kleinen Dimensionen sind dariiber hinaus prizise Bestimmungen des Faserdurchmessers und
der Einbettlinge wichtig. Auch Unterschiede in der Belastungsgeschwindigkeit konnen einen
Einfluss haben [53, 78]. In [49] werden Auswirkungen unterschiedlicher Meniskusformen
(Radien) auf die Spannungsverteilung entlang der Grenzfliche behandelt. Bei der
Datenauswertung spielt die Breite des Wertebereichs der Einbettlingen fiir die Belastbarkeit
der Ergebnisse eine Rolle. Dariiber hinaus werden unterschiedliche Modelle als mogliche
Griinde fir Abweichungen in den Kennwerten fiir die Faser-Matrix-Haftung angefiihrt [53]
(mitunter auch verschiedene Losungswege in der Berechnung: semi-graphisch,
Kurvenanpassung [83]). So macht es einen Unterschied, i) ob die Grenzflaichenscherfestigkeit
als scheinbare oder lokale Grofe bestimmt wird (wie auch in Abschnitt 2.4.1.1 erldutert) und
1) welche Berechnungsansdtze zu ihrer Ermittlung verwendet werden. Bei der Berechnung
der lokalen Grenzfldchenscherfestigkeit zz beispielsweise macht es einen Unterschied, ob sie
74 mittels Debondingkraft Fu, mittels Restreibkraft F» oder indirekt (mit Fuax als Funktion
iber /) erfolgt [57, 84, 85]. In [86] wird dargestellt, wie eine unterschiedliche geometrische
Beriicksichtigung der o.g. Meniskusform in verschiedenen Berechnungsmodellen zu

Unterschieden in ermittelten Grenzflachenscherfestigkeiten fiihrt.

Einzelfaserauszugversuch, methodenubergreifende Ebene

Auf der methodeniibergreifenden Ebene ergeben sich aus der Abgrenzung des SFPO zu
anderen Priifmethoden folgende Griinde fiir Unterschiede zwischen den Ergebnissen. Zum
einen sind beim SFPO und dem SFFT die Versagensprozesse mechanisch verschieden [48,
78]. Bei der erstgenannten Priifmethode beinhaltet die Gesamtenergie zum Bruch die Energie
zur Dehnung des freien und des eingebetteten Faserabschnitts sowie zur Dehnung des
Matrixmaterials in der unmittelbaren Umgebung. Beim SFFT wird die Faser nicht direkt
belastet und die Matrix sowie die vollstindig in sie eingebettete Faser tragen zur

Gesamtenergie bei [48]. Beim SFPO liegt bei Rissinitiierung ein Mode I-Versagen vor, im
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weiteren Verlauf mixed-Mode-Versagen [51, 87]. Beim SFFT liegt (sofern sich debonding in
der Grenzfliche ereignet) It. [88, 89] reines Mode II-Versagen vor. Zum anderen
unterscheiden sich der SFPO und der Einzelfasereindriickversuch in ihren Versagensmodi
(wenngleich in beiden Féllen mixed-Mode vorliegt [90]). Im ersten Fall wird die Faser auf
Zug belastet und kontrahiert, sodass die Faser-Matrix-Grenzflidche auf Zug und Schub belastet
wird. Beim Fasereindriickversuch wird die Faser durch den Stempel axial auf Druck belastet,
wodurch in der Grenzfliche ein komplexer Spannungszustand als Kombination aus Druck,
Scherung und Reibung entsteht [80, 91], sodass im Versagensprozess unterschiedliches
Materialverhalten ~ berichtet =~ wird.  Unterstiitzt  durch  rasterkraftmikroskopische
Untersuchungen wird in [91] aufgezeigt, dass abhingig von der Temperatur und der
Faseroberflichenmodifizierung der Priifkoérper beim Einzelfasereindriickversuch nur durch
ScherflieBen versagen kann, wohingegen es beim SFPO zu stabilem Rissfortschritt in der

Grenzflache (engl. unzipping) kommen kann.

Tropfenabscherversuch, methodeninterne Ebene

Auf der methodeninternen Ebene des Tropfenabscherversuchs hat die Krafteinleitung in den
Tropfen laut [47, 70, 92] einen Einfluss auf die Spannungsverteilung und die sich daraus
ergebenden Grenzflichenscherfestigkeiten. Bei der Verwendung zweier Klingen zum
Abscheren des Tropfens wird die Kraft iiber zwei Punkte in den Tropfen eingeleitet. Dadurch
ergeben sich eine Spannungskonzentration und ein nicht rotationssymmetrischer
Spannungszustand in der Grenzfliche. Zum Teil wird anstelle der Klingen eine Platte mit
mittigem Loch zum Abscheren des Tropfens verwendet, welche in der Umgebung des Lochs
mit einer konkaven Wdélbung zur gleichméBigeren Krafteinleitung in den Tropfen ausgestattet
sein kann. Bei ihrer Verwendung liegt ein anderer Spannungszustand im Tropfen und der
Grenzschicht vor [47, 53]. Bei der Verwendung der Klingen konnen schon kleine
Zustellungen des Klingenabstands von 4 pm laut [47] groBe Unterschiede bei der
Peakscherspannung in der Grenzfliche hinsichtlich Groe und Position im eingebetteten
Bereich bewirken. Da bei vielen Tropfenabscherversuchen die Klingenabstidnde fiir jede Faser
individuell angepasst werden, ergibt sich daraus jedes Mal ein anderer Spannungszustand. In
der Literatur [47, 71, 92] wird dies als moglicher Grund fiir die bei Tropfenabscherversuchen
haufig hohe Streuung der Ergebnisse betrachtet. In [69] wird dieser Aspekt aufgegriffen und
darauf hingewiesen, dass die Art und Weise der Krafteinleitung nicht allein Grund fiir die
genannte Streuung sein kann. Unterstiitzt wird dieser Hinweis durch Ergebnisse (untersuchtes
System: Aramidfaser-Epoxidharz) mit variierten Krafteinleitungsbedingungen: fixierter
Klingenabstand, individuell angepasster Klingenabstand, Platte mit Loch. Fiir alle drei
Varianten ergeben sich nahezu gleiche Grenzflichenscherfestigkeiten. Daraus wird

geschlossen, dass nur die Uneinheitlichkeit der Faseroberflichen Grund fiir die erhdhte
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Streuung sein kann. Dariiber hinaus fiihrt [53] die Tropfensymmetrie und -groBe und die

bereits fiir den SFPO diskutierte Meniskusform als mogliche Griinde fiir die Streuung an.

Tropfenabscherversuch, methodeniibergreifende Ebene

In Abgrenzung zum SFFT mit einer ungleich hdheren Matrixmenge kann es beim
Tropfenabscherversuch zum teilweisen Ausdampfen des Hérters (abhidngig von seiner
Fliichtigkeit) aus dem Matrixtropfen kommen. Damit wird in [93] eine gegeniiber dem SFFT
geringere Grenzflichenfestigkeit aus dem Tropfenabscherversuch erklirt. Des Weiteren wird
in [94] der Tropfenabscherversuch als Variante des Einzelfaserauszugversuchs beschrieben,
dem es hinsichtlich des Spannungszustandes im Tropfen und der Grenzfliche an
Zentrosymmetrie mangelt. Laut [51] liegt wie beim SFPO auch beim Tropfenabscherversuch

bei Rissinitiierung Mode-I-Versagen und im weiteren Verlauf mixed-Mode-Versagen vor.

Einzelfaserfragmentierungsversuch, methodeninterne Ebene

Fiir den SFFT nennt [53] als potenzielle Quelle fiir methodeninterne Ungenauigkeiten unter
anderem die Probenherstellung. So wird davon berichtet, dass die Einzelfasern vor der
Einbettung in die Matrix im Formwerkzeug vorgespannt werden, um die Schwindung
teilweise auszugleichen. In einer der am Ringversuch aus [53] teilnehmenden
Forschungseinrichtungen wird diese Vorspannung gemessen, in den iibrigen nicht. Weitere
Unterschiede zwischen den Forschungseinrichtungen werden beim Hértungsprozess der
Epoxidharzmatrix festgestellt. Trotz eines groftenteils vorgegebenen Aushirtungszyklus wird
zum Erreichen der Hértungstemperaturen mit verschiedenen Heizraten gearbeitet. Das
Tempern wird teils direkt im Anschluss durchgefiihrt, teils erst nach Abkiihlung auf
Raumtemperatur. Dariiber hinaus wird das Entgasen des Harzes bei verschiedenen
Temperaturen durchgefiihrt. Beziiglich der Durchfiihrung wird von Schwierigkeiten mancher
Forschungseinrichtungen berichtet, den Séttigungsgrenzwert fiir die Fragmentlingen zu

erreichen, was zu niedrigeren Ergebnissen fiir die Grenzflachenscherfestigkeit fiihrt.

Einzelfaserfragmentierungsversuch, methodeniibergreifende Ebene

Punkte zur methodeniibergreifenden Abgrenzung des SFFT zu anderen Priifmethoden sind an
dieser Stelle nicht aufgefiihrt. Sie sind bereits in den Absédtzen der anderen Priifmethoden
(Einzelfaserauszugversuch, Tropfenabscherversuch, Einzelfasereindriickversuch) enthalten,

die sich mit methodeniibergreifenden Unterschieden befassen.

Einzelfasereindriickversuch, methodeninterne Ebene

Beim Fasereindriickversuch sieht [53] folgende potenzielle Ursachen fiir methodenintern
unterschiedliche Ergebnisse: die Anwendung verschiedener Polierprogramme fiir die

Probenoberfldachen, die Stempelform (Kegel, Pyramide) und die Detektion der einsetzenden
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Ablosung von Faser und Matrix. Bei der Politur ist eine Schadigung der Probenoberfliche
nicht auszuschlieen [6]. Fiir die Detektion der einsetzenden Ablosung von Faser und Matrix
werden verschiedene Verfahren angewandt. Dazu wird in [53] besprochen, dass im bereits
genannten Ringversuch ein Labor das Einsetzen der Ablosung durch wiederholtes optisches
Inspizieren der Faser detektiert. Andere Labore hingegen legen einen vordefinierten Wert fiir
den Lastabfall in der Kraft-Verschiebungs-Kurve fest, fiir den das Einsetzen der Ablosung

angenommen wird.

Einzelfasereindriickversuch, methodeniibergreifende Ebene

[95] vergleicht den Einzelfasereindriickversuch mit dem SFFT anhand eines Glasfaser-
Epoxidharz-Systems. Ein Unterschied von 50 % zwischen den ermittelten Werten der beiden
Priifmethoden fiir die Grenzflichenscherfestigkeit wird unter anderem auf grundlegende
Unterschiede in der Mechanik der Priifmethoden zuriickgefihrt. Bei dem
Einzelfasereindriickversuch steht der ermittelte Wert fiir die mittlere Spannung in der
Grenzflache bei Faser-Matrix-debonding. Fiir den SFFT stellt die Grenzflachenscherfestigkeit
diejenige Scherspannung dar, die zwischen Fragmenten und Matrix wirkt, wihrend die
sinkenden Fragmentlingen den Séattigungsgrenzwert erreichen. Auch [6] diskutiert
Unterschiede zwischen den beiden letztgenannten Priifmethoden und stellt fest, dass jede
Methode anders auf Anderungen der Bedingungen in der  Grenzschicht
(Faseroberflichenbehandlungen) reagiert. Bei der Verwendung von unbehandelten und
behandelten Kohlenstofffasern in einer Epoxidharzmatrix bewirkt die Faserbehandlung fast
eine Verdopplung der Werte fiir die Grenzflichenscherfestigkeit im SFFT. Bei dem
Einzelfasereindriickversuch  hingegen belduft sich die berechnete Erhéhung der

Grenzflichenscherfestigkeit auf 17%.
2.4.3 Vorteile/Nachteile mikromechanischer Methoden

Im vorangehenden Abschnitt werden Griinde fiir die Unterschiede zwischen den Ergebnissen
mikromechanischer Priifmethoden dargestellt. Es kann geschlussfolgert werden, dass ein Teil
der Unterschiede in der Verschiedenheit der Priifmethoden selbst begriindet ist, vor allem
hinsichtlich ihrer Mechanik (methodeniibergreifende Ebene). Dazu gehoren unter anderem
mechanisch verschiedene Versagensprozesse (Beispiel: SFPO, SFFT), verschiedene aus Zug,
Druck und Reibung kombinierte Spannungszustinde in der Grenzschicht (Beispiel: SFPO,
Einzelfasereindriickversuch) sowie unterschiedliche Krafteinleitungen und
Spannungskonzentrationen (Beispiel: Tropfenabscherversuch, Einzelfaserauszugversuch).
Andererseits wird herausgestellt, dass sich einige dieser Unterschiede auf nicht-standardisierte

Vorgehensweisen in der Probenpriparation, der Durchfithrung und der Datenauswertung
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zuriickfiihren lassen (methodeninterne Ebene). Im Folgenden werden nun Vor- und Nachteile

der vorgestellten Priifmethoden aufgefiihrt.

Einzelfaserauszugversuch

Ein Vorteil des SFPO ist seine Eignung fiir verschiedenste Faser/Matrix-Kombinationen.
Zudem kann mit dieser Priifmethode die Kraft beim Einsetzen der Rissinitiierung sowie der
vollstindigen Ablosung von Faser und Matrix direkt gemessen werden [6]. Dabei ldsst sich
ein Wert fiir die Einbettlinge /. direkt aus der Kraft-Verschiebungs-Kurve entnehmen (im
Tropfenabscherversuch nicht moglich, vgl. Abschnitt 2.4.1.2). Ein weiterer Vorteil besteht
laut [94] darin, dass die Einbettlinge variiert werden kann. Eine breite Verteilung an
Einbettlingen ist bspw. hilfreich bei Modellen, die die Abhingigkeit der Maximalkraft Finax
von [. beriicksichtigen und auf der Verteilung iiber /. basierend eine lokale
Grenzflachenscherfestigkeit ermitteln (s. Greszczuk-Modell [83], Ansatz von Gorbatkina [7],
Zhandarov et al. [65]). In [53] schreiben Pitkethly et al. dem Einzelfaserauszugversuch eine
geringe Anzahl an Fehlerquellen und eine relativ einfache Durchfiihrung zu. Als nachteilig
wird beim SFPO angesehen, dass sein Spannungszustand nicht dem in einem realen FKV
entspricht. Der Druck in der Grenzflache ist aufgrund der Querkontraktion der zugbelasteten
Faser kleiner als im Realfall [6, 94]. Des Weiteren wird in [6] als Nachteil aufgefiihrt, dass es
infolge von Zugspannungen im Meniskusbereich zu verfrithtem Versagen kommen kann.
Zudem kann der Meniskus Ungenauigkeiten bei der Einbettlingenmessung bewirken.
Dartiber hinaus muss bei dem SFPO beachtet werden, dass die Einbettlinge kurz genug sein

sollte, um Faserbruch zu vermeiden [6, 78].

Tropfenabscherversuch

Vorteilhaft bei dem Tropfenabscherversuch ist die einfache und schnelle Probenpriparation
[53]. Ebenso wie beim SFPO kann die Priifmethode fiir verschiedenste Faser/Matrix-
Kombinationen eingesetzt und die Kraft z.T. beim Einsetzen der Abldsung von Faser und
Matrix direkt gemessen werden (letzteres, sofern die freie Faserldnge ausreichend kurz ist,
vgl. Abschnitt 2.4.1.2) [6]. Auch Nachteile hat der Tropfenabscherversuch mit dem SFPO
gemeinsam: das potenziell verfriihte Versagen im Meniskusbereich, die Mdglichkeit der
ungenaueren Einbettlingenmessung durch den Meniskus und das Erfordernis einer kurzen
Einbettlinge (Herausforderung bei Probenherstellung) zur Vermeidung von Faserbruch. Des
Weiteren ist fiir den Tropfenabscherversuch nachteilig, dass der Spannungszustand im
Tropfen mit der Tropfengroe und der individuellen Zustellung des Klingenabstands
schwankt. Dariiber hinaus kommt es durch die Krafteinleitung mit den Klingen zu nicht
achsensymmetrischen Spannungskonzentrationen. Um die gemessene Kraft auf das
Grenzflichenversagen zuriickfiihren zu konnen, sollte eine Matrixschidigung durch die

Abstiitzvorrichtung [70] vermieden werden. Ferner kann iiber die vergleichsweise groflen
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Oberflichen der kleinen Tropfen der Harter verdampfen, was wiederum zur Beeinflussung

der mechanischen Eigenschaften der Matrix fithren kann [6, 93].

Einzelfaserfragmentierungsversuch

Beim SFFT ist es fiir Untersuchungen des Versagensverhaltens von Vorteil, dass bei
transparenten Matrixmaterialien der Versagensprozess beobachtet werden kann. Zudem
dhneln die Spannungen in der Grenzschicht denen in einem unidirektional verstirkten FKV.
Dariiber hinaus liefert die Priifung eines Priifkorpers viele Datenpunkte [6]. Ein Nachteil des
SFFT ist, dass das Matrixmaterial eine mindestens dreimal hohere Bruchdehnung als die
eingebettete Faser haben sollte. Aus diesem Grund wird von den Experimentatoren teilweise
Weichmacher (engl. flexibiliser) zugesetzt [96, 97]. Zudem ist fiir die optische Uberwachung
des Versuchs einschlieBlich der Detektion von Faserbriichen eine transparente oder zumindest
transluzente Matrix erforderlich. Des Weiteren sollte die Matrix ausreichend zdh sein, um zu
vermeiden, dass bei dem Bruch eines Faserfragments der ganze Probekorper bricht. Ferner

gilt die aufwendige Probenherstellung als nachteilig [6].

Einzelfasereindriickversuch

Ein Vorteil des Einzelfasereindriickversuchs ist, dass die Untersuchung der Grenzschicht an
der Querschnittsfliche eines unidirektionalen FKV mit hohem Faservolumengehalt stattfindet
[70, 94]. Vorteilhaft ist auch, dass die Kraft zur Ablosung von Faser und Matrix in situ
gemessen werden kann. Hinzu kommt, dass mit einer Probe mehrere Datenpunkte auf einmal
gemessen werden konnen [6]. Zu den Nachteilen zdhlt, dass der Versagensmodus nicht
beobachtbar ist. Des Weiteren kann die Probe durch die Probenpriparation
(Mikrotomschnitte, Politur der Oberfliche) beschiddigt und dadurch in ihren Eigenschaften
verdndert sein. Ferner wird von einem hdufigen Abbrechen der Fasern berichtet, was die
Auswahl der zu untersuchenden Fasern einschriinkt [6, 70]. Uberdies wird durch den Stempel
beim Einzelfasereindriickversuch ein unrealistischer Spannungszustand erzeugt. Die
Querexpansion der druckbelasteten Faser bewirkt einen unrealistisch hohen Druck in der
Grenzschicht [94].

2.4.4 Methodenauswahl

Fiir die Durchfiihrung der experimentellen Untersuchungen dieser Arbeit wird im Folgenden

aus den mikromechanischen Methoden eine Auswahl getroffen.

Nach [16, 48, 57] sind unter den mikromechanischen Methoden insbesondere SFPO und

Tropfenabscherversuch sowie SFFT verbreitet.
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Aus den vorherigen zwei Abschnitten ist fiir den SFPO gegeniiber dem
Tropfenabscherversuch als vorteilhaft zu entnehmen, dass folgende potentielle StorgroBen

vermieden werden konnen:

e der variierende Klingenabstand und die variierende Tropfengrofe und die daraus
resultierenden Schwankungen in den Spannungszustdnden im EMV

e die duBerst geringe Matrixmenge und das damit verbundene Ausdampfen etwaiger
Harter

e die erzeugten Einbettlingen in den EMV sind schwerer kontrollierbar

Zudem ldsst sich aus den Kraft-Verschiebungs-Kurven des SFPO die Einbettlinge entnehmen
und hiufiger die Knickkraft Fia.

Der SFPO und der SFFT haben gegeniiber dem Einzelfasereindriickversuch u.a. den Vorteil,
dass die potentiell den Grenzschichtbereich vorschidigenden Probenpréiparationsschritte

(Mikrotomschnitte, Polieren) wegtfallen.

Hinsichtlich der praktischen Anwendbarkeit auf verschiedenste Faser/Matrix-Kombinationen
erginzen sich SFPO und SFFT: Der SFPO ist fiir verschiedenste Matrices anwendbar —
einschlieBlich intransparenter und sproder Matrices. Letzteres ist in denjenigen Féllen
relevant, in denen die Bruchdehnung der Matrix die der Faser nicht ausreichend iiberschreitet
und die SFFT-EMV somit vor Eintritt der Sittigung brechen (vgl. Abschnitt 2.4.1.3). Der
SFFT wiederum eignet sich fiir bestimmte Materialien, bei denen der SFPO nicht anwendbar
ist. Das kann beispielsweise bei sehr sproden oder dicken Fasern der Fall sein, die bei der
Herstellung von SFPO-EMV nicht ausreichend handhabbar sind (potentielle Vorschdadigung
sproder Fasern; Faserhalterung mit dicken Fasern teils nicht kompatibel). Ein weiteres
Beispiel sind Fasern, deren Reikraft bei der Priifung frither erreicht wird als die

Maximalkraft Fiuax zur Trennung von Faser und Matrix (auch bei kurzen Einbettldngen).

Daher handelt es sich bei den mikromechanischen Methoden, die bei den experimentellen

Untersuchungen dieser Arbeit zum Einsatz kommen, um den SFPO und den SFFT.
2.5 Einflussgroflen auf Ergebnisse mikromechanischer Methoden

Aus den Abschnitten zur Reproduzierbarkeit/Vergleichbarkeit und den Vor- und Nachteilen
mikromechanischer Methoden wird geschlussfolgert, dass es eine groflere Anzahl an
Einflussgrofen gibt, die sich auf die Ergebnisse mikromechanischer Methoden auswirken
konnen. Dies sind zum einen EinflussgroBen wie Verarbeitungsparameter und
Umgebungseinfliisse, die die mechanischen FEigenschaften und Ausprigung der
Grenzflache/Grenzschicht mitbestimmen. Zum anderen gibt es Einflussgroflen, die sich auf

die gemessene mechanische Reaktion und/oder die berechneten Ergebnisse auswirken. Dazu
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gehoren beispielsweise einige Priifparameter und unterschiedliche Vorgehensweisen in der
Datenauswertung. Tab. 2.1 enthilt eine Zusammenstellung unterschiedlicher Einflussgrof3en.
Zur Nachverfolgung einzelner Einflussgroflen sind verschiedene Quellen zitiert. Vereinzelt
wird neben den Quellen zudem auf nachfolgende Abschnitte verwiesen, in denen zu
ausgewdhlten Einflussgrolen publizierte Ergebnisse diskutiert werden. Dariiber hinaus
konnen sich auch Werkstoffparameter wie Matrix- oder Faseroberflichenmodifizierungen
erheblich auf die FMH auswirken (nicht in Tabelle enthalten). In solchen Fillen sind die
Ausgangsmaterialien fiir die Verbundbildung andere und somit offensichtlich andere

Ergebnisse erwartbar.

Tab. 2.1: Einflussgrofien auf Ergebnisse mikromechanischer Methoden

Kategorien Einflussgrofien Quellen

Werkstoffparameter ~ Faserquerschnitt unrund/Schwankungen in Querschnittsform

Verarbeitungs- Temperaturfiihrung bei der Verbundbildung
parameter/ e Temperaturen [98-101]
-bedingungen e Haltezeiten/Hértungsdauern [7,99];

s. Abschn. 2.5.1
e (mogliche Konsequenz: thermo-oxidativer Abbau)  [102, 103]

e Heiz-/Kiihlraten [104]
Nachhiérten (bei reaktiven Matrices)
e Temperaturen [7, 105]
e Hirtungsdauern [7];
s. Abschn. 2.5.1
Harterverdampfung (bei Duroplasten) [93]

Reproduzierbarkeit v. Mischprozessen (bei reakt. Matrices)
Entgasen der Matrix vor Verbundbildg. (bei reakt. Matrices)

Chem. Umgebung/Atmosphére (Luft(Feuchte)/Inertgas) [106]
Priifkdrpergeometrie/ Matrixform: Tropfen/Scheibe " [15,71,107]
-mafle Matrixmenge
Meniskusform: Benetzungswinkel, Matrixradius ® [86, 108]
Faserdurchmesser dy [109]
Einbettlange /. [109, 110]
Konditionierungs- Feuchtigkeit [10];
parameter s. Abschn. 2.5.2
Priifparameter/ Krafteinleitungsprinzip - in d. Faser
-bedingungen e Klemmung/Klebung ?

e Stempelform/-typ [111]
Ausrichtung Filament [53, 98]
Krafteinleitungsprinzip - in d. Matrix ("

e Klingen (unterschiedliche Abstinde) [112, 113]

/Lochplatte [71]
Freie Faserlinge /;.; @ (GroBe, Schwankung) [12, 13];

Priifgeschwindigkeit/Abzugsgeschwindigkeit

s. Abschn. 2.5.3
[15, 114, 115];
s. Abschn. 2.5.4
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Priifklima
e Feuchtigkeit [116]
e Temperatur [106, 114, 116-
119]
Auswertung Modelle
e Bestimmung gemittelter/lokaler GroBen [51]
e Analytisch 0. numerisch [85]
e direkte/indirekte Bestimmung von 74 @ [85]
e Bestimmung von 7, via F,; oder Fj, @ [57]
Genauigkeit der Bestimmung charakteristischer Gro3en
e Debondingkraft F; @
e Einbettlinge /, ¥
e Faserdurchmesser dy
e [...]
Verschiedenes Alterung (Feuchtigkeit, Temperatur, Chemikalien)
¢ Rohstoffe (vor Verarbeitung) [120]
e EMV (vor Priifung) [121-124]

) (beim Tropfenabscherversuch)

@ (bei SFPO und Tropfenabscherversuch)

) (beim Einzelfasereindriickversuch)

@ (bei SFPO, Tropfenabscherversuch und
Einzelfasereindriickversuch)

Aus der Zusammenstellung der Einflussgrofen sollen im Rahmen der Literaturiibersicht die

Grofen

a) Hartungsdauer
b) Feuchtigkeit
c) Freie Faserldnge

d) Abzugsgeschwindigkeit

genauer betrachtet werden. Die Griinde fiir diese Auswahl werden in den folgenden Absétzen

erlautert.

Hértungsdauer: Aus Abschnitt 2.4.2 wird gefolgert, dass der Hartungsprozess Einfluss auf die

Reproduzierbarkeit der Ergebnisse mikromechanischer Haftungsuntersuchungen haben kann.
Eine wichtige EinflussgroBe ist in diesem Zusammenhang die Hértungsdauer. Der
Hartungsdauer bei Raumtemperatur (RT-Hartungsdauer) kommt dabei eine besondere
praktische Bedeutung zu: Die RT-Hértung lduft nach der Verbundbildung weiter, sofern sich
der Verbund in einer Umgebung mit RT befindet und der Vernetzungsprozess noch nicht
abgeschlossen ist. Daher ist sie fiir die Reproduzierbarkeit grundsétzlich bei allen EMV mit

duroplastischer Matrix zu bedenken, die zwischen Herstellung und Priifung bei RT
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aufbewahrt werden. Bei der EMV-Herstellung sollten die Bedingungen so eingestellt werden,

dass die Verbunde vollstindig ausgehirtet sind.

Feuchtigkeit: Zur Untersuchung des FEinflusses von Feuchtigkeit auf mikromechanische
Methoden werden EMV hiufig besonders feuchten Bedingungen ausgesetzt: in
feuchtegesittigter Luft (100 %rF) oder in Wasserbddern, oft in Kombination mit erhohten
Temperaturen [9, 11, 125]. In vielen Fillen sind jedoch Feuchtigkeitseinfliisse kein
Untersuchungsgegenstand bei mechanischen Priifungen von Kunststoffen und FKV
einschlieBlich EMV; die Konditionierung der Priifkorper erfolgt bei mechanischen Priifungen
hiufig unter moderaten klimatischen Bedingungen: unter Kunststoftklima (50 %rF, 23 °C),
(teilweise) unter weniger genau definierbarem ,,Raum-/Laborklima*® oder im Exsikkator
(0 %rF, 23 °C oder ,Raumtemperatur). In der nachfolgenden Literaturiibersicht soll daher
1) grundsétzlich untersucht werden, welche Verdffentlichungen zum Feuchtigkeitseinfluss bei
mikromechanischen Methoden publiziert sind, und ii) der Frage nachgegangen werden,
inwiefern auch Studien verfiigbar sind, die mit klimatischen Bedingungen arbeiten, welchen
denen im Vorsatz (Kunststoffklima; ,,Raum-/Laborklima®; 0 %rF, 23°C oder
»Raumtemperatur®) dhneln. Kenntnisse zu letzterer Frage wiren bei der Einschitzung
hilfreich, wie sich Unterschiede in der Konditionierung in diesem eingegrenzten moderaten

klimatischen Bereich auf Ergebnisse mikromechanischer Methoden auswirken kénnen.

Freie Faserlinge: Beim SFPO lassen sich durch eine Krafteinleitung in die Faser mittels

Klebung minimale freie Faserldngen /s.; < 100 um realisieren [13, 126, 127]. Das dient der
Minimierung der Nachgiebigkeit des Gesamtsystems aus Priifeinrichtung und EMV. Fiir eine
alternative Krafteinleitung in die Faser mittels Klemmung sind freie Faserldangen im Bereich
<100 um schwer realisierbar. Daher besteht die praxisrelevante [128] Frage, inwiefern mit

unterschiedlichen /.; ggwonnene SFPO-Ergebnisse miteinander vergleichbar sind.

Abzugsgeschwindigkeit: Fir den SFPO sind sehr niedrige (quasi-statische)

Abzugsgeschwindigkeiten von bspw. 102 pum/s iiblich [58-60]. Eine Erhohung der
Abzugsgeschwindigkeit vapug kann die Versuchsdauer des SFPO reduzieren. Grundsétzlich
ist bekannt, dass mechanische Priifungsergebnisse von der Priifgeschwindigkeit abhingen
[129-131]. Daher ist die Fragestellung von praktischer Relevanz [128], welchen Einfluss
vabzug auf SFPO-Ergebnisse haben kann und inwiefern der SFPO ggf. effizienter betreibbar ist.

Zu den GroBen a) bis d) wird in den folgenden Abschnitten ein Uberblick iiber die dazu
jeweils verfiigbaren Arbeiten gegeben. Am Ende dieses Kapitels werden daraus

Schlussfolgerungen fiir die in dieser Arbeit durchzufiihrenden Untersuchungen gezogen.
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2.5.1 Haértungsdauer

Bei der Verwendung duroplastischer Matrices kann sich die Art und Weise der Hértung
wesentlich auf die mechanischen Eigenschaften der Matrix, auf die Faser-Matrix-Haftung und
somit auf die Verbundeigenschaften auswirken. Wichtige Faktoren sind dabei die Wahl der
Hartungstemperatur(en) und -dauer(n), etwaiges Nachhirten (Tempern) sowie die

Priitkérpergeometrie/Matrixmenge, vgl. Tab. 2.1.

In dieser Arbeit ist der Einfluss der Hértungsdauer auf die FMH Untersuchungsgegenstand,
und zwar insbesondere der Einfluss der Raumtemperaturhdrtung (RT-Hértung). Die RT-
Hartung l4auft nach der Verbundbildung weiter, sofern sich der Verbund in einer Umgebung
mit RT befindet und der Vernetzungsprozess noch nicht abgeschlossen ist. Somit sind
experimentelle Untersuchungen zur RT-Hértung von praktischem Interesse. Sie ist relevant
bei Verbunden, deren duroplastische Matrix bei RT gehértet wird. Zudem kann sie bei
Verbunden ablaufen, die zuvor bei erhohten Temperaturen (nach-)gehértet wurden, sofern der

angesprochene Vernetzungsprozess noch nicht abgeschlossen ist.

Gorbatkina untersucht in [7] den Einfluss der Hartungsdauer auf die FMH mittels SFPO. In
Abb. 2.10 sind SFPO-Ergebnisse von Messungen an Modellverbunden dargestellt, die aus
einem kommerziellen heiBhdartenden Epoxidharz-System (basierend auf Bisphenol-A-
diglycidylether (DGEBA)) mit aminischem Harter und Stahldraht (Durchmesser 150 um)
hergestellt sind: Sie zeigen die Verdnderung der ermittelten scheinbaren Scherfestigkeit zapp
iiber der Hartungsdauer # fiir verschiedene Héartungstemperaturen. Bei den dargestellten
Ergebnissen ist filir die verschiedenen Hértungstemperaturen einschlielich RT ein prinzipiell
vergleichbarer Verlauf beobachtbar: Zu Beginn ist (abgesehen von der Hartungstemperatur
180 °C) eine von der Autorin als Induktionszeit (engl. induction period) bezeichnete
Anfangsphase erkennbar, in der die Werte fiir z4pp bei etwa 0 MPa liegen. Daran schlieB3t sich
ein Anstieg bis zu einem Maximum an, gefolgt von einem Absinken von 74y auf ein praktisch
konstantes Niveau. Dabei ldsst sich beobachten, dass mit erhohter Hartungstemperatur die
Induktionszeit kiirzer wird und das Maximum zu hoheren zqpp-Werten und kleineren 7-Werten

verschoben wird.

Der beschriebene Verlauf von 74 liber z- mit dem Durchlaufen eines Maximums und dem
anschlieenden Absinken wird in [7] zudem an einem weiteren kommerziellen Epoxidharz-
System (Epoxyanilin-Compound) und einem nicht-kommerziellen Epoxy-Resorcinol-System
gezeigt (Hartung bei erhohten Temperaturen). Es wird darauf verwiesen, dass Einfliisse wie
die Hartungsbedingungen an Modellsystemen aus Reinstoffen ausgeprigter beobachtbar sind
als bei komplexeren Systemen. Da alle drei genannten Epoxidharz-Systeme einen qualitativ

vergleichbaren Verlauf von 4y, liber ¢ aufweisen, folgert die Autorin, dass dieser Verlauf
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nicht von der Reinheit oder Komplexitit des verwendeten Systems oder dem vorliegenden

Reaktionstyp abhéingt, sondern von Eigenschaften des entstehenden Polymers.
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SFPO-Ergebnisse in Form von tapp tiber tc von Messungen an Modellverbunden
aus einem heifhdrtenden Epoxidharz-System mit aminischem Hdrter und

Stahldraht (Durchmesser 150 um): a) Ergebnisse ausschlieflich bei RT gehdrteter
Priifkérper (Kontaktfliiche 0,5 mm? (entsprechend Gl. 2.2)), b) Ergebnisse von bei erhéhten
Temperaturen gehdrteten Priifkorpern (Kontaktfliche 0,55 mm?); Daten entnommen aus [7].

Das Vorhandensein von Maxima in den Ergebnissen von 4y liber # fiihrt Gorbatkina auf den

Ablauf von mindestens zwei Prozessen zuriick: Einer ist fiir den Anstieg der zapp-Werte

verantwortlich und ein zweiter fiir das Absinken. Aus deren Uberlappen resultiert ein

Maximum im zgpp-fc-Verlauf. Die Autorin erklért ferner, dass es sich bei dem erstgenannten

Prozess um den Prozess zur Ausbildung chemischer Bindungen zwischen Faser und Matrix
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handelt und bei dem Iletzteren um den Aufbau thermisch induzierter und
schwindungsinduzierter ~Eigenspannungen [7]. Vergleichbare Beobachtungen zum
Tapp-te-Verlauf werden von Gorbatkina et al. [8] etwa 20 Jahre spiter bei einem EP-System

gemacht, das mit einem Polyaryletherketon modifiziert wird.

Die in Abb. 2.10 dargestellten Ergebnisse stammen von Priifkérpern mit einem heifShartenden
Epoxidharz-System. Demgegeniiber werden in [7] auch Ergebnisse mit typischen
kalthdrtenden Epoxidharz-Systemen vorgestellt. Abb. 2.11 zeigt den typp-t-Verlauf flir zwei
kalthartende Epoxidharz-Systeme bei ausschlieBlicher RT-Hértung. Innerhalb der ersten
Monatshélfte ereignet sich bei beiden Systemen ein starker Anstieg von 7qpp. Anschlieend
flacht der ansteigende Verlauf ab und 4 erreicht nach etwa 3 Monaten ein konstantes
Niveau. Ein Absinken der zqpp-Werte nach Erreichen eines Maximums, wie es in Abb. 2.10 a)
bei RT-Hirtung des heiBBhiartenden Systems zu verzeichnen ist, bleibt hier aus. Warum dieser
Unterschied zwischen den vorliegenden Ergebnissen bei RT-Hartung mit heifl- und

kalthiartenden Systemen besteht, wird nicht ersichtlich.
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Abb. 2.11: SFPO-Ergebnisse zweier Messreihen in Form von tapp tiber tc von ausschliefilich
bei RT gehdrteten Modellverbunden bestehend aus den kalthdrtenden Epoxidharz-Systemen
EPl (DGEBA-basiert) und EP2 (in Quelle nicht weiter spezifiziert) und Stahldraht
(Durchmesser 150 um); Daten entnommen aus [7].

Neben den diskutierten Untersuchungen mit EP-basierten Matrices stellt Gorbatkina in [7]
auch Ergebnisse aus Versuchen mit Matrices aus ungeséttigten Polyesterharzen (UP) vor. In
Abb. 2.12 sind SFPO-Ergebnisse (zapp iiber #) aus Versuchen mit Stahldraht und einer UP-
Matrix fiir a) RT-Héartung und b) Nachhértung bei 100 °C (nach 24 h RT-Hértung) dargestellt.
In beiden Fillen beschreibt 7, einen ansteigenden Verlauf, der mit zunehmender
Hartungsdauer abflacht. Die bei Abb. 2.10 diskutierte Induktionszeit ist in Abb. 2.12 nicht zu

beobachten. In a) ldsst sich in den ersten 5-10 h ein starker Anstieg feststellen. Daran schlief3t
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sich ein Verlauf mit geringem Anstieg an, der It. Quelle nach etwa einem Monat
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Abb. 2.12: SFPO-Ergebnisse zweier Messreihen in Form von Ttap tiber tc von
Modellverbunden bestehend aus einem UP-System und Stahldraht (Durchmesser 150 um) mit
unterschiedlichen Hdrtungsbedingungen: a) ausschliefsliche RT-Hdrtung

(Kontaktfliche 0,3-0,9 mm?), b) Nachhdrtung bei 100 °C nach vorgeschalteter 24 h-RT-
Hiirtung (Kontaktfliiche 0,12 mm?); Daten entnommen aus [7].

abgeschlossen ist und fiir etwa 10 weitere Monate ein konstantes Niveau annimmt. In b)
beginnt der Verlauf von z4pp bereits bei einem Wert von 20 MPa > 0 MPa, da dem Nachhérten
eine RT-Héartung vorausgeht und der Referenzzeitpunkt fiir diese Daten das Erreichen der

Nachhértungstemperatur von 100 °C ist.

Es ist auffillig, dass — gegeniiber den Ergebnissen in Abb. 2.10 — in Abb. 2.12 fiir 74y kein
Maximum mit anschlieBendem Abfall auftritt. Gorbatkina erklart dies mit einem Mangel an

Eigenspannungen in den Priifkérpern: Die Raumtemperatur liegt im Glasiibergangsbereich
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der tiblicherweise RT-gehérteten UP-Matrix, sodass Eigenspannungen relaxieren konnen.
Andere vorgestellte Ergebnisse von SFPO-Versuchen mit einer weiteren kaltgehdrteten UP-

Matrix zeigen einen vergleichbaren zqpp-t-Verlauf [7].

Eine Arbeit zur Haftung von optischen Glasfasern mit Polyacrylatbeschichtung
(AuBendurchmesser ca. 100 pm; Beschichtungsdicke ca. 10 um) in Vinylestermatrix [132]
enthilt unter anderem SFPO-Ergebnisse mit verschiedenen Hartungsdauern. Die Anzahl der
Versuchspunkte mit verschiedenen Hértungsdauern bei gleicher Temperatur ist mit zweien
gering (Mittelwert (MW) =+ Standardabweichung (engl. standard deviation, SD)):
Tapp (80 °C,2h)=2,1£0,2 MPa und 74 (80 °C, 13 h) =3,8+ 0,7 MPa. Die Ergebnisse
belegen einen Anstieg von a4y liber fc. Ergebnisse zum zapp-f-Verlauf bei RT-Hértung liegen

nicht vor.

In [133] werden SFFT-Untersuchungen mit EMV aus Glasfasern (Durchmesser It.
Quellentext 30 mm; es wird im Folgenden von 30 um ausgegangen) in UP-Matrix vorgestellt.
Fir RT-Hértung liegen Ergebnisse fiir 1h Héartungsdauer vor. Fiir drei erhohte
Hartungstemperaturen 40 °C, 55°C und 70°C werden jeweils drei verschiedene
Héartungsdauern 1h, 4h und 8 h untersucht. In Tab. 2.2 sind Ergebnisse der SFFT-
Untersuchungen aufgefiihrt. Inwiefern es sich bei dem aufgefiihrten unspezifizierten
Abweichungs- oder Fehlermal um die SD oder um den Standardfehler handelt, geht aus der

Quelle nicht hervor.

Es werden in [133] keine Angaben zur Sittigung der Priifkdrper infolge der SFFT-Priifung
gemacht: Laut Text werden an den EMV Zugversuche durchgefiihrt und im Anschluss die
Fragmente gezdhlt — dabei bleibt offen, inwiefern bis zum Bruch belastet wird und bei
welchen EMV sich vorher gegebenenfalls Sattigung eingestellt hat oder nicht. Diese
Informationen sind wesentlich fiir eine Auswertung der Daten. Zudem ist festzustellen, dass
die dokumentierten Werte fiir den Zug-E-Modul der EMV zwischen 200 und 500 MPa liegen,
wéhrend iibliche Zug-E-Moduln von Polyesterharzen im niedrigen einstelligen GPa-Bereich
[134] zu erwarten sind. Anhand der Entwicklung der angegebenen Zug-E-Modul-Werte in
Tab. 2.2 iiber der Hértungsdauer #. ldsst sich abschitzen, dass in gleicher Weise ermittelte
Zug-E-Modul-Werte auch bei hoheren #-Werten nicht den GPa-Bereich erreichen wiirden.
Abgesehen davon liegt fiir ausschlieBliche RT-Hértung lediglich eine Messstelle bei 1 h vor,
sodass fiir diesen Fall kein Verlauf der Fragmentanzahl iiber . verfolgt werden kann. Uber die
Fragmentanzahl kann auf die kritsche Linge /. geschlossen werden, die wiederum iiber die
Gl. 2.9 mit 74pp in Zusammenhang steht. Somit kann grundsitzlich die Fragmentanzahl als

relatives MaB fiir die Hohe der FMH fiir Vergleiche herangezogen werden.
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Tab. 2.2: Ergebnisse aus SFFT-Untersuchungen mit Glasfasern in UP-Matrix [133].

Hiirtungs- Hiirtungs-  Priifkorper- Zug- mittlere

temperatur dauer anzahl E-Modul UAF* Fragmentanzahl UAF*

[°C] [h] [-] [Nmm?’]  [?] [-] [?]
22 1 3 327,43 +21,07 15,00 +11,35
40 1 3 284,61 +69,91 36,66 +7,02
40 4 3 363,10 +25,49 33,00 +19,28
40 8 3 414,30 +72,17 20,00 +20,07
55 1 2 420,77 + 4,44 9,00 +2,82
55 4 2 457,60 +162,27 12,50 + 7,77
55 8 2 418,52 + 5,81 6,00 +0
70 1 3 421,57 + 28,22 16,66 +723
70 4 3 419,22 + 30,16 10,33 +2,51
70 8 3 444,11 + 55,52 5,66 +0,57

*UAF = unspezifiziertes Abweichungs- oder Fehlermal (keine Angabe in Quelle)

Aufgrund der genannten Punkte und Unklarheiten im letzten Absatz werden die Ergebnisse
aus [133] (insbesondere der Verlauf der Fragmentanzahl {iber 7)) im Literaturriickblick dieser

Arbeit nicht detailliert diskutiert.

Folglich sind nach bisherigem Kenntnisstand keine zweifelsfrei belastbaren SFFT-Ergebnisse

zum Einfluss der Hartungsdauer verfiigbar.

Neben den Arbeiten zum Einfluss der Hartungsdauer bei thermischer Hartung sind fiir den
interessierten Leser auch Untersuchungen zum Einfluss der Hartungsdauer oder -dosis fiir das
Hérten durch Bestrahlung mit Mikrowellen [135], UV-Licht [136] oder Elektronen [137, 138]

verfiigbar.
2.5.2 Feuchtigkeit

Zum Einfluss von Feuchtigkeit auf die FMH in FKV sind Untersuchungen mit
mikromechanischen Methoden (SFPO, Tropfenabscherversuch, SFFT,
Einzelfasereindriickversuch)  publiziert. =~ Die  Feuchtigkeitsexposition  erfolgt in
unterschiedlicher Weise: in feuchter Luft, in Wasserdampf oder in einem Wasserbad. Der
Grofteil dieser Untersuchungen betrifft Glas- [116, 120, 123, 125, 139-148] oder
Kohlenstofffasern [9-11, 121, 142, 149], ein Teil auch Aramidfasern [140, 142, 150].
Vereinzelt wird von Arbeiten mit Borfasern [141] und Stahlfasern [116, 141] berichtet.
Zumeist werden EP-Matrices verwendet, teilweise auch andere Duroplaste [148, 149] und
Thermoplaste [116, 142]. Mit Ausnahme von Ergebnissen aus [142] zu GF, CF und AF in

einer PE-Matrix zeigen alle genannten Quellen unabhédngig von Faser- und Matrixmaterial
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sowie Priifmethode durch Feuchtigkeitseinfluss eine reduzierte FMH. Feuchtebedingte
Effekte werden teilweise durch den zusétzlichen Einsatz erhohter Temperaturen verstirkt. Die
Effekte sind teilweise reversibel oder irreversibel. In den folgenden Absidtzen wird die
Diskussion auf Arbeiten mit Glas- und Kohlenstofffasern (in dieser Reihenfolge) begrenzt.

Fiir Aramidfasern wird auf die oben genannten Quellen verwiesen.

Koenig und Emadipour [139] untersuchen silanisierte E-GF mit unterschiedlich dicken
Silanfilmen in einer EP-Matrix beziiglich ihrer Feuchteempfindlichkeit mittels SFPO. Dazu
werden die EMV im Wasserbad bei 95 °C fiir eine Dauer zwischen 3 h und 9 Monaten
gelagert. Die zugehdrigen Ergebnisse zeigen bereits nach 3 h einen Abfall der
Grenzflichenscherfestigkeit um 48 %. Nach 9 Monaten ist die Grenzflachenscherfestigkeit
um 85 % gesunken. Ahnliches wird fiir mit unterschiedlichen Silanen modifizierte E-GF in
einer EP-Matrix zu berichtet [125]. SFFT-EMV werden im Exsikkator trocken gelagert und
ein Teil der EMV kochendem Wasser ausgesetzt. Nach 2 h der Wasserexposition wird fiir die
ungeschlichtete Faservariante eine Reduzierung der Grenzflachenscherfestigkeit 74y, um 50 %
detektiert (sehr vergleichbar mit halbierten 74y-Werten aus [140] von E-GF/EP-EMV
(Tropfenabscherversuch) nach 1 h in Wasser bei 88 °C). Die entsprechenden zqpp-Werte der
silanisierten Faservarianten sinken bei der zweistiindigen Exposition um 25 -35 %.
Gorbatkina und Shaidurova [141] vergleichen GF/EP-EMYV, die bei Raumtemperatur in Luft
und Wasser gelagert werden, mittels SFPO. Bei den in Luft gelagerten EMV bleibt 74 liber
80 Tage hinweg konstant. Bei den in Wasser gelagerten EMV hingegen beginnt 74 nach ca.
10 Tagen abzusinken und erreicht nach 40 - 50 Tagen ein konstantes Niveau von ca. 60 % des
Ausgangswertes. Bei Tropfenabscherversuchen von GF/PA6-EMV [116] reicht offenbar
bereits eine Akklimatisierung von 1 h vor Priifungsbeginn an ein Priifklima von 90 %rF bei
25°C, um 74pp um ca. 40 % zu senken (im Vergleich zu Referenzwert, gemessen bei
Laborklima von ca. 30 %rF und 25 °C).

Fiir den Abbau der FMH bei GF in polymeren Matrices werden im Wesentlichen zwei
Griinde bzw. Mechanismen diskutiert [123, 125, 140, 141]: Einerseits bewirkt die Feuchte
eine Plastifizierung der Matrix (mechanischer Eigenschaftsabbau) und eine (damit
verbundene [151, 152]) Absenkung der Glasiibergangstemperatur. Dieser Eigenschaftsabbau
kann durch Riicktrocknung riickgdngig gemacht werden (Abbau ist reversibel oder anndhernd
reversibel). Andererseits kann die Feuchte einen chemischen Eigenschaftsabbau von Matrix,
Grenzschicht und Glasfaser [143, 144, 148] bewirken (irreversibel).

Kohlenstoffasern hingegen werden beziiglich Feuchtigkeitseinwirkung als unempfindlich
beschrieben [9, 11]. Drzal, Rich und Koenig berichten in [9] von SFFT-Untersuchungen an
oberflichenbehandelten CF (mit und ohne EP-Film (engl. finish)) in EP-Matrix. CF/EP-EMV

werden bei 20 °C sowie hoheren Temperaturen mit einer relativen Luftfeuchtigkeit von
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jeweils 100 %rF konditioniert, bis bei der Feuchtigkeitsaufnahme Sattigung -eintritt
(Gewichtskonstanz). Die zqpp-Ergebnisse der bei 20 °C und 100 %rF konditionierten EMV
sind gegeniiber denen der trockenen Referenz reduziert: fiir die EMV mit CF ohne finish um
27 % und fiir jene mit CF inkl. finish um 36 %. Durch eine Riicktrocknung feuchtegeséttigter
EMYV nach genannter Konditionierung wird im Falle der CF ohne finish der urspriingliche
tapp-Referenzwert zum groBeren Teil wieder hergestellt. Im Falle der CF mit finish liegt tapp
nach der Riicktrocknung weiterhin 20 % unterhalb des zugehdrigen Referenzwertes (partiell
reversibel). Die Autoren erkldren den Abfall von 74y bei der 20 °C-Konditionierung mit der
(teilweise) reversiblen Plastifizierung der Matrix aufgrund der Feuchteaufnahme. Chemische
Anderungen der Faseroberfliche schlieBen sie als Grund aus. Mit hdheren
Konditionierungstemperaturen (70 °C, 125°C) sinken die 74pp-Ergebnisse durch
Feuchtekonditionierung fiir beide Faservarianten zunehmend stirker. Die Erholung der zqpp-
Werte durch Riicktrocknung wird geringer (der irreversible Anteil der 74y-Absenkung

wéchst).

Ahnliche SFFT-Ergebnisse zu CF in verschiedenen EP-Matrixvarianten werden in [11]
vorgestellt. Eine Lagerung von CF/EP-EMYV in einem Wasserbad (55 °C) bis zur Sittigung
fiihrt zu 30-50 % niedrigeren 74p-Werten (Referenz-EMV 1t. Quelle ,trocken®, keine
Angabe in %rF zur Konditionierung; Temperatur vermutl. Labortemperatur (22 °C)). Eine
Riicktrocknung feuchtegesittigter EMV (55 °C, bis zur Gewichtskonstanz) stellt das jeweilige

Tapp-Ausgangsniveau wieder her.

In [10] werden unterschiedlich oberflichenmodifizierte CF in EP-Matrix mittels SFFT
untersucht. Die EMV werden bei 25 °C und relativen Luftfeuchtigkeitswerten von 25 %rF,
55 %rF und 95 %rF konditioniert. Die Feuchtigkeitsaufnahme der Matrix bis zu einem
anndhernd konstanten Niveau dauert bei den relativen Luftfeuchtigkeiten 25 %rF und 55 %rF
jeweils ca. 90 Tage. Die schlieBlich bei Sittigung erreichten Feuchtigkeitsgehalte in der
Matrix liegen fiir 25 %rF und 55 %rF bei etwa 0,15 % bzw. 1,0 % (bezogen auf die Masse der
Matrixproben). Bei der Konditionierung mit 95 %rF erscheint der Anstieg der Feuchtigkeit in
der Matrix nach 290 Tagen noch nicht gdnzlich abgeschlossen. Der nach 290 Tagen erreichte
Feuchtigkeitsgehalt in der Matrix liegt bei ca. 2 % (bezogen auf die Masse der Matrixproben).
Fir verschiedene Feuchtegehalte der Matrix im Wertebereich zwischen 0% und 2 %
(bezogen auf die EMV-Masse) werden SFFT-Untersuchungen durchgefiihrt. Es wird
berichtet, dass abhingig von der Faseroberflichenmodifizierung mit steigendem
Feuchtegehalt der EMV auch die kritischen Fragmentldngen /. um 50 % oder mehr ansteigen.
Dieser Anstieg der l-Werte dokumentiert generell ein verringertes
Spannungsiibertragungsvermogen zwischen Faser und Matrix (vorausgesetzt dr= konst.).

Dieses verringerte Spannungsiibertragungsvermdégen wird in [10] mit den durch die
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Feuchtigkeit verminderten mechanischen Matrixeigenschaften erklért. In dem Zusammenhang

wird auf eine feuchtigkeitsbedingt abnehmende Glasiibergangstemperatur hingewiesen.
2.5.3 Freie Faserliinge

Die Variation der freien Faserldnge /s hat einen bedeutenden Einfluss auf den Verlauf der
Kraft-Verschiebungs-Kurven beim SFPO [12, 94, 153]: Die freie Faserlinge hat mit ihrer
lingenabhingigen Nachgiebigkeit wesentlichen Einfluss auf die Nachgiebigkeit des
mechanischen Gesamtsystems aus Priifeinrichtung und EMV. Eine Erh6hung von /s erhoht
die Nachgiebigkeit des Gesamtsystems und hat so niedrigere Steigungen in der Kraft-
Verschiebungs-Kurve zwischen Koordinatenursprung und Erreichen der Maximalkraft zur
Folge. Das kann dazu fiihren, dass aufgrund einer hohen Nachgiebigkeit der Moment der
Rissinitiierung und die damit verbundene Steigungsdnderung in der Kurve schwer oder nicht
mehr erkennbar sind. Laut [72] ist das bei freien Faserldngen von etwa 1 mm der Fall. Ebenso
ist mit einer Erhohung der freien Faserldnge verbunden, dass ihre Kontraktion im Moment der
vollstdndigen Ablosung von Faser und Matrix entsprechend groBer ausfdllt. Der nach der
Ablosung in der Matrix verbliebene Faserabschnitt ist < /. und unterscheidet sich umso mehr
von le, je groBer [se ist. Das hat zum einen Einfluss auf die resultierende Hohe der
Restreibkraft F» [153]. Zum anderen fiihrt das zu einer ungenaueren Bestimmung der damit
berechneten Spannung 7 Die Léngenabschitzung des in der Matrix verbliebenen
Faserabschnitts ist oft stirker fehlerbehaftet (aufgrund der Nachgiebigkeit des
Gesamtsystems) [60] und eine Abschétzung dieser Lange als = /. kann abhédngig von der Hohe
von /i ungenau werden. Eine weitere Erhdhung von /s.; kann dazu fiihren, dass die genannte
Kontraktion der freien Faserldnge im Moment der Ablosung groBer ist als l.. Dadurch fallt die
gemessene Kraft auf 0 N und der reibbehaftete Auszug ist in der Kraft-Verschiebungs-Kurve
nicht mehr nachvollziehbar [12, 83].

Piggott und Chua [12] tragen fiir die /ie-Werte 1 mm, 5 mm und 10 mm verschiedene
gemessene Wertepaare aus Maximalkriften iiber ihren Einbettlingen /. auf (GF in Duroplast;
Priifgeschwindigkeit konstant). Sie stellen fest, dass alle Wertepaare derselben Fitkurve

folgen. Das spricht gegen einen Einfluss von [sei auf Finax.

In [13] wird von experimentellen Untersuchungen (E-GF in PA66) und einer numerischen
Simulation mit jeweils variierter freier Faserldnge berichtet. Fiir die freien Faserldngen 30 pm
und 3000 um werden experimentelle und simulierte Kraft-Verschiebungs-Kurven gezeigt.
Aus Experiment und Simulation geht hervor, dass es bei dem hohen [s.-Wert zu einem
nahezu linearen Anstieg der Kurve bis zum Erreichen von Fmax kommt (wie bereits
diskutiert). Demgegeniiber ist bei /iei =30 um die Rissinitiierung in Experiment und

Simulation deutlich erkennbar. Fiir alle simulierten Kraft-Verschiebungs-Kurven wird
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(unabhingig von /s.i) ein konstanter Wert fiir die Debondingkraft Fz verwendet. Der freien
Faserldnge wird somit keinerlei Einfluss auf die Hohe Fa zugedacht. Inwiefern Fimax durch

eine verdnderte freie Faserldnge beeinflussbar ist, wird nicht besprochen.
2.5.4 Abzugsgeschwindigkeit

Verschiedene Quellen belegen, dass die Abzugsgeschwindigkeit oder Belastungsrate beim
SFPO die Messergebnisse beeinflusst [7, 14, 15, 154, 155].

Gorbatkina et al. zeigen in [7] und [14] fiir verschiedene polymere Matrices (duroplastisch
und thermoplastisch), kombiniert mit GF, CF oder Stahldraht, dass die scheinbare
Grenzflichenscherfestigkeit 7app linear mit der logarithmierten Anderungsrate der
Grenzflichenscherspannung lg 7 ansteigt. 7 ist dabei definiert als
7 SR ) (2.13)
A

wd,l,

wobei F fiir die Anderungsrate der externen Priifkraft steht und A4 fiir die Kontaktfliche
zwischen Faser und Matrix. Die Berechnung von 7 erfolgt somit in Anlehnung an die
Berechnung von 74y (vgl. Abschnitt 2.4.1.1, GIl. 2.2). Das Aufbringen der Priifkraft erfolgt
mit konstanter Abzugsgeschwindigkeit (weggeregelt, nicht kraftgeregelt). Gleichwohl wird
eine konstante Rate F = konst. mit der Begriindung angenommen, dass die Kraft-
Verschiebungs-Kurven bis zum Erreichen von Fuax linear verlaufen (das System aus
Priifeinrichtung und EMV hat offenbar eine hohe Nachgiebigkeit, die fiir diese Linearitit
sorgt).

In Abb. 2.13 sind die Verldufe von w4y iliber lg 7 fiir eine GF/EP- und eine CF/EP-
Materialkombination aufgetragen. Die Ergebnisse zeigen einen ndherungsweise linearen
Verlauf. Gorbatkina et al. stellen dazu folgenden allgemeinen Zusammenhang her [7, 14]:

T, =C, +C,lgt- (2.14)
C> beziffert somit den mittleren Anstieg von 7app bei einer Erhdhung von 7 um eine
GroBenordnung 10'. C2 beschreibt auf diese Weise die Empfindlichkeit von zap, beziiglich
Anderungen von 7 (C; ist Ordinatenabschnitt). In [14] werden fiir die beiden in Abb. 2.13
dargestellten Materialkombinationen GF/EP und CF/EP Werte fiir C> von ca. 4,5 MPa bzw.
10,5 MPa angegeben. Laut der Quelle ist die Anwendbarkeit von GI. 2.14 fiir duroplastische
und thermoplastische Matrices ein Hinweis auf die Allgemeingiiltigkeit des Mechanismus.
Gleichwohl unterscheiden sich die Konstanten fiir verschiedene Faser-Matrix-Systeme zum
Teil deutlich.
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Abb. 2.13: Verlauf von tapp tiber lg T fiir eine GF/EP- und eine CF/EP-Materialkombination;
EP-Matrix: heifhértend; CF: dr=6,8-7,1um, A=14 < 103 mm’; GF: alkalifrei,
dr=135um, A=7 ¢ 10° mm?; Daten entnommen aus [14] (zu Standardabweichungen
werden dort keine Angaben gemacht).

Im Unterschied zu [7, 14] berichtet [154] von Tropfenabscherversuchen mit einem
absteigenden Trend der scheinbaren Grenzflachenscherfestigkeiten 7., bei wachsenden
Priifgeschwindigkeiten vaszug. Abb. 2.14 zeigt dazu Untersuchungsergebnisse fiir die
Materialkombination aus einer EP-Matrix und  Aramidfasern (AF), deren
Standardabweichungsbereiche jedoch {iberlappen (Priiftemperatur: 21 °C; der absteigende
Trend wird ebenso fiir erhohte Priiftemperaturen gezeigt). Die Autoren beschreiben diesen
Trend mit einer Gleichung, die zwischen 74y und der logarithmierten vapug e€inen
Zusammenhang herstellt. Die Gleichung entspricht damit prinzipiell Gl. 2.14 mit dem
Unterschied, dass in GI. 2.14 statt der Priifgeschwindigkeit die damit zusammenhéngende
Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung 7 logarithmiert wird. In [154] sind im
Gegensatz zu [7, 14] keine Anderungsraten der Grenzflichenscherspannung angegeben. Mit
Angaben zur Geschwindigkeit allein konnen die Ergebnisse nicht mit denen anderer Quellen
(u.a. [7, 14], s.0.) in Beziehung gesetzt werden: Es ist mdglich, dass zwei EMV in zwei
verschiedenen Priifeinrichtungen mit exakt der gleichen Abzugsgeschwindigkeit gepriift
werden, die Grenzflichenscherspannungen jedoch in einem EMV um ein Vielfaches schneller
ansteigen als in dem anderen. Entscheidend ist die Kombination aus Nachgiebigkeit des
Gesamtsystems (Priifeinrichtung, freie Faserlinge, EMV) und Abzugsgeschwindigkeit: Aus
diesen beiden GroBen ergibt sich die Anderungsrate der externen Priifkraft und daraus die
Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung. Anhand der in der Quelle enthaltenen Daten

sind Riickschliisse auf die genannten Raten nicht moglich.
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Abb.  2.14:  Verlauf der scheinbaren  Grenzflichenscherfestigkeit  iiber  der
Abzugsgeschwindigkeit von Untersuchungen an AF/EP-EMV  (Fehlerbalken geben
Standardabweichungen an); Daten entnommen aus [154].

Dariiber hinaus ist bei der Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung 7 grundsitzlich zu
beachten, dass sich ein EMV bei der Belastung entlang der Einbettlinge /. unterschiedlich
stark deformiert. Folglich variiert 7 auch innerhalb eines EMV entlang /.. Somit handelt es
sich bei 7 nach GI. 2.13 um eine Grof8e, die vor allem zur Einordnung dient: 7 ermoglicht
einen Abgleich, inwiefern sich verschiedene Untersuchungen hinsichtlich der
durchschnittlichen Rate der Spannungserhhung in der Grenzfliche in vergleichbaren

GroBenordnungen befinden.

Absteigende Trends von zapp iiber varug werden auch bei Tropfenabscherversuchen in [155]
beobachtet (Materialkombinationen: GF/UP und AF/EP).

Eine mogliche Erklarung fiir i) den o.g. Anstieg der z4p-Werte liber 7 [7, 14] auf der einen
Seite und ii) den o.g. absteigenden Trend von zapp liber vaszug [154, 155] auf der anderen Seite
bietet [15]: In dieser Publikation wird der sogenannte cylinder test (eine Variante des
Tropfenabscherversuchs) durchgefiihrt und der Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit auf zapp
untersucht. Die Untersuchungen erfolgen an Glasfasern in zwei UP-Matrices (ein UP-System:
einmal ohne und einmal mit Weichmacher). Abb. 2.15 zeigt die Ergebnisse fiir die
unbehandelten GF in der UP-Matrix ohne Weichmacher. Mit steigender
Abzugsgeschwindigkeit sinken die zqp-Werte zunédchst bis zu einem Minimum (bei ca.
0,2 mm/min). Dann beginnt 745 zu steigen und erreicht schlieBlich ein Plateau (bei ca.
6 mm/min). Die Untersuchungen mit der UP-Matrix inkl. Weichmacher dienen It. den
Autoren dem Zweck, zu priifen, inwiefern dieser Kurvenverlauf nur fiir diese eine
Materialkombination beobachtbar oder mdglicherweise grundsitzlicherer Natur ist. Die

Ergebnisse der EMV mit UP-Matrix inkl. Weichmacher zeigen einen qualitativ
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vergleichbaren Verlauf von 4 iiber varug (Abstieg, Anstieg, Plateau) mit insgesamt

niedrigeren 7qpp-Werten.
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Abb.  2.15:  Verlauf der  scheinbaren  Grenzflichenscherfestigkeit  iiber  der
Abzugsgeschwindigkeit von Untersuchungen an GF/UP-EMV (keine Angaben in Quelle,
inwiefern Fehlerbalken Standardabweichungen oder -fehler anzeigen); Daten entnommen aus

[15].

Der Kurvenverlauf in Abb. 2.15 wird in [15] mit zwei iiberlagerten Prozessen erklért: Ein
Prozess sorgt flir ein monotones Absinken von gy liber varug (Prozess 1), der andere fiir
einen monotonen Anstieg (Prozess 2). Dieser Erkldrungsansatz konzentriert sich auf die
Verbindungsmolekiile (engl. tie molecules) an der Grenzfliche zwischen Faser und Matrix.
Im Prozess_1 kommt es It. Quelle bei langsam fortschreitender Deformation des EMV an der
Grenzfliche zur Abldsung einzelner Verbindungsmolekiile von der Faseroberfldche.
Aufgrund der geringen Geschwindigkeit kann ein Teil der Verbindungsmolekiile an anderer
Stelle erneut an die Faseroberfliche anbinden. Mit steigender Geschwindigkeit konnen
weniger Verbindungsmolekiile nach dem Abldsen erneut eine Verbindung herstellen. Folglich
sinkt die Anzahl aktiver Verbindungsmolekiile mit der Geschwindigkeit. Gleichzeitig kommt
es mit der weiteren Erhohung der Geschwindigkeit (Prozess 2) zu einer Versteifung der
aktiven Verbindungsmolekiile. Das wiederum fiihrt dazu, dass sich die Verformung auf den
grenzflichennahen Bereich in der Matrix ausdehnt und daher weitere Molekiile mitverformt
werden. Somit wird die grenzflachennahe aktive Zone vergrofert. Das erkldrt nach Ansicht

der Autoren den Anstieg von 74 bis zum Plateau.

Auch in [15] ist anhand der Angaben kein Riickschluss auf die Anderungsrate der
Grenzflachenscherspannung moglich. Ein direkter Vergleich der Ergebnisse in Abb. 2.15 mit
denen in Abb. 2.13 ist somit nicht moglich (ebenso wenig mit denen in Abb. 2.14, die

ithrerseits auch nur Geschwindigkeitsangaben enthilt). Wenngleich genannter Vergleich nicht
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moglich ist, so bieten die Ausfithrungen und Ergebnisse in [15] doch eine mogliche Erklarung
dafiir, dass in den diskutierten Quellen zum Teil iiber v4pzug ansteigende und zum Teil
absteigende 74p-Werte (s. S. 42, Punkte 1) und ii)) beobachtet werden. Demnach ist denkbar,
dass in dem 7-Wertebereich der Ergebnisse in [7, 14] Prozess 2 dominiert. Entsprechend ist
fiir die Ergebnisse aus [154, 155] denkbar, dass die nicht dokumentierten Anderungsraten der

Grenzflichenscherspannung in einem Bereich liegen, in dem Prozess 1 iiberwiegt.
2.6 Storung von Eingangsdaten

In dieser Arbeit werden zur Bewertung der FMH die GroBen 74y, (nach GI. 2.2 fiir den SFPO,
nach Gl. 2.9 fiir den SFFT) und 7z (nach GI. 2.3 bis Gl. 2.7 fiir den SFPO) verwendet. In ihre
Berechnung gehen verschiedene Eingangsdaten ein. Zu den Eingangsdaten konnen je nach
Berechnungsmodell verschiedene Materialeigenschaften, EMV-Geometrien, Temperaturen
und Kréfte gehdren. Fiir die Anwendung mikromechanischer Methoden ist von Interesse, wie
stark sich Bestimmungsfehler (Storungen) dieser Eingangsdaten (bspw. le, dr, Em...) auf das
Endergebnis auswirken. In der Praxis haben Kenntnisse iiber das jeweilige Ausmal} dieser

Auswirkungen folgenden Vorteil: Es ldsst sich einschitzen,

1) bei welchen Eingangsdaten ein erhdhter Aufwand fiir ihre prédzisere Ermittlung
ratsam ist, da er sich nennenswert auf das Endergebnis auswirkt, und
i) bei welchen Eingangsdaten dafiir kein erhohter Aufwand erforderlich ist, da ein

praziser ermittelter Wert das Endergebnis nur marginal beeinflusst.

In der Numerik befasst sich die sogenannte Fehlerfortpflanzung mit den Auswirkungen von
Storungen von Eingangsdaten. Als Mall fiir die genannten Auswirkungen dient die
Konditionszahl K. Sie soll im Folgenden vorgestellt werden. Dazu sind im Vorfeld mehrere
Definitionen einzufiihren: x ist die Eingabe (Eingangsgrofle), Ax ihr zugehdriger absoluter
Fehler (Storung). Ferner ist y die Ausgabe (Endergebnis) mit dem zugehodrigen absoluten
Fehler Ay. Die entsprechenden relativen Fehler sind definiert als ex=Ax/x und & = Ay/y.
Eingabe und Ausgabe stehen iiber die numerische Aufgabe A der allgemeinen Form 4 : x — y
in Zusammenhang. Es gilt y = A(x). Darauf aufbauend wird in [156] die Konditionszahl
hergeleitet und ist wie folgt definiert:

0A(x) x dy x
K= —_— =
ox A(x) ox y’ (213)

Gl. 2.15 enthélt die erste Ableitung vony nach x. Wird die Ableitung nidherungsweise in

Differenzen beschrieben, lisst sich K daher wie folgt ausdriicken:
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5
VY (2.16)

Gk

Deshalb kann K als Quotient aus dem relativen Ausgabefehler durch den relativen

A
Ax

K X
y

Eingabefehler aufgefasst werden. K ist damit ein MaB fiir die fehlerverstarkende Wirkung der
numerischen Aufgabe 4. Wenn |K| > 1 ist, wird dies als Fehlerverstirkung bezeichnet. K| <1
beschreibt eine fehlerddmpfende Wirkung [156]. Fiir K wird daher auch der Begriff

Fehlerverstarkungsfaktor verwendet [157].

Dabei ist zu beachten, dass bei der Berechnung der Konditionszahlen bis auf die jeweils
betrachtete gestorte Eingangsgrofle alle anderen Eingangsgroffen konstant gehalten werden.
Damit geht auch einher, dass eine Konditionszahl stets flir einen konkreten Datensatz mit
konkreten Werten fiir die EingangsgroBen berechnet wird. Eine Konditionszahl ist somit nicht
allgemeingiiltig fiir die Aufgabe A4 (sondern von dem jeweiligen zugrunde liegenden

Datensatz abhingig).

Der Nutzen der Konditionszahl soll im Folgenden anhand eines Beispiels erldutert werden.
Bei der o.g. GroBe 7z (lokale Grenzflichenscherfestigkeit) gehen in ihre Berechnung nach
Gl. 2.3 bis GI. 2.7 verschiedene Eingangsgroflen ein. Die Werte, die fiir die verschiedenen
Eingangsgroen ermittelt werden, sind jeweils mit (groBeren oder kleineren)
Bestimmungsfehlern behaftet. Fiir die Eingangsgrofle dr (Faserdurchmesser) bspw. resultiert
aus einer mikroskopischen Bestimmung ein Bestimmungsfehler aufgrund der begrenzten

Auflosung des Mikroskops und der Subjektivitit des Bedieners.

Es sei fiir die Berechnung von zz nach GI. 2.3 bis Gl. 2.7 ein Datensatz mit jeweils einem
festen Wert fiir jede Eingangsgrofle gegeben. Ferner seien bspw. fiir die EingangsgroBen dr
und Ez (axialer Zug-E-Modul der Faser) die relativen Eingabefehler bekannt/abschétzbar.
Dann konnen fiir dr und En die jeweiligen Konditionszahlen fiir die Berechnung von s

ermittelt und miteinander verglichen werden.

Seien bspw. die Werte der Konditionszahlen fiir dr und En mit 1,3 bzw. 0,2 gegeben. Dann
wird ein relativer Eingabefehler von dr durch die Berechnung von 7z verstérkt (K] =1,3> 1),
wihrend ein relativer Eingabefehler von En durch sie geddmpft wird (K] =0,2 <1). Ein
gleicher relativer Eingabefehler wiirde folglich bei der Eingangsgrof3e dr zu deutlich groferen

Fehlern im Endergebnis 7. flihren als bei der Eingangsgrofle Efa.

Auf Basis des Vergleichs der Konditionszahlen kann somit eingeschdtzt werden, welche

Eingangsgrofen bei einer Stdrung einen stirkeren und welche einen schwicheren Einfluss auf
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das Endergebnis 7z haben. Im gegebenen Zahlenbeispiel hat folglich die Eingangsgrofle dr

einen deutlich stirkeren Einfluss auf das Endergebnis als Eja.

Die Definitionen der Groflen K, & und ¢ werden in Kapitel 6 zur Auswertung von

Ergebnissen verwendet.

2.7 Schlussfolgerung aus dem  wissenschaftlichen Kenntnisstand fiir die

experimentellen Untersuchungen

In den ecinleitenden Absdtzen des Abschnitts 2.5 wird die Motivation zur genaueren
Betrachtung der EinflussgroBen Héartungsdauer, Feuchtigkeit, freie Faserlinge (SFPO) und
Abzugsgeschwindigkeit (SFPO) erldutert. Diese Betrachtung erfolgt in den Abschnitten 2.5.1
bis 2.5.4. Die aus ebendiesen Abschnitten gezogenen Schlussfolgerungen fiir die

experimentellen Untersuchungen dieser Arbeit werden in den folgenden Absitzen erldutert.

In Abschnitt 2.5.1 wird ein Uberblick iiber bisher publizierte Arbeiten zum Einfluss der
Hartungsdauer auf Ergebnisse mikromechanischer Methoden gegeben. Es wird
geschlussfolgert, dass bisher ausschlieflich mit dem SFPO gewonnene nutzbare Ergebnisse
vorliegen. Bei den publizierten FErgebnissen werden zwei prinzipiell verschiedene
Verhaltensweisen der scheinbaren Grenzflichenscherfestigkeit 74y liber der Hartungsdauer
festgestellt. Bei einem Teil der publizierten Ergebnisse wird ein degressiver Anstieg der
scheinbaren Grenzflichenscherfestigkeit zqpp iliber der Hértungsdauer beobachtet, der mit
zunehmender Hirtungsdauer abflacht oder ein konstantes Niveau erreicht (Verlauf 1). Bei
dem anderen Teil der Ergebnisse folgt auf den Anstieg von 74 das Durchlaufen eines
Maximums, ein anschlieBender Abfall und schlielich ein konstantes Niveau (Verlauf 2). Der
Anstieg wird mit der fortschreitenden Héartung und einer Ausbildung chemischer Bindungen
zwischen Fasern und Matrix erkldrt. Der Abfall hingegen wird auf die Ausbildung
herstellungsbedingter Eigenspannungen zuriickgefiihrt, die sich ab dem Durchlaufen des
Maximums zunehmend auf 7.5 auswirken; in der Weise, dass sie sich konstruktiv mit den
Priitkraft-induzierten Spannungen iiberlagern und so die gemessenen tqpp-Werte senken.
Nutzbare SFFT-Ergebnisse werden bei der Literaturrecherche zu diesem Thema nicht
gefunden. Daher besteht das Interesse, die verfiigbaren SFPO-Ergebnisse um Ergebnisse einer
weiteren Methode — dem SFFT — zu ergénzen und dabei zu untersuchen, inwiefern die beim
SFPO geschilderten Beobachtungen auch beim SFFT auftreten. Dabei wird das Auftreten von
Verlauf 1 erwartet. Demgegeniiber werden Ergebnisse mit Verlauf 2 beim SFFT aufgrund
seines mechanisch anderen  Prinzips nicht erwartet: Priifkraft-induzierte
Grenzflichenscherspannungen  sollten beim SFFT etwaigen herstellungsbedingten

Eigenspannungen entgegenwirken.



47 Kapitel 2 | Grundlagen und wissenschaftlicher Kenntnisstand

Wie in Abschnitt 2.5.2 zum Feuchtigkeitseinfluss dargelegt, kann es bei Glasfasern aufgrund
von Feuchtigkeitseinfluss zu chemischem Abbau kommen. Um etwaige Effektiiberlagerungen
mit dem Feuchtigkeitseinfluss auf die Matrix (einschlieBlich Grenzschichtbereich) zu
vermeiden, werden Untersuchungen mit Kohlenstofffasern anvisiert. In der Literaturiibersicht
wird gezeigt, dass der GrofBteil der zum Thema publizierten Arbeiten mit Kohlenstofffasern
fiir die Feuchtigkeitsexposition intensive Bedingungen anwendet: relative Feuchtigkeiten von
100 %rF [9] oder Wasserbéder [11, 121, 142, 149, 158], hiufig in Kombination mit erhohten
Temperaturen. Zu moderaten klimatischen Bedingungen (Kunststoffklima; weniger genau
definierbares ,,Raum-/Laborklima‘; 0 %rF bei 23 °C oder ,,Raumtemperatur), die haufig bei
mechanischen Priifungen Anwendung finden, ist diesbeziiglich wenig publiziert. In [10] wird
von SFFT-Ergebnissen von Kohlenstoffaser/Epoxidharz-EMV bei klimatischen Bedingungen
von 25 %rF und 55 %rF bei 25 °C berichtet. Zu SFPO-Tests oder Tropfenabscherversuchen
unter moderaten  klimatischen = Bedingungen und  Ergebnissen zu  lokalen
Grenzflachenscherfestigkeiten und Reibung werden in der Literaturrecherche keine Angaben
gefunden. Daher besteht Interesse, mit SFPO-Tests zu untersuchen, in welcher Weise sich
solche klimatischen Bedingungen auf lokale Grenzfldchenscherfestigkeiten und die Reibung

auswirken konnen.

Aus Abschnitt 2.5.3 kann gefolgert werden, dass die freie Faserldnge /s einen Einfluss auf
den Verlauf der Kraft-Verschiebungs-Kurven hinsichtlich Steigungen und Restreibkréften hat.
Letztere sind durch die erlduterte Kontraktion von [se; erkldrbar. Hinsichtlich der
charakteristischen Krifte Fu und Fmax sprechen die zitierten Arbeiten eher gegen einen
Einfluss von /sei. Zu dieser Frage ist jedoch wenig publiziert. Eine Verdnderung von Ifiei
andert jedoch die Nachgiebigkeit des Gesamtsystems aus Priifeinrichtung und Priitkdrper und
somit die Dynamik des Versuchs. Daraus wird geschlussfolgert, dass ein Einfluss von /f.; auf
Faund Fumax prinzipiell zu erwarten ist. Aus diesem Grunde sind SFPO-Untersuchungen mit

variierter freier Faserlinge Bestandteil dieser Arbeit.

Der Literaturiiberblick zur Abzugsgeschwindigkeit (Abschnitt 2.5.4) enthélt unterschiedliche
Hinweise darauf, wie diese sich auf die Ergebnisse des SFPO bzw. des
Tropfenabscherversuchs auswirken kann (dass Priifgeschwindigkeiten —mechanische
Priifungsergebnisse beeinflussen, ist generell bekannt [129-131]). Ein Teil der diskutierten
Quellen berichtet von einem Anstieg von 7upp Uber vasug bzw. 7. Andere Quellen zeigen
absteigende Tendenzen von tapp liber varug bzw. 7. Eine Quelle zeigt sogar iiber mehrere
GroBenordnungen von var-ug hinweg sowohl einen Abstieg als auch einen Anstieg. Eine
mogliche Erklarung fiir diese unterschiedlichen Ergebnisse ist (neben Materialunterschieden),
dass es von der Grofenordnung des 7 abhidngt, ob 74y Uber 7 ab- oder ansteigt; die

erstgenannten Quellen zeigen ggf. jeweils Ergebnisse aus einem begrenzten 7-Spektrum, das
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lediglich einen dieser Zusammenhinge abbildet (Ab- oder Anstieg). Ferner berichtet keine der
Quellen von einer Bestimmung der Debondingkraft Fu zur Ermittlung von zz. Deshalb werden
in dieser Arbeit Tests mit variierter v4sug durchgefiihrt, um das Verhalten von 7z und 74y tiber

vabzug n einer besonders steifen Priifeinrichtung zu untersuchen.

Des Weiteren wird mittels der in Abschnitt 2.6 erlduterten Grundlagen untersucht, wie sich
Storungen von Eingangsdaten beim SFPO auf die Bestimmung der lokalen

Grenzflachenscherfestigkeit auswirken konnen.
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3 Einfluss der Hirtungsdauer

Der Einfluss der Hartungsdauer auf die Ergebnisse des SFFT ist Untersuchungsgegenstand
dieses Kapitels. Grundlage dafiir sind Untersuchungen an SFFT-EMYV mit PZT-Fasern in EP-
Matrices [159]. Die Motivation fiir die Durchfiihrung der SFFTs sind die Untersuchung und
der Vergleich der FMH zwischen den PZT-Fasern und einer Auswahl verschiedener
niedrigviskoser, RT-verarbeitbarer Matrices mit langen Topfzeiten und in weiten Bereichen
einstellbaren 7. Bei diesen Untersuchungen ist verstiarkt bei ausschlieBlicher RT-Hartung ein
Einfluss unterschiedlicher RT-Héartungsdauern auf die FMH beobachtbar. Dieser Einfluss
wird in diesem Kapitel anhand der entsprechenden Ergebnisse genauer analysiert und

diskutiert.

Ergebnisse aus Vorversuchen zeigen, dass der SFPO fiir die vergleichsweise (gegeniiber GF
und CF) dicken und sproden PZT-Fasern schwer anwendbar ist. Insbesondere bei kurzen
freien Faserldngen konnen schon geringe Abweichungen der Beanspruchung von der Faser-
Achsrichtung frithzeitigen Faserbruch (vor vollstindigem Auszug) bewirken. Daraufhin
werden Vorversuche zur Uberpriifung der Anwendbarkeit des SFFT im Falle von PZT-Fasern

in EP-Matrix durchgefiihrt. Es wird gezeigt, dass der SFFT anwendbar ist.
3.1 Materialien

Es werden am Fraunhofer-Institut fiir Keramische Technologien und Systeme (IKTS),
Dresden, hergestellte Blei-Zirkonat-Titanat-Fasern (Polysulfonverfahren) mit einem mittleren
Durchmesser von ca. 290 pm (Abb. 3.1) untersucht. Blei-Zirkonat-Titanat (PZT; mit
plumbum lat. fir Blei) ist ein keramisches Material. Es besitzt ausgepragte piezoelektrische
Eigenschaften. Daher eignet es sich fiir aktorische und sensorische Anwendungen. PZT-
Fasern werden in elektromechanischen Wandlern eingesetzt. Ein Anwendungsbeispiel sind
die sogenannten Active Fibre Composites (AFC), in denen die PZT-Fasern als aktive
Komponente (im Verbund mit einer Polymermatrix) fiir eine elektromechanische
Wandlungsfunktion sorgen. Die Polymermatrices sind in der Regel Epoxidharzsysteme. Die
PZT-Fasern sind in den AFC iiblicherweise parallel in einer Monolage angeordnet. Das
Erzeugen oder Detektieren der elektrischen Felder erfolgt in den AFC mittels
Oberflachenelektroden, die auf beiden Seiten der Verbunde aufgebracht sind [74, 160-163].

Faserbasierte AFC haben gegeniiber elektromechanischen Wandlern mit monolithischem PZT
unter anderem den Vorteil, dass sie einen stirkeren longitudinalen Effekt zeigen. Zudem sind
mit dem Einsatz von PZT-Fasern anstelle von PZT-Wafern Gewichtseinsparungen mdglich.
PZT-Faser/Polymer-Verbunde sind aufgrund der polymeren Komponente flexibler und

widerstandsfahiger als Wandler mit monolithischem PZT. Das ist giinstig fiir den Einsatz in
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gekrimmten Strukturen. Dariiber hinaus ist PZT als sprodes keramisches Material in
Faserform leichter handhabbar als in monolithischer Form [74, 161-164].

Einsatzmoglichkeiten fiir AFC sind Schadensfriiherkennung (engl. structural health
monitoring), Larmreduzierung und Kompensation thermischer Dehnungen. Voraussetzung
dafiir ist die elektromechanische Wandlungsfunktion: Fiir sensorische Anwendungen wird
mechanische Energie in elektrische transformiert. Fiir aktorische Anwendungen gilt dies
entsprechend in umgekehrter Weise [74, 160, 162, 163, 165]. Die Leistung der AFC hingt
neben anderen Faktoren wesentlich von dem Spannungstransfer zwischen Faser und Matrix
ab — und somit von der FMH: Diese kann sich erheblich darauf auswirken, wie wirkungsvoll

Spannungen zwischen den Fasern und der Matrix iibertragen werden.

2cm

Abb. 3.1: PZT-Fasern mit einem mittleren Durchmesser von 290 um

In Tab. 3.1 sind die verwendeten Matrices aufgefiihrt. Alle Systeme sind RT-verarbeitbare
EP-Systeme (bedingt durch verfahrenstechnische Vorgaben in [159]). Ziel der SFFTs war der
Vergleich der verschiedenen in Tab. 3.1 ausgewdhlten Matrices hinsichtlich der FMH.
Infolgedessen sind die Grundlage fiir die Untersuchungen des Einflusses der Hartungsdauer in

dieser Arbeit SFFT-Ergebnisse von PZT-Fasern in verschiedenen EP-Systemen.

Tab. 3.1: Ubersicht verwendeter RT-verarbeitbarer EP-Matrices

Mischungs- Nachhirtungsbedingungen
verhiltnis bei erhohten Temperaturen

Bezeichnung Hersteller Harz/Hirter

Araldite 2020/A + Araldite 2020/B  Huntsman, USA 100 : 30 16 h 40 °C;3h 60 °C
L + EPH 500 Momentive, USA 100 : 63 15h 40 °C

L+L Momentive, USA 100 : 40 15h40°C

L 20+ EPH 161 Momentive, USA 100 : 25 15h 100 °C

L 20 + EK 960 Momentive, USA  100:32 15h 120 °C

3.2 Experimentelles

Neben den Untersuchungen zur FMH mittels SFFT werden zudem Charakterisierungen der
PZT-Fasern hinsichtlich ihrer mechanischen Eigenschaften und Oberflicheneigenschaften
durchgefiihrt. Dariiber hinaus wird an ausgewédhlten EMV die Faser-Matrix-Anbindung
rasterelektronenmikroskopisch ~ untersucht.  Angaben zu  technischer  Ausstattung,
Priitkorperherstellung, Versuchsaufbau und Durchfiihrung erfolgen in den folgenden
Abschnitten.
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3.2.1 Charakterisierung der PZT-Fasern

Die Einzelfaserzugpriifungen werden an einem Einzelfaserpriifgerdt des Typs Favigraph von
der Textechno H. Stein GmbH & Co. KG, Monchengladbach, durchgefiihrt. Die
Priitbedingungen sind in Tab. 3.2  enthalten. Zwecks Abschitzung der
Einzelfaserzugfestigkeit bei kritischer Lange ormax (Ic) fiir die Bestimmung von 74 (vgl. Gl
2.9) werden Messungen mit den drei angegebenen Einspannldngen durchgefiihrt. Die
Einspannléngen sind bei logarithmischer Auftragung dquidistant. Je Einspannlédnge werden 20
Fasern gepriift. Die Priifgeschwindigkeit ist auf die verschiedenen Einspannldngen angepasst,
um fiir alle Messreihen die gleiche Dehnrate zu gewéhrleisten. Die Faserdurchmesser werden

begleitend lichtmikroskopisch gemessen (VHX 100, Keyence Corporation, Osaka, Japan).

Tab. 3.2: Priifbedingungen der Einzelfaserzugpriifung der PZT-Fasern

Messreihe Einspannléinge Geschwindigkeit Probenumfang
[-] [mm] [mm/min] [-]
1 20 2 20
2 40 4 20
3 80 8 20

Die Oberflichenstruktur und Rauheit der PZT-Fasern werden rasterkraftmikroskopisch
untersucht (Tapping Mode; Dimension 3100, Bruker Corporation, Billerica, USA).

3.2.2 Einzelfaserfragmentierungsversuche

Fir die Durchfiihrung der SFFTs mit PZT-Fasern in duroplastischen Matrices wird im
Vorfeld der Untersuchungen eine geeignete Herstellungsmethodik fiir die EMV entwickelt

und eine neue Priifeinrichtung aufgebaut.

Abb. 3.2 zeigt die zur Herstellung der EMV fiir den SFFT verwendeten Silikonformen. Zur
mittigen Positionierung einer PZT-Faser beziiglich der Priiftkdrperbreite und -hohe sind an
beiden Enden einer Priiftkorperkavitdt Nuten vorgesehen. Vor der Verbundbildung werden die
steifen Fasern in diese Nuten eingelegt. Die Silikonform wird mit einer Polyesterfolie
abgedeckt, die mit einer Glasplatte gegen die Silikonform gedriickt wird, und riickseitig mit
einer Stahlplatte unterstiitzt. Dieser Aufbau wird mit geringer Kraft geklemmt und senkrecht
aufgestellt, sodass der Uberlauf nach oben zeigt. Die reproduzierbare Herstellung des Matrix-
Reaktionsgemisches erfolgt mit einer SpeedMixer™-Mischeinheit der Firma Hauschild &
Co KG, Hamm, entsprechend der in Tab. 3.1 dargestellten Mischungsverhéltnisse. Das
Matrix-Reaktionsgemisch wird aus einer zuvor damit befiillten Spritze mit einer Kaniile in die
Kavititen injiziert, indem die Silikonform mit der Kaniile durchstochen wird. Durch die

transparente Glasplatte sind der Fiillvorgang, eine etwaige Blasenbildung und der Abtransport
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von Blasen verfolgbar. Uberschiissiges Reaktionsgemisch kann iiber den Uberlauf austreten.

Die Einstichstellen in der Silikonform sind nach dem Entfernen der Kaniile dicht [166].

& 50 mm
EP- B
Matrix Prifbereich:
s 40 mm >|

Abb. 3.2: Silikonform zur Herstellung — Abb. 3.3: SFFT-EMV aus einer PZT-Faser in

von SFFT-EMV [166] EP-Matrix mit relevanten Priifkérpermafien
(Priifkorperdicke: 2 mm) [74, 159]

Nach der Formfiillung werden alle Priifkdrper bei Raumtemperatur (23 °C) fiir mindestens

24 h gehirtet. Daran schlieBen sich teilweise Nachhdrtungen bei erhohten Temperaturen an.

Hartungstemperaturen und -dauern sind in Tab. 3.1 aufgefiihrt. Das Aufheizen erfolgt dabei

mit einer Heizrate von 1 K/min [166]. Abb. 3.3 zeigt einen EMV mit Priitkérpermalen.

In Abb. 3.4 ist der Versuchsaufbau fiir die SFFTs dargestellt. Die Priifeinrichtung setzt sich
zusammen aus einem digitalen Mikroskop (VHX 100, Keyence Corporation, Osaka, Japan),
einer Zugpriifmaschine (Z2.5, Zwick GmbH & Co. KG, Ulm) und Mikrostelltischen zur
Bewegung des Objektivs in x-, y- und z-Richtung. Der Priifbereich der Priifkdrper betrigt
40 mm (vgl. Abb. 3.3). Die Durchfithrung der SFFTs erfolgt mit einer konstanten Dehnrate

von 0,08 %/min. Wéhrend des Versuchs wird in zeitlichen Abstdnden, die jeweils ca. 0,1 mm

Proben-
halterung
Objektiv
Probe (EMV)
Polfilter
Kamera Lichtquelle

Abb. 3.4: Versuchsaufbau des Einzelfaserfragmentierungsversuchs [166]
EMV-Lingeninderung entsprechen, die aktuelle Anzahl an Faserbriichen nsz gezéhlt. Eine

Messung ist dann beendet, wenn Sittigung erreicht wird oder der Priifkorper bricht [74, 159].
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Als Kriterium fiir die Sattigung wird angewendet: Séttigung ist dann erreicht, wenn die drei

letzten Werte fiir ns gleich sind.
3.2.3 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen der Grenzfliche

Untersuchungen von EMV-Querschnittsflichen erfolgen rasterelektronenmikroskopisch
(Ultra Plus, Carl Zeiss NTS GmbH, Oberkochen). Zur Erzeugung der EMV-
Querschnittsflichen werden drei Priparationsverfahren angewendet: i) Schleifen/Polieren, ii)
Mikrotomie (Glasmesser), iii) Kryobruch. Fiir die Untersuchungen werden jeweils ungepriifte

EMYV verwendet (d.h. ohne Vorschdadigung durch einen Fragmentierungsprozess).
3.3 Ergebnisse
3.3.1 Charakterisierung der PZT-Fasern

Die Ergebnisse der Einzelfaserzugpriifung der PZT-Fasern fiir verschiedene Einspannlédngen
sind in Tab. 3.3 aufgefiihrt. Die Mittelwerte der Maximalzugkraft Fymax und der Zugfestigkeit
ormax fiir 40 mm Einspannlénge sind jeweils groBer als die korrespondierenden Werte fiir
80 mm Einspannldnge. Dies ist entsprechend dem GrdéBeneffekt (engl. size effect) zu
erwarten: Mit diesem Begriff wird die mit steigender Einspannlinge (steigendem
Materialvolumen) ansteigende Wahrscheinlichkeit fiir das Auftreten kritischer Defekte im
Material beschrieben [77, 167]. Da sich die Bereiche der SD {iberlagern, ist die Verdnderung
nicht signifikant. Die Mittelwerte von Ff max und of max flir 20 mm Einspannldnge gleichen
jeweils den entsprechenden Mittelwerten fiir 40 mm Einspannlidnge (auch hier wéren nach

dem GroBeneffekt groBere Werte zu erwarten).

Tab. 3.3: Ergebnisse der Einzelfaserzugpriifung von PZT-Fasern

Einspann- Geschwin- Proben-

Messreihe linge digkeit umfang  &rmax Frmax ¢ Ofmax

[-] [mm] [mm/min]  [-] [%] [cN] [nm] [MPa]

1 20 2 20 1,48 +£0,21 458+56 289+32 699+93
2 40 4 20 0,96+0,16 464+66 290+£5,6 70,3+10,5
3 80 8 20 0,59+0,11 428+63 293+£3,7 63,7+£10,0

(Werte nach dem ,, £“-Zeichen sind die jeweiligen SD)

In Abb. 3.5 ist ormax Uiber der Einspannldnge aufgetragen. Es wird deutlich, dass aufgrund der
groflen SD keine realistischen Abschiatzungen flir die Einzelfaserzugfestigkeit bei kritischer
Lange ormax (Ic) moglich sind. Realistische Werte fiir /c sind im Bereich < 1 mm zu erwarten.
Ein Wert fiir gfmax (Ic) ist jedoch fiir eine Bestimmung der scheinbaren Scherfestigkeit zapp

erforderlich.
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Die rasterkraftmikroskopische Aufnahme in Abb. 3.6 zeigt beispielhaft die Topographie einer
PZT-Faseroberfliche mit der fiir diese Fasern charakteristischen grobkdrnigen Struktur.
Rauheitsuntersuchungen an 6 PZT-Fasern unterschiedlicher —Chargen ergeben
iibereinstimmend fiir die mittlere und maximale Rauheit Werte zwischen 0,2 und 0,3 pm bzw.

2 und 3 pm.

(o}
o
J

Zugfestigkeit [MPa]
\l
o

(&)}
o
RN

T T 1T LEL | - e
" x 10.000 um/div
10 100 z 4000.000 nm/div

Einspannlange [mm]

Abb. 3.5: Auftragung der Zugfestigkeiten der Abb. 3.6: AFM-Aufnahme der Topographie
PZT-Fasern iiber der Einspannlinge (SD als einer PZT-Faser
Balken dargestellt)

3.3.2 Einzelfaserfragmentierungsversuche

Vorbemerkungen

In Abb. 3.7 bis Abb. 3.11 und Tab. 3.4 sind SFFT-Ergebnisse von EMV mit den Matrices aus
Tab. 3.1 fiir verschiedene Hartungsbedingungen dargestellt bzw. aufgefiihrt. Die
Bezeichnungen der einzelnen EMV bestechen aus a) einer Angabe zu den
Hartungsbedingungen sowie b) einer romischen Zahl zur Durchnummerierung der EMV. Bei
a) steht die Angabe ,,RT* fiir eine ausschlieBliche RT-Héartung des jeweiligen EMV. Eine
Angabe nach dem Schema ,xx h yy °C* bedeutet, dass der EMV zusétzlich zur RT-Hértung
fiir xx h bei der erhohten Temperatur yy °C nachgehirtet wird [159]. Fiir die Gesamtheit aller
EMYV, die abgesehen von der romischen Durchnummerierung dieselbe Bezeichnung besitzen,

wird im Folgenden der Begriff Messreihe verwendet.

In Abb. 3.7 bis Abb. 3.11 sind die Verldufe der kumulativen Bruchanzahl ns tiber der EMV-
Langenidnderung Ax aufgetragen. Wie zuvor erldutert beschreiben nz-Ax-Kurven, wie die
Anzahl an Briichen in der Faser wéhrend des Versuchsverlaufs zunimmt. Anhand dieser
Kurven kénnen bereits qualitative Abschitzungen der Hohe der FMH vorgenommen werden.
Zu Abb. 3.7 ist anzumerken, dass sich bei den np-Ax-Kurven der EMV I, II und V der
Messreihe "16 h 40 °C" UnregelméaBigkeiten beobachten lassen (siehe Insert). Die Kurve des
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EMV I unterscheidet sich deutlich von den iibrigen Kurven der Messreihe: Sie weist nur 3
Stiitzstellen auf. Grund dafiir sind subjektive Beeinflussungen des Bedieners wéhrend der
Durchfiihrung des Versuches. Die Kurve des EMV V weist kurz vor EMV-Bruch eine hohere
kumulative Bruchanzahl (84) auf als bei EMV-Bruch (81). Eine sinkende Bruchanzahl ist
offenkundig nicht mdglich. Das "Absinken" von ns ist darauf zuriickzufiihren, dass wéihrend
der Messung und dem begleitenden ziigigen Durchzdhlen der temporidren Bruchanzahl
vereinzelt Uneindeutigkeiten auftreten konnen: Es gibt Fille, bei denen nicht unmittelbar klar
ist, inwiefern ein Bruch vorliegt oder nicht. Nach Abschluss der Messung bleibt ausreichend
Zeit zur Klirung, inwiefern es sich um einen Bruch handelt. Daher wird die abschlieBende
Bruchanzahl nach Versuchsende als korrektes nz verwendet. Diese Erkldarung gilt analog fiir

die Kurve des EMV I, die deutlicher von der typischen S-Form abweicht.

. 80 ..I..IB
g0 B =EMV gebrochen ™ me Ll
- ]
o 60 . 50 4
n 1
70 B 40 F
. mB @ :
. . < .7 = 16h40°C| wm
60 204 oF 16h 40°C Il
; & = 16h 40°C V
:"50« e e 00 05 10 15 20 o
= Ax [mm] A
E = A - RTI
§ 40 < A RTI
S A RT| —-m- 16h40°C| --e- 3h60°C| (:u RT Il
& 30 RTII 16h 40°C Il e~ 3h 60°C Il § ~A-RTIV
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Abb. 3.7: np iiber Ax der SFFT-EMV mit Matrix Abb. 3.8: npiiber Ax der SFFT-EMV
Araldite 2020 fiir verschiedene Hdrtungs- mit Matrix L + EPH 500 fiir

bedingungen (Insert: separate Darstellung der verschiedene Hdrtungsbedingungen
EMV I, Il und V der MR ,,16 h 40 °C*)
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Abb. 3.9: np iiber Ax der SEFFT-EMV mit Abb. 3.10: np iiber Ax der SEFFT-EMV mit
Matrix L + L fiir verschiedene Matrix L 20 + EPH 161 fiir verschiedene

Hdrtungsbedingungen Hdrtungsbedingungen
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Fiir die Bestimmung von 745 nach Gl. 2.9 ist ein Wert flr ofmax (Ic) erforderlich. In Abschnitt
3.3.1 wird deutlich, dass bei /--Werten im Bereich < 1 mm keine belastbaren Werte fiir o max
bestimmbar sind. Alternativ zu 7y kann fiir quantitative Vergleiche verschiedener SFFT-
EMV hinsichtlich der Hohe der FMH das kritische Aspektverhéltnis /./dr verwendet werden
[104]. l/dr und ofmax (Ic) stehen tiber GI. 2.9 in direktem mathematischen Zusammenhang.
Aus der Gleichung ergibt sich des Weiteren, dass /c/drund 74y entgegengesetzt orientiert sind:
Eine starke FMH &uflert sich in einem hohen Wert fiir 74, jedoch in einem niedrigen Wert fiir
l/dy. Folglich wird in dieser Arbeit der Kehrwert des kritischen Aspektverhidltnisses dy/l.
gebildet und bevorzugt verwendet, da dy/lc und 74y entsprechend GI. 2.9 gleich gerichtet sind
[159].

n
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| |
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Cnoncl Da die relative Standardabweichung (engl.

40- Das  Vergleichen  verschiedener  dy/l.-
mB
3 - Verhiltnisse ~ ist  genauer als  das
7 verschiedener [-Werte, weil in den
25 L] A RT . . .
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Bruchanzahl [-]
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o
1
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5- ”_,;;' B = EMV gebrochen relative standard deviation, RSD) der draller
b ww® in Tab. 3.4 gelisteten EMV insgesamt 3,6 %
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Langenanderung [mm] betréigt (MW + SD: 280,3 + 10,1 um), sind

Abb. 3.11: ng iiber Ax der SFFT-EMV mir ~ 29¢h die. [-Werte eine  niltzliche
Matrix L 20 + EK 960 fiir verschiedene Orientierung.  Uber die  Gleichungen

Hértungsbedingungen lc = (4/3) la und ls = Iprig/n besteht wiederum
ein direkter Zusammenhang zwischen /c und ns (/prir = 40 mm ist Priiflinge der SFFT-EMV).
Folglich gilt: Je groBer ns, desto kleiner /., desto groBer zapp. Das heifit: Je hoher eine np-Ax-
Kurve steigt, desto groBer ist die FMH. Somit lassen sich mit den nsz-Ax-Kurven bereits

qualitative Vergleiche hinsichtlich der FMH verschiedener SFFT-EMV anstellen [159].

Die Sittigung ist eine Voraussetzung dafiir, einen Wert fiir /. ermitteln zu konnen und somit
ein zapp oder ein dyfl-Verhiltnis fiir quantitative Vergleiche der FMH bestimmen zu kénnen.
Es konnen jedoch auch aus Messungen ohne Sittigung mittels der Bestimmung von [
(Definition in Abschnitt 2.4.1.3) Informationen gezogen werden. Das lésst sich zum Beispiel
anhand der EMV mit Araldite 2020-Matrix zeigen (Abb. 3.7 und Tab. 3.4). Bei den
ausschlieBlich RT-gehdrteten EMV sind 3 von 5 gesittigt. Der ns-Ax-Kurvenverlauf der
iibrigen beiden EMV deutet auf eine anndhernde Séttigung hin. Die dfl--Werte liegen
zwischen 0,015 und 0,042, die dfl.*-Werte der ungesittigten EMV II und V betragen 0,021
und 0,026. Die Kurvenverlaufe in Abb. 3.7 lassen fir die EMV II und V auch fiir eine

hypothetisch erreichte Séattigung ein Verlassen des dyl.-Wertebereichs nicht vermuten.
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Demgegeniiber liegt bei der Messreihe "3h 60°C" bis auf einen EMV keine Séttigung vor.
Dennoch sind in Abb. 3.7 und Tab. 3.4 offenkundige Unterschiede zwischen den beiden
Messreihen sichtbar: Wenngleich sich kein fester Wertebereich fiir die dy/l.-Verhiltnisse fiir
die Messreihe "3h 60°C" bestimmen lésst, sind alle dy/l."- und dyfl--Werte > 0,258 und somit
mindestens um den Faktor 6 grofler als der maximale Wert 0,042 der RT-gehirteten EMV.
Folglich geben die dffl- und dfl."-Verhiltnisse Auskunft iiber das Level der FMH bei
gesittigten EMV bzw. iiber das >Mindest<-Level bei ungesittigten EMV [159].

Tab. 3.4: Ergebnis-Ubersicht zu den SFFTs an EMV mit verschiedenen Matrices und
Hdrtungsbedingungen

Matrix EMV- ng l.oder df d/l. oder Aty r® E® Sitti-
Bezeichnung €Hw (ddl1.H)» gung
[l leml  [um] | [ [MPa] [
Maximaler Bestimmungsfehler (zur sicheren Seite abgeschitzt)
errechnet aus dy-
Fehlerangaben und

- - <=£2 individ. [-Werten <+0,5 <+50 -
Araldite 2020  RT1 3 17778  273,2 0,015 2 - Ja
Araldite 2020  RT1I 4 (13333) 277,5 (0,021) 2 237 Nein
Araldite 2020  RT III 8 6667 2772 0,042 2 338 Ja
Araldite 2020  RT IV 7 7619 274,0 0,036 2 338 Ja
Araldite 2020 RTV 5 (10667) 281,8 (0,026) 2 173 Nein
Araldite 2020  16h40°C1 67 (796) 314,3 (0,395) 8 2789  Nein
Araldite 2020  16h 40°CII 67 (796) 308,8 (0,388) 8 2616  Nein
Araldite 2020  16h 40°CIII 50 (1067)  311,8 (0,292) 11 2690  Nein
Araldite 2020  16h 40°C IV 82 (650) 281,1 (0,432) 44 3004  Nein
Araldite 2020  16h40°CV 81 (658) 2824 (0,429) 44 2933 Nein
Araldite 2020  3h 60°C 1 51 1046 283,5 0,271 8 - Ja
Araldite 2020  3h 60°C 11 44 (1212)  313,1 (0,258) 8 - Nein
Araldite 2020  3h 60°CIII 56 (952) 293,5 (0,308) 11 - Nein
Araldite 2020  3h 60°CIV 50 (1067) 277.4 (0,260) 44 - Nein
Araldite 2020  3h 60°C V 62 (860) 274,9 (0,320) 44 - Nein
L+EPH500 RTI 32 1667 275,77 0,165 5 1881 Ja
L+EPH500 RTII 32 1667 2774 0,166 5 1860  Ja
L + EPH 500 RT III 37 1441 285,4 0,198 8 2208 Ja
L+EPH500 RTIV 16 3333 282,9 0,085 2 772 Ja
L+EPH500 RTV 13 4103 287,2 0,070 2 660 Ja
L + EPH 500 15h40°CI 41 1301 273,8 0,210 8 2349  Ja
L + EPH 500 15h 40°CII 45 1185 280,5 0,237 8 2208 Ja
L + EPH 500 15h 40°C I 42 1270 276,2 0,217 8 2302 Ja
L + EPH 500 15h 40°C IV 42 1270 282,3 0,222 5 2097  Ja
L + EPH 500 15h40°CV 48 1111 276,2 0,249 5 2232 Ja
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L+L RTI 56 952 282,3 0,296 7 2725 Ja
L+L RTII 61 874 2782 0,318 7 2600 Ja

L+L RT III 59 904 2775 0,307 7 2804 Ja

L+L RT IV 44 1212 2792 0,230 2 2253 Ja

L+L RTV 30 (1778) 334,6 (0,188) 2 2381 Nein
L+L 15h40°CT 31 (1720) 273,7 (0,159) - - Nein
L+L 15h40°CTI 30 (1778) 280,5 (0,158) - - Nein
L+L 15h40°CTII 81 (658)  287,9 (0,437) - - Nein
L+L 15h40°C IV 21 (2540) 2756 (0,109) - - Nein
L+L 15h40°CV 8 (6667) 2750 (0,041) - - Nein
L+L 15h40°C VI 38 (1404) 2768 (0,197) - - Nein
L+L 15h40°C VII 60 (889) 2763 (0,311) - - Nein
L 20+ EPH 161 RTI 3 (17778) 2738 (0,015) 3 2423 Nein
L 20 +EPH 161 RTII 1) 281,0 () 3 2455 Nein
L 20+ EPH 161 RTII 8 6667 2741 0,041 2 660  Ja

L 20 +EPH 161 RTIV 8 6667 2730 0,041 2 627 Ja

L 20 +EPH 161 RTV 78 (684) 2854 (0,417) 41 3624 Nein
L 20 +EPH 161 RT VI 38 (1404) 2793 (0,199) 41 3370 Nein
L 20 + EPH 161 RT VII 33 (1616) 281,7 (0,174) 41 3610 Nein
L 20+ EPH 161 RT VIII 23 (2319) 2799 (0,121) 41 3215  Nein
L20+EPH 161 15h100°CT 9 (5926) 2762 (0,047) 9 - Nein
L20+EPH 161 15h 100°CII 24 (2222) 2770 (0,125) 9 - Nein
L20+EPH 161 15h100°CIII 11 (4848) 281,1 (0,058) 9 - Nein
L20+EPH 161 15h100°CIV 9 (5926) 275,5 (0,046) 15 - Nein
L20+EPH 161 15h100°CV 14 (3810) 272,6 (0,072) 15 - Nein
L20+EK960 RTI 1 () 2708 () 5 - Nein
L20+EK 960 RTII 1) 2794 (- 5 - Nein
L20+EK960 15h120°CI 8 (6667) 266,9 (0,040) 2 3290  Nein
L20+EK960 15h120°CII 3 (17778) 285,55 (0,016) 2 3803 Nein
L20+EK960 15h120°CIII 7 (7619) 283,6 (0,037) 2 3254 Nein
L20+EK 960 15h120°CIV 34 (1569) 2802 (0,179) 9 3313 Nein
L20+EK960 15h120°CV 37 (1441) 2778 (0,193) 9 3446 Nein

) In den betroffenen Spalten sind bei EMV mit Séttigung die /.- bzw. d//l.-Werte angegeben und bei

EMYV ohne Sittigung >in Klammern< die /.- bzw. dy/l."-Werte, da letztere im Sinne der ,>*-
Abschitzung niitzliche Orientierungswerte darstellen (ndhere Erlduterungen s. Text).

@ Aty rr= Hartungsdauer der EMV bei RT. Bei ausschlieBlicher RT-Hértung entspricht dies der Zeit
zwischen abgeschlossenem Fiillvorgang der EMV-Kavitidten und dem SFFT. Bei zusétzlich unter
erhohten Temperaturen nachgehérteten EMV ist damit die Verweildauer der EMV unter RT nach
Abschluss dieser Nachhéirtung bis zum SFFT gemeint.

) Zug-E-Modul, ermittelt in Anlehnung an DIN EN ISO 527-1 als Sekantensteigung im
Dehnungsbereich zwischen 0,05 % und 0,25 % der SFFT-EMV.
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Zur Hartungsdauer

Zuerst werden Messreihen mit ausschlieBlicher RT-Hértung diskutiert und im Anschluss

solche mit zusdtzlicher warmer Nachhartung.

Bei der Betrachtung von Abb. 3.7 bis Abb. 3.11 fillt auf, dass zum Teil bereits innerhalb
einer Messreihe deutliche Streuungen vorliegen. Dies sind Streuungen beziiglich der
erreichten Hohe der nz-Ax-Kurven bei Versuchsende, beziiglich des Erreichens oder Nicht-
Erreichens  eines  Sattigungsplateaus, beziiglich der  Steigung wéhrend des
Fragmentierungsprozesses oder beziiglich der EMV-Léingendnderung, bei der der

Fragmentierungsprozess einsetzt.

Bei den EMV mit Matrix L + EPH 500 beispielsweise liegt innerhalb der ,,RT*“-Messreihe fiir
alle EMV Sittigung vor. Gleichwohl ist bei den dyl--Werten eine deutliche Streuung zu
beobachten: Sie liegen in einem Bereich von 0,07 und 0,198 (vgl. Tab. 3.4). Der obere Wert
ist knapp das Dreifache des unteren. Diese Streuung ist ebenfalls in den ns-Ax-Kurven in Abb.
3.8 zu sehen: Dort liegen die Séattigungsplateaus der EMV 1 bis III zwischen 30 und 40
Faserbriichen, die der EMV IV und V hingegen deutlich abgesetzt zwischen 10 und 20. Der
Grund fiir die starke Streuung ist aus den np-Ax-Kurven und dfl-Werten allein nicht

ersichtlich.

In Tab. 3.4 ist neben den bereits angesprochenen Informationen und Grofen auch die
Hartungsdauer der EMV bei RT Aty rr aufgefiihrt. Bei den ausschlieBlich RT-gehérteten
EMV steht Atu rr fiir die gesamte Zeit zwischen abgeschlossenem Fiillvorgang der EMV-
Kavititen und dem SFFT. Bei den zusitzlich warm (d.h. bei erhohten Temperaturen)
nachgehirteten EMV steht Aty rr fiir die Verweildauer bei RT nach der Nachhirtung bis zum
SFFT. Betrachtet man fiir die ,, RT“-Messreihe mit Matrix L + EPH 500 die dy/l--Werte in
Verbindung mit den korrespondierenden At¢x rr-Werten, ldsst sich ein Trend beobachten.
Dieser ist in Abb. 3.12 ersichtlich, in der dy/l. Giber Atu rr aufgetragen ist: dy/l. steigt iiber
At rr an und beschreibt dabei einen degressiven Verlauf. Abb. 3.14 zeigt fiir die ,,RT*-
Messreihe mit Matrix L + L einen prinzipiell vergleichbaren degressiven Verlauf (4 von 5
EMV gesittigt). Aus der Anschauung sowie aus GI. 3.1 folgt, dass die df/l.-Atu rr-Verldufe
aller ,RT“-Messreihen (somit konkret auch Abb. 3.12 und Abb. 3.14) im
Koordinatenursprung beginnen miissen: Der Zeitpunkt 0d ist der Abschluss des
Fiillvorganges der EMV-Kavititen. Zu diesem Zeitpunkt ist die Matrix noch viskos; das ist
gleichbedeutend mit n=0 und daher (unter Berilicksichtigung von /c=(4/3)/. und

la= lPrii/l’lB) mit
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=0 (firnz=0). (3.1)
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Eine Abschitzung dieses ansteigenden Trends der FMH {iber der Hirtungsdauer ldsst sich
auch fiir die "RT"-Messreihe mit Matrix L + EPH 161 machen (vgl. Abb. 3.10 und Tab. 3.4):
Wihrend die EMV I bis IV mit 2 bzw. 3 Tagen Hirtungsdauer flache nz-Ax-Kurven mit
maximal 8 Faserbriichen aufweisen, steigen die np-Ax-Kurven der EMV V bis VIII mit 41
Tagen Hértungsdauer frither und steiler an und erreichen trotz unerreichter Séttigung 23 bis
78 Faserbriiche. Im Gegensatz zu den bisherigen Beispielen dieses Absatzes gilt fiir die
gesamte ,,RT“-Messreihe mit Araldite 2020-Matrix die gleiche Héartungsdauer von Aty rr
=2 d. Dennoch liegt zwischen kleinstem und gréBtem dy/l.-Wert ein Faktor von knapp 3. Ein
Grund dafiir kann sein, dass die EMV aus drei unabhingig voneinander hergestellten Chargen
stammen (I und II; I1I und 1V; V): Die Ahnlichkeit der ns-Ax-Kurven von EMV I und II zum
einen und III und IV zum anderen ist erkennbar. Es ist denkbar, dass die RT-Hartungsdauer
fiir eine der Chargen de facto 1,6 d betrdgt und fiir eine andere 2,4 d. Dazwischen liegt der

Faktor 1,5, der eine Erkldrung fiir die Streuung sein kann.
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o
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Abb. 3.12: dyl-Verhdltnisse tiber Atu rr von Abb. 3.13: Zug-E-Modul iiber Aty rr von den
den EMV der , RT“-Messreihe mit Matrix EMV der ,RT“-Messreihe mit Matrix
L + EPH 500 (maximale Bestimmungsfehler L + EPH 500 (maximale Bestimmungsfehler
als Balken dargestellt (zur sicheren Seite als Balken dargestellt (zur sicheren Seite
abgeschditzt)) abgeschdtzt))

Der im vorherigen Absatz mehrfach beobachtete Anstieg der FMH {ber der RT-
Héartungsdauer muss mit dem Fortschreiten der Héartungsreaktion in der Matrix in
Zusammenhang stehen. Folglich ist zu erwarten, dass sich mit diesem Reaktionsfortschritt
auch die Steifigkeit der Matrix in den EMV édndert. Daher wird nachtrédglich der Zug-E-Modul
der EMV ermittelt, welcher mafgeblich durch die Matrixsteifigkeit beeinflusst wird. Die
Ermittlung erfolgt anhand der wéhrend der SFFTs aufgezeichneten Kraft-Dehnungskurven
der einzelnen EMV. Die fiir einen Teil der Messreihen bestimmten Zug-E-Moduln der EMV
sind in Tab. 3.4 enthalten. In Abb. 3.13, Abb. 3.15 und Abb. 3.16 sind die E-Werte fiir die
,.RT“-Messreihen mit den Matrices L + EPH 500, L+ L und L+ EPH 161 iiber Aty rr

aufgetragen. Diese E-Atu rr-Verldufe sind ebenfalls degressiv ansteigend (zum Zeitpunkt 0 d
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miissen analog zu den dy/l-Verhiltnissen auch die Zug-E-Modul-Werte der EMV nahe 0 MPa
liegen (unter Beriicksichtigung der Einzelfasersteifigkeit); degressiver Verlauf am
deutlichsten in Abb. 3.16). Abb. 3.13 und Abb. 3.15 weisen starke Ahnlichkeiten zu den
korrespondierenden dy/l-Atn rr-Verldufen in Abb. 3.12 bzw. Abb. 3.14 auf. Dariiber hinaus
stimmt Abb. 3.16 mit dem auf S. 60 geschilderten qualitativen Trend der ns-Ax-Kurven der
grofBtenteils ungesittigten EMV dieser Messreihe tiberein. Folglich ist ein dhnliches Verhalten

von dffl. und E iiber Aty rr mehrfach zu beobachten.

0,40 1 3000 7 EMVV, ungesittigt
0307 _ 2000 A
—e— ©
— 0,20 - —o— a
o i V\ EMV YV, é 1000 -
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| W 1
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Abb. 3.14: dyl--Verhdltnisse iiber Atu rr von Abb. 3.15: Zug-E-Modul iiber Aty rr von den
den EMV der ,,RT“-Messreihe mit Matrix EMYV der ,,RT“-Messreihe mit Matrix L + L
L+ L (maximale Bestimmungsfehler als (maximale Bestimmungsfehler als Balken
Balken dargestellt (zur sicheren Seite dargestellt (zur sicheren Seite abgeschditzt))
abgeschiitzt))

4000 H 2 p. Insbesondere Abb. 3.12 bis Abb. 3.15 zeigen
:K deutliche Parallelen zwischen dem Zug-E-

3000 4 . Modul der Matrix und den dfle-
15 Verhiltnissen.  Daher sind fiir die

—=2000 - N 5 Punkte entsprechenden Messreihen in Abb. 3.17 und
% | Abb. 3.18 die dfl-Verhéltnisse iiber den
w 1000 - E-Werten aufgetragen. Beide Abbildungen
L zeigen einen Anstieg der dyl--Verhiltnisse

0 \2 Pulnkt? S iiber E. Dazu ist in beide Abbildungen eine

0 15 30 45  Ausgleichsgerade eingezeichnet.

Aty gy [d] Insbesondere der Korrelationskoeffizient

Abb. 3.16: Zug-E-Modul iiber AtH RT von 1=0,9983 in Abb. 3.17 spricht fiir einen
den EMV der ,,RT*“-Messreihe mit Matrix
L + EPH 161 (maximale Bestimmungsfehler
als Balken dargestellt (zur sicheren Seite und E.
abgeschditzt))

linearen Zusammenhang zwischen df/lc
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Abb. 3.17: dyl-Verhdltnisse iiber E von den
EMV der , RT“-Messreihe mit Matrix
L + EPH 500 einschlieflich  Ausgleichs-
gerade (r: Korrelationskoeffizient; maximale
Bestimmungsfehler als Balken dargestellt
(zur sicheren Seite abgeschiitzt))
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Abb. 3.18: dil-Verhdltnisse iiber E von den
EMYV der ,,RT“-Messreihe mit Matrix L + L
(EMVV  fiir  Ausgleichsgerade und
Korrelationskoeffizient nicht beriicksichtigt;
maximale Bestimmungsfehler als Balken
dargestellt (zur sicheren Seite abgeschditzt))

In den vorherigen Absdtzen wird der Einfluss von A¢u rr bei Messreihen mit ausschlielicher
RT-Hértung diskutiert. Im Folgenden werden nun Ergebnisse von Messreihen besprochen,
deren EMV einen Hértungsprozess bei erhohten Temperaturen durchlaufen und anschlie3end
bis zu ihrer Priifung fiir unterschiedliche Verweildauern Aty rr bei RT verwahrt werden.
Dabei ist von Interesse, inwiefern auch nach erfolgter Warmhértung ein Einfluss der Dauer

der anschlieBenden Verwahrung bei RT Aty rr beobachtbar ist.

Bei den EMV mit Matrix Araldite 2020 der Messreihe ,,16 h 40 °C* liegt keine Sattigung vor.
Daher erfolgt eine Abschitzung der Hohe der FMH anhand der n-4x-Kurven (s. Abb. 3.7):
Dort heben sich Kurven der EMV 1V und V deutlich von denen der EMV 1, II und III ab.
Diese Beobachtung passt zu den Atu rr-Werten der EMV: Fiir die EMV 1V und V ist Atu rr
mit 44 d deutlich groBer als fiir die EMV I, IT und III mit 8-11 d (vgl. Tab. 3.4). Auch bei dem
Zug-E-Modul ldsst sich ein Anstieg iiber Atn rr beobachten (Abb. 3.19): Wihrend fiir die
EMV [, II und III 2610 MPa < E <2790 MPa gilt, liegen die Werte fiir EMV IV und V
zwischen 2930 und 3010 MPa.

Der Anstieg des Zug-E-Moduls sowie der qualitativ anhand der nz-4x-Kurven abgeschitzte
Anstieg der FMH iiber 4tu rr sind Hinweise auf einen Fortschritt der Vernetzungsreaktion in
der Matrix. Insbesondere fiir den ansteigenden Zug-E-Modul gibt es nach Auffassung des
Autors keine andere plausible Erkldrung. Das spricht dafiir, dass es bei den EMV dieser
Messreihe, die bei erhdhter Temperatur nachgehértet sind, durch anschlieBende RT-Hértung

weiterhin zu Verdnderungen kommt.
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Abb. 3.19: Zug-E-Modul iiber Atu rr von den
EMV der , 16 h40 °C“-Messreihe  mit
Matrix Araldite 2020 (maximale
Bestimmungsfehler als Balken dargestellt
(zur sicheren Seite abgeschiitzt))

Abb. 3.20: Zug-E-Modul iiber At rr von den
EMV  der ,,15h 120 °C*“-Messreihe mit
Matrix L 20 + EK 960 (maximale
Bestimmungsfehler als Balken dargestellt (zur
sicheren Seite abgeschiitzt))

Auch die Ergebnisse der Messreihe ,,15h 120 °C* der EMV mit Matrix L 20 + EK 960
enthalten Hinweise darauf, dass sich die RT-Hartungsdauer nach einer warmen Nachhértung
auf die EMV-Eigenschaften auswirken kann. Bei den EMV liegt keine Sattigung vor. Daher
werden wie bei der vorher diskutieren Araldite 2020-Messreihe die ns-Ax-Kurven der EMV
verglichen. Es fillt auf, dass die EMV IV und V 4tz rr=9d) ca. 0,15 - 0,2 mm spéter
brechen als die EMV I bis III (4¢z rr=2 d). Als Konsequenz steigen die nz-4x-Kurven der
EMV IV und V deutlich hoher. Die EMV IV und V brechen mitten

Fragmentierungsprozess, wihrend die EMV 1 bis III zu dessen Beginn brechen. Diese

im

Unterschiede deuten auf Verdnderungen der mechanischen Eigenschaften der Matrix nach
threr Warmhirtung iiber Az rr hin. Solche Verdnderungen lassen sich anhand des Zug-E-
Moduls iiber A¢4 rr allerdings nicht belegen (s. Abb. 3.20): Die E-Werte fiir die EMV 1 bis 111
liegen in einem Bereich von 3250 bis 3810 MPa, die Werte fir EMV IV und V mit ca.
3310 - 3450 MPa ebenso. Inwiefern die in den ns-Ax-Kurven sichtbaren Unterschiede iiber
Atm rr somit auch ein Hinweis auf eine verdanderte FMH in den EMV sein kann, ist anhand

dieser Daten unklar.

Die Messreihe ,,15 h 40 °C* der EMV mit Matrix L + EPH 500 ist die einzige Messreihe mit
warmer Nachhértung, bei der alle EMV Sittigung aufweisen. Abb. 3.21 zeigt die zugehdrigen
df/l--Verhiltnisse. Fiir die EMV 1 bis Il (4¢tz rr= 8 d) ist 0,210 < dy/l- < 0,237, fiir die EMV
IV und V (4tu rr=15 d) liegt dy/lc bei 0,222 bzw. 0,249. Die beiden dyl-Wertebereiche fiir
Ata rr=5d bzw. Aty rr= 8 d tiberlagern sich zum groB3en Teil. Dabei ist df/l.-Wertebereich
fir Aty rr=8 d gegeniiber dem Wertebereich fiir Atz rr=15 d leicht nach unten versetzt
(analog zu den Beobachtungen bei der Messreihe ,,16 h 40 °C*, Araldite 2020, wére eher ein
Anstieg zu erwarten). Aufgrund der genannten Uberlagerung wird der Verlauf von dy/l. iiber
At rr als konstant gewertet. Beim Zug-E-Modul (s. Abb. 3.22) bietet sich ein dhnliches Bild:
Die Werte der EMV 1 bis III (4tu rr= 8 d) liegen zwischen 2208 MPa < E <2349 MPa und
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die Werte fiir EMV IV und V (4tz rr=15 d) bei 2097 bzw. 2232 MPa. Die Wertebereiche
iberlagern sich. Hierbei ist im Gegensatz zu Abb. 3.21 der E-Wertebereich fiir A¢tw rr=8 d
gegeniiber demjenigen fiir Atz rr=5 d nach oben versetzt. Eine Zunahme von E iiber Atz rr
ist (analog zu Abb. 3.19) eher zu erwarten als eine Abnahme. Schlussendlich ldsst sich anhand
dieser Messreihe fiir warm nachgehirtete EMV keine Verianderung der FMH tiiber Aty rr
belegen. Bei den Ergebnissen dieser Messreihe ist zu bedenken, dass hier lediglich zwei

Stiitzstellen von 5 bzw. 8 d vorliegen, die relativ nahe beieinander liegen.
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Abb. 3.21: dyl-Verhdltnisse iiber Aty rr von
den EMV der Messreihe ,, 15 h 40 °C* mit
Matrix L + EPH 500 (maximale
Bestimmungsfehler als Balken dargestellt
(zur sicheren Seite abgeschiitzt))

Abb. 3.22: Zug-E-Modul iiber Aty rr von den
EMYV der Messreihe ,, 15 h 40 °C* mit Matrix
L + EPH 500 (maximale Bestimmungsfehler
als Balken dargestellt (zur sicheren Seite
abgeschditzt))

Bei der Matrix L 20 + EPH 161 ist fiir die Messreihe ,,15 h 100 °C* zu beobachten (s. Abb.
3.10), dass der Fragmentierungsprozess aller EMV erst bei etwa 0,6 mm Léingeninderung
einsetzt. Alle EMV der RT-Messreihe beginnen bei niedrigeren Ax-Werten zu fragmentieren —
auch die EMV | RT III* und ,,RT IV*, die lediglich 2 d bei RT gehirtet sind. Dieses ,,spate*
Einsetzen des Fragmentierungsprozesses bei der Messreihe ,,15h 100 °C* ist mit dem
Auftreten thermisch induzierter Eigenspannungen zu erkldren: Durch die Abkiihlung der
EMYV nach der warmen Nachhirtung von 100 °C zuriick auf RT bauen sich Eigenspannungen
in den EMV auf. Dabei sind aufgrund der Differenz der Warmeausdehnungskoetfizienten von
Faser und Matrix die Fasern auf Druck und die Matrix auf Zug belastet: Diese
FEigenspannungen wirken sich im Grenzbereich zwischen Faser und Matrix als
Grenzflachenscherspannungen aus. Diese Grenzflichenscherspannungen sind somit bereits
vor Beginn eines SFFT in dem zu priifenden EMV vorhanden und wirken gleichsam wie eine

Vorspannung.

Die Priitkraft-induzierte Grenzflachenscherspannung des SFFT wirkt in der Anfangsphase des
Versuchs kompensierend, da sie der genannten Vorspannung entgegen gerichtet ist: Somit
sinkt in der Anfangsphase des SFFT die insgesamt wirkende Grenzfldchenscherspannung (im
Falle vorhandener Eigenspannungen), bevor sie danach mit weiter zunehmender EMV-

Dehnung wieder ansteigt und zur Fragmentierung fiihrt (vgl. [168]).
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Durch Reaktionsschwindung bedingte (reaktionsbedingte) Eigenspannungen sind in den
Ergebnissen der Messreihen mit der Matrix L 20+ EPH 161 hingegen nicht erkennbar.
Solche Eigenspannungen konnen bei den warmgehirteten wie den ausschlieBlich RT-
gehirteten EMV auftreten. Es ist beobachtbar, dass bei den ausschlieBlich RT-gehirteten
EMV mit hoheren Atz rr-Werten und somit lidngeren Reaktionszeiten nach kiirzer
Liangendnderung der Fragmentierungsprozess einsetzt (also EMV V bis VII). Ein
grundsitzlich denkbarer Effekt etwaiger reaktionsbedingter Eigenspannungen, der sich in
Form einer Verschiebung des Fragmentierungsbeginns zu héheren Léngendnderungen hin

duBert, ist somit nicht beobachtbar (sondern das Gegenteil).

Abgleich der Ergebnisse zum Einfluss der Hiartungsdauer mit publizierten Ergebnissen

In den vorliegenden SFFT-Ergebnissen ist entweder

1) ein degressiver Anstieg der df/l.-Verhidltnisse (und somit der FMH) {iber Aty rr zu
beobachten (vor allem bei ausschlieBlich RT-gehéarteten EMV) oder

i1) ein gleichbleibendes Niveau der dyl.-Verhéltnisse iiber Atz rr (bei den warm
nachgeharteten EMV mit Matrix L + EPH 500).

Eine Abnahme der di/l.-Verhéltnisse liber A¢m rr wird weder mit noch ohne Warmhértung
beobachtet. In [7] hingegen wird von SFPO-Ergebnissen von Stahldraht in EP-Matrices (und
weiteren) berichtet (vgl. detaillierte Erlduterungen im wissenschaftlichen Kenntnisstand). Bei
diesen Ergebnissen steigen die experimentell bestimmten z4p-Werte (und somit die FMH)
tiber der Hartungsdauer zunéchst bis zu einem Maximum an und fallen dann wieder ab (vgl.
Abb. 2.10). Danach néhert sich 74y einem konstanten Wert. Es sind in [7] jedoch auch SFPO-
Ergebnisse enthalten, bei denen ansteigende 74pp-Werte in ein Plateau miinden und ein Abfall
ausbleibt (vgl. Abb. 2.11). Das beschriebene Muster (Anstieg, Abnahme, Konstanz) ist bei 3
verschiedenen Hartungsbedingungen beobachtbar: a) bei ausschlieBlicher RT-Hértung, b) bei
ausschlieBlicher Hartung mit erhohter Temperatur und ¢) auch bei warmgeharteten EMV mit

anschlieBender RT-Hértung.

Ein Grund fiir das Ausbleiben dieses in [7] beobachteten Abfalls der z4p-Werte bei den SFFT-

Ergebnissen dieser Arbeit kann das Folgende sein:

In den EMV konnen sich thermisch induzierte oder schwindungsinduzierte Eigenspannungen
aufbauen (wie bereits auf S. 64 erldutert). Diese Eigenspannungen wirken wie Vorspannungen
in Form von Grenzflichenscherspannungen zwischen Faser und Matrix und beim >SFPO< in
die >gleiche< Richtung wie die Priifkraft-induzierten Scherspannungen. Letztere und die
Eigenspannungen iiberlagern sich gleichsam konstruktiv und fithren somit zu einem scheinbar

verfriihten Haftversagen [169]. Die Autorin von [7] erklirt das beschriebene Muster (Anstieg,
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Abnahme, Konstanz) des zapp-Verlaufs mit der Uberlagerung zweier Prozesse: Ein Prozess ist
fiir den Anstieg von 7app liber der Hartungsdauer verantwortlich, ein anderer Prozess fiir den
Abfall von 74p. Aus der Uberlagerung beider Prozess resultiert das sichtbare Maximum.
Dabei steht der erstgenannte Prozess fiir den Fortschritt der chemischen Reaktion der Matrix
(einschlieBlich Anbindung an die Faseroberfliche) und der zweitgenannte Prozess fiir den
Aufbau von Eigenspannungen. Im Gegensatz dazu wirkt beim SFFT, wie zuvor erldutert, die
Priifkraft den Eigenspannungen entgegen und fiihrt somit zu einer Kompensation der
Eigenspannungen (destruktive Uberlagerung). Diese Kompensation kann dazu fiihren, dass
der Beginn des Fragmentierungsprozess zu hoheren EMV-Lédngendnderungen verschoben
wird (vgl. Erlduterungen zu Matrix L 20 + EPH 161, Messreihe ,,15 h 100 °C* sowie [168]).
Sinkende dfl.-Verhiltnisse (und somit auch w4p-Werte) sind mit den vorliegenden
Ergebnissen nicht zu belegen und nach Ansicht des Autors dieser Arbeit keine zu erwartende

Konsequenz der Eigenspannungen (aufgrund der genannten Kompensation).

Dennoch ist ein Absinken der dy/l.-Verhéltnisse denkbar. Aus den prisentierten Ergebnissen
und der Anschauung wird deutlich, dass ein steigender E-Modul kiirzere /. und somit hdhere
dy/l-Verhiltnisse zur Folge hat. Der E-Modul einer duroplastischen Matrix muss jedoch nicht
monoton {liber der Hartungsdauer ansteigen. Wéhrend in einigen Féllen von einem monotonen
Zuwachs des E-Moduls duroplastischer Matrices mit zunehmender Hartungsdauer berichtet
wird (s. bspw. [170, 171]), zeigt [172] einen E-Modul-Verlauf, der beim Erreichen eines
kritischen Umsatzgrades einer EP-Matrix ein Maximum durchlduft und anschlieBend wieder
absinkt. Somit wire denkbar, dass bei ,,zu langer* Hértung auch der E-Modul der SFFT-EMV

wieder absinken kann und folglich auch die dy/l.-Verhiltnisse wieder sinken miissten.
3.3.3 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen der Grenzfliche

An EMV mit Matrix Araldite 2020 werden exemplarisch rasterelektronenmikroskopische
Untersuchungen (REM-Untersuchungen) zur Untersuchung des Grenzflichenkontaktes
zwischen Faser und Matrix durchgefiihrt. Abb. 3.23 bis Abb. 3.25 zeigen Aufnahmen von
Querschnitten ungepriifter (d.h.: nicht im SFFT gepriifter) EMV der drei Messreihen ,,RT*,
»16 h 40 °C* und ,,3 h 60 °C* (Nomenklatur s. Abschnitt 3.3.2). Die EMV-Querschnitte sind
als Schliffproben prépariert.

Als Erstes ist festzuhalten, dass in Abb. 3.23 bis Abb. 3.25 keine Auffilligkeiten auf
hirtungsbedingte Unterschiede zwischen den drei Messreihen hinweisen. Grundsétzlich ldsst
sich feststellen, dass bei allen (geschliffenen) EMV-Querschnitten ein offener Spalt zwischen
Faser und Matrix vorliegt. Es besteht der Verdacht, dass dieser Spalt durch das
Préaparationsverfahren (Schleifen) verursacht wird. Ferner sind im Grenzbereich zwischen

Faser und Matrix konturgenaue Abformungen der PZT-Kristalle in der Matrix zu beobachten.
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Das deutet darauf hin, dass vor der Schliffpraparation ein Kontakt zwischen Faser und Matrix

besteht, der dann getrennt wird. Dieser Zusammenhang impliziert, dass die Haftung zwischen

Abb. 3.23: REM-Aufnmen verschiedener uerschnittsﬂc’ichen (geschliffen) von ungeiiften
EMV mit Araldite 2020-Matrix aus der ,,RT“-Messreihe

‘/,/. ‘ .\ % k \ 2 .. '\ v;
Abb. 3.24: REM-Aufnahmen verschiedener Querschnittsflichen (geschliffen) von ungepriiften
EMYV mit Araldite 2020-Matrix aus der ,, 16 h 40 °C“-Messreihe
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den PZT-Kristallen und der Matrix ,,schwach genug® ist, um durch die préparationsbedingten
Einwirkungen iiberwunden zu werden. Des Weiteren sind in Abb. 3.23 bis Abb. 3.25
vereinzelt PZT-Kristalle sichtbar, die an der Matrix haften. An diesen Stellen ist offenbar die
Haftung der PZT-Kristalle zur Matrix grofer als die Haftung zu den angrenzenden PZT-
Kristallen.

N,

Abb. 3.25: REM-Aufnahmen verschiedener Querschittsﬂdchen (geschliﬁ‘en) von ungepriiften
EMV mit Araldite 2020-Matrix aus der ,,3 h 60 °C “-Messreihe

Die genannten konturgenauen Abformungen und die augenscheinlich saubere Trennung
zwischen PZT-Kristallen und Matrix an den Grenzflichen deuten auf adhdsives Versagen des
Kontaktes und physikalische Wechselwirkungen zwischen PZT und Matrix hin. Die raue
PZT-Faseroberflache (vgl. auch Abschnitt 3.3.1) und die konturgenaue Abformung in der
Matrix sprechen dafiir, dass der Formschluss fiir den Spannungstransfer zwischen den PZT-

Fasern und der Matrix eine bedeutende Rolle spielt.

Aufgrund der moglicherweise préiparationsbedingten  Spalte  werden  alternativ
Mikrotomschnitte mit einem Glasmesser angefertigt. Abb. 3.26 zeigt REM-Aufnahmen von
einem Mikrotomschnitt eines EMV-Querschnitts. Es wird deutlich, dass sich die Priparation
auf die Morphologie der Probenoberfliche auswirkt und zu einer verschmierten
Querschnittsfliche fiihrt. Daraus folgt, dass sich diese Priparationsmethode filir diesen Typ
EMYV nicht eignet.

Wegen der mangelnden Eignung der Mikrotomie werden mittels Kryobruch weitere

Querschnitte erzeugt und rasterelektronenmikroskopisch untersucht, s. Abb. 3.27 und Abb.
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3.28. In Abb. 3.27 ist zu sehen, dass ein geringer Teil der Faser aus der Matrix gezogen ist.
Ein Spalt zwischen Faseroberfliche und Matrix ist nicht erkennbar. Die bei den Schliffproben
angesprochenen konturgenauen Abformungen (Abdriicke der herausgebrochenen Kristalle)
sind in diesen Aufnahmen noch deutlicher sichtbar: nicht nur in der Bruchebene, sondern
auch in Normalenrichtung dazu entlang der Grenzfliche, die durch das teilweise

Herausbrechen der PZT-Faser nun freigelegt ist.

Abb 3 3.26: 1 REM Aufnahmen einer Querschmttsﬂache (Mlkrotomschmtt) ems ungeprufl‘en
EMV mit Araldite 2020-Matrix aus der ,,15 h 40 °C“-Messreihe

Abb. 3.27: REM-Aufnahmen einer Querschnittsfliche (Kryobruch 1) eines ungepriiften EMV
mit Araldite 2020-Matrix aus der ,, 15 h 40 °C “-Messreihe

In Abb. 3.28 hingegen ist deutlich ein Spalt zwischen Faser und Matrix auf der rechten Seite
des Querschnitts zu sehen. Auf der linken Seite nicht, wohl aber mehrere vereinzelte kleine

Leerrdume zwischen Faser und Matrix. Diese Beobachtungen deuten darauf hin, dass auch
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hier der Spalt praparationsbedingt ist: Es ist denkbar, dass sich die Faser durch den Kryobruch
an der konvex gekriimmten Seite des EMV von der Matrix ablost, an der konkav gekriimmten
jedoch nicht. Die konvex gekriimmte Seite ist demnach die rechte und die konkav gekriimmte
die linke Seite. Die kleinen Leerrdume konnen Positionen sein, an denen durch den
Kryobruch einzelne PZT-Kristalle herausgebrochen sind. Insbesondere die Darstellung in
Abb. 3.28 mit der grofften Vergroferung (rechts unten) zeigt einen Leerraum, der vermutlich

die Kontur zweier nebeneinander befindlicher PZT-Kristalle abbildet.

-5

s }

Abb. 3.28: REM-Aufnahmen “einer weiteren Querschnittsfliche (Kryobruch 2) eines
ungepriiften EMV mit Araldite 2020-Matrix aus der ,, 15 h 40 °C“-Messreihe

Dass die diskutierten Spalte in einem EMV dieses Typs nach seiner Herstellung vorliegen, ist

nicht zu erwarten, da

1) die Warmeausdehnung der polymeren Matrix gegeniiber dem PZT groBer ist, bei
etwaiger Abkiihlung von erhohten Nachhértungstemperaturen fiir eine Kontraktion
der Matrix und somit fiir einen Druck in der Grenzflache (der der Entstehung eines
Spaltes entgegen stehen wiirde) sorgt und

i) etwaige Reaktionsschwindungen auftreten konnen, die ebenfalls eine

Matrixkontraktion zur Folge haben.
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3.4 Zusammenfassung und Schlussfolgerung

Die SFFT-Ergebnisse zeigen, dass sich neben den Messreihen mit Séttigung auch aus einigen

Messreihen ohne Sattigung Informationen ziehen lassen.

Insbesondere bei den ,RT*“-Messreihen sind deutliche Streuungen innerhalb einzelner
Messreihen beobachtbar. Als ein wesentlicher Grund dafiir stellt sich der Einfluss
unterschiedlicher Hartungsdauern heraus. Die df/l.-Verhéltnisse als definiertes quantitatives
Mall fir die FMH zeigen ecinen degressiven Anstieg iliber der Hértungsdauer bei
Raumtemperatur A¢z rr. Qualitativ ist dieser Anstieg auch bei Ergebnissen ohne Séattigung

erkennbar.

Es ist davon auszugehen, dass eine Erhohung der Hartungsdauer mit einem Fortschritt der
Hartungsreaktion verbunden ist. Dafiir sprechen auch die Zug-E-Moduln der EMV. Analog zu
dem Verhalten der dy/l--Verhiltnisse iiber A¢x rr zeigen auch die E-Werte einen degressiven

Anstieg.

Somit liegen Parallelen zwischen dyl. und E beziiglich Atz rr vor. Sie belegen eine stark
ausgeprigte Abhdngigkeit der dy/l--Verhéltnisse von E (s. Abb. 3.17): Durch eine Erh6hung
der Steifigkeit ist eine Matrix im Stande, die versagenskritische Spannung o max einer PZT-
Faser entlang einer kiirzeren Fragmentlinge in der Faser aufzubauen. Daraus resultieren
kiirzere kritische Fragmentlangen /. und somit hohere dyl.-Verhiltnisse. Die Steifigkeit der
Matrix wiederum wird zum Teil wesentlich von der RT-Hirtungsdauer (und somit dem
Reaktionsfortschritt) beeinflusst. Daher sind die dy//.-Verhéltnisse mittelbar — iiber £ — von
Atu rr abhingig.

Auch bei den Messreihen mit zusdtzlicher warmer Nachhértung gibt es Hinweise darauf, dass
im Anschluss an eine warme Nachhdrtung eine RT-Hértung noch Verdnderungen der
mechanischen EMV-Eigenschaften bewirken kann: Verédnderungen von 1) FMH und Zug-E-
Modul (Matrix Araldite 2020, Messreihe ,»16 h 40 °C*) und i)
Bruchdehnung/Fragmentierungsfortschritt (Matrix L 20+ EPH 161, Messreihe
»15h 100 °C*). An letzterer Messreihe ist zudem nachvollziehbar, wie sich thermisch
induzierte Eigenspannungen auf den Versuchsablauf des SFFT auswirken konnen: Die
Eigenspannungen bewirken ein gegeniiber der RT-Messreihe wegverzogertes Einsetzen des
Fragmentierungsprozesses (destruktive Uberlagerung von Eigenspannung und Priifkraft-

induzierter Spannung).

Im Abgleich mit publizierten Ergebnissen aus der Literatur zeigt sich: Auf der einen Seite
weisen publizierte SFPO-Ergebnisse (Stahldraht in EP-Matrix) fiir 7app Uber der
Héartungsdauer nach dem Erreichen eines Maximums einen Abfall auf (vgl. Erlduterungen in

Abschnitt 2.5.1 zu [7]). Auf der anderen Seite ist in den SFFT-Ergebnissen dieses Kapitels
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kein Abfall von dyflc lber der Hirtungsdauer beobachtbar. Dies wird auf einen
grundsétzlichen Unterschied zwischen dem SFPO und dem SFFT zuriickgefiihrt:
Herstellungsbedingte Eigenspannungen in EMV werden beim SFPO durch die Priifkraft-
induzierten Scherspannungen konstruktiv iiberlagert. Das kann zu scheinbar verfrithtem
Haftversagen bei  niedrigeren  Priifkrdften  filhren. Beim SFFT ist diese
Spannungsiiberlagerung destruktiv. Die Eigenspannungen konnen hier zum wegverzogerten
Einsetzen des Fragmentierungsprozesses fiihren (wie im vorherigen Absatz erldutert).
Sinkende dy/l.-Verhiltnisse als Konsequenz der Eigenspannungen sind beim SFFT nicht zu

erwarten.

REM-Untersuchungen erfolgen anhand von Querschnittsflichen ungepriifter EMV, die aus
den drei Araldite 2020-Messreihen mit jeweils unterschiedlichen Hirtungsbedingungen

entnommen sind (vgl. Tab. 3.4).

Schliffproben zeigen in REM-Aufnahmen keine Auffilligkeiten, die auf hartungsbedingte
Unterschiede zwischen den drei Messreihen hinweisen. Bei allen EMV-Querschnitten wird
ein Spalt zwischen Faser und Matrix beobachtet, der wahrscheinlich priparationsbedingt
(Schleifen) ist. Konturgenaue Abformungen sind Hinweise darauf, dass vor der Préparation
ein Kontakt zwischen Faser und Matrix besteht, der durch das Schleifen getrennt wird.
Vereinzelt sind an der Matrix haftende PZT-Kristalle beobachtbar: Dort ist die Haftung der
Kristalle zur Matrix offenbar groBer als zu angrenzenden Kristallen. Das spricht dafiir, dass

ein Mindestmal} an Kraftschluss zum Spannungstransfer und somit der FMH beitragt.

Die konturgenaue Abformung und augenscheinliche saubere Trennung zwischen PZT-
Kristallen und Matrix an den Grenzflichen deutet auf adhésives Versagen des Kontaktes und
physikalische Wechselwirkungen zwischen PZT und Matrix hin. Die raue PZT-
Faseroberfliche und die konturgenaue Abformung in der Matrix sprechen dafiir, dass der
Formschluss fiir den Spannungstransfer zwischen den PZT-Fasern und der Matrix eine

bedeutende Rolle spielt.

REM-Aufnahmen mittels Kryobruch erzeugter EMV-Querschnitte zeigen ebenfalls einen
Spalt, der jedoch nur teilweise auftritt. Die Aufnahmen geben Hinweise darauf, dass auch
dieser Spalt praparationsbedingt ist. Folgender Verdacht liegt nahe: Durch das Kryobrechen
kommt es an der konvex gekrimmten Seite des EMV zur Trennung des
Grenzflachenkontaktes (nicht an der konkav gekriimmten). Das passt zu dem nur halbseitig

beobachteten Spalt.
Aus den REM-Untersuchungen resultiert insgesamt:

1) Vor der Priifung der EMV besteht ein Grenzflichenkontakt (kein Spalt).
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i1) Es liegt nahe, dass keine chemischen Bindungen, sondern physikalische
Wechselwirkungen fiir Kraftschluss sorgen.
iil)  Die grobkornige, raue Struktur der PZT-Oberflichen sorgt fiir einen stark

ausgepragten Formschluss.

Die Punkte i) — iii) stehen in Einklang mit der Beobachtung, dass die dy//.-Verhiltnisse und
der Zug-E-Modul einen teilweise besonders ausgepridgten Zusammenhang zeigen. Der
ausgepriagte Zusammenhang erzeugt den Eindruck, dass die dyl-Verhéltnisse hauptsidchlich
vom Zug-E-Modul abhidngen und andere Faktoren (chemische Bindungen, plastische

Verformungen) keinen merklichen Einfluss ausiiben.
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4 Einfluss von Feuchtigkeit

In diesem Kapitel wird der Einfluss von Luftfeuchtigkeit auf das mechanische Verhalten von
SFPO-EMV untersucht. Es werden EMV fiir zwei Messreihen hergestellt. Eine Hélfte wird
bei Kunststoffklima (50 %rF, 23 °C) und die zweite bei trockenem Klima im Exsikkator (0 %
rF, 23 °C) gelagert (der Exsikkator befindet sich in dem Labor mit genanntem
Kunststoffklima). Alle EMV werden im Anschluss unter trockenem Klima gepriift (< 5 %rF,
23 °QC).

Fir die Realisierung der SFPO-Versuche unter trockener Atmosphire wird die

Priifeinrichtung des SFPO in Vorarbeiten modifiziert.
4.1 Materialien

Als Faser/Matrix-Kombination wird ein kommerzielles Kohlenstofffaser/Epoxidharz-System
fiir Luftfahrtanwendungen mit typischerweise wechselnden Umgebungsfeuchtigkeiten (und
Temperaturen) ausgewahlt. Die Kohlenstofffasern sind vom Typ HexTow IM7 des Herstellers
Hexcel Corporation, Stamford, USA. Als Matrix wird das Produkt HexFlow RTM 6
(Einkomponentensystem) desselben Herstellers verwendet. Tab. 4.1 enthélt eine Auswahl an
Materialeigenschaften fiir die Fasern und die Matrix, mit denen die Ergebnisse fiir Abschnitt

4.3 berechnet werden.
4.2 Experimentelles

In den nachfolgenden Abschnitten wird fiir die zwei genannten Messreihen (MR) folgende

Nomenklatur verwendet:

- MR ,feucht“ fir MR, deren EMV bei Kunststoffklima (50 %rF, 23 °C) gelagert
werden
- MR ,trocken* fir MR, deren EMV bei trockenem Klima (0 %rF, 23 °C) gelagert

werden
4.2.1 Herstellung der Einzelfaser-Modellverbunde

Die Herstellung der EMV erfolgt analog zu Abschnitt 5.2.1 mit der dort vorgestellten
Préparationseinheit. Abweichend von den dortigen Ausfiihrungen wird in diesem Kapitel mit

der Matrix RTM 6 gearbeitet, deren Handhabung im Folgenden erldutert wird.

Vor der Herstellung der EMV wird die Matrix in Portionen von jeweils 5-10 g aufgeteilt und

eingefroren. Eine Portion wird jeweils 24 h vor der Verwendung zum Auftauen aus der
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Tiefkiihlung entnommen. Im Anschluss wird diese Portion 1 Tag zur Entnahme kleiner
Mengen RTM 6 fiir die Herstellung von EMV verwendet.

Die Einbettung der Faser in die Matrix erfolgt bei einer Matrixtemperatur von 120 °C
(vorgegebene Einbetttiefe 70 um). Die Hértung der EMV wird 45 min bei 180 °C in der
Praparationseinheit durchgefiihrt (Heizrate 5 K/min) und weitere 75 min bei 180 °C im
Trockenschrank (Heizrate 5 K/min). Die EMV sind bei der Entnahme aus der

Priparationseinheit formstabil.
4.2.2 Lagerung der Einzelfaser-Modellverbunde

Die EMV fiir die MR ,.feucht” werden in einem Labor mit Kunststoffklima (50 %rF, 23 °C)
gelagert. Die EMV fiir die MR ,trocken werden in demselben Labor gelagert (Temperatur
somit gleich), jedoch unter trockenen Bedingungen (0 %rF, 23 °C): Dazu wird jeder einzelne
EMV mit Silicagel in einem separaten Wégeglas mit Normschliff trocken gelagert (zur
Unterstiitzung der Dichtigkeit des Normschliffs wird Silikonfett verwendet). Diese Lagerung
hat gegeniiber einer Lagerung aller EMV in einem Exsikkator folgenden Vorteil: Auf diese
Weise kann etwaige beim wiederholten Offnen des Exsikkators eindringende Feuchte als

potentielle Einflussgrofle auf die Messergebnisse ausgeschlossen werden.

Die fiir die Messreihen ,,feucht“ und ,trocken* hergestellten EMV werden in der Zeit
zwischen Herstellung und Priifung ununterbrochen in dem jeweils vorgesehenen Klima
gelagert. Die Lagerdauer der EMV in ihrem jeweiligen Klima betrdgt ca. 30 Tage. Aus
arbeitsorganisatorischen Griinden kann nicht fiir alle EMV eine Lagerdauer von exakt
30 Tagen gewéhrleistet werden: In mehreren Fillen weicht diese etwas ab, betrdgt jedoch

minimal 27 Tage und maximal 34 Tage.
4.2.3 Versuchsaufbau und Versuchsdurchfiithrung

Der Versuchsautbau des SFPO sowie Erlduterungen zur Durchfiihrung unter
Standardbedingungen (/fei = 50 pm, varzug = 0,01 pm/s, Kunststoffklima) sind Abschnitt 5.2.2
zu entnehmen. Die Priifung der MR , feucht” und ,trocken* erfolgt in beiden Féllen unter
trockenem Klima (< 5 %rF, 23 °C). Mit dem trockenen Priifklima wird die Absicht verfolgt,
bei den trockenen EMV etwaige beschleunigte Diffusion von Feuchtigkeit entlang der
Faser/Matrix-Grenzfldche moglichst als potentielle EinflussgroBBe auszuschlieen. Bei dieser
Form der Diffusion entlang von Grenzflichen mit imperfektem Grenzflichenkontakt handelt
es sich um den sogenannten Kapillartransport (engl. capillary transport oder auch wicking)
[173-175]. Die Priifung erfolgt unabhingig von der Konditionierung in demselben Klima, um

einen moglichen Storeinfluss bei den Ergebnissen auszuschlieBen: Es soll so vermieden
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werden, dass sich etwaige klimabedingte Unterschiede in der Klebstoffaushirtung

(Krafteinleitung erfolgt tiber eine Klebung) auf die Messungen auswirken.

Fiir die SFPO-Versuche in trockenem Klima wird eine Priifeinrichtung modifiziert (s. Abb.
4.1). Zur Realisierung einer relativen Feuchte < 5%rF wird ein Teil der Priifeinrichtung mit
Polypropylenfolie eingehaust. Dieser Teil umfasst die ndhere Umgebung des Bereichs, in dem
sich wiahrend einer Priifung der EMV befindet. Die Polypropylenfolie umhiillt somit den
Kraftaufnehmer und einen Teil des Linearaktors. Auf der Seite des Bedieners ist eine Offnung
vorgesehen, die mit einem Draht verschlossen werden kann (fiir das Einsetzen und
Entnehmen von EMV).

TA

Anschluss fur

trockene Luft o faufnehmer l

Ast. -

Draht zum
Verschluss der
Einhausung

s \

Ky ‘
4 g '
Abb. 4.1: Modifizierte SFPO-Priifeinrichtung fiir Versuche unter trockenem Klima
(<5 %rF, 23 °C)

Uber einen Druckluft-Anschluss kann der Innenraum der Einhausung mit trockener Druckluft

(<< 5%rF) gesplilt werden. Fiir eine iiber mehrere Stunden trockene Atmosphére (< 5%rF) ist
zusétzlich der Einsatz von Trockenmittel (hier: Silicagel) erforderlich. Die Feuchte im

Inneren der Einhausung wird mit einem Hygrometer {iberwacht.

Aufgrund der vergleichsweise hohen relativen Feuchte des Kunststoffklimas, in dem sich die
Priifeinrichtung befindet, ist die Einhausung in der Regel dauerhaft verschlossen. Fiir das
Einsetzen eines zu priifenden EMV, das Ankleben und seine Entnahme nach der Priifung wird
die Einhausung gedffnet. Nach dem Einsetzen eines EMV und vor dem Ankleben seines
Filaments an den metallischen Steg ist ein weiterer Trocknungsschritt mit geschlossener
Einhausung zwischengeschaltet. Das anschlieBende Ankleben des Filaments an den

metallischen Steg, das VerschlieBen der Einhausung und das Spiilen mit trockener Druckluft
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erfolgen nach einer zeitlich vordefinierten 10-miniitigen Routine. Danach léuft der SFPO-
Versuch wie in Abschnitt 5.2.2 beschrieben ab: Nach 30-miniitiger Hartung des Klebstoffs
setzt die automatische Priifroutine ein. Beziiglich der Priifparameter freie Faserlinge und
Abzugsgeschwindigkeit wird die Priifung unter Standardbedingungen durchgefiihrt
(lfrei = 50 pm, vabzug = 0,01 pm/s).

Tab. 4.1: Materialeigenschaften von Fasern und Matrix und Geometrieangaben

Eigenschaft Wert
Axialer Zug-E-Modul der Faser £, [MPa] 276000
Zug-E-Modul der Matrix £, [MPa] 2890
Axialer Wirmeausdehnungskoeffizient der Faser az [10°%/K] -0,5
Wirmeausdehnungskoeffizient der Matrix o, [10°%/K] 52,7

Axialer Schermodul der Faser Gy, [MPa] 50000
Poisson-Verhiéltnis der Matrix v, [-] 0,35
Spannungsfreie Temperatur der Matrix [°C] 180"

Radius R des Matrixtropfens eines EMV [mm] 1,95
Mittlerer Faserdurchmesser dyder Fasern [um] 4,97 + 0,25

" (Annahme: Matrixeigenschaften fiir beide Messreihen gleich)
" (Annahme: Tropfen ist halbkugelformig, vgl. Anmerkungen zu GI. 2.6)

Hokok

(MW £ SD; Durchmesser von 300 Filamenten lichtmikroskopisch mittels Schliff gemessen;
Minimum bei 4,21 pm, Maximum bei 5,70 um)

Die Auswertung der Messergebnisse erfolgt anhand der Gleichungen in Abschnitt 2.4.1.1. Fiir
die Berechnung von 7z werden die Materialeigenschaften und Geometrieangaben in Tab. 4.1

verwendet.
4.3 Ergebnisse

Abb. 4.2 zeigt in einer Ubersicht die Kraft-Verschiebungs-Kurven der beiden Messreihen
»feucht (mit EMV-Lagerung in Kunststoffklima) und ,trocken* (mit EMV-Lagerung in
trockenem Klima). Die beiden Diagramme enthalten die Kraft-Verschiebungs-Kurven jeweils
einer Messreihe. Die Ubersicht ermdglicht qualitative Vergleiche der beiden Messreihen
hinsichtlich der Ausprdagung des stabilen Risswachstums (bzgl. Anstieg und Lénge), der Hohe
der Maximalkréifte und der Hohe der Restreibkriafte wihrend des reibbehafteten Auszugs.
Tab. 4.2 enthélt die Mittelwerte und Standardabweichungen und -fehler der Mess- und

Berechnungsergebnisse zu den beiden Messreihen.

In Abb. 4.2 und Tab. 4.2 ist zu beobachten, dass in der MR ,trocken* grof3ere
Debondingkrifte Fu, Maximalkréfte Fimax und Restreibkréfte Fp erreicht werden als in der MR
»feucht”. Die auf diesen Kréften basierenden Groflen a4, 74pp und 77 sind ebenfalls bei der MR
»trocken im Mittel groBer. Eine nicht ausschlieBbare Erklarung fiir diese unterschiedlich
hohen Krifte sind ungleiche Faserdurchmesserverteilungen, bei denen die Faserdurchmesser

der MR ,.trocken* insgesamt grofer sind als bei der MR ,,feucht. Grofere Faserdurchmesser
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Abb.  4.2:  Kraft-Verschiebungs-Kurven — der MR | feucht und , trocken*
(Materialkombination: CF (HexTow IM7) in EP (HexFlow RTM 6))
haben bei sonst unverdnderten Bedingungen groBere Debonding-, Maximal- und

Restreibkrifte zur Folge. Ungleiche Durchmesserverteilungen lassen sich fiir die beiden
Messreihen nicht ausschlieen, da individuell gemessene Faserdurchmesser fiir die einzelnen
EMYV nicht vorliegen. Fiir die Faserdurchmesser wird der im Vorfeld (an 300 Filamenten)
Tab. 4.2
(Standardabweichung betrdagt 0,25 um, Minimum 4,21 pm, Maximum 5,70 pm). Innerhalb

ermittelte Mittelwert von 4,97 um bei der Berechnung angenommen, s.

dieser Grenzen ist eine Verlagerung der mittleren Durchmesser moglich: So ist denkbar, dass
der tatsdchliche MW der MR ,trocken* groBer als 4,97 um und der MW der MR ,,feucht*

entsprechend kleiner ist.

Tab. 4.2: Ergebnisse der MR , feucht™ (Kunststoffklima) und , trocken™ (trockenes Klima);
aus Ubersichtlichkeitsgriinden sind maximal 3 Nachkommastellen dargestellt (das fiihrt

teilweise dazu, dass der Quotient SD*/SE? stirker von der Anzahl der Einzelmessungen n
abweicht (exakt gilt: SD*/SE’ = n))

Messreihe A diV F, Fuoe Fp Tapp Ta Tr Einzel-
[um] [pm] [N] [N] [N] [MPa] [MPa] [MPa] messungen
Kunststoffklima MW 654 4,97 0,056 0,077 0,011 824 1050 12,5 14
(50 %rF, 23 °C) SD 30,0 025 0,017 0,018 0,005 19,9 228 6,3
SE® - - 0,005 0,005 0,001 5,3 6,1 1,7
Trockenes Klima MW 69,7 497 0,091 0,123 0,035 113,9 1453 31,3 12
(0 %rF, 23 °C) SD 20,1 025 0,027 0,050 0,020 31,1 27,3 14,3
SE® - - 0,008 0,014 0,006 9,0 7.9 4,1

() Durchmesserverteilung im Vorfeld lichtmikroskopisch mittels Schliff an 300 Filamenten ermittelt

@ Standardfehler (engl. standard error, SE)

Dem Erklarungsansatz ungleicher Durchmesserverteilungen ist entgegenzuhalten, dass in
einem solchen Falle die Kraft-Verschiebungs-Kurven der beiden MR prinzipiell &dhnliche
Verldufe aufweisen sollten — mit dem Unterschied, dass die EMV der MR ,,feucht niedrigere
Werte fiir Fa, Fmax und F» erreichen. In Abb. 4.2 ist jedoch festzustellen, dass bei den beiden

MR prinzipiell unterschiedliche Kurvenverldufe beobachtbar sind, und zwar (am deutlichsten)
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beziiglich des stabilen Risswachstums (Kurvenabschnitt zwischen Fu und Fmax): Bei der MR
»feucht weisen mehrere EMV (EMV 2, EMV 3, EMV 11, EMV 12 und EMV 15) in diesem
Kurvenabschnitt eine geringere Kurvensteigung auf (gegeniiber MR ,trocken). Die Phase
des stabilen Risswachstums erstreckt sich bei den genannten EMV bis zu Abszissenwerten
zwischen 15 um und 25 um. Dabei liegen die zugehorigen Fma-Werte zwischen 0,075 N und
0,1 N. Bei der MR, trocken* sind die Kurvensteigungen in diesem Kurvenabschnitt ohne
Ausnahme hoher: Das Risswachstum aller EMV ist bei Verschiebungswerten <20 pm
abgeschlossen — dabei werden gleichzeitig hohere Maximalkréfte erreicht. Die beschriebenen
Unterschiede im Risswachstum sind ein Hinweis auf unterschiedliches Materialverhalten der
beiden MR.

Im dem Zusammenhang ist charakteristisch, dass in den Kraft-Verschiebungs-Kurven der MR
»trocken® deutlich hohere Restreibkréfte festzustellen sind (s. Abb. 4.2): Der Mittelwert von zr
betrdgt bei der MR ,trocken® mit 31,3 MPa das 2,5-fache des entsprechenden Wertes der MR
»feucht mit 12,5 MPa. Um gleiche 7~Mittelwerte aufzuweisen, miissten sich die beiden MR
hinsichtlich ihrer angenommenen mittleren Faserdurchmesser somit um den Faktor 2,5
unterscheiden (bei unverdnderten /): Bei einem hypothetisch angenommenen mittleren
Durchmesser von 5,70 pum fiir MR ,trocken* miisste der Durchmesser fiir MR ,,feucht
folglich 2,28 um betragen (vgl. Gl. 2.8; der Wert 5,70 um entspricht dem max. gemessenen
Durchmesserwert aus 300 Filamenten, s. Tab. 4.1). Diese Unterschiede in den z~Mittelwerten
werden somit als weiterer Hinweis auf unterschiedliches Materialverhalten gewertet, das nicht

(allein) durch abweichende Faserdurchmesserverteilungen zu erkléren ist.

Die Beobachtungen zum stabilen Risswachstum sowie zum reibbehafteten Auszug werden als
Hinweise gewertet, dass bei den MR ,trocken* und ,,feucht” prinzipiell unterschiedliches
mechanisches Verhalten vorliegt. Das wiederum spricht dagegen, dass die Unterschiede in 74,
Tapp Und 77 (bzw. Fa, Fmax und Fp) aus verschiedenen Durchmesserverteilungen in den MR

,trocken und ,.feucht® resultieren.

Dariiber hinaus legt die Analyse der Standardfehlerbereiche der Ergebnisse nahe, dass fiir die
beiden MR jeweils unterschiedliche statistische Prozesse vorliegen. Fiir die Bereiche der
Standardfehler (engl. standard error, SE) der zs-Ergebnisse (MW + SE) der MR ,.trocken*
(145,3 £7,9 MPa) und ,,feucht (105,0 = 6,1 MPa) wird festgestellt: Die Bereiche tangieren
sich, wenn die SE-Werte mit einem Faktor von ca. 2,89 multipliziert werden. Daraus folgt:
Beide MW liegen zu jeweils hohen Wahrscheinlichkeiten in Intervallen, die sich nicht
beriihren (zur Orientierung: bei einer Normalverteilung der Ergebnisse, die bei den geringen
Stichprobenumfiangen nicht vorausgesetzt werden kann, ligen die Wahrscheinlichkeiten bei
>99 %). Analog zeigt die Analyse der 7~Ergebnisse der MR ,trocken* (31,1 + 4,1 MPa) und
»feucht™ (12,5 + 1,7 MPa), dass sich ihre Standardfehlerbereiche bei einem entsprechenden
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Faktor von ca. 3,23 tangieren. Die zugehorigen MW liegen daher ebenfalls zu hohen
Wahrscheinlichkeiten in sich nicht beriihrenden Intervallen (zur Orientierung: bei einer

Normalverteilung der Ergebnisse lagen die Wahrscheinlichkeiten bei > 99,7 %).

Aus den Anhaltspunkten zum mechanisch unterschiedlichen Verhalten sowie der Analyse der

der Standardfehlerbereiche wird gefolgert:

1) Die ts-Ergebnisse der MR ,trocken® weisen auf eine héhere FMH (im Vergleich
zur MR ,.feucht®) hin und
1) die z~Ergebnisse der MR ,trocken® auf eine hohere Reibung zwischen Faser und

Matrix (im Vergleich zur MR ,.feucht®).

Da bei der MR ,trocken die 7s- und 7+Ergebnisse jeweils hoher sind und 74 als Grofle
sowohl Haftung als auch Reibung beinhaltet, sind bei der MR auch die hdheren 7zap-
Ergebnisse zu erwarten. Die diskutierten Steigungsunterschiede wihrend des stabilen
Risswachstums sind ebenfalls auf eine hohere Reibung zwischen Faser und Matrix bei der
MR ,trocken* zuriickzufilhren und unterstiitzen so Punkt 1ii); wobei eine hohere
Nachgiebigkeit des Gesamtsystems aus EMV und Priifeinrichtung bei der MR , feucht*

anzunehmen ist.

Es liegt nahe, dass die Punkte i) und ii) sowie die Anmerkungen zum stabilen Risswachstum
mit dem Einfluss der Feuchtigkeit zu erkldren sind. Durch die in die Matrix und den
Grenzschichtbereich eindringende Feuchtigkeit treten eine Quellung des Polymers sowie eine
Abnahme von 7z auf, welche bei beiden MR jedoch oberhalb der RT liegt. Diese im
Literaturiiberblick vorgestellte Erweichung/Plastifizierung senkt die Steifigkeit der Matrix
und die lokale Grenzfldchenscherfestigkeit bei der MR ,.feucht®. Sie ist damit eine Ursache
fiir die hohere Nachgiebigkeit des Gesamtsystems bei der MR ,,feucht®.

Dariiber hinaus ist die Plastifizierung eine nahe liegende Erkldrung dafiir, dass sich das stabile
Risswachstum bei der MR ,,feucht* im Vergleich zur MR ,.trocken* tendenziell zu héheren

Abszissenwerten zwischen 15 um und 25 pm erstreckt.

Weiterhin kann durch Kapillartransport oder Diffusion in der Grenzfliche vorhandene
Feuchtigkeit zu einer Absenkung der Grenzfldchenreibung fiihren. Das wiirde einerseits
Punkt ii) erkldren und andererseits den beobachteten flacheren Anstieg der Kraft-

Verschiebungs-Kurven bei der MR ,,feucht®.

Folglich kann eine mogliche Erklarung fiir die beobachteten Steigungsunterschiede wahrend
des Risswachstums eine Kombination aus Plastifizierungseffekt und durch

Grenzflachenfeuchtigkeit bedingter Reibungsabsenkung sein.
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Im Abgleich mit den Literaturangaben ldsst sich feststellen, dass eine qualitative
Ubereinstimmung mit nahezu allen aufgefiihrten Quellen auBer zu PE-Matrix vorliegt: Der
Einfluss von Feuchtigkeit bewirkt ein sinkendes Spannungsiibertragungsvermogen zwischen
Faser und Matrix sowie eine Plastifizierung der Matrix. Fiir eine Gegeniiberstellung von
Zahlenwerten kommt die diskutierte Arbeit von Cauich-Cupul et al. [10] in Frage: Dort
werden teilweise CF/EP-EMV bei klimatisch dem Kunststoftklima &dhnelnden Bedingungen
(u.a. 55 %rF bei 25 °C) mittels SFFT untersucht. Bei feuchtegesittigten EMV aus einer
kommerziellen IM7-Faser in EP-Matrix (Epon 828, Shell Chemicals, Den Haag, Niederlande)

fiihrt das zu einem Anstieg der /.-Mittelwerte von ca. 40 %.

Von den Ergebnissen dieses Abschnitts kommen die zqpp-Werte (aufgrund ihrer Definition,
vgl. Gl 2.9) den genannten /--Werten aus dem SFFT am néchsten. Die z4pp-Mittelwerte der
MR ,trocken* und ,,feucht* unterschieden sich in dhnlichem Umfang: ebenfalls um knapp
40 %. Die zufillige Ubereinstimmung dieser beiden 40 %-Werte darf an dieser Stelle nur als
qualitativer Zusammenhang interpretiert werden, da i) zwischen 7qp und ' keine
Proportionalitit gegeben ist, ii) in dieser Arbeit mit einem anderen EP-System gearbeitet wird

und 1ii) zwei verschiedene mikromechanische Methoden miteinander verglichen werden.
4.4 Zusammenfassung und Schlussfolgerung

Die  Untersuchungen zum  Feuchteeinfluss bei  1-monatiger Lagerung  der
Kohlenstoffaser/Epoxidharz-EMV in Kunststoffklima bzw. trockenem Klima (0 %rF, 23 °C)
lassen den Schluss auf unterschiedliches mechanisches Verhalten zu. Konkret sprechen die
Ergebnisse der lokalen Grenzflachenscherfestigkeit zo (MW + SE) fiir eine abnehmende FMH
bei ,feucht gelagerten EMV (105,0+ 6,1 MPa) gegeniiber ,trocken* gelagerten EMV
(1453 +7,9 MPa). Damit sind die FErgebnisse qualitativ in Ubereinstimmung mit
Literaturangaben. Diese Beobachtungen fiir 7z konnen auf die diskutierte feuchtebedingte

Plastifizierung der Matrix zuriickgefiihrt werden.

Die Ergebnisse zur mittleren Reibungsspannung 7r sind Grund zur Annahme, dass bei der
»feuchten® Messreihe (12,5 +1,7 MPa) eine abgeschwichte Reibung zwischen Faser und
Matrix wéhrend des reibbehafteten Auszugs im Vergleich zur ,trockenen*“ Messreihe
(31,3+4,1 MPa) vorliegt. Eine Erkldrung dafiir ist eine Erhohung der
Grenzflachenfeuchtigkeit durch Kapillartransport.

Die bei der ,feuchten Messreihe auftretende niedrigere Steigung wihrend des stabilen
Risswachstums kann auf die Uberlagerung des Effekts der Plastifizierung mit dem der

Grenzflachenfeuchtigkeit zuriickgefiihrt werden.
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Die Ergebnisse belegen somit, dass auch bei moderaten klimatischen Bedingungen wie dem
Kunststoffklima die Luftfeuchtigkeit eine ernstzunehmende Einflussgrofle darstellt. Daraus
resultiert, dass — wie i.A. bei mechanischen Priifungen — so insbesondere auch beim SFPO
eine schwankende Luftfeuchtigkeit in nicht klimatisierten Laboren als wichtiger potentieller
Storfaktor zu beachten ist. Diesbeziiglich ist der SFPO potentiell empfindlicher als bspw. der
SFFT, bei welchem die Einzelfaser vollstindig von Matrix umschlossen ist. Beim SFPO hat
Luftfeuchtigkeit im Eintrittsbereich der Faser in die Matrix einen vergleichsweise leichteren
Zugang zum Grenzschichtbereich. Auf diese Weise kann Feuchtigkeit via Kapillartransport

schneller in Zwischenrdume zwischen Faser und Matrix eindringen.
In der Literaturrecherche wurden keine SFPO-Tests gefunden, die

a) bei moderaten klimatischen Bedingungen dhnlich dem Kunststoftklima den Einfluss
von Feuchtigkeit auf Kohlenstoffaser/Polymer-EMV untersuchen oder

b) den Feuchtigkeitseinfluss auf Kohlenstofffaser/Polymer-EMV mit einer besonders
steifen Priifeinrichtung anhand der GrdéBen 7z und 7y zu untersuchen (weder fiir
moderate klimatische Bedingungen, noch fiir erhdhte relative Luftfeuchtigkeiten oder

Wasserbéder und etwaige hohere Temperaturen).



83 Kapitel 5 | Einfluss von freier Faserlinge und Abzugsgeschwindigkeit

5 Einfluss von freier Faserlinge und Abzugsgeschwindigkeit

In diesem Kapitel werden anhand des SFPO die Einfliisse von freier Faserldnge /e und

Abzugsgeschwindigkeit v4szug auf die Priifungsergebnisse untersucht.
5.1 Materialien

Ein Ziel der Versuche ist, den Einfluss der Priifparameter auf das Ablosungsverhalten
zwischen Faser und Matrix (Detektierbarkeit der Debondingkraft F4) zu untersuchen. Daher
werden alle Versuche in Kapitel 5 an einer Materialkombination aus E-Glasfasern (E-GF) in
EP-Matrix mit einer ausgeprigten Detektierbarkeit des Einsetzens des Ablosungsvorgangs in
den Kraft-Verschiebungs-Kurven durchgefiihrt. Die E-GF werden am IPF hergestellt
(Schlichtebestandteile: y-Aminopropyltriethoxysilan, EP-Filmbildner). Als EP-Matrix wird
das System RIMR 135 + RIMH 137 des Herstellers Momentive Performance Materials Inc.,
Albany, USA, gewihlt. Tab. 5.1 enthilt fiir die Fasern und die Matrix eine Auswahl an (z.T.
verarbeitungsabhédngigen) Materialeigenschaften, die fiir die Berechnung von Ergebnissen fiir

Abschnitt 5.3 verwendet werden.

Tab. 5.1: Materialeigenschaften von Fasern und Matrix sowie Radius des Matrixtropfens

Eigenschaft Wert
Axialer Zug-E-Modul der Faser £, [MPa] 75000
Zug-E-Modul der Matrix E,, [MPa] 2900
Axialer Wirmeausdehnungskoeffizient der Faser az [10°%/K] 5
Wirmeausdehnungskoeffizient der Matrix a,, [10°/K] 50
Axiales Poisson-Verhiltnis der Faser v, [-] 0,17
Poisson-Verhéltnis der Matrix v,, [-] 0,35
Spannungsfreie Temperatur der Matrix (mathematisch enthalten in der GroBe A7) [°C] 80
Radius R des Matrixtropfens eines EMV [mm)] 1,95

" (fiir G1. 2.4)
" (Annahme: Tropfen ist halbkugelformig, vgl. Anmerkungen zu GI. 2.6)

5.2 Experimentelles
5.2.1 Herstellung der Einzelfaser-Modellverbunde

Die EMV werden mit einer am IPF entwickelten [58, 176] Priparationseinheit hergestellt.
Eine Ubersicht und Detaildarstellungen zeigt Abb. 5.1. Die Priiparationseinheit verfiigt {iber
vier separate Stationen. Jede Station ist mit einer Priparationskammer ausgestattet (u.a. fiir
eine optional hinzuschaltbare Inertgasatmosphére). In den Prdparationskammern erfolgt die
Verbundbildung der EMV. Dafiir wird im Vorfeld die Faser in die Faserhalterung
eingebracht, in der die Faser mittels Unterdruck in Position gehalten wird. Ein Matrixbehalter
(Tiegel, s. auch Abb. 5.2 und Abb. 5.3) wird mit der zu verarbeitenden Matrix befiillt und in
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die Halterung in der Praparationskammer (vgl. Abb. 5.1) eingesetzt. Dort wird die Matrix mit
der unter dem Probentrdger befindlichen Heizung auf Verarbeitungstemperatur gebracht. Im
Anschluss wird die Faser mit definierter Geschwindigkeit und vorgegebener Einbetttiefe
zentriert in die Matrix eingetaucht und danach die Matrix ausgehirtet. Die kontrollierte
Einbettung der Faser in die Matrix sowie die Temperaturfithrung zum Aushirten der Matrix
erfolgen Computer-gesteuert. Zur genauen Positionierung von Faser und Matrix wéhrend der
Einbettung wird der Einbettvorgang mit hochauflésenden Kameras iiberwacht (xy-

Positionierung mittels xy-Mikrostelltischen, z-Bewegung mittels Linearaktor).

Das verwendete Mischungsverhiltnis fiir die Matrix ist 100:30 (Harz: Hirter,
Massenverhiltnis). Das Mischen der Komponenten wird mit einer Mischeinheit des Typs
SpeedMixer DAC 150 SP vom Hersteller Hauschild & Co KG, Hamm, durchgefiihrt. Die
Faser wird bei einer Matrixtemperatur von 40 °C in die Matrix eingebettet (vorgegebene
Einbetttiefe 100 um). Die Hértung der EMV bei 80 °C erfolgt 1 h in der Priparationseinheit
und weitere 6 h im Trockenschrank. Die EMV sind bei der Entnahme aus der

Priparationseinheit formstabil.

Ubersicht Praparat|onskammer Fasereinbettung

Faser-

. aser—
\§ haiterg. 28
Sta LI orien | I

Matrix

Abb. 5.1: Prdparationseinheit am IPF zur Herstellung von EMV ﬁtr den SEPO. Fotos von
[176].

5.2.2 Versuchsaufbau und Versuchsdurchfiithrung

Die Einzelfaserauszugversuche werden an der am IPF entwickelten [58, 176] Priifeinrichtung
durchgefiihrt. Abb. 5.2 zeigt eine Ubersichtsdarstellung der Priifeinrichtung sowie eine
Vergroflerung eines eingesetzten EMV vor seiner Priifung. Die Faser wird mit Cyanacrylat-
Klebstoff an den metallischen Steg geklebt, der mit dem Kraftaufnehmer verbunden ist. In
Abb. 5.3 ist das Prinzip der Priifsituation skizziert. Vor der Durchfiihrung eines SFPO wird
der zu priifende EMV in die Priifeinrichtung an der oberen Seite des Linearaktors eingesetzt
(s. Abb. 5.2, rechte Seite). Dabei wird vorher ein lateraler Mindestabstand zwischen vertikaler
Stegachse und vertikaler Linearaktorachse sichergestellt. So wird vermieden, dass die Faser
des EMV beim Einsetzen mit dem Steg in Kontakt kommt und ggf. abbricht. Im Anschluss
wird der EMV mit den xy-Mikrostelltischen dem Steg angendhert, bis zu dem Moment, in

dem die Faser und der Steg gerade in Kontakt treten (eine Querbelastung der Faser durch den
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Steg wird dabei ausdriicklich vermieden). Dann wird tiblicherweise der vertikale Abstand
zwischen Steg und Eintrittspunkt der Faser in die Matrix vom Bediener minimiert. Dieser
Abstand ist die freie Faserlange /i« (s. Abb. 5.3). Die minimierten freien Faserldngen liegen

bei etwa 50 pm.

Danach wird ein diinner Film des Cyanacrylat-Klebstoffs auf Faser und Steg groBflichig
aufgetragen. Der Klebstoff wird 30 min ausgehdrtet. Danach setzt automatisch die vom
Bediener vordefinierte Priifroutine ein (Klebstoffaushartung und Priifung Computer-
gesteuert). Eine iibliche Abzugsgeschwindigkeit ist 0,01 pm/s (vgl. Abschnitt 2.4.1.1). Die
Abzugsgeschwindigkeit ist in dieser Priifeinrichtung die Geschwindigkeit des Linearaktors,
mit der der Tiegel des EMV relativ zum Steg nach unten abgezogen wird (vgl. Abb. 5.2 und
Abb. 5.3). Wihrend der Priifung erfolgt nach Durchlaufen der Maximalkraft und einem
definierten Nachlaufweg von 10pum eine Umschaltung auf eine schnellere
Abzugsgeschwindigkeit (i.d.R. 1 um/s) bis zum Versuchsende. Dies macht sich in der Kraft-
Verschiebungs-Kurve dadurch bemerkbar, dass nach der Umschaltung weniger Kraft-

Messwerte relativ zur Verschiebung vorliegen als vor der Umschaltung (s. Abb. 2.4,

Umschaltung bei einer Verschiebung von ca. 20 um). Die Einzelfaserauszugversuche werden
unter Kunststoftklima (23 °C, 50 % rF) durchgefiihrt.

\a

i

1D

nehmer Kleber Steg
Linear-

} /frei
aktor Faser — = |

Matrix
e/t
B _|

xy-Mikro-

(NICHT maRstabsgetreu)

Stelitinuin == B —————
Abb. 5.2: SFPO-Priifeinrichtung am IPF mit Abb. 5.3: Prinzipskizze der
Vergroferungsdarstellung eines eingesetzten EMV mit Priifsituation

angeklebter Faser. Fotos von [176].
Fiir die Untersuchungen zum Einfluss der freien Faserlinge auf die Ergebnisse des SFPO

werden drei Messreihen (MR) durchgefiihrt (Abzugsgeschwindigkeit jeweils 0,01 pm/s):
1) MR ,,50 pm* mit [fie; = 50 pm (Anordnung mit geringer Nachgiebigkeit)
i1) MR ,,2 mm* mit /e = 2 mm

1i1) MR ,,6 mm* mit /je; = 6 mm
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Entsprechend den Literaturangaben wird davon ausgegangen, dass etwaige Effekte variierter
freier Faserlingen moderat ausfallen. Um einer vollstindigen Verdeckung denkbarer
moderater Effekte durch die Methoden-typisch groBe Streuung vorzubeugen, wird [se in
einem moglichst groBen Bereich mehrerer mm variiert. Als grofte freie Faserlinge wird aus
Effizienzgriinden /i = 6 mm gewéhlt: Die durchschnittliche Versuchsdauer fiir /i = 6 mm
betrigt etwas weniger als einen halben Arbeitstag. Das ermdglicht die Priifung eines weiteren
EMYV pro Tag. Ferner wird keine (quasi-)dquidistante Stiitzstellenverteilung von 0,05 mm —
3 mm — 6 mm gewdhlt, da ein asymptotisches Verhalten von 74y tiber /se; erwartet wird. Das
hat folgenden Grund: Fiir die Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung 7 des SFPO
wird mit steigenden [i.i-Werten ein prinzipiell asymptotisches Abfallen von 7 iiber Ifei
erwartet. Wird des Weiteren ein logarithmischer 7qpp- T-Zusammenhang entsprechend Gl. 2.14
(S. 40) bzw. Abb. 2.13 (S. 41) angenommen (fiir positive oder negative Steigungen), sollte
dies zu unterschiedlichen Abstinden zwischen den zupp-Wertebereichen der Messreihen 1) -
iii) fithren (zu bedenken: GIl. 2.14 und Abb. 2.13 setzen voraus, dass 7 zwischen
Versuchsbeginn und Erreichen von Fuax als konstant angenommen werden kann — bei gro3en
Iiei gegeben [12, 13], bei kleinen /s ggf. in erster Ndherung). Daher wird zwischen den zapp-
Ergebnissen der MR ,,6 mm*“ und einer hypothetischen MR ,3 mm®“ ein geringerer
Unterschied erwartet als zwischen den Ergebnissen der MR ,,50 um* und MR ,,3 mm®. Um
die Wahrscheinlichkeit moglicher Uberlagerungen der Standardfehlerbereiche von 4 zu
verringern, wird daher anstelle des Isei-Wertes der /iei-Zuwachs verdoppelt: Fir die MR
»2 mm‘ wichst [se; von ca. 50 um um 1,95 mm = 2 mm auf /4. = 2 mm. Fiir die MR ,,6 mm*

wéchst lfe; von 2 mm um 2*2 mm = 4 mm auf ls.; = 6 mm.

Zur Einstellung der freien Faserlingen 2 mm und 6 mm wird zuerst die iibliche minimierte
freie Faserlinge angefahren und anschlieBend der Linearaktor um 2 mm bzw. 6 mm

verfahren.

Fiir die Untersuchungen zum Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit vaszug auf die Ergebnisse
des SFPO werden drei Messreihen verglichen, wobei die freie Faserldnge mit /jiei = 50 pm

konstant gehalten wird:

iv) MR ,,0,01 pm/s* mit vapzug = 0,01 pm/s (vgl. 1))
V) MR ,,0,1 pm/s* mit vapzug = 0,1 pm/s
Vi) MR ,,1 pm/s* mit vapzug = 1 pm/s

Fiir diese Vergleiche werden zwei weitere Messreihen (v) und vi)) durchgefiihrt (nicht
Messreihe iv)). Die Bedingungen /se; und vapzug sind bei den Messreihen iv) und 1) identisch
(Standardbedingungen). Die Abzugsgeschwindigkeiten sind so gewdhlt, dass sie

logarithmisch dquidistant sind.
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Die Auswertung der Messergebnisse erfolgt anhand der Gleichungen in Abschnitt 2.4.1.1. Fiir
die Berechnung von 7z werden die Materialeigenschaften und Geometrieangaben in Tab. 5.1

verwendet.
5.3 Ergebnisse
5.3.1 Einfluss der freien Faserlinge

Tab. 5.2 und Abb. 5.4 geben eine Ubersicht iiber die Ergebnisse der drei Messreihen mit den

freien Faserlingen 50 pm, 2 mm und 6 mm.

In Abb. 5.4 sind drei Diagramme mit jeweils Kraft-Verschiebungs-Kurven einer der drei
Messreihen dargestellt. Damit wird ein qualitativer Eindruck beziiglich Merkmalen und
Unterschieden der Messreihen gewonnen. Tab. 5.2 spiegelt Mittelwerte und

Standardabweichungen und -fehler der relevanten GrofBen fiir die drei Messreihen wieder.

Bei der vergleichenden Betrachtung der Diagramme in Abb. 5.4 fillt auf, dass fiir die
Messreihe ,,50 pm* die Rissinitiierung (Einsetzen des Abldsungsvorgangs zwischen Faser
und Matrix) in Form eines Knicks erkennbar ist. Fiir die anderen beiden Messreihen zeichnen
sich in den Kraft-Verschiebungs-Kurven keine deutlichen Knicke mehr ab. Das ist
beispielhaft in Abb. 5.5 bis Abb. 5.7 an Einzelkurven der drei Messreihen gezeigt. In Abb. 5.5
(Messreihe ,,50 um®) ist zu beobachten, wie sich der EMV bis zu einer Kraft von ca. 0,22 N
elastisch dehnt. Das dufert sich in einem anndhernd linearen Anstieg. Bei den 0,22 N (= Fa)
beginnt der Kurvenverlauf, deutlich von der bisherigen Steigung abzuweichen. Mit der
Rissinitiierung beginnt das stabile Risswachstum.

Tab. 5.2: Ergebnisse fiir die drei Messreihen mit variierter freier Faserlinge; aus
Ubersichtlichkeitsgriinden sind maximal 3 Nachkommastellen dargestellt (das fiihrt teilweise
dazu, dass der Quotient SD?/SE? stirker von n abweicht (exakt gilt: SD°/SE’ = n))

Ifrei I, df Fy Foax Fy Tapp Td Einzel-
[um] [um]  [N] [N] [N] [MPa] [MPa] Messungen
~50 um MW 104,3V 17,6 0,204 0,253 0,025 438 52,7 20
SD 1049 1,1 0,032 0,035 0,006 3,9 5,1
SE 2.3 - 0,007 0,008 0,001 0,9 1,1
2mm MW 1022V 16,9 - 0,227 0,044 41,6 - 15
SD 9,2V 2,7 - 0,053 0,013 29 -
SE 24V - - 0,014 0,003 0,8 -
6mm MW 121,77 17,0 - 0,251 - 38,1 - 11
SD 253? 2,1 - 0,077 - 6,8 -
SE 7,6% - - 0,023 - 2,0 -

" Einbettlingen aus Kraft-Verschiebungs-Kurven entnommen
? Einbettlingen lichtmikroskopisch bestimmt (aus Kraft-Verschiebungs-Kurven nicht entnehmbar)

Ein deutliches Abknicken ist weder in Abb. 5.6 noch in Abb. 5.7 erkennbar. Die Kraft bei

Rissinitiierung Fa ist aus den Kraft-Verschiebungs-Kurven der Messreihen ,,2 mm* und
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,0 mm* folglich nicht oder nur mit sehr groBem Fehler ermittelbar. Ein Grund dafiir ist die

Federwirkung der freien Faserlinge. Wegen der Nachgiebigkeit der langen freien Faserldngen

Freie Faserlange: ca. 50 ym
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Abb. 5.4: Ubersichtsdarstellung der Kraft-Verschiebungs-Kurven der drei SEFPO-Messreihen
mit variierter freier Faserlinge (Materialkombination: E-GF in RIMR 135 + RIMH 137)

2 mm und 6 mm fiihrt die Rissinitiierung de facto zu keiner klaren Steigungsdnderung in der

Kraft-Verschiebungs-Kurve mehr (It. [72] ist das ab /i = 1 mm der Fall). Dariiber hinaus ist

die Erkennung einer derartigen Steigungsidnderung dadurch erschwert, dass die Kraft-
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Verschiebungs-Kurven der Messreithen ,2 mm“ und ,6 mm“ zwischen dem
Koordinatenursprung und dem Erreichen von Fmax einen geringfiigig wellenformigen Verlauf
aufweisen (Pfeile in Abb. 5.6 und Abb. 5.7 zeigen Positionen von Wellentilern an). Diese

wellenformigen Verldufe liberlagern etwaige Steigungsdnderungen.

Durch die groBBeren Werte fiir /i von 2 mm und 6 mm sind die Steigungen der zugehorigen
Kraft-Verschiebungs-Kurven im elastischen Bereich geringer als bei der Messreihe ,,50 pm®.
Dies &duflert sich bspw. in den Einzelmessungen in Abb. 5.5 bis Abb. 5.7: Wihrend die
Messung in Abb. 5.5 (/fei=50 um) bei etwa 2 pm Verschiebung eine Kraft von 0,1 N

erreicht, sind fiir dieselbe Kraft in Abb. 5.6 (/i =2 mm) ca. 20 um erforderlich und in Abb.
5.7 (Ifrei = 6 mm) ca. 40 um.
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Fmax
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€005 gl
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Abb. 5.5: Vergréferte Darstellung eines Abb. 5. 6 Vergrofserte Dars.tellung eines
Ausschnitts der Krafi-Verschiebungs-Kurve Aysschmtts der Kr aﬁ-Ver schiebungs-Kurve
eines EMV der Messreihe ,, 50 um eines EMV der Messreihe ,,2 mm *
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Abb. 5.7: Vergrofierte Darstellung eines Ausschnitts der Kraft-Verschiebungs-Kurve eines
EMYV der Messreihe ,,6 mm*“

Die im vorherigen Absatz fiir die drei Messreihen erlduterten Steigungsunterschiede fiihren
folglich auch zu unterschiedlichen Verschiebungswerten beim Erreichen der Maximalkraft: In

Abb. 5.4 ist zu beobachten, dass in der Messreihe ,,50 um* Fuax bei Verschiebungswerten
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S (Fmax) zwischen 5 und 20 pm liegt, in der Messreihe ,,2 mm® etwa zwischen 35 und 50 um

und in der Messreihe ,,6 mm* zwischen 80 und 140 um.

Nach der vollstindigen Ablosung von Faser und Matrix kommt es zur Kontraktion der
gedehnten Faser, begleitet von einem drastischen Abfall der gemessenen Kraft auf etwa den
Wert Fp (bei Standardbedingungen in der Regel; bei hohen /5. oft anders, wie im Folgenden
deutlich wird). Es folgt der reibungsbehaftete Auszug. Die Kontraktion lduft derart ab, dass
sich die Kraft zur Uberwindung der Reibung teilweise nicht unmittelbar einstellt: In einigen
Féllen sinkt die Kraft kurzzeitig auf einen noch niedrigeren Wert (in Abb. 5.6 sehr deutlich
sichtbar, in Abb. 5.5 dezent). Aufgrund der weiterhin fortschreitenden Abzugsbewegung und
der Reibung in der Grenzfldche steigt sie dann wieder auf einen lokalen Maximalwert an, mit
dem die genannte Reibung iiberwunden wird (im Engl. als stick-slip bezeichnet [6, 177]). F»
wird folglich auch als Restreibkraft bezeichnet. Das stick-slip-Phdnomen ist bei der gesamten

Messreihe ,,2 mm* deutlich ausgeprigt, s. Abb. 5.4.

In Abb. 5.7 und Abb. 5.4 (unten) sind keinerlei Restreibkréfte zu erkennen. Das liegt daran,
dass nach der Ablosung der Konstituenten voneinander die Kontraktionsanteile der freien
Faserldnge (/i =6 mm), der Matrix, der Krafteinleitung und des Priifaufbaus zusammen
groBer sind als die Einbettlinge /.: Der eingebettete Faserabschnitt wird durch die Kontraktion

abrupt (innerhalb < 1 s) vollstdndig aus der Matrix gezogen.

Die verschiedenen freien Faserlingen fithren dariiber hinaus zu unterschiedlichen
Versuchsdauern: 30 - 45 min (,,50 pm*“-Messreihe), 1-2h (,,2 mm*“-Messreihe), 3 -4,5h

(,6 mm“-Messreihe).

Die Unterschiede zwischen den drei Messreihen hinsichtlich der Gesamtdauer, der jeweiligen
Bereiche fiir s (Fmax) und den Kurvensteigungen im elastischen Bereich belegen, dass sich die
Dynamik des Versuchs mit /s dndert: Da vapzug fiir alle drei Messreihen gleich ist, wird durch
eine Erhdhung von Is die Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung im EMV
verringert, die durch die externe Priifkraft induziert wird. Das ldsst sich anhand der
Verformung im elastischen Bereich der Kraft-Verschiebungs-Kurve mit folgender
Erlduterung veranschaulichen. Mit der Annahme, dass in diesem Bereich das Hooke’sche
Gesetz gilt und fiir diesen Fall die zeitliche(n) Ableitung(en) nachfolgender Federkonstante
bzw. Nachgiebigkeit(en) null ist/sind, kann die Anderungsrate der externen Priifkraft F mit
folgendem Zusammenhang beschrieben werden:

F=k, As=——:As.

|
g (5.1)
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Dabei ist kges die Federkonstante des Gesamtsystems aus Priifeinrichtung und EMV,
Oges = 1/kges die entsprechende Nachgiebigkeit und As die Verschiebung pro Zeit. Somit ist

AS = vapug. Ferner kann dges wie folgt ausgedriickt werden:

)

ges =

5Apparatur+ 5Klebung+ 5EM Vv + é;ﬁei : ( 5.2 )

Odppararer 1St die  Nachgiebigkeit der Apparatur, OJxerng die Nachgiebigkeit der
Klebeverbindung, demr die Nachgiebigkeit des EMV (ohne den freien Faserabschnitt) und
oifei die Nachgiebigkeit des freien Faserabschnitts,

! . S
frei EGF'”'dfz’ (5.3)

o, =1, -
Ifrei frei
E..- A,

aserquers chnitt

wobei Ecr der Zug-E-Modul der Glasfaser ist und Araserquerschnin die Querschnittsfliche der
Faser. Wird Gl. 5.3 in Gl. 5.2 eingesetzt und diese Bezichung in Gl. 5.1 (mit AS = vap-ug),

resultiert daraus

1

F = ) vazug .

4
o + OromumeT Orngy T si”
Apparatur Klebung EMV © © frei 2
Egp-mw-d;

(5.4)

Mit Gl. 54 kann fiir den elastischen Bereich der Kraft-Verschiebungs-Kurve die

Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung 7 entsprechend ihrer Definition in Gl. 2.13,

=F /(z dr le), in folgender Weise beschrieben werden:

1

T= 4 ) VAbzug .
L SR Sy SO — 1 (3.3)
{ Apparatur Klebung EMV frei EGF T dfz j f ‘e

Fiir den elastischen Bereich der Kraft-Verschiebungs-Kurve werden alle vier genannten
Nachgiebigkeiten aus GI. 5.2 und somit dges als konstant angenommen (einschlielich Ecr und
dy). Wird nun [se; bei vapug =konst. erhoht, fiihrt das entsprechend Gl. 5.5 zu einer

Verringerung der Anderungsrate der Grenzfldchenscherspannung 7.

Im wissenschaftlichen Kenntnisstand zu /s.; werden keine Hinweise darauf gefunden, dass /fiei
einen Einfluss auf die charakteristischen Krifte Fuv und Fmar bzw. die daraus berechneten
GroBen 77 und 74pp hat. Die angefiihrten Quellen sprechen diesbeziiglich eher fiir eine
Unabhéngigkeit von /iei. Aus dem Literaturiiberblick zum Einfluss von vaszug kann jedoch
indirekt geschlossen werden, dass auch fiir /5. ein Einfluss auf die SFPO-Ergebnisse zu

erwarten ist: Mit den zitierten Quellen wird gezeigt, dass 74 von der Anderungsrate der
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Grenzflachenscherspannung 7 beeinflusst wird. Anhand von Gl. 5.5 wird verdeutlicht, dass 7
wiederum eine Funktion von . ist. Das ist ein theoretischer Beleg dafiir, dass ein gewisser
Einfluss von [sei auf Fmax bzw. t4pp vorliegen muss. Somit ist die im wissenschaftlichen

Kenntnisstand geschlussfolgerte Erwartung dieses Einflusses korrekt.

Bei dem Vergleich der Grenzflichenscherfestigkeiten der drei Messreihen ist festzustellen,
dass die lokale Grenzfldchenscherfestigkeit 7z nur fiir die Messreihe ,,50 pm* ermittelt werden
kann. Fiir die anderen beiden Messreihen ist die Bestimmung der Debondingkraft Fsz aufgrund
der mangelnden Erkennbarkeit des Knickpunktes schwierig. Fiir einen von der Einbettlénge /e
unabhingigen Vergleich ist die Gréfe 7z gegeniiber 74 zu bevorzugen, weil bei 7qpp die
Scherspannung als konstant iiber der Grenzflaiche angenommen wird [20]. Da 7z nur fiir eine

Messreihe vorliegt, erfolgt eine Gegeniiberstellung der z4,,-Werte.

Die Mittelwerte und Standardfehler der zqpp-Werte sind fiir die drei Messreihen in Abb. 5.8
dargestellt. Die einfachen Standardfehlerbereiche beriihren sich nicht und zeigen mit
steigendem /s einen monotonen Abfall. Die Standardfehlerbereiche der MR ,,50 um* und
,0 mm® tangieren sich, wenn die SE-Werte mit einem Faktor von ca. 1,98 multipliziert
werden. Daraus folgt: Beide MW liegen zu jeweils hohen Wahrscheinlichkeiten in
Intervallen, die sich nicht berithren (zur Orientierung: bei einer Normalverteilung der
Ergebnisse, die bei den geringen Stichprobenumfingen nicht vorausgesetzt werden kann,
lagen die Wahrscheinlichkeiten bei > 99 %). Diese experimentellen Daten legen in Ergdnzung
zum zuvor erlduterten theoretischen Beleg nahe, dass 745 von der verdnderten Dynamik des
Versuchs beeinflusst wird und mit steigendem 7 entsprechend GI. 5.5 ansteigt (d.h. mit

sinkender freier Faserlidnge, s.0.).
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Abb. 5.8: Ubersicht iiber die scheinbaren Scherfestigkeiten (MW + SE) fiir die Messreihen mit
variierter freier Faserldnge ,,50 um*, ,,2 mm* und ,,6 mm*
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Die MW und SD der Einbettlingen von den Messreihen ,,50 um* und ,,2 mm® liegen mit
104,3 £ 10,4 um bzw. 102,2 £9,2 um sehr nahe beieinander, was einen Vergleich der (/.-
abhingigen) zqpp-Werte begiinstigt. Fiir die Messreihe ,,6 mm* liegen MW und SD von /. bei
121,7£25,3 um und damit in einem tendenziell hoheren Wertebereich. Gegeniiber den
anderen beiden Messreihen werden die zopp-Werte damit tendenziell etwas unterschitzt. Die
deutlich hohere Streuung bei den zgp-Werten der MR ,,6 mm* ist auf die zugehorige
Standardabweichung von /e zuriickzufiihren: Sie ist mit 25,3 um mehr als doppelt so groB3 wie

die entsprechenden Werte 10,4 um und 9,2 pm der beiden anderen MR.

Neben den bereits diskutierten Groflen sind auch Angaben zur Restreibkraft in Tab. 5.2
enthalten, und zwar fiir die MR ,,50 um* und ,,2 mm* (fiir MR ,,6 mm* nicht bestimmbar,
s.0.). Es fdllt auf, dass bei der MR ,2 mm*“ mit 0,044 + 0,003 N offenbar groBere
Restreibkréfte auftreten als bei der MR ,,50 um* mit 0,025+ 0,001 N (MW = SE). Das
Ergebnis {liberrascht insofern, als bei der MR ,,2 mm* zu Beginn des reibbehafteten Auszugs
nach vollstindiger Faser-Matrix-Ablosung bereits ein groBerer Teil des eingebetteten
Faserabschnitts ausgezogen ist (/). Folglich stehen im Vergleich zur MR ,,50 pm* im Mittel
kleinere Reibflichen zur Verfiigung (Voraussetzung: insgesamt dhnliche Durchmesser- und
Einbettlingenwerte). Die hoheren Restreibkréifte und tendenziell kleineren Reibflichen
sprechen dafiir, dass die Reibung zwischen Faser und Matrix bei der MR ,,2 mm* gréBer ist.
Als eine Erkldrung ist denkbar, dass der Ablosungsvorgang zwischen Faser und Matrix
aufgrund der groBen freien Faserldnge und der damit verbundenen Kontraktion anders ablauft
und die Gestalt der Bruchflichen (Reibfldchen) entsprechend beeinflusst. Werte fiir die
mittlere Reibungsspannung 7r (s. Gl. 2.8) sind in Tab. 5.2 nicht aufgefiihrt: Bei der MR
,,2 mm* ist nicht klar, wie groB die Faser-Matrix-Kontaktlidnge l-I* nach vollsténdiger Faser-
Matrix-Ablosung noch ist. Sie wird allerdings bedeutend kleiner sein als /.. Eine Berechnung

von 7rmit den jeweiligen /.-Werten wére daher im Falle der MR ,,2 mm* irrefiihrend.

Wie bereits in Zusammenhang mit der Knickpunkt-Erkennung dargestellt, sind bei den
Messreihen ,,2 mm* und ,,6 mm* wellenformige Verldufe beobachtbar. In Abb. 5.6 und Abb.
5.7 wird dies durch Pfeile verdeutlicht, die Positionen von Wellentdlern anzeigen: bei ca.
10 - 15 pm, 25 uym und 40 pm (Abb. 5.6) bzw. ca. 20 um, 45 pum und 80 pm (Abb. 5.7).
Folglich treten die Wellentdler in den beiden Abbildungen beziiglich der Verschiebungsachse
(Abszissenachse) nicht in den gleichen Bereichen auf. Analog ldsst sich auch in Abb. 5.4
(ohne Pfeile) bei den beiden Messreihen feststellen, dass die Wellentéler in unterschiedlichen
Bereichen der Verschiebungsachsen zu beobachten sind: Diese Unterschiede liegen nicht nur
zwischen den beiden Messreihen vor, sondern auch innerhalb der Messreihen zwischen den
einzelnen EMV.
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Die Wellentiler treten anscheinend auf jeweils dhnlichen Kraftniveaus auf: Die drei
Wellentéler in Abb. 5.6 und Abb. 5.7 befinden sich in beiden Fillen bei etwa 0,04 - 0,05 N,
0,1 N und 0,18 N. Auch in Abb. 5.4 lassen sich diese drei Kraftniveaus fiir beide Messreihen

in einigen Einzelkurven deutlich wiedererkennen (und z.T. noch weitere).

Es gibt Indizien dafiir, dass die Abszissenwerte der Wellentédler von der Nachgiebigkeit des
Gesamtsystems abhingig sind, welche hauptsdchlich vom individuellen EMV, der
vorliegenden freien Faserlinge und der Klebeverbindung variiert wird (die Priifeinrichtung
variiert nicht individuell): Innerhalb einer Messreihe sind bei nachgiebigeren EMV
(kleinerem df, niedrigeren Steigungen) die Abstinde zwischen genannten Abszissenwerten
grofBler, bei steiferen EMV (groBBerem df;, hoheren Steigungen) entsprechen kleiner (s. Abb.
5.4). Damit in Einklang steht, dass EMV mit dhnlicher Steigung ein dhnliches Verhalten
zeigen: Beispielsweise weisen EMV 2 u EMV 3 von MR "2 mm" sowie EMV 8§ und EMV 9

von MR "6 mm" jeweils anndhernd gleichformige Verldufe auf.

Die Tatsache, dass das geschilderte Wellenphdnomen bei beiden Messreihen und EMV mit
jeweils unterschiedlichen Nachgiebigkeiten beobachtet werden kann, spricht dafiir, dass die
Ursache fiir besagtes Phdnomen in der Priifeinrichtung liegt. Ferner ist das sich wiederholende
Merkmal des wellenformigen Verlaufs ein Indiz dafiir, dass ein Zusammenhang zur
Bewegung des Linearaktors besteht. Eine denkbare Erklidrung ist, dass die Geschwindigkeit
des Linearaktors de facto nicht génzlich konstant ist und die tatsdchliche Geschwindigkeit
wihrend einer Messung teils grofer als die vom System aufgezeichnete Geschwindigkeit und
teils kleiner als diese ist. Dabei ist anzumerken, dass der Abstand von Wellental zu Wellental
mit wachsender Verschiebung ebenfalls zunimmt; bei einem bedingt durch den Antrieb

wiederkehrenden Merkmal wire der genannte Abstand jedoch als konstant zu erwarten.

Zudem gibt es Anhaltspunkte auf eine mogliche Kraftabhingigkeit der wellenférmigen
Verldufe: Wellentiler treten bei einem Grofiteil der EMV beider Messreihen in bestimmten
begrenzten Kraftbereichen (Kraftniveaus, s.o0.) auf. Das ist ein weiteres Indiz dafiir, dass der
Grund des Wellenphidnomens in der Nachgiebigkeit der gesamten Priifeinrichtung zu suchen
ist. Diese Nachgiebigkeit diirfte allerdings nicht konstant, sondern miisste eine Funktion der
Kraft F' sein und ebenfalls ein wellenférmiges Verhalten aufweisen, um das Wellenphdnomen

zu erkléren.

Die Frage nach der Ursache des Wellenphdnomens ldsst sich anhand der vorliegenden Daten
nicht abschlieBend beantworten. Eine denkbare Ursache ist (fiir den o.g. Erkldrungsansatz mit
einer inkonstanten Priifgeschwindigkeit), dass die Vertikalbewegung des Priifkdrpers durch
den Spindeltrieb des Linearaktors von einer geringfligigen Taumelbewegung tliberlagert wird,

die nicht symmetrisch um das Lot der angeklebten Faser verlduft und so die genannte
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Inkonstanz verursacht. Zur Klarung sind weitere Untersuchungen erforderlich, bspw. i) eine
hochauflésende Videoaufzeichnung von einem Priifkdrper und der Krafteinleitung wihrend
eines SFPO-Versuchs und ii) eine Messung der Zugkraft eines ausgebauten Linearaktors
mithilfe einer externen Kraftmesseinrichtung bei gleichzeitiger Uberwachung der

Linearbewegung.
5.3.2 Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit

Abb. 5.9 gibt eine Ubersicht iiber die drei Messreihen mit variierter Abzugsgeschwindigkeit
vabzug mit den Bezeichnungen ,,0,01 um/s*, ,,0,1 um/s* und ,,1 um/s*“. Tab. 5.3 enthilt zu
diesen Messreihen die Mittelwerte und Standardabweichungen und -fehler fiir relevante

Grofen.

Im Gegensatz zur Abb. 5.4 mit den Messreihen verschiedener freier Faserlingen sind in Abb.
5.9 weniger offensichtliche Unterschiede festzustellen. Es ist erkennbar, dass bei den MR
,»0,1 pum/s*“ und ,,1 pm/s* die Maximalkréfte Finax jeweils etwas hohere Werte erreichen als bei
der MR ,,0,01 um/s*“ (zu beachten: andere Skalierung der Kraftachse bei MR ,,1 um/s®).
Dabei ist relativierend zu beriicksichtigen, dass auch die mittleren Faserdurchmesser der MR
»0,1 um/s*“und ,,1 pm/s* etwas groBer sind. Ferner sind bei den MR ,,0,1 um/s*“ und ,,1 pm/s*
hohere Restreibkréfte beobachtbar.

Bei der MR ,,1 um/s* werden beziiglich der nach oben begrenzten Abtastrate gerdtetechnische
Grenzen erreicht (hohere Abtastrate mit der vorhandenen Ausstattung nicht realisierbar). Die
erhohte Geschwindigkeit fiihrt in den Kraft-Verschiebungs-Kurven dazu, dass in
Kombination mit der gegebenen Abtastrate groflere Abstinde As entlang der Abszissenachse
zwischen den Messpunkten liegen. Daraus resultiert ein segmentartiger Kurvenverlauf, s.
Abb. 5.10. Eine Konsequenz dieses Verlaufs ist, dass der Moment der Rissinitiierung
schlechter eingrenzbar ist: In der gezeigten Kraft-Verschiebungs-Kurve sind eine minimale
und eine maximale Debondingkraft Fa min und Fa max markiert. Die tatsdchliche
Debondingkraft ist zwischen diesen beiden Werten zu erwarten, die 0,03 N auseinander
liegen. Dieser Umstand fiihrt - iibertragen auf die gesamte Messreihe - zu einem SD-Wert fiir
7a von 12,7 MPa (vgl. Tab. 5.3).

Dariiber hinaus bewirkt der erlduterte Umstand, dass die Debondingkraft tendenziell
unterschitzt wird: Grund dafiir ist, dass die Kraft-Verschiebungs-Kurven der MR ,,1 pm/s*
bereits bei der Kraft Fa min ,,abknicken* und Fa min somit jeweils als Debondingkraft Fa
angenommen wird. Im giinstigsten Fall féllt Fa mi» genau mit dem Moment der Rissinitiierung
zusammen. In allen anderen Féllen liegt Fa min darunter. Das fiihrt dazu, dass der Mittelwert

der MR fiir 7z insgesamt unterschitzt wird. Aufgrund der hohen Streuung und Unterschédtzung
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wird die lokale Grenzfldchenscherfestigkeit dieser MR nicht zum Vergleich der drei MR

verwendet.

Abzugsgeschwindigkeit: 0,01 pm/s
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Abb. 5.9: Ubersichtsdarstellung d. Kraft-Verschiebungs-Kurven v. drei SEPO-Messreihen mit
variierter Abzugsgeschwindigkeit (Materialkombination: E-GF in RIMR 135 + RIMH 137)
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Tab. 5.3: Ergebnisse fiir die drei Messreihen mit variierter Abzugsgeschwindigkeit; aus
Ubersichtlichkeitsgriinden sind maximal 3 Nachkommastellen dargestellt (das fiihrt teilweise
dazu, dass der Quotient SD?/SE? stiirker von n abweicht (exakt gilt: SD°/SE? = n))

Vdbzug L dy Fy Foax F, Tapp Td Tr Einzel-
[um] [um] [N] [N] [N] [MPa] [MPa] [MPa] Messungen
0,01 pm/s MW 1043 17,6 0,204 0,253 0,025 43,8 52,7 45 20

SD 104 1,1 0,032 0,035 0,006 3,9 5,1 1,6
SE - - 0,007 0,008 0,001 09 1,1 0,4

0,1 ym/s MW 1084 19,8 0,257 0,301 0,037 454 555 5,6 12
SD 20,5 1,1 0,041 0,041 0,010 5,2 6,1 1,5

SE - - 0,012 0,012 0003 1,5 18 04
lum/s MW 1142 19,1 (0245) 0332 0,046 47,8 (53,0) 6,6 14
SD 154 1,7 (0,085 0,080 0,020 44  (12,7) 2.1
SE - - (0,023) 0,021 0,005 12 (34) 06

Wie bereits im vorherigen Abschnitt beobachtbar, dulert sich bei der Standard-Messreihe
»00 um*“  (entspricht MR 0,01 um/s*) die Rissinitiierung in einer deutlichen
Steigungsdnderung der Kraft-Verschiebungs-Kurven. Das trifft ebenso auf die MR ,,0,1 pm/s*
zu. Die Erhohung der Geschwindigkeit auf 0,1 um/s beeintrdchtigt die Erkennbarkeit der
Knickpunkte nicht: Das zeigen die Kraft-Verschiebungs-Kurven sowie die relativen
Standardabweichungen von Fz der MR ,,0,01 pm/s* und ,,0,1 um/s*, die jeweils ca. 15 %
betragen. Anhand der Kraft-Verschiebungs-Kurven der MR ,,1 um/s* ist davon auszugehen,
dass die Rissinitiierung bei dieser MR ebenfalls von einer deutlichen Steigungséinderung
begleitet wird. Letztere wird lediglich aufgrund der geringeren Anzahl an Messpunkten

ungenauer abgebildet.
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Abb. 5.10: Vergroferte Darstellung eines Ausschnitts der Kraft-Verschiebungs-Kurve des
EMV 15 der Messreihe ,, 1 um/s*; zwischen den Messpunkten (A) liegt keine Information zu
Kraft und Verschiebung vor

o
[S)]

Bei der MR ,,1 pm/s* ist auch Fumax nur noch mit groerem Fehler bestimmbar: Die

Standardabweichung (0,08 N) ist etwa doppelt so grofe wie bei den anderen beiden
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Messreihen (vgl. Tab. 5.3). Relativierend dazu ist anzumerken, dass fiir einen Teil dieser
erhohten Standardabweichung der ebenfalls erhohte SD-Wert des Durchmessers
mitverantwortlich ist. Insgesamt werden durch die groBen Abstinde As die Werte fiir Fiax
tendenziell etwas unterschitzt, da etwaige zwischen zwei Messpunkten liegende Kraftmaxima

messtechnisch nicht erfasst werden.

Fiir die MR ,,0,01 pm/s* und ,,0,1 pm/s* ldsst sich ein zs-Vergleich anstellen: Die Mittelwerte
52,7 MPa bzw. 55,5 MPa zeigen mit steigender Abzugsgeschwindigkeit eine ansteigende
Tendenz. Thre einfachen Standardfehlerbereiche iiberlappen jedoch. Beziiglich 7z sind die
beiden MR folglich schwer voneinander abgrenzbar. Wie in einem der vorherigen Absitze
bereits erldutert, werden die zs-Ergebnisse der MR ,,1 um/s* bedingt durch die Abtastrate im
Mittel unterschitzt (verbunden mit einer stirkeren Streuung) und sind daher nicht belastbar.
Dazu passt auch, dass der zugehodrige MW 53,0 MPa die ansteigende Tendenz der beiden
anderen MR nicht fortsetzt. Es ist denkbar, dass ein mit ausreichend hoher Abtastrate

ermittelter MW die beobachtete ansteigende Tendenz fortsetzen wiirde.

Wie bereits in Abschnitt 5.3.1 erldutert, ist fiir einen von der Einbettlinge unabhdngigen
Vergleich von Messreihen die Grof3e 2 gegeniiber 74pp zu bevorzugen. Grund dafiir ist unter
anderen die Annahme einer iiber der gesamten Einbettlinge konstanten Scherspannung, die
der GroBe tqpp zugrunde liegt [20]. Aufgrund der erschwerten Knickpunkt-Bestimmung

werden auch in diesem Abschnitt die 74pp-Werte fiir den Vergleich der drei MR herangezogen.

60 - Abb. 5.11 zeigt eine Ubersicht der zupp-
50 Ergebnisse. Beziiglich der Mittelwerte der
[__/E'—""—’—/i drei Messreihen ist mit steigendem Vapzug
40 1 eine ansteigende Tendenz zu beobachten. Die
‘© r=0,9933 . )
% 30 A zugehorigen Standardfehlerbereiche der MR
~ 20 A ,»0,01 um/s* (43,8 £0,9 MPa) und ,,1 um/s*
N9
S 10 (47,8 £1,2 MPa) tangieren sich, wenn die
SE-Werte mit einem Faktor von ca. 1,96
0 o © 7 multipliziert werden. Daraus folgt: Beide
0,01 0,1 1 ) .
Vibmg [HM/S] MW liegen zu jeweils hohen

) Wabhrscheinlichkeiten in Intervallen, die sich
Abb. 5.11: Ubersicht iiber die scheinbaren

Scherfestigkeiten ~— (MW +SE)  fiir  die
Messreihen mit variierten Abzugs- Normalverteilung der Ergebnisse, die bei den
geschwindigkeiten ,,0,01 um/s*, ,,0,1 um/s*“
und ,, 1 um/s* (r: Korrelationskoeffizient der )
tapp-Mittelwerte der drei Messreihen) vorausgesetzt werden kann, ligen die

Wahrscheinlichkeiten bei 99 %).

nicht berithren (zur Orientierung: bei einer

geringen Stichprobenumfangen nicht
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Das spricht fiir statistisch unterschiedliche Prozesse und somit analog zu den Ergebnissen in
Abschnitt 5.3.1 dafiir, dass mit steigender Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung 7

entsprechend Gl. 5.5 (in diesem Fall mit /.; = konst.) 74y ansteigt.

Die mittleren Reibungsspannungen 7y weisen hinsichtlich ihrer Mittelwerte ebenfalls eine
ansteigende Tendenz auf. Fir die z+Ergebnisse (MW + SE) der MR ,,0,01 pm/s*
(4,5+0,4MPa) und ,1pum/s*“ (6,6+0,6 MPa) wird festgestellt: Die zugehorigen
Standardfehlerbereiche tangieren sich, wenn die SE-Werte mit einem Faktor von ca. 2,25
multipliziert werden. Das legt nahe, dass durch die Erhohung der Abzugsgeschwindigkeit
auch die Reibung wihrend des reibbehafteten Auszugs erhoht ist. Fiir die Grofe F» und die
davon abhdngige GrofBle 7 ist dabei zu beachten, dass bei allen drei MR ein Grofteil des
reibbehafteten Auszugs bei der gleichen Geschwindigkeit (1 um/s) ablauft: Wie in den
Erlauterungen zur Versuchsdurchfiihrung beschrieben, wird die Geschwindigkeit 10 um nach
Durchlaufen von Fmax auf 1 pm/s erhoht. Das heiflt, dass sich die drei MR wihrend des
reibbehafteten Auszugs in ihrer Abzugsgeschwindigkeit nur bis zum Zeitpunkt der Erhéhung

auf 1 um/s unterscheiden.

Fiir eine mogliche Erkldarung der Unterschiede in 77 ist somit der Teil der Messungen vor der
Geschwindigkeitserhohung ins Auge zu fassen. Es ist denkbar, dass die verschiedenen vapzug
Unterschiede im Abldsungsprozess von Faser und Matrix bewirken, die sich auf die
Bruchflachen von Faser und Matrix (Reibflichen) auswirken. Unterschiedliche Reibfldchen

konnen bei gleicher Geschwindigkeit zu unterschiedlichen Reibkriften fiihren.

Im Abgleich der Ergebnisse mit denen aus dem wissenschaftlichen Kenntnisstand zeigen sich
Ubereinstimmungen. Die 7a-MW in Tab. 5.3 und Abb. 5.11 konnen mit einem linearen
Anstieg iiber der logarithmierten 7 bzw. vapzg entsprechend Gl. 2.14 aus [7, 14] beschrieben
werden. Ein logarithmischer Zusammenhang, sofern gegeben, besteht prinzipiell ebenso fiir
vabug Wie fiir 7. Der entscheidende Unterschied zwischen vapug und 7 ist, dass 7 ein Mal}
dafiir darstellt, wie schnell die Scherspannungen in der Grenzfldche ansteigen. vaszug hingegen
beschreibt lediglich die Geschwindigkeit der Krafteinleitung. Bei unterschiedlich
nachgiebigen Priifeinrichtungen kann somit ein und derselbe vapzug-Wert zu sehr
unterschiedlichen 7-Werten fiihren (vgl. Gl. 5.5). Daher sollten bei einem Vergleich von
Grenzflachenscherfestigkeiten verschiedener Versuche nicht die vasug-Werte, sondern die 7-

Werte abgeglichen werden.

Wie im wissenschaftlichen Kenntnisstand zur Abzugsgeschwindigkeit erldutert, ist 7 als
Grofle zum Abgleich der durchschnittlichen Rate der Spannungserhéhung in der Grenzflache
zu betrachten. Faktisch kann sich 7 von Versuchsbeginn bis zum Erreichen von Fuax bei

weggeregelten Messungen merklich dndern: und zwar bei Priifeinrichtungen, die steif genug
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sind, sodass eine Steigungsinderung in der Kraft-Verschiebungs-Kurve zwischen
Versuchsbeginn und dem Erreichen von Fuax erkennbar ist. Das ist bei den vorliegenden

Ergebnissen der Fall (s. Abb. 5.9, Rissinitiierung).

Fiir eine Abschétzung der GroBenordnung von 7 fiir die drei MR ,,0,01 um/s*, ,,0,1 pm/s*
und ,,1 pm/s* wird daher der durchschnittliche Verschiebungswert As bei Fmax verwendet: Der
liegt fiir die drei MR in erster Ndherung bei etwa 10 um. Aus 4s und den drei Werten fiir
vabzug ergeben sich drei verschiedene Dauern A¢ zum Erreichen von Finax. Aus dem Quotienten
von Tapp und At kann ein Schitzwert fiir die Rate 7 ermittelt werden. Die auf diese Weise
ermittelten Schiatzwerte fiir die MR ,,0,01 pm/s*, ,,0,1 um/s* und ,,1 pm/s* liegen bei etwa
4+102 MPa/s, 510" MPa/s und 5+10° MPa/s. Das heiBt, dass diese Werte in
GroBenordnungen liegen, fiir welche auch die Quellen [7] und [14] (s. Abb. 2.13) ansteigende

Trends fiir zapp Giber 7 zeigen.

Fallende Trends von a4 liber 7 wie in [154, 155] oder zum Teil in [15] konnen hier somit
nicht festgestellt werden. Es ist nicht auszuschlieBen, dass solch ein Trend bei noch
niedrigeren Geschwindigkeiten oder hoheren Nachgiebigkeiten auftritt. Die Versuche mit
erhohtem /se; aus Abschnitt 5.3.1 deuten jedoch nicht darauf hin. Es ist allenfalls denkbar,
dass ein gegenliufiger Trend bei Anderungsraten der Grenzflichenscherspannung auftritt, die

noch niedriger sind als bei der MR "6 mm".

Zum  Verhalten der Knickkraft wund der aus ihr berechneten lokalen
Grenzflachenscherfestigkeit 7z liber 7 oder varug sind keine Angaben aus der Literatur
bekannt. Wie bereits diskutiert, zeigen die MW der 7s-Ergebnisse der MR ,,0,01 pm/s* und
,»0,1 um/s* eine geringe ansteigende Tendenz, wéhrend ihre einfachen Standardfehlerbereiche
iiberlappen. Ein Einfluss von vaizug auf 7z kann anhand dieser Ergebnisse nicht belegt werden.
Zur weiteren Untersuchung, wie sich vapzg auf 7z auswirken kann, sind weitere Messpunkte
notwendig. Fiir hohere Geschwindigkeiten sind Anderungen an der genutzten SFPO-

Priifeinrichtung erforderlich, um hohere Abtastraten zu realisieren.

5.3.3 Zusammenhang zwischen den Einflissen von freier Faserlinge und

Abzugsgeschwindigkeit

Die Ergebnisse der fiinf MR mit variierten Priifparametern /e; und vaszug zeigen, dass sich
durch deren Variation die Dynamik des SFPO idndert. Einerseits wird das mit den
Versuchsdauern in Tab. 5.4 belegt. Die Versuchsdauern sinken in streng monotoner Weise
von MR1 bis MR5: von MR1 bis MR3 mit sinkenden /s.-Werten und von MR3 bis MRS mit
steigenden vapzug-Werten. Andererseits kann anhand von GIl. 5.5 gezeigt werden, dass die

Anderungsraten der Grenzflichenscherspannung 7 von MR1 bis MR5 durch eine sinkende
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Ifei oder eine steigende vapug ansteigen (ebenfalls von MR1 bis MR3 mit sinkenden /fei-

Werten und von MR3 bis MRS mit steigenden vapzug-Werten).

Tab. 5.4: Ubersicht zu den verschiedenen Versuchsdauern der fiinf SFPO-Messreihen
einschlieflich der Werte der variierten Priifparameter lfiei und vapzug

Messreihe Lfiei VAbzug Versuchsdauer
[pwm] [pm/s]

MR1 6000 0,01 3-45h

MR2 2000 0,01 1-2h

MR3 ~50 0,01 30 — 45 min

MR4 ~50 0,1 6 — 8 min

MRS5 ~50 1 4 — 5 min

Dass qualitativ ein Anstieg der Anderungsraten 7 von MR1 bis MRS vorliegt, wird somit
deutlich. Daher sind in Abb. 5.12 die z4p-Ergebnisse (MW + 2+SE) in qualitativer Form als
Sdulendiagramm {iber den fiinf Messreihen dargestellt (als Kombination der Daten aus Abb.
5.8 und Abb. 5.11). Im Voraus der Diskussion von Abb. 5.12 ist festzuhalten, dass — wie
zuvor bereits erldutert — fiir Vergleiche der MR die GroBe zz gegentiber 74y zu bevorzugen ist.
Da fiir die fiinf Messreihen nur teilweise za-Ergebnisse vorliegen, wird zum Vergleich der MR

die GroBe z4pp herangezogen.
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Abb. 5.12: Ubersicht iiber die scheinbaren Scherfestigkeiten tapy (MW +2¢SE) fiir die
Messreihen MRI  (Ifrei = 6 mm; Vabzug = 0,01 um/s), MR2 (lfrei = 2 mm; vabzug = 0,01 um/s),
MR3  (Ifrei = 50 um;  vabzug = 0,01 um/s),  MR4  (lfei = 50 um;  Vabzug = 0,1 um/s),
MRS (Ifiei = 50 um; vabzug = 1 um/s).

Mit einer verdnderten Dynamik geht grundsitzlich die Moglichkeit einher, dass sich die
mechanische Antwort des Priifkorpers auf die dullere Belastung messbar dndert. Von MR1 bis
MRS (s. Abb. 5.12) ist mit den steigenden Anderungsraten 7 ein kontinuierlich ansteigender
MW von 174y beobachtbar. Die doppelten Standardfehlerbereiche der MR {iberlappen
teilweise: zwischen den MR mit groBen Unterschieden in 7 — MR1 und MR4, MR1 und
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MRS, MR2 und MRS5S — jedoch nicht. Zwischen den Messreihen MR1 und MR5 sowie MR2
und MRS iiberlappen auch die zugehorigen dreifachen Standardfehlerbereiche nicht.

Diese Beobachtungen lassen den Schluss auf einen (wenngleich geringen) Einfluss der
Variation von /[fei und varzug auf die Messergebnisse des SFPO in Form von z4pp zu. Dieser
Einfluss besteht darin, dass die verdnderten Priifparameter die Dynamik des SFPO verdndern
und so eine verdnderte mechanische Reaktion der EMV wihrend der Priifung hervorrufen. Da
Tapp €ine kombinierte Grofe ist, in die Haftung und Reibung mit eingehen, geht aus ihr nicht
hervor, auf welchen dieser Beitrdge der beobachtete ansteigende Trend gegebenentfalls
zuriickzuftihren ist. Die fiir die MR mit variierter Abzugsgeschwindigkeit ermittelten
reibungsbedingten Spannungen zr weisen auf eine mit steigender vaszug ansteigende Reibung
hin. Dabei ist jedoch zu bedenken, dass sich diese Beobachtung auf die Reibung wihrend des
reibbehafteten Auszugs (z7) bezieht. Diese Beobachtung ist nicht zwingend auf diejenige
Reibung zu iibertragen, die wihrend des Versuchs zwischen Rissinitilerung und dem

Erreichen von Fmax wirkt.

Sofern fiir einen definierten Wertebereich von 7 gegeben ist, dass zwischen zapp und 7 ein
logarithmischer Zusammenhang entsprechend GIl. 2.14 (S. 40) besteht, kann durch
Kombination von Gl. 2.14 mit GI. 5.5 folgender Zusammenhang zwischen zapp, Vapzug und lfiei

hergestellt werden:

1

7, =C+GClg

4 ) vazug (5 6)
o +9, +0,,+l, | 7d, ]
( Apparatur Klebung EMV frei EGF T de J [ e

Fiir die Gleichung wird vorausgesetzt, dass

1) dr=konst.,

i1) Ecr=konst. und alle d; = konst. iiber den Wertebereichen, in denen /sei und vaszug
bei Nutzung dieser Gleichung variiert werden,

iii) 7 zwischen Versuchsbeginn und Erreichen von Fuma als konstant angenommen
werden kann (bei groBen Irei der Fall [12, 13], bei kleinen Ise; ggf. in erster
Néherung).

Mit Gl. 5.6 kann somit begriindet werden, warum der in Abb. 5.12 beobachtete Trend
qualitativ zu erwarten ist. Uberdies ist damit ein mathematischer Gleichungszusammenhang
zwischen 7qpp und /sei hergestellt, der die in Kapitel 2 formulierte Erwartung eines Einflusses

von [fiei auf app (bzw. Fmax) prinzipiell bestétigt.
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5.4 Zusammenfassung und Schlussfolgerung

Mit den Ergebnissen dieses Kapitels wird gezeigt, dass sich durch Variation der freien
Faserldnge /iei und der Abzugsgeschwindigkeit vapug die Dynamik des SFPO éndert. Das
wird einerseits anhand der Versuchsdauern klar, die sowohl mit sinkenden /s.i-Werten als
auch mit steigenden vapug-Werten sinken. Andererseits wird auf Basis des Hooke'schen
Gesetzes belegt, dass Iwei und vapug einen Einfluss auf die Anderungsraten der
Grenzflachenscherspannung 7 haben. Demnach bewirken sowohl sinkende /i.-Werte als
auch steigende vapzug-Werte einen Anstieg von 7. Im wissenschaftlichen Kenntnisstand wird
anhand publizierter Ergebnisse dargestellt, dass die scheinbare Grenzflachenscherfestigkeit
Tapp Wiederum von 7 abhédngt. Insgesamt wird damit ein Zusammenhang zwischen den
Priifparametern /fei und vaszug und der gemessenen Maximalkraft Fmax bzw. 14pp aufgezeigt.
Dessen Existenz wird ergdnzend durch die Herstellung eines Gleichungszusammenhangs
zwischen [fiei, Vabzug und taqpp gestiitzt. Da fiir die fiinf Messreihen nur teilweise Ergebnisse fiir
die lokale Grenzflichenscherfestigkeit zs vorliegen, wird zum Vergleich der Messreihen

verstirkt 4y herangezogen.

Bei den fiir jeweils eine der fiinf Messreihen berechneten zpp,-Mittelwerten ist mit sinkenden
Iiei-Werten und steigenden vapzug-Werten ein kontinuierlich ansteigender Trend beobachtbar.
Die Ergebnisse lassen den Schluss auf einen (wenngleich geringen) Einfluss der
Priifparameter /fei und vaszug auf die Messergebnisse des SFPO zu. Dieser Einfluss besteht
darin, dass die Variation beider Priifparameter die erlduterte Verdnderung der Dynamik im
Allgemeinen und der Anderungsraten 7 im Konkreten bewirkt. Das fiihrt zu einer veriinderten
mechanischen Reaktion der Priifkérper und damit zu anderen Messergebnissen in Form von
Finax bzw. tapp. Somit sind — neben dem Beleg auf Basis des Hooke'schen Gesetzes — diese
experimentellen Ergebnisse ein schwer negierbarer Grund zur Annahme, dass die im
wissenschaftlichen Kenntnisstand geschlussfolgerte Erwartung eines Einflusses von /ie; auf

Finax bzw. tapp korrekt ist.

Die grolen freien Faserldngen bei den Messreihen mit /je; =2 mm und /fei = 6 mm bringen
hohe Nachgiebigkeiten mit sich. Die Kraft-Verschiebungs-Kurven mit /.; =2 mm weisen
aufgrund der Nachgiebigkeit ein ausgeprégtes stick-slip-Verhalten auf. Bei der Messreihe mit
Iiei= 6 mm werden keinerlei Restreibkrifte gemessen, da nach vollstindiger Faser-Matrix-
Ablosung die Kontraktionsanteile der freien Faserldnge, des Priifkorpers und der iibrigen
Priifeinrichtung zusammen gréBer sind als . Das fiihrt zum abrupten (innerhalb <1 s),

vollstindigen Auszug der Faser aus der Matrix nach dem Durchlaufen von Fuax.

Fiir lediglich zwei der fiinf Messreihen liegen belastbare Debondingkrifte Fsz und somit

belastbare Ergebnisse fiir die lokale Grenzflichenscherfestigkeit 7z vor: Bei den Messreihen
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mit erhohter /se; ist (vor allem) aufgrund der Nachgiebigkeit der freien Faserlinge die
Steigungsédnderung bei Rissinitiierung schwer erkennbar und schwer lokal eingrenzbar. Bei
der Messreihe mit der Abzugsgeschwindigkeit vapug=1 um/s ist eine geritetechnisch
begrenzte Abtastrate der Grund fiir eine ungenauere Bestimmung der Debondingkrifte. Fiir
die Messreihen mit minimierter /pei und vapzug = 0,01 um/s bzw. 0,1 pm/s sind zs-Werte
berechnet. Die zugehorigen Ergebnisse zeigen mit 52,7 + 1,1 MPa bzw. 55,5 + 1,8 MPa einen
geringfiigig hoheren Mittelwert fiir die hohere Abzugsgeschwindigkeit (erwartungsgemal
ebenso wie die 7qpp-Ergebnisse); die zugehorigen Standardfehlerbereiche iiberlappen jedoch.
Ein Einfluss von vapug auf 7z kann anhand dieser Ergebnisse nicht belegt werden. Zudem
werden bei den beiden Messreihen keine Unterschiede hinsichtlich der Detektierbarkeit der
charakteristischen GroBen Fa, Fmax, F» und [ festgestellt. Diese Feststellung und die
Ergebnisse lassen den Schluss zu, dass eine Erh6hung von vapzug von 0,01 um/s auf 0,1 pm/s
zur Reduzierung der Versuchsdauer vertretbar ist (bei vergleichbaren Priifeinrichtungs- und
Priitkorper-Nachgiebigkeiten). Bei den durchgefiihrten Messreihen fiihrt dies zu einer

Reduzierung der Versuchsdauer von 30 - 45 min auf 6 - 8 min.

Mit dem im wissenschaftlichen Kenntnisstand zu vapug diskutierten linearen Anstieg von zapp
iiber der logarithmierten Anderungsrate 7 lassen sich auch die 7up-Ergebnisse der Messreihen
mit variierter varzug beschreiben. Zur Untersuchung, inwiefern bei 7z ein vergleichbarer
Zusammenhang mit 7 beobachtbar ist, sind weitere Messpunkte bei hoheren v4s-ug notwendig
(dafiir sind Anderungen an der verwendeten SFPO-Priifeinrichtung erforderlich, um héhere

Abtastraten zu realisieren).

Bei den SFPO-Ergebnissen werden groflere Streuungen der Ergebnisse beobachtet, die zum
Teil fiir das Uberlappen von Standardfehlerbereichen mitverantwortlich sind. Fiir eine

(weitere) Reduzierung der Streuung sind weitere mogliche Schritte,

1) die Streuung durch MaBnahmen wie genauere Kontrolle der /. und dr zu
reduzieren, bspw.
durch Vorauswahl von Fasern mit drin bestimmtem Wertebereich oder
durch Verwendung von SFPO-Ergebnissen ausschlieBlich solcher Priifkorper,
deren /. in einem bestimmten Wertebereich liegen und damit Mittelwerte und
Standardabweichungen der Messreihen einzugrenzen,
i1) ggf. durch eine verbesserte lichtmikroskopische Bestimmung der dr (bspw. durch
Mehrfachbestimmung) den Messfehler zu reduzieren,
ii1) die Priifparameter in noch weiteren Grenzen zu variieren.
Diese MaBinahmen konnen zu einer weiteren Verdeutlichung der Wirkzusammenhénge

beitragen.
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6 Storung von Eingangsdaten

Im wissenschaftlichen Kenntnisstand wird erkldrt, warum es bei mikromechanischen
Methoden von praktischem Interesse ist, die Auswirkungen von Stérungen von
Eingangsdaten auf das Endergebnis zu kennen. Zur Bewertung und Einordnung dieser
Auswirkungen wird dort die Konditionszahl K vorgestellt. Die Ausfiihrungen in Abschnitt 2.6

sind Grundlage fiir die Untersuchungen in diesem Kapitel.

Zur Bewertung der FMH werden in dieser Arbeit die Groflen z4pp (nach Gl. 2.2 fiir den SFPO,
nach Gl. 2.9 fiir den SFFT) und 7z (nach GI. 2.3 bis Gl. 2.7 fiir den SFPO) eingefiihrt. Konkret
gehen fiir 7qpp in die Gln. 2.2 und 2.9 jeweils nur wenige Eingangsdaten ein: Fmax, le, dr bzw.
ofmax (lc), lc, dr. Thr Zusammenhang mit zqpp ist aus der jeweiligen Gleichung direkt ersichtlich
(entweder linear oder reziprok). Fiir die Bestimmung von 7z hingegen wird eine grofere
Anzahl von Eingangsdaten mit eingerechnet und deren Auswirkungen auf das Endergebnis 74
sind nicht direkt ersichtlich (s. Gl. 2.3 bis Gl. 2.7). Daher wird in diesem Kapitel am Beispiel
von SFPO-Messergebnissen aus Kapitel 5 (E-GF in EP) gezeigt, in welchem Umfang sich

Storungen der Eingangsdaten in Gl. 2.3 bis Gl. 2.7 auf das Endergebnis zz auswirken kénnen.
Die Eingangsdaten fiir 7z lassen sich wie folgt in zwei Gruppen aufteilen:

- Gruppe 1: an jedem EMV individuell ermittelte Eingangsdaten
o Einbettlidnge /.
o Faserdurchmesser dr
o Debondingkraft Fu
- Gruppe 2: materialspezifische Eingangsdaten von Faser und Matrix
o Axialer Zug-E-Modul Faser Eja
Zug-E-Modul Matrix Ewn
Axialer Wiarmeausdehnungskoeffizient Faser oy
Wirmeausdehnungskoeffizient Matrix am
Axiales Poisson-Verhiltnis Faser vy

Poisson-Verhiltnis Matrix v

0O O O O O O

Spannungsfreie Temperatur der Matrix (mathematisch enthalten in der Grof3e

AT: Differenz zwischen spannungsfreier Temperatur und Priiftemperatur)

Die Eingangsdaten in Gruppe 1 werden fiir jeden einzelnen EMV individuell ermittelt. Die
GroBen /. und Fa werden aus der Kraft-Verschiebungs-Kurve des jeweiligen EMV bestimmt.
Der Faserdurchmesser dr wird nach dem SFPO-Versuch lichtmikroskopisch an der

ausgezogenen Faser des jeweiligen gepriiften EMV gemessen.
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Gruppe 2 enthélt materialspezifische Eingangsdaten von Faser und Matrix: Sie werden
allgemeingiiltig fiir die jeweilige Fasersorte bzw. fiir die jeweilige Matrix (unter den
verwendeten Hartungsbedingungen) ermittelt und fiir alle EMV einer Messreihe

angenommen.
Wie sich Storungen dieser Eingangsdaten aus den Gruppen 1 und 2 auf 77 auswirken konnen,
wird in den nachfolgenden Abschnitten gezeigt.

6.1 Materialien und Experimentelles

Angaben zu den verwendeten Fasern und der Matrix sind im Abschnitt 5.1 enthalten.

Die SFPO-Messergebnisse, anhand derer im Abschnitt 6.2 die Auswirkungen von Storungen
von Eingangsdaten gezeigt werden, stammen von EMV der MR ,,50 um* aus Kapitel 5. Die
MR ,,50 pm* ist unter Standardbedingungen gemessen, d.h. mit den Standardwerten fiir /s
und vapzug. Fiir Informationen zu der EMV-Herstellung sowie dem Versuchsaufbau und der
Durchfiihrung der SFPO-Versuche wird auf die Abschnitte 5.2.1 und 5.2.2 verwiesen.

Fir die Berechnung von 7z werden die materialspezifischen Eingangsdaten aus Tab. 5.1

verwendet (sowie der dort aufgefiihrte Radius des Matrixtropfens R).
6.2 Ergebnisse
6.2.1 An Einzelfaser-Modellverbunden individuell ermittelte Eingangsdaten

Vorbemerkungen

Die Untersuchungen des Einflusses von Storungen der Eingangsdaten /., dr und Fs auf das
Endergebnis 77 erfolgen beispielhaft an SFPO-Ergebnissen dreier EMV der MR ,,50 pm*
(EMV 1, EMV 13, EMV 20).

In Tab. 6.1 bis Tab. 6.3 sind fiir EMV 1, EMV 13 und EMV 20 Auswirkungen von Stérungen
der Eingangsdaten /., dr und Fu auf das Endergebnis 7z dargestellt. In Abb. 6.1 bis Abb. 6.9
wird fiir die drei EMV die Ermittlung der Eingangsdaten /. und Fu veranschaulicht, die in den
genannten Tabellen enthalten sind. Im Folgenden werden fiir EMV 1 die zugehorige Tab. 6.1
hinsichtlich Nomenklatur und Berechnung der Gréfen sowie Abb. 6.1 bis Abb. 6.3
hinsichtlich Ermittlung der Eingangsdaten erldutert. Diese Erlduterungen gelten entsprechend
fir EMV 13 (Tab. 6.2; Abb. 6.4 bis Abb. 6.6) und EMV 20 (Tab. 6.3; Abb. 6.7 bis Abb. 6.9).

In der ersten Zeile von Tab. 6.1 befinden sich als Referenz die als ungestort angenommenen
Werte der Eingangsgréflen sowie das als ungestort angenommene Endergebnis. In den darauf
folgenden Zeilen ist die Storung jeweils einer Eingangsgrofle gezeigt, wihrend die Werte der

iibrigen Eingangsgroffen den ungestorten Referenzwerten entsprechen. Als Stérung einer
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Eingangsgrofle werden jeweils in Bezug auf den ungestorten Referenzwert ein {iberhohter
sowie ein verringerter Wert verwendet (Max- und Min-Wert, jeweils fett gedruckt). Am
Beispiel von dr ist der Referenzwert 17,7 um, die zugehorigen Max- und Min-Werte sind
18,2 um bzw. 17,2 um. Fiir jeden Max- oder Min-Wert ist der zugehorige gestorte
Ergebniswert fiir 77 in derselben Zeile aufgefiihrt (fiir dr= 18,2 um bspw. ist 72 = 51,0 MPa).

Tab. 6.1: Ergebnisse zu Auswirkungen einer Stérung von le, dr oder Fa auf das Endergebnis ta
anhand einer SFPO-Messung (EMV 1)

Storung Eingangsdaten Endergebnis Kond.-
zahl’
Datensatz Ie €le df €qf Fd €Fd Td €rd | ** I(, o
[um] [-] [um] [-] [N] [ [MPa] [-] [-]

Referenzdaten
(ungestorte Werte) 113,5 17,7 0,215 53,0
Storg. von [, (Max) 116,5 17,7 0,215 52,4

Min) 110,5 9053 177 0,215 53,5 0021 0,39
Storg. von dy (Max) 113,5 18,2 0,215 51,0

(Min) 113,5 17,2 0056 515 551 0,078 1,38
Storg. von Fy (Max) 113,5 17,7 0,220 54,1

(Min) 113,5 17,7 0,210 0047 55 0042 0,91

* Konditionszahl
" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder €u i, €x ar 0der € ra)
™ (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder K., Ky, oder Kry)

Aus der Differenz von Max- und Min-Wert einer gestorten EingangsgroBe ergibt sich der
jeweilige absolute Eingabefehler (4/e, Adr oder AFa). Somit ist z.B. Ady= (18,2 - 17,2) um
=1 pm. Mit den absoluten Eingabefehlern und den ungestorten Referenzwerten fiir /e, dy, und
Fa werden die relativen Eingabefehler berechnet: e = Ale/le, eir= Adidr und €ra = AFa/Fa.
Analog resultiert aus der Differenz zweier (bzgl. einer Eingangsgrofle) gestorter z-Werte der
jeweilige absolute Ausgabefehler (A4tq le, Ara dr oder Awa Fa). Fiir das gestorte I
beispielsweise belduft sich dieser auf Ata l. = (53,5 - 52,4) MPa = 1,1 MPa (nicht in Tabelle
dargestellt). Die relativen Ausgabefehler ergeben sich entsprechend aus den absoluten
Ausgabefehlern und dem ungestorten zs-Referenzwert zu €w te = Ata_le/td, €a af= Ata_dfita
und € ra = Ata_Falta. Schlieflich werden aus den relativen Ausgangs- und Eingabefehlern
die Konditionszahlen berechnet (fiir deren Bedeutung s. Abschnitt 2.6): Kie = € ie/€le,
Kar= € afeqr und Kra = € ralera. Alle hier vorgestellten absoluten Fehler sind als Betrag

errechnet und daher positiv (letzteres sind folglich ebenso alle Konditionszahlen).
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Abb. 6.3: Vergrofserungsdarstellung des Bereichs von Abb. 6.1 zur l-Ermittlung, in dem der
reibbehaftete Faserauszug in einen reibfreien Abzug iibergeht (die horizontale Strich-Punkt-
Linie entspricht dem Kraft-Mittelwert zwischen 130 um und 170 um und wird als De-facto-
Nullniveau angenommen)

Die Ermittlung der Max- und Min-Werte fiir die GroBen /o und Fs anhand der Kraft-
Verschiebungs-Kurve von EMV 1 ist in Abb. 6.1 bis Abb. 6.3 dargestellt. In der Ubersicht
(Abb. 6.1) sind die Bereiche markiert, in denen die Werte fiir /. und Fu abgelesen werden.
Abb. 6.2 enthilt eine Vergroferung des Debondingbereichs. Dort sind die Kréfte abgetragen,
die als Max- und Min-Werte fiir die Rissinitiierung angenommen werden. In Abb. 6.3 sind die
angenommenen Max- und Min-Werte fiir /. gekennzeichnet. Die Mittelwerte der gestorten
Max- und Min-Werte fiir /e und Fz werden jeweils als die ungestorten Referenzwerte
angenommen: Am Beispiel von /. wird hier somit als ungestorter Referenzwert der Mittelwert

113,5 um der zugehdrigen Max- und Min-Werte 116,5 pm bzw. 110,5 um angenommen. Die
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Differenz der Max- und Min-Werte fiir dr wird anhand von mehrfach wiederholten
lichtmikroskopischen Aufnahmen von EMV dieser Material-Kombination pauschal als
<1 pum abgeschédtzt. Daher sind die Max- und Min-Werte fiir dr so festgelegt, dass sie den
gleichen Abstand (0,5 pm) zu dem als ungestort angenommenen drReferenzwert (17,7 pm
fiir EMV 1) haben.

Tab. 6.2: Ergebnisse zu Auswirkungen einer Stérung von le, dr oder Fa auf das Endergebnis ta
anhand einer SFPO-Messung (EMV 13)

Storung Eingangsdaten Endergebnis Kond.-
zahl’
Datensatz I, €le df €41 Fy €Fd Td €rd i - K; o
[pm] [-] [um] [-] IN] [ [MPa] [-] [-]

Referenzdaten
(ungestorte Werte) 106 16,7 0,206 56,7
Storg. von [, (Max) 112 16,7 0,206 55,5

Min) 100 0113 167 0,206 580 0,047 0,41
Storg. von dy (Max) 106 17,2 0,206 54,5

(Min) 106 16,2 0060 006 59 0,083 1,38
Storg. von F; (Max) 106 16,7 0,210 57,7

(Min) 106 16,7 0,202 0039 557 0,036 0,92

* Konditionszahl
" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder €u i, €x ar 0der € ra)
™ (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder K., Ky, oder Kry)

Ergebnisse

Tab. 6.4 fasst die Ergebnisse aus Tab. 6.1 bis Tab. 6.3 zusammen: Sie enthilt eine Ubersicht
tiber die vorliegenden Wertebereiche der relativen Eingabe- und Ausgabefehler sowie der
Konditionszahlen fiir EMV 1, EMV 13 und EMV 20. Es ist klar erkennbar, dass sich die
angegebenen Wertebereiche der Konditionszahlen nicht iiberlagern. Sie sind deutlich
voneinander abgrenzbar: Unabhingig vom EMYV ist stets Kar(1,33...1,38) > Kz (0,91...0,92)
> Kie (0,39...0,47). Die Werte der einzelnen Konditionszahlen unterscheiden sich von EMV zu
EMYV nur geringfiigig. Fiir dr liegt Fehlerverstarkung vor, fiir Fz und /. Fehlerddmpfung. D.h.,
dass die Berechnung von 7z (nach GI. 2.3 bis GI. 2.7) bei der EingangsgroBle dr beziiglich
Storungen am empfindlichsten ist. Entsprechend wére bei gleichen relativen Eingabefehlern

fiir le, drund Fa der Ausgabefehler flir dram stirksten.
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Abb. 6.6: Vergroferungsdarstellung des Bereichs von Abb. 6.4 zur le-Ermittlung, in dem der
reibbehaftete Faserauszug in einen reibfreien Abzug iibergeht (die horizontale Strich-Punkt-

Linie entspricht dem Kraft-Mittelwert zwischen 120 um und 170 um und wird als De-facto-
Nullniveau angenommen)

Bei den relativen Ausgabefehlern € i in Tab. 6.4 sind die Verhéltnisse untereinander anders
als bei den Konditionszahlen. Zwar fallen wie die Konditionszahlen auch die relativen
Ausgabefehler fiir dr am groBten aus. Die Wertebereiche von ew rs und e e liberlagern sich
jedoch vollstindig; dabei ist derjenige fiir €:a e breiter. So erreicht €4 e mit einem Hochstwert
von 0,047 sogar einen Wert oberhalb aller ew re-Werte, obwohl fiir /. die stirkste
Fehlerdimpfung vorliegt: Die Ki- und Krs-Werte belegen, dass ein Eingabefehler bei /. etwa
doppelt so stark geddmpft wird wie bei Fa. Die vergleichsweise hohen Werte fiir e e sind
darauf zuriickzufiihren, dass bei /. groBere relative Eingabefehler e vorliegen: Beim
genannten hochsten Wert € i = 0,047 ist der zugehorige relative Eingabefehler mit 0,113
mehr als doppelt so gro3 wie der groBite relative Eingabefehler fiir Fa.
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Tab. 6.3: Ergebnisse zu Auswirkungen einer Stérung von l, dr oder Fa auf das Endergebnis ta
anhand einer SFPO-Messung (EMV 20)

Storung Eingangsdaten Endergebnis Kond.-
zahl’
Datensatz I, €le df €df Fy €Fd Td €zd i ** K; o
[um] [-] [um] [-] IN]  [-] [MPa] [-] [-]

Referenzdaten
(ungestorte Werte) 102 18,1 0,217 54,3
Storg. von . (Max) 105,5 18,1 0,217 53,4

Min) 98,5 0069 g 0,217 550 0032 0,47
Storg. von dr (Max) 102 18,6 0,217 52,3

(Min) 102 17,6 9055 0217 563 0,074 1,33
Storg. von F; (Max) 102 18,1 0,220 55,0

(Min) 102 18,1 0,214 0,028 53,6 0,025 0,92

" Konditionszahl
" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder €u s, € ar 0der € ra)
™" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder Ky, Ky, oder Kry)

Tab. 6.4: Zusammenfassende Ubersicht der Wertebereiche der Konditionszahlen und
relativen Fehler fiir EMV 1, EMV 13 und EMV 20 (alle dargestellten Wertebereiche zeigen
jeweils den grofiten und den kleinsten der drei vorliegenden Werte)

Storung Rel. Eingabefehler Rel. Ausgabefehler Konditionszahl
&[] €ai [ K [-]

Storg. von [, 0,053...0,113 0,021...0,047 0,39...0,47

Storg. von dy 0,055...0,060 0,074...0,083 1,33...1,38

Storg. von Fy 0,028...0,047 0,025...0,042 0,91...0,92

" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder e, €4 oder €ry)
" (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder €. e, € ar 0der € ra)
™ (Index entsprechend der jeweils gestorten EingangsgroBe: entweder K., Ky, oder Kry)

Der Wert € ie = 0,047 stammt von EMV 13 (vgl. Tab. 6.2). Der dafiir verantwortliche grof3e
relative Eingabefehler resultiert aus dem grof8en Abstand 4/, = 12 pm der zugehoérigen Max-
und Min-Werte von 112 um bzw. 100 pm. Abb. 6.6 zeigt dazu den durch Max- und Min-Wert
eingegrenzten Bereich, in dem das Kraft-Nullniveau erreicht wird. Es ist erkennbar, dass eine
genauere Eingrenzung des Bereichs auf weniger als 12 um schwierig ist. Die Schwierigkeit
der Eingrenzung dieses Bereichs besteht prinzipiell ebenso bei EMV 1 und EMV 20, vgl.
Abb. 6.3 und Abb. 6.9 (wenngleich die bestimmten Werte fiir A/ hier niedriger sind).

Zusammenfassend: Bei EMV 1, EMV 13 und EMV 20 liegen fiir dr die grofiten relativen
Ausgabefehler (0,074...0,083) und die grofiten Konditionszahlen vor (fehlerverstirkend). Die
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relativen Ausgabefehler fiir /. und Fs bewegen sich in dhnlichen Wertebereichen
(0,02 < €4 i< 0,05), obwohl fiir /e gegeniiber Fu eine doppelt so starke Fehlerddmpfung
vorliegt. Letzteres unterstreicht die Bedeutung der erreichbaren Genauigkeit der verwendeten

Methode zur Bestimmung der Eingangsgrofen.
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Abb. 6.9: Vergroferungsdarstellung des Bereichs von Abb. 6.7 zur le-Ermittlung, in dem der
reibbehaftete Faserauszug in einen reibfreien Abzug iibergeht (die horizontale Strich-Punkt-
Linie entspricht dem Kraft-Mittelwert zwischen 120 um und 170 um und wird als De-facto-
Nullniveau angenommen)

6.2.2 Materialspezifische Eingangsdaten von Faser und Matrix

Vorbemerkungen

Tab. 6.5 zeigt eine Ubersicht zu Auswirkungen von Stérungen der materialspezifischen

Eingangsdaten der Gruppe 2 (Efa, Em, 0fa, 0m, Vfa, vm und AT; vgl. Einleitung Kapitel 6) auf das
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Endergebnis zs. Die dazu verwendeten ungestorten Referenzwerte der GroBen Efa, Em, ofa, 0m,
via, vm Und AT sind in Tab. 5.1 enthalten. Fiir die EingangsgroBen /., dr und Fa werden die

ungestorten Referenzwerte aus Abschnitt 6.2.1 verwendet.

Fiir alle relativen Eingabefehler ¢; wird in Tab. 6.5 pauschal ein Wert von 0,1 angenommen.
Am Beispiel von Ez heiflit das: Die Max- und Min-Werte (Definition s. Abschnitt 6.2.1)
werden als das 1,05-fache bzw. das 0,95-fache des ungestorten Referenzwertes angenommen,
konkret somit als 78750 MPa bzw. 71250 MPa. Daraus werden dann fiir die genannten EMV
die gestorten Endergebnisse fiir 77 berechnet und daraus wiederum die relativen
Ausgabefehler e« ; und schlieBlich die Konditionszahlen K; (Berechnung in Abschnitt 6.2.1
erlautert). Mit den iibrigen sechs in Tab. 6.5 aufgefiihrten EingangsgroBen wird zur

Berechnung von e« ; und K; in gleicher Weise verfahren, wie fiir £z beschrieben.

Da in dieser Tabelle im Vergleich zu Abschnitt 6.2.1 kleinere Zahlenwerte flir €7 i und K

auftreten, werden die Ergebnisse mit 4 Nachkommastellen angezeigt.

Ergebnisse

Wird der pauschal angenommene relative Eingabefehler von 0,1 auf 0,05 oder 0,2 geéndert,
so beeinflusst das die Konditionszahlen nur geringfiigig. Bei der angewendeten Rundung auf
4 Nachkommastellen ist ein Unterschied zwischen den K;-Werten fiir ¢; = 0,05 und jenen fiir
¢; = 0,2 nur bei 4 der 21 Konditionszahlen sichtbar: Bei den K-Werten fiir Ef ist bei allen drei
EMYV eine Anderung ab der 3. Nachkommastelle sichtbar; bei dem K-Wert von EMV 13 fiir
vm ab der 4. Nachkommastelle. Bei den iibrigen 17 Konditionszahlen bleiben die Werte

unverindert.

Die erste wesentliche Beobachtung bei der Durchsicht der Konditionszahlen ist, dass fiir alle
in Tab. 6.5 aufgefiihrten Eingangsgrofen Fehlerddmpfung vorliegt. Die grofiten Ki-Werte
treten bei den Zug-E-Moduln E» und Ef mit 0,29...0,32 bzw. 0,21...0,24 auf (vgl. Tab. 6.5
unten). Die Ki-Werte der iibrigen flinf EingangsgroBlen sind alle < 0,1. Dabei rangieren die
matrixabhdngigen Ki-Werte fir am, AT und vm zwischen 0,07...0,10, wéhrend die
faserabhingigen Ki-Werte fiir az und vz sogar < 0,01 und somit knapp eine Gréflenordnung
kleiner sind (flir vz noch kleiner). Damit geht einher, dass die Auswirkungen einer Stérung
von am, AT, vm, oz oder vz mit den pauschal angenommenen ¢; = 0,1 auf das Endergebnis
jeweils <1 % sind (e i < 0,01, vgl. Tab. 6.5 unten). Fiir as wére ein relativer Eingabefehler
von ca. 1 erforderlich, um 7z um bis zu 1 % zu beeinflussen, fiir v sogar ein relativer

Eingabefehler von 87.
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Tab. 6.5: Ergebnisse zu Auswirkungen einer Storung von Efa, Em, 0fa, 0m, Via, vin oder AT auf
das Endergebnis ta anhand der SFPO-Messungen von EMV I, EMV 13 und EMV 20;
dargestellt in Form der relativen Eingabe- und Ausgabefehler sowie der Konditionszahlen

EMYV- Gestorte Rel. Eingabefehler Rel. Ausgabefehler Konditionszahl
Bezeichnung Eingangsgrofe ¢ [-] €ai |- K [
EMV 1 Ep 0,1 0,0237 0,2368
En 0,1 0,0323 0,3235
Ofa 0,1 0,0010 0,0097
Oim 0,1 0,0097 0,0969
Via 0,1 <0,0001 0,0001
Vi 0,1 0,0085 0,0847
AT 0,1 0,0087 0,0872
EMV 13 Ez 0,1 0,0236 0,2358
En 0,1 0,0315 0,3155
Ofa 0,1 0,0009 0,0089
Oim 0,1 0,0089 0,0891
Via 0,1 <0,0001 0,0001
Vi 0,1 0,0083 0,0825
AT 0,1 0,0080 0,0802
EMV 20 Ez 0,1 0,0208 0,2080
En 0,1 0,0286 0,2857
Ofa 0,1 0,0009 0,0087
Oim 0,1 0,0087 0,0868
Via 0,1 <0,0001 0,0001
Vi 0,1 0,0075 0,0749
AT 0,1 0,0078 0,0781
Zusammenfassung** En 0,1 0,0286...0,0323 0,2857...0,3235
Ep 0,1 0,0208...0,0237 0,2080...0,2368
(nach GroBe der Olm 0,1 0,0087...0,0097 0,0868...0,0969
Ki-Werte geordnet) AT 0,1 0,0078...0,0087 0,0781...0,0872
Vi 0,1 0,0075...0,0085 0,0749...0,0847
Ofa 0,1 0,0009...0,0010 0,0087...0,0097

Vi 0,1 <0,0001 0,0001...0,0001

" der Index i steht fiir die Jeweilige gestorte Eingangsgrofe in der zweiten Spalte
" gibt eine zusammenfassende Ubersicht fiir EMV 1, EMV 13 und EMV 20 bzgl. der Wertebereiche
der Groflen €;, € ;, K; fiir die aufgefiihrten Eingangsgrofen

6.3 Zusammenfassung und Schlussfolgerung

Bei den vorliegenden Messergebnissen ist die Berechnung von 7z (Gl. 2.3 bis Gl. 2.7) bei der

Eingangsgrofle dr beziiglich Stérungen am empfindlichsten: Von allen 10 untersuchten
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Eingangsgrofen ist dr die einzige, bei der Fehlerverstarkung auftritt. Die drei Eingangsgrof3en
ds, Faund . (Abschnitt 6.2.1) weisen mit ihren zugehorigen Wertebereichen Kqgr(1,33...1,38)
> Krd (0,91...0,92) > K (0,39...0,47) die grofiten Konditionszahlen auf. Dabei sind die
vorliegenden Werte fiir Kie etwa halb so gro3 wie diejenigen fiir Krs. Die Konditionszahlen
aller librigen 7 EingangsgroBBen Efu, Em, 0fa, 0m, Vfa, v und AT (Abschnitt 6.2.2) sind kleiner —
es liegt Fehlerddmpfung vor. Dabei weisen Ex» und Ez die groiten Ki-Werte auf: Sie liegen im
Bereich von 0,21 bis 0,32. Die Ki;-Werte der librigen fiinf EingangsgroBen sind alle < 0,1. Die
kleinsten Ki-Werte und somit die stirkste Fehlerddmpfung sind fiir die faserabhidngigen

Eingangsgréfen as und v mit knapp 0,01 und etwa 0,0001 festzustellen.

Aus der Storung welcher EingangsgroBe schlieflich die stirksten relativen Ausgabefehler
resultieren, hingt neben der Kondition ebenso von der Grofe des relativen Eingabefehlers ab.
Dieser Zusammenhang ist der Grund dafiir, dass die Reihenfolge der EingangsgrofBen
beziiglich der GroBe ihrer Ki-Werte nicht derjenigen Reihenfolge entsprechen muss, die sich
aus den korrespondierenden e -Werten ergibt: Zwar liegen fiir dr neben den grofiten Ki-
Werten auch die groften relativen Ausgabefehler vor (0,074...0,083). Die relativen
Ausgabefehler fiir /o und Fs bewegen sich jedoch in &dhnlichen Wertebereichen
(0,02 < € i < 0,05). Das ist darauf zuriickzufiihren, dass die Werte fiir K. zwar etwa halb so

grol} wie diejenigen fiir Krs sind, die Eingabefehler fiir /e jedoch etwa doppelt so grof3 sind.

Inwiefern die 3 matrixabhingigen EingangsgroBen am, AT und vm mit Werten von
0,07 <Ki<0,1 bei einer Storung das Endergebnis 7z in nennenswerter Weise beeinflussen,
hingt von der GroBe der relativen Eingabefehler ab. Bei dem angenommenen Wert von
€i=0,1 liegen die resultierenden relativen Ausgabefehler jeweils bei <1 % (e i <0,01). Fiir
eine genauere Beantwortung dieser Frage sind weitere Untersuchungen zur Abschétzung der

tatsdchlichen Eingabefehler erforderlich.

Fiir eine Storung von v kann de facto keinerlei Einfluss auf das Endergebnis s gezeigt
werden: Anhand der vorliegenden Ergebnisse wire ein relativer Eingabefehler von ca. 87
erforderlich, um das Endergebnis 7z um 1 % zu beeinflussen. Fiir o wire dazu ein relativer
Eingabefehler > 1 erforderlich. Somit ist nach vu der Einfluss einer Stérung von o am

ehesten vernachlissigbar.

Die Untersuchungen am Beispiel der drei EMV erlauben eine Abschdtzung fiir die
vorliegende Messreihe, welche Eingangsgroflen sich stark und welche sich nur geringfiigig
auf das Endergebnis auswirken. Fiir eine allgemeinere Aussage sind umfangreichere

Untersuchungen mit verschiedenen Materialkombinationen von Interesse.
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7 Zusammenfassung, Schlussfolgerung, Ausblick
7.1 Zusammenfassung und Schlussfolgerung

Im wissenschaftlichen Kenntnisstand werden die EinflussgroBen 1) Héartungsdauer,
i1) Feuchtigkeit, iii) freie Faserliange und iv) Abzugsgeschwindigkeit als
Untersuchungsgegenstinde dieser Arbeit erarbeitet. Ferner werden auf Basis der Literatur
Schlussfolgerungen fiir die experimentellen Untersuchungen hinsichtlich Materialpaarungen
und Versuchsbedingungen gezogen. In den nachfolgenden Absidtzen werden die Erkenntnisse
und Schlussfolgerungen aus den Untersuchungen zu den Einflussgréfen 1) bis iv) sowie zum

Einfluss von Stérungen von Eingangsdaten jeweils zusammengefasst.

Hartungsdauer: Zur Auswertung der SFFT-Ergebnisse wird als quantitatives Maf3 flir die

Faser-Matrix-Haftung der Kehrwert des kritischen Aspektverhdltnisses verwendet (ein
Anstieg dieses  Kehrwertes  bedeutet  einen  Anstieg der  scheinbaren
Grenzflachenscherfestigkeit). Fiir die genannten Kehrwerte wird mit zunehmender
Hartungsdauer bei Raumtemperatur ein degressiver Anstieg beobachtet. Ein vergleichbares
Verhalten weisen auch die Zug-E-Moduln der EMV auf. Die Ergebnisse belegen eine
ausgepriagte Abhdngigkeit der kritischen Aspektverhdltnisse von den Zug-E-Moduln der
EMV. Aus ergénzenden rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen resultiert, dass die
raue Struktur der PZT-Faseroberfldchen fiir einen stark ausgeprigten Formschluss sorgt. Das
steht in Einklang mit der ausgeprigten Abhingigkeit der kritischen Aspektverhéltnisse von
den Zug-E-Moduln der EMV. Zusammen mit den SFFT-Ergebnissen legen die
rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen ferner nahe, dass keine chemischen,
sondern physikalische Wechselwirkungen fiir ein Mindestmal an Kraftschluss zwischen Faser

und Matrix sorgen.

Der degressive Anstieg der Kehrwerte der kritischen Aspektverhiltnisse entspricht den im
wissenschaftlichen Kenntnisstand formulierten Erwartungen: Ein vergleichbarer Anstieg wird
auch bei scheinbaren Grenzflichenscherfestigkeiten publizierter ~SFPO-Ergebnisse
beobachtet. Teilweise wird bei diesen SFPO-Ergebnissen jedoch zudem von einem Abfall der
Werte nach Durchlaufen eines Maximums berichtet. Dieser Abfall wird in der Literatur durch
eine konstruktive Uberlagerung von Priifkraft-induzierten Grenzflichenscherspannungen mit
herstellungsbedingten Eigenspannungen erkldrt. Bei den SFFT-Ergebnissen wird dieser
Abfall nicht festgestellt. Das entspricht der ebenfalls formulierten Erwartung, dass die
erlduterte Spannungsiiberlagerung beim SFFT prinzipbedingt destruktiv sein sollte.
Stattdessen enthalten die SFFT-Ergebnisse Hinweise auf Eigenspannungen, die zu einem
wegverzogerten Einsetzen des Fragmentierungsprozesses fithren. Das steht in Einklang mit

der genannten destruktiven Spannungsiiberlagerung.
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Feuchtigkeit: Die Untersuchungen zum  Feuchtigkeitseinfluss bei  1-monatiger
Konditionierung der Kohlenstoffaser/Epoxidharz-EMV in feuchtem (50 %rF, 23 °C) bzw.
trockenem Klima (0 %rF, 23 °C) lassen den Schluss auf unterschiedliches mechanisches
Verhalten zu. Die lokalen Grenzflichenscherfestigkeiten zeigen erwartungsgemil3 einen
abfallenden Trend durch feuchte Konditionierung (feuchtebedingte Matrixplastifizierung).
Die mittleren Reibungsspannungen der feucht konditionierten EMV weisen auf eine
abgeschwichte Reibung wihrend des reibbehafteten Auszugs hin. Sie konnen mit einer
Erhohung der Grenzflichenfeuchtigkeit durch Kapillartransport erklart werden. Beobachtete
niedrigere Steigungen in den Kraft-Verschiebungs-Kurven dieser EMV wihrend des stabilen
Risswachstums konnen auf die iiberlagerten Auswirkungen der Matrixplastifizierung und der
Grenzflachenfeuchtigkeit zuriickgefiihrt werden. Die Ergebnisse bestitigen, dass die
Luftfeuchtigkeit auch bei moderaten klimatischen Bedingungen eine ernstzunehmende
Einflussgrofe darstellt. Daraus wird geschlussfolgert, dass — wie i.A. bei mechanischen
Priifungen — so insbesondere auch beim SFPO eine schwankende Luftfeuchtigkeit in nicht

klimatisierten Laboren als wichtiger potentieller Storfaktor zu beachten ist.

Priifparameter freie Faserlinge und Abzugsgeschwindigkeit: Auf Basis des Hooke‘schen

Gesetzes wird gezeigt, dass sowohl die freie Faserldnge als auch die Abzugsgeschwindigkeit
einen Finfluss auf die Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung haben. Ferner ist
anhand publizierter Ergebnisse im wissenschaftlichen Kenntnisstand ein Einfluss der
genannten Anderungsrate auf die scheinbare Grenzflichenscherfestigkeit beobachtbar. Durch
die Kombination beider Feststellungen wird belegt, dass die im wissenschaftlichen
Kenntnisstand formulierte Erwartung eines Einflusses der freien Faserlinge auf die
scheinbare Grenzfldchenscherfestigkeit korrekt ist. Die Existenz dieses Einflusses wird
ergidnzend durch die Herstellung eines Gleichungszusammenhangs zwischen diesen beiden
GroBen gestiitzt (s. Gl 5.6, S. 102). Des Weiteren sind die Priifungsergebnisse Grund zur
Annahme, dass die o.g. Erwartung korrekt ist: Mit sinkender freier Faserlinge und steigender
Abzugsgeschwindigkeit steigen jeweils die mittleren scheinbaren

Grenzflachenscherfestigkeiten der Messreihen.

Aufgrund der hohen Nachgiebigkeiten der freien Faserlingen 2 mm und 6 mm sowie einer
geritetechnisch begrenzten Abtastrate liegen lediglich fiir zwei der fiinf Messreihen
belastbare lokale Grenzflichenscherfestigkeiten vor: Fiir die Messreihen mit minimierter
freier Faserlinge und den Geschwindigkeiten 0,01 um/s und 0,1 um/s betragen die
Mittelwerte und Standardabweichungen 52,7 = 1,1 MPa bzw. 55,5 + 1,8 MPa. Der zweite
Mittelwert ist geringfiigig groBer als der erste (erwartungsgeméil), ihre Standardfehler
iberlappen jedoch. Ein Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit auf die lokale

Grenzflachenscherfestigkeit kann anhand dieser beiden Messreihen nicht belegt werden.
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Zudem zeigen sie hinsichtlich der Detektierbarkeit charakteristischer Messgrofen (Krifte und
Einbettlingen) keine Unterschiede. Daraus wird geschlussfolgert, dass eine Erhéhung der
Abzugsgeschwindigkeit von 0,01 um/s auf 0,1 um/s zur Reduzierung der SFPO-
Versuchsdauer  vertretbar ist (bet vergleichbaren Priifeinrichtungs- und
Priifkdrpernachgiebigkeiten). Bei den durchgefithrten Messreihen fiihrt dies zu einer

Reduzierung der Versuchsdauer von 30 - 45 min auf 6 - 8 min.

Stérung von FEingangsdaten: Die Untersuchungen zum Einfluss von Stérungen von

Eingangsdaten auf die lokale Grenzflachenscherfestigkeit erfolgen anhand von SFPO-
Messergebnissen aus den diskutierten Untersuchungen zum Einfluss der Priifparameter. Es ist
hervorzuheben, dass die Berechnung der lokalen Grenzfldchenscherfestigkeit bzgl. Stérungen
des Faserdurchmessers am empfindlichsten ist: Von allen 10 Eingangsgroflen ist diese die
einzige mit fehlerverstarkender Wirkung. Die Konditionszahlen (Fehlerverstirkungsfaktoren)
der drei EingangsgroBen Faserdurchmesser, Debondingkraft und Einbettlinge sind am
hochsten. Sie liegen in den Wertebereichen 1,3..1,4, ca. 0,9 und 0,3..0,5. Die
Konditionszahlen aller iibrigen Eingangsgroflen sind kleiner. Die stirkste Fehlerdimpfung
liegt fir den Warmeausdehnungskoeffizienten und das Poisson-Verhéltnis der Faser mit
knapp 0,01 und etwa 0,0001 vor.

Wie stark der resultierende relative Ausgabefehler jeweils ist, hdngt neben der Konditionszahl
von dem relativen Eingabefehler ab. Fiir den Faserdurchmesser ergeben sich die grofiten
Ausgabefehler (0,07...0,09). Aufgrund eines vergleichsweise hohen relativen Eingabefehlers
bei der Einbettldnge liegen die relativen Ausgabefehler von Debondingkraft und Einbettlinge
in dhnlichen Wertebereichen zwischen 0,02 und 0,05. Fiir den Warmeausdehnungskoeffizient
der Faser wire ein relativer Eingabefehler > 1 erforderlich, um das Endergebnis um 1 % zu
beeinflussen. Das Poisson-Verhéltnis der Faser miisste dafiir mit einem relativen

Eingabefehler von ca. 87 gestort werden und zeigt somit de facto keinen Einfluss.

Insgesamt wird geschlussfolgert:

Die vorliegende Arbeit eignet sich als methodisches Vorbild fiir weitere Untersuchungen an
anderen Faser/Matrix-Kombinationen. Ferner leistet sie einen Beitrag zur Erhohung der
Auslegungssicherheit/-genauigkeit fiir FKV-Bauteile auf Basis von Daten mikromechanischer

Untersuchungen und ist so von genereller Bedeutung fiir die Optimierung von FKV.
7.2 Ausblick

Bei den SFPO-Untersuchungen dieser Arbeit werden grof3ere Streuungen der Ergebnisse und

zwischen Messreihen teilweise Uberlagerungen der Standardfehlerbereiche beobachtet. Zur
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Reduzierung dieser Streuung sind mogliche weitere Schritte, den Faserdurchmesser und die
Einbettlinge genauer zu kontrollieren: a) durch Vorauswahl von Fasern bestimmten
Durchmessers zur Herstellung von EMV und b) durch Verwendung von Messergebnissen
ausschlieflich solcher EMV, deren Einbettlingen in einem festgelegten Bereich liegen. Diese
MaBnahmen konnen zu einer weiteren Verdeutlichung der Auswirkungen der jeweiligen
variierten Einflussgrofle beitragen. Einen weiteren Beitrag dazu kann eine Variation der

jeweiligen Einflussgrofle in noch weiteren Grenzen leisten.

Die Ergebnisse zum Einfluss von Stérungen von Eingangsdaten auf die lokale Grenzflachen-
scherfestigkeit basieren auf Messungen an E-Glasfaser/Epoxidharz-EMV und erlauben eine
Abschétzung verschiedener Einfliisse. Fiir allgemeinere Aussagen iiber diese Faser/Matrix-
Kombination (und die zugrunde liegenden EMV-Abmalle) hinaus sind umfangreichere
Untersuchungen an verschiedenen Faser/Matrix-Kombinationen von Interesse. Als moglicher
nichster Schritt fiir die SFPO-Praxis erscheint insbesondere sinnvoll, Moglichkeiten zur
praziseren Bestimmung des Faserdurchmessers als Eingangsgrofle mit dem grofBten
resultierenden Ausgabefehler zu priifen, bspw. durch Mehrfachbestimmung (dieser Punkt ist

ebenso fiir die vorher diskutierte Reduzierung der Streuung anwendbar).
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8 Abkiirzungen und Formelzeichen

8.1 Abkiirzungen

Abkiirzung

AF
CF
DGEBA

EP
EMV
FMH
GF
MR
MW
PZT
REM
RSD

RT
SD
SE
SFFT

SFPO

UP
8.2 Formelzeichen

Formelzeichen Einheit

A [mm?]
AFaserquerschnitt [mm?]

A(x) (verschieden)
Ofa [10°6/K]

am [10°%/K]

Ci [MPa]

2 [MPa]

Bedeutung

Aramidfasern
Kohlenstofffaser (engl. carbon fibre)

Bisphenol-A-diglycidylether (oder Diglycidylether von
Bisphenol A)

Epoxidharz

Einzelfaser-Modellverbund

Faser-Matrix-Haftung

Glasfaser

Messreihe

Mittelwert

Blei-Zirkonat-Titanat (PZT; mit p/umbum lat. fiir Blei)
Rasterelektronenmikroskopie

relative Standardabweichung (engl. relative standard
deviation)

Raumtemperatur
Standardabweichung (engl. standard deviation)
Standardfehler (engl. standard error)

Einzelfaserfragmentierungsversuch (engl. single-fibre
fragmentation test)

Einzelfaserauszugversuch (engl. single-fibre pull-out
test)

Ungesittigtes Polyesterharz

Bedeutung

Kontaktfliche zwischen Faser und Matrix
Querschnittsflache der Faser

Numerische Aufgabe
Wirmeausdehnungskoeffizient Faser, axial
Wirmeausdehnungskoeffizient Matrix
Konstante (Ordinatenabschnitt)

Konstante (Steigung)
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dr
5Apparatur
OEMV

0. ges

5Klebung
Olfei
As

At

Aty RT

AT
Ax

Ax

E fa
Ecr
Em
€df
€Fd
€le
€rd_df
€ud Fd
€zd le
€x

€y

F

Fb

Fa
Fd max

F d min
Fr

Fresti gkeitsgrenze

[nm]

[mm/N]
[mm/N]
[mm/N]

[mm/N]
[mm/N]
[nm/s]

[min] (0.4.)

[d]
[K]

[mm]

(verschieden)
(verschieden)
[MPa]

[MPa]

[MPa]

[-]

[-]

[-]

[-]

[-]

Faserdurchmesser
Nachgiebigkeit der Apparatur
Nachgiebigkeit des EMV (ohne freien Faserabschnitt)

Nachgiebigkeit des Gesamtsystems aus Priifeinrichtung
und EMV

Nachgiebigkeit der Klebeverbindung
Nachgiebigkeit des freien Faserabschnitts
Verschiebung pro Zeit

Zeitdifferenz zwischen Versuchsbeginn und Erreichen
von Fimax (SFPO)

Hartungsdauer der EMV bei RT

Differenz zwischen spannungsfreier Temperatur und
Priiftemperatur

Liangendnderung eines SFFT-EMV  wihrend der

Priifung

Absoluter Fehler der Eingabe (Eingangsgrof3e)
Absoluter Fehler der Ausgabe (Endergebnis)
Zug-E-Modul Faser, axial

Zug-E-Modul der Glasfaser

Zug-E-Modul Matrix

Relativer Eingabefehler von dr

Relativer Eingabefehler von Fu

Relativer Eingabefehler von /e

Relativer Ausgabefehler bei 74, verursacht durch ear
Relativer Ausgabefehler bei 74, verursacht durch ers
Relativer Ausgabefehler bei 74, verursacht durch e
Relativer Fehler der Eingabe (Eingangsgrofie)
Relativer Fehler der Ausgabe (Endergebnis)
Anderungsrate der externen Priifkraft

Kraft nach vollstindiger Ablosung/vollstindigem Bruch
(beim SFPO)

Debondingkraft
Oberer Grenzwert der Debondingkraft
Unterer Grenzwert der Debondingkraft

Reibkraft nach  vollstindiger
Tropfenabscherversuch)

Ablosung  (beim

Zugkraft bei Erreichen der Zugfestigkeit o7 max (1) einer
Faser mit der Lange /.
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Flrastein trag

Fmax
Gra
Gm
kges

la
la*
le
I’

le
Z frei

Tapp
Td

)
VAbzug
Vy

Vm

X

Y

[N]

[N]
[MPa]
[MPa]
[N/mm)]

[nm]
[nm]
[num]
[nm]

[um]
[um]

[-]

[-]

[-]

[-]
[mm]
[-]
[mm]
[MPa]
[h] oder [d]
[°C]
[MPa/s]
[MPa]
[MPa]
[MPa]
[nm/s]
[-]

[-]

(verschieden)

(verschieden)

Durch Grenzflachenscherspannung (zapp) in einer Faser
mit Lange /. aufgebaute Zugkraft

Maximalkraft
Schermodul Faser, axial
Schermodul Matrix

Federkonstante des Gesamtsystems aus Priifeinrichtung
und EMV

Mittlere Fragmentlinge bei EMV-Bruch bei Séttigung
Mittlere Fragmentliange bei EMV-Bruch vor Sittigung
Kritische Lénge

Wert zur Abschitzung von /. (< I.*) bei EMV-Bruch vor
Sattigung

Einbettlédnge

Freie Faserldnge

Anzahl der Einzelmessungen
Kumulative Bruchanzahl
Poisson-Verhiltnis Faser, axial
Poisson-Verhéltnis Matrix

Radius des Matrixtropfens
Korrelationskoeffizient (nach Pearson)
Verschiebung (s. SFPO)

Zugfestigkeit einer Faser
Hartungsdauer
Glasiibergangstemperatur
Anderungsrate der Grenzflichenscherspannung
Scheinbare Grenzflachenscherfestigkeit
Lokale Grenzflichenscherfestigkeit
Mittlere Reibungsspannung
Abzugsgeschwindigkeit (s. SFPO)
Faservolumenanteil im Verbund
Matrixvolumenanteil im Verbund
Eingabe (Eingangsgrofe)

Ausgabe (Endergebnis)
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