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1. Einleitung und Zielstellung

1.1 Einleitung

Die standig steigenden Anforderungen an die Qualitat und Leistungsfahigkeit von
Maschinen und Produkten erfordern die Entwicklung immer leistungsfahigerer
Werkstoffe mit speziellen, anwendungsgerechten Eigenschaften. In einigen
Einsatzgebieten wie der Luft- und Raumfahrtindustrie ist es sogar unmdglich,
angestrebte Konstruktionsparameter mit traditionellen Werkstoffen wie Metall oder
Keramik zu erreichen. Hier gewinnen faserverstarkte Verbundwerkstoffe zunehmend
an Bedeutung. Sie gewahrleisten eine Beibehaltung bzw. Erh6hung der Belastbarkeit
(Zugfestigkeit, Scherfestigkeit, Schlag- oder Bruchzahigkeit) bei der Reduktion des
Gewichts wichtiger Teile.

Bei Verbundwerkstoffen ist eine gute Verbindung zwischen den Fasern und der
Matrix die Voraussetzung fur gute Verbundeigenschaften. Die Matrix wird durch die
Fasern nur dann verstarkt, wenn zwischen den Verbundkomponenten eine
Kraftibertragung gewéhrleistet wird. Um diese Kraftibertragung hinsichtlich der
praktischen  Anwendbarkeit  (hohe Festigkeit, Dampfungseigenschaften,
hydrothermische Bestandigkeit) zu sichern, ist es erforderlich, dass durch
Oberflachenmodifizierung der Fasern eine Grenzschicht mit geeigneten
Eigenschaften gebildet wird, die eine gute Haftung und damit Kraftibertragung
zwischen Fasern und Matrix ermdglicht.

In der Literatur wird die sich ausbildende Grenzschicht zwischen Fasern und Matrix
unter verschiedenen Gesichtspunkten betrachtet. Friihere Arbeiten definieren diesen
Bereich zwischen Faser und Matrix lediglich als zweidimensionale Kontakiflache
(Interface) [1-4]. Neuere Untersuchungen zeigen jedoch, dass bei den
Verbundwerkstoffen ein dreidimensionaler Bereich zwischen der Matrix und der
Faser betrachtet werden muss (Interphase) [5-6]. Die Dicke dieser Grenzschicht
kann je nach den beteiligten Stoffsystemen von einigen Nanometern bis zu einigen
Mikrometern betragen [7]. Die Ursache fur die Ausbildung der unterschiedlichen
Dimensionen des Grenzschichtbereiches beruht auf verschiedenen Effekten, z.B.
Physisorption oder Chemisorption der Matrix an der Faseroberflache,
Schrumpfspannungen aufgrund unterschiedlicher thermischer
Ausdehnungskoeffizienten, Wasserabsorption in Fasernahe, Einschrankungen der



Ketten- und Segmentmobilitdt von polymeren Matrizes aufgrund der
Konformationsbeschrankungen in Oberflachenndhe der Faser,

Ausbildung transkristalliner Zonen etc.

1.2 Zielstellung

Ziel der vorliegenden Untersuchung ist, anhand einer mikromechanischen
Untersuchung der Einzelfaser-Modellverbunde eine umfangreiche Untersuchung des
durch die Oberflachenmodifizierung der Faser bewirkten Einflusses auf die
mechanischen Eigenschaften im Grenzschichtbereich durchzufiihren. Bei dieser
Charakterisierung im Grenzschichtbereich werden Messmethoden angewendet, bei
denen die Grenzschicht vorwiegend beansprucht wird und sie somit einen
dominanten Einfluss auf die Eigenschaften des Faser-Matrix-Verbundes ausibt. Um
eine  Korrelation der makromechanischen  Untersuchungen mit den
mikromechanischen Versuchsergebnissen bei zyklischer Wechselbelastung zu
gewahrleisten, wird fir die makromechanische Untersuchung der Zugversuch an
unidirektionalen Verbundwerkstoffen in Langsrichtung angewendet.

Zur Erfassung der mikromechanischen Eigenschaften im Grenzschichtbereich von
Einzelfaser-Modellverbunden und deren Veranderung bei zyklischer Beanspruchung
wurde am IPF Dresden e.V. ein auf der Analyse der Hystereseschleife beruhendes
elektronisches Mess- und Auswerteverfahren entwickelt [8]. Die numerische
Auswertung der in digitaler Form erfassten Hystereseschleifen ermdglicht es, sowohl
die Verformungs- und Spannungswerte als auch ArbeitsgréBen (Verlust-,
Speicherarbeit) aus der Hystereseschleife zu ermitteln und dadurch den positiven
oder negativen Einfluss der Schlichte auf die mikromechanischen Eigenschaften des
Einzelfaser-Modellverbundes, beziehungsweise auf die Haftung zwischen Faser und
Matrix zu erkennen. Hierzu wurden zerstérungsfreie Messungen bis zur zerstérenden

Untersuchungen an Einzelfaser-Modelverbunden durchgeflhrt.

Zum Erreichen aussagekréaftiger Informationen Uber die mechanischen
Eigenschaften im Grenzschichtbereich sollen folgende Schwerpunkte betrachtet

werden:
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a, In dieser Arbeit soll die Hysteresemessung bezlglich der Messwerterfassung
und Auswertung verbessert und erweitert und dadurch die Messgenauigkeit und

Anwendbarkeit verbessert werden.

Das Prinzip des Hysteresemessverfahrens besteht darin, einen fir den realen
Werkstoff représentativen Einzelfaser-Modellverbund zyklisch zu belasten. Bei
diesen Einzelfaser-Modellverbunden werden die Eigenschaften der
Glasfaseroberflache so variiert, dass neben praxisrelevanten Schlichten
grundlegende Modellfélle konzipiert werden.

b, Neben den mikromechanischen Versuchen an Einzelfaser-Modellverbunden,
welche der Bestimmung der Entstehung und der Fortpflanzung des Risses und
als Folge dessen des Versagens des Einzelfaser-Modellverbundes im
Grenzschichtbereich dienen, sollen Aussagen Uber das Ermidungsverhalten
(zyklische Belastung) der Grenzschicht getroffen werden. Dabei sollen die an der
Grenzschicht auftretenden energiedissipativen Mechanismen genutzt werden.
Anhand der Ergebnisse aus der Hysteresemessung sollen Aussagen Uber das
Grenzflachenversagen getroffen werden.

c, Es soll beurteilt werden, inwieweit die zyklische Belastung von Einzelfaser-
Modellverbunden zur Vorhersage des Ermudungsverhaltens fir Verbunde
praxisrelevante Ergebnisse liefern. Die Beantwortung der Frage, welches
Schadigungsverhalten ausgewahlte Werkstoffkombinationen bei dynamischer
Belastung zeigen, wird angestrebt. Die Untersuchung der Zusammenhange,
welche zwischen den Oberflichencharakteristiken der Haftpartner und den
Eigenschaften (Festigkeit, Dampfung, E-Modul) der Einzelfaser-Modellverbunde
herrschen und wie durch die Oberflachenbehandlung die Leistungsfahigkeit
makroskopischer Verbunde beeinflusst wird und in welcher Weise die
mikromechanischen Charakteristiken (Scherfestigkeit, Steifigkeit, Dampfung, E-
Modul) bei Einzelfaser-Modellverbunden zum Aufdecken der Beziehung zu den
Eigenschaften an realen Prifkérpern herangezogen werden kénnen, ist ein
wichtiger Punkt dieser Arbeit. Bei Aufklarung dieser Frage kénnten anhand von
Hysteresemessungen Aussagen in Bezug auf die makromechanischen
Eigenschaften getroffen werden.
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2. Grundlegende Betrachtungen zu Grenzschichten und zu
mikromechanischen Methoden zur Untersuchung von Verbundwerkstoffen

Es gibt eine groBe Anzahl von Ansatzen zur Beschreibung und Abschatzung des
mechanischen Verhaltens von Faser/Matrix-Verbunden. Sehr oft wird in der Industrie
eine Herangehensweise bei dem Einsatz der Bauteile angewendet, bei der die Frage
gestellt wird, wie lange das Bauteil z.B. definierte mechanische oder thermische
Beanspruchungen unter bestimmten Bedingungen erflllt, anders formuliert, wann
das Bauteil versagt. Anhand dieser Herangehensweise kdnnen die mechanischen
Grenzeigenschaften des Bauteils (Verbundwerkstoffes) ermittelt werden. Bei dieser
kritischen Belastung wird der Verbundwerkstoff zunachst als ideal intakt betrachtet
und es wird die Frage gestellt, welche AuBenbedingungen die physikalische Integritat
zu zerstdren beginnen, wobei das Erreichen und das Uberschreiten des kritischen
Bereichs des Verbundwerkstoffes als zwei separate Zustande definiert werden. In
der Literatur wird dieses Herangehen oft als Krafte-Balance-Ansatz bezeichnet, der
auch bei der Shear-Lag-Theorie [4] oder in den Arbeiten von Kelly und Tyson benutzt
wird [9, 10]. Dies ist fUr viele mikromechanische Tests wie z.B. Fragmentationstest,
Einzelfaserauszugstest etc. zutreffend. Bei der kritischen Belastung ist von Interesse,
welche Widerstandsféahigkeit der Verbundwerkstoff an der schwachsten Stelle einer
fortschreitenden Zerstérung entgegensetzen kann. Hierbei wird der Verbundwerkstoff
im allgemeinen als bereits vorgeschadigt und mechanisch inhomogen angenommen.
Diese Betrachtungsweise wird zumeist als Bruchmechanik! —oder Energie-Bilanz-
Ansatz bezeichnet. In Anbetracht der Aufgabestellung dieser Arbeit ist es von
Interesse, den Verbundwerkstoff theoretisch intakt zu lassen und die mechanischen
Eigenschaften zunachst unterhalb der kritischen Belastung zu bestimmen, d.h. bei
dem Verbundwerkstoff zunachst (quasi von innen) die strukturellen Abhangigkeiten
bei einer subkritischen Belastung zu erforschen. In der Praxis ist oft relevant, wie
sich eine wiederholt auftretende kleine (subkritische) Belastung auf die Stabilitat des
Bauteils auswirkt. Deswegen werden haufig dynamische Prifungen insbesondere bei
zyklischer Belastung durchgefihrt.

FOr die Darstellung der weiteren Arbeiten und Betrachtungen wird die obige

' Eine allgemeine Einfilhrung in die anwendungsorientierte Bruchmechanik ist bei Blumenauer und
Pusch [11] bzw. theoretischer beschrieben bei Cox [12] zu finden.
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Unterteilung verwendet, wobei Uberwiegend die Erforschung der Eigenschaften bei

einer subkritischen Belastung beriicksichtigt wird.
2.1 Grenzschichten

Die Materialeigenschaften von Faserverbunden werden neben den Eigenschaften
der Verstarkungsfasern und der polymeren Matrix maBgeblich von der Faser/Matrix-
Grenzschicht beeinflusst [6, 13-15]. Eine umfassende Kenntnis dieser Grenzschicht
und die Fahigkeit der zielgerichteten Entwicklung von Grenzschichten bestimmter
Struktur und Eigenschaften sind die Voraussetzung der Entwicklung von Verbunden
mit maBgeschneiderten Werkstoffeigenschaften fiir entsprechende spezielle
Anwendungen.

Erste Arbeiten zur Modellierung von Faser-Matrix-Verbunden betrachten die
Verbindung zwischen Faser und Matrix vorwiegend als eine Kontaktflache (Interface)
[4]. Auch in den spateren Arbeiten wurde oft die Tatsache der verschiedenen
Eigenschaften der Matrix in fasernahen Bereichen vernachldssigt und nur vereinfacht
perfekte Verbindung zwischen Faser und Matrix angenommen [1-3]. In neueren
Arbeiten wurde von dieser zweidimensionalen Kontakiflache auf eine
dreidimensionale Kontaktregion (Interphase) zwischen den zwei homogenen
Stoffphasen Ubergegangen. Die Existenz einer dritten Phase wurde zuerst in der
Literatur beschrieben [16-18]. Zum Beispiel im Theocarischen Mesophasen-Konzept?
werden Abweichungen von der linearen Mischungsregel fiir zweiphasige Systeme®
bestimmte Eigenschaften der Existenz der Interphase zugeschrieben [16]. Bei der
Anwendung einer subkritischen Belastung vermutet Lipatov [17] die Existenz einer
dritten Phase. Er geht von der Annahme aus, dass sich die physikalischen
Eigenschaften von Verbundwerkstoffen nicht additiv aus den reinen Komponenten
zusammensetzen lassen. Es kommt eine Wechselwirkung zwischen diesen beiden
Komponenten zustande, die zu der Ausbildung der dritten eigenschaftsmaBig
unterschiedlichen Schicht fiihrt. Papanicolaou [18] ist auch zum Schluss gekommen,
dass es eine dritte Phase gibt: ,The composite may be considered as consisting of

% Mesophase ist eine andere Bezeichnung fir Interphase

% Die als lineare Mischungsregel bekannte Relation Ec=Ev+Envn (Der Modul des Verbundes ist
gleich der Summe der volumengewichteten Moduli der Faser und der Matrix) ist eine Naherung fir
den Fall konstanter Dehnungen im Verbund und spiegelt die wahren Verhaltnisse im realen Verbund
jedoch nur angenahert wieder (vgl. dazu Hancox [19], Theocaris und Varias [20]).
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three phases, that is the two actual phases and a third one®. In neueren
Untersuchungen konnte die Existenz der Grenzschicht mit verschiedenen Techniken
nachgewiesen werden [6, 7, 21-24].

Im Falle duroplastischer Matrizes erfolgt die Bildung der Grenzschicht auf Grund der
physikalischen und chemischen Wechselwirkungen mit der Faseroberflache, die zu
einer Abnahme der Entropie fihren. Die Molekule richten sich entsprechend der
Lage der reaktiven Gruppe im Molekl relativ zur Oberflache aus. Dies bedeutet eine
Reduzierung der Freiheitsgrade bei der weiteren Aushartung, die im Vergleich zu der
entfernteren Matrix unterschiedlich werden kénnen [5].

Bei Thermoplasten kann die Oberflache selbst keiminduzierend wirken, die zu
transkristallinen Zonen um die Faser fihren kann. So wird eine Grenzschicht
geschaffen, die unterschiedliche Eigenschaften gegentber der Faser und der
entfernteren Matrix besitzt [6].

Die Untersuchungen der vorliegenden Arbeit stitzen sich prinzipiell auf die Existenz
der Grenzschicht. Die Grenzschicht wird neben der Faser und der Matrix als
eigenstandiger Bereich um die Faser definiert, die sich in ihren strukturellen und
physikalischen Eigenschaften von der entfernt liegenderen Matrix unterscheidet. Die
Grenzschicht wird von der Faser scharf abgegrenzt und in der Matrix zeigt sie je

nach Zusammensetzung einen kontinuierlichen Ubergang.

2.2 Quasistatische mikromechanische Messmethoden

Es gibt eine Reihe von experimentellen Messverfahren, die Aussagen Uber die
Faser-Matrix-Haftung fir verschiedene Faser/Matrix-Kombinationen (Einzelfaser-
Modelverbunde) zulassen. Es handelt sich um zerstérende Messmethoden. Sie
unterscheiden sich durch den Spannungszustand entlang der eingebetteten Faser
unter auBeren Lasteinwirkung wahrend des Versuches, und dementsprechend ist
auch der Versagensmechanismus unterschiedlich. Diese Messverfahren kénnen in
zwei Gruppen unterteilt werden. In der ersten Gruppe (Abb. 1) sind der ,Single Fibre
Pull-out Test" [25] (a) und der ,Push-out Test" [26, 27] (d). Der ,Single Fibre Pull-out
Test” kann verschieden Modifikationen haben z.B. ,Microbond Test* [28] (b) und
»1hree-Fiber Test* [29] (c). Bei diesen Messmethoden wird die duBere Last direkt auf
die Faser eingeleitet. Zur zweiten Gruppe (Abb. 2) gehdren der ,Fragmentation Test”
[9] (@) und der ,Broutman Test" [30] (b). Bei diesen Messverfahren wird die auBere



14

Last direkt in die Matrix eingeleitet.

a) b) F
Faser

Faser

Matrix Matrix

Tréager ////

Abb. 1: Mikromechanische Messmethoden mit direkter Einleitung der auBeren Last
auf die Faser: a) Pull-out Test, b) Microbond Test, c) Three-fiber Test und d) Push-
out Test.

a)

N/

e

Faser

———

Matrix

=

Abb. 2: Mikromechanische Messmethoden mit direkter Einleitung der auBeren Last
in die Matrix: a) ,Fragmentation Test*, b) ,Broutman Test".
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Im weiteren sollen nur der ,Pull-out* Test und der ,Push-out Test genauer
beschrieben werden, da bei diesen zwei Messmethoden die Krafteinleitung und der
Spannungszustand adaquat mit dem in dieser Arbeit untersuchten

Hysteresemessverfahren sind.
2.2.1 ,Pull-Out” Test (Einzelfaserauszugs-Test)

Eine haufig eingesetzte Messmethode ist der ,single fiber pull-out Test* (kurz ,Pull-
out® Test). Dieser kann in verschiedenen Versionen ausgefiihrt werden [31-33]. In
allen Arten von ,Pull-out” Tests ist eine einzelne Faser in einer Matrix eingebettet, so
dass ein Ende der Faser aus dem Polymer herausragt. An diesem Ende wird die
Faser fixiert (mit einer mechanischen Klemme oder durch Aufkleben auf eine
Halterung) und mit konstanter Geschwindigkeit aus dem Polymer herausgezogen,

wobei der Kraft-Verschiebungs-Verlauf gemessen wird (Abb. 3).

I vollstandige Ablésung

Fow | partielle Abldsung (Uberlagerung
I . von Haftung und Reibung)
z | Sl
HE .............................. Rissbeginn
e  Fa |/ |

_________ linear-elastischer Bereich
Gleitreibung beim Herausziehen der Faser
Fyo

Verschiebung [um]

Abb. 3: Schematischer Kraft-Verschiebungs-Verlauf und Risslange-Verschiebungs-
Verlauf eines Einzelfaserauszugsversuchs

In der Kraft-Verschiebungs-Kurve entstehen drei Bereiche, die mit drei
verschiedenen Zustanden im ,Pull-out* Test zusammenhangen. Im ersten Bereich ist
die Faser-Matrix-Verbindung noch intakt. In diesem Bereich ist der Anstieg der Kraft-
Verschiebungs-Kurve bis zum Erreichen von Fq4 (,debond force) linear. Das Faser-



16

Matrix-System hat noch linear elastische Eigenschaften. Bei weiterer Erhéhung der
Kraft durch das Herausziehen der Faser aus der Matrix, bis sie einen kritischen Wert
erreicht (,debond force, Fq), entstehen erste Risse. Nach dieser Kraft verandert sich
der Anstieg der Kraft-Verschiebungs-Kurve. Beim weiteren Herausziehen der Faser
aus der Matrix, was zur weiteren Rissfortpflanzung flhrt, entsteht der zweite Bereich
der Kraft-Verschiebungs-Kurve. Die Kraft in diesem Bereich hangt mit der
Adhéasionskraft und der Reibungskraft zwischen Faser und Matrix zusammen. Beim
Erreichen der maximalen Kraft Fnax kommt es schlieBlich zur vollstandigen Ablésung
der Faser-Matrix-Verbindung. Nach der maximalen Kraft Fnax ist die Rissverbreitung
nicht mehr stabil und die Kraft sinkt von Fnax zu Fp. Der weitere Verlauf der Kraft-
Verschiebungs-Kurve ist durch die Gleitreibungskraft in dem abgelésten Bereich
zwischen der Faser und der Matrix verursacht.

Die Faser-Matrix-Haftung kann anhand der scheinbaren Scherfestigkeit mit der
Gleichung t=Fna/(ndils) ermittelt werden, wobei | die Einbettlange und d; der

Faserdurchmesser sind.

2.2.2 Kraft-Verschiebungs-Kurven beim ,,Pull-out” Test

Beim ,Pull-out” Test gibt es vier typische Einzelfaserauszugskurven [34-36]. Bei allen
diesen Einzelfaserauszugskurven tritt am Anfang ein linearer Bereich auf, der das
Hooke’sche elastische Dehnverhalten der Grenzschicht kennzeichnet. Abb. 4 a) stellt
ein sprddes Verhalten dar, bei dem es nach dem Erreichen des Kraftmaximum zum
schlagartigen Kraftabfall kommt. In der Abb. 4 b) ist ein Ubergang vom linear-
elastischen Anstieg, dem sich ein degressiver Kurvenverlauf anschlieBt, zu sehen.
Dieses Verhalten kann einem duktilen Grenzschichtversagen zugeordnet werden.
Bei dem dritten Fall (Abb. 4 c)) wird ein partiell-stabiler Rissfortschritt beobachtet. Ein
Indikator dafiir ist der Ubergang der linear-elastischen Kraftverschiebungskurve in
einen Anstieg geringerer Steigung. Das Abknicken im Lastzunahmebereich wird mit
dem Beginn und anschlieBendem Fortschritt eines Grenzflachenrisses erklart [35].
Im weiteren kommt es ab einer bestimmten Risslange zum schlagartigen Versagen
der noch intakten Faser-Matrix-Grenzschicht. Solch ein schlagartiger Lastabfall tritt
bei stabilem Rissfortschritt nicht auf (Abb. 4 d)). Es kommt zu keinem
Grenzflachenbruch, da Faser und Matrix nur durch die Haftreibung miteinander
verbunden sind. Dieser Fall tritt bei Verbunden mit keramischer Matrix auf [37].
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Abb. 4: Schematische Darstellung vier typischer Einzelfaserauszugskurven

2.2.3 ,,Push-out” Test

Der von Mandel zuerst vorgestellte ,Push-out” Test (auch ,Microdebonding-Test*
oder ,Indentation-Test genannt) wurde anfanglich fir die Untersuchung der
Haftfestigkeit zwischen Faser und Matrix bei keramischen Faserverbundwerkstoffen
angewendet und erst spater auf polymere Faserverbundwerkstoffe Gbertragen [38].
Das Prinzip des ,Push-out” Tests basiert auf dem Hineindriicken der Faser in axialer
Richtung, bis es zum Faser-Matrix-Bruch kommt. Der Probekérper muss eine glatt
polierte Oberflache mit senkrecht dazu stehenden Fasern haben. Diese werden mit
einer feinen Nadel (Indentor) in das Material hineingedrtckt. Der Durchmesser des
Indentors ist kleiner als der der Faser [39]. Somit entsteht eine komplexe
Spannungsverteilung sowohl in der Faser als auch in der fasernahen Umgebung
(Grenzbereich). Im Vergleich zum ,Pull-out® Test entféllt hier die aufwendige
Fixierung, aber um so schwieriger ist es, beim Versuch nur die Faser zu driicken,
und nicht Bereiche der Matrix zu berUhren. Hier wird zusatzlich eine aufwendige

Mechanik und Optik erforderlich, um eine genaue Positionierung der feinen Nadel
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ber die gewlinschte Faser zu sichern. Uber Annahmen der
Schubspannungsverteilung entlang der Faser wird eine Scherfestigkeit berechnet.

Beim ,Push-out* Test werden sehr dinne Proben verwendet, bei denen die Faser
~durch® die Probe gedrickt wird [40, 41]. Hierbei ist der Probekdrper so diinn, dass
der Riss die gesamte Probe durchlauft, bevor die Faser durch die hohen
Druckspannungen zerstoért wird. Mit dieser Anordnung kann nach vollstandiger
Ablésung der Faser von der Matrix auch die Reibung zwischen Faser und Matrix
bestimmt werden. Der Verlauf einer typischen Kraft-Verschiebungs-Kurve fir den
,Push-out” Test ist in der Abb. 5 dargestellt [42]. Zu Beginn der Belastung weist die
Kraft-Verschiebungs-Kurve einen linearen Charakter auf, was auf die unversehrte
Verbindung zwischen den Kompositbestandteilen und ein elastisches Verhalten der
Probe hindeutet. Im zweiten Bereich der Kraft-Verschiebungs-Kurve zeigt sich ein
nicht-linearer Verlauf. Dies hangt mit einem progressiven Ablésen der Faser von der

Matrix im Grenzschichtbereich zusammen [41].

T

Kraft [N]

Rissbeginn

linear-elastischer Bereich

Verschiebung [um]
Abb. 5: Schematischer Kraft-Verschiebungs-Verlauf fir den ,Push-out” Test
Ein Vorteil beim ,Push-out” Test im Vergleich zu ,Pull-out” Test ist (Abb. 6), dass auf

gleicher Probenflache mehr Messungen durchfihrbar sind [43]. Damit verbunden ist

ein geringerer Versuchsaufwand.
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Indentorspitze
polierte Oberflache
Polymermatrix

Faser

Abb. 6: Schematischer Aufbau des ,micro-indenter push-through® Test

Unvorteilhaft im Vergleich zum ,Pull-out® Test ist, da nur im Bereich sehr kleiner
Einbettldangen gemessen wird, dass die Einbettlangenabhangigkeit (duktiler, spréder
Bruch) nicht festgestellt werden kann. ,Push-out Test unterscheidet sich vom ,Pull-
out“ Test auch im Spannungsmuster. Beim ,Pull-out” Test wird die Faser auf Zug
belastet. Dies ruft eine Kontraktion der Faser in der Matrix hervor, womit in der Matrix
Uberwiegend Zugspannung entsteht. Beim ,Push-out” Test wird die Faser auf Druck
beansprucht. Auf Grund der in der Faser erzeugten Druckspannung wird die Matrix
auf Kompression belastet. Bei beiden Tests wirken zusatzlich noch Reib- und
Scherkrafte. Wegen des unterschiedlichen Spannungsmusters dieser zwei
Messverfahren kann der Versagensmechanismus und auch das Eigenschaftsbild
verschieden sein. GréBere Werte flr die Scherspannung bei APS-geschlichteten
Glasfasern fur Epoxidharz-Proben beim ,Pull-out® Test (im Vergleich mit ,Push-out"
Test) wurden auf das unterschiedliche Spannungsmuster bei diesen zwei
Messverfahren zurtckgefuhrt [42].

Weitere Variationen des ,Push-out” Tests bestehen in einer zyklischen Belastung der
Faser im quasi-statischen Bereich [44, 45].

2.2.4 Weitere mikromechanische Testmethoden

Bei den realen Verbunden beeinflussen sich die benachbarten Fasern, wobei bei den
in Kapitel 2.2 beschriebenen quasistatischen mikromechanischen Messmethoden
der Faservolumenanteil nicht in Betracht gezogen wird. Yiping Qiu und Schwartz et
al. [46-48] entwickelten eine neue Testmethode (single fiber pull-out from a
microcomposite) zur Charakterisierung der Interphase, die nicht nur eine direkte
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Messung der interlaminaren Scherspannung erlaubt, wie das auch beim ,Pull-out*
(und ,Fragmentationstest) der Fall ist, sondern bezieht auch den Effekt des
Faservolumenanteils, der bei realen Verbunden auftritt, mit ein, d.h. diese Methode
findet mit mehreren Elementarfasern statt, um den Einfluss mehrerer Grenzschichten
untereinander zu ermitteln. Sechs Fasern, die eine zentrale herausragende Faser
umgeben, stellen die Probe bei dieser Messung dar. Diese herausragende mittlere

Faser wird aus diesem Verband herausgezogen (Abb. 7).

umgebende Fasern zentrale Faser

PET Faser Epoxid Harz

Abb. 7: Darstellung der Probe fir den ,single fiber pull-out from a microcomposite*
Test

2.3 Dynamische Messmethoden

Bezlglich der oben genannten Testmethoden (Einzel-Faser-Versuche) muss die
Tatsache, dass bei anorganischen Werkstoffen die Versuchsgeschwindigkeit nur
eine untergeordnete, bei den teilweise sehr stark viskoelastischen polymeren
Werkstoffen jedoch eine relevante Rolle spielt, in Betracht gezogen werden. Da bei
den statischen mikromechanischen Messmethoden zum einen die viskoelastischen
Eigenschaften der Polymermatrizes nicht berlcksichtigt werden (es wird vom linear-
elastischen Materialverhalten ausgegangen), missen diese Messungen mit einer
gleich bleibenden, vorherdefinierten Geschwindigkeit durchgefiihrt werden, um die
Ergebnisse miteinander vergleichen zu kdnnen. Zum anderen werden hier nur
Aussagen Uber die Adhéasionsfestigkeit sowie bruchmechanischen Eigenschaften
des Verbundes getroffen (d.h. arbeiten =zerstérend). Die Erforschung der
Eigenschaften im Grenzschichtbereich (Dampfung, Schermodul, Steifigkeit etc.) soll
auch im Rahmen der zerstérungsfreien Untersuchung auf der Basis dynamischer
Messungen durchgefuhrt werden. Tanoglu et al. haben auf die Bedeutung der
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dynamischen Messung hingewiesen und eine neue Technik (dynamic micro-
debonding technique) entwickelt. Diese Technik beruht auf dem ,micro-indentation®
Verfahren (,Push-out” Test), wobei die Proben zyklisch (Dauer) belastet werden [49,
50]. Fur diesen Zweck wird die ,Dynamic Interphase-Loading Apparature benutzt.
Diese Methode ermdglicht die Messung der interlaminaren Scherspannung und eine
Energieaufnahme, die durch Debondingeffekte und Reibungsvorgéange verursacht
wird. Masaki Hojo [51] hat auch die Wichtigkeit eines Dauerversuches unter
dynamischer Belastung in Betracht gezogen. Bei der Anwendung von
Glasfaser/Epoxidmatrix-Mikroverbunden mit der Nutzung des ,single fiber pull-out
from a microcomposite“ Tests wurden die Kriterien fir die Bruchmechanismen in der
Grenzschicht unter quasi-statischer- und anschlieBend dynamischer Belastung (30
Hz) beschrieben. Laut Hojos Ergebnissen spielen allerdings der Faserdurchmesser
und die Einbettlange bei der Verdnderung der Interlaminarscherspannung keine
Rolle und die Oberflachenbehandlung beeinflusst die Scherspannung unter quasi-
statischer Belastung, wobei dies bei der Dauerbelastung nicht beobachtet wurde. In
bisherigen Studien wurde dem Einfluss des Faserdurchmessers und der
Einbettlange groBe Bedeutung zugeschrieben. Moon et al. haben in ihrer Studie an
den Glasfaser/Polypropylen-Verbunden  festgestellt, dass Faktoren  wie
Faserdurchmesser, Molekulargewicht der Matrix und die Behandlungbedingungen
die Grenzschichtmikrostruktur und die mechanischen Eigenschaften des
Verbundwerkstoffes beeinflussen [52].

Um die Ermidungseigenschaften im Grenzschichtbereich zu messen, wurde von
Meretz ein Einzelfaser - Auszugstest bei der Anwendung oszillierender Kraft, ohne
die Faser herauszuziehen, modifiziert [53]. Ein ahnliches Messverfahren
(Dynamischer Einzelfaserbelastungstest) wurden auch von Mai entwickelt [54]. Ziel
dabei war, ein besseres Verstdndnis der Ermidungseigenschaften im
Grenzschichtbereich zwischen Faser und Matrix wahrend einer zyklischen Belastung

ZU erreichen.
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3. Zyklische mikromechanische Untersuchung von Verbundwerkstoffen
3.1 Untersuchungsmaterialien

3.1.1 Glasfasern

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten E-Glasfasern (EC 12 60tex) wurden am
IPF Dresden e.V. im Disenziehverfahren hergestellt.

Fasern aus E-Glas eignen sich auf Grund ihres geringen Preises und ihrer
physikalischen Eigenschaften hervorragend als Verstarkungsmaterial in Verbunden.
Das E-Glas weist im Allgemeinen eine hohe Zugfestigkeit bei geringer Dehnung und
sehr niedrigem spezifischen Gewicht auf. Hieraus resultiert eine glnstige
gewichtsbezogene Festigkeit bzw. Steifigkeit im Vergleich zu konventionellen
Werkstoffen wie Stahl und Aluminium. Die Dehnung entspricht einem vollelastischen
Verhalten und die Spannungs-Dehnungs-Kurve ist bis zum Bruch linear [55]. Die
relativ hohen Festigkeiten und E-Modulwerte sind eine Folge der starken kovalenten
Bindungen zwischen Silizium und Sauerstoff im dreidimensionalen Netzwerk des
Glases. Netzwerkstruktur und Starke der einzelnen Bindungen hangen aber auch
von der Art der eingesetzten Metalloxide ab. Aufgrund ihrer amorphen Struktur sind
Glasfasern im Gegensatz zu Kohlenstoff- und Aramidfasern isotrop [56].

Eigenschaften der Glasfasern sind in der Tabelle 1 dargestellt [6, 57].

Tabelle 1: Eigenschaften der Glasfasern

Mechanische und thermische Eigenschaften von E-Glasfasern
Zugfestigkeit o 1010 - 1820 N.mm™
E-Modul E 71000 N.mm?
Bruchdehnung € 1,6 %

Dichte p 2,7g.cm®
Querkontraktionszahl v||L 0,17
Thermische Ausdehnung 46x10°
Linearer Ausdehnungskoeffizient a 5x10° 1/K
Dauerbelastungsgrenze 250 °C
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Die chemischen Eigenschaften der Oberflache der Fasern lassen sich durch eine
gezielte Oberflachenmodifizierung &ndern. Diese kann sich positiv auf die
Wechselwirkung zwischen Fasern und Matrix bei der Herstellung des Verbundes

bemerkbar machen.
3.1.2 Schlichte

Bei dem Dusenziehverfahren werden die Filamente nach einer Abklhlphase Uber
eine Walze mit wassriger Schlichte benetzt, Gber eine Sammelrolle zum Spinnfaden
zusammengefasst und zu einer Spinnspule aufgewickelt. Neben den wichtigen
Aufgaben der Schichte (Verbinden der Filamente zu einem handhabbaren
Spinnfaden, Schutz der empfindlichen Oberflachen der spréden Glasfilamente,
Anpassung des jeweiligen Textilglaserzeugnisses an den Verarbeitungsprozess) sind
die Haftungsverbesserung zwischen organischem Harz und anorganischen Fasern
und die Ausbildung der Grenzschicht wahrend der Kontaktbildung zwischen Faser
und Matrix von Bedeutung [58].

Die zur Oberflachenbehandlung von Glasfasern eingesetzten Schlichtesysteme
(Tabelle 2) bestehen aus mehreren Komponenten, deren wichtigsten die Filmbildner
in Form wassriger Polymerdispersionen, siliziumorganische Haftvermittler (y-
Aminopropyltriethoxysilan) und oberflachenaktive Hilfsmittel z.B. kationische und
nichtionogene Tenside und Antistatika zur Verminderung der Oberflachenspannung
und der inneren Reibung der Faser, sind [59, 60]. Die Filmbildner beeinflussen
positiv neben der textilen Verarbeitbarkeit, der Hydratation und der Dauerhaftigkeit
gegenulber alkalischen Medien auch die Faserfestigkeit. Als Haftvermittler wurde das
Handelsprodukt AMEO der Firma Degussa (y-Aminopropyltriethoxysilan) verwendet,
das nachfolgend mit APS abgekiirzt wird. Es hat ein Molekulargewicht von 221 und
eine Dichte bei 20 °C von 0,95 g.cm™.

v-Aminopropyltriethoxysilan:

O- CHg - CH3 OH

| Hvdrolvse |

NH2 - CH2 - CH2 - CH2 -Si-0- CH2 - CH3 + SHQO EEE— NH2 - CH2 - CH2 - CH2 —Si—OH + 3CH3CH20H

|
(5 —CH;—-CHg OH
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Silan-Haftvermittler haben die allgemeine Struktur R-SiX; mit einem organischen
Rest R und hydrolysierbaren Gruppen X gemeinsam.

Die Anbindung des Silanols an die Glasoberflache erfolgt teils Uber
Wasserstoffbriicken und teils durch kovalente Siloxan-Bindungen (Abb. 8) [61, 62].

Dieses Modell lasst in der Grenzflaiche durch laufenden hydrolytischen
Bindungsbruch und Bindungsneubildung Relaxationsprozesse zu, die mechanische
Spannungen in der Grenzflache ohne Schwachung der Haftung abbauen [63].

OH OH
| | | H |
. PR .
~Si—0-H +|H-0-si—R —+» —Si9mo O0-sSi—R
| H |
| OH | OH
o) 0 i} .
| Wasserstoffbrickenbindung
|
—Si—— OH —Sl—— OH
| |
O Q
| OH | CoH
|
~8i+— 0-H+H-0-8i—R| —%» —Si—0o——8i—R
| | | |
OH Sl
O Q

kovalente Bindung

—Si—+— OH — 8i—+ OH

Abb. 8: Silanisierung der Glasfaseroberflache [64]

Die Anbindung der silanisierten Glasfaser an das Polymere erfolgt zwischen dem

reaktionsfahigen Rest R des Silans und der Eoxidgruppe des Matrixpolymeren,

Aminosilan Epoxidharz

@ oH
| PN | |
CSi—(CHas—MNH2 + CHa—CHwav  — —Si— (CHals — NH — CHz — CHw
| I
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Dieser Mechanismus ist besonders fir das Verstarken von duromeren Kunststoffen
in der Literatur mehrfach belegt [65, 66]. Die Polaritdit des Silans und die
Benetzbarkeit der silanisierten Glasoberflache spielt fir die Haftung nur eine
untergeordnete Rolle [63, 67]. Allerdings ist ausreichendes Benetzen eine
notwendige Voraussetzung flr gute Verbundeigenschaften, da hierdurch
Lufteinschlisse an der Grenzflachen vermieden werden [68, 69]

Tabelle 2: Ubersicht der verwendeten Fasertypen und Schlichtebestandteile

Nr. Bezeichnung Matrix Haftvermittler Filmbildner
1. APS Epoxidharz APS
2 APS/EP Epoxidharz APS Epoxidharzdispersion
3 APS/PU Epoxidharz APS Polyurethandispersion
4. PVAc Epoxidharz - Polyvinylacetatdispersion
5 ungeschlichtet Epoxidharz
v-APS (y-Aminopropyltriethoxysilan)

3.1.3 Epoxidharz

Als Matrix wurde Epoxidharz bei den Einzelfaser-Modellverbunden in Kombination
mit den beschriebenen Verstarkungsfasern und Schlichte verwendet.

In dieser Arbeit wird das Epoxidharz Ritapox L20 (mit Diglycidylverbindung
modifiziertes Epoxidharz auf Basis von Bisphenol A und Bisphenol F) unter Zugabe
des Harters Ritapox SL (Cycloaliphatishes Polyamid) verwendet. Das Epoxidharz
Ritapox L20 ergibt in der Kombination mit den Aminhartern der SL-Reihe
Laminierharzsysteme. Harz und Harter werden jeweils im Mischungsverhaltnis
100:34 bei Raumtemperatur gemischt. Die Aushartung des Epoxidharzes erfolgt 6
Stunden bei 80°C. Die mechanischen Eigenschaften des Harzes Rutapox L20 —

Harter Ritapox SL — Systems sind in Tabelle 3 dargestellt.

Tabelle 3: Eigenschaften des Systems L20-SL (Normalklima) [70]

E-Modul Zugfestigkeit | Querkontraktionszahl | Biegefestigkeit Dichte bei 20°C

2,7 GPa 75,8 MPa 0,34 0,55 GPa 1,1540,01 g/cm®
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Die Matrixeigenschaften des Epoxidharzes wurden anhand eines zyklischen
Belastungstests im Zugbereich Uberprift. Es wurden Minizugprifkérper mit den
AbmaBen von 20x6x1mm gefertigt. Es wurde eine Einspannlange von 6 mm gewabhlt.
Die resultierenden Kraft-Dehnungs-Kurven sind in Abbildung 9 dargestellt.

[N]

Kraft

0 0,12 0,24 0,36
Verschiebung [mm]

Abb. 9: Kraft-Verschiebungs-Diagramm fir Epoxidharz-Proben

Die Prufkérper wurden 20 Lastwechseln zwischen 0 und 30 N bei einer
Zyklusgeschwindigkeit von 500 mm/min unterzogen. Da die Kurven keine Hysterese
aufweisen, kann bei diesen verwendeten Belastungen (6%-Dehnung, das entspricht
0,36 mm) von einem ideal elastischen Materialverhalten ausgegangen werden.

3.1.4 Herstellung der Einzelfaser-Modellverbunde

Der Einzelfaser-Modellverbund stellt eine Abstraktion von der Komplexitat des
makroskopischen Verbundes mit vielen Fasern dar, wodurch ein selektiver, lokaler
Zugriff auf die mechanischen Eigenschaften der Faser-Matrix-Grenzregion
ermoéglicht wird. Die Proben werden an einer im IPF Dresden e.V. entwickelten
Fasereinbettanlage hergestellt [71]. Die Fasereinbettanlage ermdglicht das
Aufschmelzen des Matrixmaterials, die genaue Positionierung der Einzelfaser tber
der Matrix sowohl in XY-Richtung als auch in Z-Richtung, den eigentlichen
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Einbettvorgang, wobei die Einbettlange voreingestellt werden kann und das
anschlieBende Abkihlen nach einem vorgegebenen Temperaturregime erfolgt
(Tabelle 4).

Tabelle 4: Temperaturregime fir Einzelfaser-Modellverbunde mit Epoxidharz

. . Schmelztemperatur Verweilzeit - . ..
Matrixmaterial m bei Tm Atmosphare Einbettlange
Epoxidharz 85 °C 6 Std. Luft 120 - 180 pm

Abbildung 10 zeigt den an der Fasereinbettanlage hergestellten Einzelfaser-

Modellverbund mit einer am Faserende eingebetteten Glasfaser.

G | anase r ..................................................................................
Matrix— ke
.................................................................... — | —
Probentrager
a) b)

Abb. 10: a) Einzelfaser-Modellverbund fir die Hysteresemessung, b) Konfiguration
der Faser in der Matrix beim Einzelfaser-Modellverbund

Bei den Einzelfaser-Modellverbunden missen bei niedrig-viskosen Epoxidharzen
topfférmige Probentrager verwendet werden. Solche Probenkonfigurationen haben
den Vorteil, dass beim Faserauszugstest (Hysteresemessung) keine zusatzliche
seitliche Klemmkraft auf die Matrix UObertragen wird, d.h. keine zusatzlichen
radialwirkenden Spannungen. Der mit der Hartung verbundene chemische
Reaktionsschwund und die thermische Schwindung beim Abklhlen bei einem
Standard-Epoxidharz fihren zu einer Volumenschwindung von 2 bis 3%. Somit
entsteht eine hartungsbedingte Schrumpfung, die in den Einzelfaser-
Modellverbunden Eigenspannungen verursachen kann (dadurch mdégliche
Schrumpfrisse). Diese Schrumpfung ist geometrisch begrenzt. Auf Grund dessen
kénnen Messwerte verfalscht werden.

Auf dem dargestellten Einzelfaser-Modellverbund (Abb. 10) ist der Durchmesser des

Probentragers hinreichend groB. Somit sollte der Einfluss der hartungsbedingten
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Schrumpfprozesse relativ klein sein. Die Versuchskonfiguration der Probe ist durch
die Partialkugel-Gestalt der Matrix gekennzeichnet. Die gekrimmte Oberflache der
Matrix bei dem Einzelfaser-Modellverbund bietet dem Polymeren ein Maximum an
Freiheitsgraden, Volumenanderungen zu vollziehen. So wird der Einfluss der durch
die Differenz der thermischen Ausdehnungskoeffizienten bewirkten Radial- und
Schubspannungen auf die Faser sich nur gering auf die Auszugskraft auswirken.

Die Qualitdt der erzielten Ergebnisse hangt auch im wesentlichen von der
Probenpraparation ab. Dazu gehért die senkrechte Ausrichtung der Faser in dem
Matrixtropfen, so dass sie ausschlieBlich in Langsrichtung beansprucht wird.

3.2 Hysteresemessverfahren

3.2.1 Einleitung

Bei mikromechanischen Messmethoden mit zyklischer Beanspruchung kdnnen
bisher keine gesicherten Aussagen Uber die zur Ermidung fihrenden Vorgange im
Grenzschichtbereich getroffen werden, da bislang nur wenige Untersuchungen zur
Bewertung der Eigenschaften bei Einzelfaser-Modellverbunden bei einer zyklischen
Beanspruchung durchgefiihrt wurden.

Far  die mechanischen Eigenschaften des Gesamtverbundes bei
Faserverbundwerkstoffen ist der Grenzschichtbereich zwischen Faser und Matrix
entscheidend, da in ihm die gréBten Spannungen (wird am meisten beansprucht)
auftreten. Es liegt daher nahe, zur Erweiterung des Verstdndnisses Uber die
Grenzschichteigenschaften und das zeitabhangige Grenzschichtverhalten, das durch
die unterschiedliche Oberflachenmodifizierung stark verandert sein wird,
mikromechanische Messungen unter zyklischer Beanspruchung durchzuflhren. Bei
der dynamischen Messmethode wird im Gegensatz zu den statischen Messverfahren
von nichtlinear-viskoelastischem Grenzschichtverhalten ausgegangen. Somit kommt
man einen Schritt zu dem realen Verhalten der Grenzschicht néher. Die
dynamischen Versuche sollten im Bereich der zerstérungsfreien Belastung bis hin
zur zerstérenden Untersuchung stattfinden. Auf Basis der Charakterisierung der
lokalen Grenzschichteigenschaften sollte ein Instrument (Messmethode) zur
aussagekraftigen Bewertung der Struktur-Eigenschafts-Beziehung weiterentwickelt
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werden. Diese sollte in der Zukunft zur Entwicklung und Vorhersage von
Werkstoffeigenschaften bei einer Ermidungsbelastung dienlich sein.

3.2.2 Versuchsanordnung des Hysteresemessplatzes

Um Aussagen Uber Eigenschaften im Grenzschichtbereich sowie das
Alterungsverhalten von Einzelfaser-Modellverbunden zu erhalten und einen direkten
Vergleich zu makroskopischen Messverfahren zu ermdglichen, wurde ein neuer
Messplatz konzipiert und aufgebaut, der an die konkreten Anforderungen sowohl
bezlglich der Auswahl der Sensor- und Aktuatortechnik als auch der

Messwerterfassung und -auswertung angepasst ist (Abb.11.)

Beobachtungsfeld im Mikroskop LEICA MZ APO

Hohenverstellung ] \
\\ \4 Messverstarker
9243-V001
Kraftmessdose
— |
Al Winkelgestell~_|_ ’I
Piezotranslator — ] |
x-y-Kreuztisch
y ~_ PC mit AD/DA- | &
o - Wandlerkarte | Drucker
0 KPCI 3108 "
Piezoverstarker
LVPZT E107/108
a) v

< Funktions-
v generator
< (ﬂ— WG 810

Abb. 11: Geratetechnischer Aufbau des Hysteresemessplatzes

Das Verfahren der Hysteresemessung wurde ausgehend vom quasistatischen
Einzelfaserauszugsversuch und der Methode der dynamischen Einzelfaserbelastung
entwickelt [72].

Das Hysteresemessgerat besteht aus einem winkelférmigen Gestell aus Aluprofil, auf
dem ein verstellbarer x-y-Kreuztisch angebracht ist. Um eine kleine, aber spielfreie
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Auslenkung zu sichern, wird ein Piezotranslator (Typ P 245.77 der Firma PI) benutzt,
der auf dem x-y-Kreuztisch befestigt ist. Der Piezotranslator wird mit einem
Piezoverstarker LVPZT E 107/108 der gleichen Firma betrieben. Die
Steuerspannung fir den Piezoverstarker wird fir langsame Hysteresemessung von
einem DA-Ausgang der Multifunktionskarte KPCI 3108 bzw. fir den Dauertest
(dynamisch) mit sinusférmiger Anregung von einem Funktionsgenerator WG-810 der
Frima W&R Systems bereitgestellt. Der Funktionsgenerator wird Uber eine serielle
Schnittstelle RS 232 vom PC aus gesteuert.

Auf dem Piezotranslator ist eine Aufnahme fir das Probengefa3 angebracht. Am
senkrechten  Schenkel des Alugestells ist eine manuell bedienbare
Mirkometerschraube montiert, an deren unterem Ende eine piezoresistive Miniatur-
Kraftmessdose (Typ 8432 der Firma Burster) befestigt ist. Die Kraftmessdose ist Uber
eine Verstarkereinheit 9243-V001 der gleichen Firma, die eine Abtastrate von 4 kHz
erm@glicht, an einen AD-Eingang einer in den PC eingebauten Multifunktionskarte
KPCI 3108 der Firma Keithley Instruments angeschlossen. Diese Karte ermdglicht
bei einer Summenabtastrate von100 kHz eine Messwertauflésung von 16 Bit. An der
Unterseite der Kraftmessdose ist durch eine Gewindebindung ein Fasersteg aus
rostfreiem Stahl befestigt. Der gesamte Messaufbau befindet sich auf einem
schwingungsgedampften Tisch. Die Messwerterfassung und —auswertung sowie die
Ansteuerung des Piezotranslators erfolgt PC-gestiitzt. Auf dem PC ist eine spezielle
Multifunktionsmesskarte installiert.

Im Unterschied zum Einzelfaserauszugsversuch wird die Einzelfaser jedoch nicht mit
einer kontinuierlich wachsenden Verschiebung bis zum Versagen der Interphase
beaufschlagt, sondern es wird eine oszillierende Verschiebung kleiner Amplitude im
Bereich von +1-4um auf die Faser aufgebracht und der resultierende Kraftverlauf
gemessen. Dabei ergibt sich durch die viskoelastischen Eigenschaften im
Grenzschichtbereich eine Phasenverschiebung zwischen der aufgebrachten
Verschiebung und der resultierenden Kraft. Daraus resultiert bei schwingender
Beanspruchung eine Hystereseschleife im Spannungs-Dehnungs-Verlauf (Abb. 12).

Durch die kleinen Amplituden der aufgebrachten Verschiebung (linearelastischer
Bereich) kann man den Verbund zwischen Faser und Matrix im intakten Zustand
untersuchen. Dadurch, dass die eingebrachten Spannungen im Grenzschichtbereich

zwischen der Faser und Matrix sehr viel grdéBer als in weiter entfernten
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Matrixbereichen sind, sind auch die Verformungen im Grenzschichtbereich am
starksten. Die Information, die aus den Versuchen gewonnen werden kann, stammt
folglich vorwiegend aus dem Grenzschichtbereich und den fasernahen Bereichen der
Matrix.

Die Besonderheit des Messplatzes besteht in der Realisierung einer spielfreien
transversalen Auslenkung und einer driftfreien und langzeitstabilen Kraftmessung.
FUr die mechanische Anregung wurde ein Piezotranslator und fir die Kraftmessung
eine piezoresistive Kraftmessdose eingesetzt. Mit diesem Messplatz kdénnen
langsame Hystereseuntersuchungen im Frequenzbereich 0,01 — 0,1 Hz und
Dauerbelastungs- und Ermidungstest im Frequenzbereich von 1 — 20 Hz
(dynamische Messung) durchgeftihrt werden. Bei der langsamen Versuchsvariante
wird der Einzelfaser-Modellverbund durch dreieckférmige und beim Ermidungstest
(dynamische Belastung) durch sinusférmige Auslenkungs- oder Kraftanregung in
Faserrichtung auf Zug und Druck beansprucht. Dementsprechend werden die
AuswertegréBen in Kennwerte unterteilt, die aus der langsamen Hysteresemessung

gewonnen werden und Kennwerte, die bei dem Ermidungstest ermittelt werden.

Zum Einbau der Probe in die Apparatur steht ein Stereomikroskop der Firma Leica
zur Verfigung. Nachdem das ProbengefaB3 in die untere Klemme eingesetzt und
befestigt ist, wird die Glasfaser mittels x-y-Kreuztisch und z-Trieb so an den
Fasersteg positioniert, dass sie ohne Biegespannungen und mit einer sehr geringen
freien Faserlange am Fasersteg mit einem Cyanacrylat-Sekundenkleber fixiert

werden kann.

3.2.2.1 Langsame Hysteresemessung

Bei der langsamen Hysteresemessung (lineare Be- und Entlastung) werden als
eigentliche MessgréBen nur zwei GréBen in Form von Spannungssignalen
aufgenommen, die zeitabhangige Verschiebung und die zeitabhéangige Kraft.

Bei nichtlinearem Materialverhalten bei dreieckférmiger Erregung besteht keine
eindeutige Phasenbeziehung zwischen dem Kraft- und dem Wegsignal
(Verschiebung) eines Materials. Ein Vorschlag, wie auch bei nichtlinearem
Materialverhalten, bzw. bei einer beliebig geformten Hystereseschleife, eine sinnvolle
Auswertung durchgeflihrt werden kann, geht auf LAZAN zuriick [73]. Dies bildet die
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Grundlage fir das in dieser Arbeit benutzte langsame ,quasi-statische®
Hysteresemessverfahren. bzw. bei einer beliebig geformten Hystereseschleife.

Die Messwerte fir die Kraft und die Verschiebung werden in ein Kraft-
Verschiebungs-Diagramm eingetragen. Somit ergibt sich eine Hystereseschleife. Aus
der zeitlichten Anderung der Hystereseschleife wird der Zustand des Materials, wie
z.B. das Auftreten von Rissen oder plastischen Verformungen charakterisiert (Abb.
12). Die Veranderung der Hystereseschleife mit  fortschreitender
Grenzschichtermidung ist Gegenstand der Hysteresemessung. Diese Ermidung
lasst sich anhand einer Vielzahl von Kennwerten beschreiben. Hier wird zur
Bestimmung der Materialddmpfung das Verhéltnis von Verlustarbeit zu

Speicherarbeit fiir ein Schwingspiel bestimmt.

b
(tan o - Steifipkeit)

l:l WVerl.
:I WVerl. +
v WSpei.
-Smax ' 1
_’
Dl +Smax
{-Smax/ = Smax
w T -Fmax

Abb. 12: Darstellung und Kennwertermittlung aus einer Hystereseschleife.

Verlustarbeit:

Die Verlustarbeit entsprichnt der wahrend eines Schwingspiels von der
Hystereseschleife umschlossenen Flache. Diese Verlustarbeit entsteht durch
irreversible Energiedissipation z.B. aufgrund von Reibungswéarme, Deformation,

Rissbildung etc. Sie wird berechnet aus der Gleichung:

Smax O

W, = I (FT-F L)s + I(F L-F s , (1)

0 _Smax
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Speicherarbeit:

Die Speicherarbeit ist eine volumenbezogene Arbeit, die in der Verformung der
Grenzschicht bei der maximalen Verschiebung wahrend eines Schwingspieles
gespeichert ist. Zur Bestimmung dieser Arbeit wird in die gemessene
Hystereseschleife eine Mittenkurve hineingelegt, welche die Extremwerte der
Hystereseschleife verbindet. Die Flache zwischen der Mittenkurve und der Abszisse
vom Minimum bis Maximum der Verschiebung ermdéglicht die mathematische

Berechnung der Speicherarbeit.

Smax 0
W = j %(F T+F s + B(F L+F s | 2
0 _Smax
Grenzschichtddmpfung:

Zur Bestimmung der Grenzschichtdampfung wird das Verhaltnis von Verlustarbeit

und Speicherarbeit fir ein Schwingspiel bestimmt.

W
WS

A 3)

Steifigkeit:

Die Steigung der Mittenkurve erlaubt es, Aussagen Uber die lasthbhenabhéngige
Steifigkeit der Grenzschicht in verschiedenen Phasen (Zug oder Druckphase) zu
treffen. Die Anderung der Steifigkeit mit der Belastungsdauer ist ein MaB fiir die

wahrend der Ermidungsbelastung aufgetretene Schadigung [5].

tana=(F, - (-F, ) /28 - 4)

max max

Scheinbare Scherfestigkeit:
Die scheinbare Scherfestigkeit wird aus der maximal erreichten Kraft Frmax dividiert

durch die Mantelflache der Glasfaser berechnet:
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F,

max

g 2

e

wobei | die Einbettldnge und r; der Faserdurchmesser ist.

E-Modul:
Der E-Modul wird aus dem Verhaltnis zwischen der maximal erreichten scheinbaren
Scherfestigkeit bei einer definierten Verschiebung der Faser AS gegenlber der

Matrix bei einem Schwingspiel berechnet:

Fmax
E:E: 2zrpl, (6)
£ AS ’
[

e

3.2.2.2 Dynamische Hysteresemessung, Dauerbelastungstest

Auch bei dynamischer (sinusférmiger) Anregung sind die eigentlichen MessgréBen
die zeitabhangige Verschiebung und Kraft (Abb. 13). Alle anderen Auswerte- und
KenngréBen werden aus diesen Messwerten anhand von zwei unterschiedlichen
Berechnungsmethoden ermittelt. Die erste wird in Anlehnung an EN ISO 6721-1 [74]
berechnet und die zweite geht auf LAZAN zuriick [73]. Um vergleichbare Kennwerte

zu erreichen, wurde bei der Auswertung der gleiche Berechnungsweg benutzt.

F purOmar A Fo A
Fm.::'jm l_,..-"_"
P
SM:EM j - ;J 'll
/| v / /
l:l L.--"|’rII 4 /)ﬁfm:enu Sb
i
SmEm H'\. i &
Foin T ,-'/
o= Inf =5 *1nf Fniny T min
> —»——

Abb. 13: Sinusférmige Beanspruchung bei dem Dauerbelastungstest (dynamische
Messung) und daraus resultierende Hystereseschleife (rechts)
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Bei dem Dauerbelastungstest erfolgt die Ansteuerung des Piezotranslators mittels
eines Funktionsgenerators. Bei dieser Versuchsanordnung kann die vom
Funktionsgenerator erzeugte Sinusschwingung bezlglich ihrer Amplitude nicht online
durch das gemessene Kraftsignal geregelt werden. Aus diesem Grund kénnen die
Proben in der gegenwartigen Messplatzkonfiguration nur mit einer definierten
Dehnungsfunktion belastet und die daraus resultierende Kraft gemessen werden.

Aus dem Funktionsverlauf beider MessgréBen Uber mehrere Vollschwingungen
werden jeweils neben der Kraft- und Auslenkungsamplitude und dem Phasenwinkel &
zwischen Kraft- und Auslenkungsverlauf unter Einbeziehung der geometrischen
Parameter des Messobjekis (Faserdurchmesser und Einbettldnge) die
Scherspannung ¢ und die Scherdehnung € berechnet. Dabei werden in der Faser
und in der Matrix auftretende Normalspannungen und Normaldehnungen

vernachlassigt.

Eine aufgebrachte mechanische Beanspruchung, d.h. Spannung oder Deformation
hat ein entsprechendes Antwortsignal, Deformation bzw. Spannung, zur Folge, das

hinsichtlich Amplitude und Phasenverschiebung ausgewertet wird (Abb. 13).

Auf Grund der groBen Datenmenge erfolgt die Erfassung des Kraft- und des
Auslenkungsverlaufes am Messobjekt beim Dauerbelastungstest diskontinuierlich.
Die Auswertung erfolgte am Anfang der Messung bis 1000 nach jeweils 100
Schwingspielzahlen, dann jeweils in tausender Schritten bis 10 000
Schwingspielzahlen und nachfolgend in zehntausender Schritten bis zu 100 000
Schwingspielen. Dabei wurden jeweils funf Schwingungen gemessen und

ausgewertet. Bei 100 000 Schwingspielen wurde die Messung beendet.

Komplexer Modul E*:

Der komplexe Modul ist das Verhaltnis aus dynamischer Spannung, gegeben durch
o(t)=omaxexp(i2nft), und dynamischer Verformung, gegeben durch g(t)=emaxexp[i(2mft-
d)], eines viskoelastischen Materials, das einer sinusférmigen Schwingung
ausgesetzt ist, wobei omax Und emax die Spannungs- und Dehnungsamplituden sind, f

die Frequenz, & der Phasenwinkel zwischen Spannung und Dehnung (siehe
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Abbildung 13) und t die Zeit ist. Der komplexe Modul E* wird in den Speichermodul
E’ (Realteil) und den Verlustmodul E” (Imaginarteil) aufgeteilt.

E'=M +iM~ (7)

Dabei handelt es sich um dynamischelastische KenngréBen und es sind
werkstoffspezifische Eigenschaften, die neben den Messbedingungen und der
Vorgeschichte vor allem von der Frequenz abhangen. Der Realteil des Moduls kann
zur Beurteilung der elastischen Eigenschaften herangezogen werden, der

Imaginarteil spiegelt die viskosen Eigenschaften wieder.

Speichermodul M’:
Der Speichermodul ist proportional zur maximal wahrend einer Belastungsperiode

gespeicherten Arbeit und stellt die Steifigkeit eines viskoelastischen Werkstoffes dar.

Verlustmodul M"’:
Der Verlustmodul ist proportional zur Arbeit, die wahrend einer Belastungsperiode

dissipiert (plastische Verformung) wird.
Betrag des komplexen Moduls /E/(Abb. 14):

Der Betrag des komplexen Moduls ist das quadratische Mittel aus Speicher- und
Verlustmodul nach der Gleichung:

EP = )2+ (M) = G S (8)

wobei omax bzw. emax die maximalen Amplituden der Spannung sowie Dehnung sind.

/E/

M’

Abb. 14: Beziehung zwischen dem Speichermodul M", dem Verlustmodul M”", dem
Phasenwinkel 6 und dem Betrag des komplexen Moduls /E/
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Der Phasenwinkel o:
Der Phasenwinkel &- kennzeichnet die Phasenverschiebung zwischen der
dynamischen Spannung und der dynamischen Verformung eines viskoelastischen

Materials, das einer sinusférmigen Schwingung ausgesetzt ist.

Verlustfaktor tan o:

Aus dem Verhaltnis zwischen Verlust- und Speichermodul wird der Verlustfaktor tan
d berechnet. Dieser wird Ublicherweise als ein MaB fir die Energieverluste bei einer
Schwingung, bezogen auf die wiedergewinnbare Energie, benutzt. Er kennzeichnet
die mechanischen Dampfung oder innere Reibung eines viskoelastischen Systems.

tané‘:M”/M’ , 9)

Ein hoher tan & Wert kennzeichnet ein Material mit hohem nichtelastischen
Verformungsanteil (viskoses Verhalten), ein niedriger Wert ein eher elastisches
Material.

Anhand dieses Messverfahrens kbénnen das Zeitverhalten sowie die
Energiedissipationsmechanismen im Grenzschichtbereich bei den Einzelfaser-
Modellverbunden in Bezug auf die Veranderungen der mechanischen Eigenschaften
untersucht werden. Die Lebensdauer und der Verlauf der Verénderung der
Eigenschaften hangt wesentlich von der Fahigkeit der Grenzschichtbereiche ab, den
Rissfortschritt durch Initiierung energiedissipativer Prozesse zu behindern.

3.2.3 Steifigkeitsveranderung

Wahrend einer Wechselbeanspruchung ist eine Verschiebung der Lage der
Hystereseschleife zu erwarten. Bei Erhdéhung der Belastung kommt es zum
Steifigkeitsabfall. Dies ist exemplarisch in Abbildung 15 fiir eine ungeschlichtete
Glasfaser in Epoxidharzmatrix dargestellt. Der Anstieg der Hysteresekurve verringert
sich mit steigender Lastwechselzahl. Daraus folgt eine Verringerung von tan 8. Des
weiteren nimmt die Flache in der Hysteresekurve zu, was auf eine Erhéhung der

Verlustarbeit hindeutet. Diese Erhdhung wird durch eine irreversible Schadigung des
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Materials verursacht.

tan a - Steifigkeit

170

120 -

70 - .

0

= o ) o
E ’,O
el ,O"/
= ‘ o ‘ ‘
© ) 1 2
4

...0... N=25

-180 -
Verschiebung [um]

Abb. 15: Veranderung der Hystereseschleife eines Verbundes aus PVAc-
geschlichteter Glasfaser und Epoxidharzmatrix bei einer zyklischen Belastung
nach 100 Schwingspielen

3.2.5 Ausgewahlte Belastungsverlaufe beim Hysteresemessverfahren

3.2.4.1 Einstufenversuch

1. Bei dem Einstufenversuch (Abb. 16) mit konstanter, symmetrischer
Beanspruchung kann die Kennwertanderung (Schadigungsfortschritt) in Abhangigkeit
von der Beanspruchungsdauer bis zum Bruch erfasst werden. Gleichzeitig kann
untersucht werden, wo die Schadigungsgrenze liegt. Bei der Hysteresemessung
wurde der Einstufen-Wohlerversuch sowohl flr die statische Beanspruchung mit der
Verschiebung von +4um fir 100 Schwingspiele, als auch fir die dynamische

Anregung mit der Verschiebung von £3um fir 100 000 Schwingspiele gewahlt.
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Anregung

Abb.16: Einstufen-(Wdhler)versuch

3.2.4.2 Laststeigerungsversuch

Dieser Versuch kann wertvolle Informationen tber die eingebrachte Schadigung, die
von dem vorangehenden Lastniveau abhangig ist, geben. Eigenschaften des
Einzelfaser-Modellverbundes im Grenzschichtbereich (Steifigkeit, E-Modul etc.) bei
linear-elastischem Materialverhalten sind von der Belastungshéhe unabhéangig.
Dementsprechend kann beispielsweise bei einer Veranderung der Eigenschaften
(z.B. E-Modul) zwischen elastischem und plastischem Materialverhalten im
Grenzschichtbereich auf verschiedenen Lastniveaus differenziert werden. Es wird die
Art und die Geschwindigkeit der Veranderung der Hysteresekennwerte unterhalb des
Schadigungsbereichs untersucht.

Fir die Auswahl der Lastniveaus missen Grenzen sinnvoll gewahlt werden. Diese
kénnen anhand der Ergebnisse der langsamen mikromechanischen Untersuchung,
bevor der Bruch eintritt, bestimmt werden.

Beim Laststeigerungsversuch (Abb. 17) wurde nach einer Anfangsverschiebung von
2 um nach jeder schrittweise erhéhten Verschiebung im Zugbereich von 0,5 um
(jeweils 20 Schwingspielzahlen) eine Entlastung auf ein quasi-schadigungsfreies
Lastniveau bei einer Verschiebung von 2um (jeweils 5 Schwingspielzahlen)
vorgenommen. Die Geschwindigkeit bei dem Laststeigerungsversuch betragt wie bei
dem Einstufenversuch 0,5um/s (~0,03Hz). Die Messwerte werden sowohl aus dem

quasi schadigungsfreiem* Lastniveau (jeweils finf Schwingspiele), als auch aus dem
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gesamten Messverlauf bei allen Lastniveaus enthommen und ausgewertet.

quasi schadigungsfreies Lastniveau

|

}WW (i

Verschiebung [um]

Abb.17: Laststeigerungsversuch

Bei dieser Versuchsanordnung wird ein schlagartiges Versagen der gesamten

Grenzschicht verhindert. Damit werden die Messungen im Bereich vor dem Bruch
durchgefihrt.
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3.3 Messwerterfassung und Fehlerbetrachtung

Die zu untersuchenden Einzelfaser-Modellverbunde werden in  einer
dehnungsgesteuerten Hysteresemessanlage einer sinusférmigen
Schwingungsbelastung ausgesetzt. Es werden als eigentliche MessgréBen in Form
von Spannungssignalen die zeitabhangige Verschiebung und die einwirkende
zeitabhangige Kraft aufgenommen. Mittels linearer Ubertragungsfunktionen werden
aus diesen Spannungswerten die Verschiebung und die Krafte berechnet.

Die erzielbare Messgenauigkeit ist einerseits von der Genauigkeit der Kraft- und
Dehnungsmessung und andererseits von der elekironischen und numerischen
Verarbeitung des Kraft- und Dehnungssignals abhangig. Fir eine hohe
Messgenauigkeit ist es wichtig, dass die Messunsicherheiten durch die
Auflésungsgrenzen und die Fehler der Messapparatur (messapparaturbedingte
Phasenverschiebung zwischen dem Kraft- und dem Wegsignal) gegeniber den
eigentlichen MessgréBen vernachlassigbar klein sind.

Um dies zu gewahrleisten, sind unterschiedliche Anforderungen bezlglich der
Kraftmessung und Wegauslenkung zu beachten. Hier ist vor allem eine hohe
Steifigkeit und eine kleine aber spielfreie Auslenkung notwendig, die nur mittels eines
Piezotranslators und einer piezoresistive Kraftmessdose realisiert werden kann.
Ebenso soll bei der Fixierung des Faserendes an den Fasersteg keine Verschiebung
zugelassen werden. Die Verwendung eines Klebstoffes fihrt jedoch zur
Uberlagerung der viskoelastischen Eigenschaften des Klebstoffes mit den
gemessenen Eigenschaften des Einzelfaser-Modellverbundes, was die resultierende
Verschiebung im Verbund verfélscht. Um den Einfluss des Klebstoffes auf die
mechanischen Eigenschaften der Grenzschicht einschatzen zu kénnen, wurde eine
Evaluierung anhand einer mikroskopischen Messung der Faser-Matrix-Verschiebung

durchgefuhrt.

Der Messverstarker 9243-V001 liefert ein Ausgangssignal von + 10 V. Auf diese
Spannung wird der Kraftmessbereich der Kraftmessdose von + 2,5 N abgebildet, d.h.
der Messverstarker liefert ein Ausgangssignal von 4 mV/mN. Die Multifunktionskarte
hat eine Auflésung von 16 Bit, d.h. eine Eingangsspannung von = 10V wird auf 0,3
mV aufgeldst. Diese Spannung entspricht einer auflésbaren Kraft von 0,075 mN.
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Der Messausgang des Piezoverstarkers bildet die Auslenkung des Piezotranslators
von maximal 120 um auf ein Spannung von 10 V ab, d.h. der Messausgang liefert ein
Ausgangssignal von 83,3 mV/um. Mit einer auflésbaren Spannung der
Multifunktionskarte von 0,3 mV ergibt sich damit eine auflésbare Auslenkung von
ungefahr 4nm. Diese Auflésungsgrenze ist identisch mit der Auflésungsgrenze fir die
Ausgabe des Steuerwertes fir den Sollwert des Piezotranslators. Die genannten

GroBen sind theoretische Aufldsungsgrenzen, die maximal erreichbar sind.

Die Steifigkeit des Piezotranslators betragt 15 N/um + 20%. Bei den durchgeflhrten
Messungen im Belastungsbereich von 150 mN ist die Verschiebung des
Piezotranslators vernachlassigbar. Eine Fehlerquelle liegt in der geringen Steifigkeit
der Kraftmessdose, die mit 25-70 um bei Nennlast (2,5 N) angegeben wird. Diese
entspricht einer Langenanderung der Kraftmessdose von 1-3 pum bei Ublichen
auftretenden Messkraften von 100 mN. Da diese Langen&nderung konstruktiv
bedingt ist und relativ linear von der aufgepragten Kraft abhangt, kann sie gemessen
und unter der Annahme, dass sie stabil ist, softwaremaBig korrigiert werden. Der
Phasenwinkel kann theoretisch bis auf 0,5° aufgelést werden, da pro Schwingung
720 Abtastwerte genommen werden.

3.4 Temperatureinfluss

Ein weiterer nicht zu vernachlassigender Einfluss auf die Messgenauigkeit ist die
Umgebungstemperatur. Temperaturveranderungen bewirken Kraftschwankungen,
die die Messergebnisse verfélschen. Der Kraftsensor besitzt einen Temperaturfehler
von 0,3%o0 vom Endwert/K fiir den Nullpunkt und fir den Endwert, d.h. 0,75 mN/K
Nullpunktfehler und 0,03 mN/K Kennwertfehler bei einem Messwert von 100 mN.

Bei der Fehlerabschatzung missen auch die temperaturabhangigen Material-
kennwerte der Messaparatur beriicksichtigt werden. Besonders kritisch sind hierbei
die unterschiedlichen Langenausdehnungskoeffizienten der Materialien (Tabelle 5).
Nachteilig wirkt sich dabei die parallele Anordnung von Aluminiumgestell und
Stahlteilen mit dem Piezotranslator aus. (Abb. 18 )



43

Tabelle: 5 Technische Daten [75]

Aluminiumgestell Stahlteile (Edelstahl) Piezotranslator
Lénge [mm] La = 280,5 I—ST = 153,8 Lp=126,7
A”s"eh[“K‘fl]gs'meﬁ'z'e"t ta = 24 x10° agr = 18 x 10° ap =11x10°
e e AL.= 6,732.10° AlLgr= 2,7684.10° ALp= 1,3937.10°
[mmK']
=
c Lst= 78,8 mm
€
2
o
(00
Al
1l
3 Lp = 126,7 mm
—
I—ST =75 mm

Abb. 18: Darstellung der AbmaBe der Bauteile der Messapparatur mit Angabe des
Werkstoffes

Nach der Gleichung AL = a Lo AT ist die theoretische Ausdehnungs-differenz AL
zwischen dem senkrechten Schenkel des Aluminiumgestells und der Kombination
aus Stahlteilen und Piezotranslator AL = 2,569 um/K.

Die berechntete Abweichung wurde mit einem Experiment (eine symmetrischen
Dehnungsbealstung von 10 Hz und einer Anregungsamplitude von 5 pm eines
Woéhlerversuchs) bestatigt. Die Anfangstemperatur betrug im Mittel 26,7° C. (Im
unklimatisierten Raum war die Umgebungstemperatur nicht kontrollierbar, so dass
stdndige kleine Schwankungen unvermeidbar waren. Stérungsquellen waren
Resonanzquellen anderer Laborgerate sowie sonstige auftretende Stérungen (z.B.
Spannungsschwankungen)). Nach einer Absenkung der Temperatur betrug am Ende
die Differenz AT = 0,7 K. Hieraus folgt, dass eine Anderung um 0,5 K eine Kraft von
20,26 mN hervorruft. Dabei entsprach eine Dehnung von 1um einer Kraft von 14,18

mN. Die errechnete theoretische Ausdehnungsdifferenz der Anlage (AL = 2,569
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um/K) erzeugte bei einem Temperaturunterschied von 0,5 K eine Kraft von 18,2 mN.
Die Abweichung vom Sollwert beruht auf der unzureichenden Genauigkeit der
Temperaturmessung. Das beweist, dass eine Temperaturanderung von 0,5 K eine
Dehnung von 1,28 (+0,15) um bedingt (theoretisch 1,28 um, gemessen 1,43 um).

Zum Schutz vor schlagartigen Temperaturdnderungen (Zugluft) wurde das Gerat in
ein Gehause eingebaut. Wéahrend der Messungen muss Temperaturkonstanz
gewahrleistet werden, um Auslenkungen im Mikrobereich Uber langere Zeitrdume

unter definierten Bedingungen nicht durch Temperatureinflisse zu verféalschen.

3.5 Faserfixierung

Da der Klebstoff auch ein Polymer ist und viskoelastische Eigenschaften aufweist,
ware denkbar, dass sich die Eigenschaften des Klebstoffes mit den Eigenschaften
des Einzelfaser-Modellverbundes Uberlagern, oder sogar die Eigenschaften des
Klebstoffes die gesamte Messung soweit beeinflussen, dass die gesamte Messung
verfalscht wird. Um ausschlieBlich die Faser-Matrix-Verschiebung und nicht durch
das Festkleben der Faser auf den Fasersteg hervorgerufene Uberlagerung der
Eigenschaften des Klebstoffes mit den Eigenschaften des Einzelfaser-
Modellverbundes zu messen wurde eine mechanische Klemme flr die
Kraftlbertragung auf das freie Faserende entwickelt. Diese Klemme besteht aus
Edelstahl. Erste Versuche mit einer Blattfeder, die die Klemmkraft erzeugt, erwiesen
sich jedoch als nicht sinnvoll, da beim SchlieBen der Klemme die Blattfeder bewegt
werden musste und dadurch die Glasfaser geschadigt wurde.

Mit einer Kombination des Klebstoffes mit der mechanischen Klemme wurde eine
Verbesserung der Genauigkeit bezlglich der realen Faser-Matrix-Verschiebung um
ca. 10%" erreicht. Allerdings wiirde diese Ldsung zu keiner akzeptablen
Verbesserung der Messung fihren. Aus diesem Grund wurde zusatzlich zu der
Hysteresemessanlage  eine  mikroskopische  Einrichtung  (,Long-Distance-
Microscope®) mit einer Hochgeschwindigkeitskamera aufgebaut (Abb.20). Mittels
mikroskopischer Messungen (,Long-Distance-Microscope®) kann die reale
Verschiebung zwischen Faser und Matrix wahrend des statischen Versuchs

visualisiert, gemessen und anschlieBend das Ergebnis korrigiert werden.

* Dieser Wert bezieht sich auf die anhand der mikroskopischen Untersuchung (Long-Distance-
Microscope) erreichte Messergebnisse.
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Auch bei zyklischer Beanspruchung werden sich die Eigenschaften des Klebstoffes
mit den Eigenschaften des Einzelfaser-Modellverbundes Uberlagern. Aus diesem
Grund wurden Untersuchungen hinsichtlich der Klebstoffeigenschaften sowohl bei
einer quasistatischen als auch bei einer dynamischen Belastung in einem
ErmUdungstest durchgefihrt (Hysteresemessung). Bei diesen Versuchen hat sich
herausgestellt, dass der Klebstoff bis zu einer bestimmten Schwingspielzahl keine
Veranderungen weder in der Form der Hystereseschleife noch bei dem Verlauf der
Steifigkeit, Dampfung etc. zeigt. Erste Veranderungen sind erst bei ca. 300 000
Zyklen aufgetreten. Dies erlaubt den Schluss, dass die Hysteresemessung sowohl
fir die quasi-statische als auch fir die Dauerversuche bis zu einer bestimmten
erlaubten Anzahl von Schwingspielen (dynamisch bis 100000 Zyklen, quasi-statisch
bis 100 Zyklen) zur Charakterisierung der Grenzschichteigenschaften ohne
Uberlagerung der Klebstoffeigenschaften angewendet werden kann.

3.6 Nachweis der Sicherheit gegeniiber Knickung der freien Glasfaser

Aus der Modelldarstellung der Verbindung zwischen dem Einzelfaser-Modellverbund
und dem Fasersteg, an dem die einzelne Faser angeklebt ist, wird ersichtlich, dass
auch andere Faktoren, z.B. freie Faserlange, Klebstoffstelle am Fasersteg, die
Messergebnisse beeinflussen kénnen (Abb. 19).

Fasersteg Klebstoffverbindung

fixierte
Glasfaser

freie
Glasfaser

Interphase

eingebettete

Glasfaser
/

Epoxidharz ___|

Abb. 19: Modelldarstellung des befestigten Einzelfaser-Modellverbunds
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Da bei den mikromechanischen Hysteresemessungen die Belastung sowohl im Zug-
als auch im Druckbereich vorgegeben wird, kann bei der Druckbelastung eine
Knickkraft entstehen, bei der die freie Glasfaser ausknicken kann. Die Knickkraft wird
durch die Form des Prifkérpers, seine Eigenspannung und seinen Elastizitatsmodul
bestimmt. Elastische Knickung: Fi/A<cg, wobei die Knickspannung F./A unterhalb
der Elastizititsgrenze or liegt. In diesem Fall kann die Knickkraft nach der

Eulerschen Formel berechnet werden:

E.J
F, :zzs—z : (10)
rd*
J:W ’ D

wobei J das kleinste axiale Tragheitsmoment, E der Elastizitdtsmodul der Glasfaser,
d der Glasfaserdurchmesser und s Knicklange ist. Der Berechnung der Knickkraft
zufolge bei einer Knicklange von 20um wurde festgestellt, dass keine Knickung der
Faser bis zu Kraften < 1,881N auftritt. Maximale Kréafte bei der Hysteresemessung

liegen bei 0,25 N, so ist bei unseren Versuchen nicht mit Knickung zu rechnen.

3.7 Bestimmung der wahren Faser-Matrix-Verschiebung

Um bei der Hysteresemessung die reale Verschiebung zwischen Faser und Matrix
im  Einzelfaser-Modellverbund  ohne  Uberlagerung der viskoelastischen
Eigenschaften des Klebstoffes zu untersuchen, wurde eine mikroskopische
Einrichtung (Long Distance Microscope) aufgebaut. (Abb. 20). Anhand der
mikroskopischen Untersuchung kann wahrend des Versuchs die Verschiebung des
Gesamtsystems visualisiert und anschlieBend das Ergebnis korrigiert werden.
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Mikroskoptriger Mikroskopkorper 1 mit  Strahlteiler mit Okular
mit X-y-z- Minikoaxbeleuchtung
Stellmoglichkeiten

Hohenverstellung ~ Mikroskopkérper 2
fiir Objektiv Typ
LD-KOP 80-050
Kraftmessdose —__ | e Foro und
B Videoausgang
Kaltlichtquelle — | |
. Computeranschluss

Alu-Winkelgestell—| e Netzanschluss

Anschluss fiir

Piezotranslator — | Fernbedienung
Kamera TSO HS-
x-y-Kreuztisch——— ECM 1000

Schwenkarm mit Netzanschluss Stativ Halterung
Justiereinrichtung  fiir Beleuchtung

Abb. 20: Geratetechnischer Aufbau der Hysteresemessanlage, gekoppelt mit dem
Long-Distance-Microscope

Die Anlage besteht aus einem LD-Koppelmikroskop (Long Distance Microscope) Typ
LD-KOP 80-050 und einer Hochgeschwindigkeitskamera TSO HS-ECM 1000. Das
LD-Koppelmikroskop erméglicht bei relativ hohen Arbeitsabstanden (bis zu 15mm)
eine 500-fache VergréBerung. Wesentliche Vorraussetzung ist, dass diese Apparatur
schwingungsentkoppeltes Arbeiten ermdglicht. Der Mikroskopkdrper 1 ist mit einer
Grunlicht-Minikoaxbeleuchtung und mit einer prazisen x-y-z-Stellméglichkeit
ausgestattet. Grinlicht besitzt wegen der kirzeren Wellenldange eine héhere
Auflésung. Der Arbeitsabstand des Mikroskopkdrpers 1 vom Modellverbund betragt
etwa 15 mm. Der Mikroskopkérper 1 sitzt auf einem Schwenkarm mit einer
zusatzlichen Justiereinrichtung in x-y-Richtung. Durch den Schwenkarm sind immer
gleiche Einstellungen und damit die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse
gewahrleistet. Eine zuséatzliche Kaltlichtquelle liefert fir die Aufnahmen mit der
Kamera eine bessere Bildqualitdt und die flexiblen Lichtleiter ermdglichen ein
feinflhliges Justieren des Lichts. Die entkoppelte Komponente, der Mikroskopkérper
2 ist an einem unabhangigen Stativ angebracht und hat einen Foto-, bzw.
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Videoausgang, einen Okulareinblick und Fadenkreuz sowie ein Irismodul zur
Regulierung der Tiefenscharfe. Das Objektiv besitzt ein Kameraobjektfeld von etwa
50 um, was in Abstimmung mit der Kamera gewahlt wurde.

Die Hochgeschwindigkeitskamera kann schnell ablaufende Bewegungsprozesse mit
Bildraten von 50 bis 1000 Bildern pro Sekunde aufzeichnen, d.h. 50 us ist die
kirzeste Verschlusszeit. Mit dem integrierten 3,5 Display kénnen die Ablaufe vor Ort
analysiert werden. Einzelbildbetrachtungen oder Videosequenzen ermdglichen eine
den Bedurfnissen angepasste Auswertung. Bendtigte Daten, wie z. B. Aufnahmezeit,
Verschlusszeit, Anzahl der Aufnahmen, Bildnummerierung, Bilder pro Sekunde, Zeit
sind im Display darstellbar. Uber einen Videoausgang RS-170 (NTSC oder PAL) an
der Kamera kénnen die Daten an einen PC (bertragen und verarbeitet werden. Ein
eingebauter digitaler Speicher erlaubt je nach Bildrate die Aufzeichnung
unterschiedlich langer Bildsequenzen. Der Aufzeichnungszeitpunkt lasst sich durch
einen externen Trigger bestimmen. Bei den hier durchgefihrten Versuchen wird mit
einer Auflésung von 292 x 220 Pixel gemessen, d. h. bei dem hier angewendeten
Kameraobjektfeld von 50 pm entspricht 1 Pixel 171 nm. Zusétzlich muss
insbesondere bei extrem kurzen Belichtungszeiten ein hohe Lichtintensitat
vorhanden sein, um die Objekte kontrastreich darzustellen. Zur Auswertung der
Bilddaten steht das Computerprogramm TSO-VID-MESS zur Verfligung (Abb. 21 b)).

a) b)

TS0-VID-MESS-HY C:\Programme\T50O_2 {PULL_OutPU4\27paint.bmp

Matl’iX Fasersteg Datei  Bearbeiten  Analyse Ohjektrmessun g Einstellungen  Info
Objektiy: x-Achse Funktion: Distanz L-L Ergebnis: 10.864um

freie Faser .
frei Faser

Digtarz L-L
Winkel 4P
Durchmesser
Flache B

=1

T abellz-Hum.

Messfeld Goldpartikel

VIDED

Abb. 21: a) Modelldarstellung des Fasgr-Matrix-Uberganges mit Goldpartikel (gelb),
b) Kameraaufnahme des Faser-Matrix-Uberganges mit Goldpartikel (blau)
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Die Markierung der Fasern erfolgt mittels gut haftender Pigmente. Dazu eignen sich
zum Beispiel Goldpartikel (Abb. 21 a) gelb, b) blau), die manuell mit einem Pinsel
platziert werden. Diese Markierung ist notwendig, um einen Kontrast auf den glatten
konturlosen Oberflachen der Matrix und der Faser zu bilden (Abb. 21 b) gelb). Ohne
Pigmente kann man keinen Bezugspunkt im Bildbereich herstellen, da die
Reflektionen auf der Matrixoberflache sich beim Versuch verandern kénnen. Anhand
der Pigmente kann grafisch die reale Verschiebung zwischen Marke auf der Faser
und Matrix im belasteten und entlasteten Zustand auf 100 nm genau gemessen
werden. Dazu wird wahrend der Hysteresemessung nach vorgegebener Zeit (alle 10-
30 Sekunden) immer ein Bild fotografiert und gespeichert. Somit kann man den
gesamten Verlauf dokumentieren. Aufgrund der feinen Auflésung des Bildbereichs ist
eine sehr prazise Einstellung wichtig, um die gewlnschten Verschiebung zu
betrachten.

3.7.1 Vorgehensweise

Abbildung 22 stellt ein Beispiel einer mikroskopischen Untersuchung bei der
Anwendung von goldenen Partikeln (blau) dar. Hier wurden nur vier Bilder aus einer
Reihe von 30 Bildern ausgewahlt, die jeweils nach 10 Sekunden bei einer konstanten
Belastungsgeschwindigkeit von 0,05um/s aufgenommen wurden. Im Bildausschnitt
wurden mindestens drei deutlich erkennbare Goldpartikel sowohl an der Matrix als
auch an der Faser ausgewahlt, aus denen zwei Dreiecke (bzw. Vierecke) gebildet
werden kénnen. Zum Ende der Messung muss bestatigt werden, dass die Dreiecke
in sich keiner Formveranderung unterzogen sind. Gemessen werden die Abstande
vom grafischen Schwerpunkt des ,groBen“ Dreiecks auf der Matrix zum ,kleinen®
Dreieck auf der Faser und der Abstand von den Dreiecken jeweils zum Bildrand. Der
Bezugspunkt zum Rand ist mdglich, weil die Kamera entkoppelt schwingungsfrei
aufgebaut ist und eine Verschiebung zum Objekt nicht stattfindet. Die
Gesamtverschiebung kann somit vom Bildrand gemessen werden. Diese muss mit
der Verschiebung, die anhand des Piezotranslators gemessen wird, identisch sein
(wird als Kontrolle vorgenommen). Die reale Verschiebung zwischen Faser und
Matrix resultiert aus der Verschiebung der beiden Dreiecke zueinander. Die

ermittelten Messwerte wurden anhand von 6 Messungen bestimmt.
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Abb. 22: Darstellung der Verschiebung der Goldpartikel 1) nach einer Verschiebung
des Piezotranslators am Anfang der Messung, 2) nach 90 Sekunden (entspricht einer
Verschiebung des Piezotranslators von 4,5um und einer realen Verschiebung von
0,55um), 3) nach 180 Sekunden (entspricht einer Verschiebung des Piezotranslators
von 9um und einer realen Verschiebung von 2,3um), 4) nach 5 Minuten
(herausgezogene Faser aus der Matrix)

Ersichtlich wird die VergréBerung des Abstandes (,Entfernung“) zwischen den
Schwerpunkten der Dreiecke. Das vierte Bild zeigt das Mikroskopbild einer versagten
Probe. Dieses Bild wurde nach einer zeitlichen Verzégerung von ca. zwei Minuten
nach dem Bruch im Grenzschichtbereich (schnelles Absenken der Kraft)
aufgenommen, um die Bruchstelle der herausgezogenen Glasfaser aus der Matrix

sichtlich zu machen.

Die Eigendehnung der Faser von der freien Faserlange kann vernachlassigt werden.
Sie betragt bei 15 um freier Faserlange 0,375 um bei einer Kraft von 200 mN, dem
Faserradius 6 um und einem E-Modul der Glasfaser von 70.000 MPa nach € = o / E.
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Das sind 2,5 %. Dieser Wert wird bei der Messung der Bezugspunkte aufgrund der

Geringflgigkeit vernachlassigt.

3.7.2 Ergebnisse aus der mikroskopischen Ermittlung der Faser-Matrix-

Verschiebung

Am Hysteresemessplatz wurden an einzelnen ausgewahlten Einzellfaser-
Modellverbunden Faserauszugstests bei einer konstanten quasi-statischen
Belastungsgeschwindigkeit von 0,05 pum/s bis zum Versagen der Grenzschicht
durchgefihrt. Die MessgréBen der Hysteresemessanlage sind die zeitabhangige
Verschiebung des Piezotranslators und der Kraft. Zusatzlich wurde mittels einer
mikroskopischen Untersuchung (Long-Distance-Microscopes) die reale
Verschiebung zwischen der Faser und der Matrix ermittelt. Die Ergebnisse sind in
der Abbildung 23 zu sehen. Es wurden nur Messungen an PVAc-, ungeschlichteten
und APS/PU-Proben durchgefihrt. Grund dafir ist die nicht ausreichende
MessfeldgréBe, die sichtbar nur im Bereich von 25 pm ist. Bei den APS/EP- und
APS-Proben versagt die Probe erst nach der Verschiebung von tber 25 um. Dies

wirde dazu fihren, dass die Messpunkte aus dem Messfeld verschwinden wirden.

350 reale Faser-Matrix-Verschiebung
a) b)
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Abb. 23: Kraft-Verschiebungs-Kurven flr ausgewahlte Einzelfaser-Modellverbunde
der realen Faser-Matrix-Verschiebung, ermittelt anhand mikroskopischer Messung
a) im Vergleich zur vorgegebenen Verschiebung des Piezotranslators b)
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Die maximale Verschiebung des Piezotranslators, bei der das Versagen der
Grenzschicht auftritt, betragt fir die PVAc-, die ungeschlichtete und die APS/PU-
Probe zwischen 9,8 bis 11,6 um. Die reale Verschiebung liegt jedoch zwischen 2,3
und 2,9 um (siehe Abb. 23). Der beobachtete Unterschied resultiert aus dem
elastischen Verhalten des Klebstoffes, der mit dem Kraft-Verschiebungs-Verlauf
Uberlagert ist. Der charakteristische qualitative Verlauf der Kraft-Verschiebungs-
Kurve bleibt jedoch erhalten. Schlussfolgernd kann man sagen, dass der Klebstoff
bis zu einer bestimmter Lasthéhe (experimentell bestimmt unter 350 mN) sich linear-
elastisch verhalt.

Bei genauem Betrachten des Kraft-Verschiebungs-Verlaufes (Abb. 23) ist ein
unterschiedlicher Kurvenverlauf bei den gemessenen Proben zu erkennen. Die
ungeschlichtete Probe im Vergleich zu den PVAc- und APS/PU-geschlichteten
Proben zeigt sowohl einen unterschiedlichen Anfangsanstieg als auch eine
langsamere Veranderung des Anstieges nach Erreichen von ca. 230 mN. Bei der
PVAc- und der APS/PU-Probe ist ein deutlicher Ubergang zwischen dem elastischen
und plastischen Bereich zu erkennen. Der deutliche Ubergang deutet bei héheren
Belastungen auf ein plastisches Verhalten hin. Bei der ungeschlichteten Proben ist
der Ubergang nicht so ausgepragt. Der wenig deutliche Ubergang ist nur mit einem
kleinen plastischen Anteil bei der Verformung im Grenzschichtbereich, die
versagensrelevant ist, verbunden. Vereinfacht kann man Ober einem ,duktilen®
Charakter beim Versagen der PVAc-, APS/PU-Proben und einem ,spréden®

Charakter beim Versagen der ungeschlichteten Proben sprechen.
3.8 Reibungseinfluss

Aus den Pull-out Untersuchungen ist ersichtlich, dass die Gleitreibung nach dem
Erreichen der maximalen Kraft bei den PVAc-geschlichteten Proben im Vergleich zu
den anderen Glasfaser-Matrix-Systemen (Einzelfaser-Modellverbunde) die héchsten
Werte erreicht (Abb. 24) [76]. Dank dieser Gleitreibungseffekte entstehen nach der
Zerstérung der Grenzschichtregion Kréfte, die anhand der Hysteresemessung bei
zyklischer Beanspruchung noch messbar sind (Abb. 25, 26). Diese kénnen allerdings

nur dann gemessen werden, wenn sie grof3 genug sind (ca. 30 mN).
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Abb. 24: Ergebnisse aus der Pull-out Messung fir untersuchte Einzelfaser-
Modellverbunde [76].

Bei einer der Kurvenverlaufe flir PVAc-Proben ist eine komplette Schadigung der
Grenzschicht beobachtbar (Abb. 25). Die anfanglich noch intakte Grenzschicht zeigt
eine langsame Rissentstehung und Rissentwicklung, die nach Erreichen einer
bestimmten Anzahl von Schwingspielen (beim dargestellien Beispiel: 20
Schwingspiele) zum totalen Versagen der Grenzschicht fihrt. Die mit der Erhéhung
der Schwingspielzahl zusammenh&ngende Zunahme der Dampfung im
Grenzschichtbereich (groBer werdende Flache der Hystereseschleife) ist auf eine

zunehmende Energiedissipation (Kriech- und Reibungsvorgange) zurtickzufihren.
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Beim Erh6éhen der Verschiebung bleiben die auftretenden Kréafte im Zugbereich bei

der zerstdrten Grenzschicht annahernd konstant (Abb. 26).

| - Abb. 26: Haft- und
o ~ Gleitreibungskrafte bei PVAc-
! Probe
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Es handelt sich hierbei um die Gleitreibungskraft zwischen der abgelésten Faser und
dem Matrixkanal. Bei sehr kleiner Amplitude ergibt sich eine Hysteresekurve wie bei
einer intakten Probe (bei einer Verschiebung von 1um). Die auftretenden Krafte sind
nicht groB genug, um von der Haftreibung auf die Gleitreibung Uberzugehen. Beim
Erhdhen der Wegamplitude, geht die Kraft, nach Uberschreiten eines Maximums, in
einen Bereich Uber, in dem die Kraft konstant bleibt und es ergibt sich eine
Hysteresekurve mit deutlich ausgepragter Flache. Es handelt sich jedoch nicht um
eine echte Ellipse, wie es beim viskoelastischen Verhalten zu erwarten ware,
sondern um eine durch Reibungseffekte erzeugte Hysterese mit spitzen Enden. Dies
ist eine Uberlagerung von Haft- und Gleitreibung. Nach Erniedrigung der
Wegamplitude wird wieder ein elastisches Verhalten beobachtet (Verschiebung von
1um), d.h. bei kleinen Verformungen wird die Faser durch die Haftreibung vollstandig
festgehalten. Hierbei wird deutlich, dass auch die Bereiche, in denen die Faser
bereits von der Matrix abgeldst ist, einen nicht zu vernachldssigenden Teil zur
Festigkeit des Verbundes beitragen kénnen. Das kann flr einen realen Verbund
bedeuten, dass auch bei Ablésung von Fasern aus der Matrix diese weiterhin einen
gewissen Anteil zur Festigkeit des Verbundes beitragen.

Erhéhung der Kraft auf der linken Seite der Hystereseschleife (Abb. 26,
Druckbereich) wird dadurch verursacht, dass die Faser auf das Ende des ,Kanals® in
der Polymermatrix trifft. Auf dem Ruckweg nimmt die Kraft deutlich schneller wieder
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ab, bis zu dem Punkt, an dem die Faser nicht mehr gegen das Ende des Kanals
drickt. Beim weiteren Herausziehen der Faser aus der Polymermatrix bleibt die
auftretende Kraft annghernd konstant.

In der Abbildung 27 ist ein unterschiedlicher Verlauf der Hystereseschleife im Zug-
und Druckbereich beim dynamischen Einstufenversuch fir einen Einzelfaser-
Modellverbund mit PVAc-geschlichteter Glasfaser in Epoxidharzmatrix zu sehen.
Dieser Unterschied resultiert aus unterschiedlichem Spannungsmuster bei einer
Druck- bzw. Zugbelastung (vgl. Kapitel 2.2.3). Beim Herausziehen der Faser wird die
Faser auf Zug belastet. Dies ruft eine Kontraktion der Faser in der Matrix hervor,
wodurch in der Matrix Uberwiegend Zugspannung entsteht. Beim Hineindrucken der
Faser wird die Faser auf Druck beansprucht. Auf Grund der in der Faser erzeugten
Druckspannung wird die Matrix auf Kompression belastet. Beim Druck und Zug
wirken zusatzlich noch Reib- und Scherkrafte. Wegen des unterschiedlichen
Spannungsmusters dieser zwei Messverfahren kann der Versagensmechanismus
und auch das Eigenschaftsbild verschieden sein. GréBere Werte flr die
Scherspannung bei APS-geschlichteten Glasfasern fiir Epoxidharz-Proben beim
.Pull-out® Test (im Vergleich mit ,Push-out” Test) wurden auf das unterschiedliche
Spannungsmuster bei diesen zwei Messverfahren zurtickgefuhrt [42].

Kraft [mN]

—-— N=4000

90+ ——N=100000 - - -

Verschiebung [um]

Abb. 27: Veranderung der Hystereseschleife im dynamischen Einstufenversuch fir
Einzelfaser-Modellverbund mit PVAc-geschlichteter Glasfaser in Epoxidharzmatrix
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3.9 Mikroskopische Untersuchung

3.9.1 Auflichtmikroskopie

Begleitend zu den mikro- und makromechanischen Untersuchungen wurde
mikroskopisch der Durchmesser und die Einbettlange der in der Matrix eingebetteten
Glasfaser ermittelt. Die Messung des Durchmessers und der Einbettlange der
Glasfaser erfolgt dabei nach dem Herausziehen der Faser aus der Matrix (Abb. 28).
Diese Messung ist erforderlich, da der Elementarfaserdurchmesser und die
Einbettlange als Parameter bei der mathematischen Berechnung der ,Scheinbaren
Scherfestigkeit* eingehen.

Hier wird ein Auflichtmikroskop angewendet. Die 500-fache VergréBerung erméglicht
eine Messung mit einer Genauigkeit von 0,5 um. Das von der Firma TSO (Thalheim-
Spezial-Optik) gelieferte Adaptersystem erméglicht es, die digitale Fotokamera Color
View 8 flr mikroskopische Anwendungen zu nutzen. Zur Auswertung der digitalen
Bilder wird das Program analySIS 3.1 (Image analySIS software for 1-D, 2-D and 3-D

image analyzing) angewendet.

Durchmesser [um]

Abb. 28: Messung des Durchmessers und der Einbettlange der Glasfaser nach dem
Herausziehen der Faser aus der Matrix

3.9.2 Oberflachencharakterisierung mittels Rasterkraftmikroskopie (AFM)

Die Untersuchung der Oberflaiche der Glasfasern erfolgte anhand der
Rasterkraftmikroskopie (Abk. SFM, engl. Scanning Force Microscope). Das Prinzip
besteht in einer Rasterung der zu untersuchenden Probe, die auf einem
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Positioniertisch befestigt ist. Hier wird ein Scanner benutzt, der aus einer
piezoelektrischen Réhre aus Bleizirkoniumtitanat besteht. Der Scanner wird Uber
einen viergeteilten Piezokristall in x-y- Richtung bewegt. Die Rasterung der Probe
erfolgt anhand einer tetraederférmigen Tastspitze aus Siliziumnitrid oder Silizium, die
an einem Cantilever (Federbalken) mit bekannter Federkonstante angebracht ist. Die
Detektion der vertikalen Auslenkung des Canitlevers erfolgt durch einen fokussierten
Laserstrahl, der auf die verspiegelte Oberseite des Siliziumbalkens gerichtet und von
dort auf ein viergeteilte Photodiode reflektiert wird. Die MessgréBe sind die
Differenzen der Spannungen der einzelnen Bereiche der Photodiode zueinander
infolge der Bewegung des reflektierenden Laserstrahls auf deren Oberflache. Der
Scanner ist durch einen Spannungsregelkreis in der Lage, nanometergenaue
Bewegungen in den drei Raumrichtungen auszufihren. Mit diesem Verfahren ist die
Erfassung von Oberflachen bis in den atomaren Bereich méglich (Abb. 29).

Laserstrahl

-

LY \ Probenoberfliche
Antwortsignal

Abbildung 29: Prinzip der Detektion der Auslenkung des Cantilevers

Das Rastermikroskop kann je nach Anwendungsfall in verschiedenen Modi betrieben
werden [77]. Die Abbildung der Glasfaseroberflache fir die in dieser Arbeit
verwendete Auswertung erfolgt im Tapping Mode bei konstanter Auflagekraft. Hierbei
wird das Rasterkraftmikroskop Dimension TM 3100 der Firma Digital Instruments
eingesetzt.

Bei dem Tapping Mode ist die Cantileverspitze nicht stédndig im Kontakt mit der
Oberflache, sondern schwingt zyklisch mit einer Frequenz nahe der Eigenfrequenz
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des Siliziumbalkens des Cantilevers (65,57 kHz). Der Cantilever (Ultrasharp NSC
16/50, MikroMasch) besitz dabei eine Federkonstante von 35 N/m und die Spitze
einen Offnungswinkel von 20° mit einem Radius von 5-10 nm. Die so hergestellten
Aufnahmen haben eine GréBe von 512 x 512 Pixel bei einer Abtastfrequenz von 1,65
Hz. Wegen der einheitlichen Bedingungen wurde fur die Messung einer Probenreihe
die gleiche Siliziumtastspitze benutzt.



59

4 Auswertung der Ergebnisse der zyklischen mikromechanischen
Untersuchungen

4.1 Ergebnisse aus dem Hysteresemessverfahren

4.1.1 Langsamer Einstufenversuch

Die Ergebnisse der an Einzelfaser-Modelverbunden durchgeflhrten langsamen
Einstufenversuche bei einer konstanten, symmetrischen Beanspruchung von +/- 4um
und einer Belastungsgeschwindigkeit von 0,5 um/s (das entspricht ~0,03Hz) sind in
Abbildung 30 anhand der Hystereseschleifen bis 100 Schwingspiele dargestellt. Die
Abbildung zeigt reprasentative Kraft-Verschiebungs-Diagramme.

FOr die jeweiligen Einzelfaser-Modellverbunde weisen die resultierenden Kraft-
Verschiebungs-Diagramme einen unterschiedlichen Kurvenverlauf auf. Einzelfaser-
Modellverbunde mit ungeschlichteten Glasfasern (Abb. 30 a)) zeigen durch zyklische
Beanspruchung schon nach wenigen Schwingspielen (etwa 10) mit der
Verschiebungsamplitude bis zu +/- 4um eine deutliche Veranderung der Form und
Gestalt der Hystereseschleife. Eine deutliche Veranderung der Hystereseschleife ist
ebenfalls bei den PVAc geschlichteten Glasfasern zu beobachten (Abb. 30 b)). Die
Veranderung und das Wegknicken (Veranderung des Anstiegs) der Kraft-
Verschiebungs-Kurve  deutet auf eine ,irreversible® Schadigung (z.B.
Rissentstehungsprozess) im Grenzschichtbereich.

Da bei diesen Proben kein Haftvermittler vorhanden ist, fehlt die chemische
Anbindung zwischen Faser und Matrix und somit kann keine gute Haftung flir eine
effektive Lastlbertragung zwischen diesen zwei Komponenten gewahrleistet werden.

In den Diagrammen flir die Veranderung der Steifigkeit und der scheinbaren
Scherfestigkeit (Abb. 31, 32) ist die Abnahme der Steifigkeit und der scheinbaren
Scherfestigkeit fir ungeschlichtete Glasfaser am gréBten. Dies ist ein Hinweis auf
schlechte Ermudungseigenschaften (schnelle Eigenschaftsveranderung unter
zyklischer Belastung), was mit einem Rissvorgang verbunden ist. Die Kurven fallen
kontinuierlich ab. Dieser Kurvenverlauf beim langsamen Einstufenversuch deutet auf
eine allmahliche Rissfortpflanzung hin.
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Abb. 30: Veranderung der Hystereseschleife im langsamen Einstufenversuch far

Einzelfaser-Modellverbunde mit a) ungeschlichteten, b) PVAc-, ¢) APSEP-, d)

APSPU- e) APS-geschlichteten Glasfasern in Epoxidharzmatrix
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Verlauf der scheinbaren Scherfestigkeit bei der quasi-statischen

Hysteresemessung im Einstufen-(Wdohler)versuch

APS/PU- und APS/EP-Modifikationen zeigen nur geringfigige Veranderungen der

Form und

kleine Winkelanderungen (Veranderung des Anstiegs) der Kraft-

Verschiebungs-Kurve (Abb. 30 c), d)). Die allmahliche Winkeldanderung wird im

geringen Steifigkeitsabfall deutlich (Abb. 31). Einen &quivalenten Verlauf hat auch die
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scheinbare Scherfestigkeit, die einen kontinuierlich abfallenden Charakter und nur
eine kleine Senkung der Werte zeigt (Abb. 32). Das Ermidungsverhalten dieser zwei
Modifikationen bei der langsamen Hysteresemessung zeigt einen ahnlichen
Charakter. In diesen Fallen lasst die Verbesserung der Ermidungseigenschaften
gegenlber der ungeschlichteten und mit PVAc geschlichteten Glasfaser einen

Rulckschluss auf eine bessere Faser-Matrix-Haftung zu.

Bei der APS-geschlichteten Glasfaser ist die Haftung zwischen Faser und Matrix so
stark, dass wahrend der ganzen Belastungsdauer keine Veranderung im Verlauf der
Kraft-Verschiebungs-Kurve auftritt. Der Verlauf der KenngrdéBen far Steifigkeit,
scheinbare Scherfestigkeit und Dampfung zeigt keine signifikante Veranderung.
Grund dafir ist die durch die Beschlichtung der Faser mit APS hervorgerufene sehr

gute Faser-Matrix-Haftung.

Beim Vergleich der Kurven der ungeschlichteten und APS-geschlichteten Proben
(Abb. 33) ist schon in der ersten Schleife ein Unterschied zu beobachten. Bei der
ungeschlichteten Probe ist bei héheren Lasten von 100 ca. mN eine Abweichung
vom linearen Verlauf zu sehen, was ein Zeichen flr einen Steifigkeitsabfall ist. Die
geringe Haftung der Glasfaser mit der Epoxidmatrix |asst die Entstehung erster Risse
zu, die bei wiederholter zyklischen Belastung zum totalen Versagen der Grenzschicht
fuhren. Eine anschlieBende langsame Entlastung ist mit einer ausgepragten
Schadigungshysterese verbunden. Diese groBflachige Hystereseschleife ist typisch

fur eine geschadigte Probe.

200 _ Abb. 33: Vergleich der Kraft-
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Die Folge sind auch héhere Dampfungswerte bei der ungeschlichteten Glasfaser
(Abb. 34). Diese betragen am Anfang Werte von 1,09. Die Dampfungswerte flr
geschlichtete Proben sind kleiner und bewegen sich in der gleichen GréBenordnung.
Hier erreichten die Dampfungen wahrend der gesamten Belastungsdauer Werte
zwischen 0,22 und 0,37, ohne dass Veranderungen auftreten. Der Unterschied
innerhalb dieser Proben ist gering. Bei der ungeschlichteten Probe ist wahrend des
ganzen Belastungszyklusses auch keine deutliche Veranderung der Dampfung
feststellbar, wobei die Form- und Winkelanderung in der Hystereseschleife (Anstieg
der Schleife) deutlich zu sehen sind (Abb. 30 a)). Das heiBt, das Verhéltnis zwischen

Verlust- und Speicherarbeit bleibt gleich.

——APS —8B—AFPSEF ——APSPL ——PvAc —o—ungeschlichtet
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Abb. 34: Verlauf der Dampfung, ermittelt aus der langsamen Hysteresemessung
beim Einstufenversuch

Mit zunehmender Anzahl von Schwingspielen nimmt bei der ungeschlichteten Probe
sowohl die Speicherarbeit als auch die Verslustarbeit kontinuierlich ab (Abb. 35, 36).
Somit wird auch die von der Hystereseschleife umschlossene Flache kleiner (Abb.
30). Es ist ein Hinweis daflir, dass die Grenzschicht noch nicht vollkommen zerstért
ist und bei Verminderung der Krafteinwirkung (Abnahme der Kraft bei konstanter

Verschiebung) sich die Mikrorisse nicht so stark weiter verbreiten.
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Abb. 35: Verlauf der Speicherarbeit aus dem  quasi-statischen
Hysteresemessverfahren beim Einstufen-(Waohler)versuch
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Abb. 36: Verlauf  der  Verslustarbeit aus  dem quasi-statischen
Hysteresemessverfahren beim Einstufen-(Waéhler)versuch

Aus diesen Ergebnissen kann gefolgert werden, dass die Verwendung verschiedener
Schlichten nicht nur starken Einfluss auf die maximal erreichbaren Werte hat,
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sondern auch auf den Ermidungsverlauf. Mit Hilfe langsamer Hysteresemessungen
kénnen anhand der Form der Hystereseschleife und des Verlaufs der Steifigkeit und

Dampfung Rickschlisse auf die Ermidungseigenschaften gezogen werden.

4.1.2 Dynamischer Einstufenversuch

Bei den dynamischen Einstufenversuchen wurden mit den quasi-statischen
(langsamen) Versuchen bei zyklischer Belastung vergleichbare Ergebnisse ermittelt.
Hierbei (dynamisch) wurden in der mikromechanischen Hysteresemessung eine
Belastungsamplitude von +/- 3um auf den Einzelfaser-Modellverbund aufgebracht
und eine symmetrische Sinusauslenkung mit einer Belastungsgeschwindigkeit von
10Hz erzeugt.

Bei der dynamischen Hysteresemessung wurde die Verschiebungsamplitude von
3um so ausgewahlt, dass einerseits bei der Messung der Ermidungseigenschaften
der unterschiedlichen Einzelfaser-Modellverbunde Eigenschaftsveranderungen
auftreten sollen und andererseits die minimale Verschiebung auftritt, damit der
lineare Bereich, ermittelt aus der Pull-Out Messung, nicht Gberschritten wird.

4.1.2.1 Bewertung der Ergebnisse, ermittelt aus dem dynamischen
Einstufenversuch

Abbildung 37 zeigt die Veranderung des E-Moduls, der Steifigkeit und der
scheinbaren Scherfestigkeit zwischen dem hundertsten und dem hunderttausendsten
Schwingspiel.

Der Verlauf der scheinbaren Scherfestigkeit bei Einzelfaser-Modellverbunden mit
ungeschlichteten Glasfasern zeigt nur einen kleinen Bereich, wo keine signifikante
Veranderung der scheinbaren Scherfestigkeit auftritt, da bereits beim Erreichen von
wenigen Schwingspielen (max. bis 10000 Schwingspielen (Anfangsbereich)) ein
sichtbarer Abfall der Werte zu verzeichnen ist. Ebenso &ndern sich die Kennwerte flr
E-Modul und Steifigkeit nicht mehr linear, sondern spontan, was auf eine verstarkte
Energiedissipation und damit verbundene Zerstérung im fasernahen Bereichen
hinweist. Es ist sehr wahrscheinlich, dass im Anfangsbereich ein sprédes Versagen
im Grenzschichtbereich verursacht wurde.
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Abb. 37: Zeitliche Veranderung der a) scheinbaren Scherfestigkeit, b) des E-Moduls
und c) der Steifigkeit fiir ausgewahlte Einzelfaser-Modellverbunde, ermittelt anhand
des dynamischem Hysteresemessverfahrens
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Die Ursache daflir kann die bevorzugte Adsorption des aminischen Harters an der
Glasfaseroberflache und folglich eine lokale Abweichung der
Polymerzusammensetzung von dem stéchiometrischen Verhaltnis sein [78]. Auch die
Arbeiten von Mai et al. zeigen einen sprdéden Charakter des fasernahen Bereichs bei
ungeschlichteten Glasfasern [79].
Die plétzlich ansteigenden Werte flr die Verlustarbeit der ungeschlichteten Proben
bei ca. 600 Schwingspielen sind ein Beleg flir ein sprédes Versagen des Einzelfaser-
Modellverbundes im Grenzschichtbereich (Abb. 38).
0,08
0,07

0,06

0,05

C

0,04 -

0,03 §

Verlustarbeit [mMNmm]

0.02 7 ing. —a_PVAC —x— APSPU o APSEP —o_ APS 1
0,01 ‘ ‘ L
1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05

Schwingspielzahl
Abb. 38: Zeitliche Veranderung der Verlustarbeit aus dem dynamischen
Hysteresemessverfahren (reprasentative Proben)
Im weiteren Verlauf verandern sich die Werte flr die Verlustarbeit nicht mehr. Sie
gehen nicht auf Null zurtickt. Dies ist mit einer Gleitreibungskraft zwischen Faser und
Matrix nach dem Versagen des Einzelfaser-Modellverbundes im Grenzschichtbereich
verbunden. Die Abbildung 38 gibt den Kurvenverlauf nur qualitativ wieder. Erzielte
Verlustarbeiten erreichen nur sehr kleine Werte, die keinen quantitativen Vergleich
zulassen.
Einen &hnlich abfallenden Verlauf der Werte fir E-Modul, scheinbare Scherfestigkeit
sowie Steifigkeit zeigen auch die mit PVAc geschlichteten Glasfasern (Abb. 37). In
beiden Fallen (ungeschlichtet und PVAc) tritt die irreversible Schadigung der
Grenzschicht schon am Anfang der Messung auf, was die schnelle Veranderung der
Form und Lage der Hystereseschleife (Abb. 39 a), b)) und den damit verbundenen
Abfall der Werte fir E-Modul, Steifigkeit und scheinbare Scherfestigkeit
veranschaulichen (Abb. 37).
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Bei der Probe mit PVAc-geschlichteter Glasfaser entstehen die ersten zum Versagen
fuhrenden Risse zwischen 900 und 12 000 Schwingspielen. Die weitere
Rissfortpflanzung verlauft langsamer als bei der ungeschlichteten Probe (vgl. Abb.
37).

Der gesamte Verlauf 1&sst sich in drei Phasen unterteilen. Die erste Phase ist von
einer geringen Anderung der Steifigkeit und des E-Moduls begleitet, die durch
viskoelastisches Materialverhalten gekennzeichnet ist. In der zweiten Phase, nach
Erreichen einer kritischen Schwingspielzahl, folgt fir die PVAc-Proben ein steiler
Abfall der ermittelten Werte fiir Steifigkeit und E-Modul. Dieses irreversible Verhalten
im  Grenzschichtbereich ist sehr wahrscheinlich mit einer schlagartigen
Rissfortpflanzung (&hnlich bei der ungeschlichteten Probe) verbunden. Im Gegensatz
zu dem spréden Charakter des Grenzschichtbereichs bei ungeschlichteten
Glasfasern bewirkt der plastische Charakter des PVAc-Filmbildners einen im
Vergleich langsameren Abfall der Eigenschaften (Verlustarbeit, Steifigkeit und E-
Modul). Dies kann auch als duktiles Verhalten charakterisiert werden. Die dritte
Phase zeigt sowohl eine nahezu stabile als auch, wie in der ersten Phase, langsame
Veranderung der Eigenschaften. Dadurch, dass die Messung dehnungsgesteuert
durchgefihrt wurde, erzeugt nach einer Schadigung die vorgegebene Dehnung eine
geringe Kraft. Bei kleiner Kraft ist dann weniger Energie zu dissipieren. Bei den
weiteren Werten fir E-Modul, Scheinbare Scherfestigkeit, Steifigkeit und
Verlustarbeit spielt die Gleitreibung eine signifikante Rolle. Aus den Pull-Out
Messungen ist ersichtlich, dass bei PVAc-geschlichteten Proben nach Uberschreiten
der maximalen Kraft sehr hohe Gleitreibungskrafte gemessen wurden [76]. Somit
kénnen die hoheren Werte bei schon versagter Grenzschicht bei der PVAc-Probe im
Vergleich zu ungeschlichteten Proben erklart werden (Abb. 37).

Anfanglich héhere Werte der Steifigkeit bei der PVAc-Probe (kleine Werte bei
APS/EP-Proben) (Abb. 37 b)) sind allerdings nur mit einer groBen (kleinen)
Einbettlange und Durchmesser der Glasfasern verbunden (Tabelle 6). Beim
dynamischen Hysteresemessverfahren gehen der Durchmesser und die Einbettlange
bei der Berechnung der Steifigkeit nicht mit ein (vgl. Gleichung 4). Hingegen werden
bei der Auswertung der scheinbaren Scherfestigkeit Durchmesser und Einbettlange

und beim E-Modul der Durchmesser berlcksichtigt (vgl. Gleichung 5).
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Tabelle 6: Ubersicht der Mittelwerte fiir Einbettlange und Durchmesser
bei den verwendeten Glasfasern

Mittelwert fiir Mittelwert fiir Mantelflache der
Bezeichnung Durchmesser Einbettlange eingebetteten

[um] [um] Glasfaser [um?]
APS 14,5 127,3 1845,85
APS/EP 12,2 128,3 1565,26
APS/PU 14,2 133,3 1892,86
ungeschlichtet 11,1 121,7 1350,87
PVAc 15,7 131,7 2067,69

Die Oberflachenbehandlung mit YAPS/PU fuhrt beim dynamischen Einstufenversuch
zu einem konstant abfallenden Kurvenverlauf (Abb. 37). Es tritt im Vergleich zu
ungeschlichteten und PVAc-geschlichteten Proben keine plétzliche Veranderung des
Verlaufs flir E-Modul und fir Scheinbare Scherfestigkeit auf, die das
Eigenschaftsprofil qualitativ charakterisieren. Diese Veranderung ist zwar nicht
plétzlich, jedoch am gréBten. Nach ca. 30 000 Zyklen wird der Abfall der
Eigenschaften noch steiler. In diesem Bereich verlauft der Rissfortschritt schneller.
Der kontinuierliche Verlauf, ohne schlagartige Veranderungen, weist auf eine
bessere Haftung als bei ungeschlichteten und PVAc-Proben hin. Der vorhandene
APS-Haftvermittler bewirkt eine Haftung zwischen Faser und Matrix, die der
Grenzschicht die Fahigkeit verleiht, die Belastung bei hdherer Zyklenanzahl zu
tragen.

Die Versuche mit der YAPS/EP-geschlichteten Glasfaser zeigen zwischen 1000 und
ca. 15 000 Schwingspielen eine Abweichung vom linearen Verhalten, da hier eine
Abnahme der scheinbaren Scherfestigkeit und des E-Moduls auftritt (Abb. 37). In
diesem Bereich hat offensichtlich eine irreversible Deformation stattgefunden.
Daraus folgt eine Abnahme des Kraftsignals, das eine Spannungsreduktion im
Grenzbereich zur Folge hat. Diese niedrigere Spannung kann durch die gute
haftvermittelnde  yAPS/EP-Schlichte getragen werden. Dies bewirkt eine
Verlangsamung der weiteren Rissausbreitung im Grenzschichtbereich. Verglichen
mit yAPS/PU-Schlichte kann bei der YAPS/EP-Schlichte auf bessere
Ermddungseigenschaften geschlossen werden, da die Veranderung wéahrend der
gesamten Belastungsdauer deutlich kleiner ist.
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Aus Abbildung 37 ist ein geringer Einfluss der Schwingspiele bei der YAPS-Schlichte
auf den Verlauf des Elastizitats-Moduls und der Steifigkeit zu entnehmen. Auch hier
zeigt das Aminopropyltriethoxysilan (YAPS) seine glinstige Wirkung auf die Haftung
zwischen Faser und Matrix, da das Eigenschaftsbild sich nur langsam Uber die
gesamte Messdauer andert. Hierbei geht die Glasfaser eine chemische Bindung mit
dem y-APS ein, wobei eine Grenzschicht geschaffen wird, die nicht nur die beiden
Hauptphasen mechanisch koppelt, sondern die auch Energie absorbieren kann. Im
Vergleich zu den anderen Schlichtesystemen verlauft bei den mit y-APS
geschlichteten Glasfasern die Veranderung der Steifigkeit und des E-Moduls mit
zunehmender Anzahl von Schwingspielen linear abfallend, wobei der
Grenzschichtbereich intakt bleibt. Hier kann auf sehr gute Ermidungseigenschaften
der YAPS-Schlichte geschlossen werden. In diesem Fall versagt die Grenzschicht

nicht durch einen spréden Grenzflachenriss wie bei der ungeschlichteten Glasfaser.
4.1.2.2 Streuung der Kennwerte beim dynamischen Einstufenversuch
In der Tabelle 7 sind die anhand des dynamischen Einstufenversuches flr das

hunderste und 100 000-ste Schwingspiel bestimmten Kennwerte mit Angaben der

Standardabweichung dargestellt.



Durchschnittliche Werte bei der 100-sten Durchschnittliche Werte bei der 10°-sten Prozentuelle Veranderung zwischen 102
Schwingspielzahl Schwingspielzahl und 10° Schwingspielen
Proben- Schein
bezeichnun i i n.
91 E-Modul Schein. | gioifigkeit | E-Modul Schein. | gioifigkeit | E-Modul | Scherfestig- | Steifigkeit
MPa] | Scherfestio- | = MPa] | Scherfestio- | “r, [%] keit [%]
keit [MPa] keit [MPa] (%]

APS 1230 + 80 24611 56+ 6 870+ 22 17,3+0,4 40+ 2,2 29,3 29,7 28,6
APS/EP 1220 £ 80 24+1,5 47 £ 6,4 720 £ 160 14,6+ 3,6 28+6,7 40,1 39,2 40,4
APS/PU 1215+ 125 23,4+£23 54 +2 580 £ 115 11+ 0,9 26,2+ 3,7 52,2 53 51,5

PVAc 1210 £ 60 23,5+£0,3 58+1,9 600 £ 190 11,56+238 30+8 50,5 51 48,3

ung. 1060 £ 180 22+26 3798 600+ 100 12+ 2,7 20+ 2,7 43,5 45,5 46,0

Tabelle 7: Ergebnisse der aus dem dynamischen Hysteresemessverfahren flir das hunderste und 100 000-ste Schwingspiel
bestimmten Kennwerte mit Angabe der Standardabweichung und Darstellung der prozentuellen Eigenschaftsveréanderung fur E-
Modul, Scheinbare Scherfestigkeit und Steifigkeit

¢l
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Beim dynamischen Einstufenversuch wurden erhebliche Kennwertschwankungen
beobachtet. Diese, in einigen Fallen mehr als 10%, lassen sich auf Streuungen in
den Eigenschaften der einzelnen Proben zurtckflhren. Es ist festzustellen, dass die
gleichen Modellsysteme trotz groBer Schwankungen der Betrdge der berechneten
Werte in Abhangigkeit von den Schwingspielen den gleichen charakteristischen
Kurvenverlauf zeigen (Abb. 40). Anhand dieses Kurvenverlaufs kann das
Ermiddungsverhalten im  Grenzschichtbereich flir  verschieden geschlichtete
Glasfaseroberflachen charakterisiert werden. Beim Vergleichen der PVAc- und
ungeschlichteten Proben ist die unterschiedlich schnell verlaufende Rissfortpflanzung
zu erkennen. Bei den ungeschlichteten Proben wird die Grenzschicht plétzlich
geschadigt, wobei bei den PVAc Proben die Rissverbreitung Uber mehrere
Schwingspiele verlauft. Geschlichtete Proben (APS, APS/EP, APS/PU) zeigen einen
unterschiedlich schnell abfallenden Verlauf der Kurven. Somit ist eine gute Analyse
der Ermidungseigenschaften im Grenzschichtbereich realisierbar.

Bei der Steifigkeit sind die Abweichungen am gréBten (Abb. 37). Wie bereits
beschrieben, gehen der Durchmesser und die Einbettldange bei der Berechnung der
Steifigkeit nicht mit ein (vgl. Gleichung 4). Hingegen werden bei der Auswertung der
scheinbaren Scherfestigkeit Durchmesser und Einbettlange und beim E-Modul der
Durchmesser berlicksichtigt (vgl. Gleichung 5). Die Streuung der Werte fiir die
scheinbare Scherfestigkeit ist auch am kleinsten. Grund der Streuung sind die
unterschiedlichen Einbettldangen und Durchmesser der Glasfasern bei den
Einzelfaser-Modellverbunden, die anhand der mikroskopischen Untersuchung
festgestellt wurden. Bei der Herstellung der Einzelfaser-Modellverbunde kann zwar
die Einbettlange im Programm vorgegeben werden, jedoch waren die erreichten
Einbettlangen unterschiedlich. Dies hangt im groBen MaBe mit der Schrumpfung der
Epoxidharzmatrix (von 2 bis 3%) in der Abklhlphase des Herstellungsprozesses

Zzusammen.
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Abb. 40: Darstellung einzelner Versuche fir Einzelfaser-Modellverbunde zur
Abhangigkeit der scheinbaren Scherfestigkeit von der Schwingspielzahl
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Bei der Hysteresemessung sind scheinbare Scherfestigkeiten von 23,5 + 0,95 MPa
(Mittelwert von allen Proben) aufgetreten. Fir PVAc-, ungeschlichtete Proben
entsprechen diese Werte 46 %, 36,6 % und flir APS-Proben 15,3 % der lokalen
Scherfestigkeit (Entstehung erster Risse) (Tabelle 8). Dies ist auch der Grund der
gréBeren Streuung der Werte bei der PVAc und ungeschlichteten Proben (siehe
Tabelle 7).

Tabelle 8: Ermittlung der Belastungsamplitude anhand des Pull-Out Tests

. " . Mittelwert fiir lokale
. Mittelwert fur s_chelnbare Scherfestigkeit aus der Prozentueller
Probenbezeichnung | Scherfestigkeit aus der Pull-Out Messung [MPa] Anteil [%]
Hysteresemessung [MPa] [76] 9 K
APS 246+ 1,1 161+9 15,3
APS/EP 24 +15 141 +2 17
APS/PU 234+23 84+3 27,8
PVAc 23,5+0,3 51t2 46
ungeschlichtet 22+2,6 60+2 36,6

4.1.2.3 Modell zum Ermudungsverhalten bei zyklischer Belastung

Aus den Ergebnissen der dynamischen Hysteresemessung geht hervor, dass die
Veranderung der Eigenschaften flr scheinbare Scherfestigkeit, E-Modul etc. bei
ungeschlichteten und PVAc-geschlichteten Proben im Vergleich zu den
geschlichteten Proben schneller verlauft. Dies wird in dem schnell abfallenden
Kurvenverlauf der ungeschlichteten und PVAc-geschlichteten Proben deutlich. Um
das Ermudungsverhalten der Einzelfaser-Modellverbunde bei zyklischer Belastung
beschreiben zu kénnen, wurde ein Modell konzipiert (Abb. 41). Erste Uberlegungen
gehen auf die Arbeiten von Brameshuber und Bahnholzer zurlck [80]. Hier wird das
elastische Verhalten im Grenzschichtbereich bei statischer Belastung betrachtet.
Dazu werden Zhandarov’s Arbeiten einbezogen, die den plastischen Charakter bei
dem in der Abbildung 41

dargestellten Modell sind drei Bereiche in der Grenzschichtumgebung wéahrend des

statischer Belastung in Betracht ziehen [13]. In

Versagens der Faser-Matrix-Verbindung dargestellt.



76

Reibung zwischen Faser und Matrix

é plastische Verformung und Reibung

elastisches Verhalten (intakte
Grenzschicht)

Abb. 41: Darstellung der drei mdglichen Bereiche in der Grenzschichtumgebung
wahrend des Versagens der Faser-Matrix-Verbindung

Der erste Bereich wird charakterisiert durch Reibung zwischen Faser und Matrix. Im
zweiten Bereich findet eine plastische Deformation sowie Reibung an einzelnen
teilweise abgeldsten Stellen statt. Im dritten Bereich ist die Faser-Matrix-Verbindung
noch intakt. Mit ansteigender Anzahl von Schwingspielen verandert sich das
Verhéltnis zwischen diesen drei Bereichen, wobei sich der Riss weiter entwickelt und
die intakte Zone immer kleiner wird.

Die schnelle (langsame) Veranderung des Kurvenverlaufes bei scheinbarer
Scherfestigkeit, E-Modul, Steifigkeit, Verlustarbeit etc. der verschiedenen
Modellsysteme wird auf eine schnelle (langsame) Veranderung des Verhéltnisses
zwischen den drei Bereichen (Reibung, plastischer und intakter Bereich)
zurtickgefuhrt.

4.1.3 Laststeigerungsversuch

Der Einfluss der unterschiedlichen Schlichten auf das Verhalten der Einzelfaser-
Modellverbunde im Laststeigerungsversuch wird anhand der Abhangigkeit des E-
Moduls vom Verschiebungsniveau dargestellt (Abb. 42).

Der E-Modul ist eine aussagekraftige KenngréBe zur Charakterisierung des
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lastabhdangigen Materialverhaltens. Bei elastischem Verhalten ist der E-Modul von
der Lasthéhe (Verschiebungshdhe) unabhangig. So kann beispielsweise anhand des
spannungsabhangigen Materialverhalten (bei Einzelfaser-Modellverbunden des
spannungsabhangigen Materialverhalten im  Grenzschichtbereich) zwischen
elastischem und plastischem Verhalten auf verschiedenen Lastniveaus
(Verschiebungsniveaus) differenziert werden. Auch beim Betrachten der Kraft-
Verschiebungs-Diagramme aus dem Faserauszugtest (vgl. Kapitel: 3.8) sind
unterschiedliche Bereiche (elastisch, plastisch) zu erkennen (verschiedene Werte flr
den E-Modul).

Beim Laststeigerungsversuch sollen die verschiedenen Werte des E-Moduls im
elastischen Bereich sowie im bzw. oberhalb des Schadigungsbereiches (plastisch)
gemessen werden. Ausgehend von dem Verlauf der Schadigung (Veranderung der
Steilheit der Kurve im Kraft-Verschiebungs-Diagramm) im Pull-out Versuch wurde die
Auswahl der Verschiebungsniveaus festgelegt: nach unten das quasi-
schadigungsfreie Verschiebungsniveau (2um), nach oben durch das Versagen im

Grenzschichtbereich.

——APS —=-APSEP —*-APSPU —=PVAc ——ungeschlichtet

10 um

150 -

0 70 140 210 280 350 420
Schwingspielzahl

Abbildung: 42. Veranderung des E-Moduls beim Laststeigerungsversuch, ermittelt
anhand des Hysteresemessverfahrens
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Beim Betrachten des lastabhangigen E-Modulverlaufes wird der Einfluss der
Belastung (Verschiebung) deutlich erkennbar. Bei allen Einzelfaser-Modellverbunden
ist ein Abfall des E-Moduls wahrend zyklischer Beanspruchung bei einer
Verschiebungssteigerung von 2 auf 10 pum (schrittweise jeweils um 0,5 pm)
feststellbar. Es ist aber auch zu erkennen, dass die Einzelfaser-Modellverbunde mit
Haftvermittler keine signifikanten Unterschiede im E-Modul zwischen dem
zerstérungsfreien Niveau (2um) und den erhdhten Verschiebungsstufen zeigen. Am
deutlichsten zu sehen ist, wie der E-Modul fur die PVAc-Probe unterschiedlich groBe
Werte bei verschiedenen Verschiebungsniveaus erreicht, wahrend der E-Modul bei
der ungeschlichteten Glasfaser zwischen den 2um (zerstérungsfreies Niveau) und
den erhdhten Verschiebungen anndhernd gleich groB bleibt. Bei der
ungeschlichteten Glasfaser kann kein eindeutiger Ubergang zwischen elastischem
und plastischem Verhalten beobachtet werden. Dies deutet auf ein sprddes
Verhalten hin. Hingegen ist bei den PVAc-Proben dieser Ubergang sehr deutlich zu
erkennen. Dieser Verlauf des E-Moduls (unterschiedliche Werte bei verschiedenen
Verschiebungsniveaus) gibt ein Hinweis flr ein duktiles Verhalten, bevor die
Grenzschicht vollkommen versagt. Das duktile Verhalten der PVAc-Proben und das
spréde Verhalten der ungeschlichteten korreliert mit den Ergebnissen aus dem
dynamischen Hystereseverfahren. Dort wird ein teilweise plastisches (sprodes)
Verhalten der PVAc-Probe (ungeschlichteten Probe) im Grenzschichtbereich

wahrend der zyklischen Belastung beobachtet.

Weiter sollen Ergebnisse aus den quasi-schadigungsfreien Verschiebungsniveaus
(2um) betrachtet werden (Abb. 43). Es handelt sich um Einzelversuche, wobei der

charakteristische Kurvenverlauf von Bedeutung ist.
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Abb. 43: Verlauf der Hysteresekennwerte flr a) Verlustarbeit, b) Speicherarbeit) und
c) Dampfung auf dem quasi-schadigungsfreien Verschiebungsniveau (2um)
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Beim Betrachten des Verlaufs der Dampfung bei den geschlichteten Glasfasern, die
sich aus dem Verhéltnis von Verlustarbeit zu Speicherarbeit errechnet, ist anfanglich
ein steigender Verlauf der Dampfung, gefolgt von einem Maximum und danach
einem Abfall der Werte zu beobachten. Der Abfall der Dampfung auf dem quasi-
schadigungsfreien Verschiebungsniveau nach zunehmender
Verschiebungsamplitude resultiert aus einer Abnahme der Verlustarbeit (Abb. 43 a)),
in Verbindung mit einer Abnahme der Speicherarbeit (Abb. 43 b)), wobei die
Abnahme der Speicherarbeit nach dem Maximum langsamer verlauft als bei der
Verlustarbeit. Eine Verminderung der Abnahme der Speicherarbeit bei gleichzeitiger,
kontinuierlicher Abnahme der Verlustarbeit lasst darauf schlieBen, dass durch
Mikrorissbildung und  Mikrorissfortpflanzung gréBere  Volumenbereiche mit
Mikrorissen entstehen. Innerhalb dieser Mikrovolumenbereiche finden dann keine
energiedissipierenden Prozesse mehr statt.

Zur Veranschaulichung ist in der Abbildung 44 beispielsweise fir die PVAc-Probe die
Veranderung der Hystereseschleife, die mit der Verdnderung der Verlust- und
Speicherarbeit verbunden ist, dargestellt.

80- 1
60. 2
40
3
= |
£ 20 .
g 0
X
5
=201
40 %

00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 20 22 24
Verschiebung [um]

Abb. 44: Veranderung der Hystereseschleife flir PVAc-Probe beim
Laststeigerungsversuch bei 2um nach: 1. 2um, 2. 2,5um, 3. 3um, 4. 3,5um, 5. 4um
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Die erste Schleife, am Anfang der Messung (2um) zeigt ein nahezu ideal-elastisches
Verhalten. Nach erhdéhter Verschiebungsamplitude von 2,5um zeigt die
Hystereseschleife auf dem quasi-schadigungsfreien Verschiebungsniveau (2um)
eine noch unveranderte Form. Hier andert sich nur der Winkel der Schleife, was
einer Senkung des Wertes flir Speicherarbeit entspricht (Abb. 43 b)). Bei der dritten
Schleife, die aus dem quasi-schadigungsfreien Verschiebungsniveaus nach der
Verschiebungsamplitude von 3um bestimmt wurde, ist eine Anderung sowohl der
Form als auch der Lage der Hystereseschleife zu erkennen. Dies entspricht einer
Senkung der Speicherarbeit (Abb. 43 b)) und VergréBerung der Verlustarbeit (Abb.
43 a)). Noch gréBere Veranderung der Form und Lage der Hystereseschleife
(Schleife 4) auf dem quasi-schadigungsfreien Verschiebungsniveau ist nach der
Verschiebungsamplitude von 3,5um zu sehen. Diese korreliert mit dem Maximum der
Dampfung bei der PVAc-Probe (Abb. 43 a)). Nach der Verschiebungsamplitude von
4um zeigt die Hystereseschleife (Schleife 5) eine Winkelanderung (Abnahme der
Speicherarbeit). Die von dieser Schleife umschlossene Flache wird nach dem
Erreichen des Maximums jedoch kleiner als in der vierten Schleife. Die kleiner
werdende Flache der Hystereseschleife fuhrt zu kleineren Werten der Verlustarbeit
(Abb. 43 a)).

Das bereits erwahnte Maximum in der Dampfung korreliert mit einer Sattigung mit
Mikrorissen im Grenzschichtbereich zwischen Faser und Matrix. Die ungeschlichtete
Glasfaser zeigt kein Maximum in den Dampfungswerten. Hier ist ein abfallender
Charakter (siehe Abb. 43 c)) zu erkennen. Dies lasst auf ein sprédes Verhalten bei
den ungeschlichteten Einzelfaser-Modellverbunden schlieBen. Durch das spréde
Verhalten der Grenzschicht wird ein plétzliches Versagen im Grenzschichtbereich
verursacht. Dieses Verhalten zeigen die geschlichteten Glasfasern aber nicht. Dies
héangt mit der Fahigkeit der Einzelfaser-Modellverbunde mit geschlichteten
Glasfasern zusammen, die Energie zu dissipieren (bei PVAc-Probe gewisse
Plastizitat). Abbildung 45 zeigt eine Modellvorstellung zur Veranderung der
Dampfung im Grenzschichtbereich. Anhand des Modells wird die Mikrorissbildung
und -verbreitung im Grenzschichtbereich zwischen Faser und Matrix beim
Einzelfaser-Modellverbund beim  Mikroermidungstest  (Hysteresemessung -

Laststeigerungsversuch) dargestellt.
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Abb. 45: Modellvorstellung zur Rissentwicklung und damit verbundenem Verlauf der
Dampfung an der Grenzschicht des Einzelfaser-Modellverbundes beim
Laststeigerungsversuch

Es kann gefolgert werden, dass durch Anwendung des Haftvermittlers sowohl eine
Steifigkeitsverbesserung erzielt als auch ein sprodes Versagen im
Grenzschichtbereich verhindert werden kann (ungeschlichtete Probe).
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4.2 Ergebnisse aus der rasterkraftmikroskopischen Untersuchung (AFM)

In der Abbildung 46 sind die mittleren (a) und maximalen (b) Rauheiten aus der
rasterkraftmikroskopischen Untersuchung (AFM) an unterschiedlich

oberflachenbehandelten Glasfasern vor und nach zyklischer Belastung verglichen.

a) b)
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, 400 -
R T B =
S =
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15 T 200 -
10 -59,4%
5 100 -
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APS APS/EP APS/PU PVAc ung. APS APS/EP APS/PU PVAc ung.

Abbildung 46: Vergleich der mittleren a) und maximalen b) Rauheiten vor (grau) und
nach (schwarz) der zyklischen Belastung an verschieden oberflachenbehandelten
Glasfasern

Abnehmende Werte flr die mittlere Rauheit R, lassen darauf schlieBen, dass es bei
der dynamischen Belastung beim Hysteresemessverfahren zur Deformation der
anhaftenden Partikel der gebildeten Grenzschicht, aufgrund der zyklischen
Beanspruchung kommt, so dass im Vergleich zu allen Ausgangsfasern die mittleren
Rauheiten abnehmen. Das ist sehr deutlich an den feinkdrnigen Strukturen (Abb. 47)
zu erkennen. Obwohl die maximalen Rauheiten der APS/EP-geschlichteten Faser
nach der zyklischen Belastung ansteigen, werden bei APS- und APS/EP-Einzelfaser-
Modellverbunden die geringsten Abnahmen der mittleren Rauheit wahrend der
zyklischen Belastung beobachtet. Die Veranderung der mittleren Rauheit vor und
nach der zyklischen Belastung gibt einen Hinweis auf die Materialermidung in der
Grenzschicht. APS/PU-, PVAc-geschlichtete und ungeschlichtete Einzelfaser-
Modellverbunde zeigen bei zyklischer Untersuchung neben den maximalen
Abnahmen in der mittleren Rauheit auch eine deutliche Senkung der scheinbaren
Scherfestigkeit, der Steifigkeit und des E-Moduls.
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APS/EP

APS/PU

Abb. 47: AFM—-Aufnahmen geschlichteter Glasfaseroberflachen im Ausgangszustand
(linke Spalte) und nach der dynamischen Hysteresemessung (rechte Spalte).
Topographieaufnahmen erstellt im Tapping Mode in der Reihenfolge: APS, APS/EP,

APS/PU, PVAc, ungeschlichtet
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4.3 Bewertung der Versuchsergebnisse, ermittelt aus dem
Hysteresemessverfahren

Bei den APS-Proben ist im Vergleich zu anderen untersuchten Proben die geringste
Eigenschaftsverdnderung unter zyklischer Belastung bei dem mikromechanischen
Hysteresemessverfahren (gute Ermidungseigenschaften) aufgetreten. Des Weiteren
erreichten die APS-Proben die héchsten Kennwerte beim Faserauszugstest. Durch
die APS-Schlichte kommt es zu einer sehr guten Faser-Matrix-Haftung. Der Grund
dafir ist die kovalente Bindung der OH-Gruppen des Aminosilans mit den
Hydroxylgruppen der Glasfaseroberflache einerseits und der aminischen Gruppen
des Aminosilans mit dem Epoxidharz andererseits. Es wurde in Arbeiten von Mader
[6] beschrieben, dass die Aminogruppen des y-APS in der Schlichte als zusatzlicher
Harter fir die Epoxidharzmatrizes wirken und dass die Epoxidgruppen leicht mit
ihnen reagieren.

Durch den Zusatz von Filmbildnern (Proben: APS/EP und APS/PU) wird die direkte
Verbindung zwischen Glasfaseroberflache und Matrix zum Teil abgeschwacht, was
sich im Abfall sowohl der mechanischen Eigenschaften (E-Modul, Steifigkeit) als
auch der Ermidungseigenschaften widerspiegelt. APS/EP-Proben weisen im
Vergleich zu den APS/PU-Proben ein besseres Eigenschaftsbild auf. Dies ist an den
héheren Kennwerten beim Faserauszugstest [76] und guten
ErmUdungseigenschaften (geringe Eigenschaftsveranderung unter zyklischer
Belastung) bei den dynamischen Einstufenversuchen zu sehen. Diese Ergebnisse
lassen den Schluss zu, dass bei dieser Modifikation die Faser-Matrix-Haftung besser
ist. Der Filmbildner auf Basis von Epoxidharz nimmt wahrend des
Herstellungsprozesses an der Vernetzung im Grenzschichtbereich teil und es erfolgt
eine gute Interdiffusion der Schlichte in die Matrix. Bei der APS/PU-Probe wird
vermutet, dass der Filmbildner auf Basis von Polyurethan sich nicht in dem MaBe wie
der Filmbildner auf Basis von Epoxidharz bei der Vernetzung beteiligt und es
ereignet sich nur eine geringe Interdiffusion. Dies fihrt dazu, dass APS/EP-Proben
im Vergleich zu den APS/PU-Proben ein besseres Eigenschaftsbild aufweisen.

Die Veranderung der Eigenschaften der APS/PU-Proben ist bei der dynamischen
Hysteresemessung zwischen dem Anfang und dem Ende der Messung am grdBten.
Diese Veranderung der Eigenschaften (scheinbare Scherfestigkeit, E-Modul,
Steifigkeit) in Abhangigkeit von der Schwingspielzahl verlauft langsam. Es kommt
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nicht zu einem raschen Kurvenabfall, d.h. es kommt nicht zum plétzlichen Versagen
im Grenzschichtbereich. Der Bereich der Grenzschicht wird, bevor das totale
Versagen auftritt, plastisch verformt. APS/PU-Proben haben im Vergleich zu
ungeschlichteten- und PVAc-geschlichteten Einzelfaser-Modellverbunden beim
Faserauszugstest h6here maximale Scherfestigkeiten erreicht [76]. Dies deutet auf
eine bessere Faser-Matrix-Haftung hin.

Die niedrigen Werte fir Steifigkeit, E-Modul und scheinbare Scherfestigkeit beim
PVAc-Modellsystem sind ein Hinweis fir keine nennenswerten Bindungskrafte
(schwache Faser-Matrix-Haftung). Die Ursache dafiir ist, dass in dieser
Modellschlichte kein Haftmittel enthalten ist. Der PVAc-Filmbildner verleint der
Grenzschicht jedoch eine gewisse Plastizitat und Fahigkeit, Energie zu dissipieren.
Diese Eigenschaft der PAVc-Schlichte kann auch bei den Laststeigerungsversuchen
beobachtet werden. Hier wird ein &hnlicher Trend des Verlaufes der Verlustarbeit der
PVAc-Proben mit geschlichteten Proben (mit Ausnahme von ungeschlichteten
Glasfasern) deutlich. Die Ergebnisse aus dem Ermidungstest (sowohl langsam, als
auch dynamische Hysteresemessung) deuten auf ein im Vergleich zu
ungeschlichteten Proben besseres Eigenschaftsniveau hin.

Bei der ungeschlichteten Glasfaser fehlt eine chemische Anbindung zwischen Faser
und Matrix, die die Haftung zwischen diesen zwei Komponenten verbessern wirde.
Dies ist auch der Grund des schlechten Eigenschaftsniveaus (niedrige Werte der
maximalen scheinbaren Scherfestigkeit beim Faserauszugstest) und der
Ermddungseigenschaften. Beim dynamischen Hysteresemessverfahren ist eine
plétzliche Verdnderung der Eigenschaften (Abfall beim Kurvenverlauf) zu sehen.
Dies deutet auf ein plétzliches Versagen im Grenzschichtbereich, was
charakteristisch fur ein sprédes Verhalten ist. Auch die Arbeiten von Mai et al. zeigen
einen sprdéden Charakter des fasernahen Bereichs bei ungeschlichteten Glasfasern
[79]. Die Ursache dafir kann die bevorzugte Adsorption des aminischen Harters an
der Glasfaseroberflaiche und folglich eine Iokale  Abweichung der

Polymerzusammensetzung von dem stéchiometrischen Verhaltnis sein [78].
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5. Vergleichende Betrachtung der mikromechanischen Untersuchungen mit

mechanischen Werkstofftests

In der Abbildung 48 ist ein Prifkdrper (unidirektionaler Verbundwerkstoff) fur den
statischen und dynamischen (zyklische Wechselbelastung) Zugversuch dargestellt.
Er besitzt eine Dicke von 2 mm im Prifbereich (mit 1 mm Aufleimern im Lastbereich),
eine Breite von 15 mm und eine Gesamtlange von 190 mm. Die Einspannlange der
Proben zwischen den Aufleimern betragt 90 mm. Bei der Herstellung der Prifkérper
wird wie bei Einzelfaser-Modellverbunden die Epoxidharzmatrix Ritapox L20 mit
Harter Rutapox SL verwendet. Fur die in dieser Arbeit durchgefliihrten mechanischen
Werkstoffprifungen werden als Verstarkungsmaterial sowohl die gleiche Serie von
ungeschlichteten als auch verschieden geschlichteten Glasfasern benutzt wie bei
den Einzelfaser-Modellverbunden.

Abb. 48: Prifkérper (unidirektionaler Verbundwerkstoff) mit unterschiedlich
geschlichteten Glasfasern in axialer Richtung fir statische und dynamische
Untersuchung. (Oben) nach der Messung, (unten) Anfangsstadium

Fir diesen Vergleich wurden die Einzelfaser-Modellverbunde und die
makroskopischen Verbundprifkdrper unter den gleichen Hartungsbedingungen (Zeit,
Temperatur) hergestellt.

5.1 Statischer Zugversuch an unidirektionalen Verbunden

5.1.1 Statischer Zugversuch/ Priifmethode

Flr den Zugversuch wurde eine statische Universalprifmaschine (TIRA test 2300)
benutzt (Abb. 49). Die Kraftmessung erfolgt mit einer Kraftmessdose mit einem
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maximalen Kraftbereich bis 100 kN. Die Einspannung wird durch mechanische
Klemmbacken (geriffelt) mit den MaBen von 180 x 80 mm gesichert. Die
Einspannlange ist mit der freien parallelen Probenlange zwischen den Aufleimern (90
mm) identisch. Die Dehnung wird Uber den Wegaufnehmer (Traverse) gemessen.
Vor dem Durchfiihren des Zugversuches werden diese mit einer Vorkraft von 100 N
vorbelastet, damit sich die Probenkdrper in einem einachsigen Zustand befinden.
Ausgewertet wurde die maximale Zugfestigkeit und die dazugehdérige Dehnung, die
in Spannungs-Dehnungs-Diagramme eingetragen wurden.

Abb. 49: Statische Universalprifmaschine
TiRA test 2300 i TIRA test 2300 im Institut fir Polymerforschung
- - Dresden e.V.
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5.1.2 Ergebnisse aus statischem Zugversuch

Der anhand des statischen Zugversuches ermittelte E-Modul und die maximale
Zugfestigkeit fir UD-Verbunde mit verschieden geschlichteten Glasfasern sind in der

Tabelle 9 dargestellt.

Tabelle 9: Ergebnisse aus dem statischen Zugversuch der unidirektionalen

Epoxidharzverbunde mit unterschiedlich geschlichteten Glasfasern (50 Vol.%) in
axialer Richtung

. Zugfestigkeit E-Modul Dehnung
Probenbezeichnung
Omax [MPa] E [GPa] Emax [%6]

ungeschlichtet 880+9 32,49 6,3
PVAc 1022+ 9 35,24 6,3
APS/PU 1194 £5 33,47 7,6
APS/EP 11398 31,26 7,1

APS 964 + 12 33,45 6
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Bei ungeschlichteten Glasfasern ist die maximale Zugfestigkeit im Vergleich zu
geschlichteten Proben kleiner. Grund dafiir ist, dass bei dieser Modifikation keine
Schlichte benutzt wird (kein Haftvermittler). Somit tritt keine gute Haftung zwischen
Faser und Matrix auf. PVAc-geschlichtete Glasfasern haben auch keinen
Haftvermittler, dementsprechend ist auch die Haftung zwischen Faser und Matrix
schwach. Bei APS-Proben entsteht eine sehr gute Haftung zwischen Faser und
Matrix dank der Wechselwirkung der aminischen Gruppen mit Epoxidharz einerseits
und der kovalenten Bindung der OH-Gruppen des Aminosilans mit den
Hydroxylgruppen der Glasfaseroberflache andererseits. Bei APS-Proben ist jedoch
die Zugfestigkeit kleiner als bei PVAc-Proben. Kleinere Werte fiir die Zugfestigkeit
hangen damit zusammen, dass bei der APS-Probe kein Filmbildner in der Schlichte
vorhanden ist. Der Filmbildner schitzt die Faser bei der Herstellung des
Verbundwerkstoffes. Da APS-Proben keinen Filmbildner haben, wird die Glasfaser
bei der Herstellung des unidirektionalen Verbundprifkdrpers teilweise geschadigt.
Dies hat eine Minderung der Festigkeitswerte bei APS-Proben zur Folge. APS/PU-
und APS/EP-Proben haben sowohl Haftvermittler als auch Filmbildner in der
Schlichte. Anhand des Haftvermittler entsteht eine gute Faser-Matrix-Haftung bei
diesen zwei Modifikationen und der Filmbildner schitzt die Glasfaser bei der
Herstellung der Proben. Die APS/PU-Proben im Vergleich zu APS/EP-Proben
ergaben allerdings héhere Werte fur die Zugfestigkeit bei den Zugversuchen. Dies
hangt damit zusammen, dass APS/PU-geschlichtete Glasfasern eine hdhere
Faserfestigkeit als die APS/EP-geschlichteten Glasfasern haben [82, 83]. Dies deutet

darauf hin, dass die Faserfestigkeit die maximal ertragbare Belastung steigern kann.

5.2 Zyklische Wechselbelastung an Unidirektionalverbunden

5.2.1 Prufmethode (Einstufenversuch)

Auf einem vollinstrumentierten servohydraulischen Prifsystem 810 MTS (zyklisch-
dynamische Werkstoffprifungen) wurden dehnungsgeregelte Wechselbelastungen
durchgefuhrt (Abb. 50). Die Kraftmessung erfolgt mit einer Kraftmessdose mit einer
maximalen Nennlast von 50 kN. Der maximale Zylinderhub entspricht 160 mm (von
der Nulllage + 80mm). Die Probenprifkérper werden in dem Probenhalter 647

Hydraulic Wedge Grip mit Hilfe von hydraulischen Spannbacken eingespannt. Die
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Einspannlange betragt 90 mm, wobei die Messung der Dehnung Uber einen
Feindehnungsaufnehmer MTS erfolgt und sich auf eine Messlange von 25 mm
bezieht. Die Dehnung kann maximal im Bereich von + 2,5% ermittelt werden. Die
Prafkdrper wurden sinusgeregelt mit einer Frequenz von 10 Hz bis zu einer Dehnung
von 1,2 % der Einspannlédnge belastet. Als Abbruchkriterium wurde das Versagen
der Prifkdrper oder das Erreichen von 10° Lastwechselzahl gewahlt. Der
dynamische Zugversuch wurde bei Kunststoffklima von 23°C und Luftfeuchte von
50% durchgefihrt.

Abb. 50: Servohydraulische Prifmaschine 810
MTS fir dynamische Zugversuche am Institut
fir Polymerforschung Dresden e.V.
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5.2.2 Ergebnisse aus Zugversuch bei zyklischer Wechselbelastung

In der Abbildung 51 ist die Veranderung der Hystereseschleife bei zyklischer
Wechselbelastung (dehnungsgeregelte Einstufenversuche) fir unidirektionale
Verbunde aus Epoxidharz mit verschieden geschlichteten Glasfasern dargestellt. Die
Hysteresekurven weisen keine Anderung in Gestalt und Form auf und zeigen bis zur
maximal erreichten Lastwechselzahl keine Veranderung des Anstieges sowie der
Flache der Hystereseschleife. Geringfligige Verschiebungen der Hystereseschleifen
kénnen versuchstechnisch bedingt sein (z.B. Ablésung der Aufleimer).
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Anhand der Ergebnisse ist die Auswertung von Verlustarbeit und Dampfung als
kritisch anzusehen, da auf geringem Dehnungsniveau die Werte messtechnisch
bedingt von Signalrauschen Uberlagert sind und z.T. im negativen Bereich verlaufen.
So ist auch eine Auswertung der energetischen Anteile aufgrund der sehr geringen
Materialddmpfung (bzw. Verlustarbeit) nicht zuverldssig méglich. Auf Grund der sehr
kleinen Anderungen im Eigenschaftsbild in Abhangigkeit von der Lastwechselzahl bis
zum Versagen wird auf ein sprédes Verhalten bei den Unidirektionalenverbunden
gefolgert. In der Abbildung 52 ist die Abhéangigkeit der Spannung von der
Lastwechselzahl dargestellt. Hier sind signifikant unterschiedlich ertragbare
Lastwechselzahlen bei den Unidirektionalverbunden (Prifkdrpern) in Abhangigkeit

von der Glasfaserschlichte feststellbar (vgl. Tabelle 10).
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Abb. 52: Veranderung der maximalen Spannung in Abhé&ngigkeit von der
Lastwechselzahl fur einen Unidirektionalverbund aus Epoxidharz und verschieden
geschlichteten Glasfasern

Tabelle 10: Maximal erreichte Lastwechselzahlen fiir unterschiedlich geschlichtete
Glasfasern

Probenbezeichnung | Erreichte Lastwechsel

APS 461 000
APS/EP 208 000
APS/PU 153 410

PVAc 21 002

ungeschlichtet 3000
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Bei zyklischer Belastung zeigen UD-Verbunde mit ungeschlichteten Glasfasern
schlechte Ermldungseigenschaften. Schon wenige Lastwechselzahlen (N=3000)
fihren zum Versagen der Proben. Ursache fur dieses Verhalten ist die Abwesenheit
des Haftvermittlers. Der Haftvermittler gewahrleistet eine gute Faser-Matrix-Haftung.
PVAc-Probe zeigt im Vergleich zur ungeschlichteten Probe ein besseres
Ermddungsverhalten (Bruch bei ca. 21000 Lastwechseln). Bei den PVAc-Proben,
auch wenn die Faser-Matrix-Haftung schwach ist (kein Haftvermittler), verleiht der
PVAc-Filmbildner der Grenzschicht eine gewisse Plastizitdt und Fahigkeit, Energie
zu dissipieren. Somit ist im Vergleich zu ungeschlichteten Proben auch die maximal
erreichte Schwingspielzahl gréBer. Die ertragbare Anzahl von Lastwechsel bei
APS/EP- und APS/PU-Proben ist héher als bei PVAc- und ungeschlichteten Proben.
Vorhandener Filmbildner und Haftvermittler wirken sich positiv auf die
Ermddungseigenschaften bei diesen beiden Probesystemen aus. Durch die
Anwesenheit des Filmbildners wird allerdings die direkte Verbindung zwischen der
Glasfaseroberflache und der Matrix zum Teil abgeschwécht, was dazu flihrt, dass die
maximal ertragbare Lastwechselzahl im Vergleich zu APS-Proben zu niedrigeren
Werten fallt. APS/EP-Proben erreichten im Vergleich zu APS/PU-Proben eine héhere
Anzahl von Schwingspielen. Der Filmbildner auf Basis von Epoxidharz nimmt
offenbar wahrend des Herstellungsprozesses an der Vernetzung im
Grenzschichtbereich zwischen Faser und Matrix teil und es erfolgt eine gute
Interdiffusion der Schlichte in die Matrix. Dies ist die Ursache des unterschiedlichen
ErmUdungsverhaltens dieser zwei Probesysteme.

Die APS-Probe zeigt bei zyklischer Belastung von 30% der maximalen Zugfestigkeit
ein sehr gutes ErmUdungsverhalten. Hier gewahrleistet der Haftvermittler eine gute
chemische Bindung zwischen Faser und Matrix. In diesem Fall tragt die Grenzschicht
bei den Ermidungseigenschaften dazu bei, dass die APS-Proben bei dieser
Lasthéhe far langere Zeit intakt bleiben (ca. 420 000 Lastwechseln).

5.3 Vergleich der Ergebnisse aus Hysteresemessverfahren und Zugversuchen
an Unidirektionalverbunden (makromechanisch)

Eine Zusammenfassung der erreichten Ergebnisse aus Hysteresemessverfahren und
makromechanischen Versuchen ist in Tabelle 11 dargestellt.
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Tabelle 11: Uberblick der erreichten Ergebnisse anhand der mikro- und
makromechanischen Prifmethoden

Probenbezeichnung

Messmethode
APS | APS/EP | APS/PU | PVAc ung.

Pull-Out Versuch, Scheinbare Scherfestigkeit

[MPa], Einzelfaser-Modellverbund [76] 161 141 84 51 60

dynamische Hysteresemessung, Scheinbare
Scherfestigkeit [MPa] bei N = 100 000, 17,3 14,6 11 11,5 12
Einzelfaser-Modellverbund

Quasi-statische Hysteresemessung, Scheinbare
Scherfestigkeit [MPa] bei N = 100, Einzelfaser-| 15,73 13,9 11,6 10,26 9,08
Modellverbund

Zugversuch, statisch in Langsrichtung der
Fasern, Zugspannung [MPa], unidirektionaler| 964 1139 1194 1022 880
Verbundwerkstoff

Querversuch, statisch in Querrichtung der Faser,
Scherspannung [MPa], unidirektionaler | 59,9 55,8 25 23,4 29,5
Verbundwerkstoff [76]

Die ungeschlichteten Proben zeigen sowohl schlechte Ermidungseigenschaften als
auch niedrige Festigkeitswerte bei den mikromechanischen und makromechanischen
Messverfahren. Grund dafir ist einerseits, dass kein Haftvermittler vorhanden ist, der
eine gute Haftung zwischen Faser und Matrix gewahrleistet. Andererseits wird die
Glasfaser nicht beim Herstellungsprozess geschiitzt, da auch kein Filmbildner bei
dieser Probenmodifikation benutzt wird. Dies fuhrt beim Zugversuch an
Unidirektionalverbunden zum schlechten Eigenschaftsbild sowohl bei statischer
Belastung (geringe Zugfestigkeit) als auch bei zyklischer Wechselbelastung
(schnelles Versagen). Bei langsamen mikromechanischen Versuchen erreichen sie
nur kleine Werte fiir die scheinbare Scherfestigkeit und dynamische Beanspruchung
fuhrt zum spréden Versagen der Einzelfaser-Modellverbunde im
Grenzschichtbereich.

Bei der PVAc-Proben ist auch kein Haftvermittler in der Schlichte, aus diesem Grund
entsteht keine gute Faser-Matrix-Haftung. Dies fuhrt dazu, dass die PVAc-Proben
keine guten Festigkeitswerte und ErmUdungseigenschaften aufweisen. Bei den
PVAc-Proben, auch wenn die Faser-Matrix-Haftung schwach ist, verleint der PVAc-
Filmbildner der Grenzschicht eine gewisse Plastizitdt und Fahigkeit, Energie zu
dissipieren. Somit ist im Vergleich zur wungeschlichteten Glasfaser bei
Unidirektionalverbunden die maximal erreichte Schwingspielzahl bei zyklischer
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Beanspruchung hdéher und die mikromechanischen Messungen zeigen einen
langsamen Verlauf der Rissfortpflanzung beim Ermidungsverhalten der PVAc-
Proben.

Die ertragbare Anzahl von Lastwechseln bei zyklischer Belastung im Zugversuch bei
APS/EP- und APS/PU-Proben ist hdher als bei PVAc- und ungeschlichteten Proben.
Vorhandener Filmbildner und Haftvermittler wirken sich positiv auf die
Ermidungseigenschaften bei makromechanischen Tests aus. Beim
Hysteresemessverfahren versagen diese Probensysteme nicht durch ein sprddes
Versagen, sondern die Eigenschaften (E-Modul, Steifigkeit, scheinbare
Scherfestigkeit) andern sich kontinuierlich zu niedrigeren Werten. Es wird vermutet,
dass der Filmbildner auf Basis von Polyurethan nur eine geringe Interdiffusion zur
Epoxidmatrix eingeht und durch die Anwesenheit des Filmbildners die direkte
Verbindung zwischen der Glasfaseroberflache und der Matrix zum Tell
abgeschwacht wird. Der Filmbildner auf Basis von Epoxidharz nimmt offenkundig
wahrend des Herstellungsprozesses an der Vernetzung im Grenzschichtbereich
zwischen Faser und Matrix teil und es erfolgt eine gute Interdiffusion der Schlichte in
die Matrix. Hieraus resultiert das unterschiedliche Ermidungsverhalten dieser zwei
Probensysteme. Bei APS/EP-UD-Proben wurde eine hdhere Anzahl von
Schwingspielen als bei APS/PU-UD-Proben erreicht und die Veradnderung der
Eigenschaften (Ermidungserscheinung) ist bei APS/EP-Einzelfaser-
Modellverbunden kleiner als bei APS/PU-Einzelfaser-Modellverbunden. Die APS/PU-
Proben ergaben im Vergleich zu APS/EP-Proben bessere Eigenschaften beim
Zugversuch bei statischer Belastung als bei zyklischer Belastung. Das Versagen tritt
bei APS/PU-Proben schneller als bei APS/EP-Proben auf, aber die Zugfestigkeit ist
gréBer. APS/PU-geschlichtete Glasfasern haben eine héhere Faserfestigkeit als die
EP-geschlichteten Glasfasern [82, 83]. Dies erlaubt den Schluss, dass die
Faserfestigkeit die maximale Zugfestigkeit erhéhen kann, aber bei der zyklischen
Belastung (Ermidungseigenschaften) der unidirektionalen Verbundprifkérper nur
eine untergeordnete Rolle spielt. APS/PU-Einzelfaser-Modellverbunde zeigen
gegenlber ungeschlichteten Fasern eine etwas erhdhte Faser-Matrix-Haftung im
,Pull-out* Test, jedoch im dynamischen Einstufenversuch (Hysteresemessverfahren)
ist die Veranderung der Eigenschaften zwischen Anfang und Ende der Messung am
gréBten. Bei der Deformation im  Grenzschichtbereich ist bei dem

Laststeigerungsversuch ein groBer plastischer Anteil vorhanden, was dazu fuhrt,
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dass das Versagen bei dynamischer Hysteresemessung nicht plétzlich auftritt.

Aus den vorherigen mikromechanischen Untersuchungen geht hervor, dass der
Haftvermittler bei den APS-Proben eine sehr gute chemische Bindung zwischen
Faser und Matrix gewahrleistet. Somit sind auch die Ermidungseigenschaften der
Einzelfaser-Modellverbunde mit APS-Schlichte besser als das bei den PU- und EP-
Proben der Fall ist. In diesem Fall tragt der Grenzschichtbereich bei den
Ermidungseigenschaften dazu bei, dass die APS-Proben fir langere Zeit intakt
bleiben. Gleiche Ergebnisse haben auch die makroskopischen Testmethoden
gezeigt. Hier haben die APS-Proben die gréBte Anzahl von Schwingspielen erreicht.
Die Zugfestigkeit der APS-Proben bei den makromechanischen Zugversuchen waren
jedoch schlechter als APS/PU- bzw. APS/EP-Proben. Der Filmbildner schiitzt die
Faser bei der Herstellung des Verbundwerkstoffes. Da APS-Proben keinen
Filmbildner haben, wird die Glasfaser bei der Herstellung des unidirektionalen
Verbundprifkérpers teilweise geschadigt. Dies hat die Minderung der Faserfestigkeit
bei APS-Proben im Vergleich zu den APS/PU- und APS/EP-Proben zur Folge [82,
83].

Bei mikromechanischen Messmethoden spielt die Faserfestigkeit keine Rolle. Somit
héngen auch die aus dem Hysteresemessverfahren ermittelten Werte nicht von der
Faserfestigkeit ab. Bei den mikromechanischen Tests wurden auch héhere Werte fir
scheinbare Scherfestigkeit, Steifigkeit etc. fir APS-Einzelfaser-Modellverbunde

ermittelt.

5.4 Vergleich der Ergebnisse aus mikromechanischen Versuchen und dem
Querzugversuch

Die Untersuchungen der Grenzschicht (Einzelfaser-Modellverbunde) anhand
mikromechanischer Tests ergeben eine gute Korrelation zu den Eigenschaften realer
Verbunde (Querzugversuch) [76], wie in der Abbildung 53 dargestellt. Beim
Querzugversuch hat die Grenzschicht zwischen den Fasern und der Matrix einen
dominanten Einfluss auf die Eigenschaften des Faser-Matrix-Verbundes. Beim
Vergleich kénnen nur qualitative Aussagen getroffen werden. Die quantitative
Vorhersage der Verbundeigenschaften anhand der mikromechanischen
Testergebnisse ist wegen der Vielzahl der EinflussgréBen auf die
Verbundeigenschaften mittels der derzeitig aufgestellten Modelle nicht ausreichend
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moglich. So ist auch der Vergleich der mikromechanischen und makromechanischen

Ergebnisse auf eine Gegenlberstellung begrenzt.

120

@ Querzugversuch, Scherspannung, realer Priifkdrper

O quasi-statische Messung, Scheinbare Scherfestigkeit bei N=100
100 m dynamische Messung, Scheinbare Scherfestigkeit bei N=100 000

m Pull-Out, Scheinbare Scherfestigkeit

(o]
o
|

I
o
|

relative Qualitatseinstufung [%]
(o)
o

[\
o
|

y-APS y-APS/EP y-APS/PU PVAC ung.

Abb. 53: Vergleich der Ergebnisse aus unterschiedlichen mikro- und
makromechanischen Messmethoden

Die unterschiedlichen Ergebnisse sind in erheblichem MaB auf die chemische
Zusammensetzung der Faserschlichten auf der Glasfaseroberflache zurtickzufihren,
die die Wechselwirkung zwischen Faser und Matrix und damit auch die

Grenzschichteigenschaften verandern.
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6 Zusammenfassung

Zur Erfassung der mechanischen Eigenschaften im Grenzschichtbereich von
Einzelfaser-Modellverbunden und deren Veranderung bei zyklischer Beanspruchung
wurde ein elektronisches Mess- und Auswerteverfahren entwickelt. Der
Hysteresemessplatz wird bezlglich der Messwerterfassung und Auswertung
erweitert und dadurch dessen Messgenauigkeit und Anwendbarkeit verbessert. Im
Vergleich zu den zyklischen Untersuchungen anhand des Hysteresemessverfahren
(langsamer Einstufenversuch, dynamischer Einstufenversuch,
Laststeigerungsversuch) wurden quasistatische Faserauszugtests (Pull-out) [76]
durchgefihrt. Durch kleine Amplituden von 3 — 4 um findet die Messung im Bereich
des linear-elastischen Materialverhaltens statt, wodurch die gemessenen
Eigenschaften im Grenzschichtbereich von der Amplitude unabhéangig sind. Kleine
Schadigungen treten nur durch zyklische Beanspruchung auf. Somit kdnnen die
Ermidungseigenschaften des Einzelfaser-Modellverbundes im Grenzschichtbereich
beobachtet werden. Die Einzelfaser-Modellverbunde wurden unter reproduzierbaren
Bedingungen auf einer Fasereinbettanlage hergestellt. Der Einzelfaser-
Modellverbund stellt eine Abstraktion der Komplexitdt des makroskopischen
Verbundes dar. Dadurch ist eine selektive, lokale Aussage Uber die
mikromechanischen Eigenschaften der Faser-Matrix-Grenzregion ermdglicht. Die in
der Grenzschicht zwischen der Glasfaser und der Epoxidharzmatrix hervorgerufene
Wechselwirkung wird durch die Oberflachenmodifizierung der Faser beeinflusst. Als
Oberflachenmodifizierungen werden Aminopropyltriethoxysilan (APS) in Kombination
mit Polyurethan (nicht kompatibel) sowie Epoxid-Filmbildner (kompatibel) betrachtet.
Als Modellfélle kommen ungeschlichtete sowie mit Polyvinylacetat geschlichtete
Glasfasern zur Anwendung. Als Modellmatrix wird ein reaktives Epoxidharz
eingesetzt. Anhand verschiedener Faser-Matrix-Systeme kann festgestellt werden,
dass der eingesetzte Haftvermittler eine gute Faser-Matrix-Haftung bewirken,
wohingegen Filmbildner die Haftung verschlechtern, insbesondere wenn sie
inkompatibel zur verwendeten Matrix sind.

Durch unterschiedliche Oberflachenbehandlungen wird die Faser-Matrix-Haftung
verandert, was auch zur Verdnderung der Ermidungseigenschaften wahrend der
zyklischen Belastung fuhrt. Bei den APS-Proben mit Haftvermittler wurden sehr gute
Haftung (hohe Werte flr die Scheinbare Scherfestigkeit) zwischen der Glasfaser und
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der Matrix und gute Ermidungseigenschaften (geringe Veranderung der Werte flr
scheinbare Scherfestigkeit, E-Modul etc.) erreicht. Bei den APS/EP-Proben wird
durch den Zusatz von Filmbildnern die direkte Verbindung zwischen der
Glasfaseroberflache und der Matrix zum Teil abgeschwacht, was sich im Abfall
sowohl der mechanischen Eigenschaften (Abfall de Werte fir E-Modul, Steifigkeit
etc.) als auch in schlechten Ermidungseigenschaften widerspiegelt. Der Filmbildner
auf Basis von Epoxidharz nimmt offensichtlich wahrend des Herstellungsprozesses
an der Vernetzung im Grenzschichtbereich teil und es erfolgt eine gute Interdiffusion
der Schlichte in die Matrix. Dies fUhrt dazu, dass APS/EP-Proben im Vergleich zu
den APS/PU-Proben ein besseres Eigenschaftsbild aufweisen. APS/PU-Proben
zeigen gegenlber ungeschlichteten Fasern eine etwas erhdhte Faser-Matrix-Haftung
im Faserauszugstest, jedoch im dynamischen Einstufenversuch ist die Veranderung
der Eigenschaften zwischen Anfang und Ende der Messung am gréBten. Bei der
Deformation im Grenzschichtbereich ist bei dem Laststeigerungsversuch ein groBer
plastischer Anteil vorhanden, was dazu fuhrt, dass das Versagen beim dynamischen
Einstufenversuch nicht plétzlich auftritt. Es wird vermutet, dass beim Filmbildner auf
Basis von Polyurethan nur eine geringe Interdiffusion in die Epoxidmatrix stattfindet.
Bei den PVAc-Proben verleiht der PVAc-Filmbildner der Grenzschicht ebenfalls, trotz
geringer Haftung zwischen Faser und Matrix, eine gewisse Plastizitdt und Fahigkeit,
Energie zu dissipieren. Diese Eigenschaft der Schlichte kann auch bei den
Laststeigerungsversuchen beobachtet werden. Die schwache Haftung fuhrt jedoch
beim Faserauszugtest zu kleinen scheinbaren Scherfestigkeiten. Ungeschlichtete
Glasfasern bilden keine signifikante Faser-Matrix-Haftung, verbessert durch
Wechselwirkung, aus, die der Dauerbelastung stand halten. Sehr kleine Werte fir
scheinbare Scherfestigkeiten im Faserauszugtest gehen konform mit einem spréden
Versagen im Grenzschichtbereich, was sich in einem plétzlichen Abfall der
Eigenschaften bei zyklischer Belastung bemerkbar macht.

Im Vergleich zu den zyklischen Untersuchungen an Einzelfaser-Modellverbunden
ergeben quasistatische Untersuchungen, bedingt durch die Signifikanz der
Grenzschicht, gleiche Tendenzen.

Eine gute Korrelation kann zu den Ergebnissen des statischen Querzugversuches
an Unidirektionalverbunden festgestellt werden, da hier ebenfalls die Grenzschicht
einen dominanten Einfluss auslibt. Die zyklische Wechselbelastung der
unidirektionalen Zugprufkérper reflektiert neben dem Grenzschichteinfluss sehr stark
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die Faserfestigkeit sowie Probleme des Lasteintrages, die nur bedingt mit einem
Debonding sowie einem Scherversagen in der Grenzschicht verglichen werden kann.
Bedingt durch unterschiedliche ,Dehnbarkeit® im Grenzschichtbereich (in der
Grenzschicht) kénnen Korrelationen zu den mikromechanischen

Versuchsergebnissen bei zyklischer Wechselbelastung festgestellt werden.

Zusammenfassend kann eingeschatzt werden, dass die hohe Empfindlichkeit des
Hysteresemessverfahrens es ermdéglicht, in kurzer Zeit den Einfluss verschiedener
Oberflachenmodifizierungen zu beurteilen und damit eine Vorauswahl Uber die im

Verbund gebildeten Grenzschichten zu treffen.
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Anhang

A. Berechnungsmodell

Den Verformungsvorgangen in Werkstoffen kénnen durch modelltheoretische
Ansatze verschiedene Materialeigenschaften zugewiesen werden. Diese spiegeln die
realen Verhaltnisse allerdings nur idealisiert wieder. So wird beispielsweise durch
das Hooke’sche Gesetz ein linear elastisches Materialverhalten zugrunde gelegt, in
dem die einzelnen Kérper als Federelement angenommen werden und somit den
Gesamtvorgang als einen linear reversiblen kennzeichnen. Des weiteren soll
exemplarisch das durch die Newton’'schen Gesetze beschriebene viskose
Materialverhalten dienen. Polymere Werkstoffe zeigen eine Kombination beider
Werkstoffverhalten  (elastisch, viskos). Die Viskoelastizitait kann  durch
Zweiparametermodelle  beschrieben  werden.  Die  Beschreibung linear
viskoelastischen Materialverhaltens im Zweiparametermodell gilt fir Polymere nur im
Bereich kleiner Verformungen. Das reale Werkstoffverhalten von Polymeren ist aber
nichtlinear viskoelastisch, bzw. viskoelastisch-plastisch, so dass zu Drei- oder
Mehrparametermodellen Ubergegangen werden muss, um Relaxationsprobleme z.B.
mit bleibendem Verformungsanteil darzustellen.

Aufbauend auf ein ausfihrliches rheologisches Modell wird ein eigenes Modell Uber
das Zusammenwirken der Stoffphasen (Faser, Matrix, Grenzschicht) erstellt (Abb.1),
das in seinen Parametern die physikalische Realitat widerspiegelt.

Fasersteg

Klebstoffverbindung
Eq

fixierte
Glasfaser

Bereich 1

freie
Glasfaser

Bereich 2

Grenzschicht

eingebettete
Glasfaser ___

Epoxidharz _ Bereich 3

Em

Abb. 1: Eigenes Konzept des rheologischen Modells



110

Das Modell bedient sich einer Feder-Dampfer-Kombination, die in drei Hauptteile
gegliedert werden kann: die freie Faser zwischen Fasersteg und Probe (Bereich 1),
der Bereich der Einbettlange der Faser (Bereich 2) und die unter dem Faserende
liegende Matrix (Bereich 3). In jedem Bereich tritt bei einer Belastung eine bestimmte
Verschiebung (Dehnung) auf. Hierbei wird versucht, jeden Einfluss zu definieren, um
die Grenzschichteigenschaften bestimmen zu kénnen.

Die reine Faser und die Matrix haben stets nur elastische Eigenschaften und die
Grenzschicht weist elastisches und viskoses Verhalten auf. Die drei Bereiche sind in
Reihe, die eingebettete Faser parallel zur Grenzschicht-Matrix-Reihe geschaltet. Die
Grenzschicht ist zur Matrix in Reihe geschaltet, weil die Kraftibertragung von der
Faser Uber die Grenzschicht vollzogen wird und die Dehnung der Grenzschicht die
der Matrix beeinflusst. Der Bereich der an den Fasersteg geklebten Faser bleibt samt
der Klebstoffeigenschaften im Modell unberlcksichtigt, wird aber anhand der
mikroskopischen Untersuchung (Long Distance Microscope) gemessen (genaue
Faser-Matrix-Verschiebung) und im nachhinein in die Berechnung einbezogen.

A.1 Randbedingungen

Bei der Modellbetrachtung missen folgende Randbedingungen betrachtet und erflllt

werden.

1. Die Glasfaser und die Matrix haben elastische Eigenschaften, wohingegen die
Grenzschicht sowohl einen elastischen und einen viskosen Anteil in ihrem
Materialverhalten aufweist.

2. Die Parallelschaltung des elastischen und viskosen Materialverhaltens in Form
des Feder-Dampfer-Systems beruht auf der Beschreibung durch eine
spontane Verschiebung im elastischen Bereich mit anschlieBender
zeitabhangiger Lastabnahme. Die Reihenschaltung kommt eher einer
viskosen Flissigkeit nahe und ist hier ungeeignet.

3. Die Matrix folgt stets der Verschiebung der Grenzschicht und ist somit in
Reihe zu ihr geschaltet.

4. Es wird die Spannungsfreineit am Faserende aufgrund der zu
vernachlassigenden kleinen Querschnittsflache der Faser hinsichtlich der

Matrix vorrausgesetzt.



111

5. Eine perfekte Haftung zwischen Faser und Grenzschicht und Matrix trifft flr
kleine Belastungen zu.

6. Die Kraft istim gesamten System homogen.

7. Daraus folgt, dass die Spannung immer in Bezug zu den korrespondierenden
Querschnittsflachen betrachtet werden muss.

8. Die Spannung wird nur in faseraxialer Richtung betrachtet. Die Eigenschaften
des Matrixmaterials sind in radialer Richtung homogen.

9. Die Dehnung der entfernten Matrix hangt in erster Linie von der Ausdehnung
und vom E-Modul der Grenzschicht ab. Ist der E-Modul klein, ist die Dehnung
der fernen Matrix gering. Ist er jedoch hoch, wird die ferne Matrix mehr
gedehnt. [5]

10.FUr reproduzierbare Untersuchungsergebnisse sind eine konstante
Temperatur sowie gleiche Herstellungsbedingungen der Einzelfaser-
Modellverbunde erforderlich.

A.2 Effektiver Matrixradius

Die Grenzschicht ist der Bereich mit der héchsten mechanischen Beanspruchung.
Somit stammen die aus den Versuchen an Einzelfaser-Modellverbunden
gewonnenen Informationen Uberwiegend aus der Grenzschicht und den fasernnahen
Bereichen der Matrix (Grenzschichtbereich), wobei die GréBe des Volumens, aus
dem diese Information stammt, von Bedeutung ist. Aus diesem Grund ist es
notwendig, folgende Abschatzung zu treffen.

Es wird angenommen, dass die in die Faser eingeleitete Kraft jeweils von
zylinderférmigen Bereichen um die Faser herum aufgenommen wird, wobei mit
gréBer werdendem Radius eines solchen Zylinders die Flache, auf die diese Kraft
verteilt wird, entsprechend gréBer wird (Abb. 2). Daraus folgt, dass die auftretende
Schubspannung und somit auch die Verformung mit wachsendem Radius

abnehmen.



112

Glasfaser X T Matrixzylinder 1

|

|

Matrixzylinder 2

I

»
»

Abb. 2: Schematische Darstellung einer in der Matrix eingebetteten Glasfaser

Fir die Berechnung der Schubspannung t (r) (scheinbaren Scherfestigkeit) gilt:

T(r)= [MPa] , 1)

27x.rl

e

Der Verlauf der Schubspannung bei einer Fasereinbettlange I von 130 um und einer
Kraft F von 165 mN in Abhangigkeit vom Radius des Matrixzylinders r ist der

Abbildung 3 zu entnehmen.

25

—_ —_ N
o (&)} o
| | |

Schubspannung [MPa]

()]
|

O T T T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Matrixradius [mm]

Abb. 3: Verlauf der Schubspannung in Abhangigkeit vom Radius des
Matrixzylinders
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Der Mittelwert der Schubspannung liegt bei etwa 4,41 MPa. Daraus ergibt sich der
verwendete effektive Matrixradius von 0,039 mm.

Far die lokale Scherverformung y(r) ergibt sich

_ dx(r) _ o) F

A Y T T T (2)

wobei G der Schubmodul der Matrix ist.

Die Gesamtverschiebung x(r) innerhalb eines Matrixzylinders mit dem Radius r
entspricht dann dem Integral Uber die lokalen Scherverformungen zwischen den
Radien rrund r:

F r
-~ log (—
Xr) 2xrl, G o8 (rF) ’ 3)

Lo

Aus den Parametern aus Abbildung 3, dem Glasfaserdurchmesser rg von 13um und
dem Schubmodul der Matrix 100 MPa [84] erhalt man folgenden schematischen
Kurvenverlauf fir den prozentuellen Anteil an der Gesamtverschiebung innerhalb

eines Matrixzylinders mit dem Radius r (Abb. 4).

100
90 -
80 -
70 ~
60 -
50 ~
40 -7
30
20 -
10 ~

0 ! ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Matrixradius [mm]

Verschiebungsanteil [%]

Abb. 4: Prozentualer Anteil der Scherverformung innerhalb eines Matrixzylinders mit
dem Radius r an der Gesamtscherverformung
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Abbildung 4 zeigt, dass bei einem effektiven Matrixzylinder von r = 0,039 mm bereits
40% der Gesamtverschiebung der gesamten Matrix auftreten.
Eigenschaftsanderungen der Matrix im fasernahen Bereich werden sich also
Uberproportional stark auf die Messergebnisse bei der Hysteresemessung auswirken,
da in diesem Bereich die groBten Verformungen auftreten. Der Einfluss der
fasernahen Bereiche ist dabei um so starker, je diinner die Faser und je kleiner der
Radius des Matrixbereiches um die Faser ist und umgekehrt. Diese Abschatzung gilt
nur, wenn die Eigenschaften des Matrixmaterials in radialer Richtung homogen sind
(Randbedingung 8)

A.3 Berechnungsgrundlagen

Eine Reihenschaltung bedeutet, dass die in den Bereichen auftretenden Kréfte gleich
sind (Fges = Fi = Fj) und die Dehnungen sich addieren (eqes = & + ¢g). Eine
Parallelschaltung bedeutet, dass die in den Bereichen auftretenden Krafte sich
addieren (Fges = Fi+ Fj) und die Dehnungen gleich sind (eges = € = g).

Die wie Ublich verwendete Voraussetzung der Gleichheit oder Addition der
Spannungen trifft nur zu, wenn die diesbezlgliche Flache gleich bleibt. Somit wird,
anstatt mit Spannungen, mit Kraften und Flachen gerechnet. Fir ein linear
elastisches Federelement gilt: F=FEAe. Ein geschwindigkeitsabhangiges
Dampferelement kann mit F=nA & beschrieben werden.

Eine Parallelschaltung von Feder und Dampfer ergibt: F= A(né+Ee) und die

Reihenschaltung von Feder und Dampfer: é‘zi+i
EA nA

Fir die freie Faserlange (Bereich 1, Abb. 1) gilt ein ideal elastisches
Materialverhalten, somit kann geschrieben werden: F=E;As;. Die unter der Faser
befindliche Matrix (Bereich 3, Abb. 1) besitzt laut Definition bei kleiner Belastung
elastische Eigenschaften, daher kann geschrieben werden: F=E,Anem. FUr die
Nachrechnung der Messergebnisse werden die drei Teile nicht weiter
zusammengefasst. Die Bereiche eins und drei lassen sich aufgrund der bekannten

Materialkennwerte berechnen und in die weitere Berechnung mit einbeziehen.
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Die Parallelschaltung des viskosen und elastischen Anteils der Grenzschicht lautet
(Bereich 2):

F,=AmE +E¢) 4)
Die Parallelschaltung der elastischen Matrix lautet:
F,=AFE, ¢, (5)

Die eingebettete Faser ist dargestellt durch:
F=E,Ae, (6)
Die Kraft ist im Gesamtsystem homogen verteilt (Randbedingung 6).

Nach der Laplace-Transformation erhalten wir fir den Bereich, in dem sich die
Grenzschicht in Reihe mit der Matrix befindet:

E ZAEAE, +&,ANAE, = F(AE, +A,E, )+ FAl-nl- (7)

m=-1

vereinfacht zu

e EE +& nE hw | B, By +F"’” i 8)
im—i"~m im'li=m T rnf—r-z rA2—rf T 2 A2

1 1

Fir den gesamten Bereich 2, bestehend aus der Parallelschaltung der Faser und der
Reihenschaltung der Grenzschicht und der Matrix, kann wieder mittels der Laplace
Transformation die Gleichung aufgestellt und vereinfacht werden zu:

2
E E, : s
&| EE, +E r}| —"— +——" +&,n| E, +E =
{ ff[riz_rfz rnf—”,-ZB 2 { f”,f—r-zJ

: ©)
Fl_E | E, +£ i
a\ry—r? rP=r}) #w\r -1’

4 m 4

Fir den statischen Lastfall existieren keine zeitabhdngigen Terme, so dass die
Gleichung folgendermafBen dargestellt werden kann:
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g i Fl E E,
E(E(E, +E| 5 ||TEE,| 5 ||I=— +—5—— (10)

vereinfacht zu:
EE, (7 =) +E, (r, —17)+E,r;)=F (11

Bekannte Kennwerte sind der E-Modul der Faser. Gemessen wurden der E-Modul
der Matrix, der Radius der Faser, der Radius der Grenzschicht [24], die Kraft in
Abhangigkeit von der Zeit und die reale Verschiebung zwischen Faser und Matrix
aus der optischen mikroskopischen Messung mittels Long-Distance-Microscope.

Der Radius der Matrix wird UOber die Beziehung der radialen
Schubspannungsabhangigkeit (Abb. 3, Gleichung 1) bei einer scheinbaren
Scherfestigkeit von 18 MPa abgeschatzt. Im Bereich 2, der durch die Formel 11
bestimmt ist, ist die Kraft im gesamten System homogen verteilt. Somit wird die Kraft
konstant Uber die gesamte Einbettldnge betrachtet. Die Spannung ist an der
Grenzflache inhomogen Uber die Einbettlange verteilt. Sie ist an der
Fasereintrittstelle in die Matrix am gréBten [72, 85].

Da die Kraft proportional zu der Spannung ist, kann fir die reale
Spannungsverteilung geschrieben werden [85]:

a(x):(ame)cosh(ﬁx){ad coth(B1,)+05 tanh('gzle Hsinh(ﬁx)—O'T . (12)

wobei o4 die Spannung (oder F4- Debondingkraft) bei Rissinitiierung ist.
Die Abhéangigkeit der Spannung Uber die EinbettlAnge muss in die Berechnung mit

einbezogen werden:

o= (13)
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Nach der Integralberechnung lasst sich der Zustand der realen Spannungsverteilung

umstellen auf:

o=0, L Or {sinh(ﬁle)"‘Ztanh%Sinh2 ﬁzle}_o'T ’ (14)

pl. Bl

Diese beinhaltet einen Term ot fir thermische Spannungen. Fir die
Anfangsbedingungen F=0 muss ¢ = 0 sein. Damit dies gewahrleistet wird, dlrfen
keine zuséatzliche Spannungen vorhanden sein, somit muss ot auf Null gesetzt
werden.

Daraus folgt: Formel (Spannung)

)
tanh'Bze
o=0, ———— ,
d Bl (15)
Fir die Kraft kann geschrieben werden:
[
tanhﬂze
F=F, ————,
d Bl (16)
2 E;ve+E, v,
p= rf E,E v 1 1 1 vy ’ 17)
1 "t (—In|— |-1-1)
4G, 2G,, v, |vy 2

B ist der von Nayfeh weiter entwickelte Cox’sche Parameter [86, 87].
In der Tabelle 1 sind weitere in der Formel benutzte Materialparameter

zusammengestellt.
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Tabelle 1: Materialparameter

Name Bezeichnung Wert
Verschiebung Al [um] 0,6
Einbettlange le [um] 130
Faserdurchmesser re [um] 6,5
Grenzschichtdurchmesser. i [um] 6,6
effektiver Matrixdurchmesser Fm [Um] 39
E-Modul der Glasfaser E: GPa 75
E-Modul der Matrix E., GPa 3,2
Volumenanteil von Faser Vi 0,17
Volumenanteil von Matrix Vi 0,34

Aus der Berechnung ergibt sich unter Verwendung der gemessenen Kraft von 192
mN bei der Verschiebung von 0,6 um fir eine APS/PU-geschlichtete Faser in
Epoxidmatrix ein E-Modul der Grenzschicht E; von 45 GPa. Eine Parameter-Studie
zeigt, dass eine Veranderung des Grenzschichtdurchmessers zwischen 30 und 100
nm eine Anderung des Grenzschichtmoduls von 20 bis 65 GPa hervorruft. In
Abhangigkeit vieler Parameter (effektiver Matrixdurchmesser,
Grenzschichtdurchmesser etc.) ist die Streuung des Grenzschichtmoduls, auch wenn
sich dieser in einer realistischen GréBenordnung bewegt, fir weitere genaue
mathematische Betrachtungen jedoch zu groB. Hier ist eine prazisere Messung der
Parameter (z.B. Grenzschichtdicke, Matrixradius), die mit herkdmmlichen Methoden
schwer zu bestimmen sind, erforderlich. Da die Werte fiir den Grenzschichtmodul
eine realistischen GrdéBenordnung haben, kann das aufgestellte Modell (Abb. 1, S.
109), das in seinen Parametern die physikalische Realitdt annédhernd widerspiegelt,
im Bereich kleiner Amplitude fir ein besseres Verstdndnis des Zusammenwirkens

der einzelnen Komponenten benutzt werden.



