TECHNISCHE ./' T
UNIVERSITAT 4 I M
DRESDEN

Fakultéit Maschinenwesen Institut fir Textilmaschinen und Textile Hochleistungswerkstofftechnik

Richard Miiller

Einsatz von Prozessanalyse und Qualitatsregelkreisen
zur Fehlervermeidung in der Fertigung von
Gasdiffusionslagen

Dissertation







& TECHNISCHE
‘/-y IT M UNIVERSITAT
DRESDEN

Fakultat Maschinenwesen

Institut fur Textilmaschinen und
Textile Hochleistungswerkstofftechnik

DISSERTATION

Einsatz von Prozessanalyse und
Qualitatsregelkreisen zur
Fehlervermeidung in der Fertigung von
Gasdiffusionslagen

Eingereicht von: Dipl.-Ing. Richard Mdiller, geb. am
16.07.1987 in Dresden

Verteidigt: In Dresden, am 26.01.2018

Gutachter: Prof. Dr.-Ing. habil. Dipl.-Wirt. Ing. Chokri
Cherif (TU Dresden)

Prof. Dr. Frank Ficker (Hochschule Hof)



Vorwort R. Mller

Vorwort

Diese Arbeit entstand wahrend meiner Tatigkeit fir die Freudenberg-
Firmengruppe, hauptsachlich die ehemalige Freudenberg Fuel Cell
Components Technology SE & Co. KG sowie zuletzt die Freudenberg
Technology Innovation SE & Co. KG, in enger Zusammenarbeit mit
dem Institut fir Textilmaschinen und textile Hochleistungswerkstoff-
technik der TU Dresden.

Mein besonderer Dank geblhrt dabei Herrn Prof. Chokri Cherif flr
sein dem Thema entgegengebrachtes Interesse, die Ubernahme der
Betreuung meiner Arbeit, die zahlreichen angeregten und sehr kon-
struktiven Diskussionen und methodischen Ratschlage. Herrn Prof.
Frank Ficker mdchte ich ebenfalls fur sein Interesse und die Bereit-
schaft zur Erstellung des Zweitgutachtens danken.

Weiterhin geblhrt mein Dank Herrn Dr. Stefan Duda von Freudenberg
fir das Ermdéglichen dieser Arbeit und seine Betreuung. Besonders
bedanken méchte ich mich bei Frau Dr. Judith Haller fir ihren uner-
miudlichen Einsatz, ihre Motivation und ihre Geduld mit mir im Entste-
hungsprozess dieser Arbeit, wahrenddessen wir beide viel gelernt
haben.

Auch allen ehemaligen Kollegen bei Freudenberg, die mich Uber die
Jahre mit konstruktiven Ratschlagen, viel Humor, ihrer Gesellschaft
und einem offenem Ohr begleitet haben und mir mit groBem Einsatz
bei der Umsetzung meiner Ideen und Versuche zur Seite standen
mochte ich herzlich danken: Achim Bock, Dr. Marina Carrella, David
Fischer, Dr. Thomas Fischer, Kristof Klein, Klaus Leister, Dr. Kristina
Margarit-Puri, Marco Pdétschat, Dr. Christian Quick, Wolfgang Ries-
ner, Karim Salama, Achim Weller, Anja Zeig und alle hier nicht ge-
nannten. AuBBerdem danke ich allen Kollegen der Abteilung Fibers and
Textiles fur die konstruktiven Diskussionen und die Verkdstigung mit
leckeren Backwaren sowie Michael Zaminer und der gesamten Mann-
schaft des Vliesstofftechnikums Weinheim, ohne die mancher Ver-
such nicht umsetzbar gewesen wére.

In gleichem MaBe zum Erfolg beigetragen haben die Kollegen der
Forschungsgruppe Mess- und Sensortechnik des ITM, insbesondere

&
% IT M Fehlervermeidung GDL



Vorwort R. Mller

Dr. Andreas Nocke flr seine Betreuung, seinen stets interessierten,
humorvollen und unvoreingenommenen Blick von auBen und seine
stetige Unterstiitzung meiner Vorhaben. Auch Georg Bardl, Eric
Hantzsche, Reimar Unger und den restlichen Kollegen méchte ich
danken.

Meiner Familie und meinen Freunden mdochte ich fir ihre immerwah-
rende Unterstiitzung und ihr offenes Ohr fiir all die Probleme danken,
die ihnen sicherlich sehr fremd erschienen.

Obwohl diese Arbeit nur einen Autor nennt ist sie doch das Werk vie-

ler Menschen, ohne deren Unterstlitzung sie nicht mdglich gewesen
ware.

Dresden, den 31.07.2017

\

ITM Fehlervermeidung GDL



Inhaltstbersicht R.Miiller
Inhaltstibersicht
1 Einleitung 1
2  Stand der Technik 5
3  Problemstellung und Zielsetzung 17
4  Analyse und Klassifizierung von GDL-Fehlern 20
5 Theoretische Grundlagen 49
6  Eingesetzte Untersuchungsmethoden 60
7 Herstellungsverfahren der untersuchten
Gasdiffusionslagen im Uberblick 81
8 Basisvliesstoffherstellung 84
9 Dickenkalibrierung 113
10 Carbonisierung 156
11 Data Mining fiir die GDL-Herstellung 167
12 AQualitatsregelkreise zum GDL-Produktionsprozess 178
13 Zusammenfassung und Ausblick 184
14 Literaturverzeichnis 186
15 Abbildungsverzeichnis 192
16 Abkiirzungsverzeichnis 201
17 Formelverzeichnis 203
18 Anlagenverzeichnis 204



Inhaltsverzeichnis R.Mdiller

Inhaltsverzeichnis
1 Einleitung
2 Stand der Technik

2.1  Brennstoffzellen
2.2 Gasdiffusionslagen

3  Problemstellung und Zielsetzung
4  Analyse und Klassifizierung von GDL-Fehlern

4.1  Fehlerklassifizierung

4.2  Fehleridentifizierung

4.3  Auswahl zu analysierender Fehlerbilder

4.4  Charakteristika der ausgewahlten Fehlerbilder
441 Bahndeformationen
4.4.2 Umlaufende Verdickungen von Wickeln in

Umfangsrichtung
4.4.3 Langs- und Queraufrauhungen sowie
Rauhspuren

5 Theoretische Grundlagen

5.1  Physikalische und mechanische Grundlagen
5.1.1  Zug-, Biege- und Druckspannungen in
Warenbahnen
5.1.2 Elastizitats- und Kompressionsmoduli
5.1.3 Elastizitat und Plastizitat
5.1.4 Umformmechanismen im GDL-Basisvliesstoff
und Versagensarten von Fasern
5.2  Statistik
5.2.1 Korrelationsanalyse

44

45
49
49

49
52
53

54
55
55



Inhaltsverzeichnis R. Mller

5.2.2 Regressionsanalyse 56

5.2.3 Zweistichproben-t-Tests und
Konfidenzintervalle 56
5.2.4  Stichprobenumfang 57
5.3 Qualitatsregelkreise 58
6 Eingesetzte Untersuchungsmethoden 60
6.1  Mechanische Eigenschaften 64
6.1.1  Hdchstzugkraft und Héchstzugkraftdehnung 64
6.1.2 Elastizititsmodul und Kompressibilitat 66

6.1.3 Elastische und plastische Deformation bei

Zugbelastungen 67
6.1.4 Flachenmasse 70
6.1.5 Biegesteifigkeit 72
6.1.6  Dickenmessung 74
6.2 Thermische Eigenschaften 75
6.2.1  Warmeleitfahigkeit 75
6.3 Bildgebende Verfahren 78
6.3.1  Schliffbildmikroskopie 78
6.3.2 Rasterelektronenmikroskopie 78
6.3.3 p-Computertomographie 79

7 Herstellungsverfahren der untersuchten
Gasdiffusionslagen im Uberblick 81
8 Basisvliesstoffherstellung 84
8.1  Prozess der Vliesbildung und Verfestigung 84
8.2  Charakterisierung des GDL-Basisvliesstoffes 90
8.3  Fehlerbilder des GDL-Basisvliesstoffes 103

&)
4 IT M Fehlervermeidung GDL



Inhaltsverzeichnis R. Mller
9 Dickenkalibrierung 113
9.1 Prozess der Dickenkalibrierung des GDL-
Basisvliesstoffes 113
9.2 Charakterisierung des dickenkalibrierten GDL-
Basisvliesstoffes 120
9.3 Fehlerbilder des dickenkalibrierten GDL-
Basisvliesstoffes 130
9.3.1  Prozessbeobachtung 130
9.3.2 Hypothesenbildung und Verifikation 135
9.3.3 MaBnahmen zur Fehlervermeidung 146
10 Carbonisierung 156
10.1 Prozess der Carbonisierung 156
10.2 Charakterisierung carbonisierten GDL-Substrates 157
10.3 Fehlerbilder im Carbonisierprozess 163
11 Data Mining fiir die GDL-Herstellung 167
11.1 Datenerhebung 167
11.2 Auszuwertende Parameter 172
11.3 Ergebnisse der Parameteranalysen 173
12 Qualitatsregelkreise zum GDL-Produktionsprozess 178
12.1  Wulstbildung und L&ngsaufrauhung 178
12.2 Queraufrauhung 181
13 Zusammenfassung und Ausblick 184
14 Literaturverzeichnis 186
15 Abbildungsverzeichnis 192

&)
4 IT M Fehlervermeidung GDL



Inhaltsverzeichnis R. Mller

16 Abkiirzungsverzeichnis 201
17 Formelverzeichnis 203
18 Anlagenverzeichnis 204

ITM Fehlervermeidung GDL

\



Einleitung R. Miller

1 Einleitung

Aufgrund der stetig wachsenden Weltbevélkerung und zunehmenden
Industrialisierung in weiten Teilen der Erde zeichnet sich seit lange-
rem ein weltweit steigender Energiebedarf ab. Dessen Deckung be-
ruht derzeit noch gréBtenteils auf Technologien, die auf fossilen
Brennstoffen basieren. Deren endliche Verflgbarkeit wird in Zukunft
voraussichtlich zu stark steigenden Preisen fuhren. Ein weiteres Prob-
lem sind von diesen konventionellen Energietradgern ausgehende Ge-
fahren fir Menschen und Umwelt, wie beispielsweise der Ausstol
groBer Mengen von Abgasen in dicht besiedelten und industrialisier-
ten Gebieten oder die Zerstérung von Landschaften bei der Gewin-
nung von Kohle, Erddl und Erdgas. Die Entwicklung alternativer Még-
lichkeiten zur Erzeugung von Elektroenergie als Priméarenergie ist
daher eine Notwendigkeit, der sich gewidmet werden muss.

Durch die in den letzten Jahren verstéarkte Nutzung von Photovoltaik
und Windkraftanlagen haben sich weitere Herausforderungen in der
Gestaltung der Energieversorgung aufgetan. Diese beiden Technolo-
gien sowie die Stromerzeugung per Wasserkraft und aus Biomasse
sind die weltweit und auch in Deutschland hauptséchlich genutzten
regenerativen Quellen [1], [2] zur Elektroenergiegewinnung. Photovol-
taik und Windenergienutzung sind hinsichtlich ihrer méglichen Nut-
zung stark von lokal und zeitlich veranderlichen Wetterbedingungen
abhéangig. Dadurch variiert auch der Energieertrag 6rtlich und zeitlich,
was der Energiebedarf nicht im gleichen MaBe tut [2]. Wird die durch
Windkraft und Sonne gewonnene Elektroenergie trotzdem in ein auf
eine zentrale Energieversorgung optimiertes Stromnetz eingespeist,
so ergeben sich starke Lastschwankungen, die durch das logistisch
aufwendige Zu- bzw. Abschalten konventioneller Kraftwerke zu kom-
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Einleitung R. Miller

pensieren sind. Es werden folglich Speichertechnologien fir elektri-
sche Energie bendtigt, welche es erlauben, zu Spitzenzeiten produ-
zierte Energielberschiisse zu konservieren und spater bei Bedarf
wieder zur Verfligung zu stellen.

Eine in diesem Bereich vielversprechende Technologie ist ,Power to
Gas"“, womit die Synthese von Wasserstoff oder Methan als chemi-
sche Energietrdger bezeichnet wird. Diese Gase kénnen anschlie-
Bend in konventionellen Verbrennungsanlagen oder in Brennstoffzel-
len (BZ) wieder in elektrische Energie gewandelt werden. [3]

Diese Kombination an Technologien als Mdglichkeit zur Zwischen-
speicherung und spateren Nutzung von Energielberschiissen stellt
nicht nur eine wichtige Technologie beim schrittweisen Ubergang auf
eine regenerierbare Energieerzeugung dar, sondern eine Mdglichkeit,
die Brennstoffzellentechnologie sowohl firr stationare als auch mobile
Anwendungen zu etablieren. Es besteht die Mdglichkeit die Brennstof-
fe far Brennstoffzellenaggregate ohne zusatzliche Aufwendungen fir
Energiekosten mit Hilfe von ohnehin vorhandenen Stromiberschis-
sen zu synthetisieren. Dadurch entkraftet sich das oft genannte Ar-
gument der mangelnden Wirtschaftlichkeit der Brennstoffzellentechno-
logie aufgrund der hohen Kosten flr die Herstellung von Wasserstoff-
bzw. Methan, welche dieser meist als Treibstoffe dienen.

Die per ,Power to Gas“-Technologie synthetisierten Gase kdnnen
neben konventionellen Verbrennungsprozessen in zentralen GroB3-
kraftwerken auch kleineren, dezentralen Blockheizkraftwerken mit
Kraft-Warme-Kopplung zugefihrt werden, welche in moderner Aus-
fohrung bei Nutzung von Brennstoffzellenaggregaten Gesamtwir-
kungsgrade bis zu 80 % erreichen kénnen [4]. Weiterhin kann insbe-
sondere Wasserstoff mit seiner hohen gravimetrischen Energiedichte
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als Energietrager fir mobile Anwendungen eingesetzt werden [5].
Durch jahrzehntelange Erfahrung im Umgang mit Wasserstoff in che-
misch-industriellen Anwendungen haben Behélterkonstruktionen heu-
te ein sehr hohes sicherheitstechnisches Niveau erreicht. Diese Be-
hélterkonstruktionen erlauben das Mitfihren gréBerer Mengen Was-
serstoff mit gleichem oder geringerem Risiko eines Austretens bei
Unfallen, wie es bei Tankkonstruktionen fur konventionelle Treibstoffe
besteht [5].

Ein groBer Vorteil insbesondere der mit Wasserstoff betriebenen
Brennstoffzellentechnologie besteht darin, dass aus dem Verbren-
nungsprozess keinerlei Emissionen auBer Wasser bzw. Wasserdampf
hervorgehen. Gerade in ohnehin stark mit Emissionen belasteten
Gebieten wie GroBstadten kann so speziell im Fahrzeugbereich durch
den Einsatz von elektrischen Antrieben in Kombination mit Brennstoff-
zellen anstatt herkémmlicher Verbrennungsmotoren eine erhebliche
Senkung der potenziell umwelt- und gesundheitsschadlichen Abgas-
menge erfolgen.

Als Argument gegen die Nutzung von Elektrofahrzeugen wird haufig
deren gegeniber mit konventionellen Antrieben ausgestatteten Fahr-
zeugen wesentlich geringere Reichweite angefihrt. Diese Einschran-
kung liegt jedoch nicht der elektrischen Motorisierung zugrunde, son-
dern der Stromversorgung dieser mittels Akkumulatoren. Wird statt-
dessen ein Brennstoffzellenaggregat verwendet, lassen sich problem-
los Reichweiten realisieren, die denen von mit Verbrennungsmotoren
ausgestatteten Fahrzeugen ebenbirtig sind. Ladezeiten fiir die Akku-
mulatoren entfallen ebenfalls, da die bendtigten Brennstoffe dem
Fahrzeug auf einfache Weise analog konventioneller Kraftstoffe wie
Benzin oder Diesel per Betankung zugefuhrt werden. Brennstoffzel-
lenbasierte Elektrofahrzeuge lassen somit ein vergleichbares Nut-
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zungsverhalten wie mit konventionellen Verbrennungsantrieben aus-
gestattete Fahrzeuge zu. [5]

Die Verwendung von Brennstoffzellentechnologie stellt folglich ein
Bindeglied dar. Durch sie kann die Erflllung der gewohnheitsmaBigen
Anspriiche von Konsumenten gewahrleistet und gleichzeitige der Um-
stieg auf eine emissionsarme, durch nachhaltige Energiegewinnung
gestitzte Mobilitdt und Energieerzeugung realisiert werden.

Einer weitreichenden Verbreitung der Brennstoffzellentechnologie
stehen bislang die hohen Herstellungskosten der benétigten Kompo-
nenten im Wege. Es wird intensive Forschung betrieben, um teure
Materialien, wie z.B. Platin als Katalysator, durch glnstigere zu erset-
zen [6]. Andere Komponenten sind in ihrer Herstellung sehr aufwen-
dig, hierzu z&hlen die Gasdiffusionslagen im Inneren des weit verbrei-
teten Typs der Polymerelektrolytbrennstoffzelle. Es treten zwischen
den einzelnen Fertigungsschritten im Herstellungsprozess dieser
Gasdiffusionslagen Wechselwirkungen auf, die zu unerwiinschten
Materialveranderungen fihren. Die Ursachen dieser Wechselwirkun-
gen sind nicht vollends verstanden. Diese Arbeit soll durch eine Ver-
tiefung des Versténdnisses der Herstellungsprozesse von Gasdiffusi-
onslagen die Grundlage fir eine Optimierung der Prozessfiihrung
bilden. Zu diesem Zweck soll ein Qualitatsregelkreis aufgestellt wer-
den, der die Einflisse auf essentielle Materialeigenschaften tber ver-
schiedene Prozessstufen hinweg abbildet und bei Abweichungen
dieser Eigenschaften Korrekturen erlaubt. Somit sollen eine Kosten-
reduktion durch Einleitung von MaBnahmen zur Verminderung unge-
wilnschter Materialveranderungen sowie eine Leistungssteigerung der
Komponenten durch gezieltes Materialdesign per Prozessmodifikation
ermdglicht werden.
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2 Stand der Technik
2.1 Brennstoffzellen

Die Brennstoffzelle ist ein um 1839 von W. Grove [7] entwickelter
elektrochemischer Energieumwandler, welcher es erlaubt, durch kon-
trolliert ablaufende Oxidationsreaktionen die in verschiedenen Brenn-
stoffen, wie etwa Alkoholen, Methan oder auch reinem Wasserstoff,
enthaltene chemische Energie direkt in elektrische und thermische
Energie umzuwandeln. Je nach Brennstoff unterscheiden sich dabei
die Betriebsbedingungen und der Aufbau der Brennstoffzellen be-
trachtlich. Werden reformierte Gase (Erdgas, Biogas, Kohlegas) als
Brennstoff verwendet, so wurden diese zuvor in einer separaten Re-
aktion in Wasserstoff und Kohlenstoffdioxid bzw. Kohlenstoffmonoxid
umgesetzt. Der im jeweiligen Gas enthaltene Wasserstoff kann auf
diese Weise genutzt werden. In Tabelle 2-1 sind beispielhaft einige
Typen von Brennstoffzellen mit ihren Parameter aufgelistet:

\
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Tabelle 2-1: ausgewahlte Brennstoffzellentypen und ihre Betriebsparameter [8],

[

Alkali-
] Phosphor- Schmelz- -

Bezeich- Bsrgt:?\- Pog:rl‘fg:::‘l_w séure- karbonat- Bl:zztt:)sxtlc()jﬁ-

nung stoff- | Brennstoffzelle | Srennstoff- Brenn- zelle
zelle stoffzelle
zelle

Kurzbe-

zeichnung AFC PEMFC PAFC MCFC SOFC

Parameter
. Konzentrierte

V\:iases- Protonen- Phosphor- Alkali- oxid-

Elektrolyt 9 austausch- saure in Carbonat- | keramischer

KOHR- i
Lo membran (fest) pordser Schmelzen Elektrolyt
dsung Matri
atrix
Betriebs- o o i o 160 °C bis 600 °C bis | 800 °C bis
temperatur | 80 °C | 60°Cbis120°C | 55400 660 °C 1000 °C
Was- Wasserstoff, Erdga_s (re- Erdgas, Erdgas,
serstoff, formiert),

Brennstoff Hvdra- Methanol (refor- Kohlegas Kohlegas, Kohlegas,
ye miert) 9 Biogas Biogas
zin (reformiert)

Oxidations- S:tlé?fr' Sauerstoff (rein), Sauerstoff Sauerstoff Sauerstoff

mittel (rein) Luft (rein), Luft (rein), Luft (rein), Luft

Wirkungs- o I

grad 70% | 50 % bis 68 % 55 % 65 % 6%5/‘;;"3

der Zelle °

Systemwir- o o I o o o o

kungsgrad 62 % 30 % bis 50 % 40 % 47 % 50 %

externe

Besondere | CO;- I~ Co- CO- Reformie-

Eigenschaf- | emp- CO-empfindlich 0 Kreislauf

o empfindlich : rung kann
ten findlich erforderlich entfallen

Von den in Tabelle 2-1 aufgelisteten Brennstoffzellentypen weist die
Polyelektrolytmembranbrennstoffzelle (PEMFC — engl.: Polyelektrolyte
Membrane Fuel Cell) gegeniiber den andere Typen einige Vorteile
auf, die sie flir zahlreiche Einsatzzwecke im stationdren, etwa in
Blockheizkraftwerken und Notstromversorgungen, und mobilen Be-
reich, beispielsweise zur Stromversorgung der Bordsysteme auf Boo-

Fehlervermeidung GDL 6
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Stand der Technik R.Miller

ten oder Wohnmobilen aber auch fir elektrische Fahrzeugantriebe,
qualifizieren. Diese Vorteile sind zum ersten die Korrosionsbesténdig-
keit und der feste Aggregatszustand des Elektrolytes, die zu einer
hohen Lebensdauer der Zelle fihren und Gefahren eines Austretens
aggressiver FlUssigkeiten eliminieren, die etwa bei Phosphorsaure-
Brennstoffzellen vorhanden sind. Zweitens weist die PEMFC eine
hohe Leistungsdichte auf, was kompakte Bauweisen ermdéglicht, und
zeigt ein gutes dynamisches Verhalten bei Verbraucherlastwechseln.
Drittens ist der verwendete Elektrolyt bestandig gegen Kohlenstoffdi-
oxid (CO,). Dadurch kann in PEMFCs auf der Kathodenseite statt
Sauerstoff als Reingas, den beispielsweise alkalische Brennstoffzellen
bendtigen, auch normale Umgebungsluft verwendet werden. Viertens
weisen PEMFCs ein sehr gutes Kaltstartverhalten auf und kénnen im
Gegensatz zu Phosphorsaure-, Schmelzcarbonat- oder Festoxid-
Brennstoffzellen bei niedrigen Temperaturen betrieben werden. Emp-
findlich reagieren Polymerelektrolytbrennstoffzellen hingegen auf Ver-
schmutzungen der Brenngase mit Kohlenstoffmonoxid (CO), Stick-
stoff- und Schwefelverbindungen. Es ist in Polymerelektrolytbrenn-
stoffzellen auBerdem ein sehr aufwendiges Wassermanagement er-
forderlich und es wird ein gegentber den anderen gelisteten Brenn-
stoffzellentypen mit Ausnahme der Phosphorsdure-Brennstoffzelle
geringer Zell- und Systemwirkungsgrade erreicht [10], [11].

Aufgrund der beschriebenen Vorteile haben Polymerelektrolytmemb-
ranbrennstoffzellen weite Verbreitung in stationdren und mobilen An-
wendungen gefunden. Sie kdénnen je nach Ausfihrung mit Methanol,
bei Vorschaltung eines Reformers mit Methan oder mit reinem Was-
serstoff betrieben werden.

Moderne Brennstoffzellen-Aggregate bestehen dabei aus mehreren
Einzelzellen, welche zu einem sogenannten Stack zusammengesetzt

9) IT M Fehlervermeidung GDL 7
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und elektrisch miteinander verschaltet werden. Werden mehrere Zel-
len im Stack in Reihe geschaltet, addieren sich die erzeugten Ein-
zelspannungen, wodurch die zur Verfligung stehende Leistung ver-
vielfacht wird. Im Umkehrschluss bedeutete dies jedoch, dass keine
Zelle innerhalb des in Reihe geschalteten Brennstoffzellenstacks aus-
fallen darf. Weist eine Zelle einen Defekt auf, muss der ganze Stack
zerlegt werden, um diese zu ersetzen. Eine Prinzipskizze eines
Stacks ist in Abbildung 2-1 zu sehen.

Luft (O2)
Brennstoff-
zelle

Wasserstoff (H2) Luft (O2) und Wasser (H:0)

Abbildung 2-1: Prinzipskizze einer Reihenschaltung mehrerer Brennstoffzellen
innerhalb eines Stacks

g} IT M Fehlervermeidung GDL 8



Stand der Technik R.Mdller

Im Rahmen dieser Arbeit sollen Materialien fir mit Wasserstoff betrie-
bene Niedrigtemperatur-Brennstoffzellen mit Polymerelektrolytmemb-
ran betrachtet werden. Diese bestehen aus zwei Bipolarplatten, zwi-
schen denen sich auf jeder Seite die von einer Dichtung umschlosse-
nen Gasdiffusionslagen (GDL) und mittig die Membran befinden. Auf
diese ist jeweils zu beiden Seiten eine Katalysatorschicht aufgetragen.
Der beschriebene Aufbau ist in unten stehender Abbildung 2-2 ver-
deutlicht.

Stromkreis mit
elektrischem Verbraucher

Kathodenseite

Bipolarplatte I Bipolarplatte

Gasdiffusionslage Gasdiffusionslage

Membran

Abbildung 2-2: Schematischer Aufbau einer Polyelektrolytmembran-
Brennstoffzelle mit Brenngasen Wasserstoff und Sauerstoff sowie Stromkreis mit
Verbraucher [12]
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Die Bipolarplatten stellen dabei zwei Elektroden dar, an die elektri-
sche Verbraucher angeschlossen werden. Die Gasdiffusionsschichten
verteilen die Brenngase gleichmaBig Uber die aktive Flache der
Membran. Auf der Anodenseite ist dies gasféormiger Wasserstoff, wel-
cher oxidiert wird, und auf der Kathodenseite Sauerstoff, welcher re-
duziert wird. Beide Gase diffundieren durch die GDL auf der jeweili-
gen Seite zur auf der Membran aufgetragenen Katalysatorschicht.
Hier wird auf der Anodenseite der elementare Wasserstoff in Protonen
und Elektronen aufgespalten. Die Elektronen werden von der
elektrisch leitfdhigen GDL zurlick zur Bipolarplatte transportiert, wéh-
rend die Protonen durch die Membran auf die Kathodenseite der GDL
diffundieren. Dort reagieren sie mit dem zugeflhrten Sauerstoff sowie
den durch den angeschlossenen Stromkreis dahin geflossenen Elekt-
ronen und bilden Wasser in gasférmiger Phase, welches im An-
schluss teilweise an der kathodenseitigen GDL kondensiert. Aufgabe
der GDL ist es, sowohl das entstehende Wasser als auch Reaktions-
warme abzutransportieren und dabei gleichzeitig genligend Sauerstoff
zuzufihren, so dass die Reaktion nicht zum Stillstand kommt. Durch
die Gasdiffusionsschichten findet dabei gleichzeitig ein Elektronen-
fluss von der Anode zur Kathode statt. Wird ein Verbraucher an die
beiden Elektroden angeschlossen, entsteht so ein geschlossener
Stromkreis. [12], [13]

Die beschriebenen Aufgaben der GDL sind in der linken Spalte der
Tabelle 2-2 zusammengefasst. Ergédnzend hinzu kommen das Was-
sermanagement der Brennstoffzelle, das nicht nur aus der Abfuhr von
als Reaktionsprodukt entstehendem Wasser besteht, sondern gleich-
zeitig eine ausreichende Befeuchtung der Membran einschlieB3t, und
der Ausgleich von Bauteiltoleranzen im Brennstoffzellen-Stack. Zur
Erflllung dieser Aufgaben wird ein elektrisch leitfahiges, fluiddurch-
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lassiges und elastisch kompressibles Material benétigt. Diese Eigen-
schaften sind neben den Aufgaben der GDL, aus denen diese resul-
tieren, in der rechten Spalte von Tabelle 2-2 aufgelistet.

Tabelle 2-2: Aufgaben und Anforderungen an die GDL

Aufgabe in der Brennstoffzelle Anforderung an das Material

Verteilung der Reaktionsgase . . . PR
Hohe, gleichméaBige Fluiddurchlassigkeit

L in alle Richtungen
Feuchtigkeitsmanagement

Elektrische Kontaktierung Hohe elektrische Leitfahigkeit

Abfiihren von Reaktionswarme Hohe thermische Leitfahigkeit

Ausgleich von Bauteiltoleranzen im Stack | Hohe Kompressibilitat

2.2 Gasdiffusionslagen

Gasdiffusionslagen in Polyelektrolytmembranbrennstoffzellen missen
in der Lage sein, die in Abschnitt 2.1 diskutierten und in Tabelle 2-2
zusammengefassten Anforderungen zu erflllen. Insbesondere die
geforderte Kombination aus Kompressibilitdt und Fluiddurchlassigkeit
verleiht dem Einsatz von textilen oder textilahnlichen Materialien Sinn.
In Kombination mit der geforderten elektrischen und thermischen Leit-
fahigkeit fOhrt dies zum Einsatz von textilen Carbonfasermaterialien.

Es existieren auf dem Weltmarkt Lésungen auf Gewebe-, Papier und
Vliesstoffbasis, die auBerdem jeweils mit hydrophobisierenden Be-
schichtungen und mikroporésen Schichten ausgeristet werden kon-
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nen. Jede dieser in Abbildung 2-3 gezeigten Lésungen hat spezifische
Vor- und Nachteile.

Abbildung 2-3: Carbonfaserpapier, Carbonfasergewebe und Carbonfaserv-
liesstoff als GDL-Substrate [12] S. 18

Materialien auf Papierbasis sind aufgrund ihrer vergleichsweise gerin-
gen Dicke sehr gut fir platzsparende Stackdesigns geeignet, verhal-
ten sich jedoch sehr sprdde, was ihre Verarbeitung erschwert. Zu ihrer
Herstellung werden Carbonfasern mit einem Binder vermengt, nass
abgelegt und auf die gewlinschte Zieldicke kalandriert. Dabei wird
zeitgleich der Binder thermisch aktiviert und das Halbzeug somit ver-
festigt. Je nach Art des verwendeten Binders kann eine anschlieBen-
de Graphitisierung des Carbonfaserpapiers nétig sein, um die erfor-
derliche elektrische und thermische Leitfahigkeit einzustellen. Diese
Graphitisierung erfolgt im Gegensatz zur restlichen Herstellung in
einem diskontinuierlichen Prozess, was mit héheren Produktionskos-
ten als bei den im Folgenden vorgestellten Materialien einhergeht.
[12] S. 18 1., [14]

Gewebe besitzen eine hohe Kompressibilitdt und sind daher sehr gut
geeignet, um Bauteiltoleranzen in Brennstoffzellenstacks auszuglei-
chen. Gleichzeitig ist ihre Ausgangsdicke jedoch im Durchschnitt an-
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derthalb- bis dreifach so grof3 wie die von Materialien auf Papier- oder
Vliesstoffbasis. Zu ihrer Herstellung werden zundchst Garne aus
Precursor-Fasern fiir die Carbonfaserherstellung benétigt und diese
Garne dann zu einer Gewebekonstruktion verwoben. In Abbildung
2-3, mittig, ist ein Carbonfasergewebe mit Leinwandbindung darge-
stellt, welche aufgrund der haufigen Garnlberkreuzungen, etwa im
Gegensatz zu einer Képerbindung, zu einer hohen Dicke und Struk-
tursteifigkeit im Produkt fihrt. Gewebestrukturen erlauben durch ihre
Konstruktion eine gute Anpassung an die Produktanforderungen. Ein
Nachteil von Geweben ist die an Uberkreuzungen der Einzelgarne
punktuell besonders erhéhte Materialdicke, welche zu Druckspitzen
innerhalb der Brennstoffzelle fiihren kann, welche sich schadigend auf
die Membran auswirken kénnen. Die Carbonfasergewebe werden
abschlieBend veredelt und konfektioniert. Samtliche Herstellungs-
schritte kénnen in kontinuierlich gefiihrten Prozessen erfolgen. [12] S.
19

Einen guten Kompromiss von Dicke, Kompressibilitdt und Verarbeit-
barkeit bieten Vliesstoff-basierte GDL-Substrate. Zu deren Herstellung
werden Schnittfasern aus einem zur Carbonfaserherstellung geeigne-
ten Precursor in geordneter Richtung zu einem Flor bzw. aus mehre-
ren Florlagen zu einem Vlies abgelegt. Im Anschluss wird dieses Vlies
entweder mechanisch per Vernadelung, mittels Wasserstrahlen,
thermisch, chemisch mittels Zusatzstoffen oder mit einer Kombination
der genannten Methoden zu einem Vliesstoff mit der gewlnschten
Zieldicke verfestigt. Dieser Precursor-Vliesstoff wird carbonisiert und
veredelt, um die fertige GDL zu erhalten. Diese Prozesse der
Vliesstofffertigung und -ausriistung laufen kontinuierlich ab. [12] S. 19,
(13], [14], [18]
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Ein derart hergestelltes vliesstoffbasiertes, elektrisch und thermisch
leitfahiges Carbonfasermaterial mit kompressibler, offener Struktur
erflllt alle ein GDL-Material gestellten Anforderungen, die in Tabelle
2-2 festgehalten sind. Solch ein Vliesstoffmaterial wird im Rahmen
dieser Arbeit betrachtet. Das Substrat des GDL-Basisvliesstoffes wird
mit einer mikropordésen Schicht (MPL — engl.: Micro Porous Layer)
ausgerUstet [15]. Eine derart veredelte GDL ist in exemplarischer Aus-
fhrung in Abbildung 2-4 in einer Rasterelektronenmikroskop-
Aufnahme (REM-Aufnahme) zu sehen.

GDL-Basis

(Vliesstoff)

1868 rmm

Abbildung 2-4: Schnittansicht der GDL, REM-Aufnahme [Quelle: Freudenberg
Bildarchiv GDL-Entwicklung]

Die verflgbare elektrische Zellleistung einer Brennstoffzelle wird zum
wesentlichen Teil davon bestimmt, inwieweit die GDL den an sie ge-
stellten Anforderungen nachkommt. Vor allem die elektrische und
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thermische Leitfahigkeit sowie das Fluidtransportverhalten sind von
groBer Bedeutung fur die von der Zelle erzielbaren Leistungen. Die
Zellleistung wird mit so genannten Polarisationskurve dargestellt. Ein
Beispiel fur eine derartige Kurve ist in Abbildung 2-5 zu sehen. Hierin
ist die erzielbare Zellspannung in Volt Gber der Stromdichte in Ampere
pro Quadratzentimeter flr drei verschiedene Polyelektrolytmembran-
Brennstoffzellen-Aufbauten aufgetragen. [1 S. 12 f.] Je weiter im posi-
tiven Bereich der X-Achse sich eine Kurve befindet, desto leistungsfa-
higer ist die zugehdrige Brennstoffzelle, da bei gegebener Zellspan-
nung eine hdéhere Stromdichte und damit mehr Leistung pro aktiver
Zellflache erzielt wird. Jede Brennstoffzelle und ihre Komponenten
werden dabei fir einen Betriebspunkt optimiert. Dies ist eine bestimm-
te Zellspannung, bei der die Brennstoffzelle eine méglichst hohe Leis-
tung liefern soll. Verschiedene Komponenten bzw. Zellaufbauten las-
sen sich auf diese Weise fir den vorgesehenen Betriebspunkt ver-
gleichen und das Optimum ermitteln.

(==Standard GDL
==Current status
l===Target GDL
E. \
)
=)}
I
£ B x
) esign
>
°
(&)
Current density [A/cm?]

Abbildung 2-5: Polarisationskurve mit GDLs nach Stand der Technik zum Pro-
jektbeginn (rote Kurve) und Projektende (blaue Kurve) von OptiGAA | sowie Ent-
wicklungsziel (griine Kurve) von OptiGAA Il und Arbeitspunkt fiir die Zielleistung
(,,Design Point“); Quelle: Projektantrag OptiGAA Il
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Die betriebskritischen Eigenschaften der GDL, wie elektrische und
thermische Leitfahigkeit, werden durch Inhomogenitaten der Materi-
aleigenschaften, die aus den Herstellungsprozessen resultieren, teils
negativ beeinflusst. [2] Liegen im Material Inhomogenitaten vor, die
eine Beschadigung der Membran zur Folge haben kénnen, so ist das
GDL-Material nicht verwendbar. Eine Vermeidung dieser Inhomogeni-
taten wird daher angestrebt, um Beschadigungen der Brennstoffzelle,
die deren Austausch im Stack erfordern, auszuschlieBen und somit
die Lebensdauer des Stacks zu maximieren. Zu diesem Zweck ist es
nétig, die zur Entstehung der Inhomogenitaten fihrenden Vorgange
zu kennen. Durch eine wissenschaftliche Untersuchung des Material-
verhaltens im Produktionsprozess kdnnen wertvolle Erkenntnisse tber
diese Vorgange gewonnen werden. Die erarbeiteten Erkenntnisse
kénnen auBerdem einen wertvollen Beitrag zur technischen Weiter-
entwicklung der GDL liefern.

\
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3 Problemstellung und Zielsetzung

Durch die aufwendige und sich Uber viele rdumlich und zeitlich ge-
trennte Teilprozesse erstreckende Prozessfihrung bei der Herstellung
der betrachteten vliesstoffbasierten Gasdiffusionslagen entstehen
zum Einen hohe Herstellungskosten, zum Anderen grof3e Herausfor-
derungen bei Handhabung und Transport der textilen Halbzeuge.
Dazu kommen nicht vollends verstandene Wechselwirkungen zwi-
schen Prozessparametern der einzelnen Teilstufen. Abweichungen
dieser Parameter, Beispiele sind Druck- oder Temperaturverteilungen,
kénnen sich in Inhomogenitaten wichtiger Materialeigenschaften, wie
Dicke oder Oberflachenbeschaffenheit, manifestieren.

Wéhrend des Herstellungsprozesses eingestellte Materialeigenschaf-
ten beeinflussen sowohl die Leistungs- als auch die Funktionsfahigkeit
der GDL-Materialien. Zu groBe Abweichungen von Sollwerten von
leistungskritischen GDL-Parametern wie Fluiddurchlassigkeit, elektri-
scher und thermischer Leitfédhigkeit fihren dazu, dass nicht ge-
brauchsfahige Ware als Ausschuss deklariert werden muss, was wie-
derum eine Umlegung der ausschussbedingten Kosten auf die ein-
wandfreie Ware zur Folge hat.

Die Hauptprobleme, welche derzeit einem wirtschaftlich sinnvollen,
flachendeckenden Einsatz der PEMFC-Technik im Wege stehen und
deren Verbreitung einschranken, sind die hohen Herstellungskosten
[16] der Brennstoffzellenkomponenten und die noch steigerungsfahige
Zellleistung. [12] S. 12 ff.

Eine generelle Kostenreduktion fir Gasdiffusionslagen ist lber die
Optimierung des Herstellungsprozesses erreichbar. Insbesondere die
Fertigung des GDL-Substrates bis zur funktionellen Ausristung des
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Materials weist Optimierungspotentiale auf, die im Rahmen dieser
Arbeit betrachtet werden.

Ziel der Arbeiten ist es, die wahrend der GDL-Herstellung auftreten-
den Inhomogenitaten und die Faktoren, die zu deren Entstehung fiih-
ren, zu verstehen und Ansatze zu deren Vermeidung zu erarbeiten.

Diese Inhomogenitéten leistungskritischer GDL-Eigenschaften in ihren
verschiedenen Erscheinungsformen werden im Folgenden als Fehler-
bilder bezeichnet, welche zunachst aufgelistet und in einem prozess-
orientierten Fehlerkatalog erfasst werden. Die Fehlerbilder werden
nach ihren Auswirkungen kategorisiert. Es erfolgt eine Wichtung nach
der Haufigkeit ihres Auftretens und deren Folgen im Prozess. Anhand
dessen wird eine Auswahl detailliert zu untersuchender Fehlerbilder
getroffen.

Der Produktionsprozess wird dann einer eingehenden Untersuchung
unterzogen. Zunachst werden von den fir die Fehlerentstehung rele-
vanten Teilprozessen Mikro- und Makro-Prozesslandkarten erstellt,
welche die Teilprozesse mit ihren Eingangs- und AusgangsgréBen,
ihren Parametern sowie Mdglichkeiten zur Datenerfassungen, abbil-
den. Es folgen weitere, detaillierte Betrachtungen einzelner Aspekte
oder Parameter, um potentielle Schwachstellen des Prozesses aufzu-
decken.

An den zuvor ausgewahlten Fehlerbildern werden Materialanalysen
vorgenommen, die gegeniber fehlerfreien Referenzmaterialien ver-
anderte Materialeigenschaften und -strukturen der fehlerbehafteten
Stellen aufzeigen. Diese Veréanderungen von Eigenschaften wie me-
chanischer Festigkeit, Dehnbarkeit, Dicke, Biegesteifigkeit, elektri-
scher und thermischer Leitfahigkeit oder Oberflachenbeschaffenheit
dienen als Indizien, von denen auf mdgliche Ursachen fiir deren Ent-
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stehung in Form veranderter Prozessparameter geschlossen werden
soll. Aufgrund dieser potenziellen Zusammenhange werden Hypothe-
sen zu den Fehlerursachen gebildet. Es werden daraufhin weitere
gezielte Prozessuntersuchungen vorgenommen werden, um diese
Hypothesen zu widerlegen oder zu bestétigen.

Sind anschlieBend die Ansatzpunkte zur Vermeidung der Fehlerent-
stehung im Prozess bekannt, kbnnen Empfehlungen fir AbstellmaB-
nahmen, die zur Verhinderung der Fehlerentstehung geeignet sind,
entwickelt werden. Diese Empfehlungen kénnen nach Abschluss der
Arbeit technisch umgesetzt, getestet und in den Produktionsprozess
implementiert werden.

Als Resultat der durchgefiihrten Untersuchungen eingestellter Materi-
aleigenschaften in Abhangigkeit von variierten Prozessparametern
soll weiterhin das Verstandnis des Produktionsprozesses lber einzel-
ne Prozessstufen Ubergreifend vervollstandigt werden. Mit Hilfe der
Erkenntnisse aus Material- und Prozessanalysen werden Qualitétsre-
gelkreise zu den behandelten Fehlerbildern erstellt, die sich auf die
Verarbeitbarkeit in folgenden Teilprozessen auswirken.

\
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4 Analyse und Klassifizierung von GDL-
Fehlern

Zur korrekten Funktion der GDL innerhalb der Brennstoffzelle ist eine
Uber die Flache betrachtet hohe GleichmaBigkeit der Dicke, der
elektrischen und thermischen Leitfahigkeit sowie Fluiddurchlassigkeit
und Oberflachenbeschaffenheit notwendig. Treten die in Zusammen-
arbeit mit Kunden erarbeiteten Spezifikationsgrenzen Ulbersteigende
Abweichungen dieser Materialeigenschaften auf, kann dies zu Fehl-
funktionen und Leistungsminderungen der Brennstoffzelle sowie
Schadigungen der Membran innerhalb der Brennstoffzelle bis hin zu
deren Zerstérung fiihren. Um welche fehlerrelevanten Materialeigen-
schaften es sich handelt wird in den Kapiteln 7, 9 und 10 zu den ein-
zelnen Prozessschritten, in denen diese Eigenschaften definiert wer-
den, dargelegt.

Ein Fehlerbild im engeren Sinn wird als in der Regel lokal auftretende
Abweichung der Wareneigenschaften von den gewlinschten Werten
verstanden, etwa eine mangelnde Fluiddurchlédssigkeit oder ein zu
hoher elektrischer Widerstand. Der Begriff ,lokal“ kann sich dabei — da
es sich wenigstens bei der Basisvliesstoffherstellung um einen konti-
nuierlichen Prozess handelt — auch auf einen ganzen Vliesstoffwickel
oder groBere Teile eines solchen erstrecken, da dieser als ein ,Teil-
produkt* dem kontinuierlichen Herstellungsprozess entnommen wird.

Andere Effekte, die im Produktionsprozess auftreten und diesen oft-
mals erheblich behindern bzw. unterbrechen, sollen hier ebenfalls als
Fehlerbilder im weiteren Sinne definiert werden. Diese resultieren
oftmals aus abweichenden Wareneigenschaften und ihren Auswir-
kungen auf die Verarbeitbarkeit des Materials. Beispielhaft genannt
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seien hier Warenbahnabrisse durch Schwachstellen im Material mit
geringerer mechanischer Festigkeit, welche in vorhergehenden Pro-
zessschritten entstanden sind.

Die bisherige Definition eines Fehlerbildes nach bestehenden Fehler-
katalogen erstreckte sich nur auf erstgenannte Kategorie, prozessbe-
einflussende Effekte wurden auBer Acht gelassen. Um diese ebenfalls
zu erfassen, wurde ein neuer Fehlerkatalog erstellt, auf welchen im
folgenden Abschnitt 4.1 naher eingegangen wird.

AnschlieBend erfolgt eine Analyse der aktuellen Situation hinsichtlich
der Ursachen flur die laut j&hrlicher Auswertung der Fehlerstatistik
Anteile an fehlerbehaftetem Material. Eine Erlauterung der bei der
Ermittlung exakter Angaben bestehenden Schwierigkeiten aufgrund
der Fehlernotation findet sich in Abschnitt 4.3. Es werden weiterhin
bekannte Zusammenhange zwischen Fehlerbildern bericksichtigt und
ebenso Fehlerbilder im weiteren Sinne in die Betrachtung einbezogen.

Auf Basis dieser Betrachtungen wird nach folgenden, in Tabelle 4-1
festgehaltenen Kriterien eine Auswahl detailliert zu betrachtender
Fehlerbilder getroffen:

\
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Tabelle 4-1: Kriterien der Fehlerauswahl

Kriterium

Auszuwertender Parameter

Haufigkeit des Fehlerbildes insgesamt

Gesamte vom Fehlerbild generierte Feh-
lerlange

Bevorzugtes Auftreten bei bestimmtem
Warentyp

Anteil des Fehlerbildes an gesamter fiir
Warenbild generierter Fehlerlange

Anteil insbesondere von bestimmten
Fehlerbildern betroffener Warentypen an

Relevanz flir Gesamtproduktion

Gesamtproduktion

Charakter des Fehlerbildes Kontinuierliches ~ oder  punktférmiges
Auftreten

Fehlerfortpflanzung Bekannte Zusammenhénge zwischen

Fehlerbildern Uber Prozessstufen hinweg

Der Auswahlprozess der Fehlerbilder ist detailliert im Abschnitt 4.3
beschrieben.

4.1 Fehlerklassifizierung

Bestehende Fehlerkataloge verfolgen das Ziel bei der Konfektionie-
rung und Sichtung der Ware sichtbare Fehlerbilder zu erfassen und in
einer Fehlerstatistik aufzulisten.

Um alle nun als Fehlerbild definierten Effekte zu erfassen, wird ein
neuer Fehlerkatalog erstellt, welcher die einzelnen Prozessstufen
beriicksichtigt und die Effekte der Stufe und dem speziellen Teilpro-
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zess zuordnet, bei dem diese sich als erstes beobachten lassen. Der
Katalog umfasst eine Bezeichnung und eine Beschreibung des Feh-
lers, eine Nummerierung sowie mdgliche bekannte Ursachen bzw.
Hypothesen zu dessen Entstehung und GegenmaBnahmen.

Weiterhin wird eine Klassifizierung der Fehlerbilder hinsichtlich ihrer
Auswirkung erarbeitet. Hierbei sind diese nach rein optischen Abwei-
chungen, prozessbeeintrachtigenden Fehlern und potenziell die
Brennstoffzelle schadigenden Fehlern unterschieden.

Die erste Kategorie der optischen Fehler zeichnet sich dadurch aus,
dass sie der Ware ein anderes als das Ubliche Erscheinungsbild ver-
leihen. Dabei sind fiir diese Art Fehler jedoch keinerlei Funktionsbe-
eintrachtigungen der GDL nachgewiesen. Ein Beispiel findet sich in
Abbildung 4-1 in Form einer GDL, welche aus dem Beschichtungs-
prozess stammende dunkle Flecken auf der nicht beschichteten Mate-
rialseite aufweist. Da Tests zum Schadigungspotential von Fehlerbil-
dern gegenlber der Brennstoffzellen-Membran mit hohem experimen-
tellem Aufwand verbunden sind, ist nur fir wenige Fehlerbilder Uber-
haupt ein experimenteller Nachweis beziiglich ihres Schadigungspo-
tentials erbracht worden. Die meiste Ware mit optischen Abweichun-
gen vom Normzustand wird dennoch prophylaktisch als Ausschuss
deklariert, um das Risiko nicht erkannter Schadigungspotentiale zu
vermindern. Gering ausgepragte Ausbildungen anderweitig kategori-
sierter Fehlerbilder kdénnen ebenfalls zu optischen Abweichungen
ohne weitere Beeintrédchtigungen fuhren.

Die zweite Kategorie sind prozessbeeintrachtigende Fehlerbilder um-
fasst auch all jene Effekte, die bisher nicht als Fehlerbilder gelistet
sind, jedoch zu Prozessstillstanden fihren kénnen. Hier sei beispiel-
haft in Abbildung 4-2 dargestellte Staufaltenbildung im Material ge-
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nannt, die haufig zu Stérungen wahrend der weiteren Verarbeitung
fihrt. Auch etwa eine abweichende Vliesstoffstruktur kann die Durch-
fihrbarkeit der sich an die Roh-GDL-Herstellung anschlieBenden Ver-
edelungsprozesse erheblich erschweren. Diese Effekte kdnnen
durchaus dazu fuhren, dass sich gréBere Materialmengen nicht wei-
terverarbeiten lassen und noch im laufenden Produktionsprozess zu
Ausschuss deklariert werden, ohne anschlieBend in Fehlerstatistiken
gelistet zu werden.

Abbildung 4-1: optischer Fehler, Be- Appildung 4-2: prozessbeeintrichti-
schichtung durchdringt GDL-Substrat gender Fehler, Staufalte fiihrt zum

Materialstau an Walzenspalten

Die dritte Kategorie der potenziell Brennstoffzellen-schadigenden
Fehler definiert sich durch das Vorkommen einer flachig aufgerauten
Warenoberflache, aus der Fasern herausragen oder einzelne, aus der
Oberflache herausragende Fasern. In-situ-Tests mit fehlerbehafteten
Gasdiffusionslagen belegen, dass derart herausragende Fasern die
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Membran durchdringen kénnen [17]. Die Folge ist zum einen ein
Kurzschluss innerhalb der Zelle und zum anderen kommt es durch
das entstandene Loch in der Membran zu unkontrollierten Oxidations-
reaktionen an der betroffenen Stelle, was deutliche Verbrennungen
auf der GDL und der Membran erzeugt [18]. Es ist exemplarisch nur
ein Fehlerbild, welches wie in Abbildung 4-3 zu sehen ist eine raue
Oberflache beziehungsweise herausragende Fasern zeigt, untersucht.
Der beschriebene Mechanismus der Membranzerstérung setzt jedoch
bei aus der Warenoberflache herausragenden Fasern ein, unabhén-
gig von der konkreten Auspragung oder Entstehungsweise eines der-
artigen Fehlerbildes. Daher kann davon ausgegangen werden, dass
samtliche derartig beschaffene Fehlerbilder zu einem Versagen von
Brennstoffzellen fiihren kénnen.

Abbildung 4-3: Brennstoffzellen-Membran-schadigender Fehler mit rauer Oberfla-
che

Um eine ausgefallene Einzelzelle auszutauschen, muss stets der
gesamte Brennstoffzellen-Stack demontiert werden, was mit erhebli-
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chem Aufwand und Kosten verbunden ist. Mit membranschadigenden
Fehlerbildern behaftete Ware sollte folglich auf jeden Fall erkannt und
zu Ausschuss deklariert werden.

Zu den bekannten, sich auf der Ware manifestierenden Fehlerbildern
sind bereits Musterstiicken vorhanden, welche laufend erganzt wer-
den. Insbesondere Grenzmuster, welche die schwerste, noch tolerab-
le Auspragung der Fehler veranschaulichen sollen, sind noch nicht fir
alle Fehlerbilder vorhanden. Dieser Vorgang wird sich noch Gber l&n-
gere Zeit erstrecken, da Fehlermuster stets nur von Ausschusswickeln
oder maximal vom Ende eines zur Weiterverarbeitung freigegebenen
Wickels entnommen werden.

4.2 Fehleridentifizierung

Eine Notation vorhandener Fehler in Form eines Fehlerprotokolls fin-
det im GDL-Herstellungsprozess als erstes bei der Qualitatsprifung
der Roh-GDL nach dem Carbonisierprozess statt. Eine weitere In-
spektion erfolgt nach Verarbeitung der Roh-GDL zur Fertigware in
Form einer detaillierten Inspektion der Warenbahn. Demnach werden
in den Fehlerprotokollen nur Fehler festgehalten, welche sich im Fall
der ersten Inspektion nach dem Prozessschritt der Carbonisierung
und fir die zweite Inspektion nach der Veredelung auf der Ware fest-
stellen lassen.

Diese Fehlerbilder, welche im folgenden Abschnitt 4.3 in den Fehler-
statistiken erscheinen, sind fiir Roh- und Fertigware zusammenge-
fasst mit kurzer Erlduterung in folgender Tabelle 4-2 aufgelistet:

\
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Tabelle 4-2: Haufigste Fehlerbilder bei Roh- und Fertig-GDL

Fehlerbild Erlauterung

Randdeformation Einrisse am Rand der Warenbahn oder schwankende Warenbahnbreite

Queraufrauhung verdickte Stelle mit rauer Oberflache in Querrichtung auf der Ware

Langsaufrauhung analog Queraufrauhung, oft Ianger und in einer Linie in Maschinenrich-
tung

Rauhspur Fehlerbild dhnlich wie Langsaufrauhung, jedoch breiter ausgepragt und
manchmal unterbrochen

Staufalte Faltung des Materials in Langs- oder Diagonalrichtung, fiihrt zu Verar-
beitungsstérungen

Bahndeformation Durchhdngen oder Ausbeulung der Warenbahn

Es existieren noch eine ganze Reihe weiterer Fehlerbilder, die jedoch
im Rahmen dieser Arbeit nicht naher erldutert werden, da sie Anteile
von unter 1 % am Fehleraufkommen haben oder ihnen triviale Ursa-
chen zugrunde liegen. Die Auswahl der zu betrachtenden Fehlerbilder
erfolgt nach den in Abschnitt 4.1 erlauterten Kriterien.

4.3 Auswahl zu analysierender Fehlerbilder

Aus den zahlreichen, im Fehlerkatalog erfassten Fehlerbildern sind
jene Fehler zu identifizieren, die Uber das groBte Schadenspotential
sowohl in der Prozessfihrung als auch aus wirtschaftlicher Sicht ver-
figen. Hier ist zum einen der Anteil direkt wahrend der Konfektionie-
rung und Sichtung als Ausschuss deklarierter Ware zu betrachten.
Zum anderen aber auch die Folgen eines Versagens von Brennstoff-
zellen. Ein Versagen tritt mit groBer Wahrscheinlichkeit ein, falls be-
stimmte Fehlerbilder mit hohem Schadenspotential der Membran ge-
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genlber durch die Qualitatskontrollen unentdeckt bleiben und die
betroffenen GDLs verbaut werden.

Als Datengrundlage zur aktuellen Produktionssituation zu Beginn der
Arbeiten wurde die Jahresauswertung der aktuellen Fehlerstatistik aus
zwei aufeinanderfolgenden Jahren verwendet.

Die jahresweise geflihrte Fehlerstatistik listet sowohl kontinuierlich als
auch punktuell auftretende Fehler aller im jeweiligen Jahr gesichteten
Rollen nach Haufigkeit bei verschiedenen Warentypen auf. Eine Er-
klarung der ausgewerteten Warentypen findet sich in

Tabelle 4-3.

Tabelle 4-3: betrachtete Warentypen

Bezeichnung Aufbau Verhiltnis Langs-/ Flachen-
Quervliesanteil masse-
faktor
GDL 1 langs/quer-gelegter 1:2 1,0
Vliesstoff
GDL 2 langs/quer-gelegter 1:2 1,5
Vliesstoff
GDL 3 Basis ist GDL 1 1:2 1,0
andere  Parameter fir
Folgeprozessschritte
GDL 4 Basis ist GDL 2 1:2 1,5
auf geringere Dicke kalib-
riert
Fehlervermeidung GDL 28
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Zunachst seien die Anteile der einzelnen Warentypen an der Gesamt-
produktion betrachtet. Der Produktionsumfang der Warentypen dient
spater als ein Auswahlkriterium, um jene Fehlerbilder, die bei be-
stimmten, haufig produzierten Warentypen verstarkt auftreten, hdher
zu priorisieren als andere Fehlerbilder, die hauptsachlich selten pro-
duzierte Warentypen betreffen. Die Anteile der Warentypen an den
Gesamtproduktionen an Roh- und Fertigware der beiden untersuchten
Jahre sind in Abbildung 4-4 bis Abbildung 4-7 dargestellt.

\
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Abbildung 4-4: Anteile Warentypen an Abbildung 4-5: Anteile Warentypen an
Gesamtproduktion von Rohware im Gesamtproduktion von Rohware im Jahr

Jahr 1

2

GDL1
mGDL2
mGDL3
mGDL4

GDL1
mGDL2
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Abbildung 4-6: Anteile Warentypen an Abbildung 4-7: Anteile Warentypen an
Gesamtproduktion von Fertigware im Gesamtproduktion von Fertigware im

Jahr 1

Jahr 2

Aus den Abbildungen geht deutlich hervor, dass es sich bei dem Ma-
terial GDL 1 um das am haufigsten produzierte Material mit dem je-
weils groBten Einzelanteil handelt. Im Jahr 1 waren 78 % der produ-
zierten Roh- und 87 % der Fertigware GDL 1. Im 2. Jahr wurde der
Anteil im Vergleich zum Vorjahr deutlich verringert, jedoch ist er mit
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46 % bei der Rohware und 62 % bei der Fertigware immer noch deut-
lich groBer als der Anteil an GDL 3 mit 27 % Roh- beziehungsweise
20 % Fertigware, die sich im 2. Jahr zu dem am zweith&ufigsten pro-
duzierten Warentyp entwickelt hat. Die GDL 1 und die typischerweise
bei ihr auftretenden Fehler sind folglich bei der Auswahl und Priorisie-
rung naher zu betrachtender Fehlerbilder von besonderer Relevanz.

Bei der den Fehlerprotokollen zugrunde liegenden Notation der
Fehlerbilder und deren Charakter sind zwei Aspekte zu beachten:

Erstens ist zwischen punktuell und kontinuierlich auftretenden Fehlern
zu unterscheiden. Kontinuierliche Fehler erstrecken sich in einer Spur
auf der Warenbahn mindestens Uber mehrere Laufmeter. Treten
punktuelle Fehler wiederholt auf, beispielsweise im Langsabstand von
300 mm auf der Warenbahn befindliche Lécher, werden diese eben-
falls als kontinuierliche Fehler behandelt, bis sie nicht mehr regelma-
Big auftreten. Hohe Ausschussquoten werden demnach vor allem
durch kontinuierlich auftretende Fehler generiert. Punktfehler werden
jeweils mit einer Lange von 0,2 m als Ausschuss berechnet, kontinu-
ierliche Fehler jedoch immer mit mindestens einem Meter Waren-
bahnlange. Eine Auswertung des Fehleraufkommens nach den be-
troffenen Laufmetern der Warenbahnlénge spiegelt zwar somit weni-
ger akkurat die tatsachliche Haufigkeit des Auftretens bestimmter
Fehlerbilder wieder, jedoch erlaubt sie bessere Abschatzungen Uber
den tatsachlich durch einen Fehler verursachten wirtschaftlichen
Schaden in Form von entsorgter Ware.

Zweitens ist die im ausgewerteten Zeitraum Ubliche Art der Notation
von Fehlern bei Sichtung der Ware fiir das Ergebnis der Auswertung
von groBer Relevanz. Befinden sich auf einem Warenbahnabschnitt
zwei oder mehrere kontinuierliche Fehler nebeneinander, so werden
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beide als fehlerhafte Warenbahnlénge erfasst und zur Fehlerlange
des Wickels addiert. Das Prinzip ist in Abbildung 4-8 veranschaulicht.

Ifm
Ifm Ifm mit|berechnet
Fehler links | Mitte | rechts [Warenbahn| Fehler | mit Fehler

- : | 0 0
- 2 0 0
- 3 0 0
Fehler1 X 4 1 1
Fehler 1 X 5 2 2
2x Fehler 1 X X 6 3 4
2x Fehler 1 X X 7 4 6
2x Fehler 1 X X 8 5 8
2x Fehler 1, Fehler2| X 0 X 9 6 11
2x Fehler 1, Fehler 2 X 0 X 10 7 14
2x Fehler 1, Fehler 2 X (o} X 11 8 17
2x Fehler 1, Fehler 2 X (o} X 12 9 20
Fehler 1, Fehler 2 (o} X 13 10 22
Fehler 1, Fehler 2 (o} X 14 11 24
Fehler 1, Fehler 2 (o} X 15 12 26
Fehler 1, Fehler 2 (o} X 16 13 28
Fehler1 X 17 14 2
Fehler1 X 18 15 30
Fehler1 X 19 16 31
Fehler1 X 20 17 32
X 21 18 33

22 19 33

23 19 33

24 19 33

25 19 33

26 19 33

Abbildung 4-8: Beispiel fiir die Notation von Fehlerldangen auf einer Warenbahn
(mittig, in drei Bereiche eingeteilt) bei mehreren parallel verlaufenden, kontinuier-
lichen Fehlern
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Die Berechnung der Fehlerlange fir einen Wickel findet dabei nach

folgender Formel statt:

Lwickel
Fehlerlangey ke = Z lrenterbitder
lfm=0
Lwickel Lwicket

_ z Fehlerbild 1 + z Fehlerbild 2

lfm=0 lfm=0
Lwickel

P Z Fehlerbild z
lfm=0

Mit:

Bwickel

Fehlerbild z = Z lFehlerbild z,Pos x

x=0

Lwickel --- L&nge des Wickels

Bwickel --. Breite des Wickels

(1)

Es kdénnen auf diese Weise pro Warenbahnabschnitt Fehlerlangen
generiert werden, die groBer als die eigentliche Warenbahnlange des
Wickels sind. Im Beispiel in Abbildung 4-8 wird auf einer realen Wa-
renbahnlédnge von 26 Ifm eine Fehlerldnge von 33 m berechnet. Um-
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gekehrt bedeutet dies, dass sich auf einem Abschnitt einer Waren-
bahn mehrere Fehler zugleich befinden kénnen, die jedoch alle ein-
zeln gezéhlt werden. Die flr einen Warentyp festgestellten Fehlerlén-
gen im Vergleich zu den insgesamt produzierten Laufmetern erlauben
damit keinerlei Aussagen Uber die tatsachlich fehlerbehaftete Waren-
bahnlédnge. Somit kann aus der vorhandenen Fehlerauswertung keine
echten Ausschussquoten aufgrund bestimmter Fehlerbilder angege-
ben werden. Die aus den Jahresauswertungen entnommenen, sehr
groBen prozentualen Anteile der Fehlerlangen an den inspizierten
Gesamtlaufmetern erlauben damit keine qualitative Aussage Uber den
Gesamtprozess und dessen realen Ausschuss.

Es werden im Rahmen der Auswertung die Anteile von jedem indivi-
duellen Fehlerbild generierten Fehlerlangen bezogen auf die gesamte
inspizierte Warenbahnlange eines Warentyps betrachtet:

lFehlerbild (3)

Anteilpepierpiia = ]
Warentyp,Gesamt

Eine vergleichsweise durchgefihrte Betrachtung der Fehleranteile
nach ihrem Anteil an den generierten Gesamtfehlerldngen, ebenfalls
jeweils nach Warentyp aufgeschlisselt, ergab keine signifikanten
Unterschiede zu der erlauterten Betrachtung nach Anteil der Fehler-
bilder an der inspizierten Gesamtlauflange der Materialien.

Es ist nochmals hervorzuheben, dass die in den folgenden Diagram-
men dargestellten Fehleranteile an den gesichteten Laufmetern sich
aufgrund der eben erlauterten Methodik der Fehlernotation nicht zu
einer Gesamtausschussquote aufsummieren lassen. Die Datenerhe-
bung dient lediglich dazu, die Haufigkeit jedes einzelnen Fehlerbildes
zu betrachten. Fiir den untersuchten Zeitraum sind die am h&ufigsten
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auftretenden Fehlerbilder fir die einzelnen Warentypen unveredelter
Roh-GDL Abbildung 4-9 und Abbildung 4-10 aufgefiihrt. Eine analoge
Betrachtung der Fertigware erfolgt in Abbildung 4-11 und Abbildung
4-12.

\
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Abbildung 4-9: Fehleranteile nach gesichteten Laufmetern bei Roh-GDL im Jahr 1
nach Warentypen
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Abbildung 4-10: Fehleranteile nach gesichteten Laufmetern bei Roh-GDL im Jahr
2 nach Warentypen
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Abbildung 4-11: Fehleranteile nach gesichteten Laufmetern bei Fertigware im Jahr
1 nach Warentypen
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Abbildung 4-12: Fehleranteile nach gesichteten Laufmetern bei Fertigware im Jahr
2 nach Warentypen
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Bei vergleichender Betrachtung der Roh-GDL und der Fertigware
ergeben sich Unterschiede in der Verteilung der gefundenen Fehler-
bilder. Aus der zugrunde liegenden Auswertung ergibt sich die in An-
lage | aufgelistete Verteilung der haufigsten Fehlerbilder im untersuch-
ten Zeitraum, welche im Folgenden diskutiert wird.

Wie Anlage | zu entnehmen ist, treten im untersuchten Zeitraum bei
allen Warentypen hauptsachlich die gleichen Fehlerbilder auf, jedoch
in unterschiedlichem MaBe. Eine besondere Priorisierung eines be-
stimmten Fehlerbildes aufgrund seines exklusiv gehduften Auftretens
bei einem bestimmten, haufig produzierten Warentyp erweist sich
somit als nicht notwendig. Die bei allen Warentypen am haufigsten
auftretenden Fehlerbilder sind Bahndeformationen in der Ware, Quer-
und L&ngsaufrauhungen, Rauhspuren, Staufalten sowie Randdefor-
mationen oder schmalere Stellen im Material. Diese sechs genannten
Fehlerbilder stellen Gber allen Warentypen insgesamt aufsummiert
den gréBten Anteil aller dokumentierten Fehlerbilder im 2. Jahr mit
63 % fur Rohware beziehungsweise 82 % fir Fertigware. Die genann-
ten Anteile beziehen sich jeweils auf das insgesamt festgestellte Feh-
lerautkommen und ausdricklich nicht auf die Gesamtmenge der ge-
sichteten Ware.

Es handelt sich bei allen haufig auftretenden Fehlerbildern um konti-
nuierliche Fehler, mit Ausnahme der Queraufrauhungen. Letztgenann-
te Fehlerbilder kbnnen nur vereinzelt auftreten, finden sich jedoch oft
in regelmaBigen Abstanden Uber l&ngere Abschnitte der Warenbahn
verteilt, wodurch sie bei der Notation oft wie kontinuierliche Fehlerbil-
der behandelt werden.

Auffallig ist zwischen den Jahren 1 und 2 bei allen betrachteten Wa-
rentypen eine starke Zunahme des Fehlerbildes Bahndeformationen.
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Bei Randdeformationen handelt es sich um ein aus der Warenbahn-
fuhrung oder Handlingsprozessen resultierendes Fehlerbild. Beobach-
tungen ergaben, dass wahrend des Carbonisierprozesses die Waren-
bahnen mitunter am Eingang oder Ausgang des Carbonisierofens
schleifen. Dieses Schleifen fihrt durch EinreiBen der Warenbahn zu
dieser Art Beschadigungen [19]. Es wurden zur Vermeidung dieses
Fehlerbildes bereits MaBnahmen getroffen. Da die Ursachen des
Fehlerbildes bekannt und trivial sind, wird dieses keiner naheren Be-
trachtung unterzogen.

Es verbleiben als haufig auftretende Fehlerbilder Rauhspuren, Quer-
und Langsaufrauhungen sowie Bahndeformationen, fir die keine ge-
sicherten Erkenntnisse zu deren Ursachen vorliegen beziehungsweise
deren Ursachen sich nicht durch bisher getroffene MaBnahmen ab-
stellen lieBen. Wie zuvor erlautert handelt es sich, mit Ausnahme der
Queraufrauhungen, um grundséatzlich kontinuierlich auftretende Feh-
ler. Bis auf die Bahndeformationen, welche die Weiterverarbeitung
des Materials einschréanken oder verhindern kénnen, haben all diese
Fehler ein Aufrauen der Warenoberflache zur Folge. Aus einer aufge-
rauten Warenoberflache hervorstehende Fasern besitzen ein hohes
Schadenspotential gegenliber Membranen innerhalb einer Brennstoff-
zelle (siehe Abschnitt 4.1). Daher werden diese Fehlerbilder in der
vorliegenden Arbeit ndher betrachtet.

Alle ausgewahlten Fehler lassen sich auf dem Material bereits auf der
Fertigungsstufe der Roh-GDL beobachten, womit sie folglich in den
vorgelagerten Herstellungsschritten entstanden sein massen. Fir die
weiteren Untersuchungen zu Ursachen und Fortpflanzung dieser
Fehlerbilder sind daher nur die Teilprozesse der Roh-GDL-Herstellung
von Interesse und die folgenden Teilprozesse der Veredelung werden
im Rahmen dieser Arbeit nicht ndher betrachtet.
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Im nachsten Abschnitt erfolgt eine detaillierte Vorstellung der ausge-
wahlten Fehlerbilder Bahndeformationen, Langs und Queraufrauhun-
gen sowie Rauhspuren. Weiterhin wird das Fehlerbild der umlaufen-
den Verdickungen von Wickeln in Umfangsrichtung vorgestellt, aus
dem letztere Fehlerbilder in Fortpflanzung entstehen.

4.4 Charakteristika der ausgewahiten Fehlerbilder

Die nachfolgend ndher beschriebenen Fehlerbilder werden jeweils mit
dem Ort ihres ersten Auftretens, ihrem Erscheinungsbild, ihren Folgen
und weiteren bekannten Informationen zu madglichen Ursachen und
ihren Zusammenhangen untereinander dargestellt.

4.4.1 Bahndeformationen

Bahndeformationen treten in verschiedenen Formen und Auspragun-
gen wéhrend der Roh-GDL-Herstellung auf. Es handelt sich dabei um
Langendifferenzen im Material in verschiedenen Auspragungen, von
denen derzeit am haufigsten die sogenannten kurze Diagonalverziige
(siehe Abbildung 4-13) und vollfachige Bahndeformationen Uber die
gesamte Warenbahnbreite (sieche Abbildung 4-14) auftreten. Vor dem
Auftreten solcher Bahndeformationen ist das Warenbild einwandfrei,
die Ursachen ihrer Entstehung sind noch nicht vollstéandig geklart. Das
Fehlerbild beeintrachtigt die weitere Verarbeitung der Roh-GDL durch
Staufaltenbildung, insbesondere an Walzenspalten und beim Spei-
chern von Warenbahnen auf Wickeln. Dadurch kann das Material
erstens geschéadigt und zweitens teilweise nicht weiterverarbeitet wer-
den.
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Vollflachige Bahndeformationen lassen sich bereits zu Beginn der
Roh-GDL-Herstellung beobachten, zu den Ursachen ihrer Entstehung
liegen keine Informationen vor.

In der internationalen Literatur ist sind Bahndeformationen von Wa-
renbahnen unter anderem als ,baggy web®, ,camber” oder ,layflat*
beschrieben. Die Ursachen hierfir werden als vielfaltig dargestellt und
kénnen von Dicken- oder FlachenmasseunregelméaBigkeiten im Aus-
gangsmaterial, ungleichmaBigen Zugkraften im Prozess bis hin zu
Schwankungen samtlicher anderer Parameter der Verarbeitungspro-
zesse reichen. [20], [21], [22], [23]

Abbildung 4-14: vollflaichige Bahndeformation[24]

Abbildung 4-13: Fehler-
bild kurze Diagonalver-
ziige
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4.4.2 Umlaufende Verdickungen von Wickeln in Umfangsrich-
tung

Eine umlaufende Verdickung eines Wickels in Umfangsrichtung wird
im Weiteren auch als ,Wulst* (Plural: ,Wilste) bezeichnet. Es handelt
sich um ein lokal begrenztes, in der Regel nicht mehr als 20 mm brei-
tes Fehlerbild, welches jedoch meistens an mehreren Stellen eines
Wickels in variierender Intensitat auftritt. Wahrend der Roh-GDL-
Herstellung entstehen Wilste beim Aufwickeln des Materials. Ein
Beispiel fir einen Wulst ist in Abbildung 4-15 zu sehen:

Abbildung 4-15: Wulst auf einem GDL-Wickel

Wird der Umfang des Wulstes im Verhéltnis zu dem des restlichen
Wickels zu groB3, platzt die Oberflache des dickenkalibrierten GDL-
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Basismaterials auf. Die davon betroffenen Bereiche werden spéter als
Langsaufrauhung bezeichnet, siehe hierzu Abschnitt 4.4.3. Uber die
genauen Mechanismen im Material, die zu dessen Aufplatzen fihren,
liegen keine gesicherten Erkenntnisse vor. Eine auf langjahrigen Pro-
zessbeobachtungen beruhende Hypothese besagt, dass ein Wulst mit
steigender Lagenanzahl auf einem Wickel wéachst.

Ziel ist es, die Entstehung der Wiilste mdglichst ganz zu unterbinden
oder zumindest eine derartige GegenmafBnahme zur Wulstbildung zu
finden, welche in der Folge keine weiteren Fehlerbilder generiert.

Ahnliche Fehlerbilder wie die Wulstbildung sind in der internationalen
Fachliteratur vor allem aus der Papierverarbeitung als ,caliper ridge*®
oder ,gauge band“ bekannt. Als Ursache flr dessen Entstehung sind
lokal eng begrenzte Unterschiede in Flachenmasse oder Materialdi-
cke angegeben, welche im letzteren Fall allerdings oft im Bereich von
einigen p-Metern bis wenigen Hundertstel Millimetern liegen und da-
mit zu gering sind, um mit herkédmmlichen online- oder offline-
Messverfahren bei kompressiblen Materialien zuverldssig und repro-
duzierbar detektiert werden zu kénnen [22], [23], [25].

4.4.3 Léangs- und Queraufrauhungen sowie Rauhspuren

Diese drei Fehlerbilder lassen sich auf der Roh-GDL finden, ihre Ur-
sachen liegen in einer Fortpflanzung des Fehlerbildes der im Ab-
schnitt 4.4.2 beschriebenen umlaufenden Verdickungen in Umfangs-
richtung (auch: Wulstbildung). Der Wulst selbst bezeichnet dabei le-
diglich die Formabweichung des Wickels, die im Folgenden beschrie-
benen Fehlerbilder generieren sich aus Einwirkungen auf das GDL-
Material infolge dieser Formabweichungen des Wickels.
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Sogenannte Léangsaufrauhungen sind Spuren mit aufgerauter Waren-
oberflache, welche in Léngsrichtung verlaufen. Ein von dem Fehlerbild
der Langsaufrauhung betroffener Wickel wird in Abbildung 4-17 ge-
zeigt.

Queraufrauhungen sind analog definiert, verlaufen jedoch quer zur
Warenlaufrichtung und sind oft unregelméaBiger geformt als die
Langsaufrauhungen. Beide Fehlerbilder sind aufgrund der durch her-
ausstehende Einzelfasern rauen Oberflache als potentiell die Brenn-
stoffzellenmembran schadigend einzustufen. Das Fehlerbild kann in
Abbildung 4-16 betrachtet werden.

Abbildung 4-16: Fehlerbild Querauf-
rauhung (rot markiert)

Abbildung 4-17: Langsaufrauhung
(aufgerissene Warenoberflache; rote
Markierung) infolge von Wulstbildung
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Das dritte in diesem Abschnitt beschriebene Fehlerbild ist ebenfalls
bei der Inspektion der Roh-GDL sichtbar. Es handelt sich um die so-
genannten "Rauhspuren”. Dies sind unregelmé&Bige Muster auf der
Ware in Langsrichtung. In manchen Fallen ist das Fehlerbild erst nach
der Veredelung der Ware erkennbar. Die Ursache der Entstehung der
Rauhspuren bei der GDL ist unbekannt, jedoch besteht die Hypothe-
se, dass es sich bei Rauhspuren um eine sich unter bestimmten Be-
dingungen einstellende, andere Auspragung der Langsaufrauhung
handeln kénnte.

Folge der Rauhspuren ist - wie auch bei den Langs- und Queraufrau-
hungen — ein AufreiBen der Warenoberflache mit dem einhergehen-
den Schadigungspotential fiir die Membran der Brennstoffzelle. Das
Fehlerbild der Rauhspuren weist starke optische Ahnlichkeit mit den
Langsaufrauhungen auf. Beispiele sind in Abbildung 4-18 und Abbil-
dung 4-19 dargestellt.

Abbildung 4-18: Fehlerbild "Rauhspur”
(Fehler verlauft in Produktionsrichtung, Abbildung 4-19: Rauhspur auf Roh-
quer zur Blickrichtung auf die Probe) GDL

\
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Das von den beschriebenen Fehlerbildern betroffene GDL-Material
besitzt eine geringere mechanische Festigkeit als fehlerfreies Materi-
al. Dies fuhrt insbesondere im Fall der quer zur Belastungsrichtung
ausgepragten Queraufrauhungen bei der Weiterverarbeitung der Roh-
GDL zu Warenbahnabrissen. Diese wiederum verursachen hohe wirt-
schaftliche Schéden infolge von Stillstandzeiten der Anlagen, die an-
schlieBend mit hohem manuellem Aufwand wieder angefahren wer-
den missen.

\
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5 Theoretische Grundlagen

5.1 Physikalische und mechanische Grundlagen

5.1.1 Zug-, Biege- und Druckspannungen in Warenbahnen

Auf eine nicht ideal gleichméaBige Warenbahn aufgebrachte Zugspan-
nungslasten bewirken die Entstehung von inneren Spannungsvertei-
lungen. Diese entstehen aufgrund des in Querrichtung betrachtet (Ko-
ordinatensystem siehe Abbildung 5-1) vorhandenen Flachenmasse-
profils der Warenbahn. Diese Inhomogenitéaten in der Flachenmasse-
verteilung resultieren aus der Herstellung des Vliesstoffes. Dadurch
verteilt sich in Segmenten des Querschnitts mit héherer Flachenmas-
se und folglich gréBerer belasteter Querschnittsflache die aufgebrach-
te Last Uber eine gréBere Oberflache. Dies flhrt zu geringeren Zug-
spannungen in diesen Bereichen, wie in Abbildung 5-2 dargestellt.

AZ (Hohe)

A ¢ v

Abbildung 5-1: Definition des Koordinatensystems fiir Schnitte durch die Waren-
bahn, mit Laufrichtung der Warenbahn (Machine Direction - MD) und Querrich-
tung (Cross Direction - CD)

\
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A
Oz
D jiessott

Abbildung 5-2: Zugspannungsverteilung im Querprofil (Schnitt in CD, siehe Ab-
bildung 5-1) infolge Warenbahnzugkraft bei variierender Materialmenge

An Stellen einer Warenbahnfiihrung, an denen die unter Zugspan-
nung stehende Warenbahn eine Rolle umschlingt, tritt zusatzlich zur
Zugspannung eine Biegespannung auf. Geht man von einem Material
mit homogenem Elastizitdtsmodul und Kompressionsmodul und ho-
mogener Dichte aus, so wirde sich infolge der Biegung die in Abbil-
dung 5-3 dargestellte Spannungsverteilung in der Z-Achse ergeben.
Auffallend dabei ist, dass je weiter entfernt von der Rollenoberflache
ein betrachteter Punkt im Material liegt, umso groBer die Zugspan-
nung ist, die dieser infolge einer Biegebelastung erfahrt.

A
Gl\lg

o >

Gl)ltlck

Abbildung 5-3: Biegespannungsverteilung bei homogenem Material in Z-Richtung
betrachtet (Koordinaten siehe Abbildung 5-1)

\
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Wird diese Biegespannung zusatzlich von einer Zugspannung Uberla-
gert, stellt sich eine zur Zuspannungsseite hin verschobene Span-
nungsverteilung ein, wie in Abbildung 5-4 dargestellt.

A
< .
\\
GZ ug | N
o >
GDruck h Lo
A\

Abbildung 5-4: Spannungsverteilung in homogenem Material bei Uberlagerung
von Biege- und Zugbeanspruchung, durchbrochen dargestellt zum Vergleich:
reine Biegebelastung

Es ist jedoch infolge der in nicht idealen Warenbahnen vorhandenen
Flachenmasseinhomogenitaten nicht davon auszugehen, dass im
Material an jeder beliebigen Stelle homogene Elastizitats- und Kom-
pressionsmoduli (siehe Abschnitt 5.1.2) vorliegen. Vielmehr unterlie-
gen auch diese einer Verteilung. Dies fiihrt im Falle einer Uberlage-
rung von Zug- und Biegebelastungen bei Umschlingungen von Rollen
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zu besonders ausgepragten Zugspannungsspitzen in weit von der
Rollenoberflache entfernten Bereichen der Warenbahn.

Umgekehrt zur Spannungsverteilung im Falle einer Zugbelastung in
Y-Richtung verhélt sich die Verteilung von Druckspannungen bei
Druckbelastungen einer nicht idealen Warenbahn in Z-Richtung. In
Bereichen mit groBerer Flachenmasse befindet sich mehr Material
welches einer Kompression Widerstand leistet, was einen lokal hdhe-
ren Kompressionsmodul (siehe Abschnitt 5.1.2) bedingt. In der Folge
entstehen in diesen Bereichen der Warenbahn Druckspannungsspit-
zen.

5.1.2 Elastizitats- und Kompressionsmoduli

Sowohl fiir Belastungen mit Zugkréaften als mit Drucklasten existieren
Kennwerte, die das Verhalten eines Materials beschreiben, die soge-
nannten Elastizitdts- und Kompressionsmoduli. In der Regel treten
irreversible plastische und reversible elastische Anteile bei Verfor-
mungen eines Materials auf. Das Gesamtverhalten eines Materials
wird durch die komplexen Moduli fir Elastizitdt und Kompression mit
E*und K*beschrieben.

Der elastische Anteil von E* wird durch den Speichermodul E*darge-
stellt und stellt den Realteil des komplexen Moduls dar, der plastische,
imaginére Anteil ist der Verlustmodul E*. Der Winkel unter dem Vektor
E* und der Realachse wird mit y bezeichnet und stellt die Phasenver-
schiebung zwischen einer Belastung und der resultierenden Lé&n-
genanderung dar. Die Beziehung aller genannten GréB3en zueinander
ist in Abbildung 5-5 dargestellt.
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Im A
E” E*

Y

1
E Re

Abbildung 5-5: komplexer Elastizititsmodul E* mit Realanteil E’, Imaginaranteil E"
und Phasenverschiebung y

Analog zum Elastizitditsmodul verhalt sich der komplexe Kompressi-
onsmodul K* mit seinem elastischem Realanteil K* und seinem plasti-
schen Imaginaranteil K"

5.1.3 Elastizitat und Plastizitat

Anders als bei der klaren Trennung eines elastischen und eines plas-
tischen Verformungsbereiches, die flir metallische Werkstoffe definiert
sind [26] S. 109, zeigen die betrachteten Vliesstoffe bereits bei sehr
geringen Gesamtdehnungen ein viskoelastisches Verhalten. Das
heil3t es finden zeitgleich deutlich ausgepréagte irreversible plastische
und reversible elastische Verformungen statt. Diese Verformungen
lassen fir die untersuchten GDL-Materialien getrennt bestimmen und
darstellen.

Die Bestimmung der Anteile plastischer und elastischer Deformation
sowie der resultierenden Gesamtverformung bei gegebenem Kraftein-
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trag wird mittels Hysterese-Zugversuchen durchgefiihrt und ist in Ab-
schnitt 6.1.3 erldutert.

5.1.4 Umformmechanismen im GDL-Basisvliesstoff und Versa-
gensarten von Fasern

Es treten wahrend der Umformung des GDL-Basisvliesstoffes ver-
schiedene Verformungsmechanismen innerhalb der Vliesstoffstruktur
auf. Zum Ersten ist eine reversible Verformung der Vliesstoffstruktur
durch Verdichtung mdglich. Dabei werden Fasern dichter nebenei-
nander positioniert. Unter Annahme eines rein elastischen Verhaltens
der Fasern wirden diese immer in die Position und Lage zurlickkeh-
ren, in die sie bei der Basisvliesstoffherstellung gebracht worden sind.
Da die Fasern sich jedoch nicht derartig verhalten, sondern auch eine
hohe Sprédigkeit besitzen, wirkt ein zweiter Mechanismus in Form
einer plastischen Verschiebung der Vliesstoffstruktur durch das Bre-
chen von Fasern durch Zug-, Biege- und Scherbelastungen, die infol-
ge der Druckbelastung und Kompression der Gesamtstruktur inner-
halb dieser entstehen kénnen. Diese sind in Abbildung 5-6 verdeut-
licht.

lFDruck
et @ oS
/ \

qug qug

Abbildung 5-6: Faserbriiche durch verschiedene Belastungsarten: Zug, Biegung
und Scherung (v.l.n.r.)
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Als dritter Mechanismus tritt unter bestimmten Bedingungen eine
thermoplastische Verformung der Fasern und damit letztlich auch der
gesamten Vliesstoffstruktur auf. Die plastischen und elastischen Ver-
formungsanteile der Fasern unterliegen einer Temperaturabhangig-
keit, deren Untersuchung in Abschnitt 6.1.2 beschrieben wird. Eine
derartige thermoplastische Umformung ist dauerhafter Natur.

5.2 Statistik

5.2.1 Korrelationsanalyse

In der multivariaten Statistik wird der sogenannte Korrelationskoeffi-
zient R als MaB fir die Gite eines gefundenen linearen Zusammen-
hanges zwischen zwei Variablen verwendet. R kann dabei Werte zwi-
schen -1 und +1 annehmen, die einen vollstdndigen negativen (-1)
bzw. positiven (+1) Zusammenhang der untersuchten Variablen kenn-
zeichnen. Je naher der Wert von R an Null liegt, desto geringer ist die
Guite des linearen Zusammenhanges einzustufen. Im Rahmen dieser
Arbeit wird zur Abschéatzung der Gite linearer Zusammenhéange in der
Regel das BestimmtheitsmafB R? verwendet, welches die Giite eines
linearen Zusammenhanges zwischen 0 (kein Zusammenhang) und 1
(perfekte Korrelation) angibt. Zur Definition des Korrelationskoeffizien-
ten R und BestimmtheitsmaBes R2sei auf [26] S. 57 verwiesen.

\
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5.2.2 Regressionsanalyse

Als Regressionsanalyse wird die Herstellung eines funktionalen Zu-
sammenhanges zwischen einer unabhangigen und einer abhéngigen
Variable bezeichnet. Die Messwerte missen dabei zusammenhan-
gende Wertepaare bilden, was beispielsweise bei einer in ein GDL-
Material eingetragenen Zugkraft und der gemessenen resultierenden
Dehnung gegeben ist. Als Ansatz fir die Regressionsfunktion wird ein
Polynom k-ten Grades verwendet. Zur Definition der Ansatzfunktion
sowie Bestimmung der Koeffizienten dieser sei auf [26] S. 57 verwie-
sen. Der Grad des Polynoms der Ansatzfunktion wird angepasst, bis
die Regressionsfunktion den funktionalen Zusammenhang maéglichst
genau beschreibt. Die in Abschnitt 5.2.1 beschriebene Korrelations-
analyse kann dazu genutzt werden die Glite des gefundenen funktio-
nalen Zusammenhanges zu beschreiben.

5.2.3 Zweistichproben-t-Tests und Konfidenzintervalle

Sogenannte Zweistichproben-t-Tests werden durchgefihrt, um zu
priafen ob zwei Stichproben zu einer gemeinsamen Grundgesamtheit
oder zu zwei unterschiedlichen Grundgesamtheiten gehéren. Es wird
angenommen, dass die Werte beider Stichproben normalverteilt sind.
Im Rahmen dieser Arbeit sollen beispielsweise Vergleiche der Priif-
werte von mit variierten Parametern gefertigten Proben realisiert wer-
den. Es handelt sich dabei um zwei unabhéngige Stichproben aus
deren Mittelwerten, StichprobengréBen und Standardabweichungen
mit Hilfe der Student'schen t-Verteilung sogenannte Konfidenzinterval-
le (auch: ,Vertrauensbereiche”) bestimmt werden [27] S. 206. Inner-
halb des Konfidenzintervalls befindet sich mit einer fir die Berech-
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nung zugrunde gelegten Wahrscheinlichkeit der wahre Mittelwert der
zur Stichprobe gehérigen Grundgesamtheit. Fir die getatigten Be-
rechnungen wird im Rahmen dieser Arbeit ein Vertrauensniveau von
95 % zur Bestimmung der Werte der t-Verteilung genutzt. Unterschei-
den sich die Konfidenzintervalle gehdéren, so die Stichproben unter-
schiedlichen Grundgesamtheiten an. In diesem Fall besteht ein statis-
tisch signifikanter Unterschied zwischen den untersuchten Stichpro-
ben.

5.2.4 Stichprobenumfang

Zur Durchfihrung statistisch aussagekraftiger Materialuntersuchun-
gen wird eine bestimmte Anzahl an Proben benétigt. Hierzu existieren
Berechnungsgrundlagen, die sich wiederum fir quantitative Merkma-
le, etwa Messwerte fir Materialdicken, und qualitative Merkmale, z.B.
das Vorhandensein eines Fehlerbildes, unterscheiden. Qualitative
Merkmale erfordern dabei eine Abschatzung der Varianz der gemes-
senen GroBe sowie der durch die Messung zu erreichenden Genauig-
keit. [28]

Far die durchgefiihrten textilphysikalischen Untersuchungen und Be-
trachtungen bindrer Fehlermerkmale an GDL-Materialien lassen sich
bereits mit 10 Proben hinreichend genaue Aussagen treffen. Es wird
jedoch bei textilphysikalischen Untersuchungen eine Mindeststichpro-
bengréBe von 15 Proben geprift. FUr Untersuchungen, die zur Be-
stimmung von Eigenschaftsprofilen etwa von Dicken oder Flachen-
massen Uber eine Warenbahnbreite dienen, kommen 20 bis 25 Pro-
ben zum Einsatz.
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5.3 Qualitatsregelkreise

Regelkreise sind ein Modell zur Beschreibung von selbst- oder extern
regulierten Vorgangen, welches in der Anlagen- und Steuerungs-,
Elektrotechnik aber auch in Naturwissenschaften wie der Biologie
genutzt wird.

Es werden dabei verschiedene GréBen betrachtet, welche im zeitli-
chen Verlauf verglichen und manipuliert werden. Ein Beispiel fir einen
Regelkreis ist in Abbildung 5-7 zu sehen.

StorgroBe
Regelabweichung StellgroBe z(t)
e(t) u(t)
wit) ~ | / . > bl

/ Regler Stellglied > Strecke —>
RegelgroBe

FuhrungsgroBe

Mel3- >
MeBgraRe ¥, () ginviohitng

Abbildung 5-7: Allgemeiner Regelkreis mit zeitlich abhangigen GroBen, Quelle:
[29]

Dabei wird zunachst als Eingangssignal eine FuhrungsgréBe w(f) mit
einer FhrungsgréBe in Form einer gemessenen GréBe yy(t) vergli-
chen und festgestellt ob eine zu korrigierende Regelabweichung e(f)
vorliegt. Ist dies nicht der Fall, wird nichts unternommen. Liegt eine zu
korrigierende Abweichung vor, wird ein Stellglied mittels einer Stell-
gréBe u(t) vom Regler manipuliert, um die RegelgréBe y(t), welche
das Ausgangssignal darstellt, an den gewiinschten Wert anzun&hern.
Zusétzlich kann wahrenddessen noch eine StérgroBe z(t) auf das
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System einwirken und weitere Abweichungen der MessgroBe yu(t)
sowie der RegelgréBe y(f) verursachen. [29]

Im Qualitatswesen wird dieses Prinzip des Uberwachens, Korrigierens
und Beeinflussens auf zu Uberwachende Wareneigenschaften Uber-
tragen. Bezogen auf die qualitatsrelevanten Eigenschaften der unter-
suchten Materialien werden als EingangsgréBen Wareneigenschaften
betrachtet, die sich innerhalb eines bestimmten, spezifizierten Berei-
ches bewegen sollen. Abweichungen von diesen Spezifikationen sind
durch Anderungen an Prozessparametern, welche auch Teilprozesse
Ubergreifend sein kénnen, zu korrigieren. Die Ergebnisse sind dabei
kontinuierlich weiter zu Uberwachen und eventuell auftretenden Stor-
groBen sowie potentiellen unerwinschten Nebeneffekten der Pro-
zessparameteranderungen ist entgegenzuwirken.

In Qualitdtsmanagementsystemen, wie sie beispielsweise in EN ISO
9001:2008 beschrieben werden, wird dieser Kreislauf vereinfacht als
sogenannter Deming-Kreis oder PDCA-Schema (Plan-Do-Check-Act)
zusammengefasst, wie in Abbildung 5-8 grafisch dargestellt ist. Die
vier Phasen beginnen dabei mit der Planung einer passenden Pro-
zessanderung oder -gestaltung, gefolgt von deren testweiser Umset-
zung, der Kontrolle der Ergebnisse sowie bei Erfolg der permanenten
Implementierung der Anderung fiir den gesamten Prozess. [30]
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Abbildung 5-8: Deming-Kreis bzw. PDCA-Zyklus
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6 Eingesetzte Untersuchungsmethoden

Um vergleichende Aussagen beziiglich der Eigenschaften verschie-
dener Materialien fir Gasdiffusionslagen zu treffen, ist es grundsatz-
lich nétig, diese Eigenschaften mit geeigneten Messverfahren zu cha-
rakterisieren. Das betrifft sowohl Unterschiede zwischen Materialien
unterschiedlicher Konstruktion oder Materialien identischen Aufbaus
aus verschiedenen Fertigungslosen als auch lokale Unterschiede auf
von Warenfehlern betroffenen Wickeln. Naheres zur Definition und
Arten von Fehlerbildern ist im Kapitel 4 beschrieben. Dazu missen
zunachst geeignete Verfahren erprobt und hinsichtlich der Aussage-
fahigkeit inrer Messwerte evaluiert werden. Einige der Messverfahren
werden bereits im Rahmen der qualitatssichernden Untersuchungen
wéahrend der GDL-Produktion eingesetzt, kommen jedoch nun in mo-
difizierter Form zum Einsatz, um auch geringere Unterschiede in den
Materialeigenschaften darstellen zu kénnen. Die notwendigen techno-
logisch-konstruktiven Modifikationen wurden fiir diese Arbeit durchge-
fUhrt und getestet. Bisher noch nicht verwendete Messverfahren wer-
den auf ihre Tauglichkeit Gberprift und ebenfalls den Erfordernissen
der Vermessung von GDL-Proben angepasst.

Zuerst miissen dazu jedoch Uberlegungen angestellt werden, welche
Warenei-genschaften Uberhaupt aufschlussreich hinsichtlich der ge-
wilnschten GDL-Eigenschaften sein kénnen. Solche sind in Tabelle
6-1 gelistet. Die im Rahmen der Arbeit verwendeten Prif- und Mess-
methoden werden in den folgenden Abschnitten behandelt. Es wird
dabei in mechanische, elektrische und thermische Materialeigenschaf-
ten und bildgebende Verfahren zur Strukturaufklarung unterschieden.
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Tabelle 6-1: GDL-Eigenschaften und zugehérige Untersuchungsmethoden

GDL-Eigenschaft

Untersuchungsmethode

Prifvorschrift

Hochstzugkraft

Zugversuch

ISO 9073-
18:2008

(in Anlehnung)

Hoéchstzugkraftdehnung

Zugversuch

ISO 9073-
18:2008

(in Anlehnung)

Elastizitdtsmodul

Zugversuch

Dynamisch Mechanische
Analyse

ISO 9073-
18:2008

(in Anlehnung)

Eigene Prifvor-
schrift

Kompressibilitat

Dynamisch Mechanische
Analyse

Force Displacement-
Verfahren

Eigene Prifvor-
schrift

interne Prifvor-
schrift Fa. Freu-
denberg

Kraft-Dehnungs-
Verhalten

Hysterese-Zugversuch mit
Relaxationszeiten und stu-
fenweiser Zugkraftsteige-
rung

Eigene Priifvor-
schrift

IT™
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GDL-Eigenschaft

Untersuchungsmethode

Prifvorschrift

Flachenmasse

Gravimetrische Bestimmung

online-Messung

DIN EN 29073-1:
1992-08 (in An-
lehnung)

interne Priifvor-
schrift Fa. Freu-

denberg
Biegesteifigkeit Automatisierte Cantilever- DIN 53362:2003-
Prifung 10 (in Anlehnung)
Dicke Dickentaster DIN EN ISO

9073-2: 1997-02
(in Anlehnung)

Dickenanderung unter
Zugkraftbeanspruchung

vergleichende Messung mit
Dickentaster vor und nach
Zugversuch mit definierter
Hochstkraft

ISO 9073-
18:2008

(in Anlehnung)

DIN EN ISO
9073-2: 1997-02
(in Anlehnung)
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GDL-Eigenschaft Untersuchungsmethode Prifvorschrift

Thermische Leitfa- Lock-In-Thermografie Eigene Priifvor-

higkeit schrift

Materialstruktur Auflichtmikroskopie, Schiliff- Eigene Prifvor-
bildmikroskopie, Raster- schrift
Elektronen-Mikroskopie, p-
Computer-Thomografie

Mechanische Kennwerte werden zur besseren Vergleichbarkeit der
Warentypen auf die Flachenmasse des Materials normiert, falls sie
nicht ohnehin von dieser unabh&ngig definiert sind.

Bei der Untersuchung der mechanischen und elektrischen Eigen-
schaften der GDL in unterschiedlichen Fertigungsstadien wird folgen-
der Ablauf eingehalten:

2Lz

Entnahme der Proben

Wiegen der Proben zur FlaAchenmassebestimmung

Prifung der Ausgangsdicke

Bei Roh-GDL-Proben: Bestimmung des In Plane-
Widerstandes

Bestimmung der Biegesteifigkeit

Zugkraftversuche:
a. Bestimmung der Héchstzugkraft und Hochstzugkraft-
dehnung

b. Bestimmung des Kraft-/Dehnungsverhaltens mittels
vorab definierter Belastungsstufen
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c. Bestimmung der Dickenadnderung unter Zugbean-
spruchung durch einmalige, vorab definierte Belas-
tung

7) Bei Durchfiihrung von 6) c.: Prifung der Enddicke

Alle genannten Untersuchungen werden nacheinander mit denselben
Streifenproben von 150 mm L&nge und 15 mm Breite durchgefiihrt.
Durch diese Vorgehensweise werden mogliche Zusammenhéange
zwischen einzelnen Eigenschaften der Proben direkt mittels einer
Kreuz-Korrelationsanalyse ermittelt. Es werden jeweils zwischen 15
und 25 Proben von einem Warenbahnabschnitt entnommen und fur
die Prifungen verwendet.

Aufgrund des erforderlichen Messaufbaus, der im Abschnitt 6.2.1
beschrieben ist, muss die Untersuchung zur thermischen Leitféhigkeit
an ganzen Warenbahnen stattfinden.

Die eingesetzten Untersuchungsverfahren werden in den folgenden
Abschnitten 6.1 bis 6.3 anhand der mit ihnen untersuchten Materialei-
genschaften erlautert.

6.1 Mechanische Eigenschaften

6.1.1 Hochstzugkraft und Héchstzugkraftdehnung

Als Hochstzugkraft (HZK) wird die Kraft bezeichnet, die auf eine Mate-
rialprobe aufgebracht werden kann, bevor diese durch einen Uberlas-
tungsbruch zerstért wird. Die bei dieser Kraft erreichte Dehnung der
Probe ist die Hochstzugkraftdehnung (HZK-D). Zur Bestimmung die-
ser Kennwerte in Anlehnung an 1ISO 9073-18:2008 [31] werden Zug-
prifmaschinen (ZPM) verwendet. Alle durchgefliihrten H6chstzugkraft-
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und Hoéchstzugkraftdehnungsmessungen wurden in Anlehnung an die
eben genannte Norm durchgefiihrt [32].

Da in den hier getéatigten Untersuchungen jedoch teilweise lokal eng
begrenzt auftretende Fehlerbilder untersucht werden sollen, muss
eine feinere Ortsauflésung erzielt werden, als mit den von der Norm
vorgesehenen Probenabmessungen von 250 mm x 50 mm méglich
ist. Es wird daher, wie eingangs im Kapitel 6 beschrieben, eine Pro-
bengréBe von 150 mm Lange x 15 mm Breite gewahlt. Aufgrund der
abweichenden Probendimensionen betrdgt die freie Einspannlénge
der Probe Iy lediglich 100 mm. Die Verfahrgeschwindigkeit der Traver-
se entspricht wie Ublich der freien Einspannlange der Probe pro Minu-
te, in diesem Fall also 100 mm/min. Aus der freien Einspannlange und
bei Erreichen des Bruchkriteriums gemessenen Endlange der Probe
Iende Wird nach Formel (4) die Dehnung € berechnet, welche in Prozent
angegeben wird:

(4)

— lEnde - lO

* 100
0

Die verwendeten verringerten Probenabmessungen bringen eine
deutliche Verringerung der zu erwartenden Héchstzugkrafte mit sich.
Die verwendete Zugprifmaschine muss aufgrund der geringen zu
erwartenden Krafte im Bereich von ungeféhr 3 N bis 10 N Uber einen
fOr niedrige Kréafte dimensionierten Kraftaufnehmer verfiigen. Im tex-
tilphysikalischen Labor des ITM befindet sich ein Gerat, welches mit
einem 500 N-Aufnehmer ausgestattet werden kann und somit flr die
Messungen geeignet ist.
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6.1.2 Elastizititsmodul und Kompressibilitat

Auf Basis der bei den Hoéchstzugkraftuntersuchungen erhaltenen Da-
ten kann fur beliebige Punkte entlang der Kraft-/Dehnungskurve der
komplexe Elastizitaitsmodul E* (vergleiche Abschnitt 5.1.2) bestimmt
werden. Dieser komplexe Elastizitatsmodul enthalt sowohl elastische
Anteile an der unter der aufgebrachten Kraft erreichten Materialver-
formung als auch plastische Anteile. Diese Verformungen kénnen
dabei sowohl durch Veranderungen an der Makrostruktur eines Mate-
rials — im Fall des GDL-Vliesstoffes der Anordnung der Fasern unter-
einander - als auch der Fasern, aus denen diese Makrostruktur be-
steht, hervorgerufen werden. Eine eindeutige Zuordnung der stattfin-
denden elastischen bzw. plastischen Verformungen zu Vliesstoffstruk-
tur bzw. Fasermaterial ist allein aufgrund des beobachteten Material-
verhaltens im Fall des GDL-Vliesstoffes nicht méglich.

Eine Mdglichkeit komplexe Elastizitatsmoduli oder Kompressionsmo-
duli in ihre elastischen und plastischen Bestandteile getrennt mess-
technisch abzubilden, stellt die Dynamisch Mechanische Analyse
(DMA) dar. Hierbei wird ein Probekdrper einer Belastung ausgesetzt,
die sich aus einer statischen Grundlast und einem oszillierenden dy-
namischen Anteil zusammensetzt. Als Belastungsarten sind, je nach
zu bestimmender MaterialkenngréBe, Zug- oder Druckversuche (ib-
lich. Bei Durchfihrung der Dynamisch Mechanischen Analyse sind
verschiedene Belastungsmodi mdglich: Einerseits kann eine statische
Grundlast dauerhaft anliegen, welche dann entweder fiir den Zeitraum
der Messwertaufnahme oder dauerhaft mit einer dynamischen Last
Uberlagert wird. Andererseits kann die statische Last wahrend Zeiten
ohne Messwertaufnahme, beispielsweise bis eine bestimmte Prif-
temperatur erreicht ist, bis auf eine geringe Haltelast ausgesetzt wer-
den und erst vor der Messwertaufnahme erneut aufgebracht und dann
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abermals mit dem dynamischen Lastanteil (iberlagert werden. Letzte-
rer Prifmodus wird zur Bestimmung der plastischen und elastischen
Verformungsanteile eines bereits vorher verformten Materials bei Er-
reichen einer bestimmten Temperatur eingesetzt. [33], [34]

Im Rahmen der Arbeit wurde die Dynamisch Mechanische Analyse
zur Bestimmung des komplexen Kompressibilititsmoduls K* einge-
setzt. Dazu wurde eine DMA mit Druckbeanspruchung einer GDL-
Basisvliesstoffprobe unter den wahrend des Dickenkalibrierprozesses
herrschenden Druck- und Temperaturbedingungen durchgefiihrt, auf
welche in Abschnitt 9.1 néher eingegangen wird.

6.1.3 Elastische und plastische Deformation bei Zugbelastun-
gen

Zur Bestimmung der elastischen und plastischen Anteile der bei ei-
nem gegebenen Krafteintrag in Form einer Zugbelastung stattfinden-
den Gesamtdeformation werden sogenannte Hysterese-Zugversuche
eingesetzt. In den durchgefiihrten Untersuchungen wird die Dehnung
unter Zugbeanspruchung mittels einer Zugprifmaschine untersucht,
welche ein Kraft-Dehnungs-Diagramm aufzeichnet. Es kommen dabei
Streifenproben mit einer Lange von 150 mm und einer Breite von
15 mm zum Einsatz. Diese werden einer stufenweise gesteigerten
Zugbelastung ausgesetzt, wie in Abbildung 6-1 aufgetragen ist. Dabei
erfolgt zunéchst ein Krafteintrag mit definierter Verfahrgeschwindigkeit
der Traverse der Zugprifmaschine von 10 mm/min, anschlieBend wird
die erreichte Dehnung fiir 30 s gehalten und zum Abschluss die Zug-
belastung zuriickgefahren und somit eine Relaxationsphase des Ma-
terials von wiederum 30s herbeigeflihrt. Die Zeitrdume fir die Halte-
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und Relaxationsphase sind derart gewahlt, dass nach deren Ablauf
keine wesentlichen Veranderungen der Materialdehnung mehr auftre-
ten und wurden im Vorfeld der eigentlichen Versuche empirisch ermit-

telt.
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Abbildung 6-1: Kraft-Zeit-Diagramm fiir Abbildung 6-2: Kraft-Dehnungs-

Hysterese-Zugversuch zur Bestimmung
plastischer und elastischer Verfor-
mungsanteile

Diagramm fir Hysterese-Zugversuch
zur Bestimmung plastischer und elasti-
scher Verformungsanteile

Resultierend zu dem jeweiligen Krafteintrag erfolgt eine mit jeder
Kraftstufe gesteigerte Dehnung des Materials, welche in Abbildung
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6-2 dargestellt ist. Zun&chst stellt sich wahrend des Krafteintrages
eine Gesamtdeformation ein, welche wahrend der Haltephase bei
sinkendem Krafteintrag aufrechterhalten wird. In der anschlieBenden
Relaxationsphase ohne Krafteintrag verschwindet ein Teil dieser Ge-
samtdeformation wieder, dabei handelt es sich um den elastischen
Verformungsanteil. Der plastische Verformungsanteil ist der nach
entfernen der Zugbelastung noch erhalten gebliebene Anteil der Ge-
samtdeformation. Diese Verformungsanteile sind in Abbildung 6-3
dargestellt.

Plastische Elastische

Deformation Deformation

Gesamtdeformation

Force [N]

o /

0 Elongation [%]

Abbildung 6-3: Elastischer und plastischer Verformungsanteil anhand einer iso-
liert dargestellten Kraftstufe
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Die wiederholte und gesteigerte Belastung dient dabei zum einen
dazu, mit einer Uberschaubaren Probenanzahl Erkenntnisse uber
einen moglichst groBen Verformungsbereich zu erhalten. Andererseits
wird eine wiederholte Zugbelastung des Materials, wie sie in den ein-
zelnen Fertigungsprozessen beispielsweise beim Auf- und Abwickeln
von Warenbahnen auftritt, nachgestellt. Die sehr niedrige Belastungs-
geschwindigkeit von nur 10 mm/min bewirkt dabei in Kombination mit
der Haltephase eine annahernd statische Belastung des Materials, so
dass das volle AusmaB der Strukturumformung infolge der jeweils
aufgebrachten Zuglast ersichtlich wird. Mittels derartiger Versuche
kann somit fir verschiedene Belastungen der Anteil an plastischer
und elastischer Deformation der GDL-Vliesstoffmaterialien in unter-
schiedlichen Verarbeitungszustédnden bestimmt werden.

6.1.4 Flachenmasse

Als Flachenmasse (FLM) oder auch Grammatur des textilen Materials
wird die Masse einer Probe mit definierten Oberflachenabmafen ver-
standen. Ublicherweise wird diese in [g/m?] angegeben. Es werden
ein manuelles Bestimmungsverfahren und ein automatisiertes online-
Verfahren zur Erfassung der Flachenmasse wahrend der Basis-
vliesstoffproduktion verwendet.

Die manuelle Bestimmung der Flachenmasse erfolgt in Anlehnung an
DIN EN 29073-1: 1992-08. Daflir wird eine Materialprobe mit den
MaBen 150 mm x 15 mm verwendet.

Da auch fiir die Flachenmasse eine genaue Ortsauflésung zum Auf-
zeigen von lokalen Unterschieden gewiinscht ist, werden im Rahmen
dieser Arbeit die gleichen Prufkérper wie fir die Bestimmung der
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Hdéchstzugkraft verwendet. Beide Messverfahren beeintrachtigen sich
nicht gegenseitig, wenn die zerstérende Priifung als letztes erfolgt. Da
die Ergebnisse beider Prifungen von denselben Proben stammen,
kénnen jedoch eventuelle Zusammenhénge zwischen beiden Prif-
gréBen eindeutig abgeleitet werden.

Die Online-Erfassung der Flachenmasse-Daten erfolgt durch ein tra-
versierendes Messgerat, welches wéahrend der Produktion kontinuier-
lich und mit geringem Abstand von etwa 5 mm Uber die Warenbreite
verteilte Messwerte aufnimmt. Das Prinzip ist in Abbildung 6-4 ver-
deutlicht.

Messpunkte — Pr‘Oduktions
-richtung

Warenbahn =—>

Traversierender

Vessiopt T

Abbildung 6-4: Messprinzip der online-Flachenmassebestimmung bei der GDL-
Basisvliesstoffherstellung, aufgenommene Messpunkte sind grau dargestelit

Gemessen wird ein runder Messbereich von etwa 25 mm Durchmes-
ser mit einem beruhrungslosen, strahlungsbasierten Transmissions-
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verfahren. Der Betrag der absorbierten Strahlung lber einen definier-
ten Messbereich gibt dabei Aufschluss Uber die vorhandene Materi-
almenge in diesem Bereich. Mittels vorheriger Kalibrierung auf das zu
vermessende Material und dessen Absorptionsvermdgen kann somit
die im Messbereich vorhandene Flachenmasse ermittelt werden.

6.1.5 Biegesteifigkeit

Die Biegesteifigkeit erlaubt eine Aussage Uber die erforderliche Kraft,
um ein Material um einen bestimmten Winkel zu biegen. Sie kann fiir
biegeschlaffe, textile Materialien mittels deren Eigenmasse im Can-
tilever-Verfahren bestimmt werden. Dabei wird die Probe Uber eine
Kante geschoben, an die sich eine abfallende Rampe im Winkel a von
48,5° (ber Grund gemessen) anschlie3t. Bertihrt die Probe die Ram-
pe, wird die Lange des Probenteils bestimmt, der bis zum Eintritt die-
ses Ereignisses Uber die Kante hinausgeschoben wurde, die soge-
nannte Uberhangliange /y. [35] Das Messprinzip ist in Abbildung 6-5
dargestellt. Aus dieser Uberhanglénge Iy lasst sich mit Hilfe der Pro-
bendimensionen und Flachenmasse die Biegesteifigkeit des Materials
nach folgender Formel errechnen:

g * Mprope * (lU * 0'5)3 (5)
B =
lProbe * bProbe
Mit:
g Erdbeschleunigung (g=9,81 m/s?)
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Mpore  Masse der Probe
Iy Uberhanglange der Probe bei Beriihrung der Rampe
Iprobe G samtl nge der Probe

brrobe Gesamtbreite der Probe

LU FVorschub LU

> 0T e

a=48,5°

Abbildung 6-5: Messprinzip Cantilever-Methode mit Uberhangliange Iy und Vor-
schubkraft Fyorscnue Und Winkel a der Prifflaiche liber Grund (gepunktet darge-
stellt: Probe in Ausgangsposition)

Fir die Prifungen im Rahmen der Arbeit wurde eine automatisierte
Variante des Messverfahrens verwendet, welches mit einem angetrie-
benen Schlitten und einem Lichtschranken-System arbeitet. Dadurch
wird ein konstanter Vorschub des Materials und eine genauere Erfas-
sung des zu erreichenden Probendurchhanges gewéhrleistet. Die
Messungen mit dem Gerat ACPM 200 der Firma Cetex finden im tex-
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tilphysikalischen Labor des ITM in Anlehnung an DIN 53362:2003-10
statt. [32]

Diese Messungen werden mit den gleichen Prifkdrpern durchgefihrt
wie die Messung der Hochstzugkrafte und der Flachenmasse.
Dadurch kénnen direkte Zusammenhange zwischen den gemessenen
GréBen ausfindig zu machen. Die Prifung ist nicht zerstérend, kénnte
jedoch unter Umstédnden durch die verursachte Biegung minimale
Vorschadigungen verursachen, welche das Ergebnis der Héchstzug-
kraftmessung beeinflussen. Diese kdnnen bei normaler Probenhand-
habung im Vorfeld der HZK-Untersuchung allerdings ebenfalls nicht
ausgeschlossen werden. Zudem wurde mit allen gepriften Proben
identisch verfahren, so dass sich derartige Effekte auf alle Prifkérper
gleichermaBBen auswirken.

6.1.6 Dickenmessung

Fir die Bestimmung der Dicke des GDL-Materials werden zur kontinu-
ierlichen Vermessung ganzer Warenbahnen ein online- und fir Ein-
zelproben ein offline-Verfahren eingesetzt. Im Rahmen der textilphysi-
kalischen Untersuchungen wurden mit Hilfe des offline-Verfahrens
gewonnene Daten verwendet.

Ersteres online-Verfahren besteht in der Erfassung der Dickeninfor-
mationen mittels unter einer Prazisionswalze montierten, Gber deren
Breite verteilten, mechanischen Dickentastern. Die zu vermessende
Warenbahn |auft dabei zwischen der Messwalze und Schleifblechen,
welche ausgelenkt werden und ihrerseits eine Auslenkung der Dicken-
taster bewirken. Die erfassten Daten werden primar nicht als Absolut-
werte fir die Warendicke verwendet, sondern liefern Informationen
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zur GleichméBigkeit und zu Dickenspriingen in der Warenbahn, so-
wohl in Langsrichtung als auch im Querprofil. Diese Daten finden Ein-
gang in die Aufzeichnungen zur Qualitdtssicherung und werden im
Rahmen der Prozessbeschreibung und Modellbildung anhand der
Datenbankauswertung genutzt, welche in Kapitel 11 beschrieben ist.

Offline wird die Dicke mittels eines Dickentasters in Anlehnung an DIN
EN ISO 9073-2: 1997-02 gemessen. Ein mit definierter Kraft vorbelas-
teter Messfuhler wird von oben auf die auf einer ebenen Unterlage
befindliche Materialprobe geflihrt und mittels eines Wegsensors die
Probendicke bestimmt. Aufgrund des statischen Versuchsaufbaus
entfallen dynamische Einflisse, wie sie bei der online-Dickenmessung
auftreten. Weiterhin wird der Wegsensor wéhrend der Messung fir
eine Haltezeit am Messpunkt belassen. Dadurch ist die offline-
Dickenprifung wesentlich genauer als die online-Messung, jedoch nur
zur Vermessung von Einzelproben geeignet.

6.2 Thermische Eigenschaften

6.2.1 Warmeleitfahigkeit

Neben der fir die Energieumwandlung wesentlichen elektrischen
Leitfahigkeit zahlt auch die Warmeleitfahigkeit zu den essentiellen
Produkteigenschaften der GDL. Beide Leitfahigkeiten treten oftmals
korreliert auf, da sie auf &hnlichen physikalischen Vorgangen inner-
halb des Materials beruhen [36] S. 88 f..

Zur Analyse von Fehlerbildern auf der Roh-GDL ist es von Interesse,
nicht nur die elektrische, sondern auch die thermische Leitfahigkeit
des GDL-Materials zu untersuchen. Dies kann auf einfache Weise
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mittels Transmissions-Thermografie erfolgen. Hierbei wird eine Probe
vor einer Infrarot (IR)-Strahlungsquelle positioniert, die zu Beginn der
Messung Uber einen Einheitssprung aktiviert wird, und die resultieren-
de Erwarmung mittels geeigneter einer Warmebildkamera aufge-
zeichnet. Das Verfahren macht sich den Effekt zu Nutze, dass ein
Material mit einer sich lokal unterscheidenden thermischen Leitfahig-
keit bzw. Warmekapazitat auf eine Uber seine Flache konstante Wéar-
mezufuhr mit einer lokal differierenden Erwarmung reagiert. Bei den
durchgefiihrten Untersuchungen wird ein Uber der Warenbahn ange-
ordneter Infrarotstrahler als IR-Strahlungsquelle genutzt. Unterhalb
der Warenbahn mit Blick auf diese ist eine Warmebildkamera positio-
niert. Eine schematische Darstellung des Versuchsaufbaus ist in Ab-
bildung 6-6 illustriert.

\
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IR-Strahlerfeld

Eingebrachte
IR-Strahlung Warenbahn

aommere | ||| ]| ]|

IR-Strahlung

Abbildung 6-6: Prinzip des Messaufbaus der Transmissions-Thermografie

Wird die Strahlungsquelle gepulst betrieben, kénnen Erwdrmung und
Abklhlung des Materials beobachtet werden. Bei kontinuierlicher
Fahrweise mit bewegter Warenbahn kann ein Fehlerbild — sofern es
ebenfalls in Maschinenrichtung kontinuierlich auftritt — Gber einen lan-
geren Zeitraum beobachtet werden. Die Messungen werden stationar
an verschiedenen Stellen der Warenbahn mehrfach durchgefiihrt.

\
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6.3 Bildgebende Verfahren

6.3.1 Schliffbildmikroskopie

Zur Bestimmung der inneren strukturellen Beschaffenheit von Materia-
lien mittels einfacher optischer Mikroskopie besteht ein gangiges Ver-
fahren darin, die zu untersuchende Probe in ein Matrixmaterial einzu-
betten und im Anschluss bis zur zu betrachtenden Schicht abzutra-
gen. Im Fall der Schliffbildmikroskopie geschieht dies durch Abschlei-
fen des Probekdrpers und Betrachtung mittels eines Auflichtmikro-
skops.

Die Grundidee des Verfahrens besteht in einer Fixierung der zu ana-
lysierenden Struktur und dem Vermeiden von Verschiebungen, bei-
spielsweise durch die Einwirkung einer Klinge beim Schneiden. Je-
doch besteht bei empfindlichen Gebilden die Md&glichkeit einer unbe-
absichtigten Manipulation der Struktur wahrend der Infiltration der
Probe mit dem Matrixmaterial. Bei diesem handelt es sich um ein
hochviskoses Epoxidharz.

Ein Vorteil der Untersuchungsmethode besteht darin, dass durch die
Verwendung von elektromagnetischer Strahlung im sichtbaren Be-
reich Farbunterschiede innerhalb der Probe erkennbar sind, die auf
chemische Veradnderungen hinweisen kdnnen. Nachteil des Verfah-
rens gegeniber der Lichtmikroskopie mit Proben auf Objekttragern ist
die zeitaufwandige Probenpraparation.

6.3.2 Rasterelektronenmikroskopie

Ein weiteres bildgebendes Verfahren, mit dem sich weit héhere Aufld-
sungen als mit rein optischen Mitteln realisieren lassen, ist die Ras-
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terelektronenmikroskopie. Geeignete Gerate ermdglichen Betrachtun-
gen von Objekten im GréBenbereich von einigen Millimetern bis hin zu
wenigen Nanometern. Dabei kdnnen bedeutend gréBere Tiefenschar-
fen und Ortsaufldsungen realisiert werden als mit herkdmmlicher
Lichtmikroskopie [37].

Zur Bildgebung wird ein fein gebundelter Elektronenstrahl zeilenweise
Uber das zu betrachtende Objekt gefiihrt. Die mit diesem Strahl auf
die Objektoberflache auftreffenden Primarelektronen l6sen die Emis-
sion von Sekundarelektronen, Rontgenstrahlen und andere Arten von
Strahlung aus der zu untersuchenden Probe aus. Diese Sekundar-
elektronen sowie zurlick gestreute Primarelektronen werden von ei-
nem Detektor erfasst und anschlieBend zur Bildgebung verwendet
[37].

Nicht leitfahige Proben missen zundchst mit einer leitfahigen Schicht
versehen werden. Zur Erzeugung einer derartigen Schicht findet ein
Besputtern mit Edelmetallen oder ein Bedampfen mit Graphit statt.
(38]

Aufnahmen mit einem Rastelektronenmikroskop wurden von dicken-
kalibriertem GDL-Basisvliesstoff angefertigt. Da dieser aus nicht
elektrisch leitfahiger Precursor-Faser besteht wird die Probe zuvor mit
Gold besputtert.

6.3.3 p-Computertomographie

Zur Strukturanalyse von carbonisiertem GDL-Material kommt das
Verfahren der p-Computer-Tomographie (u-CT) zum Einsatz. Bei
diesem werden von einer rotierend gelagerten Materialprobe Rént-
genaufnahmen erstellt. Dies geschieht mittels von einer Réntgenréhre
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emittierter Strahlung, welche in definiertem Winkel auf das Material
trifft, dieses durchdringt und hinter dem Material von einem Detektor
erfasst wird [39]. Das sich aus dem Detektorsignal ergebende Projek-
tionsbild stellt eine Schichtaufnahme des Probekérpers dar. Verfligt
man Uber genitigend Schichtaufnahmen, kann ein dreidimensionales
Bild aus diesen erzeugt werden [40]. Ein derartiges 3D-Modell einer
Vliesstoffprobe gibt Aufschluss Uber Aufbau und Faserorientierung der
GDL-Materialien. Diese Modelle kénnen zur Strukturaufklarung des
stark komprimierten und infolge der Carbonisierung versprédeten
GDL-Substrates beitragen, siehe hierzu Abschnitt 10.2.

\
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7 Herstellungsverfahren der untersuchten
Gasdiffusionslagen im Uberblick

Im Rahmen dieser Arbeit werden auf einem Carbonfaservliesstoff
basierende Gasdiffusionslagen untersucht. Aufgrund der hohen ge-
forderten Genauigkeiten und engen Toleranzgrenzen fir die ge-
winschte Flachenmasse, Dicke und Oberflachenbeschaffenheit der
betrachteten Substrate fir Gasdiffusionslagen ist die Prozessflihrung
bei deren Herstellung komplex. Verschiedene Prozessstufen sind
raumlich und zeitlich getrennt. Das GDL-Material zeigt mehrmals wah-
rend der einzelnen Fertigungsschritte groBe Anderungen seiner Ei-
genschaften. Die einzelnen Teilprozesse sind in Abbildung 7-1 veran-
schaulicht.

\
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Verarbeitungsstufe

Rohfaser

Basisvliesstoff-
herstellung

Basisvliesstoff

Dickenkalibrierung

Dickenkalibrierter
Basisvliesstoff

"

Carbonisierung

Sichten/
Umwickeln

'

Veredelung

GDL-Fertigware

GDL-Rolle

Abbildung 7-1: Teilprozesse und Fertigungsstufen des betrachteten GDL-
Herstellungsprozesses

)

Konfektionierung

Zunachst wird ein Vlies aus Precursor-Stapelfasern gelegt. Dieses
wird mechanisch zu einem Vliesstoff zwischen 2 mm und 10 mm Di-
cke mit weichen, textilen Charakter verarbeitet. AnschlieBend findet
mittels einer Kalandriervorrichtung eine Kalibrierung der Materialdicke
auf einen typabhangigen Zielwert von 100 um bis 400 um statt. Dabei
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wird das Material in einen papierartigen und &uBerst knick- und zug-
belastungsempfindlichen Zustand gebracht. Es folgt die Carbonisie-
rung des Materials. Wahrend dieses Prozesses gewinnt das Material
an mechanischer Festigkeit in allen Belastungsrichtungen und verliert
bedeutend an Dehnbarkeit. Das derart hergestellte GDL-Substrat wird
auch als Roh-GDL bezeichnet. Es besitzt nun noch zwei Drittel der
Flachenmasse des Basisvliesstoffes und eine Dicke zwischen 100 pm
und 400 um. Das Material behélt sein sprédes Verhalten und einen
papierartigen Charakter bei. In der nachfolgenden Veredelung wird
das Material mit einer hydrophoben Ausristung und einer mikroporé-
sen Schicht ausgestattet. [41]

Die einzelnen Teilprozesse haben dabei unterschiedliche Wirkungen
auf das Material, welche sich auch in folgenden Fertigungsschritten
sowohl auf das Material als auch auf den Prozess selbst auswirken
kénnen. Dies betrifft nicht nur in der Fertigung langerfristig eingestellte
Parameter, die sich auf einen oder mehrere gesamte Wickel auswir-
ken, sondern auch lokale Abweichungen von diesen Parametern, aus
welchen die Entstehung diverser Fehlerbilder resultieren kann. Diese
sind nicht immer sofort erkennbar und manifestieren sich zum Teil erst
in Folgeprozessen.
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8 Basisvliesstoffherstellung

Wahrend der Basisvliesstoffherstellung als erstem untersuchten Pro-
zessschritt (vgl. Prozessubersicht in Abschnitt 7) wird aus zur Herstel-
lung von Carbonfasern geeigneten Precursor-Stapelfasern unter
Doublierung mehrerer Florlagen in variierender Anordnung ein Vlies
mit einer vom Basisvliesstofftyp abhangigen Flachenmasse zwischen
40 g/m? und 200 g/m? gelegt. Dieses Vlies wird anschlieBend mecha-
nisch zu einem Vliesstoff verfestigt und als Rollenware gespeichert. In
diesem Teilprozess werden durch Verarbeitungsparameter, Konstruk-
tion und Verfestigung des Vliesstoffes entscheidend dessen spéatere
Eigenschaften beeinflusst, wie ausfihrlich in Abschnitt 8.2 diskutiert.

8.1 Prozess der Vliesbildung und Verfestigung

In diesem Abschnitt werden die einzelnen Anlagenkomponenten der
Vliesbildungsanlage mit ihren jeweiligen Prozessparametern und die
durch diese definierten Materialeigenschaften diskutiert. Eine Uber-
sicht der Anlagenkomponenten findet sich in Abbildung 8-1.

\

ITM Fehlervermeidung GDL 84



Basisvliesstoffherstellung R. Mller
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Abbildung 8-1: Anlagenkomponenten der Vliesbildungslinie zur Herstellung von
GDL-Basisvliesstoff

Wie jeder Vliesbildungsprozess mit Stapelfasern beginnt auch die
Herstellung des GDL-Basisvlieses mit der Aufbereitung der Fasern.
Dabei handelt es sich um Schnittfasern aus einem Precursormaterial.
Diese werden zunéchst einem Ballenéffner zugefihrt. Dessen Aufga-
be besteht darin, eine definierte Menge Fasern in die Zuleitung zu den
weiteren Anlagenteilen abzugeben. Eine Begrenzung der geférderten
Fasermenge innerhalb dieses Ballendffners wird mittels einer in defi-
niertem Abstand Uber einem Foérderband rotierenden sogenannten
Schlagerwalze realisiert. Die von der Nadelgarnitur der Schlagerwalze
erfassten Fasern werden dabei einer physischen Belastung ausge-
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setzt, deren Grad von der Relativgeschwindigkeit der rotierenden
Walze zum Férderband abhangt. Je gréBer der Geschwindigkeitsun-
terschied, desto abrupter werden die Fasern beim Erfassen durch die
Nadelgarnituren der Schlagerwalzen erfasst und geknickt.

Die Fasertransportzuleitung zu den nachfolgenden Anlagenkompo-
nenten verzweigt sich zur Speisung der zwei separaten Krempelanla-
gen. Jene verfligen Uber vorgelagerte Krempelspeisungen, welche
nach unterschiedlichen Wirkprinzipien den eigentlichen Krempelanla-
gen ein vorverdichtetes Faserpaket als Krempelvorlage zur Verfligung
stellen. Es handelt sich um einen Waage- und einen Volumenspeiser,
siehe hierzu auch [42] S. 141 ff.. Innerhalb der Krempeln sorgen
schnell rotierende, groBe Hauptwalzen, sogenannte Tamboure, mit
um sie herum angeordneten Paaren kleinerer Walzen, den Arbeiter-
/Wender-Paaren, dafir, dass die Fasern im zugefihrten Faserpaket
vereinzelt und in Arbeitsrichtung der Maschine ausgerichtet werden.
Die Fasern verlassen die Krempel als ein lockerer, in Maschinenrich-
tung ausgerichteter Faserflor.

Der Flor aus einer der beiden Krempelanlagen, die gemeinsam mit
dem Florleger quer zur Produktionsrichtung der folgenden Anlagentei-
le angeordnet ist, wird anschlieBend einem Florleger zugefiihrt. Dieser
legt den Flor changierend als Vlies auf ein Transportband ab. Die
Faserrichtung dieses Vlieses liegt je nach Aufbau des Basisvliesstof-
fes zwischen 75° und 105° (Berechnung aus [43]) zur Maschinenrich-
tung der Vliesbildungsanlage.

Auch in diesen nach dem Ballenéffner angeordneten Anlagenkompo-
nenten befinden sich mit Nadelgarnituren versehene Walzen, von
denen die Fasern erfasst werden. Im Fall der Krempelmaschinen
herrschen dabei zwischen den Tambouren und Arbeiter-/'Wender-
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Paaren sehr hohe Relativgeschwindigkeiten im Verhaltnis von mehre-
ren Hundert Metern pro Minute zu Geschwindigkeiten im einstelligen
Meter pro Minute-Bereich [42] S. 141 ff.. Folglich sind die Fasern in
den Krempelspeisern und vor allem den Krempelmaschinen enormen
mechanischen Belastungen ausgesetzt.

Die Precursor-Fasern besitzen eine hohe Sprodigkeit bei Klimabedin-
gungen von unter 50 % relativer Luftfeuchte bei 20 °C, die unter ande-
rem dazu fOhrt, dass Untersuchungen der Einzelfaserzugkraft oder
des Crimps an Einzelfasern bei einer Klimatisierung von Labor und
Faserprobe mit geringerer Feuchtigkeit nicht durchfiihrbar sind. Beim
Versuch diese einzuspannen brechen die gecrimpten Fasern sofort.
Infolge der hohen Sprddigkeit kann es durch diese standigen Knickbe-
lastungen beim Erfassen der Fasern durch rotierende Nadelwalzen in
den Vliesbildungsanlagen leicht zum Brechen der Fasern kommen.
Daraufhin erhdht sich der Anteil kiirzerer Fasern, was sich negativ auf
das Verarbeitungsverhalten auswirkt und zu Materialverlusten infolge
von aus den Krempelanlagen fallenden Kurzfasern und Staub fihrt.
Je gréBer die relativen Geschwindigkeitsunterschiede der die Fasern
erfassenden Maschinenelemente ist, desto gréBer ist auch die Faser-
schadigung. Kritischer Faktor fir das AusmafB dieser Schadigung ist
demnach neben den mechanischen Kennwerten der Faser auch de-
ren Feuchtegehalt wahrend der Verarbeitung. Je héher der Feuchte-
gehalt der Faser wéhrend ihrer Verarbeitung ist, desto weniger sprdde
verhélt sich diese. Dies verringert die Wahrscheinlichkeit von Faser-
schadigungen bedeutend [15]. Es wird aus diesem Grund eine Klima-
tisierung der Vliesbildungsanlagen mit einer Luftfeuchte angestrebt,
bei der eine optimale Verarbeitung der Fasern mdéglich ist. Zuséatzlich
wird die Faser vor und wahrend ihrer Verarbeitung in den Zuflhrlei-
tungen und Krempelspeisern mittels Vernebelungsanlagen mit Was-
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ser befeuchtet, um einen mdéglichst hohen Faserfeuchtegehalt einzu-
stellen.

In der in Prozessrichtung l&ngs arbeitenden Krempel wird ein mehr-
fach doublierter Langsflor produziert, welcher auf dem Quervlies ab-
gelegt wird. Jenes Quervlies wird Uber ein Férderband aus dem der
Querkrempel angeschlossenen Vliesleger zum Ausgang der Langs-
krempelmaschine geférdert. Das Gesamtvlies besitzt eine Flachen-
masse zwischen 40 g/m2 und 200 g/m?, fir welche eine typabhangige
Toleranz von +/- 2,5 % bis maximal +/- 7,5 % der Zielflachenmasse

gilt.

Nach der Doublierung des Vlieses wird dieses einem Schneidwerk
zugefiihrt. Dieses verflgt Ober rotierende Messer, die das Vlies auf
die gewiinschte Breite zuschneiden.

Uber Transportbénder wird das beschnittene Vlies anschlieBend der
Verfestigungsanlage zugefihrt. Es erfolgt zunéachst eine Vorkompak-
tierung. AnschlieBend findet die eigentliche Verfestigung des Materi-
als von der Ober- und Unterseite statt. Dabei wird eine Verschlingung
der Fasern untereinander bei gleichzeitiger Kompression des Materi-
als bewirkt. Durch diese Verschlingung von Fasern im Material wird
der erreichte, komprimierte Zustand fixiert und der Vliesstoff bekommt
infolge der hergestellten Faserverschlingungen seine mechanische
Festigkeit verliehen. Das Resultat dieses Vorganges ist in Abbildung
8-2 dargestellt.

\
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Abbildung 8-2: REM-Aufnahme eines verfestigten GDL-Vliesstoffes im Quer-
schnitt mit markierten Faserverschlingungen ("Entanglement")

Das Verfestigungsverfahren bringt eine hohe mechanische Beanspru-
chung der Fasern mit sich. Uber Faserschadigungen, die in diesem
Verarbeitungsschritt auftreten, lassen sich nur mit groBem Messauf-
wand reprasentative Aussagen treffen. Im verfestigten Vliesstoff lasst
sich aufgrund der Verschlingung der Fasern miteinander eine Be-
stimmung der Faserldngenverteilung mit der Ublichen Methode des
Vereinzelns und manuellen Sortierens der Fasern nicht mehr durch-
fihren. Dies ist bei allen vorherigen Verarbeitungsstufen noch még-
lich. Der Grad der erreichten mechanischen Verfestigung hangt dabei
sowohl von der Vliesstoffkonstruktion, der Faserldange und -
langenverteilung im Flor als auch von den gewahlten Parametern des
mechanischen Verfestigungsverfahrens sowie der Anlagengeschwin-
digkeit ab.
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Der GDL-Basisvliesstoff wird nach einer online-
Flachenmassebestimmung (s.a. Abschnitt 6.1.4) mittels eines Ober-
flachenwicklers gespeichert.

8.2 Charakterisierung des GDL-Basisvliesstoffes

Jede Rolle des aus der Basisvliesstoffherstellung erhaltenen Materials
wird im Rahmen der Qualitatssicherung auf seine Hochstzugkraft- und
Héchstzugkraftdehnung, Flachenmasse und sein optisches Erschei-
nungsbild untersucht. Weitere Untersuchungen wurden zum Kraft-
Dehnungsverhalten, zum Dicken- und Flachenmasseprofil der Materi-
alien durchgefihrt.

Der erzeugte GDL-Basisvliesstoff besitzt einen weichen Griff und tex-
tilen Charakter sowie eine Materialdicke von ca. 2 mm bis 10 mm bei
kontaktloser Messung. Bei Messung der Dicke mittels eines Dicken-
tasters in Anlehnung an DIN EN ISO 9073-2: 1997-02 (siehe Ab-
schnitt 6.1.6) unterliegen die Proben einer Kompression durch ein
Auflagemassestiick, das auf den Messtaster einen Druck von 25 kPa
auslbt, was in geringeren, jedoch praziser gemessenen Dicken resul-
tiert. Die erhaltene Dicke des GDL-Basisvliesstoffes hangt zum GroB3-
teil von der vorhandenen Materialmenge, also der Flachenmasse, und
den gewahlten Verfestigungsparametern der mechanischen Verfesti-
gung ab.

Die mechanische Belastbarkeit des hergestellten Materials ist von der
Vliesstoffkonstruktion, der Faserldngenverteilung innerhalb des Vlie-
ses und den Verfestigungsparametern abhéngig [42] S. 327. Die
Vliesstoffkonstruktion orientiert sich dabei an den gegebenen Anforde-
rungen einer mechanischen Mindestfestigkeit, um das Vliesstoffmate-
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rial erfolgreich durch die nachfolgenden Prozessschritte fihren zu
kénnen. Insbesondere bei GDL-Typen mit niedrigen Gesamtflachen-
massen kleiner als 100 g/m? ist eine ausreichende Langsfestigkeit nur
dann gewaéhrleistet, wenn genlgend Fasern in Maschinenrichtung
orientiert sind. Dies macht einen Langsvliesanteil in der Konstruktion
des GDL-Basisvliesstoffes mit einer Flachenmasse bis zu 100 g/m?
zwingend notwendig. Bei Vliesstoffkonstruktionen mit Gesamtfla-
chenmassen Uber 100 g/m? kann auf Langsvlies-Anteile verzichtet
werden, da diese infolge von Verstreckungen wéhrend des Vlies-
transportes zur Verfestigungsanlage und einer Umorientierung der
Fasern wahrend der mechanischen Verfestigung den notwendigen
Anteil 1angs ausgerichteter Fasern aufweisen, um eine ausreichende
Festigkeit in L&ngsrichtung zu gewéhrleisten [44]. Daten zur Zugfes-
tigkeit und Hoéchstzugkraftdehnung werden sowohl von dokumentier-
ten Prifungen im Rahmen der Qualitatssicherung nach 1ISO 9073-
18:2008 [31] als auch aus einer modifizierten Versuchsanordnung mit
geringeren Probendimensionen von 150 mm x 15 mm gewonnen. Zur
Vergleichbarkeit der unterschiedlichen GDL-Typen und Versuchsan-
ordnungen werden die Zugkraft-Werte auf die jeweilige Flachenmasse
FLM und Probenbreite Bp,ope NOrmiert:

\
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e Py (6)
normiert FLM * Bprobe

Mit:
Fzug Zugkraft
FLM Flache asse
Bprobe Breite  der

Probe

Untersucht wurden drei Warentypen mit unterschiedlicher Flachen-
masse und variierendem Anteil an Langs- und Quervlies. Diese sind
mit ihren Eigenschaften in Tabelle 8-1 aufgelistet:

Tabelle 8-1: Untersuchte GDL-Typen

Bezeichnung Flachenmassefaktor Verhiltnis
Langs/Quervliesanteil

GDL 1 1 1:2
GDL 2 1,5 1:2
GDL 5 1,5 0:1

Statt lediglich die zur Auswertung des Fehleraufkommens herangezo-
genen Warentypen GDL 1 und GDL 2 wird zuséatzlich Material vom
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Typ GDL 5 untersucht. Dies ist zum einen durch die nach dem zwei-
ten Jahr im betrachteten Zeitraum verstarkte Produktion und somit
zunehmenden Relevanz dieses Warentyps begriindet, zum Anderen
bietet dieser aufgrund seiner reinen Quervliesstoffkonstruktion einen
interessanten Kontrast zu der aus Langs- und Quervliesanteilen kon-
struierten GDL 1. Die aus der Auswertung des Fehleraufkommens
bekannten Warentypen GDL 3 und GDL 4 werden an dieser Stelle
nicht untersucht, da sie auf den Basisvliesstoff-Typen von GDL 1 und
GDL 2 beruhen und sich erst wahrend nachfolgender Prozessschritte
hinsichtlich ihrer Fertigungsparameter von diesen unterscheiden. Me-
chanische Kennwerte werden zur besseren Vergleichbarkeit der Wa-
rentypen auf die Flachenmasse des Materials normiert, falls sie nicht
ohnehin von dieser unabhangig definiert sind.

Diese Normierung erfolgt jeweils individuell fir jede einzelne Probe,
da diese eine jeweils unterschiedliche Flachenmasse besitzen. So
kann Uber die Flachenmassen der einzelnen Proben, speziell der in
Langsrichtung entnommenen, die Verteilung der Fldchenmasse im
Querprofil festgestellt werden, wie dies auch anhand der Werte der
online-Flachenmassebestimmung (s. Abschnitt 6.1.4) mdglich ist. Als
zusétzliche Informationen stehen die Werte der Dickenmessung der
Einzelproben zur Verfligung. Zu erwarten wéare eine positive Korrelati-
on der Flachenmasse mit der festgestellten Dicke der Proben vorzu-
finden. Ein héherer Wert der Flachenmasse misste somit eine erhéh-
te Materialmenge in einer Probe einhergehend mit einer gréBeren
Dicke anzeigen. Beim Vergleich der Werte miteinander ist jedoch
festzustellen, dass diese keinen durchgangigen Zusammenhang er-
kennen lassen. Beispielhaft dafir sind in Abbildung 8-3 an Proben von
Basisvliesstoff des Typs GDL 5 gemessene Werte aufgetragen:
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Abbildung 8-3: Flachenmasse und Dicke von Basisvliesstoff-Proben der GDL 5, in
Léngsrichtung entnommen

Ebenso verhalten sich die Werte fir die Basisvliesstoffe der unter-
suchten Warentypen GDL 1 und GDL 2. Es Ilasst sich folglich fir die
GDL-Basisvliesstoffe unabhangig von deren Konstruktion kein klarer
Zusammenhang zwischen der Materialdicke und der Flachenmasse
herstellen.

Von der Vliesstoffkonstruktion beeinflusst sind jedoch die mechani-
schen Kennwerte der GDL-Basisvliesstoffe. In den folgenden Grafiken
Abbildung 8-4 und Abbildung 8-5 sind die Héchstzugkraftwerte der
untersuchten GDL-Basisvliesstofftypen mit variierender Vliesstoffkon-
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struktion dargestellt. Das Verhéltnis von Langs- und Quervliesanteil
betragt dabei zwischen 1:2 und 0:1.

15,50
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14,50
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normierte Kraft [N*m/g]

13,00

12,50

GDL1-1:2 GDL2-1:2 GDL5-0:1

Materialtyp - Léngs-/Quervliesanteil

Abbildung 8-4: normierte Hochstzugkréfte in Langsrichtung fiir verschiedene
GDL-Basisvliesstofftypen mit variierender Vlieskonstruktion
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Abbildung 8-5: normierte Héchstzugkrafte in Querrichtung fiir verschiedene GDL-
Basisvliesstofftypen mit variierender Vlieskonstruktion

Aufféllig sind zunachst die stark unterschiedlichen Kraftbereiche, de-
rentwegen die Hochstzugkrafte in zwei separaten Diagrammen aufge-
tragen sind. Im Falle der HOchstzugkrafte in Langsrichtung zeichnet
sich trotz der Normierung ein Skaleneffekt ab. Die Materialtypen GDL
2 und GDL 5 besitzen eine anderthalbfach so groBe Flachenmasse
wie der erste Materialtyp GDL 1. Durch die gréBere Fasermenge, aus
der sich bei der GDL 2 und GDL 5 die Vliesstoffstruktur zusammen-
setzt, stehen mehr Einzelfasern fir eine Verschlingung miteinander
zur Verfligung. Zusétzlich ist durch die groBere Dicke der Materialien
GDL2 und GDL 5 eine gréBere Querschnittsflache vorhanden, Uber
die Fasern miteinander verschlungen werden kdnnen. Es stellt sich
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infolge dessen eine hdhere Festigkeit ein. Auffallend ist hier noch,
dass durch den Langsvliesanteil in der GDL 2 eine héhere Langsfes-
tigkeit erreicht wird als bei der GDL 5 mit reiner Quervlieskonstruktion.
Bei den Hochstzugkraften in Querrichtung scheinen sich ebenfalls die
beschriebenen Skaleneffekte auf die Materialtypen mit hdherer Fl&-
chenmasse auszuwirken. AuBerdem erhdhen sich die Zugfestigkeiten
mit dem Quervliesanteil, wie dies auch analog bei den Langszugkraf-
ten zu beobachten ist.

In Abbildung 8-6 sind die Hochstzugkraftdehnungen derselben GDL-
Basisvliesstofftypen aufgetragen:
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Abbildung 8-6: Hochstzugkraftdehnungen in Langsrichtung fiir verschiedene
GDL-Basisvliesstofftypen mit variierender Vlieskonstruktion
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Abbildung 8-7: Hochstzugkraftdehnungen in Querrichtung fiir verschiedene GDL-
Basisvliesstofftypen mit variierender Vlieskonstruktion

Auch im Fall der Héchstzugkraftdehnungen bewegen sich die Werte
fir Langs- und Querrichtungen auf verschiedenen Niveaus, diesmal
Ubersteigen jedoch die Werte in Langsrichtung jene in Querrichtung.
In L&ngsrichtung sind wiederum flr die beiden Materialtypen GDL 2
und GDL 5 mit héherer Flachenmasse um etwa 30 % bzw. 25 % gro-
Bere Hoéchstzugkraftdehnungen zu beobachten verglichen mit der
GDL 1. Dies deutet auf das Vorhandensein des bereits von den
Hdéchstzugkraftwerten bekannten Skaleneffektes durch eine insge-
samt effektivere Verfestigung bei einer gréBeren Menge vorhandenem
Fasermaterial hin. Zwischen den schwereren Typen ergibt sich trotz
des unterschiedlichen Langsfloranteiles jedoch kein signifikanter Un-
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terschied. In Querrichtung hingegen die GDL 1 gegentber den ande-
ren beiden Materialtypen eine héhere Dehnung, was sich ebenfalls
durch den geringeren Anteil an Quervlies in deren Konstruktion er-
klart. Aus dieser ohnehin geringeren Menge an in Querrichtung orien-
tierten Fasern wird zusétzlich noch im Prozessschritt der Verfestigung
ein Anteil dieser Fasern in Langsrichtung umorientiert, womit eine
geringere Strukturstabilitdt des Vliesstoffes in Querrichtung einher-
geht. Die Vliesstoffstruktur verformt sich bei der GDL 1 somit bei Be-
lastung in Querrichtung in héherem MaBe als dies in Langsrichtung
der Fall ist.

Das Kraft-Dehnungs-Verhalten des GDL-Basisvliesstoffes ist von
groBer Bedeutung fir die Prozessfihrung, da plastische Verformun-
gen der Warenbahnen oder von Teilen dieser unerwlinscht sind. Das
Verformungsverhalten unter Zugkrafteinwirkung wird mittels Hystere-
se-Zugversuchen, die in Abschnitt 6.1.3 beschrieben sind, ermittelt.
Eine typische Kraft-Dehnungskurve fir eine GDL 1 in der Verarbei-
tungsstufe als GDL-Basisvliesstoff ist in Abbildung 8-8 beispielhaft
dargestellt.
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Abbildung 8-8: Kraft-Dehnungskurve aus Hysterese-Zugversuch mit GDL 1-
Basisvliesstoff, beschriftete Elemente fiir letzten Krafteintrag: 1) Gesamtverfor-
mung, 2) plastischer Verformungsanteil, 3) elastischer Verformungsanteil, 4)
Haltephase bei gegebener Dehnung mit Relaxation und 5) Entlastungsphase

Aus diesen Hysterese-Zugversuchen an GDL-Basisvliessstoffen geht
hervor, dass beim ersten Zugkrafteintrag von etwa 0,15 Nm/g, d.h.
bereits bei sehr niedrigen Zuglasten, sowohl irreversible plastische als
auch reversible elastische Verformungen auftreten. Diese sind fur die
GDL 1 exemplarisch jeweils fir Langs- und Querbelastungen in Abbil-
dung 8-9 und Abbildung 8-10 aufgetragen. Gegenliber der Darstellung
in Abbildung 8-8, welches den Ublichen Konventionen eines Kraft-
Dehnungs-Diagrammes entspricht, ist in den folgenden Diagrammen
die erreichte Dehnung auf der Y-Achse als Funktion der eingetrage-
nen Kraft auf der X-Achse aufgetragen. Dies vereinfacht zum einen
die Erkennbarkeit der elastischen und plastischen Verformungsanteile
als Summanden der Gesamtdehnung. Zum anderen illustriert es den
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funktionalen Zusammenhang beider GréBen besser, der in Abschnitt
8.3 ndher diskutiert wird.
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Abbildung 8-9: Kraft-Dehnungs-Verhalten fiir GDL 1-Basisvliesstoff bei Langsbe-
lastung (mit Konfidenzintervallen)
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Abbildung 8-10: Kraft-Dehnungs-Verhalten fiir GDL 1-Basisvliesstoff bei Querbe-
lastung (mit Konfidenzintervallen)

Es ist zu erkennen, dass im dargestellten Kraftbereich sowohl die
Gesamtdehnung als auch deren plastische und elastische Komponen-
ten in Querrichtung beinahe doppelt so hohe Werte aufweisen wie in
Langsrichtung. Bei Bestimmung der Héchstkraftdehnungen wurden im
Gegensatz dazu in Langsrichtung héhere Werte festgestellt als in
Querrichtung. Dies deutet darauf hin, dass beim Basisvliesstoff der
GDL 1 Verformungen in Léngsrichtung verstérkt jenseits des hier un-
tersuchten Kraftbereiches bis zum Erreichen der Héchstzugkraft auf-
treten. Das im niedrigen Kraftbereich bis ca. 1,3 Nm/g untersuchte
Kraft-Dehnungs-Verhalten soll Aussagen Uber mogliche plastische
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Verformungen der Warenbahnen oder Abschnitte dieser durch in den
Verarbeitungsprozessen auftretende Zugkrafte ermdglichen. Da in
Fertigungsprozessen vorrangig Kréfte in Langsrichtung auf das Mate-
rial wirken ist deren Betrachtung ausschlaggebend fir die Bildung von
Hypothesen zur Entstehung von Fehlerbildern.

8.3 Fehlerbilder des GDL-Basisvliesstoffes

Bei der Herstellung des GDL-Basisvliesstoffes treten verschiedene
Fehlerbilder auf, von denen die meisten bekannte und triviale Ursa-
chen haben und daher im Rahmen dieser Arbeit nicht ndher behan-
delt werden. Das Fehlerbild der Bahndeformationen liegt nach dem
letzten Prozessschritt der Roh-GDL-Herstellung voll ausgeprégt vor
(vergleiche Abbildung 8-12) und beeinflusst vor allem die Fertigungs-
schritte der Veredelung des GDL-Substrates negativ. Da fir dieses
Fehlerbild keine Ursachen bekannt sind wird mit einer Prozessunter-
suchung nach der mechanischen Verfestigung des GDL-
Basisvliesstoffes begonnen. Es kann dabei festgestellt werden, dass
vollflachige Bahndeformationen der Warenbahn erkennbar sind, so-
bald diese spannungsfrei in den Trockner gefiihrt wird, wie in Abbil-
dung 8-11 zu sehen ist. Die Warenbahn berUhrt die in der Abbildung
dem Betrachter zugewandte Seite des im Bild rechts befindlichen
Transportbandes des Trockners ca. 200 mm bis 300 mm eher als auf
der anderen Seite. Das erkennbar durchhdngende Stiick der Waren-
bahn wurde mit orangen Pfeilen markiert. Nach Trocknung der Wa-
renbahn wird diese wieder unter Zugspannung bis zur Aufwicklung
gefiihrt, wobei sich die vollflachigen Bahndeformationen nur bei ge-
zielter manueller Uberpriifung der Warenbahnspannung auf Unter-
schiede im Querprofil bemerkbar machen.
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Abbildung 8-12: vollflichige Bahnde-

N formation als fortgepflanztes Fehler-
“ bild, Markierung des einseitigen

Abbildung 8-11: vollflichige Bahnde- Durchhéngens mit roten Pfeilen
formation in der GDL-

Basisvliesstoffherstellung, Markierung

des einseitigen Durchhidngens mit

roten Pfeilen

Bei den vollflachigen Bahndeformationen handelt es sich um einseiti-
ge plastische Verformungen der Warenbahn. Es wurden wahrend
zweier Produktionsperioden von GDL-Basisvliesstoff von verschiede-
nen Materialtypen Proben entnommen und wie in [20] vorgeschlagen
auf den Grad ihrer jeweiligen plastischen Verformung untersucht.
Dazu wurden diese Proben von je 10 m Lange spannungs- und falten-
frei ausgelegt und die Auslenkung von einer idealen geraden Waren-
bahnkante in der Mitte der Probe bestimmt, wie in Abbildung 8-13
dargestellt.

\
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AuRere Kreisbogenlénge: b,

Innere Kreisbogenlange b,

¢ Auslenkung: a

Lange: L= 10m

Abbildung 8-13: Messprinzip zur Bestimmung der Auslenkung von Warenbahnen
nach [20] mit AL als einseitige plastische Verformung der Warenbahn

Aufgrund der spannungs- und faltenfreien Warenablage wird die An-
nahme getroffen, dass als mit b; und b, ein &uBerer und ein innerer
Kreisbogen mit jeweils konstantem Radius r; und r, vorliegen. Aus der
gemessenen Auslenkung a als Sehnenhéhe und der konstanten L als
Lange der Kreissehne lasst sich Uber den Radius des inneren Kreis-
bogens r; und den Sehnenwinkel a die innere Bogenlange b; nach
folgenden Formeln berechnen:

(5)2 a2 (7)
= ZT +a
L
a=2sin?! (?) (8)
1
_ nra (9)
by 180

Die auBere Bogenlange b, ergibt sich mit B als Breite der Warenbahn
und r, als Radius des &uBBeren Kreisbogens zu:
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rz = T'1 + B (10)
_ha (11)
b, = 180

Sind beide Kreisbogenldngen bekannt, kann aus deren Langendiffe-
renz die Langendifferenz der beiden Warenbahnseiten AL bestimmt
werden:

AL =b, — by (12)
Aus der Langendifferenz AL ergibt sich die relative Verformung ¢:

AL 13
= (13)
Es konnten wahrend zweier Produktionsperioden im dritten und vier-
ten Jahr des untersuchten Zeitraumes flr die beiden Materialtypen
GDL 1 und GDL 5 folgende in Tabelle 8-2 dargestellte mittlere plasti-
sche Verformungen festgestellt werden:

Tabelle 8-2: Mittlere plastische Verfromungen des GDL-Basisvliesstoffes auf-
grund vollflachiger Bahndeformationen

Materialtyp Anzahl Pro- Dehnung
ben
GDL 1 18 0,13 % +/- 0,03 %
GDL 5 12 0,14 % +/- 0,05 %
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Diese plastischen Verformungen der Warenbahnseiten kdnnen bereits
durch geringfligige, durch reine Beobachtung nicht feststellbare Un-
gleichmaBigkeiten bei der Vlieslegung oder bei nicht paralleler
Ausrichtung der Férderbander beim Transport des Vlieses zur Verfes-
tigungsanlage entstehen, was zwei Hypothesen zu deren Entstehung
darstellt. Aufgrund des sehr voluminésen und kompressiblen Zustan-
des des unverfestigten Vlieses lasst sich dies allerdings nur mit erheb-
lichem messtechnischen Aufwand Uberprifen.

Eine weitere Hypothese zur Entstehung des Fehlerbildes stellt das
Einbringen einer einseitigen Deformation des Vliesstoffes wahrend
dessen Verfestigung dar. Mdglich ist dies durch Gradienten in der
Verteilung des Energieeintrages. Um diese Hypothese zu Uberprufen,
missen samtliche Komponenten der Verfestigungseinrichtung einzeln
mit einer geeigneten Messmethode untersucht werden. Eine derartige
Messmethode muss zunéchst erarbeitet, getestet und implementiert
werden, was im zeitlichen Rahmen der beschriebenen Arbeiten nicht
mehr durchgefiihrt werden konnte. Sollte das Problem nach Aus-
schluss der anderen, leichter zu Uberprifenden Hypothesen noch
bestehen, sind derartige Untersuchungen in Erwagung zu ziehen.

Eine dritte Hypothese zur Entstehung der vollflachigen Bahndeforma-
tionen ist eine plastische Deformation des verfestigten GDL-
Basisvliesstoffes nach Verlassen der Verfestigungsanlage oder inner-
halb dieser und unmittelbar vor dessen Speicherung, da in diesem
Bereich der Anlage das Fehlerbild ausgepragt zu beobachten ist. Die-
se Mdglichkeit lasst sich mittels des in Abschnitt 8.2 diskutierten Kraft-
Dehnungs-Verhaltens des Basisvliesstoffes auf Plausibilitat Gberpra-
fen. Zu diesem Zweck missen die bei der Untersuchung des Kraft-
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Dehnungs-Verhaltens in Langsrichtung gewonnenen Daten bezlglich
der Anteile plastischer Dehnung Uber der erreichten Gesamtdehnung
aufgetragen werden. AnschlieBend wird aus den diskreten Messpunk-
ten eine Regressionsfunktion zur Beschreibung des Zusammenhan-
ges beider GrdBen erstellt, wie in Abbildung 8-14 dargestellt.

10

y =-0,1678x° + 1,6661x> - 6,5006x* + 12,535x3 - 12,255x2 + 6,9657x
R%=0,9985

Gesamtdehnungin [%]
I

0 T T T
0 0,5 1 15 2 2,5 3

plastische Verformung in [%]

Abbildung 8-14: Gesamtdehnung Uber plastischer Dehnung fiir GDL 1-
Basisvliesstoff in Langsrichtung, mit Regressionskurve und Konfidenzintervallen
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Mit Hilfe der erhaltenen Funktion lasst sich die Gesamtdehnung be-
rechnen, die zu der am Fehlerbild vollflachige Bahndeformation beo-
bachteten plastischen Verformung fihrt:

€Gesamt = _0'1678eplastisch6 + 1'66616plastisch5 (14)
- 6'5006eplastwch4 + 12'5356plastisch3
- 12r255€plastisch2 + 6:9657€plastisch

Far die GDL 1 ergeben sich laut dieser Formel fir die durch die Mes-
sungen ermittelten Mittelwerte und die Ober- und Untergrenze des
Vertrauensbereiches folgende, in Tabelle 8-3 verzeichnete Werte der
Gesamtdehnung:

Tabelle 8-3: Errechnete Gesamtdehnungen zu vollflichigen Bahndeformationen
an GDL 1-Basisvliesstoff

GDL 1 Plastische Verfor- Gesamtdehnung [%]
mung [%]

Untergrenze 0,10 0,59

Mittelwert 0,13 0,72

Obergrenze 0,16 0,85

Analoge Berechnungen lassen sich fiir den zweiten untersuchten
Materialtyp GDL 5 durchfiihren, die Ergebnisse sind Tabelle 8-4 zu
entnehmen:
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Tabelle 8-4: Errechnete Gesamtdehnungen zu vollflichigen Bahndeformationen
an GDL 5-Basisvliesstoff

GDL 5 Plastische Verfor- Gesamtdehnung [%]
mung [%]

Untergrenze 0,09 0,48

Mittelwert 0,14 0,69

Obergrenze 0,19 0,87

Fir beide Materialtypen bewegt sich die maximale Gesamtdehnung,
die zum Erreichen der festgestellten plastischen Verformungen einer
Warenbahnseite nétig ist, im Bereich bis 0,87 %. Dies heif3t, es ist
durchaus plausibel, dass eine derartige Verformung etwa durch das
Ziehen der Warenbahn unter Spannung Uber ein nicht parallel zur
restlichen Warenbahnfihrung installiertes Warenbahnfuhrungsele-
ment, wie etwa eine Fihrungsrolle, zu einer Gesamtverformung in
diesem GrdBenbereich flhrt. Die erforderliche Auslenkung des Wa-
renbahnflhrungselementes aus der Parallellage zur Erreichung dieser
Gesamtverformungen ist abhangig von der verfligbaren frei dehnba-
ren Warenbahnlénge. Diese frei dehnbare Warenbahnlange ist die
Lange des Vliesstoffmaterials, die zwischen zwei Fixpunkten gefuhrt
wird und dabei das nicht-parallel ausgerichtete Warenbahnfiihrungs-
element umschlingt. Fir eine frei dehnbare Warenbahnlange von
einem Meter betragt die nétige Auslenkung der deformierten Waren-
bahnseite und damit des Warenbahnfiihrungselementes beispielswei-
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se nur 8,7 mm. Derart geringe Auslenkungen sind bei komplexen,
modularen Zusammenstellungen mehrerer Warenbahnfuhrungsele-
mente nicht zwingend durch optische Inspektionen des Aufbaus er-
kennbar.

Somit wurden drei mdgliche Ursachen fiir die Entstehung der vollfla-
chigen Bahndeformationen wahrend der Basisvliesstoffherstellung
identifiziert. Erstens ist eine Bahndeformation des Vlieses vor dessen
Verfestigung moglich, etwa durch Transportbander. Zweitens kann ein
ungleichmaBiger Energieeintrag wahrend der mechanischen Verfesti-
gung zu plastischen Verformungen oder lokal variierenden mechani-
schen Eigenschaften fihren, die in der Folge das Entstehen von
Bahndeformationen bedingen. Drittens kann eine mechanische Ver-
formung als Folge einer einseitigen plastischen Verformung, etwa
durch FOhren des Materials unter Zugspannung Uber nicht korrekt
ausgerichtete Warenbahnfihrungselemente auftreten.

Es wird empfohlen zunachst eine Neuausrichtung der Anlagenkom-
ponenten zur GDL-Basisvliesstoffherstellung vorzunehmen. Insbe-
sondere sind Transportbander auf ihre lineare Ausrichtung zueinander
und zu anderen Anlagenteilen zu prifen und Warenbahnfihrungs-
elemente auf Installation in korrekter Parallellage zueinander zu kon-
trollieren. Sollten diese MaBnahmen keinen Erfolg haben, ist ein
Messverfahren fir den Energieeintrag innerhalb der Verfestigungsan-
lage zu finden und diese Parameter zu Uberprifen.

Es konnten im Rahmen der in diesem Kapitel beschriebenen Arbeiten
die  wichtigsten  Parameter des  Prozesses der GDL-
Basisvliesstoffherstellung identifiziert werden, welche bestimmend auf
die mechanischen Eigenschaften des hergestellten Vliesstoffes wir-
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ken. Dabei handelt es sich um Anlagenparameter, welche die Faser-
lage und Ulber mechanische Schadigungen der Faser die Faserlan-
genverteilung im gelegten Vlies beeinflussen sowie die Verfestigung
des Vlieses bestimmende Parameter. Die mechanischen Eigenschaf-
ten von drei GDL-Basisvliesstofftypen wurden charakterisiert. Das
sich spater im Teilprozess der Carbonisierung fortpflanzende Fehler-
bild der vollflachigen Bahndeformationen konnte wéhrend der Basis-
vliesstoffherstellung nachgewiesen, messtechnisch dargestellt und
quantifiziert werden sowie Hypothesen zu drei méglichen Ursachen
fur dessen Entstehung gebildet werden. Anhand der wéahrend der
mechanischen Materialcharakterisierung gewonnenen Daten werden
ein Plausibilitdtsnachweis fir eine der Hypothesen erbracht und fir
alle drei der mdglichen Ursachen Anséatze fir AbstellmaBnahmen
empfohlen.

\
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9 Dickenkalibrierung

Wahrend des Teilprozesses der Dickenkalibrierung wird die Dicke des
GDL-Materials definiert auf einen Zielwert zwischen 3 % und 5 % des
Ausgangswertes eingestellt. Dies wird durch eine isobare Kompressi-
on bei gleichzeitigem Wéarmeeintrag durch Nutzung der thermoplasti-
schen Eigenschaften des Materials erreicht. Der komprimierte Materi-
alzustand wird abschlieBend fixiert und die Warenbahn gespeichert. In
Abhangigkeit der gewahlten Verfestigungsparameter treten starke
Anderung in Haptik und Erscheinungsbild des GDL-Materials auf.
Nach der Dickenkalibrierung reagiert das Material auBerst empfindlich
auf mechanische Belastungen, wie in Abschnitt 9.2 diskutiert wird.
Wahrend dieses Teilprozesses tritt zum ersten Mal das Fehlerbild der
umlaufenden Verdickungen der Wickel in Umfangsrichtung (Wulstbil-
dung) auf, vergleiche hierzu Abschnitt 4.4.2. Dieses Fehlerbild pflanzt
sich in nachfolgenden Prozessschritten in Form weiterer Fehlerbilder
fort. Darauf wird in Abschnitt 9.3 néher eingegangen.

9.1 Prozess der Dickenkalibrierung des GDL-
Basisvliesstoffes

Im Teilprozess der Dickenkalibrierung kommen jeweils ein Zent-
rumswickler zur Materialab- und -aufwicklung sowie die eigentliche
Dickenkalibriervorrichtung zum Einsatz. Die Abwickelvorrichtung fihrt
die gebremst vom Wickel abgezogene Warenbahn geschwindigkeits-
gesteuert der Dickenkalibriervorrichtung zu. Nach der Zugkrafttren-
nung von der weiteren Warenbahnfihrung durch die Abwickelvorrich-
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tung lauft das Material spannungsfrei in die Dickenkalibriervorrichtung
ein.

Bei dieser Dickenkalibriervorrichtung handelt es sich um einen spezi-
ellen Typ eines Kalanders. Die eingesetzte Anlage komprimiert ein
Material mit einer konstanten Druckverteilung in der Regel unter Tem-
peratureinwirkung tber eine definierte Strecke.

Nachdem die Warenbahn in die Dickenkalibriervorrichtung eingefiihrt
wurde, setzt eine Kompression des Materials ein. Im Arbeitsbereich
der Dickenkalibriervorrichtung wirken ein definierter Druck und ein
definierter Warmeenergieeintrag auf die Warenbahn ein. Dieser defi-
nierte Warmeenergieeintrag wird durch eine Beheizung der Arbeits-
elemente des Kalanders eingestellt, die ihrerseits den Warmestrom an
das komprimierte Material weiterleiten. Eine online-Analyse der Tem-
peraturverteilung innerhalb der Dickenkalibriervorrichtung ist in Abbil-
dung 9-1 grafisch dargestellt. Die Erkenntnisse Uber den Temperatur-
verlauf und —bereich, der das Prozessfenster darstellt, ist Basis fiir die
im Folgenden beschriebenen Untersuchungen zum Verformungsver-
halten des GDL-Materials mittels Dynamisch Mechanischer Analysen.

\
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Temperatur
\

Position innerhalb der
Dickenkalibriervorrichtung

Abbildung 9-1: Temperaturverlauf innerhalb der Dickenkalibriervorrichtung

Vom Moment des Einfahrens des GDL-Basisvliesstoffes in die Di-
ckenkalibriervorrichtung wirkt senkrecht zu dessen Oberflache eine
Druckbelastung. Sie komprimiert das Material und sorgt zusammen
mit dem Wérmeeintrag dafir, dass es in diesem komprimierten Zu-
stand fixiert wird. Im gesamten Arbeitsbereich herrscht eine konstante
Druckbelastung, auf die das Material mit einer Volumenanderung
reagiert. Dieses Materialverhalten wird durch den temperaturabhangi-
gen komplexen Kompressionsmodul K* beschrieben und setzt sich
aus einem elastischen Anteil K* und einem plastischen Anteil K* zu-
sammen (siehe hierzu Abschnitt 5.1.2). Welche Kompression im Ein-
zelfall fir jede beliebige GDL-Rolle innerhalb der Dickenkalibriervor-
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richtung erreicht wird ist unbekannt. Die Prozessparameter Arbeits-
druck und Temperatur werden derart gewahlt und bei Bedarf korri-
giert, dass das Material bei Entfallen der Druckbelastung nach Verlas-
sen der Dickenkalibriervorrichtung eine Dicke innerhalb des festgeleg-
ten Bereiches von Zieldicke plus oder minus der Toleranz besitzt.
Diese typabhéngige Zieldicke 3 % bis 5 % bezogen auf die Aus-
gangsdicke wird mit einer Toleranz von 3 % bis maximal 10 % der
Zieldicke eingestellt. Die Zieldicke entspricht somit der rein plasti-
schen Materialverformung, zu der wahrend der Kompression inner-
halb der Dickenkalibriervorrichtung noch ein elastischer Anteil hinzu-
kommt. Es existiert sowohl flr die plastischen als auch flr die elasti-
schen Verformungsanteile eine Temperaturabhéangigkeit. (siehe Ab-
schnitt 5.1.4).

Durchgefiihrte Dynamisch Mechanische Analysen an drei Basis-
vliesstoffproben vom Typ GDL 1 bilden den in Abbildung 9-1 darge-
stellten Bereich des Prozessfensters ab. Das GDL-Material wird im
Laufe des Versuches dem durch die online-Messungen gefundenen
Temperaturverlauf folgend stufenweise erwarmt. Eine Messung der
Kompressibilitdt des Materials findet jeweils beim Erreichen der Tem-
peraturstufe statt. Die gewahlten Versuchsparameter fiir die Dyna-
misch Mechanischen Analysen sind in Tabelle 9-1 dargestellt. Das
Erreichen der Arbeitstemperatur wird, wie in Abbildung 9-2 zu sehen
ist, durch einen Rickgang der dynamischen Amplitude der Dickenan-
derung infolge der plastischen Materialumformung und einer Zunah-
me des Wertes des komplexen Kompressionsmoduls K* angezeigt.
Dieser wird fir den Temperaturbereich 3, welcher einen starken An-
stieg von K* zeigt, in Abbildung 9-3 einer genaueren Betrachtung un-
terzogen.
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Tabelle 9-1: Parameter fiir ersten DMA-Versuch

Parameter Wert
Statischer Druck 2 MPa
Dynamische Druckamplitude 0,2 MPa
Frequenz dynamische Druckanderung 1 Hz
Tem peraturbereich TStart_DK- . -TMax_DK
. 3500 120%
e
s
£ 3000 100% o
x -
3 2500 7 so% B8
gy
2000 - ‘ g5
60% <8
o 1500 % -]
g 40% g £
S 1000 g3
g &

500 | /MM 20%

< 0 -

Tstart_ok

P

0%

TMal_DK

Temperatur- Temperatur- Temperatur-
bereich 1 bereich 2 bereich 3

Abbildung 9-2: Ergebnisse der Dynamisch Mechanischen Analyse, mit komple-
xem Kompressionsmoduls K* (rot) und der Dynamischen Amplitude der Di-
ckenanderung (blau)
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Abbildung 9-3: Elastischer Kompressionsmodul K' (griin) und plastischer
Kompressionsmodul K" (orange) im Temperaturbereich 3 mit Arbeitstemperatur
(rote Markierung), jeweils mit gleitenden Mittelwerten (5 Werte)

In Abbildung 9-3 ist der komplexe Kompressionsmodul K* in seine
Bestandteile K*und K*” zerlegt dargestellt. Zur besseren Verfolgbarkeit
der Werteverlaufe sind jeweils Uber finf Werte hinweg gleitende Mit-
telwerte gebildet worden. Anhand dieser zeigt sich, dass in der Mitte
des dargestellten Temperaturbereich 3 innerhalb des markierten Be-
reiches der plastische Anteil an der Verformung gegeniiber dem elas-
tischen zu Uberwiegen beginnt. Dies bedeutet, dass jenseits dieses in
der Untersuchung festgestellten Bereiches der Materialtemperatur
Uberwiegend thermoplastische Umformungen im Material stattfinden.
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Somit wird unter Ausnutzung des thermoplastischen Materialverhal-
tens der Vliesstoff im Arbeitsbereich der Dickenkalibriervorrichtung bei
den typenabhéngig zu wahlenden Parametern Arbeitsdruck und Tem-
peratur bis zum Erreichen der gewiinschten Dicke umgeformt. Sicht-
bar wird der thermoplastische Charakter der erreichten Umformungen
an Kreuzungspunkten einzelner Fasern innerhalb der Vliesstoffstruk-
tur, wie sie etwa in der Mikroskopieaufnahme in Abbildung 9-4 mittig
zu erkennen sind.

Abbildung 9-4: Mikroskopieaufnahme eines dickenkalibrierten = GDL-
Basisvliesstoffes, mit Verformungen von Einzelfasern an Kreuzungspunkten

Nach Passieren der Dickenkalibriervorrichtung wird das Material Gber
eine zugkraftgeregelte und mit einer Warenbahnkantensteuerung
versehene Aufwicklung von den Arbeitselementen abgezogen und
gespeichert. Der Teilprozessschritt des Aufwickelns ist aufgrund des
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empfindlichen Materialzustandes nach dem Dickenkalibriervorgang
besonders fehler- und stérungsanfallig. Dies manifestiert sich in Form
von Prozess- und Warenfehlern wahrend des Wickelns, auf welche in
Abschnitt 10.3 eingegangen wird.

9.2 Charakterisierung des dickenkalibrierten GDL-
Basisvliesstoffes

Wahrend des Prozessschrittes der Dickenkalibrierung andern sich die
mechanischen Eigenschaften des GDL-Basisvliesstoffes in Abhangig-
keit der gewahlten Fertigungsparameter Arbeitsdruck und Tempera-
tur. Besitzt der GDL-Basisvliesstoff zu Beginn des Prozesses noch
einen weichen Griff, matte Oberflache, hohe Komprimierbarkeit und
Dehnbarkeit sowie geringe Sprddigkeit, andert sich sein Charakter
nach Verlassen der Dickenkalibriervorrichtung zu einer papierartigen
Konsistenz, geringer Komprimierbarkeit und reduzierter Dehnbarkeit,
sowie hoher Empfindlichkeit gegenliber Belastungen in Materialebe-
ne.

Untersucht und diskutiert werden im Folgenden Hdchstzugkraft,
Hochstzugkraftdehnung, Dicke, Biegesteifigkeit, Oberflachenbeschaf-
fenheit und Verformungsverhalten an verschiedenen GDL-Typen, die
mit unterschiedlichen Parametern dickenkalibriert sind.

Generell kénnen wahrend der Kompressionsphase infolge der Druck-
und Warmeeinwirkung auf das Material verschiedene Verformungs-
mechanismen wirken. Diese sind in Abschnitt 5.1.4 erlautert. Es wird
davon ausgegangen, dass vor dem Erreichen der Arbeitstemperatur
durch kontinuierliche Erwarmung des Materials im Arbeitsbereich die
Mechanismen der reversiblen, elastischen Kompression Uber Ver-
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schiebung der Fasern innerhalb der Struktur und der irreversiblen,
plastischen Umformung durch Belastungsbruch von Fasern vorrangig
auftreten. Nach Erreichen der Arbeitstemperatur kénnen zunehmend
auch plastische Verformungen der Fasern stattfinden. Um den Ein-
fluss der Dickenkalibrierungsparameter Druck und Temperatur auf
das Materialverhalten dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoffes zu
untersuchen, werden Versuche unter Variation dieser Parameter
durchgefihrt. Fir beide Parameter sind jeweils zwei fixe Werte festge-
legt und diese zu einem Parametersatz kombiniert. Dadurch ergeben
sich vier verschiedene Parametersets, welche in Tabelle 9-2 gelistet
sind. Vorteil dieses Vierpunkt-Versuchsdesign ist es, im Anschluss die
Einflisse der beiden Parameter getrennt betrachten zu kénnen.

Tabelle 9-2: Versuchsparameter Dickenkalibrierversuche mit GDL 1

Versuch: Temperaturstufe Druckstufe
Parat hoch (HT) hoch (HD)
Paraz hoch (HT) niedrig (ND)
Para3 niedrig (NT) hoch (HD)
Para4 niedrig (NT) niedrig (ND)

Eine Untersuchung der Hoéchstzugkrafte und Héchstzugkraftdehnun-
gen zeigt den Einfluss dieser Fertigungsparameter auf die textilphysi-
kalischen Eigenschaften der GDL-Materialien. Analog den Untersu-
chungen der Eigenschaften der Basisvliesstoffe verschiedener GDL-
Typen sind auch hier die Ergebnisse auf die Probenbreite und die
Flachenmasse normiert (s. Abschnitt 8.2), um eine einfache Ver-
gleichbarkeit der untersuchten Materialien zu gewahrleisten. Die Er-
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gebnisse der Héchstzugkraftbestimmungen sind in Abbildung 9-5 und
Abbildung 9-6 aufgetragen.

12
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Normierte Hochstzugkrifte [Nm/g]

Paral Para2 Para3 Parad

Abbildung 9-5: Hochstzugkrafte aus Parameterversuchen zur Dickenkalibrierung
mit GDL 1, in Langs- und Querrichtung (MD und CD), mit Konfidenzintervallen

Es ist zu erkennen, dass Parametersatz 1 (Paral) mit dem héchsten
Energieeintrag in das Material die niedrigsten Hochstzugkréfte sowohl
in L&ngs- als auch in Querrichtung erreicht. Mit sinkendem Energie-
eintrag erhéhen sich die Hoéchstzugkrafte in beiden Belastungsrich-
tungen und damit die mechanische Stabilitdt des Materials, was in
Querrichtung besonders deutlich wird. Zwischen den Werten der Pa-
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rametersatze 2 und 3 (Para2 und Para3) bestehen keine signifikanten
Unterschiede. Insgesamt sind die Hochstzugkraftwerte in Querrich-
tung ab dem zweiten Parametersatz deutlich hdher als in Langsrich-
tung.

35,00

30,00

N
o
o
S

20,00

=MD

mCD

15,00 4

Hochstzugkraftdehnung [%]

i

o

o

S
!

5,00 ~

0,00 -

Paral Para2 Para3 Parad

Abbildung 9-6: Hochstzugkraftdehnungen aus Parameterversuchen zur Dickenka-
librierung mit GDL 1, in Langs- und Querrichtung (MD und CD), mit Konfidenzin-
tervallen

Bei Betrachtung der Héchstzugkraftdehnungen treten in Langs- wie
auch in Querrichtung lediglich jeweils zwei signifikant unterschiedliche
Wertebereiche zu Tage. In L&ngsrichtung ist die Héchstzugkraftdeh-
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nung beim vierten Parametersatz mit dem geringsten Energieeintrag
gegenlber den ersten drei Parametersets signifikant erhéht. Fir die
Querrichtung weist der erste Parametersatz eine signifikant geringere
Dehnung auf als die restlichen Proben, welche sich nicht signifikant
unterscheiden.
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Abbildung 9-7: Biegesteifigkeiten aus Parameterversuchen zur Dickenkalibrie-
rung mit GDL 1, in Léngs- und Querrichtung (MD und CD), mit Konfidenzinterval-
len

Wie in Abbildung 9-7 zu sehen ist, nimmt die Biegesteifigkeit des di-
ckenkalibrierten GDL-Basisvliesstoffes in Langsrichtung mit steigen-
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dem Energieeintrag fir die Parametersets 1 und 2 leicht aber signifi-
kant ab. In Querrichtung findet fir die Parametersétze 1 und 2 (Para1l
und Para2) jedoch nahezu eine Verdoppelung gegeniber der Para-
metersétze 3 und 4 (Para3 und Para4) statt. Die starke Erhéhung in
Querrichtung tritt erst bei der héheren Prozesstemperatur der HT-
Versuche in den Parametersatzen 1 und 2 auf.

Die textilphysikalischen Untersuchungen zeigen, dass die Bruchfes-
tigkeit und  Bruchdehnung des  dickenkalibrierten = GDL-
Basisvliesstoffes in Langs- sowie Querrichtung mit steigendem Ener-
gieeintrag im Kalibrierprozess abnimmt. Im gleichen Maf3e ist in Quer-
richtung eine bedeutend steigende Biegesteifigkeit mit Erhéhung des
Warmeeintrages wahrend der Dickenkalibrierung zu beobachten.
Beide Effekte zusammen weisen auf eine Versprodung des GDL-
Materials mit zunehmendem Energieeintrag bei der Dickenkalibrie-
rung hin. Da dies méglicherweise ein limitierender Faktor fiir potenzi-
elle Prozessparameteroptimierungen darstellt ist im Folgenden das
Kraft-Dehnungs-Verhalten in kleineren Kraftbereichen untersucht, in
denen Zugbelastungen wéahrend der Verarbeitung des Materials be-
wegen.

Wahrend der Zugversuche ist bei allen dickenkalibrierten GDL-
Materialien eine Zunahme der Dicke bei Zugkrafteinwirkung zu be-
obachten. Dabei kommt es zu einem AufreiBen der glatten Waren-
oberflache, wonach Fasern aus der Vliesstoffstruktur herausstehen.
Die Proben sind nach den Versuchen hinsichtlich ihrer Dicke und
Haptik kaum von unkalibriertem GDL-Basisvliesstoff zu unterschei-
den. Dieses Verhalten zeigt sich bei allen Proben, unabh&ngig von
deren Entnahmerichtungen.
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Da im nachfolgenden Prozessschritt der Carbonisierung Fehlerbilder
auftreten, welche Verdickungen des GDL-Materials in Zusammen-
hang mit einer aufgerauhten Oberflache und aus dieser herausragen-
den Fasern zeigen (s. Abschnitt 10.3), wird dieser Effekt im Folgen-
den ndher untersucht und quantifiziert. Es werden wiederum exempla-
risch Proben aus den Parameterversuchen mit GDL 1 betrachtet.

Die Proben haben identische Abmessungen wie die fiir die Bestim-
mung der Hbchstzugkraft verwendeten Exemplare, wie einleitend in
Kapitel 6 beschrieben. Sie werden einer vorab definierten Zugbelas-
tung ausgesetzt, welche in Tabelle 9-3 gelistet sind. Fir jede Belas-
tungsstufe werden drei Proben untersucht, fir die vor und nach der
Zugbelastung mittels eines Dickentasters in Anlehnung an DIN EN
ISO 9073-2: 1997-02 deren Dicke bestimmt wird. Die Ergebnisse der
Untersuchungen sind in Abbildung 9-8 und Abbildung 9-9 aufgetra-
gen. Die in den Diagrammen angegebenen Zugkrafte sind auf die
Flachenmasse der einzelnen Proben und die Probenbreite normiert
(vergleiche Abschnitt 8.2).

Tabelle 9-3: Kraftstufen zur Dickenédnderung infolge von Zugkrafteinwirkung

Belastungsrichtung langs quer
Last [N]
Stufe 1 1 1
Stufe 2 2 2
Stufe 3 3,5 3,5
Stufe 4 5 5
Stufe 5 6 6
Stufe 6 7,5

\

ITM Fehlervermeidung GDL 126



Dickenkalibrierung R.Miiller
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Abbildung 9-8: relative Dickenédnderung infolge von Zugkrafteinwirkung in Léngs-
richtung fiir GDL 1-Parameterversuche
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Abbildung 9-9: relative Dickendnderung infolge von Zugkrafteinwirkung in Quer-
richtung fiir GDL 1-Parameterversuche

Bei Belastung in Querrichtung ist mit Ausnahme der Proben von Pa-
rametersatz 1 (Para1) far alle Proben ein gréBerer Kraftbereich unter-
sucht worden als fur Belastungen in La&ngsrichtung. Dies h&ngt mit
den gréBeren Hochstzugkraften in Querrichtung zusammen, die von
den Materialien aufgenommen werden kdnnen, wobei lediglich die
Proben des ersten Parametersets (Paral) eine Ausnahme bilden.
Durch den generell gréBeren abgebildeten Kraftbereich fir die Quer-
richtung ergeben sich in der Folge auch gréBere Dickenanderungen
des Materials. Im Kraftbereich bis 4 Nm/g betrachtet unterscheiden
sich die Werte fUr die resultierende Dickenénderung jedoch nicht we-
sentlich zwischen den Belastungsrichtungen.

In Langsrichtung (Abbildung 9-8) lassen sich vor allem im Kraftbereich
oberhalb von 2 Nm/g klare Unterschiede zwischen den unterschiedli-
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chen Sets an Verfestigungsparametern erkennen. Der hauptséachliche
Einfluss auf das Dickenanderungsverhalten scheint hier der Arbeits-
druck zu sein, da die Parametersets 4 und 2 als mit niedrigem Druck
kalibrierte Materialien (ND) gréBere Dickendnderungen zeigen als die
Parametersétze 3 und 1, welche mit héherem Druck kalibriert (HD)
sind Erst innerhalb dieser beiden Gruppen unterscheiden sich die
Proben nach ihrer Verfestigungstemperatur in Niedertemperaturver-
suche (NT, Para 4 und 2) und Hochtemperaturversuche (HT, Para 3
und 1).

In Querrichtung lassen sich zwischen den Kurvenverldufen der Para-
metersatzen 2 bis 4 keine klaren Unterschiede erkennen. Einzig die
Proben aus dem ersten Parameterset, welche mit dem hdchsten
Energieeintrag umgeformt sind, zeigen im Kraftbereich oberhalb von
3 Nm/g geringere Dickenanderungen als die anderen Proben, weisen
jedoch insgesamt eine geringere mechanische Stabilitat auf.

Eine analoge Betrachtung der Dickenanderungen bezogen auf die
erreichten Dehnungen ist ebenfalls durchgefiihrt und wird im folgen-
den Abschnitt 9.3 verwendet. Diese liefert an dieser Stelle jedoch
keine zusatzlichen Erkenntnisse und wird deshalb nicht detailliert be-
schrieben.

Die untersuchten Proben aus allen Parametersets zur Dickenkalibrie-
rung zeigen unabhé&ngig von der Belastungsrichtung nach einer Be-
lastung von etwa 3 N (dies entspricht ca. 2 Nm/g bis 2,5 Nm/g, ab-
héngig von der Flachenmasse der Probe) eine erhebliche Biege-
schlaffheit gegenlber ihrem unbelasteten Ausgangszustand. Diese
Veranderung tritt gleichzeitig mit dem Beginn der Dickendnderungen
gegenlber dem Ausgangszustand und dem AufreiBen der Material-
oberflache auf. Eine derartige Biegeschlaffheit deutet auf eine erhebli-
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che Schéadigung vieler Einzelfasern und damit einhergehende Verrin-
gerung des Zusammenhaltes der gesamten Vliesstoffstruktur infolge
der Zugbelastung und resultierenden Dehnung hin.

Durch die Untersuchungen zeigt sich, dass das beobachtete Verhal-
ten der Dickendnderung bei Zugbelastung des dickenkalibrierten
GDL-Basisvliesstoffes sowohl in Langs- als auch in Querrichtung vor-
liegt. Der Effekt ist quantifizierbar und lasst sich in Abhangigkeit von
der aufgebrachten Zugbelastung oder der resultierenden Dehnung
darstellen.

9.3 Fehlerbilder des dickenkalibrierten GDL-
Basisvliesstoffes

Das wahrend der Dickenkalibrierung am héaufigsten auftretende
Fehlerbild, welches im Rahmen dieser Arbeit behandelt wird, sind die
umlaufenden Verdickungen von Wickeln in Umfangsrichtung, im Fol-
genden ,Wulst“ (Singular) oder ,Wilste® (Plural) genannt. Dieses
Fehlerbild ist in Abschnitt 4.4.2 detailliert beschrieben.

9.3.1 Prozessbeobachtung

Um moégliche Ursachen des Fehlerbildes zu erkennen, wird zundchst
die Dokumentation des Fehlerbildes im Dickenkalibrierprozess opti-
miert. Die Positionen der auftretenden Wilste werden von der in Lauf-
richtung linken Wickelkante gemessen, die Entfernung dieser Wickel-
kante relativ zur Wand des Wicklergehduses und die Laufmeteran-
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zahl, bei der GegenmaBnahmen zur Wulstbildung ergriffen werden,
notiert.

Die Angaben der erreichten Wickellange bei Ergreifung von Gegen-
maBnahmen zur Wulstbildung sowie die Haufigkeit dieses Vorgangs
stellen eine Bewertungsmdglichkeit flr die Effektivitat getroffener
MaBnahmen zur Minderung oder Vermeidung der Wulstbildung dar.

Zu Beginn der Arbeiten werden handelsibliche Pappkerne verwendet.
Beim Wickeln des dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoffes auf diese
wird im Mittel bei 373 Lagen auf dem Wickel GegenmafBnahmen zur
Woulstbildung ergriffen. Weitere Betrachtungen dazu finden sich in den
folgenden Abschnitten 9.3.2 und 9.3.3.

Mit Hilfe der Angaben zu Wulst- und Wickelpositionen sollen Hinweise
auf materialbedingte Ursachen im Basisvliesstoff oder anlagenbeding-
te Ursachen in der Dickenkalibriervorrichtung gefunden werden.

Bei materialbedingten Unregelm&Bigkeiten im Basisvliesstoff sollten
sich Wulstpositionen auf der Warenbahn bezogen auf den Rand des
Wickels bei mehreren wahrend der Basisvliesstofffertigung in Folge
produzierten Wickeln wiederholen. Die Wilste missten in diesem Fall
unabhéngig vom Abstand des Wickels zum Wicklergehause fir meh-
rere Wickel aus einer Basisvliesstoff-Charge, auch tber mehrere Pro-
duktionsperioden an der Dickenkalibriervorrichtung hinweg, an der
gleichen Stelle auftreten.

Liegen hingegen mit der Dickenkalibriervorrichtung in Zusammenhang
stehende und somit anlagenbedingte Ursachen der Wulstbildung vor,
so sollten sich innerhalb einer Produktionsperiode, auch unabhangig
vom Warentyp, Wiilste vom Gehause des Wicklers aus gemessen an
denselben Positionen ausbilden.
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Aus der Notation der Positionen werden grafische Verteilungen er-
stellt, welche Aufschluss Uber das Vorkommen flr die genannten Ur-
sachen relevanter Wiederholungen von Wulstpositionen geben kén-
nen. Die Verteilung von Wulstpositionen hinsichtlich von Ursachen im
Zusammenhang mit dem GDL-Basisvliesstoff findet sich in Abbildung
9-10:

Walstpositionea
0z szszsssssrrrrrrsssszzzzzs

Abbildung 9-10: Positionen des Fehlerbildes Wulst relativ zur Warenbahnkante,
farblich markiert nach Basisvliesstoff-Charge, Trennstriche bei verschiedenen
Dickenkalibrier-Chargen

Bei der in Abbildung 9-10 dargestellten Auswertung werden nur Ba-
sisvliesstoff-Chargen beriicksichtigt, aus denen mindestens drei Wi-
ckel verarbeitet werden. Gleichfarbige Bldcke stellen dabei die Ge-
samtheit aller Wickel aus einer Basisvliesstoffcharge dar. Diese Wi-
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ckel sind folglich auch vom selben Materialtyp. Pro Zeile ist ein Wickel
mit den bei ihm relativ zur Warenbahnkante auftretenden Wulstpositi-
onen aufgetragen, welche durch ein x markiert sind. Die Trennstriche
innerhalb der farbigen Bereiche zeigen auf, dass Wickel aus der glei-
chen Basisvliesstoff-Charge in unterschiedlichen Produktionschargen
dickenkalibriert wurden. Im Fall der rot, hell- und dunkelblau markier-
ten Gruppen st innerhalb der jeweiligen Dickenkalibrierungs-
Produktionschargen eine konsistente Verteilung mit Wiederholungen
der Wulstpositionen erkennbar. Diese setzt sich jedoch nicht ber
mehrere Dickenkalibrierungs-Produktionschargen mit Basisvliesstoff
aus derselben Charge hinweg fort. In den Ubrigen farblich markierten
Gruppen herrscht keine erkennbar geordnete Verteilung der Wulstpo-
sitionen. Es lassen sich somit keine materialbedingten Wulstursachen
durch wiederkehrende Woulstpositionen auf innerhalb der gleichen
Basisvliesstoffkampagne produzierter Ware nachweisen.

Es folgt die Auswertung der Woulstpositionen nach Dickenkalibrie-
rungs-Produktionschargen zum Nachweis eventueller prozessbeding-
ter Wulstursachen in Abbildung 9-11:

\
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Abbildung 9-11: Positionen des Fehlerbildes Wuist relativ zum Gehause des
Wicklers, farblich markiert nach Dickenkalibrierungs-Charge, Trennstriche bei
Wechsel des GDL-Materialtyps

Es wurden fiir diese Auswertung wiederum nur Dickenkalibrierungs-
Produktionschargen beriicksichtigt, in denen mindestens drei Wickel
Basisvliesstoff verarbeitet wurden. Diese Basisvliesstoffwickel kdnnen
aus unterschiedlichen Produktionsperioden der Basisvliesstoffferti-
gung stammen und sogar unterschiedlichen Types sein. Ein farbiger
Block stellt hier eine Produktionsperiode der Dickenkalibrierung dar.
Die Trennstriche innerhalb der farbig markierten Blécke stellen Uber-
gange innerhalb der betrachteten Dickenkalibrierungs-Charge von
einem Warentyp zum nachsten dar. Es weisen nur die rot und hellblau
markierte Charge derartige Wechsel des Materialtyps auf. Innerhalb
des rot markierten Blocks sind vereinzelt Gber die getrennten Bereiche
hinweg wiederkehrende Wulstpositionen zu erkennen, jedoch sind
keine direkt nach dem Materialtypwechsel widerkehrenden Positionen
auszumachen. Es kénnen somit auch nicht ausschlieBlich prozessbe-
dingte Ursachen fir die Wulstbildung nachgewiesen werden.
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Anhand der Positionsaufzeichnungen der auftretenden Wilste lassen
sich folglich keine eindeutigen Schlussfolgerungen ziehen, welche die
Ursachen entweder auf den GDL-Basisvliesstoff oder die Dickenkalib-
riervorrichtung begrenzen. Eine Uberlagerung beider Méglichkeiten
fur Fehlerursachen ist daher wahrscheinlich. Es werden daher in der
folgenden Hypothesenbildung zur Fehlerentstehung sowohl material-
als auch prozessbedingte Faktoren als mdogliche Ursachen far die
Woulstbildung in Betracht gezogen.

9.3.2 Hypothesenbildung und Verifikation

Ein Wulst ist eine auf einem Wickel befindliche Verdickung in Um-
fangsrichtung, wie in der Vorstellung des Fehlerbildes in Abschnitt
4.4.2 beschrieben. Diese resultiert aus einem lokalen Dickenunter-
schied des Materials auf dem Wickel. Langjahrige Beobachtungen
zeigen, dass sich ein Wulst mit zunehmender Lagenanzahl immer
weiter aufbaut, d.h. der Durchmesserunterschied einer betroffenen
Stelle des Wickels verglichen mit der restlichen Wickeloberflache ver-
gréBert sich zunehmend. Der dickenkalibrierte GDL-Basisvliesstoff
wird mit einer definierten Zugspannung auf einem Pappkern gespei-
chert. Beim Aufwickeln von weiterem GDL-Material auf einen bereits
bestehenden Wulst stellt sich ein Uberlagerter Spannungszustand
(vergleiche Abschnitt 5.1.1) aus der in Langsrichtung wirkenden Wi-
ckelspannung, der Biegebelastung infolge der Krimmung der runden
Wickeloberflache und einer lokalen, engeren Biegung um die beste-
hende Erhebung des Wulstes auf der Wickeloberflache ein. Eine Ras-
terelektronenmikroskop-Aufnahme einer mit dem Fehlerbild behafte-
ten Warenprobe ist in Abbildung 9-12 in Ubersicht und der Wulst in
Abbildung 9-13 im Detail zu sehen.
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Abbildung 9-12: REM-Aufnahme eines Wulstes, Ubersicht liber gesamte Probe,
Detailansicht von rot markiertem fehlerbehaftetem Bereich siehe Abbildung 9-13

Abbildung 9-13: REM-Aufnahme eines Wulstes, Detail

Aufgrund des in Abschnitt 9.2 diskutierten Verhaltens reif3t die Ober-
flache des GDL-Materials auf und die Dicke des Materials vergréBert
sich im betroffenen Abschnitt zusatzlich. Dieser Effekt, der er in Abbil-
dung 9-14 schematisch dargestellt ist, soll am Beispiel der Parameter
und Eigenschaften einer GDL 1 modelliert werden.

\
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Abbildung 9-14: Dehnung der Warenbahn beim Wickeln auf einen vorhandenen
Wulst

Der Querschnitt eines auf dem Wickel befindlichen Wulstes kann da-
bei, wie in Abbildung 9-15 dargestellt, durch eine Halbellipse in guter
Naherung beschrieben werden.

Abbildung 9-15: Querschnitt eines Wulstes, mit BemaBungen

\
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Der Umfang jener Halbellipse Uye stellt dabei die zuséatzliche Strecke
zum normalen Verlauf der Wickeloberflache dar, Uber die sich das
dickenkalibrierte GDL-Material erstrecken muss. Die zusatzliche Deh-
nung Dy, ergibt sich somit aus der Differenz aus Uye und der Sehne
der Halbellipse Spg, welche den Verlauf der unbeeinflussten Wickel-
oberflache darstellt, im Verhaltnis zur Warenbahnbreite By;g, wie in
(15) ausgefihrt:

D = (Ung — Sug) (15)
wu — B—
WB
Mit:
y (i +Sue) (16)
HE e

Hw, Héhe des bestehenden Wulstes

Als Initialwert fir die Wulsthéhe Hyy,, itz Wurde ein lokaler Dickenun-
terschied von 7 um gewahlt. Dieser Wert ergibt sich aus den textilphy-
sikalischen Untersuchungen dickenkalibrierter GDL 1-GDL-Proben als
reprasentativer Mittelwert der Dickenunterschiede von zwei Satzen
nebeneinander in L&ngsrichtung entnommenen Proben zu je 20
Stick. Mit jeder zusétzlichen Lage baut sich der vorhandene Wulst
weiter auf. Aufgrund der Dehnung des Materials im Wulstbereich ftritt,
dem in Abschnitt 9.2 diskutierten Materialverhalten folgend, wiederum
eine Dickenanderung AD ein. Diese Dickendnderung infolge der Ma-
terialbeanspruchung addiert sich fir die erreichte Anzahl Lagen auf
dem Wickel n;, zur ohnehin vorhandenen Erhebung, welche sich
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durch die Aufsummierung des initial vorhandenen lokalen Dickenun-
terschiedes ergibt:

NLa (1 7)
HWu = Z(HWu,initial + ADx)
x=1

Dabei ergibt sich AD, aus der in jeder Lage erreichten Uberdehnung,
welche sich aus den in Abschnitt 9.2 diskutierten Versuchsergebnis-
sen mittels einer Regression 6. Grades berechnen lassen:

AD, =0,0012x° — 0,0437x° + 0,5583x* — 2,8851x3 + 7,0292x2 (18)
—3,9864x + 3,2931

Far AD, werden dabei nur die in Querrichtung erreichten Dehnungen
des GDL-Materials tber den Wulstbereich berilcksichtigt, da die in
Langsrichtung erzielten Dehnungen im Bereich bis 0,47 % von ver-
nachlassigbarer GréfBe sind.

Far die zu Beginn der Arbeiten im Mittel vorliegenden 373 Lagen beim
Ergreifen von GegenmaBnahmen zur Wulstbildung ergibt sich mittels
dieser Berechnungen eine Wulsthéhe Hy, von 3,02 mm. Dies ent-
spricht den im Prozess getétigten Beobachtungen zur Héhe der Wiils-
te, welche im Regelfall durch h&ndisches Abtasten der Oberflache
festgestellt und hinsichtlich ihrer Oberflachenrauheit bewertet werden.

Der Aufbau der Wilste ist somit aufgrund der Dickenzunahme des
dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoffes bei Zugbelastung ein sich
selbst verstarkender Effekt basierend auf einem initialen lokalen Di-
ckenunterschied, der nach der Dickenkalibrierung im GDL-Material
auf dem Wickel enthalten ist.
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Eine genaue Ursache dieses initial auf dem Wickel vorhandenen Di-
ckenunterschiedes lasst sich, wie in Abschnitt 9.3.1 festgestellt wird,
weder eindeutig auf den GDL-Basisvliesstoff noch auf die verwendete
Anlagentechnik zurlckfihren. Daher missen fur die Hypothesenbil-
dung beide dieser Varianten und Kombinationen aus material- und
maschinenbedingten Ursachen in Betracht gezogen werden.

Als erste Méglichkeit kann der initiale Dickenunterschied durch eine
Flachenmasseanhdufung im Basisvliesstoff verursacht werden. Unter
Standardbedingungen dickenkalibrierte GDL-Warenbahnen weisen
Stellen, welche gréBere Materialmengen enthalten, gréBere Dicken-
werte auf als Stellen mit geringerer Flachenmasse. Dies zeigt sich in
den Ergebnissen textilphysikalischer Untersuchungen. Dargestellt ist
dieser Zusammenhang in Abbildung 9-16. Wie am verhaltnisméaBig
kleinen Wert des BestimmtheitsmaRes R2 von rund 0,68 erkennbar, ist
die Korrelation beider Werte jedoch nicht stets gegeben. Fir die von
den Standardbedingungen abweichenden Parametersets 1, 3 und 4
ist der Zusammenhang beider GréBen mit Korrelationskoeffizienten
zwischen 0,08 und 0,22 noch weit weniger stark ausgepragt.

\
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y = 0,002x - 0,0405
R?=0,6751

Dicke
L g
K

Flichenmasse

Abbildung 9-16: Korrelationsanalyse der Dicke Uber der Flachenmasse fiir unter
Parameterset 2 dickenkalibrierte GDL 1, mit linearer Regressionskurve und
BestimmtheitsmaB

Wie die Charakterisierung der mit den verschiedenen Parametersets
dickenkalibrierten Proben in Abschnitt 9.2 gezeigt hat, erhalten Mate-
rialien, welche unterschiedlichen Dricken und Temperaturen im Di-
ckenkalibrierprozess ausgesetzt sind, variierende textilphysikalische
Eigenschaften. Ein weiterer Effekt, der durch eine Anh&aufung von
Material an einer Stelle der Warenbahn auftreten kann, ist eine lokale
Druckerh6hung. GDL-Vliesstoff, der bei der Dickenkalibrierung bei
identischer Temperatur einem héheren Druck ausgesetzt wird, zeigt
den Untersuchungen zur Dickenédnderung infolge von Zugkrafteinwir-
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kungen in Abschnitt 9.2 zufolge eine geringere Neigung zur Dehnung,
Dickenénderung und einem AufreiBen der Oberflache. Wird bei der
Kalibrierung ein geringerer Druck appliziert, wie dies etwa an einer
lokal diinneren Stelle der Warenbahn der Fall ist, so neigt das GDL-
Material zu gréBeren Dickendnderungen verbunden mit Aufrauhung
der Oberflache infolge von Zugbelastungen. Eine geringere Druckbe-
lastung wahrend der Dickenkalibrierung kann an Stellen der Waren-
bahn auftreten, welche Uber eine verringerte Flachenmasse verfigen.
Areale mit unterschiedlichen Flachenmassen kénnen demnach wah-
rend der Dickenkalibrierung unterschiedliche textilphysikalische Ei-
genschaften annehmen. Sie reagieren in der Folge auch variierend
auf identische Zugbelastungen, wobei dieser Effekt noch durch das
Vorhandensein unterschiedlicher fir die Lastverteilung zur Verfligung
stehender Querschnitte verstarkt wird, wie in Abschnitt 5.1.1 erlautert
wird.

Folgt man diesen Uberlegungen kénnen sowohl eine lokale Flachen-
masseanhaufung als Stelle mit initial vergréBerter Materialdicke als
auch ein Warenbahnabschnitt mit lokal verringerter Flachenmasse
aufgrund des eingestellten zuglastsensibleren Materialverhaltens ein
AufreiBen und Verdicken der Warenbahn des dickenkalibrierten
Vliesstoffes zur Folge haben.

Neben méglichen Abweichungen, die schon im GDL-Basisvliesstoff
vorhanden sind, besteht ebenfalls die Mdglichkeit, diese Abweichun-
gen im Material erst im Dickenkalibrierprozess zu erzeugen. Die be-
stimmenden Faktoren fur die Verdichtung des Materials sind der Ein-
trag von Druck- und Wé&rmeenergie in das Material. Wie bereits fr
den Fall der lokal abweichenden Flachenmasse erwahnt, fihren Un-
terschiede in diesen Parametern zu differierenden Héchstzugkraften,

g) ITM Fehlervermeidung GDL 142



Dickenkalibrierung R.Miller

Hochstzugkraftdehnungen und unterschiedlich stark ausgepragten
Dickenénderungen bei Zugbelastungen, einhergehend mit Aufrau-
hung der Materialoberflache.

Temperaturabweichungen kénnen sich aus einer gestoérten Funktion
oder inhomogenen Abstrahlung der Heizelemente in der Anlage erge-
ben, sind jedoch aufgrund des Aufbaus der Dickenkalibriervorrichtung
nicht als wahrscheinliche Ursache fir die Wulstbildung begiinstigende
Abweichungen von 15 mm bis 20 mm Breite anzusehen. Lokal eng
begrenzte Temperaturabweichungen werden daher nicht weiter als
mogliche Prozessparameterabweichungen diskutiert.

Eine lokale Druckabweichung kann durch mechanische Verformungen
von Maschinenelementen verursacht werden. Eine Mdglichkeit ist das
Auftreten von thermischen Verzigen in den Arbeitselementen der
Dickenkalibriervorrichtung. Dabei handelt es sich um Verformungen,
welche infolge der durch Beheizung induzierten Spannungen entste-
hen. Als weitere Ursache kommen Fertigungsabweichungen in den
Arbeitslementen der Dickenkalibriervorrichtung oder der mit diesen in
Kontakt stehenden Druck Ubertragenden Maschinenelementen in
Frage. Auch eine Kombination aus thermischen Spannungen und
Fertigungsabweichungen, welche eine Verformung durch innere
Spannungen an bestimmten Stellen der Maschinenelemente begiins-
tigen, ist denkbar.

SchlieBlich ist als letzte Ursache auch eine tatsachlich Gber die Wa-
renbahnbreite betrachtet lokal abweichende Zugkraft denkbar. Diese
kann durch lokale Durchmesserdifferenzen von Elementen der Wa-
renbahnflhrung wie mitlaufenden oder angetriebenen Rollen, aber
auch durch eine Verformung des Wickelkerns hervorgerufen werden.
Zum Ausschluss dieser Hypothese wurden Messungen mit unter-
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schiedlichen Wickelkernen durchgefiihrt und schlieBlich bei Umstel-
lung der Wickelkerne, welche im folgenden Abschnitt 9.3.3 beschrie-
ben ist, berlicksichtigt. Daher wurden neue Wickelkerne mit mehr als
doppelt so hoher Wandstarke wie urspringlich verwendet eingefiihrt.

Zur Uberpriifung der Hypothesen zu Flachenmassevariationen und
Druckabweichungen infolge von lokalen Dickendifferenzen der Ma-
schinenelemente wird ein Finite-Elemente-Methode-Modell (FEM-
Modell) aufgestellt. In diesem werden beide Parameter gezielt variiert
und die auf das GDL-Material wirkenden Druckspannungen ermittelt.
Da eine Darstellung des gesamten Arbeitsbereiches der Dickenkalib-
riervorrichtung sehr groBe Rechenleistung erfordert und fir den ge-
wilinschten Zweck unnétig ist wird ein Ausschnitt des Arbeitsbereiches
von 10 mm Breite mit einem Warenbahnabschnitt von 100 mm Lé&nge
modelliert. Die auf die Arbeitselemente wirkenden Driicke entspre-
chen jeweils flr den Prozess typischen Werten.

Ohne Variationen ist die Druckverteilung auf die Warenbahn innerhalb
des Modells gleichmaBig.

Eine Variation der Flachenmasse l&asst sich unter Annahme einer ho-
mogenen Dichte durch eine Dickenvariation realisieren. Bei einem
Material mit dem Flachenmassefaktor 1,0 und einer lokalen Variation
von +/- 6,5 %, welche laut den Untersuchungsergebnissen der textil-
physikalischen Prifungen an den Proben aus den durchgefihrten
Parameterversuchen durchaus Ublich ist, zeigen sich keine signifikan-
ten Druckspannungsspitzen in Bereichen mit entweder niedrigerer
oder erhdhter Flachenmasse. Im ebenfalls modellierten Grenzbereich
zwischen unmittelbar benachbarten Bereichen mit geringerer und
héherer Flachenmasse sind jedoch ausgepragte Druckspannungs-
spitzen auszumachen, wie in Abbildung 9-17 zu sehen ist.
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Bereich mit
_ | erhohter
¥ | und

Bereich mit verringerter

Dicke (entspr. verringerter
Flachenmassefaktor Dicke

0,935) = ( Welle®,
> | +1-0,085)

Bereich mit
erhohter Dicke
(entspr.
Flachenmassefak
tor 1,065)

Abbildung 9-17: FEM-Simulation eines Warenbahnabschnittes mit Variation der
Flachenmasse, links Gesamtansicht der Druckverteilung auf dem GDL-Vliesstoff,
oben rechts Querschnitt durch den unbelasteten Modellaufbau, unten rechts
Draufsicht auf die Druckverteilung

Werden UnregelmaBigkeiten in die Komponenten der Dickenkalibrier-
vorrichtung eingebracht, welche sich laut Herstellerangaben maximal
innerhalb einer Toleranz von +/- 10 um bewegen kdnnen, ergeben
sich keine Druckspannungsspitzen auf dem Material. Dies schlief3t
jedoch keine Einflisse thermischer Verwerfungen in den Arbeitsele-
menten der Dickenkalibriervorrichtung aus. Da fir diese Art Einflisse
jedoch keinerlei Anhaltspunkte zu deren Gré3enordnungen existieren,
wird auf somit rein spekulative Modellierungsansétze verzichtet.

Zusammengefasst lasst sich feststellen, dass es sich beim Aufbau der
Wilste um einen sich selbst verstarkenden Effekt handelt. Ausgehend
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von einem initial im dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoff auf dem
Wickel befindlichen lokalen Dickenunterschied steigert sich dieser mit
zunehmender Lagenanzahl. Da das GDL-Material an dieser Stelle
gedehnt wird, um dem Verlauf der Wickeloberflache unter der anlie-
genden Wickelspannung zu folgen, vergréB3ert sich dessen Dicke ab
einer bestimmten Dehnung noch zusatzlich, was weiter zum
Woulstaufbau beitragt. Dieses mechanische Verhalten lasst sich mo-
dellieren. Fur die Ursache der initial nach Verlassen der Dickenkalib-
riervorrichtung auf der Warenbahn vorhandenen Dickenunterschiede
existieren verschiedene material- und anlagenbedingte Hypothesen.
Diese werden teilweise durch FEM-Simulationen des Arbeitsbereiches
gestitzt.

9.3.3 MaBnahmen zur Fehlervermeidung

Es sind einige Gegenmafnahmen, die dem Fehlerbild der Wulstbil-
dung entgegenwirken, im Dickenkalibrierprozess implementiert. Spe-
ziell betrifft diese den fortschreitenden Aufbau der Wilste. Diese wer-
den im Folgenden vorgestellt und hinsichtlich ihrer Effektivitat bewer-
tet. Eine zusatzliche GegenmaBnahme zur Unterbindung des
Woulstaufbaus wird vorgeschlagen.

Zunéchst ist festzuhalten, dass nicht eine einzelne konkrete Ursache
fur die initialen Dickenunterschiede im aufgewickelten dickenkalibrier-
ten GDL-Basisvliesstoff nachgewiesen ist, die es abzustellen gilt.
Folglich werden GegenmaBnahmen fir alle den diskutierten Hypothe-
sen zugrunde liegenden Ursachen erértert.

Die Analysen der Produktionsdaten im Zusammenhang mit der Wahr-
scheinlichkeit des Auftretens der Fehlerbilder Quer- und Langsaufrau-
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hung weisen auf einen derartigen Zusammenhang mit der Stan-
dardabweichung der in CD gemessenen Flachenmassewerte hin.
Sind die initialen Dickenunterschiede bereits durch Unterschiede in
der Flachenmasseverteilung des Basisvliesstoffes begriindet, so sind
Verbesserungen der GleichmaBigkeit in der Flachenmasseverteilung
des Basisvliesstoffes am erfolgversprechendsten. Eine Verbesserung
der GleichmaBigkeit kann in der Vliesbildung durch eine gleichmai-
gere Faserspeisung flur die Krempeln oder speziell auf die zu verar-
beitenden Fasern angepasste Krempelgarnituren erfolgen, wie in Ver-
suchen bei Projektpartnern im Rahmen zur Weiterentwicklung der
GDL-Materialien gezeigt werden konnte. [44]

Da keine eindeutige Feststellung zur Ursache des initialen Dickenun-
terschiedes auf den Wickeln dickenkalibrierten Materials getroffen
werden kann, werden im Folgenden MaBnahmen diskutiert, die den
Aufbau von Wiulsten auf den Wickeln vermindern oder im besten Fall
verhindern sollen. Kommt es trotzdem zum Woulstaufbau, sind Ge-
genmaBnahmen zu ergreifen, die keine nachfolgenden Fehlerbilder
generieren, siehe dazu Abschnitt 10.3.

Die Ubliche GegenmaBnahme bei Wulstbildung einer derartigen In-
tensitat, dass die Warenbahnoberflache geschadigt wird, besteht in
der Verwendung sogenannter Zulaufware. Es handelt sich dabei um
Stiicke kompressiblen textilen Materials. Bisher verwendete Zulauf-
ware verursacht am Beginn und Ende der in den Wickel gegebenen
Sticke jeweils die Entstehung einer ,Stufe” im Wickel, welche ein
Abknicken der mit Spannung aufgewickelten dartiber liegenden Lagen
der Warenbahn zur Folge hat. Dies ist in Abbildung 9-18 schematisch
dargestellt. Die damit einhergehende Biegebeanspruchung bewirkt an
der Materialoberflache ein Herausléosen von Fasern aus der
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Vliesstoffstruktur. Das daraus resultierende neue Fehlerbild pflanzt
sich im im Folgeprozessschritt der Carbonisierung fort und wird als
Queraufrauhung bezeichnet, vergleiche hierzu auch Abschnitt 10.3
sowie Abschnitt 4.4.2 fir die Beschreibung des Fehlerbildes.

Schnitt durch den Wickel

quer zur Warenbahnrichtung langs Zur
Warenbahnrichtung
/ Zulaufware |’ /
zunehmende Stufenbildung
Waulstbildung im Wickel

Abbildung 9-18: Einsatz von Zulaufware (rot) zur Reduzierung der
Waulstentstehung und Stufenbildung im Wickelverlauf infolgedessen

Eine GegenmaBnahme zur Einddmmung eines bereits auf dem Wi-
ckel existenten Wulstaufbaus unter Vermeidung der zu Folgefehlerbil-
dern fihrender Abdriicke im GDL-Material besteht in der Implementie-
rung einer neuen Art von Zulaufware. Es ist eine Zulaufware zu entwi-
ckeln, die kompressibel und weich genug ist, ein derartiges Abknicken
der dariiberliegenden GDL-Lagen zu verhindern. Ein nur leicht verfes-
tigter, ausschlieBlich in L&ngsrichtung gelegter Vliesstoff mit geringer
Flachenmasse erflllt diese Anforderungen. Durch die geringe Verfes-
tigung und die Langsorientierung der Fasern entsteht beim Abrei3en
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des zuzufihrenden Stiickes der neu entwickelten Zulaufware keine
klare Kante mehr, Uber welche die nachfolgenden Lagen auf dem
Wickel geknickt werden kdénnten. Eine Knickbelastung mit dem darauf
folgend ausgebildeten Fehlerbild Queraufrauhung wird somit effektiv
vermieden. Nach Versuchen zur Handhabbarkeit im Prozess wurde
eine Abwickelvorrichtung fiir dieses neue Zulaufwarenmaterial entwi-
ckelt und dessen Verwendung in der Mitte des zweiten Jahres des
untersuchten Zeitraumes in den Aufwickelprozess nach der Dickenka-
librierung implementiert. Die Entwicklungsarbeiten fanden in Koopera-
tion mit Kollegen der Firma Freudenberg Performance Materials SE &
Co. KG statt, wobei namentlich vor allem Herr Bock hervorzuheben
ist.

In Folge der Implementierung der neuen Zulaufware konnte die An-
zahl der vom Fehlerbild Queraufrauhung betroffenen Wickel um 32 %
seit Umsetzung der MaBnahme signifikant reduziert werden. Hierbei
wurde als bindres Fehlermerkmal ausgewertet, ob ein Wickel das
Fehlerbild Queraufrauhung aufweist oder nicht.

Ein Rickgang des Aufkommens des Fehlerbildes an der insgesamt
gesichteten Menge an GDL 1 um ca. 1,5 % konnte ebenfalls ver-
zeichnet werden. Bei Queraufrauhungen handelt es sich in der Regel
jedoch um Punktfehler, welche mit nur 0,2 Ifm in die Berechnung ein-
flieBen. Somit spiegelt die erreichte Reduktion trotz des geringen Be-
trages von nur rund 1,5% eine erhebliche Verminderung des Auftre-
tens des Fehlerbildes wieder. Zur Systematik der Fehlererfassung und
Auswertung von Fehlerstatistiken sei auf Abschnitt 4.3 verwiesen.
Dies ist in Tabelle 9-4 und Abbildung 9-19 fir GDL 1 dargestellt. Die
gezielte Auswertung der von der Prozessanderung betroffenen Wickel
in Tabelle 9-4 zeigt eine Reduktion der Auftretenswahrscheinlichkeit
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des Fehlerbildes auf einem Wickel auf ca. die Hélfte des vorherigen
Aufkommens. Dabei konnten nur Wickel berlcksichtigt werden, bei
denen Zulaufware eingesetzt wurde. Aufgrund der verstarkten Pro-
duktion eines GDL-Typs, der nur selten Uberhaupt den Einsatz von
Zulaufware erfordert, fallt die Stichprobe zu den Wickeln mit neuer
Zulaufware vergleichsweise gering aus. Sie ist jedoch flr die Betrach-
tung des bindren Merkmals ,Fehler Queraufrauhung vorhanden® von
ausreichender GréBe, um statistisch signifikante Aussagen zu treffen.
Dies wird in Abschnitt 5.2.4 diskutiert. Eine deutliche Reduktion des
Anteils an Queraufrauhungen um rund 24 % des Gesamtfehlerauf-
kommen ist Abbildung 9-19 erkennbar. Ebenfalls von 13 % auf gut
6 % um die Hélfte reduziert werden konnte im betrachteten Zeitraum
der Anteil des Fehlerbildes Léangsaufrauhung. Diese Reduktion Uber-
schneidet sich jedoch zeitlich mit der Einfihrung der im Folgenden
diskutierten VergréBerung des Wickelkerndurchmessers.

\
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Tabelle 9-4: Anteil der Wickel mit dem Fehlerbild Queraufrauhung vor und nach
Einfilhrung neuer Zulaufware

Zeitraum | Zulaufware | Anz. Rollen | Wickel mit Queraufrauhungen
18 Monate Alt 452 61 %
18 Monate neu 28 29%
40% 137,28%

35% -

30%

25%

X 20% B Querverdickung

—_—

0,
16,47% M Langsverdickung

15%

11,57%

10%
,32%

5%

Anteil Fehlerbilder an fehllerbehafteten Laufmetern

0%

Jahr1 Jahr 2 Jahr 3

Abbildung 9-19: Anteile Fehlerbilder Langs- und Queraufrauhung an fehlerbehaf-
teter Ware iiber drei Jahre fiir GDL 1

Zur Reduktion des eigentlichen Wulstaufbaus ist eine VergréBerung
des Anfangsdurchmessers des Wickels vorgenommen und in den
Prozess implementiert worden. Dies wird durch Verwendung von
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Pappkernen mit einem gréBeren Innendurchmesser D, von 150 mm
im Gegensatz zu den vorher verwendeten Kernen mit 76 mm Innen-
durchmesser erreicht. AuBerdem besitzen die neuen Pappkerne eine
gréBere Wandstarke von 10 mm anstatt 4,5 mm der vorher verwende-
ten Kerne. Die Hintergriinde dafir werden nachfolgend noch disku-
tiert. Durch den vergréBerten Ausgangsdurchmesser wird die Lagen-
anzahl zur Speicherung einer definierten Warenbahnlange auf dem
Wickel reduziert, wie Tabelle 9-5 zu entnehmen ist:

Tabelle 9-5: Reduktion der Lagenanzahl durch gréBere Wickelkerne

GDL1 Lagen mit Kern Reduktion Lagen
Lfm alt (76/4,5) | neu (150/10) | absolut relativ
200 418 293 125 29,90 %
500 766 598 168 21,93 %
1000 1103 975 128 11,60 %

Da ein Wulst erst mit der Schichtung vieler Lagen im Wickel (berei-
nander entsteht, wird dieses Aufbauen somit verzégert oder bei Wi-
ckeln kirzerer Lauflange ganz verhindert. Durch Implementierung der
MaBnahme konnte, wie bereits bei Erlauterung der Abbildung 9-19
erwahnt, eine Halbierung des Anteiles von Langsaufrauhungen (vgl.
Abschnitte 10.3 und 4.4.2) am gesamten Fehleraufkommen im be-
trachteten Zeitraum von 3 Jahren erreicht werden. Weiterhin wurde
der Einsatz von Zulaufware fir die im Rahmen der Fehlerstatistik be-
trachteten Warentypen GDL 1-4 dokumentiert. Es konnte fir die Wa-
rentypen GDL 1 und GDL 4 nach Einfihrung der Wickelkerne mit
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gréBerem Durchmesser eine Reduktion des Einsatzes von Zulaufware
erreicht werden, wie in Tabelle 9-6 aufgetragen ist:

Tabelle 9-6: Zulaufwareeinsatz fiir GDLs 1-4 mit alten und neuen Wickelkernen

Kerndurchmesser 76mm ‘ 150mm
Materialtyp: Zulaufware/1000Ifm
GDL1 3,22 2,62
GDL2 2,35 3,30
GDL3 - 0,24
GDL 4 2,78 1,81

Fir die GDL 2 lasst sich eine Erhdhung des Zulaufwareeinsatzes
erkennen, dies ist jedoch der nach Einfiihrung der neuen Wickelkerne
erhdhten durchschnittlichen Rollenlange geschuldet. Diese Erhdhung
der Wickellange bedingt eine gréBere Wahrscheinlichkeit fir einen
zweiten Zulaufwareeinsatz aufgrund erneuter Wulstbildung im Verlauf
des Aufwickelvorganges. Flir GDL 3 liegen keine Daten zum Zulauf-
wareeinsatz fir die alten Wickelkerne mit 76 mm Durchmesser vor,
jedoch scheint dieser Materialtyp aufgrund seiner hohen Dicke gene-
rell weniger anfallig fir Wulstbildung zu sein und erfordert daher nur
selten den Einsatz von Zulaufware.

Da der Vorgang des Wulstaufbaus darauf beruht, dass stets mit einer
lokalen Dickenabweichung auf dem Wickel behaftete Stellen der Wa-
renbahn exakt Ubereinander gewickelt werden, wird abschlieBend ein
geringes Changieren des Wickels wahrend des Wickelvorganges
vorgeschlagen. Ein Versatz des Wickels in einer GréBenordnung von
etwa 10 mm pro 200 Ifm sollte in einem GrofBteil aller Falle ausrei-
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chend sein, um die Entstehung eines Wulstes bei den Ublicherweise
auf einem Wickel befindlichen Warenbahnlangen wirksam zu unter-
binden. Dazu muss sichergestellt sein, dass der entstandenen, nicht
kantengerade gewickelte Wickel im n&chsten Teilprozessschritt wie-
der bahnkantengesteuert der nachfolgenden Verarbeitungsanlage
zugefiihrt wird. Im Dickenkalibrierprozess ist durch die Verwendung
einer Bahnkantensteuerung, welche die Position der Wickelwelle der
Position der aus der Dickenkalibriervorrichtung gefihrten Warenbahn
anpasst, bereits die anlagentechnische Voraussetzung fiir ein derarti-
ges Changieren erfillt. Es bedarf lediglich einer zur regularen Bahn-
kantenkorrektur Gberlagerten Changierbewegung, welche softwaresei-
tig in der Bahnkantensteuerung zu implementieren ist. Im Dickenkalib-
rierprozess sind keine weiteren Investitionen in Anlagentechnik zur
Umsetzung der vorgeschlagenen MaBnahme notig.

Als letzte MaBnahme kann eine Anderung von Druck und Temperatur
der Dickenkalibriervorrichtung erfolgen, welche die mechanischen
Eigenschaften des dickenkalibrierten GDL-Materials definieren. Es
zeigt sich bei den in Abschnitt 9.2 diskutierten Untersuchungen, dass
ein mit niedrigerem Energieeintrag dickenkalibriertes GDL-Material
(Parametersatz 4) sowohl gréBere mechanische Festigkeit und héhe-
re Dehnbarkeit in allen Belastungsrichtungen als auch eine Tendenz
zu geringeren Dickendnderungen mit AufreiBen der Materialoberfla-
che bei Zugbelastung zeigt. Eine Anderung der Verfestigungsparame-
ter in Richtung einer Kalibrierung mit geringerem Wéarme- und hdéhe-
rem Druckeintrag scheint vielversprechend zu sein, um die Neigung
des GDL-Materials zum Wulstaufbau und der damit einhergehenden
Aufrauhung der Warenbahnoberflache entgegenzuwirken. Es bedarf
jedoch in der GDL-Fertigung stets eines sehr hohen experimentellen
Aufwandes, um gesicherte Aussagen zu Auswirkungen von Pro-
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zessparameterdnderungen Uber die gesamte Prozesskette hinweg zu
gewinnen und unerwiinschte Anderungen anderer als der modifizier-
ten Eigenschaften auszuschlieBen. Dazu missen eine statistisch aus-
sagekraftige Anzahl an Wickeln (vgl. Abschnitt 5.2.4) unter sorgfaltiger
Uberwachung aller Eigenschaften durch den gesamten Produktions-
prozess begleitet werden. Um Aussagen tber den Dickenkalibrierpro-
zess zu gewinnen, sind mindestens zehn Wickel fir jeden GDL-
Materialtypen erforderlich. Diese missen im Anschluss durch die rest-
lichen Verarbeitungsschritte gefiihrt werden, wobei die mit modifizier-
ten Parametern gefertigte Ware nicht zur kommerziellen Verwertung
freigegeben werden kann. Im Rahmen dieser Arbeiten konnten kapa-
zitatsbedingt keine Produktionsversuche in derartigem Umfang durch-
gefiihrt werden.

Im Prozess der Dickenkalibrierung sind fir das dominierende Fehler-
bild der Bildung von umlaufenden Verdickungen in Umfangsrichtung
auf den Wickeln, welche als Wulst bezeichnet werden, mdgliche ma-
terial- und maschinenbedingte Ursachen identifiziert werden. Der Auf-
bau der Wilste mit steigender Lagenanzahl in Zusammenhang mit
dem speziellen Materialverhalten des dickenkalibrierten GDL-
Basisvliesstofefs einer Dickenanderung unter Zugkrafteinwirkung ist
modellierbar. Es ist je eine MaBnahme zur Anwendung bei Wulstbil-
dung bei gleichzeitiger Reduktion des Folgefehlerbildes der Querauf-
rauhungen und eine MaBnahme zur Verringerung der Wulstbildung im
Prozess implementiert. Weitere MaBBnahmen zur Verhinderung bzw.
einer weiteren erheblichen Verringerung der Wulstbildung werden
vorgeschlagen.
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10 Carbonisierung

Um ein elektrisch und thermisch leitfahiges GDL-Material zu erhalten
wird der aus einem Precursormaterial bestehende dickenkalibrierte
GDL-Basisvliesstoff carbonisiert. Dies geschieht in einem kontinuierli-
chen Prozess. Des Weiteren andert sich die mechanische Festigkeit
des GDL-Vliesstoffes wahrend der Carbonisierung entscheidend. Es
treten in diesem Teilprozess auBBerdem erstmals aus friiheren Pro-
zessschritten fortgepflanzte Fehlerbilder auf.

10.1 Prozess der Carbonisierung

Die Carbonisierung ist ein Prozessschritt der Roh-GDL-Herstellung,
bei dem unter Inertgasatmosphére der chemische und in der Folge
auch physikalische Zustand des Materials durch eine Pyrolysereaktion
dahingehend verandert wird, dass dem Material thermische und elekt-
rische Leitfahigkeit verliehen und sowohl dessen Festigkeit als auch
Sprodigkeit erhdht werden. Zu den chemischen Vorgangen wahrend
der Carbonisierung von Precursormaterialien sei auf [36] S. 7 ff., [45],
[46] und [47] verwiesen.

Eine typische Fertigungslinie zur Herstellung von Carbonfasern ver-
fugt Uber Vorrichtungen zum Auf- und Abwickeln der gespeicherten
Precursorfasern, angetriebene Fiihrungselemente sowie mindestens
einen Carbonisierofen, in dem das Material erhitzt wird. [45]

Beim Durchlaufen der Carbonisierlinie geht infolge der ablaufenden
Reaktionen bis zu 60 % der anfénglich vorhandenen Masse der Fa-
sern verloren [45]. Wé&hrend des Prozesses schrumpft das GDL-
Material in allen Dimensionen. Da die sich auBerhalb des Carboni-
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sierofens befindlichen Warenbahnstiicken von Warenbahnfiihrungs-
elementen in ihrer Position fixiert sind, entstehen durch den Schrumpf
in Langsrichtung der Warenbahn Zugkréafte. Diese haben erheblichen
Einfluss auf die Materialeigenschaften des hergestellten GDL-
Substrates [48].

Nachdem die Warenbahn den Ofen passiert hat, folgt eine Zugkraftt-
rennung vom restlichen Prozess mittels angetriebener Walzen. Die
carbonisierte Roh-GDL wird mit einer definierten Zugspannung auf-
gewickelt und anschlieBend auf Fehler gesichtet. [19], [24]

10.2  Charakterisierung carbonisierten GDL-Substrates

Durchgeflhrte textilphysikalische Untersuchungen geben Aufschluss
Uber die starken Veranderungen insbesondere der mechanischen
Eigenschaften, welche durch den Carbonisierprozess im GDL-
Vliesstoff verursacht werden. Es werden im Folgenden Héchstzug-
kréfte und Hochstzugkraftdehnungen von GDL-Substrat-Proben an-
hand der GDL 1 diskutiert.

Bei Betrachtung der in Abbildung 10-1 und Abbildung 10-2 aufgetra-
genen auf die Flachenmasse und Warenbahnbreite normierten
Hochstzugkrafte  und  Hochstzugkraftdehnungen  von  GDL-
Basisvliesstoff, dickenkalibriertem GDL-Basisvliesstoff und carboni-
siertem GDL-Substrat fallen zunachst die stark unterschiedlichen
GréBenordnungen der beiden Materialeigenschaften in den jeweiligen
Fertigungsstadien auf.

\
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normierte Hochstzugkraft [Nm/g]

GDL-Basisvliesstoff dickenkalibrierter GDL- GDL-Substrat
Basisvliesstoff

Abbildung 10-1: normierte Hochstzugkrafte von uncarbonisiertem GDL-
Basisvliesstoff und dickenkalibriertem GDL-Basisvliesstoff sowie carbonisierter
Roh-GDL, mit Konfidenzintervallen

Bei den in Abbildung 10-1 aufgetragenen normierten Héchstzugkraf-
ten ist zunachst eine Halbierung der Werte wahrend des Prozess-
schrittes der Dickenkalibrierung zu verzeichnen. Nach der darauf fol-
genden Carbonisierung sind die Hochstzugkraftverhdltnisse genau
entgegengesetzt dem dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoff: Die
Hoéchstzugkraft in Langsrichtung liegt im Bereich der vorherigen in
Querrichtung und umgekehrt. Derartige Festigkeitszunahmen in
Langsrichtung sind in &hnlicher Weise auch bei der Herstellung von
Endlos-Carbonfaser-Rovings vorzufinden. Dabei werden gezielt Zug-
krafte aufgebracht, um Carbonfasern mit hohen Festigkeiten und ho-
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hem Elastizitdtsmodul zu erhalten, vergleiche hierzu [36] S. 18 ff..
Ausschlaggebend ist hier, dass wahrend des Carbonisierprozesses
eine Zugbelastung in L&ngsrichtung (MD) des Materials stattfindet,
nicht jedoch in Querrichtung. Die fir die Festigkeitserhbhung in
Langsrichtung verantwortlichen Zugkrafte entstehen infolge des
Langsschrumpfes und der Fixierung des Materials an beiden Enden.

70

63,14

=MD

mCD

Hochstzugkraftdehnung [%]

GDL-Basisvliesstoff dickenkalibrierter GDL- GDL-Substrat
Basisvliesstoff

Abbildung 10-2: Hochstzugkraftdehnugen von uncarbonisiertem GDL-
Basisvliesstoff und dickenkalibriertem GDL-Basisvliesstoff sowie carbonisierter
Roh-GDL, mit Konfidenzintervallen

Bei Betrachtung der Hdéchstzugkraftdehnungen in Abbildung 10-2
stellt sich ein anders Bild dar. Hier findet eine Umkehrung der Ver-
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héltnisse von Hoéchstzugkraftdehnung in Langs- und Querrichtung
bereits wéahrend des Dickenkalibriervorganges statt. Durch die er-
reichte Umformung der Vliesstoffstruktur in diesem Teilprozess verliert
das GDL-Material bereits etwa 80 % an Dehnbarkeit in Langsrichtung,
jedoch nur etwa 20 % in Querrichtung. Im Verlauf des Carbonisierpro-
zesses nehmen die Dehnbarkeiten abermals bedeutend ab. Die
Héchstzugkraftdehnung der carbonisierten Ware nimmt dabei einen
Wert von 0,33 % an, der wesentlich geringer als die fir Endlos-
Carbonfaser-Rovings typischen Werte zwischen 1 % und 3 %, siehe
[36] S. 61 ff.. Dies ist auf die Empfindlichkeit von Carbonfasern ge-
geniber Belastungen quer zur Faserrichtung und die gréBtenteils
nicht ideal parallel zur Langsrichtung ausgerichtete Faservorzugslage
innerhalb des Vliesstoffes zurlckzuflhren. Die Héchstzugkraftdeh-
nung in Querrichtung nimmt einen Wert von rund 6 % an, was ca.
einem Finftel des urspringlichen Wertes vor der Carbonisierung ent-
spricht. Bei Vorliegen eines derartigen Wertes ist von einer restlichen
Strukturdehnbarkeit des Vliesstoffes bei Belastung in Querrichtung
auszugehen. In Langsrichtung hingegen scheint die Vliesstoffstruktur
durch die wahrend des Carbonisierprozesses herrschenden Zugkrafte
bereits bis an ihre Grenzen gedehnt zu werden, so dass bei Belastung
keine Verschiebung von Fasern innerhalb der Struktur mehr stattfin-
den und stattdessen sofort die Fasern die Last aufnehmen. Beobach-
tungen wéhrend der Hochstzugkraftbestimmung weisen ebenfalls in
diese Richtung. Bei Zugbelastungen in Langsrichtung ist ein sehr
abruptes Versagen des GDL-Materials zu beobachten, in Querrich-
tung jedoch wird die Struktur zun&chst etwas auseinandergezogen
und es ist ein starkeres Zerfasern der Bruchkanten zu bemerken.

Zur Bestimmung der Faserausrichtung innerhalb des GDL-Substrates
werden ebenfalls Untersuchungen durchgefiihrt. Dazu werden
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p-Computertomographie-Aufnahmen (vgl. Abschnitt 6.3.3) von GDL-
Substrat-Proben automatisiert ausgewertet und H&aufigkeitsverteilun-
gen der Winkel der enthaltenen Fasern innerhalb des Materials be-
stimmt. Das Verfahren und dessen Parameter sind detailliert in einer
gesonderten Verdffentlichung beschrieben [40]. Fir GDL 1 werden p-
CT-Scans von zwei Proben mit einem erfassten Bereich von
1 mm x 1 mm ausgewertet. Zu GDL 5 und weiteren experimentelle
Materialtypen liegen ebenfalls Untersuchungsergebnisse vor, die an
dieser Stelle nicht diskutiert werden. Aufgrund des fir Carbonfaser-
materialien typischen durchschnittlichen Faserdurchmessers der Car-
bonfasern von unter 10 um [45] wird bei den gewéhlten Probendimen-
sionen ein sehr groBer Anteil des Faserverbundes der Vliesstoff-
stoffstruktur mit tausenden Einzelfasern dargestellt. Daher wird der
betrachtete Ausschnitt der Vliesstoffstruktur als fir das Gesamtmate-
rial reprasentativ betrachtet. Eine fir GDL 1 ermittelte reprasentative
Haufigkeitsverteilung ist in Abbildung 10-3 zu sehen.

\
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Abbildung 10-3: relative Haufigkeitsverteilung der Faserlage-Winkel innerhalb
GDL-Substrat vom Typ GDL 1, 90° entspricht der Produktionsrichtung MD, 0° und

180° entsprechen der Querrichtung CD

Es ist zu erkennen, dass ein GroBteil der Fasern eine Lage von 90°
+/-15° aufweist, d.h. in Langsrichtung ausgerichtet ist. Weitere wenn
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auch kleinere Extrema in der Verteilung finden sich bei etwa 5° und
175°, was beinahe exakt der CD entspricht. Dies zeigt eine erhebliche
Umorientierung der Fasern im Verlauf des GDL-Produktionsprozess
des Typs GDL 1, da diese urspriinglich im Basisvliesstoff mit einem
Langs-/Quervliesverhaltnis von 1:2 in einem Winkel von etwa 20° bzw.
160° und ein wesentlich geringerer Anteil der Fasern in den Langsflor-
lagen in einem Winkel von etwa 90° abgelegt werden. Wann genau
diese Verschiebung der Faserorientierung auftritt ist nicht bekannt.
Jedoch liefert dies einen weiteren Anhaltspunkt zur Ursache der Fes-
tigkeitssteigerung des carbonisierten GDL-Substrates gegeniiber dem
dickenkalibrierten GDL-Basisvliesstoff in Langsrichtung.

10.3 Fehlerbilder im Carbonisierprozess

Im Carbonisierprozess treten verschiedene Fehlerbilder an den Wa-
renbahnen auf, auBerdem verursachen teils durch diese Fehlerbilder
beglinstigte Prozessfehler in Gestalt von Warenbahnabrissen erhebli-
che Stillstands- und Ristzeiten an den Carbonisieranlagen.

Zunachst sind wahrend des Carbonisierprozesses wieder vollflachige
Bahndeformationen zu beobachten, die sich wahrend der Dickenkalib-
rierung nicht feststellen lassen. Diese vollflachigen Bahndeformatio-
nen sind vor dem Einfahren der Warenbahn in die Carbonisierlinie
schwach ausgepragt, nach Abschluss der Carbonisierung jedoch
starker. Da das fertig carbonisierte GDL-Substrat Uiber so gut wie kei-
ne Strukturdehnung in Langsrichtung mehr verflgt, sind die nach dem
Carbonisierprozess vorliegenden vollflachigen Bahndeformationen im
Material fixiert. Auf das Material aufgebrachte Zugkrafte bewirken in
den Folgeprozessen, sowie auch bereits im Carbonisierprozess
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selbst, eine einseitige Belastung der Warenbahn auf der nicht ge-
dehnten, durchhangenden Seite der Warenbahn. Es sei an dieser
Stelle auf Abschnitt 4.4.1 und die dort zu findende Abbildung 4-14
verwiesen.

Im Zusammenhang mit auf der belasteten Warenbahnseite auftreten-
den Randdeformationen kann das Fehlerbild der vollflachigen Bahn-
deformationen zu Warenbahnabrissen im Carbonisierprozess sowie
auch in den nachfolgenden Veredelungsprozessen fihren.

Kurze Diagonalverziige entstehen im Carbonisierprozess wéhrend
das Material den Carbonisierofen durchlauft. Zu diesem Fehlerbild
sind textilphysikalische Untersuchungen und Bestimmungen der
elektrischen Leitféahigkeit durchgefihrt, die jedoch keine signifikanten
Resultate liefern.

Eine Untersuchung der Warmeleitfahigkeit mit der in Abschnitt 6.2.1
beschriebenen Methode zeigte, dass in von diesem Fehlerbild be-
troffenen Bereichen der Warenbahn eine verringerte und verzégerte
Erwarmung des GDL-Materials bei Transmissionsmessungen zu be-
obachten ist. Dabei wurden ein still stehender Warenbahnabschnitt
mit gepulster Bestrahlung von jeweils 20 s Dauer durch eine Infrarot-
Strahlungsquelle erwdrmt. Wahrend der Aufheiz- und Abkihlphase
werden Infrarotaufnahmen mit einer Frequenz von 1 Hz erstellt. Das
Ergebnis einer statischen Untersuchung ist beispielhaft fir einen Wa-
renbahnabschnitt einer GDL 1 in Abbildung 10-4 dargestellt.

\
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Abbildung 10-4: Transimissions-Infrarotaufnahme einer Warenbahn mit kurzen
Diagonalverziigen (Fehlerbereich markiert)

Insgesamt wurden an drei Warenbahnen von GDL 1 und zwei Waren-
bahnen von GDL 2 aus verschiedenen Fertigungszeitraumen Uber
Warenbahnabschnitte von ca. 20 m jeweils sechs statische Messun-
gen durchgefiuhrt. Es wurden mit denselben Materialien ebenfalls
Untersuchungen mit bewegter Warenbahn bei konstanter Infrarot-
Bestrahlung getatigt, deren Resultate vergleichbar mit denen der sta-
tischen Untersuchungen sind. Das Transmissions-Thermografie-
Verfahren kann daher fir eine Warenbahniberwachung zur online-
Detektierung von kurzen Diagonalverziigen geeignet sein.

Kurze Diagonalverziige treten nach Anderungen an der Warenbahn-
fihrung im Carbonisierprozess nicht mehr auf. Diese Anderungen
sind kein Resultat dieser Arbeiten sondern wurden parallel dazu ent-
wickelt und implementiert. Eine weitere Behandlung des Fehlerbildes
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eriibrigt sich somit. Vollflichige Verziige sind von dieser Anderung
jedoch nicht betroffen.

Weitere Fehlerbilder, die sich erstmals wahrend des Carbonisierpro-
zesses beobachten lassen, sind sogenannte Langs- und Queraufrau-
hungen des Materials sowie Rauhspuren. Langjahrige Beobachtun-
gen bestédtigen, dass Langsaufrauhungen und Rauhspuren sich an
Stellen bilden, an denen sich auf den Wickeln des dickenkalibrierten
GDL-Basisvliesstoffes Wilste befinden. Queraufrauhungen bilden
sich vor und nach Stellen, an denen Zulaufware in den Wickel gege-
ben wurde, siehe hierzu auch Abschnitt 9.3.3. Weil mit der Entstehung
der Queraufrauhungen auch eine Schwéachung der Materialstruktur
und folglich der mechanischen Festigkeit einhergeht, sind auch Wa-
renbahnabschnitte mit diesem Fehlerbild anféllig fir Warenbahnabris-
se wahrend der Carbonisierung und folgender Prozessschritte.

Die diskutierten Fehlerbilder Langs- und Queraufrauhungen sowie
Rauhspuren sind aus vorherigen Prozessschritten fortgepflanzt und
missen innerhalb dieser Prozessschritte ursachlich behandelt wer-
den. Das Fehlerbild der Bahndeformationen in Form von kurzen Dia-
gonalverziigen tritt wie beschrieben nicht mehr im GDL-Prozess auf.
Die ebenfalls diskutierten vollflachigen Bahndeformationen sind be-
reits in vorherigen Prozessschritten in weniger ausgepragter Form
vorhanden, jedoch wird deren Auftreten im Carbonisierprozess im
Rahmen dieser Arbeit nicht naher untersucht. Es kénnen somit an
dieser Stelle keine im Carbonisierprozess umzusetzenden MafBnah-
men vorgeschlagen werden.

\

ITM Fehlervermeidung GDL 166



Data Mining flar die GDL-Herstellung R.Miiller

11 Data Mining fur die GDL-Herstellung

Ziel eines Data-Minings flr den GDL-Prozess ist es, die Teilprozesse
Ubergreifende Zusammenhénge zwischen der Auftretenswahrschein-
lichkeit der behandelten Fehlerbilder und Prozessparametern zu fin-
den. Dazu ist es zunéchst nétig, die Daten Uber Prozessparameter
und Fehleraufkommen zu erfassen und zusammenzufihren. AuB3er-
dem ist eine Ubersicht der zu vergleichenden Fertigungsparameter zu
erstellen. Die vorhandenen Daten sind dann in derartiger Form aufzu-
bereiten, dass sie flr jeden zu untersuchenden Wickel Uber den ge-
samten Fertigungsprozess hinweg betrachtet in einem einzigen Da-
tensatz vorliegen. Mit den aufbereiteten Datensatzen werden in der
Folge Korrelationsanalysen durchgefiuhrt, um vorhandene Zusam-
menhange und deren statistische Aussagekraft zu bestimmen.

11.1 Datenerhebung

Grundvoraussetzung fir die Analysen der Zusammenhange zwischen
Prozessparametern und dem Auftreten von Fehlerbildern ist das Vor-
liegen der Daten in einer auswertbaren Form. Da die Fertigungsdo-
kumentation im untersuchten GDL-Produktionsprozess fiir jeden ein-
zelnen Teilprozess auftragsbasiert erfolgt, Iasst sich die Historie eines
beliebigen Wickel nur mit erheblichem Aufwand Uber die einzelnen
Fertigungsprotokolle zu jedem einzelnen Prozessschritt und die darin
enthaltenen Informationen (ber vorherige Bezeichnungen der verar-
beiteten Wickel nachvollziehen. Wéhrend der verschiedenen Ferti-
gungsschritte werden funf verschiedene Auftragsnummern pro Rolle
vergeben und ebenso viele Fertigungsprotokolle verfasst.
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Bendtigt man statistisch gesicherte Informationen, ist eine Vielzahl
von Wickeln zu betrachten, was bei Erhebung der Daten aus den
Einzelprotokollen Uber alle Fertigungsschritte hinweg mit betrachtli-
chem Aufwand verbunden ist. Es ist daher nétig eine andere Daten-
struktur zu schaffen, die einfachen Zugriff auf die bendétigten Informa-
tionen zu allen Rollen bietet.

Die vorhandenen Fertigungsprotokolle und Qualitatssicherungs-Daten
mit den Fehlerprotokollen liegen in Form von Microsoft Excel-
Arbeitsmappen vor. Es bietet sich daher an, diese mittels Microsoft
Excel automatisiert auszulesen und in eine Datenbank zu Ubertragen.
Zu diesem Zweck wurde mit Hilfe von Visual Basic for Applications
(VBA) fur Excel eine Datenbanksoftware programmiert, welche in der
Lage ist, die Informationen aus den betreffenden Dokumenten zu
extrahieren und in Datensatzen abzulegen. Diese erhalten jeweils
eine eindeutige Identifikation (ID), welche aus einem Kurzel fir den
Verarbeitungsschritt, der Auftrags- und der Rollennummer besteht.
Far alle Verarbeitungsschritte nach der Basisvliesstoffherstellung sind
zudem Informationen Uber die zur Weiterverarbeitung eingesetzten
Vorgangerrollen, also die Rollenbezeichnung des verwendeten Mate-
rials im vorherigen Fertigungsschritt, in den Protokollen enthalten.
Diese werden als ID der Vorgangerrolle im Datensatz einer jeden
Rolle hinterlegt, wie in Abbildung 11-1 dargestellt.

\
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Abbildung 11-1: Struktur der Rollendatenbank

Jede Rolle verfugt somit Gber eine 1:1-Verknipfung mit ihrer Vorgan-
gerrolle, da sie nur aus jeweils einer solchen produziert worden sein
kann. Andersherum betrachtet kénnen jedoch 1:n—Verknipfungen mit
mehreren Nachfolgerrollen bis zum letzten Verarbeitungsschritt be-
stehen, da Rollen mitunter wahrend der Verarbeitung in ihrer L&nge
oder Breite geteilt werden und dabei eine zuséatzliche Ziffer an ihre
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Bezeichnung angefligt wird. Eine Schwierigkeit bei der Verknipfung
der Datensatze besteht darin, dass eine Rolle nach ihrer Teilung oft
auf eine im vorigen Auftragsschritt noch ungeteilte Vorgangerrolle
verweist, welche nicht die bei der Teilung hinzugeflgte Ziffer in ihrer
Bezeichnung enthélt. Daher ist es erforderlich, beim Suchen nach
Vorgangerrollen innerhalb der Datenbank auch IDs der ungeteilten
Vorgangerrollen einzubeziehen, d.h. diese von der angegebenen ID
durch Kirzung der angeflgten Zusatzbezeichnung abzuleiten, falls
die angegebene ID nicht in vollstandiger Form gefunden wird.

Unter einer Nachfolgerrolle wird eine Rollenbezeichnung aus einem
der auf den gerade betrachteten Fertigungsschritt folgenden Ferti-
gungsschritte verstanden. Eine Suche nach Nachfolgerrollen kann
grundsatzlich nur Gber das Durchsuchen aller Vorganger-IDs der Rol-
lendatensatze des nachsten Fertigungsschrittes nach der ID aus dem
betrachteten Fertigungsschritt erfolgen, da die Datenséatze keine In-
formationen Uber die IDs folgender Fertigungsschritte enthalten.

Mit der nun vorhandenen Struktur von miteinander Gber die Vorgan-
ger-IDs verknUpften Datensétzen von Rollen in jedem Fertigungssta-
dium lassen sich bereits Vorwarts- und Rickwartsverfolgungen von
Rollen durch den gesamten Prozess realisieren, jedoch ist auch diese
Struktur noch nicht optimal geeignet, Zusammenhange zwischen ein-
zelnen Fertigungsparametern und Fehlerbildern nachzuvollziehen. Zu
diesem Zweck wurden die vorhandenen Daten ein weiteres Mal neu
angeordnet. Von Interesse fur die Auswertung sind die Datensatze
des unveredelten GDL-Substrates und der fertig konfektionierten Rol-
len, da bei der Wareneingangskontrolle sowie beim Konfektionieren
jeweils eine optische Warenbahninspektion stattfindet. Diese Datens-
atze dienen mit ihren jeweiligen IDs als Grundlage fir die Umstruktu-
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rierung der Datenbank. Die zu den IDs gehérigen Datensatze der
konfektionierten Rollen beziehungsweise Roh-GDL-Rollen und zu
ihren Vorgéngerrollen werden je einem Datensatz pro Rolle zusam-
mengefasst. So entstehen Rollendatenséatze, die Informationen aus
allen Fertigungsschritten enthalten. Dieser letzte Schritt der Umstruk-
turierung ist am Beispiel der fertig konfektionierten Rollen in Abbildung
11-2 schematisiert dargestellt.

e -
ROLLENDATENBANK

olie FT-XXXX-YY

mit ID s
FT XXXX-YY. s

T
VZ-XXXX-YY

r

Prifwerte
Prozessfehler

T
VE-XXXX-YY
Prifwerte
Prozessfehler

Objekt mit ID
KO-XXXX-YY.ZZ

|
DK-XXXX-YY
g Prifwerte

1
BV-XXXX-YY

r
S Prifwerte
O-XXXX-YY.Z4

Prufwerte
Warenfehler

Abbildung 11-2: Umstrukturierung zu Datensétzen mit allen Prozess- und Fehler-
informationen fiir konfektionierte GDL-Rollen
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11.2 Auszuwertende Parameter

Im n&chsten Schritt sind die Prozessparameter und Daten festzule-
gen, welche mit dem Auftreten von Fehlerbildern korreliert werden
sollen. Im Folgenden sollen diese zum Vergleich vorgesehenen Daten
der Einfachheit halber alle als Parameter bezeichnet werden.

Um sinnvoll erscheinende Vergleiche auszuwahlen sind zunéchst alle
Parameter der Datensétze ausgelesen und in eine Vergleichsmatrix
eingetragen worden. Innerhalb dieser sind die zu vergleichenden Pa-
rameter festgelegt worden. Die Entscheidung darUber, welche Zu-
sammenhange sinnvoller weise zu analysieren sind, beruht auf dem
wahrend der Prozessanalyse zusammengetragenen, umfangreichen
Wissen Uber die Prozessgestaltung und die Parameter. Eine kom-
plette Auflistung aller verglichenen Parameter kann an dieser Stelle
aufgrund deren hohen Umfanges nicht erfolgen. Es handelt sich um
Prifwerte wie beispielsweise Héchstzugkrafte und Héchstzugkraft-
dehnungen, Dicken und Luftdurchlassigkeiten der GDL-Materialien
aus jeder Fertigungsstufe, in der diese erfasst werden sowie wahrend
der Fertigung eingestellte Prozessparameter bzw. Abweichungen
dieser, etwa der Rollenlange oder Temperaturen und Driicke wahrend
der Dickenkalibrierung.

Werden Zusammenhange von Prozessparametern mit dem Vorhan-
densein bestimmter Fehlerbilder gefunden, so ist zu hinterfragen, ob
diese Parameter ursachlich fir die Entstehung der Fehlerbilder sein
kdnnen oder infolge der bereits vorhandenen Fehlerbilder selbst einer
Veranderung unterliegen, es ist folglich festzustellen wie sich Ursache
und Wirkung des Zusammenhanges verhalten.
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11.3 Ergebnisse der Parameteranalysen

Die untersuchten Datensétze werden nach dem Vorhandensein eines
Fehlerbildes in zwei Gruppen eingeteilt und innerhalb dieser mittels
Zwei-Stichproben-t-Tests die einzelnen Parameter verglichen. Diese
statistische Analyse wird mit der Software STATISTICA 2014 vorge-
nommen.

Untersucht werden anhand von GDL 1 die Fehlerbilder Lédngsaufrau-
hung, Queraufrauhung und Bahndeformationen. Das Auftreten von
Wilsten als ursachlichem Fehlerbild der L&ngsaufrauhungen und
Rauhspuren sowie indirekt der Queraufrauhungen (s. Abschnitt 4.4.3)
konnte nicht wie geplant einer Analyse unterzogen werden. Innerhalb
der vorliegenden Datensatze sind 98 % aller Wickel mit diesem
Fehlerbild behaftet und eine statistisch signifikante Kontrollgruppe
ohne das Fehlerbild somit nicht vorhanden.

Es findet sich als ein genereller Trend bei fast allen Fehlerbildern je-
weils in den Verarbeitungsstufen GDL-Substrat, dickenkalibrierter
GDL-Basisvliesstoff und GDL-Basisvliesstoff ein signifikanter Zusam-
menhang zwischen der Wickellange und dem Auftreten der Fehlerbil-
der. Mit den Fehlerbildern behaftete Wickel weisen dabei eine signifi-
kant gréBere Wickellange auf als nicht fehlerhafte Wickel. Ausnahmen
finden sich bei den Fehlerbildern Bahndeformationen in der Ferti-
gungsstufe dickenkalibrierter GDL-Basisvliesstoff sowie fiir Querauf-
rauhungen in der Fertigungsstufe GDL-Basisvliesstoff, bei denen die
selbe Tendenz zu gréBeren Wickellangen fehlerbehafteter Materialien
erkennbar ist, jedoch kein signifikanter Unterschied besteht.
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Fir das Fehlerbild der Langsaufrauhungen lassen sich in Langs- und
Querrichtung gréBere Hochstzugkrafte in den Verarbeitungsstufen
GDL-Substrat und GDL-Basisvliesstoff fir nicht fehlerbehaftete Mate-
rialien finden. Fir den GDL-Basisvliesstoff sind zusatzlich gréBere
Hochstzugkraftdehnungen in beiden Belastungsrichtungen zu ver-
zeichnen. Ahnliche Zusammenhange zeigen sich mit einigen Aus-
nahmen flr die anderen Fehlerbilder Queraufrauhungen, Rauhspur
und Bahndeformationen/Uberdehnungen. Die mechanischen Kenn-
werte folgen weitestgehend dem grundséatzlichen Trend zu héheren
Werten bei nicht fehlerbehafteter Ware, weisen jedoch nicht alle sta-
tistisch signifikante Unterschiede auf. Einzige wirkliche Ausnahme
bildet die Hoéchstzugkraftdehnung des GDL-Basisvliesstoffes in
Langsrichtung fir das Fehlerbild Bahndeformationen, jedoch liegt hier
ein sehr geringer Unterschied vor, dem keine groBe Bedeutung bei-
zumessen ist. Insgesamt besitzen die mechanischen Kennwerte
Héchstzugkraft und Héchstzugkraftdehnung einen wesentlichen Ein-
fluss auf die Auftretenswahrscheinlichkeit der betrachteten Fehlerbil-
der. Da die GDL-Materialien wahrend der Prozessfiihrung stets mit
ahnlichen Lasten beaufschlagt werden wirkt sich eine geringe mecha-
nische Stabilitdt und Dehnbarkeit beglnstigend auf das Auftreten von
Strukturveranderungen und —schédigungen des GDL-Materials aus,
welche sich in Form von Fehlerbildern auf der Ware zeigen.

Signifikante Unterschiede bei der Materialdicke des GDL-Substrates
wurden ebenfalls fir alle Fehlerbilder mit Ausnahme der Rauhspuren
gefunden. Die festgestellten Unterschiede sind jedoch im geringen
einstelligen Mikrometerbereich angesiedelt, es handelt sich daher
eher um zufallige Schwankungen.
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Bei Betrachtung der Luftdurchlassigkeit lasst sich lediglich beim
Fehlerbild Bahndeformationen ein signifikanter Unterschied feststel-
len, hier ist der Wert des fehlerbehafteten GDL-Substrates deutlich
geringer als der Wert des einwandfreien Materials. Fir das Fehlerbild
Bahndeformationen sind verschiedene Auspragungen definiert, die in
unterschiedlichen Teilprozessen zu beobachten sind. Daher ist eine
genauere Differenzierung der Art der Bahndeformationen nétig, um
gesicherte Aussagen zur Relevanz dieses Ergebnisses treffen zu
kénnen.

Fir die Prozessparameter der Dickenkalibrierung lassen sich einige
deutliche Unterschiede zwischen fehlerbehafteten und einwandfreien
Materialien erkennen. Bei den Fehlerbildern Rauhspur und Bahnde-
formation lassen sich fir einwandfreie Ware signifikante negative
Temperaturabweichungen beim Ist-Wert der Beheizung der Dickenka-
libriervorrichtung feststellen, welche maximal 4 K (<1% der Aufhei-
zung der Warenbahn) unter dem Sollwert liegen. Derart geringe Tem-
peraturabweichungen innerhalb des betrachteten Temperaturbereichs
filhren nicht zu signifikanten Anderungen des mechanischen Material-
verhaltens, wie den Ergebnissen der Dynamisch Mechanischen Ana-
lysen (siehe Abschnitt 9.2) zu entnehmen ist.

Fiar Druckabweichungen des gemessenen Arbeitsdrucks der Dicken-
kalibriervorrichtung vom Sollwert und weitere damit in Zusammen-
hang stehende Parameter finden sich signifikante Zusammenhénge
mit dem Auftreten von Fehlerbildern. Fir die Fehlerbilder der Langs-
aufrauhungen und Queraufrauhungen zeigen sich bei fehlerbehafte-
ten Materialien signifikant héhere Druckabweichungen vom Soll-
Arbeitsdruck als bei nicht fehlerbehaftetem Material.

g) ITM Fehlervermeidung GDL 175



Data Mining flar die GDL-Herstellung R.Miiller

Um weitere Erkenntnisse zu den Einflissen der DruckgréBBen zu fin-
den missten umfangreiche Anlagenversuche unter gezielter Variation
der Parameter durchgefiihrt werden. Derartige Anlagenversuche ge-
hen jedoch, wie bereits in Abschnitt 9.3.3 festgestellt, mit einem sehr
groBen Aufwand fir die experimentelle Fertigung einiger Chargen flr
jeden untersuchten GDL-Materialtyp einher, der im Rahmen dieser
Arbeit nicht abgebildet werden kann.

Der letzte mit der Dickenkalibrierung assoziierte Parameter des Zu-
laufwareneinsatzes zeigt mit Ausnahme des Fehlerbildes Bahndefor-
mation hdéhere Werte bei fehlerbehafteten Materialien, jedoch nur
beim Fehlerbild Rauhspur einen signifikant erhéhten Wert. Das Vor-
kommen héherer Werte dieses Parameters ist bei den drei Fehlerbil-
dern Langs- und Queraufrauhung sowie Rauhspur zu erwarten, da
der Einsatz von Zulaufware durch das Fehlerbild der Wulstbildung
erforderlich wird, welches wiederum die Bildung von Langsaufrauhun-
gen und Rauhspuren nach sich zieht. Queraufrauhungen werden
gréBtenteils durch den Einsatz von Zulaufware hervorgerufen, siehe
hierzu Abschnitt 4.4.3.

Es konnten Produktionsdaten und Prifwerte aus verschiedenen ein-
zelnen Dokumentationen zu einheitlichen Datenséatzen in einer Pro-
zessdatenbank zusammengefihrt werden. Mit Hilfe dieser Datenbank
kénnen innerhalb der Datenséatze Informationen zu produzierten GDL-
Rollen Uber den gesamten Fertigungsprozess abgerufen werden.
Diese Daten werden derart umstrukturiert, dass eine statistische Ana-
lyse von Prozessparametern und Prifwerten hinsichtlich signifikanter
Unterschiede dieser zwischen fehlerbehafteter und einwandfreier
Ware durchgefiihrt werden kann. Durch diese Analysen zeigen sich
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Korrelationen des Fehleraufkommens mit mechanischen Kennwerten
in verschiedenen Verarbeitungsstufen sowie Prozessparametern des
Dickenkalibrierschrittes.

\
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12 Qualitatsregelkreise zum GDL-
Produktionsprozess

Ein Qualitatsregelkreis ist ein Instrument der kontinuierlichen Pro-
zessverbesserung, wie in Abschnitt 5.3 vorgestellt worden ist. Ein
Qualitatsregelkreis ist dabei in vier Phasen unterteilt, welche die Pla-
nung von Prozessénderungen, deren experimentelle Umsetzung, die
Uberwachung der Resultate sowie schlieBlich im Erfolgsfall die dau-
erhafte Implementierung der Anderungen im Prozess zum Inhalt ha-
ben. Es werden im Folgenden anhand der Fehlerbilder Wulstbildung
sowie des zugehdrigen Folgefehlerbildes Langsaufrauhung und
Queraufrauhung derartige Qualitatsregelkreise aufgestellt.

12.1 Waulstbildung und Langsaufrauhung

Eine MaBnahme, um dem Fehlerbild der Wulstbildung und in der Fol-
ge der Bildung von Langsaufrauhungen entgegenzuwirken, wurde
bereits in den Prozess implementiert. Es handelt sich dabei um die
Einfiihrung von Wickelkernen mit gréBerem Durchmesser.

Wahrend der Planungsphase wurde aufgrund von Prozessbeobach-
tungen festgestellt, dass sich das Fehlerbild der Wulstbildung mit stei-
gender Lagenanzahl auf einem Wickel intensiviert. Als zu andernder
Prozessparameter ist damit die Lagenanzahl der Wicklung auf einer
GDL-Rolle festgelegt. Die Anderung wird durch eine VergréBerung
des Ausgangsdurchmessers der Rolle erreicht und mittels Wickelker-
nen mit groBerem Durchmesser umgesetzt. Es erfolgten in der test-
weisen Umsetzung zunachst Versuche mit einigen Wickeln, bei denen
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ein verzogertes Einsetzen der Wulstbildung festgestellt werden konn-
te, kombiniert mit einem insgesamt geringeren Einsatz an Zulaufware.
Weiterhin wirkt sich der gréBere Anfangsdurchmesser positiv auf das
manuell erfolgende Anwickeln der Warenbahnen im Dickenkalibrier-
prozess aus. Negative Effekte wurden wahrend der Uberwachungs-
phase nicht festgestellt, so dass die MaBnahme dauerhaft in den Pro-
zess implementiert wird. Der Verbesserungsprozess ist in als PDCA-
Schema dargestellt.

Plan: Reduzierung der
Lagenanzahl auf GDL-Rolle

Act: Dauerhafte Einfiihrung Do: Verwendung von Wickelkernen

der getesteten Wickelkerne mit groRerem Durchmesser

Check: Dokumentation des
Zulaufwareeinsatzes,
Prozessbeobachtung

Abbildung 12-1: PDCA-Schema fiir Reduzierung der Lagenanzahl auf GDL-Rollen
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Als weitere MaBBnahme gegen das Fehlerbild der Wulstbildung wird im
Rahmen der Arbeiten ein Changieren wahrend des Aufwickelns der
Warenbahn im Dickenkalibrierprozess vorgeschlagen. Diese MaB-
nahme befindet sich laut PDCA-Schema in der Planungsphase. Sie
beruht auf der in Abschnitt 9.3.2 diskutierten Modellrechnung der
Uberlagerung initial in der Warenbahn vorhandener und durch Deh-
nung des Materials zusatzlich eingebrachter Dickenunterschiede der
Warenbahn bis zu einem kritischen Punkt. Diese zusétzlich generier-
ten Dickenunterschiede auf der Warenbahn pflanzen sich in folgenden
Prozessschritten als Fehlerbild Langsaufrauhung fort. Ziel der MaB-
nahme ist es, durch einen kontrollierten seitlichen Versatz der Waren-
bahn wéhrend des Wickelns das Ubereinander Schichten der initial
vorhandenen Dickenunterschiede auf der Warenbahn zu unterbinden.
Experimentell umsetzen lasst sich diese MaBnahme mittels einer
Softwaremodifikation der Bahnkantensteuerung des Aufwicklers nach
der Dickenkalibriervorrichtung. Zu Uberwachen wére in diesem Fall
vor allem das korrekte Abwickeln der Warenbahn im Folgeprozess-
schritt der Carbonisierung und die Warenbahnfiihrung wahrend dieses
Prozessschrittes. Gegebenenfalls sind zur Vermeidung von Waren-
bahnschadigungen Anpassung der Warenbahnfiihrung im Carboni-
sierprozess auszuarbeiten. Es besteht das Risiko durch zu groBen
Versatz ein Schleifen der Warenbahn an Maschinen- und Anlagentei-
len zu beglnstigen, was wiederum zu Randdeformationen flihren
kann. Warenbahn mit geschadigten Réndern weisen in Folgeprozess-
schritten der Veredelung ein erhéhtes Risiko fir Warenbahnabrisse
auf. Wird die MaBnahme getestet und keine negativen Folgen festge-
stellt werden, sind aufgrund der bereits testweise implementierten
Softwareanderung keine weiteren Vorkehrung fir eine dauerhafte
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Implementierung in den Dickenkalibrierprozess zu treffen. Die be-
schriebenen Schritte sind in Abbildung 12-2 schematisch dargestellt

Plan: Verhindern der Uberlagerung initial vorhandener
Dickenunterschiede beim Wickeln

Act: Dauerhafte Nutzung der Do: Softwaredanderung fiir

erarbeiteten Softwaredanderung Aufwickelvorrichtung

Check: Kontrolle auf korrekte
Warenbahnfiihrung im Folgeprozess,
Uberwachung auf Randdeformation

Abbildung 12-2: PDCA-Schema fiir changierendes Wickeln im Dickenkalibrierpro-
zess als GegenmaBnahme zum Fehlerbild Wulstbildung

12.2 Queraufrauhung

Als GegenmaBnahme zum Fehlerbild Queraufrauhung konnte die
EinfOhrung einer neuen Zulaufware implementiert werden.

In der Planungsphase wurde in das Knicken der Warenbahnen am
Anfang und Ende der herkdmmlich verwendeten Zulaufwarestulcke,
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welche beim Auftreten Wulstbildung zu einem Wickel gegeben wer-
den, identifiziert. Die Knickbelastung bewirkt dabei eine lokal eng be-
grenzte Zugbeanspruchung infolge der Biegung der Warenbahn um
die Kante der Zulaufware, wie in Abschnitt 4.4.3 erlautert ist. Eine
alternative Zulaufware, welche durch ihre starke Komprimierbarkeit
keine Kante auf dem Wickel bildet, ist konzipiert und mittels einer fr
diese konstruierten Abwickelvorrichtung testweise im Prozess ver-
wendet worden. Im Folgeprozess der Carbonisierung konnte wahrend
der Prozessiberwachung festgestellt werden, dass die Zulaufware-
stlicken wéhrend der Abwicklung teilweise an der Warenbahn haften
bleiben, was zu Prozessfehlern im Carbonisierprozess fihrt. Es wurde
daraufhin in einer weiteren lteration eine Modifikation der Zulaufwa-
renkonstruktion vorgenommen. Nachdem im Carbonisierprozess kei-
ne durch die Zulaufware bedingten Fehlern mehr auftreten, ist die
MaBnahme nun nach nochmaliger Optimierung der Abwickelvorrich-
tung dauerhaft im Dickenkalibrierprozess implementiert. Weiterhin
Uberwacht werden die Auftretenswahrscheinlichkeit von Queraufrau-
hungen auf dem GDL-Material sowie der Einsatz von Zulaufware im
Dickenkalibrierprozess als Maf3 fur Effektivitat der MaBnahme. Der fur
Qualitétsregelkreis fur diesen Verbesserungsprozess findet sich in
Abbildung 12-3.

\

ITM Fehlervermeidung GDL 182



Qualitatsregelkreise zum GDL-Produktionsprozess
R.Mdiller

Plan: Verhindern von Knicken der Warenbahn bei Einsatz
von Zulaufware

Do: Entwickeln einer neuen Art
Zulaufware mit passender
Abwickelvorrichtung

Act: Dauerhafte Nutzung der neu
entwickelten Zulaufware

Check: Uberwachung des Lésens der
Zulaufware von der Warenbahn,
Dokumentation des Zulaufwareneinsatzes

Abbildung 12-3: PDCA-Schema fiir die Einfiihrung neuer Zulaufware als MaB-
nahme gegen das Fehlerbild Queraufrauhung

Zu den Fehlerbildern im GDL-Produktionsprozess, zu denen Gegen-
maBnahmen im Rahmen dieser Arbeit entwickelt und teilweise umge-
setzt werden, sind Qualitatsregelkreise erstellt worden. Diese setzen
sich jeweils mit Grundlage und Planung der MaBnahme, deren expe-
rimenteller Umsetzung, anschlieBend zu Uberwachender Parameter
und Mdglichkeiten der dauerhaften Implementierung auseinander.
Kontinuierliche VerbesserungsmaBnahmen im GDL-
Produktionsprozess werden auf diese Weise Ubersichtlich verfolgbar.
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13 Zusammenfassung und Ausblick

Die Fertigung der im Rahmen der Arbeit betrachteten vliesstoffbasier-
ten Gasdiffusionslagen fir Polymerelektrolytbrennstoffzellen ist ein
komplexer Prozess mit zeitlich und raumlich getrennten Teilprozes-
sen. In diesen Teilprozessen lassen sich Fehlerbilder feststellen, wel-
che sich teils auf die Verarbeitbarkeit und teils auf die Leistungsféahig-
keit und Lebensdauer des GDL-Materials innerhalb einer Brennstoff-
zelle auswirken. Ziel der Arbeiten ist es, bislang nicht vollstédndig ver-
standene Fehlerbilder zu identifizieren, Erkenntnisse zu deren Ursa-
chen zu gewinnen und geeignete MaBnahmen zu deren Vermeidung
zu finden.

Zu Beginn der Arbeiten wird ein Fehlerkatalog aller bekannten Fehler-
bild in allen Teilprozessen der GDL-Fertigung erstellt. In diesem sind
die erfassten Fehlerbilder hinsichtlich ihrer Auswirkungen klassifiziert.

Es wird eine Analyse der Produktionsvolumina und des gesamten
sowie individuellen Fehleraufkommens fiir verschiedene GDL-
Materialien durchgefiihrt und anhand deren 6konomischen und tech-
nischen Schadenspotentials eine Auswahl an naher zu betrachtenden
Fehlerbildern getroffen, deren Entstehungsumsténde nicht vollstédndig
geklart sind. Die Betrachtung dieser Fehlerbilder erstreckt sich jeweils
Uber die Teilprozessschritte der Basisvliesstoffherstellung, Dickenka-
librierung und Carbonisierung.

Diese Teilprozessschritte und die in diesen hergestellten GDL-
Materialien werden analysiert und wesentliche, die Eigenschaften der
Materialien definierende Prozessparameter identifiziert. Die Analysen
des Materialverhaltens mittels textilphysikalischer und weiterer Pruf-
methoden zeigen mdgliche Ursachen fir die Fehlerentstehung auf,
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welche sich mit Modellrechnungen und FEM-Simulationen teils verifi-
zieren lassen.

Fir die betrachteten Fehlerbilder werden mittels der gewonnenen
Erkenntnisse GegenmafBnahmen zur Reduktion oder Vermeidung des
Fehleraufkommens erarbeitet. Diese sind im Prozessschritt der Di-
ckenkalibrierung teilweise erfolgreich implementiert. Eine Reduktion
des Fehlerautkommens der durch die MaBnahmen behandelten
Fehlerbilder ist eingetreten und wird weiterhin dokumentiert.

Zur Planung und Uberwachung der Verbesserungsprozesse werden
Qualitétsregelkreise fur den GDL-Produktionsprozess aufgestellt,
welche die erarbeiteten GegenmafBnahmen beschreiben.

Die erarbeiteten, noch nicht umgesetzten GegenmaBnahmen kénnen
in Fortfiihrung der Arbeiten in die Teilprozesse implementiert werden.
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PROZESS- UND FEHLERINFORMATIONEN FUR
KONFEKTIONIERTE GDL-ROLLEN

ABBILDUNG 12-1: PDCA-SCHEMA FUR REDUZIERUNG DER
LAGENANZAHL AUF GDL-ROLLEN

ABBILDUNG 12-2: PDCA-SCHEMA FUR CHANGIERENDES WICKELN IM
DICKENKALIBRIERPROZESS ALS GEGENMABNAHME
ZUM FEHLERBILD WULSTBILDUNG

ABBILDUNG 12-3: PDCA-SCHEMA FUR DIE EINFUHRUNG NEUER
ZULAUFWARE ALS MABNAHME GEGEN DAS
FEHLERBILD QUERAUFRAUHUNG

\
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AbkUrzungsverzeichnis R.Muiller

16 Abklrzungsverzeichnis

Abkiirzung Bezeichnung

u-CT p-Computer-Tomographie

BZ Brennstoffzelle

CD Querrichtung (zur Maschine/Produktion)
DMA Dynamisch Mechanische Analyse
FEM Finite-Elemente-Methode

FLM Flachenmasse

GDL Gasdiffusionslage

HD Hochdruck

HT Hochtemperatur

HZK Hochstzugkraft

HZK-D Hdéchstzugkraftdehnung

ID Identifikation

IR Infrarot
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AbkUrzungsverzeichnis R.Muiller

™

MD

MPL

ND

NT

PDCA

PEMFC

REM

VBA

ZPM

Institut far Textilmaschinen und Textile Hochleis-
tungswerkstofftechnik (an der Technischen Universi-
tat Dresden)

Maschinenrichtung (Produktionsrichtung)
Mikroporése Schicht

Niederdruck

Niedertemperatur
Plan-Do-Check-Act(-Schema)
Polyelektrolytmembran-Brennstoffzelle
Rasterelektronenmikroskop

Visual Basic for Applications

Zugprifmaschine

\{
=
<
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Formelverzeichnis R.Mdiller

17 Formelverzeichnis

(1) BERECHNUNG DER FEHLERLANGE FUR EINEN WICKEL 33
(2) BERECHNUNG DER FEHLERLANGE FUR EIN FEHLERBILD 33
(3) ANTEIL EINES FEHLERBILDES AN GESAMTFEHLERLANGE PRO
WARENTYP 34
(4) HOCHSTZUGKRAFTDEHNUNG 65
(5) BIEGESTEIFIGKEIT 72
(6) NORMIERTE ZUGKRAFT 92
(7) RADIUS DES INNERERN KREISBOGENS 105
(8) SEHNENWINKEL 105
(9) LANGE DES INNEREN KREISBOGENS (WARENBAHNKANTE) 105
(10) RADIUS DES AUBEREN KREISBOGENS 106
(11) LANGE DES AUBEREN KREISBOGENS (WARENBAHNKANTE) 106
(12) LANGENDIFFERENZ DER KREISBOGEN (WARENBAHNKANTEN) 106
(13) RELATIVE VERFORMUNG 106
(14) REGRESSIONSKURVE DER PLASTISCHEN VERFORMUNG UBER
GESAMTVERFORMUNG 109
(15) DEHNUNG INFOLGE EINES WULSTES 138
(16) UMFANG EINER HALB-ELLIPSE 138
(17) HOHE EINES WULSTES 139
(18) REGRESSIONSKURVE ZUR PLASTISCHEN VERFORMUNG INFOLGE EINES
WULSTES 139
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Anlagenverzeichnis R.Maller
18 Anlagenverzeichnis
ANLAGE |:VERTEILUNG DER FEHLERBILDER IM AUSGEWERTETEN
ZEITRAUM NACH GDL-TYPEN 205
204
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Anlage | R.Maller

Anlage I:Verteilung der Fehlerbilder im ausgewerteten Zeitraum nach GDL-Typen

Material- | Verarbeitungs- Jahr Fehlerbild Anteil
typ stufe
Bahndeformation 12,51 %
1 Queraufrauhung 10,3 %
Langsaufrauhung 2,6 %
Roh-GDL Bahndeformation 51,11 %
2 Queraufrauhung 11,79 %
GDL1 Langsaufrauhung 5,58 %
Rauhspur 13,64 %
1 Queraufrauhung 7,13 %
Fertigware Bahndeformation 2,1%
5 Bahndeformation 57,45 %
Queraufrauhung 9,61 %
Bahndeformation 18,23 %
1 Staufalte 15,57 %
Randdeformation 5,94 %
Roh-GDL Rauhspur 6,61 %
GDL2 2 Bahndeformation 4,26 %
Staufalte 1,53 %
. 1 Randdeformation 7,78 %
Fertigware -
2 Bahndeformation 21,67 %
Randdeformation 8,43 %
1 Bahndeformation 1,66 %
Roh-GDL Staufalte 1,22 %
Bahndeformation 68,64 %
GDL3 2 Queraufrauhung 2,56 %
1 Queraufrauhung 17,66 %
Fertigware ) Bahndeformation 48,02 %
Rauhspur 1,4%
1 Bahndeformation 7,23 %
Roh-GDL Queraufrauhung 3,4%
2 Bahndeformation 84,22 %
GDL4 Bahndeformation 17,07 %
Fertigware 1 Randdeformation 8,25 %
Rauhspur 6,6 %
2 Bahndeformation 52,93 %

\
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Einsatz von Prozessanalyse und Qualitatsregelkreisen zur Fehlervermeidung in der
Fertigung von Gasdiffusionslagen

Aufgrund des weltweit steigenden Energiebedarfs, dessen Deckung derzeit groRtenteils
auf fossilen Brennstoffen basiert, ist es notig geworden, die Entwicklung alternativer
Méglichkeiten zur Erzeugung von Elektroenergie als Primarenergie voranzutreiben. Eine
dieser alternativen Mdglichkeiten ist die Brennstoffezellentechnologie, welche sowohl in
stationéren als auch mobilen Anwendungen zum Einsatz kommen kann. lhrer
weitreichenden Verbreitung stehen bislang die aufgrund des groRen
Fertigungsaufwandes hohen Herstellungskosten der benétigten Komponenten im Wege.
Hierzu zéhlen die Gasdiffusionslagen des weit verbreiteten Typs der
wasserstoffbetriebenen Polymerelektrolytbrennstoffzelle. Es treten zwischen den
einzelnen Fertigungsschritten im Herstellungsprozess dieser Gasdiffusionslagen
Wechselwirkungen auf, die zu unerwiinschten Materialveranderungen fihren. Die
Ursachen dieser Wechselwirkungen sind nicht vollends verstanden. Eine Vertiefung des
Verstandnisses der Herstellungsprozesse soll die Grundlage fiir eine Optimierung der
Prozessfiihrung bilden. Es sollen eine Kostenreduktion sowie eine Leistungssteigerung
der Gasdiffusionslagen erméglicht werden.

Employing process analysis and quality feedback loops for avoidance of material
failures in the production of gas diffusion layers

Due to worldwide increasing energy consumption, which is mainly covered by fossile
fuels nowadays, it has become a necessity to further develop alternative possibilities to
create electricity as primary energy. One alternative technology to accomplish this is fuel
cell technology which can be used in stationary as well as in mobile applications. One
aspect hindering its widespread use is the high manufacturing cost of the needed
components due to the complicated production processes. Among these are gad diffusion
layers of the commonly used hydrogen-driven polymer electrolyte fuel cells. There are
interactions occurring between the several production steps leading to unwanted changes
in material properties. The causes of these interactions are not completely understood. A
deeper understanding of these shall be the basis for optimizations in process design and
therefore cost reductions and improvements in performance of gas diffusion layers can
be achieved.



