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1 Einleitung und Motivation

Die Anforderungen an einen modernen Kunststoff sind vielfaltig und stehen haufig mitein-
ander in direkter Verbindung. Der Werkstoff muss neben héchsten mechanischen Anspri-
chen auch den Anforderungen an die elektrischen, optischen und akustischen Eigenschaften
genligen. Diese Vielfalt wird erganzt durch technische Erfordernisse an die Verarbeitbarkeit
und Recyclingfahigkeit, welche wiederum wirtschaftlichen Zwangen unterliegen.
Um diesen Anspriichen gerecht zu werden, sind in der Kunststoffprifung und -diagnostik in
den letzten Jahren viele Anstrengungen unternommen worden. Ziel dabei ist es haufig, die
physikalischen Eigenschaften des Werkstoffes mit den Ergebnissen morphologischer Unter-
suchungen in Verbindung zu bringen und so Struktur-Eigenschafts-Beziehungen abzuleiten
[1]. Dabei stehen mechanische Eigenschaften wie Festigkeit, Steifigkeit und Zahigkeit beson-
ders im Mittelpunkt des Interesses. Aufgrund der viskoelastischen Eigenschaften von Kunst-
stoffen ist auch die Beschreibung der mechanischen Eigenschaften in Abhangigkeit von der
Prif- bzw. Beanspruchungsgeschwindigkeit mit experimentellen Verfahren und geeigneten
Werkstoffmodellen von besonderer anwendungstechnischer Bedeutung. Zunehmend wer-
den von der Industrie Kennwerte gefordert, die das Werkstoffverhalten sowohl unter quasi-
statischer, dynamischer und hochdynamischer Beanspruchung beschreiben. Es sei hier als
Beispiel die Notwendigkeit derartiger Kennwerte fiir die Crashsimulation mittels FEM (Finite-
Elemente-Methode) genannt.
Fiir die Anwendung von Kunststoffen ist eine stetiger Aufwartstrend zu beobachten. Jedoch
ist bezliglich der Erweiterung der Einsatzgebiete von Kunststoffen, die mit dem maRge-
schneiderten Einstellen aller relevanten Eigenschaften einhergeht, eine zuverlassige und re-
produzierbare quantitative Charakterisierung der Eigenschaften von besonderer Bedeutung.
Aufgrund der vielfdltigen Einsatzmdoglichkeiten von glasfaserverstarkten Verbundwerkstoffen
mit Polyolefin-Matrix besitzt diese Werkstoffgruppe eine wachsende industrielle Bedeutung,
wobei das grofBte Marktvolumen auf den Bereich der Automobilindustrie entfallt. Im Hinblick
auf Kostenersparnis und Gewichtsreduzierung haben im Spritzguss verarbeitete kurzfaser-
verstdrkte Formteile auf der Basis von Polypropylen eine groRe praktische Bedeutung erlangt
[2]. Neuere Trends gehen dahin, auch Polyethylen und Polybuten-1 mit Glasfasern zu ver-
starken und somit weitere technische Anwendungsgebiete wie z.B. im Rohrleitungsbau, in
der Medizintechnik und im WeiRgeratebau zu erschlieBen [3, 4]. Besonders neuartigen PB-1-
Werkstoffen wird dabei aufgrund ihrer sehr geringen Kriechneigung im Vergleich zu PP- oder
PE-HD-Werkstoffen ein grol3es Potential zugeschrieben.
Eine Grundvoraussetzung fiir die gezielte Weiterentwicklung von kurzfaserverstarkten Ver-
bundwerkstoffen ist die Kenntnis der festigkeits- und verformungsbestimmten Deformati-
ons- und Bruchmechanismen. Entscheidend fiir die Verbundeigenschaften sind aus werk-
stoffseitiger Sicht die folgenden Aspekte:

e Einfluss der Matrixeigenschaften (z.B. Molekulargewicht, Kristallinitatsgrad),

e Einfluss der Fasern (z.B. Anteil, Orientierung, Verteilung und Geometrie) und

e Wirkung von Modifikatoren (z.B. Stabilisatoren, Schlagzahigkeitsmodifikatoren, und

Faser-Matrix-Haftvermittler).

Zur Optimierung dieser komplexen EinflussgrofRen steht eine Palette von Zusatzstoffen zur
Verfigung, fiir die ein exaktes Wissen Uber die Beeinflussung der Wechselwirkung zwischen
Matrix und Faser fehlt. Hieraus leitet sich unmittelbar die Notwendigkeit ab, glasfaserver-
starkte Verbundwerkstoffe unter dem Aspekt der vollstandigen Ausnutzung der Werkstoff-
eigenschaften hinsichtlich ihrer Anwendungsgrenzen mit modernen diagnostischen Metho-
den zu bewerten, die eine erhohte Werkstoffinformation gegeniiber konventionellen
Prifverfahren liefern. Weiterhin spielt gerade fiir die Anwendung kurzglasfaserverstarkter
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Polyolefinwerkstoffe z.B. im Weillgerate- oder Automobilbau die Kenntnis der Verdnderung
der mechanischen Eigenschaften, insbesondere der Zahigkeit, durch eine thermische bzw.
thermisch-mediale Beanspruchung eine wichtige Rolle [5]. Um diesbezliglich zuverldssige
Aussagen treffen zu kdnnen, ist die sorgfaltige Auswahl kunststoffdiagnostischer Methoden
notig. Durch eine Kombination mechanischer bzw. bruchmechanischer mit zerstérungsfreien
Prifmethoden ist es moglich, ein vertieftes Verstandnis des Werkstoffverhaltens zu errei-
chen. So kann beispielsweise die Veranderung der Grenzflache zwischen Faser und Matrix,
die zu einer Variation der Schadigungsmechanismen bei mechanischer Beanspruchung fiih-
ren kann, durch eine Kopplung des Zugversuches mit der Schallemissionsanalyse als eine
hybride Methode der Kunststoffdiagnostik indirekt nachgewiesen werden. Die Schallemissi-
onsanalyse als quasizerstorungsfreie Prifmethode ermdéglicht prinzipiell die Bewertung der
Schadigungskinetik faserverstarkter Kunststoffe. Darliber hinaus ist es mit Hilfe der Fre-
guenzanalyse der aufgezeichneten Schallemissionen moglich, die auftretenden Schadi-
gungsmechanismen mit charakteristischen Frequenzbereichen zu korrelieren [6—9]. Voraus-
setzung fir eine zuverldssige Anwendung dieser Verfahren ist eine vorherige an Modell-
werkstoffen oder mit in-situ Priifmethoden durchgefiihrte Validierung. Bei der Schallemissi-
onsanalyse wird der Umstand ausgenutzt, dass die durch die plotzliche Freisetzung von im
Werkstoff gespeicherter elastischer Energie generierten Schallemissionen in einen direkten
Bezug zu den zugrundeliegenden Ursachen stehen und damit eine Zuordnung zu den Schadi-
gungsmechanismen moglich ist.

Ein Ziel der vorliegenden Arbeit war die umfassende Bewertung des mechanischen Eigen-
schaftsprofils von kurzglasfaserverstarkten Polyolefinwerkstoffen unter quasistatischer und
dynamischer Beanspruchung als Basis fiir ein vertieftes Verstandnis der komplexen Zusam-
menhdnge zwischen Werkstoffzusammensetzung und auftretenden Schadigungsmechanis-
men. Dabei sollte die Bewertung der Steifigkeits- und Festigkeitseigenschaften, der Harte
sowie der Zahigkeit mit Hilfe von bruchmechanischen Methoden zur Ermittlung von geomet-
rieunabhdngigen Werkstoffkennwerten im Mittelpunkt stehen. Als Werkstoffsysteme fur die
Untersuchungen wurden kurzglasfaserverstarkte Polyolefine mit einer Polypropylen (PP)-,
Polyethylen hoher Dichte (PE-HD)- und Polybuten-1 (PB-1)-Matrix mit einer breiten Variation
des Glasfaservolumenanteils ausgewadhlt. Aufgrund des hohen Entwicklungspotentials von
PB-1 sollte fir diesen Werkstoff dartiber hinaus der Einfluss einer medial-thermischen Bean-
spruchung auf die Werkstoffeigenschaften, insbesondere die Zahigkeit untersucht werden.
Dazu wurde eine Auslagerung in Luft und Wasser bei erhéhten Temperaturen sowie die an-
schlieBende experimentelle Bewertung der Eigenschaftsanderungen realisiert.

Mit der Anwendung des Hochgeschwindigkeitszugversuches sollte die Charakterisierung der
Festigkeitseigenschaften der kurzglasfaserverstarkten Polyolefine in einem weiten Dehnra-
tenbereich auch in Abhdngigkeit vom Glasfaseranteil erméglicht werden. Weiterhin sollte
auf der Basis der experimentellen Ergebnisse die Anwendung phanomenologischer Modelle
zur quantitativen Beschreibung des dehnratenabhidngigen Werkstoffverhaltens Uberprift
werden.

Eine weitere Zielstellung der vorliegenden Arbeit bestand in der Aufstellung von Struktur-
Eigenschafts-Korrelationen auf der Basis morphologischer Untersuchungen und der Anwen-
dung hybrider Methoden der Werkstoffdiagnostik. Mit Hilfe der Schallemissionsanalyse
sollte die Beschreibung der Schadigungskinetik sowohl unter quasistatischer als auch dyna-
mischer Beanspruchung erfolgen. Die Aufzeichnung der Schallemissionen in einem Kunst-
stoffprufkorper, der z.B. mittels instrumentiertem Kerbschlagbiegeversuch schlagartig bean-
sprucht wird, stellt eine Erweiterung der bestehenden experimentellen Basis dar. In der
Literatur wurden bisher nur Ergebnisse fir metallische Werkstoffe [10—12] beschrieben. Der
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Gewabhrleistung von reproduzierbaren Schallemissionsmessungen kommt eine besondere
Bedeutung zu, da die Interpretation der Ergebnisse im hohen MaRe durch die gewahlten
Beanspruchungsparameter beeinflusst wird. Durch umfangreiche systematische, experimen-
telle Untersuchungen galt es deshalb zundachst, sicherzustellen, dass eine reproduzierbare
Datenaufzeichnung maoglich ist, die die Grundlage fiir eine zuverldssige, vergleichende Aus-
wertung und eine werkstoffwissenschaftliche Interpretation der Ergebnisse darstellt.

Neben der Bewertung der Schadigungskinetik ist die Zuordnung von Schallemissionsereignis-
sen zu konkreten Schadigungsmechanismen von groBem technischem Interesse. Zu diesem
Zweck sollten quasistatische in-situ Zugversuche an gekerbten Prifkdrpern in einem atmo-
sphérischen Rasterelektronenmikroskop (Environmental Scanning Electron Microscope,
ESEM) durchgefiihrt werden. Aufgrund der Funktionsweise ist ein ESEM fiir die Realisierung
von in-situ Versuchen an elektrisch nichtleitenden Werkstoffen [13, 14] geeignet. Die zusatz-
liche Einbeziehung der Schallemissionsanalyse sollte eine morphologische Bewertung der an
der Rissspitze ablaufenden Schadigungsmechanismen erlauben. Diese Kopplung dreier Me-
thoden der Kunststoffprifung und -diagnostik stellt eine neuartige Entwicklung dar, und die
Anwendung dieses Verfahrens sollte zur Aufklarung des Zusammenhanges zwischen akusti-
schen Ereignissen und Schadigungsmechanismen in kurzglasfaserverstarkten Kunststoffen
beitragen.

Eine Herausforderung der Arbeit bestand weiterfiihrend darin, die unter quasistatischer Be-
anspruchung erzielten Erkenntnisse auf die Ergebnisse schlagartiger Untersuchungen zu
Ubertragen. Somit sollte es moglich sein, durch Kopplung des instrumentierten Kerbschlag-
biegeversuches mit der Schallemissionsanalyse eine Bewertung der Schadigungsinitiierung
mit Hilfe bruchmechanischer Kenngrofen vorzunehmen. Die vorliegende Arbeit sollte dem-
zufolge einen wesentlichen Beitrag zur Charakterisierung der Schadigungskinetik und
-mechanismen in kurzglasfaserverstarkten Kunststoffen liefern und somit die Basis fiir die
Uberfiihrung dieser experimentellen Methoden in die bestehende Priifpraxis schaffen.
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2 Stand der Forschung zur Beschreibung der mechanischen
Eigenschaften kurzglasfaserverstarkter Werkstoffe

Eine umfassende werkstoffphysikalische Beschreibung des Eigenschaftsniveaus von verstark-
ten Polymerverbunden durch geeignete KenngrélRen ist aufgrund der Anforderungen an die
Sicherheit und Funktionsauslegung von Bauteilen sowie im Bereich der Werkstoffforschung
und -entwicklung unabdingbar. Eine Bewertung des Werkstoffverhaltens unter Nutzung des
kompletten Leistungspotentials ist nur mit geeigneten Prifmethoden maéglich [1, 2]. Aus den
in den letzten Jahren durchgefiihrten Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass mit Hilfe
bruchmechanischer Priifmethoden die Bewertung der Zahigkeit besonders empfindlich auf
mikrostrukturelle GroRen, wie Faserdurchmesser, Durchmesser/Langen-Verhaltnis (aspect
ratio) oder unterschiedliche Haftungsverhaltnisse reagiert [15—17]. Es ist damit moglich, die
bei der Belastung auftretenden Spannungs- und Deformationstiberh6hungen an den Ver-
starkungsstoffen zu bewerten und die an den Grenzflachen Matrix/Faser ablaufenden mik-
romechanischen Wechselwirkungen zu beriicksichtigen. Ebenso stellen Schadigungen wie
die Hohlraumbildung in der GréRBenordnung der vorliegenden Struktureinheiten eine Kerb-
wirkung dar, was zum Bruch des Werkstoffs bei einer fir den Matrixwerkstoff unkritischen
Spannung fihren kann. Ausgehend von diesem Sachverhalt leitet sich die Notwendigkeit ab,
die Werkstoffe hinsichtlich ihres Widerstandes gegentiber Risseinleitung und -ausbreitung zu
untersuchen. Die vorliegenden Ergebnisse zur bruchmechanischen Werkstoffpriifung von
Faserverbundwerkstoffen weisen darauf hin, dass entscheidende Fortschritte auf dem Ge-
biet der Kunststoffentwicklung nur durch eine mehrparametrige Beschreibung des Risswi-
derstandsverhaltens zu erwarten sind. Vorangegangene Untersuchungen zeigten, dass sich
Anderungen in der Morphologie wesentlich stirker auf das Rissausbreitungsverhalten und
damit verbunden auf das Energiedissipationsvermdgen auswirken, als auf das Rissinitiie-
rungsverhalten [18].

2.1 Einfluss des Faseranteils und der Faserorientierung auf das mechanische
Eigenschaftsniveau

Unter einem faserverstarkten Kunststoff wird ein Kunststoff mit deutlich héherer Festigkeit
gegenlber dem unverstarkten Homopolymer verstanden, wobei hochfeste Fasern in die
Polymermatrix eingearbeitet werden. Glasfasern werden zur Verbesserung der Festigkeit
und Zahigkeit eingesetzt, und die Verstarkungswirkung hangt wesentlich von den Haftungs-
verhaltnissen, dem Faseranteil und Langen/Durchmesser-Verhaltnis (aspect ratio) sowie der
Faserorientierung in Bezug auf die Rissausbreitungsrichtung ab [19]. Die fiir Thermoplaste
Ublichen Verarbeitungstechnologien kénnen bei der Verwendung von Kurzglasfasern beibe-
halten werden. Unter Kurzglasfasern werden Fasern mit einer maximalen Faserldnge von
1000 um [20] (5000 um [21]) verstanden. Glasfasern werden hinsichtlich ihrer Festigkeit in
verschiedene Klassen eingeteilt (Tabelle 2.1), wobei das Elektro-Glas (E-Glas) das beste Preis-
Leistungs-Verhaltnis besitzt und damit der am haufigsten eingesetzte Typ ist [22]. Das E-Glas
wird aus reinen Quarzschmelzen mit Zusatzen aus Kalkstein, Kaolin und Borsdure hergestellt
und enthalt auBerdem Anteile verschiedener Metalloxide. Die unterschiedliche Zusammen-
setzung bestimmt die Eigenschaften der Glaser, so dass auch hoher feste Glasqualitdten ent-
sprechend dem Anforderungsprofil realisiert werden kénnen (siehe Tabelle 2.1). Die Glasfa-
sern werden zur Verbesserung der Eigenschaften im Ziehprozess mit einem Schlichtesystem
versehen, um sowohl die Verarbeitbarkeit als auch die Haftung in der polymeren Matrix zu
verbessern.
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Tabelle 2.1:

Physikalische Eigenschaften von Glasfasern und Kohlenstofffasern (C-Fasern) [20, 21, 23-26];
E-Glas (Elektro-Glas), R/S-Glas (hochfester Glasfasertyp), M-Glas (Glasfasertyp mit minimaler
Transmittanz fir Sonnenlicht, C-Glas (Glasfasertyp mit guter chemischer Bestandigkeit), HT-

Faser (C-Faser mit hoher Steifigkeit, HM-Faser (C-Faser mit hoher Festigkeit)

Eigenschaften Einheit Glasfaser Kohlenstofffaser
E-Glas R/S-Glas M-Glas C-Glas |HT-Faser HM-Faser
Zugfestigkeit MPa | 2400 3600 7000 2100 3600 2300
Zug-E-Modul MPa | 73000 86000 125000 71000 | 240000 400000
Bruchdehnung % 2,2-4,5 2,8-5,2 5,5 2,3 1,5 0,57
Dichte g/cm®| 2,55 2,49 2,45 1,74 1,83
Faserdurchmesser pm 3-25 7-8 6,5-8,0
Thermischer Ausdeh- |10°-K"| 5-6 4 72 |-0,1-(-0,7)-0,5—(-1,3)
nungskoeffizient
Schmelzpunkt °C 846 985 689

* angegeben ist die Zugfestigkeit in Faserrichtung

Die Eigenschaften des Verbundes werden durch die drei mikrostrukturellen Komponenten
Polymermatrix, Faser und die Grenzflache (Interface) zwischen beiden Komponenten be-
stimmt [27, 28]. Der Bruch beginnt mit Mikrohohlraumbildung bzw. Mikrorissen, und hangt
von den verschiedenen mikromechanischen Mechanismen ab. Es kdnnen folgende Mecha-
nismen definiert werden [22, 27-30]:

e Deformation und Bruch der Matrix (Sprédbruch, duktiler Bruch),

e Faser/Matrix Ablosung (debonding),

e Abgleiten der Faser in der Abléseregion (Riss umlduft Faser),

Herausziehen von Fasern aus der Matrix mit und ohne MatrixflieRen (pull-out),
Faserbruch.

Alle diese Schadigungsmechanismen verbrauchen Energie und leisten damit einen Beitrag
zur Zahigkeit des Werkstoffs. Welcher Mechanismus zeitlich und ortlich mit welchem Anteil
auftritt, hangt sehr stark von den Eigenschaften der drei mikrostrukturellen Komponenten,
den Belastungsbedingungen und von der Geometrie und der Art der Verstarkung ab. Bild 2.1
zeigt schematisch die auftretenden Deformationsmechanismen in faserverstarkten Polymer-

verbunden.

Bild 2.1:

Abgleiten der Faser

Debonding \

N\
N

Faser

/

Deformation und
r~ Bruch der Matrix

Riss ~Z

=
Z] —— Matrix
/N

Faserbruch Faser pull-out

Schematische Darstellung der in Faserverbunden auftretenden Schadigungsmechanismen [27]
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Einfluss der Faserlénge

Wesentliche Bedeutung fir die Verstarkungswirkung hat das Verhaltnis der Faserldange /zur
kritischen Faserlange krit, welches sich nach Gl. 2.1 ergibt [27].
1 Of

it = 5" dp - — 2.1
2 Tint
dr ... Faserdurchmesser

oF ... Festigkeit der Glasfaser
Tint ... Scherfestigkeit der Grenzflache Faser/Matrix

Ist die Faserlange /kleiner als die kritische Lange kit, so ist die Schadigung des faserverstark-
ten Werkstoffs durch die energieabsorbierenden Mechanismen des pull-out und des Matrix-
bruchs gekennzeichnet [27]. Bei /> kit hat die Faserorientierung beziiglich der Rissausbrei-
tungsrichtung wesentlichen Einfluss darauf, ob Faserbruch oder pull-out als dominanter
Schadigungsmechanismus auftritt. Die kritische Faserlange hangt, wie in Gl. 2.1 ersichtlich,
von der Scherfestigkeit der Grenzflache Faser/Matrix inc ab und ist damit temperatur- und
geschwindigkeitsabhdngig. Bei niedrigeren Temperaturen und hoheren Beanspruchungsge-
schwindigkeiten nimmt Arir ab und vice versa [28]. Eine Abschatzung der kritischen Faserlan-
ge kit kann Gber die Scherfestigkeit der Polymermatrix 7 gegeben werden, welche sich fir
fliefahige Werkstoffe nach der Schubspannungshypothese von TRescA berechnen ldsst [31].
Fir den Sonderfall des einachsigen Spannungszustandes ergibt sich aus der Zugfestigkeit des
Matrixwerkstoffs die Scherfestigkeit zu 7 = 1/2 - gy. In Bild 2.2 ist der funktionale Zusam-
menhang (Gl. 2.1) am Beispiel von E-Glasfasern mit einem Durchmesser dr von 10 um gra-
phisch dargestellt. Zusatzlich wurden die abgeschatzten kritischen Faserlangen fiir Polypro-
pylen (PP), Polyethylen hoher Dichte (PE-HD) und Polybuten-1 (PB-1) angegeben und es ist
ersichtlich, dass mit abnehmender Scherfestigkeit der polymeren Matrix die kritische Faser-
lange zunimmt und damit bei gleicher Faserlange die Wahrscheinlichkeit des Faserbruchs
abnimmt.

500
— hgie = %'dF' Tk dp =10 pm
& 400 Lint 0, = 2400 MPa
=
V*E 200 Top = 19 MPa
; T yp = 14 MPa
(]
R Z,5.,~ 10 MPa
2 200
D
‘£ PP PE-HD PB-1
£ 100+
3 632 um 857 um | 1200 um
0 f f f f
0 300 600 900 1200 1500
Glasfaserlange 1 (um)
Bild 2.2: Funktionaler Zusammenhang zwischen Scherfestigkeit zinc und Faserlange /

Neben der kritischen Faserldange ist das aspect ratio (//d) entscheidend fiir die Verstar-
kungswirkung. Ab J/d= 20 wird eine deutliche Verstarkungswirkung erreicht [32]. Im Gegen-
satz dazu wird insbesondere bei kleinerem aspect ratio keine Verstarkung erzielt. Die Wir-
kung beschrankt sich, z.B. bei Glaskugeln mit einem aspect ratio von 1, auf die Zunahme der
Steifigkeit, d.h. die Glaskugeln stellen einen Fillstoff dar, da energiedissipative Prozesse wie
das pull-out nicht induziert werden und es zur Koaleszenz von um die Glaskugeln gebildeten
Hohlrdumen kommt, was zum ultimativen Versagen des Werkstoffs flhrt [28].
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Einfluss der Grenzfldche Faser/Matrix und der Faserorientierung

Der Einfluss der Grenzflache Faser/Matrix ist fir die Festigkeits- und Zahigkeitseigenschaften
als bedeutend anzusehen. Im Vergleich zu vollstandig angebundenen Fasern, bei denen eine
Kraftlibertragung wahrend einer mechanischen Beanspruchung moglich ist, ist die durch
nicht oder nur teilweise angebundene Fasern erreichbare Zahigkeits- und Festigkeitssteige-
rung gering. Bei geringer oder keiner Haftung ist weniger Energie zum Abldsen der Faser no-
tig und eine Kraftibertragung aufgrund der fehlenden Wechselwirkung in der Grenzflache
zwischen Faser/Matrix ist nicht moglich. Des Weiteren fuhrt die Grenzschicht bei hinrei-
chendem Fillstoffgehalt zur lokalen Duktilitat in der angrenzenden Matrix und damit zur
Reduzierung von Spannungskonzentrationen [22]. Eine qualitative Beurteilung der Haftung
der Fasern in der Polymermatrix ermoglichen rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen
(REM-Aufnahmen). In Bild 2.3 ist die Bruchflachentopographie von Polypropylen-Glasfaser

Bild 2.3: Bruchflachenaufnahmen eines PP/GF-Verbundes mit fehlender (a) und guter Grenzflichenhaf-
tung (b); i — nicht mit Matrixmaterial bedeckte Fasern, ii — Lochbildung infolge herausgezogener
Fasern, iii — Faserabdruck, iv—an die Matrix angebundene Faser und v —lokal plastisch defor-
mierter Matrixbereich [22, 33]

In Bild 2.3a ist ersichtlich, dass keine Bedeckung der Fasern mit Matrixmaterial vorliegt (i)
und eine plastische Verformung im Bereich der Fasern und der Lécher (ii und iii) in Abhan-
gigkeit von den Matrixeigenschaften und der Belastungsgeschwindigkeit nicht beobachtet
werden kann. Bild 2.3b zeigt dagegen eine Bruchflache mit guter Grenzflachenhaftung. Die
Schadigungsinitiierung ist durch das Aufbrechen von Bindungen an der Fasergrenzschicht
(iv), bevorzugt an den Faserenden, gekennzeichnet und fiihrt bei einer spréden Matrix zum
pull-out oder zum Faserbruch mit einer sehr geringen Matrixdeformation. Bei einer duktilen
Matrix kdnnen die Prozesse des debonding und pull-out durch lokale plastische FlieRprozes-
se (v) mit Hohlraumbildung als dominante Schadigungsmechanismen auftreten [22, 28].

Die Faserorientierung in spritzgegossenen Prifkdrpern ist stark von der FlieRgeometrie im
Werkzeug, den Prozessparametern und den rheologischen Eigenschaften des Werkstoffs
abhangig. Die rheologischen Eigenschaften werden durch die Viskositat der Matrix, die Fa-
ser/Matrix-Haftung, das aspect ratio, die Faserlangen-Verteilung und dem Faseranteil be-
stimmt [32]. Die Ausbildung der Faserorientierung kann fiir spritzgegossene kurzglas-
faserverstarkte Kunststoffe vereinfachend als ein 3-Schicht-Modell beschrieben werden. In
Bild 2.4a ist dies schematisch gezeigt, wobei ein Kernbereich C mit transversaler Faserorien-
tierung und 2 Oberflachenschichten S mit longitudinaler Ausrichtung der Faser zur Schmelz-
flieBrichtung unterschieden werden kénnen [19]. Die Ursache fiir die Ausbildung dieser
Morphologie ist der Verlauf des Schmelzflusses und das zugrundeliegende Geschwindig-
keitsprofil bzw. der Geschwindigkeitsgradient, in dem sich die Fasern vorwiegend parallel
zum Gradienten ausrichten (Bild 2.4b). So treten in den Randschichten Scher- und im Kern-
bereich Dehnstromungen wahrend des Spritzprozesses auf [34], wobei insbesondere die
Ausbildung der Randbereiche vom Glasfaseranteil abhangig ist. Generell besteht ein Zu-
sammenhang zwischen Prufkorperdicke B und der Faserorientierung (C/B) [32].
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SchmelzflieR- SchmelzflieR-

richtung ~a richtung ~

z S
y X S
a)
Bild 2.4: Ausbildung einer 3-Schichtstruktur (a) mit einem Kernbereich (C) und 2 Oberflachenschichten (S)

und Profil der Polymerschmelze (b) [32]

Die im Hinblick auf die zahigkeitssteigernden Mechanismen glinstigste Faserorientierung ist
die parallele Ausrichtung zur Belastungsrichtung, da in Abhdngigkeit von den Haftungsver-
héaltnissen hier die Prozesse Faser/Matrix-Ablosung, Faser pull-out, Fasergleiten und Faser-
bruch auftreten kdnnen. Die Bruchflache ist dann durch eine zick-zack-formige Rissausbrei-
tung gekennzeichnet [22, 28]. Dagegen kommt es bei einer senkrechten bzw. schragen
Orientierung der Faser zur Belastungsrichtung und geringer Haftung zur Grenzflachensepara-
tion und Lochbildung zwischen den Fasern, wobei die Matrix sowohl spréd brechen kann als
auch Scherprozesse bzw. Crazebildung initiiert werden kénnen. Bei einer guten Haftung der
Fasern in der Matrix breitet sich der Riss entlang der Grenzschicht oder in der Matrix aus und
schrag liegende Fasern werden herausgezogen oder brechen. Die resultierende Bruchflache
ist relativ glatt [22, 28]. Der Einfluss der unterschiedlichen Ausrichtung der Fasern ist sche-
matisch in Abhangigkeit von den Haftungsverhaltnissen in Bild 2.5 dargestellt.
Faserorientierung parallel zur Faserorientierung senkrecht zur
Beanspruchungsrichtung Beanspruchungsrichtung

Faserablésung und = =] Separation von Fasern mit

Pull-out — Lochbildung, interfibrillarer

1 ~ooo Bruch mit Koaleszenz der
m=m| Risse an den Faserenden

partielle Ablésung Faserablésung oder Faser-
sowie pull-out der Faser, bruch an schrég liegenden
Faserbruch Fasern

JEIFE EE

 E—
gute Grenzflachenhaftung, [E—] gute Grenzflichenhaftung,
Faserbruch e Matrixbruch entlang der
— Er:[: Grenzschicht oder in der
—— Matrix
Bild 2.5: Schematische Darstellung der moglichen Schadigungsprozesse in Faserbunden in Abhangigkeit

von der Faserorientierung und den Haftungsverhaltnissen; nach [22, 27, 33, 35]
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Aus der unterschiedlichen Orientierung resultieren anisotrope und heterogene mechanische
Eigenschaften. Im Fall der parallelen Ausrichtung der Fasern zur Beanspruchungsrichtung
werden hohere Werte der mechanischen Eigenschaften erreicht. In [28] wird dieser Effekt
fur PA 66- und PEEK-Verbunde, die mit Glasfasern und Kohlenstofffasern in unterschiedli-
chen Gehalten verstarkt wurden, am Beispiel der Bruchzdhigkeit A: gezeigt. Fir alle Werk-
stoffe mit einer parallelen Faserausrichtung wurden hohere A:-Werte ermittelt. Diese prin-
zipielle Abhangigkeit konnte ebenso von Fu [36] fiir kurzfaserverstarkte PP/Glasfaser- und
PP/Karbonfaser-Verbunde nachgewiesen werden.

Einfluss des Faseranteils

Entsprechend der Definition von Faserverbundwerkstoffen, welche i. A. aus zwei Komponen-
ten bestehen, kénnen fur den Elastizitaitsmodul £¢ und die Spannung oc des Verbunds die
Gleichungen 2.2 und 2.3 angewendet werden, welche in Form einer Mischungsregel den An-
teil der jeweiligen Komponenten (Faser F und Matrix M) und mittels Faktoren die Faser-
orientierung (70) und die Faserlangen (77;) beriicksichtigen [25, 37]. Die Glltigkeit dieser
GesetzmaRigkeiten ist auf spritzgegossene, unidirektional verstarkte Prifkdrper beschrankt.

Ec=n01n1 @y Er+ (1—¢@y)Ey 2.2

Eg ... Elastizitatsmodul der Faser
FE\ ... Elastizitatsmodul der Matrix
@v ... Faservolumenanteil

Tint " Li * Qv Leri
Oc = Z —mt Cll (pv'l+ Z O-FQDV,]<1_%>+O-]\’/[(1_¢V) 2.3
)

i <lkrit Lj>lirit

or ... Festigkeit der Faser
1, § ... Faserlange kleiner oder groRer als At
oy - Spannung der Matrix bei Versagen des Verbundes

In [2] wurde der Einfluss des Glasfasergehaltes auf die Zahigkeitseigenschaften von PP- und
PE-HD-Verbunden mittels instrumentiertem Kerbschlagbiegeversuch (IKBV) untersucht. Zur
guantitativen Werkstoffbewertung wurden die ermittelten Maximalkrafte Fmax und die da-
zugehorigen Durchbiegungen fnax sowie die energiedeterminierten FWerte ]lsdT nach der
Auswertemethode von Sumpter und Turner (ST) herangezogen. Die sich ergebenden funkti-
onalen Zusammenhange sind flr beide Werkstoffe normiert auf den Wert des unverstarkten
Werkstoffs graphisch in Bild 2.6a—c dargestellt.

2,5 1,50 25
2 b] <
PE-HD 1,25+ 2,0+
PP < PP
22 151
~
PE-HD| £
Bz PE-HD
1,0-
| % 0,5 % %
01 02 03 00 01 02 03
0, () 0, () ¢y 1)

Bild 2.6:

Einfluss des Glasfasergehaltes auf die Maximalkraft Fnax (@) und die maximale Durchbiegung fnax
(b) im IKBV sowie auf die fWerte J5I (c) [2]
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Es ergaben sich folgende Schlussfolgerungen:

e Die Zugabe von Glasfasern flhrt bei beiden Werkstoffen zu einem Anstieg der
maximalen Schlagkraft, wobei der Einsatz von Glasfasern sich bei PE-HD star-
ker auswirkt.

e Die maximale Durchbiegung nimmt fiir die PE-HD-Werkstoffe mit zunehmen-
den Fasergehalt ab, wahrend fir PP nach einer initialen Abnahme bei hoheren
Gehalten eine Zunahme zu beobachten ist.

e Die ]lsdT—Werte weisen fiir PE-HD ein Maximum bei ¢v = 0,09 auf und dagegen
ist die Zahigkeitssteigerung bei den PP-Werkstoffen im Vergleich zu den PE-
HD-Werkstoffen aufgrund der positiven Beeinflussung der Kraft und Verfor-
mung deutlich groRer.

Auffallig ist dabei, dass bei den PP-Verbunden bei den ermittelten KenngréBen im Bereich
von kleinen Fllstoffgehalten ein konstantes Verhalten (Fmax) oder eine Abnahme (fnax,
JWert) registriert wird. Ursachlich kann dieser Verlauf der Funktionalitdt durch die fehlende
Interaktion der Fasern bei niedrigen Faseranteilen erklart werden. Mit Zunahme des Faser-
gehalts und geringerem Abstand der Fasern treten Wechselwirkungen zwischen benachbar-
ten Glasfasern auf, die die Spannungsverteilung beeinflussen und die Spannungsintensitat
verringern [21, 38]. Neben den diskutierten Einflussfaktoren auf die Zdhigkeitssteigerung
haben auch die Steifigkeit, Festigkeit und Geometrie der verwendeten Fasern entscheidende
Bedeutung fir das Festigkeits-, Deformations- und Zahigkeitsverhalten der Verbunde. Von
Friedrich [28] wurde angefiihrt, dass bei der Verwendung von Kohlenstofffasern (C-Fasern)
aufgrund des hoheren E-Moduls und der héheren Festigkeit (siehe Tabelle 2.1) sowie der
Moglichkeit ein erhdhtes aspect ratio zu erzielen, eine deutlichere Verstarkungswirkung ge-
genuber Glasfasern gegeben ist. In [17] konnte fur einen PA 6/CF-Werkstoff ein optimales
Zahigkeitsniveau in Abhangigkeit vom E-Modul der verwendeten C-Fasern nachgewiesen
werden. Die Risszahigkeit fiq als Widerstand gegeniiber instabiler Rissausbreitung nimmt mit
Uberschreiten eines kritischen E-Moduls der C-Fasern von 400 GPa ab, was auf die deutliche
Verringerung der Verformungsfahigkeit gegeniiber der niedrigeren Zunahme der Lastauf-
nahmefahigkeit zurtickgefiihrt werden kann.

2.2 Kristallstrukturen und polymorphe Umwandlung von Polybuten-1

Die Einsatzfelder fiir kurzglasfaserverstarkte Kunststoffprodukte umfassen im zunehmenden
Male auch Anwendungen, z.B. im Automobilbau oder im Weillgerdtebau, welche einer me-
dial-thermischen Beanspruchung ausgesetzt sind. Insbesondere Erzeugnisse aus PB-1 wird
aufgrund der geringen Kriechneigung ein groRes Potential vorausgesagt. Bisher wurde der
Zusammenhang zwischen der Polymorphie von PB-1 und des Einflusses einer medial-
thermischen Auslagerung auf die mechanischen Eigenschaften nicht ausreichend untersucht.
Isotaktisches Polybuten-1 (PB-1) ist ein lineares Polymer, welches per Kettenfaltung kristalli-
siert und eine sphérolitische Uberstruktur mit Lamellen bildet. Fiir PB-1 konnten drei ver-
schieden Kristallstrukturen mit finf Modifikationen bestimmt werden, die als Typ I, I’, I, I’
und IIT bezeichnet werden. Die Ausbildung der Kristallstrukturen und respektive der Modifi-
kationen ist an komplexe Wechselwirkungen gebunden. So entsteht bei der Kristallisation
aus einer Losung sowohl der orthorhombische Typ III als auch der hexagonale Typ I’ [39-43].
Die orthorhombische Kristallstruktur liegt in einer 4;-Helix und die hexagonale in einer 3;-
Helix vor. Beim Kristallisieren von PB-1 aus der Schmelze entsteht zuerst der tetragonale Typ
II mit einer 113-Helix, welcher weich und gummiartig ist [4, 39—41, 44-50]. Innerhalb von 7—
10 Tagen findet bei Raumtemperatur und Normaldruck eine Kristall-Kristall-Umwandlung in
den hexagonalen Typ I statt [4, 40-42, 45-48, 51]. Dieser Kristalltyp ist durch einen héheren
Schmelzpunkt, hohere Dichte [39, 45, 52] sowie durch eine Erhéhung der Steifigkeit und Zu-
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nahme der Harte und Zugfestigkeit gekennzeichnet [4, 47]. In Tabelle 2.2 sind die mechani-
schen Eigenschaften der unterschiedlichen Modifikationen vergleichend aufgefihrt.

Tabelle 2.2: Eigenschaften der Kristallmodifikationen des PB-1

Eigenschaft Typl Typ Il Typ 111 Typ I’ Literatur
Dichte o (g/cm’) 0,95 0,907 [48, 51]
Schmelztemperatur 7, (°C) 120-135 110-120 90-100 90-100 [39, 41, 44, 53, 54]
Mikroharte H (MPa) 21,4-54,6 4,2-8,3 [48]

Die Modifikationen I’ und II" entstehen durch direkte Kristallisation aus der Schmelze oder
Losung und unterscheiden sich dahingehend, dass sie einen weniger perfekten Kristallaufbau
im Vergleich zu I und II aufweisen, was die Ursache fiir die geringere Schmelztemperatur ist
[42, 55].

Die Umwandlungskinetik kann sowohl bei der Kristallisation aus der Losung als auch aus der
Schmelze durch die Temperatur, den hydrostatischen Druck, die Orientierung der Schmelze
und die Nukleierung beeinflusst werden [39, 41, 42, 45, 46, 51, 52]. Durch die Wirkung von
mechanischen Spannungen und/oder Dehnungen kann eine Erhéhung der Umwandlungsge-
schwindigkeit erreicht werden, was vor allem wahrend des Herstellungsprozesses von Be-
deutung ist [39, 40, 42, 47, 51, 52]. Von MARIGO et. al. [47] wurde eine molekulare Erklarung
flir den Umwandlungsprozess auf der Basis von Rontgenweit- und Rontgenkleinwinkelstreu-
ung (WAXS- und SAXS-Untersuchungen) abgeleitet. Die Kinetik kann demnach in zwei Me-
chanismen unterteilt werden. So beginnt die Transformation an verzerrten Lamellen, was zu
einer Neuordnung der Lamellen und Lamellenstapel fihrt. Die weitere Kristallisation in den
Typ I findet in amorphen Bereichen statt, wobei neue, diinne Lamellen und Lamellenstapel
auftreten. Demzufolge findet nicht nur eine reine Umkristallisation bereits kristalliner Berei-
che statt, sondern es bilden sich auch direkt kristalline Strukturen des Typ I aus, was zu einer
Erhohung des Kristallisationsgrads fiihrt [51]. Auf Grund der unterschiedlichen Konformation
des Typs Il und I in Form einer 11s- und 3;-Helix, kommt es zu einer Verringerung des Ab-
standes der Helix-Ebenen um ca. 4 % (von 1,06 nm zu 1,02 nm) bei einer gleichzeitigen Kon-
traktion in orthogonaler Richtung von nahezu 16 % (0,525 nm zu 0,442 nm), was zur Rissbil-
dung in den transformierten Kristallen fiihrt [50, 52].

ERA und JAUHIAINEN [44] fihrten umfangreiche Untersuchungen zur polymorphen Umwand-
lung von PB-1 durch. Bild 2.7a zeigt Beugungsdiagramme der Kristallstrukturen und in Bild
2.7b sind die Ergebnisse des 1. und 2. Heizlaufs von DSC-Untersuchungen einer bei 220°C
gepressten PB-1-Platte mit anschliefRender 2-wochiger Lagerung bei Raumtemperatur darge-
stellt [44]. Die Helix-Konformationen, die Gitterkonstanten sowie die Beugungswinkel fiir PB-
1 sind in der Tabelle 2.3 aufgefiihrt. Im 1. Heizlauf (HL) kann der hexagonalen Kristallstruktur
eine Schmelztemperatur von 129°C zugeordnet werden, wahrend im 2. HL die tetragonale
Struktur mit einem Schmelzpunkt von 109°C auftritt. Im 1. HL konnte ferner gezeigt werden,
dass die Umkristallisation nach dem Schmelzvorgang ein vollstandiger Prozess ist, da nur ein
Schmelzpeak auftritt. Dies wurde in [46] durch DSC-Messungen Uber einen Zeitraum von
1000 Stunden ebenfalls nachgewiesen. Wahrend der Umkristallisation treten zwei Schmelz-
peaks entsprechend der kristallinen Struktur auf. Der Prozess ist bei Raumtemperatur und
unter Normaldruck nach 240 Stunden beendet. Mit Hilfe der thermischen Analyse ist es in
Erweiterung zu den Ergebnissen der rontgenographischen Untersuchungen moglich, den
Umwandlungsprozess umfassend zu beschreiben [39, 44, 47, 51].
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Bild 2.7: Rontgenbeugungsdiagramme der verschiedenen Kristallstrukturen von PB-1 (a) und Schmelztem-

peraturen der hexagonalen und tetragonalen Struktur aus einer DSC-Untersuchung (b) [44]

Die Bestimmung des Kristallisationsgrades von Polymeren beruht bei der thermischen Analy-
se auf der Ermittlung der Schmelzenthalpie A Hn, welche anschlieBend auf den theoretischen
Wert fiir eine 100%ig kristalline Probe AH,, bezogen wird (Gl. 2.4) [56]. Fiir PB-1 werden in
der Literatur Werte fir AH,;im Bereich von 117,6-143,2 J/g angegeben [46, 48, 54, 57-59].
In [46] wurde der Kristallisationsgrad y mit Hilfe von Dichtemessungen bestimmt und an-
schlieBend der theoretische Wert der Schmelzenthalpie Gber die aus der DSC-Messung er-
haltene Schmelzenthalpie A Hn fur den Typ II berechnet. Voraussetzung dafir ist die Kennt-
nis der theoretischen Dichte der hexagonalen Struktur (Typ I) g, und der amorphen Phase
0.. Die Berechnung erfolgt nach Gl. 2.5 und in [48] und [51] wird fir g ein Wert von 0,95
g/cm3 und flr g, ein Wert von 0,868 g/cm? angegeben.

AH

m
=—2.1009 2.4
X =g, 100%
L= )
o (o1—0d) 2.5

0 ... gemessene Dichte

Tabelle 2.3: Helix-Konformationen, Gitterkonstanten und Beugungswinkel aller 5 Modifikationen des PB-1
Kristallgitter Helix- Gitterkonstanten Beugungswinkel Literatur
Konformation (A) (°)

Hexagonal — Typ I und 3 a=b=17,7 9,9/17,3/20,2/20,5 [44, 47, 54, 60]
Typ I’ c=6,51

Tetragonal — Typ Il und 115 a=b=14,91 11,9/16,9/18,4 [44, 47, 54, 60]
Typ I c=20,76

Orthorhombisch — Typ III 4, a=12,38 12,2/17,2/18,6 [42-44, 61]

b=28,88
c=17,56
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Damit konnte fiir den Kristalltyp I eine Schmelzenthalpie AH,, von 141 J/g ermittelt werden,
welche auch fir die in dieser Arbeit berechneten Kristallisationsgrade aus den DSC-
Messungen verwendet wurde. Der Kristallisationsgrad fir isotaktisches PB-1 liegt im Bereich
von 40-70 % [46—48, 53, 54, 59, 60].

2.3 Werkstoffverhalten bei hohen Dehnraten

Bei vielen Applikationen z.B. im Automobilbau, in der Luft- und Raumfahrttechnik sowie im
Sportbereich konnen im Werkstoff / im Bauteil hohe Dehnraten bis zu 500 s auftreten [62—
64]. Gerade die Automobilindustrie stellt hohe Anforderungen an die Sicherheit und Zuver-
lassigkeit ihrer Fahrzeuge und betreibt einen hohen experimentellen und rechnerischen
Aufwand, um diesen Anspriichen zu gentligen. Die Durchfiihrung von Crashversuchen orien-
tiert sich in Europa an dem European New Car Assessment Programme (EuroNCAP). Dieses
ermittelt in einer Reihe von Versuchen die Eignung der Fahrzeuge im Frontalcrash, im Sei-
tencrash, beim FulRgdangerschutz sowie in weiteren relevanten Bereichen.

In Bild 2.8 ist die schematische Darstellung eines Frontalcrashs sowie die zeitlichen Ablaufe
wahrend des Crashs mit den dabei auftretenden maximalen Dehnraten gezeigt. Die Bestim-
mung der mechanischen Eigenschaften unter diesen relevanten Einsatzbedingungen ist
wichtig und noétig, um einerseits eine wissenschaftlich fundierte Werkstoffauswahl treffen
und andererseits eine begriindete Werkstoffentwicklung durchfiihren zu kénnen. Ebenso
gewinnt die Bereitstellung von Werkstoffkenndaten fir FEM-Simulationen immer mehr an
Bedeutung [64-70].

Frontal-Crash, nach FEM-Simulation, mit
EuroNCAP Priifnorm Maximaldehnraten (dc/dt)

!

40 % Uberschneidung
e

15-20 ms | 2030 ms | 35-40 ms 50 ms |120-150 ms|150-180 ms|220-250 ms

v v v

Airbag erste starkere Rickprall der
entfaltet sich Deformationen Insassen

Zeitskala

Bordelektronik

Zindung des Airbags Oberkorper maximale Ruckprall des
Gurtstraffer bewegen sich Vorverlagerung des Fahrzeuges
nach vorn Oberkérpers

Gurtkraftbegrenzer

Benzinpumpe
Tirentriegelung
automatischer Notruf (eCall)

Bild 2.8: Schematische Darstellung eines Frontalaufpralls mit den dabei auftretenden charakteristischen
Maximaldehnraten sowie der zeitlichen Darstellung des Crashvorganges in Anlehnung an [67, 71,
72]
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Viele Arbeitsgremien, wie das American Iron and Steel Institute (AISI) [73], das International
Iron and Steel Institute (1ISI) [74] oder die Society of Automotive Engineers (SAE) [75, 76],
beschaftigen sich derzeit mit der Erarbeitung einer Norm zur Durchfiihrung von Hochge-
schwindigkeitszugversuchen. Das Stahlinstitut VDEh hat im Februar 2007 die technische Re-
gel SEP 1230 (Stahl-Eisen-Priifblatter) , Ermittlung mechanischer Eigenschaften an Blech-
werkstoffen bei hohen Dehnraten im Hochgeschwindigkeitsdehnversuch® vorgelegt [77],
welche fiur Deutschland Giiltigkeit besitzt. Fir die Durchfliihrung des Hochgeschwindigkeits-
zugversuchs an Kunststoffen ist seit dem Jahr 2007 die im Rahmen des Technical Committees
(TC) 61 der International Organization for Standardization (ISO) erarbeitete Norm ,,Plastics —
Determination of tensile properties at high strain rates” (1ISO 18872) giiltig [78].

Der Einfluss der Dehnrate auf die Festigkeit wird in der Literatur besonders fiir Metalle, auch
bei hoheren Temperaturen, vielfaltig beschrieben [79-88]. Dabei wird auch der Einfluss der
Messtechnik auf die Auswertbarkeit der o-&Diagramme und damit auf die Aussagefahigkeit
der Ergebnisse diskutiert. Es wird das gesamte Spektrum der Dehnraten, ausgehend von
quasistatischen bis hin zu hochdynamischen Prozessen, beriicksichtigt. Einen Uberblick tiber
die Priifmethoden zur Ermittlung der Werkstoffeigenschaften unter den jeweiligen Be-
anspruchungsbedingungen mit den realisierbaren Dehnraten gibt Tabelle 2.4.

Tabelle 2.4: Prifmethoden zur Werkstoffbeschreibung bei hohen Dehnraten [64, 81, 89]

Nominale Dehnrate Beanspruchsart Priiftechnik

(s¥)

<0,1 Druck Elektromechanische Universalprifmaschine

0,1-100 Servo-hydraulische Priifmaschine

0,1-500 Cam plastometer, Fallversuch

200-10* Split-HopkINSON bar (Druckbeanspruchung)

10*-10° Ballistik, Projektile

<0,1 Zug Elektromechanische Universalprifmaschine

0,1-100 (300) Servo-hydraulische Priifmaschine

100-10" Split-HOPKINSON Bar (Zugbeanspruchung)
Sprengstoffbeschleunigung:

10* Platte (flyer plate)

> 10° Ring (expanding ring)

<0,1 Scherung Elektromechanische Universalprifmaschine

0,1- 100 Servo-hydraulische Priifmaschine

10-10° StoBversuch (Torsionsanordnung) (torsional
impact)

100-10" Split-HoPKkINSON Bar (Scheranordnung)

10*-10* Interlaminarer Schertest eines doppelt gekerb-
ten Prifkorpers
(double-notch shear test)

10*-10’ Pressure-shear plate impact

Der Split-HoPKkINSON Bar nimmt, seit der Vorstellung des Prinzips im Jahr 1914, bei der Ermitt-
lung des Werkstoffverhaltens unter Dehnraten > 100s™" aufgrund seiner vielfiltigen An-
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wendung und stiandigen Weiterentwicklung insbesondere auch durch die Realisierbarkeit
unterschiedlicher Beanspruchungsarten eine Vorrangstellung ein [90]. Mit servo-hydrau-
lischen Priifmaschinen kann der fir technischen Anwendungen wichtige Dehnratenbereich
von < 300 s bei unterschiedlichen Beanspruchungsarten abgedeckt werden, weshalb ins-
besondere der Hochgeschwindigkeitszugversuch an Bedeutung gewinnt, was sich in der
vermehrten internationalen Aktivitat zur Standardisierung bemerkbar macht [74-76, 91-93].
In Bild 2.9 sind neben den Dehnraten auch die charakteristischen Versuchszeiten sowie die
in Metallen und Kunststoffen (am Beispiel von isotaktischen und schlagzahmodifizierten
Polypropylen [94]) ablaufenden Deformationsprozesse dargestellt. Mit modernen servo-
hydraulischen Prifmaschinen kann ein Dehnratenbereich von 10 bis 10" abgedeckt wer-
den [95], was in Bild 2.9 grau hervorgehoben ist.

Charakteristische Testzeit (s)
108 104 102 100 10 104 10°° 108
1 1 | L L L | 1

Servo-hydraulische Maschine
| | | T T T | |

1 I
108 10°6 104 : 1072 10° 102 { 104 106
| | Dehnrate (s”)
\ 4 v
Kriechtest Quasistatischer Test Schlagversuche Schock Test
Deformationsmechanismen Metalle
Diffusionskontrolliert Versetzungskontrolliert Elastische Welle
Kunststoffe
. KleinbereichsflieRen Einfachriss- .
Scherdeformationen Ve crazing Elastische Welle
Mehrfach- <l_| i
crazing
v Crash
Zugversuch Tiefziehen Projektile
Bild 2.9: Praktisch relevante, charakteristische Versuchszeiten, Dehnraten sowie Deformationsmechanis-

men in Anlehnung an [85, 94-96]

Bei servo-hydraulischen Hochgeschwindigkeitspriifmaschinen erfolgt die Belastung des Prf-
korpers nicht wie z.B. im quasistatischen Zugversuch nach dem Prinzip der Kraftkopplung,
sondern nach dem Energietransferprinzip. Dies bedeutet, dass die kinetische Energie schlag-
artig als Verformungsarbeit in den Prifkorper eingeleitet wird [89, 95]. Die gewahlte Prifge-
schwindigkeit wird Uber eine Vorlaufstrecke erreicht, wobei ein Vorlaufbolzen an den Prif-
korper angeklemmt ist. Am Ende der Vorlaufstrecke wird der Prifkérper kraftschliissig ein-
gekoppelt.

Bei Dehnraten groBer als 1s™ treten Schwingungen auf, die den Informationsgehalt der
Spannungs-Dehnungs-Kurven mindern und die Auswertung komplizierter machen. Diese
Schwingungen sind auf die schlagartige Einleitung der Energie in den Prifkorper zurlickzu-
fiihren und werden maligeblich von der gesamten Priifmaschine sowie vom Dampfungsver-
halten des Werkstoffes beeinflusst [64, 97, 98] und sind in Hochgeschwindigkeitszugversu-
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chen nicht vermeidbar. In [64] wird als Kriterium der Auswertbarkeit von aufgezeichneten
Kurven im mittleren Dehnratenbereich von 1-100 s die Anzahl der elastisch reflektierten
Schwingungen N (Gl. 2.6 und 2.7) definiert.

Ey *C
N = mit 2.6
T
E
c= |= 2.7
¢

Dabei ist & die Streckdehnung, ¢ die Geschwindigkeit der elastischen Spannungswellen, vt
die Traversengeschwindigkeit, £ der Elastizitatsmodul und g die Dichte. Die minimale Anzahl
von Schwingungen fir eine gleichmalRige Spannungsverteilung ist in [76] mit 10 und in An-
lehnung an die Auswertung von SHPB-Versuchen (Split-HOPKINSON pressure bar) in [64] mit 3
vollstandigen Schwingungen angegeben. Bei einer geniigend hohen Anzahl kann von einer
gleichmaBigen Spannungsverteilung im Prifkdrper ausgegangen werden, wobei dieser Zu-
stand nicht vergleichbar mit der homogenen Spannungsverteilung im quasistatischen Zug-
versuch ist.

Das Ziel ist es daher einerseits, die auftretenden maximalen Amplituden der Schwingungen
zu minimieren und anderseits die Anzahl der elastisch reflektierten Schwingungen zu opti-
mieren, um die Auswertbarkeit und damit die Aussagefahigkeit der Spannungs-Dehnungs-
Kurven zu erhéhen. Dazu finden sich in der Literatur unterschiedliche Ansatze. Neben einer
experimentellen Optimierung (Prufkorperform, Dampfungselemente im Kraftstrang, Modifi-
zierung der Einspannung, Verringerung der Einspannldnge) ist die Applizierung von Dehn-
messtreifen (DMS) auf dem Prifkorper zur indirekten Kraftmessung tblich. Der Einfluss der
Applizierung von DMS auf die Aufnahme und Auswertbarkeit von Spannungs-Dehnungs-
Diagrammen wird in [63, 80, 82, 86, 89, 99-101] diskutiert. Es kann allgemein festgestellt
werden, dass durch die indirekte Kraftmessung die Aussagekraft deutlich erhéht wird. Ein-
schrankend wirken sich jedoch der hohe Applizieraufwand und die notige Kalibrierung der
DMS bei jedem Prifkorper aus. Allerdings wird in [80] darauf hingewiesen, dass bei der Pri-
fung von metallischen Werkstoffen unter hohen Dehnraten der Einsatz von DMS alternativ-
los ist.

Eine Aussage liber das Schwingungsverhalten von Magnesiumlegierungen, martensitischer
Stéhle sowie Aluminiumlegierungen bei hohen Dehnraten wird in [82] getroffen. Hier erfolg-
te auch eine grobe Abschatzung des Schwierigkeitsgrades bei der Durchfiihrung von dynami-
schen Prifungen an Metallen. Das Verhaltnis von Streckgrenze und Zugfestigkeit (Rpo,2/Rm)
zur Bruchdehnung &g stellt dabei ein empirisches MaR fiir den Schwierigkeitsgrad dar. Nach
[82] erschweren hohe Streckgrenzenverhiltnisse sowie geringe Duktilitdtswerte die Durch-
fihrung und Auswertbarkeit von Hochgeschwindigkeitszugversuchen deutlich. Dies trifft auf
Magnesiumlegierungen sowie martensitische Stahle zu. Dementsprechend wirken sich nied-
rigere Streckgrenzenverhiltnisse sowie hohere Duktilitdten positiv aus. Als unkritisch wird
die Prifung von Aluminiumlegierungen angesehen. In Bild 2.10 ist ein Beispiel fiir die Kom-
pensation von versuchsbedingt auftretenden Schwingungen mit DMS gezeigt [63].
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Bild 2.10: Beispiel einer Kompensation von versuchsbedingt auftretenden Schwingungen mit Hilfe von DMS

zur indirekten Kraftmessung [63]

Die Messung der Verformung erfolgt beim Schnellzerreilversuch nicht, wie im quasistati-
schen Zugversuch Ublich, tiber einen Ansatzdehnungsaufnehmer, sondern tiber den Maschi-
nenweg mittels linear variablen Differential-Transformator (LVDT) oder {iber beriihrungslose
Verfahren. Eingesetzt werden optische Extensometer, Laserextensometrie oder Hochge-
schwindigkeitskameras (direkt oder mit anschliefender Grauwertkorrelation) [63, 66, 89, 95,
100, 102]. Prinzipiell kann eine Einteilung in die integrale bzw. lokale Dehnungsmessung vor-
genommen werden. Die Bestimmung der Dehnung Uber eine Hochgeschwindigkeitskamera
mit anschlieRender Grauwertkorrelation kann sowohl als integrale als auch als lokale Mes-
sung ausgelegt sein [89, 103].

In [102] wird ein Vergleich zwischen der Gber das LVDT-Signal ermittelten Dehnung und liber
die lokale Bestimmung der Dehnung mittels optischer Dehnfeldanalyse beschrieben. In Bild
2.11 ist der schematische Versuchsaufbau sowie die Versuchsdurchfiihrung an einem be-
schichteten Priifkdrper eines unverstarkten thermoplastischen Kunststoffes (PC+ABS) darge-

stellt.
$ o g
Bildbereich
) ( D: Kamera
Pr'L]fkt')rper/
4 7
Bild 2.11: Schematischer Versuchsaufbau der Messung der Verldngerung mit einer Hochgeschwindigkeits-

kamera und Darstellung eines beschichten Prifkorpers [102]

Aus dem Ergebnis lassen sich eindeutige Unterschiede im Dehnungsverhalten ableiten. Er-
folgt die Ermittlung der Dehnung berlhrungslos mittels lokaler Dehnfeldanalyse, werden im
Vergleich mit dem LVDT-Signal hohere Werte bestimmt, was in der Geometrie des Priifkor-
pers begriindet liegt. Die Messung (iber das LVDT-Signal zeigt die Ausbildung einer Streck-
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grenze, worauf in [102] nicht eingegangen wird, und es wird eine deutlich geringere Bruch-
dehnung infolge des Bezugs der Verlangerung auf die Einspannlange erreicht.

In der Automobilbranche haufig verwendete Leichtbauwerkstoffe, wie verschiedene Stahl-
bleche [85, 86] oder spezielle Magnesium-, Titan- und Aluminiumlegierungen [87, 88] sind
besonders von Interesse und hinsichtlich ihrer Werkstoffeigenschaften bei hoher Beanspru-
chungsgeschwindigkeit vielfaltig untersucht worden. Stahlbleche mit einem niedrigen bzw.
sehr niedrigen Kohlenstoffanteil (Low Carbon — LC) sowie IF Stahl (Interstitial Free) zeigen
eine deutliche Zunahme der Steckgrenze und Zugfestigkeit bei hoheren Dehnraten sowie
niedrigeren Temperaturen [85]. Dual Phase Stahl und mit Phosphor legierte Stdhle weisen
dagegen ein geringeres dehnratenabhangiges Werkstoffverhalten auf, was auf den geringe-
ren Einfluss der thermisch aktivierten Prozesse zuriickzufiihren ist [85]. Erst bei sehr hohen
Dehnraten bzw. niedrigen Temperaturen ist eine deutlichere Zunahme der Streckgrenze und
Zugfestigkeit festzustellen.

Fiir Aluminium wird in [88] und [89] von einer negativen Dehnratenabhangigkeit berichtet,
welche auf die adiabatische Erwarmung wahrend des Versuches und die dadurch hervorge-
rufene Erweichung zurlickgefuhrt wird [67, 89]. In [87] wird weiterfihrend eine Erklarung fir
die Abnahme der Spannungswerte bei hoheren Dehnraten und héheren Dehnungen gege-
ben. Demnach spielen neben dem Mechanismus der Spannungserweichung auch die fort-
schreitenden Strukturschadigungen, wie Bildung, Wachstum und Koaleszenz von Mikrol6-
chern (bei Aluminium- und Titanlegierungen) sowie die Initiierung und das Wachstum von
Mikrorissen (bei Magnesiumlegierung) wahrend des Deformationsprozesses eine entschei-
dende Rolle.

Fiir die Beschreibung des dehnratenabhangigen Werkstoffverhaltens mit besonderer Be-
riicksichtigung des Einflusses der Temperatur gibt es in der Literatur vielfdltige Ansatze von
Werkstoffmodellen. Moglich sind physikalisch begriindete Modelle auf der Basis von ther-
modynamischen Aktivierungsprozessen, wie das Modell des thermisch aktivierten FlieRBens
[104] oder phdanomenologische Modelle unter Verwendung von experimentell ermittelten
Daten, wie das COWPER-SYMONDS- [105—-107] oder das JOHNSON-Cook-Modell [108]. Dabei hat
das JoHNSON-Cook-Modell eine groRere Verbreitung gefunden. Die Beschreibung der FlieR-
spannung erfolgt beim JoHNSON-Cook-Modell unter Bericksichtigung des Dehnrateneinflus-
ses, des Temperatureinflusses sowie einer Verfestigungskomponente mit anzupassenden
Parametern, welche auch die thermische Entfestigung mit bericksichtigen kénnen. Ergeb-
nisse fiir Metalle finden sich in folgenden Literaturstellen [84, 88, 109-111].

Far amorphe und teilkristalline polymere Werkstoffe gibt es ebenfalls Ansatze, die das dehn-
ratenabhdngige Werkstoffverhalten beschreiben. Die amorphen Kunststoffe sind bei hdhe-
ren Dehnraten besonders durch die intrinsische Spannungserweichung gekennzeichnet. Die-
ser Fakt findet im Werkstoffmodell nach MATsuoka [112, 113] besondere Beriicksichtigung.
Fir teilkristalline Polymere wird das phanomenologische G’SeLL-JONAsS-Modell verwendet
[113-119]. Dieses Modell dient zur Beschreibung der FlieRkurve in Abhangigkeit von der
Dehnrate, der Dehnung und der Temperatur (Gl. 2.8).

a
o(é,6,T) =K ()™ ele . (1 —e W) T 2.8

Hierbei ist 7 die absolute Temperatur und K, a, W, A und m sind Materialkonstanten. Das
Modell umfasst den viskoelastischen (1 — e™"¢) und den viskoplastischen Anteil (¢)™ so-
wie die plastische Dehnungsverfestigung e"¢” und den Einfluss der Priiftemperatur e/,

In [113] und [118] wird die Anwendbarkeit des G’SeELL-JONAS-Modells an einem Polyamid 12
fiir verschiedene Dehnraten gezeigt. Im Ergebnis der Untersuchungen kann zusammenge-

fasst werden, dass fiir niedrige Dehnraten eine gute Ubereinstimmung vorliegt, wobei es bei
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hoheren Dehnraten nicht moglich ist, das Werkstoffverhalten mit denselben Regressionspa-
rametern hinreichend genau zu beschreiben. Das wird auf verschiedene Mikrostrukturpro-
zesse wahrend der Deformation in Abhangigkeit von der Dehnrate zurlickgeflhrt.

Eine ausfiihrliche Darstellung der Deformationsmechanismen in Abhangigkeit von der Dehn-
rate wird fur isotaktisches Polypropylen (iPP) und schlagzahmodifiziertes Polypropylen
(PP/EPR) in [94] gegeben. In Bild 2.12 sind die Deformationsmechanismen von iPP, ermittelt
an CT-Priifkdrpern, bis zu einer Dehnrate von ca. 700 s™ dargestellt.

Kerb
(notch)

v=0,1-1 mm/s >© Scherdeformation
¢=0,007-0,7 " (shear yielding)
v =10 mm/s % KleinbereichsflieRen + Mehrfachcrazing
£=0,7s" (small scale yielding + multiple crazing)
v =50 mm/s—=1 m/s >. Mehrfachcrazing
£€=3,5-70s" == (multiple crazing)
v=2-10m/s Bildung eines einzelnen Crazes vor der Rissspitze
¢ =140-700s™ : (formation of a single crack-tip craze)
Bild 2.12: Anderung der Deformationsmechanismen mit Zunahme der Geschwindigkeit; unter Beriick-

sichtigung der verwendeten CT-Prifkérper ergibt sich ein Dehnratenbereich von 0,007 s™ bis ca.
700 ™ [94]

Schadigungszone
(damage zone)

Neben den verschiedenen beschriebenen Deformationsmechanismen tritt auch ein Uber-
gang im Rissausbreitungsverhalten von dominierend stabil zu dominierend instabil mit héhe-
ren Dehnraten auf. Dies wird in Bild 2.13 deutlich, in der die Bruchzdhigkeit Kiq in Abhangig-
keit von der Prifgeschwindigkeit bzw. der Dehnrate dargestellt ist. Die Prozesse, die dieses
Verhalten maRgeblich beeinflussen, kdnnen in zwei Teile separiert werden. Zum einen ist die
bendtigte Zeit zur Relaxation der Spannungskonzentration an der Rissspitze mit Erhohung
der Geschwindigkeit nicht mehr gegeben und zum anderen ist die Energiedissipation an der
Rissspitze in Form von Warmeentwicklung auf einen kleineren Bereich beschrankt. Diese
beiden Prozesse stehen in Verbindung miteinander und die Autoren [94] erklaren den semi-
stabilen (semi-stable) Bereich damit, dass ein Ubergang stattfindet, der zu einer lokalen Er-
weichung fiihrt. Dieses Verhalten ist auf einen engen Geschwindigkeitsbereich begrenzt und
anschlielend dominiert der Prozess der Relaxation der Spannungskonzentration. Dabei ist
der erste Ubergang vom stabilen zum instabilen Bereich auf die adiabatische Erwdrmung
zurickzufihren und nicht auf die Erhéhung der Prifgeschwindigkeit. Dieses Verhalten ge-
winnt bei hoheren Geschwindigkeiten deutlich an Bedeutung. An dieser Stelle sein ein-
schrankend bemerkt, dass fir eine werkstoffphysikalische Beschreibung des energiedissipa-
tiven Bruchprozesses das JIntegral-Konzept der FBM angewendet werden muss. Der
Spannungsintensitatsfaktor K'der LEBM bericksichtigt nur den Kraftanteil des Bruchprozes-
ses, wohingegen das [Integral-Konzept sowohl den Kraft- als auch den Verformungsanteil
erfasst und damit eine energetische Bewertung des Bruchprozesses ermdglicht.
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Bild 2.13: Bruchzdhigkeit von iPP in Abhdngigkeit von der Prifgeschwindigkeit und Bewertung des Wider-
standes gegenliber instabiler Rissausbreitung [94]

Van der Wal [120] hat an der Rissspitze bei einem EPDM-modifizierten PP bei einer Ge-
schwindigkeit von 1 m/s eine Temperaturerhohung um 50 K festgestellt. Ebenso konnte
STEINER [121] wahrend des stabilen Risswachstums unter schlagartiger Beanspruchung eine
Zunahme der Temperatur von > 50°K fiir ein PA6-Werkstoff nachweisen. HAMDAN und SwAL-
LOWE [122] ermittelten fiir ein PEEK- und PEK-Werkstoff einen Ubergang vom isothermen
zum adiabatischen Verhalten bei einer Dehnrate von tiber 500 s™.

2.4 Bewertung der Schadigungskinetik von faserverstarkten Kunststoffen mit
Hilfe der Schallemissionsanalyse

2.4.1 Grundlagen der Schallemissionsanalyse

Die Schallemissionsanalyse (SEA) ist ein quasizerstorungsfreies Prifverfahren, das an schadi-
gungsinduzierende Prozesse gebunden ist. Die dabei freigesetzten Schallemissionen kénnen
durch mechanische, biologische oder chemische Beanspruchungen sowohl im mikroskopi-
schen wie auch im makroskopischen Bereich hervorgerufen werden. Damit hat sich fir die
Schallemissionen die Definition nach BARDENHEIER bewahrt, welcher in [123] angibt: ,Schall-
emissionen (SE) treten in jedem Festkdrpern immer dann auf, wenn mit dem Uberschreiten
bestimmter Werkstoffanstrengungen elastische Energiemengen in Form mechanischer
Spannungswellen freigesetzt werden”. Die mechanischen Spannungswellen breiten sich ku-
gelférmig von der Schallemissionsquelle als Volumenwellen aus, werden in Oberflachenwel-
len transformiert und konnen mit Hilfe piezoelektrischer Wandler (SE-Sensor) in analoge,
elektrische Signale Gberfihrt werden. Allerdings erfahrt das urspriingliche Signal, welches als
Rechteckimpuls definiert werden kann, durch die Ausbreitung im Werkstoff eine starke Ver-
anderung durch Dispersion und Reflexionen sowie Wellenmodenwandlung. So kann aus dem
Rechteckimpuls ein langes, langsam an- und abschwellendes Signal werden, welches zusatz-
lich durch immanente Verlustmechanismen eine exponentielle Abnahme zeigt [123]. In Bild
2.14 ist schematisch die Signalverarbeitung bei der Schallemissionsanalyse gezeigt.
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Bild 2.14: Signalverarbeitung bei der Schallemissionsanalyse in Anlehnung an [123]

Die aufgezeichneten Signale kdnnen prinzipiell in 2 Typen klassifiziert werden. So wird in der
DIN EN 1330-9 [124] ein trotz hoher Zeitaufldsung nicht trennbares Signal als kontinuierliche
Emission und Ereignisse, welche voneinander getrennt werden kénnen als Burst-Emission
bzw. transiente Signale bezeichnet. Charakteristische Beispiele fir kontinuierliche Emissio-
nen sind plastische, homogene Verformungen von Metallen, Leckagestromungen oder FlieR-
vorgange. Diskontinuierlich auftretende Ereignisse wie Rissbildungs- und Rissfortschrittsvor-
gange sowie bei faserverstarkten Werkstoffen Faser pull-out und Faserbruch fiihren zu
Burst-Emissionen. Die aufgezeichneten Signale kénnen vielfdltig analysiert werden. So wird
zur Darstellung die Impuls-, die Energie- und Ereignismessung sowohl im Summen- (kumula-
tiv) wie auch im Ratenmodus (distributiv) gewahlt. Darliber hinaus kann eine Amplituden-
und Frequenzanalyse erfolgen [6, 123]. Die Méglichkeiten der Auswertung der Schallemissi-
onen sind schematisch in Bild 2.15 dargestellt. Die Darstellung der Ergebnisse in Summen-
und Ratenform dient der Charakterisierung der Signaldynamik und damit der Schadigungs-
entwicklung und -akkumulation. Dagegen kénnen Uber die Darstellung der Amplitudenwerte
und mit Hilfe der Frequenzanalyse Aussagen Uber die Schadigungsmechanismen und die
zeitliche Zuordnung getroffen werden. Es wird in [125] allerdings darauf hingewiesen, dass
die Darstellung tber die Amplitudenanalyse nur bedingt Riickschliisse auf die Schadigungen
aufgrund der Schwachung der mechanischen Spannungswellen durch den im Werkstoff zu-
riickgelegen Weg und damit vom Abstand der Schallemissionsquelle zum Sensor zuldsst. In
diesen Fallen ist nur mittels der Frequenzanalyse eine Zuordnung der Schadigungsmecha-
nismen moglich [125, 126].

Die SEA wird unter zwei wesentlichen Gesichtspunkten angewendet. Zum einen sind Appli-
kationen im technischen Sinne, z.B. im Bereich der Bauteilliberwachung von Behéltern oder
in der Uberwachung des Risswachstums an Briicken und Stauddmmen [127, 128], moglich
und zum anderen liegt der Anwendungsbereich im werkstoffwissenschaftlichen Feld in der
Aufklarung von Schadigungsmechanismen und daraus ableitbaren Korrelationen zu Werk-
stoffkennwerten.
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Bild 2.15: Darstellungsmdglichkeiten der Schallemissionsanalyse in Anlehnung an [123]

2.4.2 Literaturanalyse zur Beschreibung der Werkstoffeigenschaften von
Faserbunden mit Hilfe der Schallemissionsanalyse

Im Folgenden werden Literaturergebnisse von Schallemissionsmessungen an faserverstark-
ten Kunststoffen vorgestellt und diskutiert.
In [129] erfolgte die Bewertung der Schadigungskinetik im quasistatischen Zugversuch fiir
mit 40 M.-% kurz- und langglasfaserverstarkte PP-Werkstoffe mit unterschiedlichen aspect
ratio-Werten und Haftungsverhdltnissen. Hierfir wurden Streifenprifkérper aus 2,5 mm
starken Platten prapariert und die Glasfaserlange betrug 0,5-150 mm, so dass die Werte des
aspect ratio im Bereich von 35,7-9400 liegt. Eine Angabe Uber die verwendete Glasfaserart
erfolgte nicht. Der Zugversuch wurde mit einer Geschwindigkeit von 2 mm/min durchgefihrt
und eine qualitative Bewertung der Haftungsverhiltnisse sowie der Deformationsmecha-
nismen erfolgte durch REM-Aufnahmen. Fir die Schallemissionsmessungen wurde ein Breit-
bandsensor (200 kHz—1000 kHz) genutzt. Aufgrund der Realisierung von unterschiedlichen
aspect ratio-Werten und Haftungsverhaltnissen konnten aus dem Zusammenhang zwischen
der Anzahl der akustischen Ereignisse (AE-Events) und den Amplitudenwerten Bereiche fest-
gelegt werden, welche bestimmten Deformationsmechanismen zuzuordnen sind:
40-55 dB - Matrixversagen

e 60-65dB -  Grenzflachenbruch

e 65-85dB - Faser pull-out

e 85-95dB - Faserbruch
Die Schadigungsmechanismen wurden zusatzlich unter Nutzung der REM-Aufnahmen quali-
tativ bewertet, allerdings muss infolge der verwendeten Messtechnik und insbesondere
durch die elektrische Verstarkung der AE-Signale beachtet werden, dass aus diesen Ergebnis-
sen kein allgemeinglltiger Zusammenhang abgeleitet werden kann. Darliber hinaus erfolgte
keine kritische Diskussion hinsichtlich der Giite der aufgezeichneten Signale, da eine Abhan-
gigkeit der aufgezeichneten Schallemissionen von der Entstehungsquelle besteht. Signale mit
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langerem Weg erfahren eine hohere Dampfung, wodurch niedrigere Amplitudenwerte ge-
messen werden. Aus diesem Grund ist die oben genannte Bereichsunterteilung nur bedingt
aussagefahig.

SEGARD [130] untersuchte im Kriechversuch PP-Werkstoffe mit 40 M.-% Kurzglasfasern, wel-
che zur Differenzierung der Schadigungsmechanismen mit und ohne speziellen Haftvermitt-
ler versehen waren. Aussagen Uber den verwendeten Haftvermittler, den Glasfasertyp oder
experimentelle Details beziglich der Durchfiihrung der Schallemissionsmessungen wurden
nicht angegeben. Bei der Bewertung der Schadigungsmechanismen durch die Ermittlung von
Amplitudenbereichen wurde auf die Ergebnisse von [129] mit einer geringen Anpassung hin-
sichtlich der Amplitudenbereiche zurlickgegriffen. DarlGber hinaus erfolgte die Bestimmung
der jeweiligen Schadigungsanteile sowohl fur die angebundenen wie auch nicht angebunde-
nen Glasfasern. Dabei zeigte sich, dass die Matrixschadigung, damit ist die Bildung von Mik-
rorissen sowie der Rissfortschritt gemeint, den groBten Anteil an den auftretenden Schadi-
gungsmechanismen besitzt. Der Anteil betragt bei guter Faser/Matrix-Haftung 98,25 % und
bei geringer Haftung 93,6 %. Faser pull-out, Reibung in der Grenzflache Faser/Matrix und
Faserbruch sind nur mit einem geringen Teil, im Falle der angebundenen Fasern 1,75 % und
bei den nicht angebundenen Fasern 6,4 %, beteiligt. Dies steht im Widerspruch zu den in
[28] getroffenen Aussagen, dass besonders Faser pull-out bei Faserlangen unterhalb der kri-
tischen Faserldnge kit die dominierende Versagensart ist.

In [131] wurden unidirektional glasfaserverstirkte Polyesterharze untersucht, welche typi-
scherweise als Rohrwerkstoffe eingesetzt werden. Eine Signalidentifizierung erfolgte durch
die Untersuchung von reinem, unverstarkten Polyesterharz sowie durch in 45° und 90° off-
axis verstarkte Polyesterharze. Im Ergebnis konnten zwei verschiedene Amplitudentypen
bestimmt werden, welchen zum einen der Matrixkavitation (Typ A) und zum anderen der
Dekohdsion bzw. Delamination (Typ B) zuzuordnen sind. Der Unterschied zwischen Typ A
und B liegt in der Amplitudenhdhe und Signaldauer, welche im Fall der Delamination hoher
und das Signal kiirzer ist. So konnte nachgewiesen werden, dass der Amplitudentyp A im Fall
der 90° off-axis Verstarkung 70 % und bei 45° Orientierung nur 20 % der Gesamtsignale aus-
macht. Eine Frequenzanalyse der separierten Amplitudentypen wurde nicht vorgenommen.
Eine Bewertung des Einflusses der Faserorientierung auf die Deformationsmechanismen von
glasfaserverstarkten und karbonfaserverstarkten Polyesterharzen erfolgte ebenso in [132]
und [133]. Als dominierender Mechanismus konnte bei Belastung in Faserrichtung der Fa-
serbruch detektiert werden und bei einer Orientierung von 45° treten die Mechanismen
Matrixdeformation und Delamination bevorzugt auf.

MouHMID [134] untersuchte die Schadigungsmechanismen in PA 66-Werkstoffen, welche mit
geschnittenem E-Glas verstarkt worden. Informationen zu der Glasfaserlangenverteilung
sowie dem aspect ratio liegen hier nicht vor. Aus der simultanen Aufzeichnung der Schall-
emissionen im quasistatischen Zugversuch an ungekerbten Priifkorpern konnten die Kraft-
Zeit-Kurven in 3 Bereiche eingeteilt werden, welche fir eine unterschiedliche akustische Ak-
tivitat stehen. In Bild 2.16 ist dies beispielhaft fir ein mit 15 M.-% verstarktes PA 66 gezeigt.
Die Autoren filhren den Ubergang vom Bereich A, welcher durch eine vernachlissigbare
akustische Emission charakterisiert ist, zum Bereich B auf das Erreichen der Streckgrenze und
der damit verbundenen Zunahme plastischer Deformationen zuriick. Der Bereich B ist durch
zahlreiche akustische Emissionen gekennzeichnet, welche der Matrixplastizitdt sowie der
Bildung von Mikrorissen zugeschrieben werden. Der Bereich C unterscheidet sich durch den
Bereich B dahingehend, dass mehr Schallemissionen mit hoheren Amplitudenwerten auftre-
ten.
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Bild 2.16: Count-Zeit- und Kraft-Zeit-Diagramm (a) sowie Amplituden-Zeit- und Kraft-Zeit-Diagramm (b) flr
PA 66 mit 15 M.-% Glasfasern; A —Bereich mit geringer akustischen Aktivitdt, B — Bereich mit
mittlerer Aktivitat und C — Bereich der durch ultimatives Versagen gekennzeichnet ist [134]

In [135] wurde das Schadigungsverhalten von Polyethylenwerkstoffen untersucht, die mit
Maishillen gefiillt waren. Zur besseren Interpretierbarkeit der Ergebnisse wurde ein Mo-
dellwerkstoff mit nur einer Maishiille hergestellt. Ein zusatzlicher Vorteil ergab sich durch die
nur 0,5 mm dicken Platten, welche eine optische Beobachtung der wahrend der Belastung
auftretenden Deformationsprozesse aufgrund der Transluzenz ermdoglicht. So konnte in Ana-
logie zu [129] und [130] eine Korrelation zwischen den Amplitudenwerten und Schadi-
gungsmechanismen hergestellt werden:

e <25dB -  Matrixdeformation
e 26-40dB -  pull-out der Maishillen
e >41dB - Maishillenbruch

Die Ermittlung der Schadigungsmechanismen von buchholzgefiillten Polypropylenwerk-
stoffen waren Gegenstand von Untersuchungen in [136]. Das Holzmehl wurde nach erfolgter
Siebung (Maschenweite 1 mm) und Trocknung aufgrund des hydrophilen Charakters ohne
Verwendung eines Haftvermittlers der Polypropylen-Matrix im Gehalt von 10—40 Massepro-
zent zugegeben. Die Holzfaserldnge betrug 2—3 mm und anschliefend wurden im Spritzguss-
verfahren Vielzweckpriifkorper hergestellt. Der quasistatische Zugversuch wurde mit einer
Traversengeschwindigkeit von 20 mm/min durchgefiuhrt und die Aufzeichnung der Schall-
emissionen erfolgte mit Hilfe eines Breitbandsensors. Die Ergebnisse des Zugversuches zeig-
ten eine Zunahme der Steifigkeit und Abnahme der Festigkeit, was die Autoren auf die nicht
vorhandene Anbindung des Holzmehls an die Matrix zurlickfiihrten. Das Holzmehl hat dem-
zufolge nur eine Fllstofffunktion. Angaben Uber die Langenverteilung der nach der Verar-
beitung vorliegenden Holzfasern wurden nicht gemacht. Die bei der Schallemissionsprifung
aufgezeichneten akustischen Signale wurden vornehmlich dem Debonding zugeordnet. Ein
Bruch der Holzfasern konnte aufgrund der nicht vorhandenen Anbindung an die Polymer-
matrix sowie der von den Autoren nicht naher spezifizierten zu geringen Faserlange ausge-
schlossen werden. Die Anzahl der Schallemissionen (Hits) nimmt mit héherem Anteil an
Holzfasern kontinuierlich ab, was auf die schlechte Verteilung und die damit verbundenen
Faseraggregationen zuriickgefiihrt wird.

In [137] erfolgte eine Bewertung des Einflusses einer Klima- und Wasserlagerung auf das
Deformationsverhalten von glasfaserverstarkten Polycarbonat-Werkstoffen im quasistati-
schen Biegeversuch. Zur Verstarkung wurden 20 M.-% mit Schlichte versehene und zu Refe-
renzzwecken ohne Schlichtesystem versehene E-Glasfasern hinzugegeben. Im Ergebnis
konnten pro Schallemissionsereignis (Hit) mehrere Counts (positive Uberschwingungen) fiir
die Glasfasern mit Schlichte ermittelt werden. Es wird davon ausgegangen, dass durch eine
gute Faser/Matrix-Haftung ein héherer Energiebetrag freigesetzt wird, als dies bei einer un-
geniligenden Haftung der Fall ist. Die Deformationsmechanismen sind durch Delamination
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und Faser pull-out gekennzeichnet. Aufgrund der gemessenen mittleren Glasfaserlange vor
und nach Durchfiihrung des Biegeversuchs konnten Glasfaserbriiche ausgeschlossen wer-
den. Aufgrund der Anndherung der Haufigkeitsverteilung der Counts/Hit zwischen den be-
handelten und unbehandelten Fasern wird infolge der Klima- und Wasserlagerung sowohl
von einer Verringerung der Haftungsverhaltnisse, die Autoren sprechen von einer ,Locke-
rung der Verbundhaftung”, als auch von einer Versprodung der Polymermatrix ausgegangen.
Schallemissionsmessungen an Talkum-gefillten Polypropylen-Werkstoffen unter schlagarti-
ger Beanspruchung sind von Xu [138] durchgefiihrt worden. Anhand der Variation der GréRRe
von Talkumpartikeln sowie den Einsatz unterschiedlicher Haftvermittlerkonzentrationen
wurde unter schlagartiger Beanspruchung im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch
(IKBV) die Schadigungskinetik mittels Schallemissionsprifung ermittelt. Die Kerbtiefe und
der Kerbradius der spritzgegossenen Prifkdrper (70x10x4 mm?®) betrugen 2,5mm und
0,25 mm. Weiterfilhrende Angaben Uber die zugrundeliegende Priifnorm, die Priifgeschwin-
digkeit oder Uber die Realisierung der Datenaufzeichnung im IKBV wurden nicht getatigt. Fur
die Schallemissionsmessungen wurde ein resonanter Sensortyp verwendet. Aufgrund der
gewdhlten experimentellen Bedingungen und den dargelegten Ergebnisse kann davon aus-
gegangen werden, dass eine bruchmechanische Zahigkeitsbewertung unter Berlicksichtigung
der mit Hilfe der Schallemissionsanalyse ermittelten Schadigungskinetik nicht Gegenstand
der Untersuchungen war. In Bild 2.17 sind die Spannungs-Zeit- (o-£) bzw. Amplituden-Zeit-
Diagramme (A4-t-Diagramme) der PP-Werkstoffe mit gleicher PartikelgroRe aber unterschied-
lichen Talkumgehalten dargestellt. Die Darstellung der Spannung in Abhdngigkeit von der
Zeit ist im IKBV nicht Ublich und kann nur so erklart werden, dass die Autoren die gemessene
Schlagkraft auf den Restquerschnitt bezogen haben. Dies gilt allerdings nur ndherungsweise
unter Berlicksichtigung dass keine Rissausbreitung stattfindet. Die Autoren gehen auf diese
Problematik nicht ein, so dass die angegebenen Spannungen nur einen informativen Charak-
ter besitzen. Unter den Amplitudenwerten A verstehen die Autoren alle positiven Uber-
schwingungen (Counts) mit ihren Dezibel-Werten (dB-Werten).
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Bild 2.17: o-t- und A-tDiagramm fir PP mit 30 (a) und 50 M.-% (b) Talkum [138]

Die ersten auftretenden Amplitudenwerte werden mit der Rissinitiierung erklart und die
bei den hoéheren Fillgraden beobachteten geringeren Schallemissionen werden auf die
Agglomeration der Talkumpartikel zurickgefihrt. Der zwischen der Rissinitiierung und
-ausbreitung liegende Bereich mit fehlender akustischer Aktivitat wird mit der geringen Haf-
tung der Talkumpartikel in der PP-Matrix erklart.

BoHse [126]untersuchte die auftretenden Deformationsmechanismen von Polypropy-
len/Polyethylen hoher Dichte-Blends (PP/PE-HD-Blends) mit und ohne Verwendung eines
Haftvermittlers. In Bild 2.18 sind die Ergebnisse der an beidseitig gekerbten Priifkorpern im
guasistatischen Zugversuch durchgefiihrten Schallemissionsuntersuchungen gezeigt. Der
Kerbradius betrug 3 mm und die Prifgeschwindigkeit 100 mm/min. Die Schallemissionen
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wurden mit einem Breitbandsensor aufgezeichnet. Angaben Uber die genaue Positionierung,
d.h. Gber den Abstand zwischen Kerbe und Sensor existieren nicht. Fiir das reine PP sind nur
wenige akustische Emissionen festzustellen und das Werkstoffversagen ist durch eine insta-
bile Rissausbreitung gekennzeichnet (Bild 2.18a). Im Gegensatz dazu ist in Bild 2.18b sowohl
ein signifikant anderes mechanisches wie akustisches Verhalten der PP/PE-HD-Blends zu er-
kennen. Durch die Zugabe von PE-HD &ndert sich die Rissausbreitungskinetik von dominie-
rend instabil zu stabil. Es werden eine Vielzahl von Ereignissen (Hits) pro Zeiteinheit detek-
tiert, was der Autor auf die unterschiedlichen Bruchdehnungen von PP und PE-HD
zuriickfiihrt. So konnte mit Hilfe von REM-Aufnahmen gezeigt werden, dass eine starke An-
derung in der Fibrillierung stattfindet. Da die Bruchdehnung des PE-HD geringer als die des
PP ist, findet ein Bruch der sich ausbildeten PE-HD-Fibrillen statt. Die Anzahl und die beim
Debonding freigesetzte Energie sowie der Bruch der Fibrillen nehmen deutlich mit kleineren
PE-HD-Inklusionen und der Verwendung von Haftvermittlern (Faktor 10) zu. Zusatzlich konn-
te in [126] und [8] anhand von Modellwerkstoffen eine Korrelation der Schadigungsmecha-
nismen mit den dazugehorigen Frequenzspektren erfolgen. Daflir wurde in eine Epoxidmat-
rix eine einzelne Karbonfaser eingearbeitet.

40 70 T12 40 700 150
C PP Homopolymer a 60 - — PPSO/PE-HDBU-BIend 6002 -
30/A F o2 | A @ 1402
397 502 79 30 B 500E | E
& 0> | B & f F400 > T30 &
S 204 2163 S20f 1 £ 5
= 30 .2 e = ) -300-2 +20 <
© o o b 8] (]
1 +20 © | o 1 -200 © w
10 B w 3.( 10 w 410 <
| -10 < A 100 < Al

T — o 1o o ululo Lo

0 5 10 15 20 25 0] 5 10 15 20 25
t(s) t(s)

Bild 2.18: Akustisches Verhalten von PP (a) und PP50/PE-HD50-Blend (b) mit Haftvermittler; Spannungs-

Zeit-Diagramm (A), AE-Aktivitat (B) und akkumulierte AE-Energie (B) [126]

Solche Modellwerkstoffe werden in der Literatur als Einzel-Faser-Verbunde (single-fiber
composites) bezeichnet. So konnte fiir die Bildung von Matrixrissen ein Frequenzbereich von
100-350 kHz und flr die Karbonfaser-Fragmentierung von 350-700 kHz angegeben werden.
Es wird darauf hingewiesen, dass das Frequenzspektrum nicht nur von den akustischen Ei-
genschaften des Werkstoffes, sondern auch von den durch die duRere Beanspruchung (Zug,
Druck, Scherung) stimulierten Wellenmoden abhangt.

In [125] sind ebenfalls Untersuchungen an unidirektional glasfaserverstarkten PP-
Werkstoffen (PLYTRON™) zur Identifizierung der Schadigungsmechanismen unter Nutzung der
mit Hilfe der Frequenzanalyse gewonnenen primaren Frequenz durchgefihrt worden. Die
akustischen Signale wurden mit einem Breitbandsensor unter Verwendung eines Transien-
tenrekorders im quasistatischen Zugversuch (5mm/min) aufgezeichnet. Das Prinzip der Aus-
werteprozedur ist in Bild 2.19 gezeigt. Alle aufgezeichneten transienten Signale sind mit Hilfe
der schnellen Fouriertransformation (FFT — Fast Fourier Transform) in den Frequenzraum
Uberfihrt worden und die primére Frequenz, d.h. die Frequenz mit dem hdchsten Peak,
diente zur Charakterisierung der Schadigungsmechanismen.
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Bild 2.19: Transientes Signal (a), FFT-Leistungsspektrum (b) und Darstellung der Hauptfrequenzen (c) fir in

Richtung der Belastung (0°) unidirektional verstarktes PP [125]

Hierfiir wurden alle Frequenzen in ein Dehnungs-Frequenz-Diagramm (Bild 2.19c) eingetra-
gen und aus diesem funktionalen Zusammenhang konnte unter Auswertung unterschiedli-
cher Faserorientierungen zur Belastungsrichtung eine Korrelation zu den Schadigungsme-
chanismen hergestellt werden:

e 100-120 kHz - Faser/Matrix debonding
e 200-300 kHz - Fasergleiten und Faser pull-out
e 450-550 kHz -  Faserbruch

Gegenstand der Untersuchungen von Yu [139] war ebenso die Zuordnung von charakteristi-
schen Frequenzbereichen zu konkreten Schadigungsmechanismen. Dazu wurden unidirek-
tional karbonfaserverstarkte Epoxidharze im quasistatischen Zugversuch an gekerbten Prif-
korpern untersucht. Fir die ermittelten unterschiedlichen Frequenzbereiche konnten unter
Bericksichtigung der Karbonfaserorientierung parallel (0°) sowie transversal (90°) zur Belas-
tungsrichtung folgende Korrelationen abgeleitet werden:

e 100 kHz - Matrixversagen

e 200-400 kHz - Faserbruch
In [140] wurden, wie in [126], an Einzel-Faser-Verbunden die wahrend der Belastung aufge-
zeichneten akustischen Signale mittels FFT ausgewertet und die Frequenzbereiche den Schadi-
gungsmechanismen zugeordnet. Dabei stand der Einfluss unterschiedlicher Matrizes (Polyes-
terharz und Epoxidharz) sowie der Karbonfaserdurchmesser (6 um und 12 um) im Vorder-
grund des Interesses. Die Untersuchungen wurden im quasistatischen Zugversuch mit einer
Geschwindigkeit von 0,1 mm/min an ungekerbten Priifkérpern durchgefihrt und die Auf-
zeichnung der akustischen Emissionen erfolgte mit einem Breitbandsensor (10-1000 kHz). So
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konnte fir den Polyesterharz-Werkstoff (Faserdurchmesser 6 um) aus den registrierten
Schallemissionen eine Frequenz von 30 kHz dem Karbonfaserbruch zugeordnet werden,
wahrend der Frequenzbereich von 100-1000 kHz keinem spezifischen Mechanismus zuge-
wiesen wird. Bei den Epoxidharz-Werkstoffen bestatigt sich der ermittelte Frequenzbereich
von 100-1000 kHz, allerdings ergaben sich fir die Faserbriiche unterschiedliche Ergebnisse.
So konnte keine Frequenz fiir den Bruch der 6 um starken Karbonfaser angegeben werden,
wahrend fir die 12 um starke Karbonfaser eine Frequenz von 90 kHz angeben wird. Eine Er-
klarung flr dieses kontrare Ergebnis wurde nicht gegeben.

Ebenso wie die schon diskutierten Resultate an verstarkten Duromeren hat auch pe GRooT
[141] das Schadigungsverhalten von unidirektional karbonfaserverstarkten Epoxidharzen
mittels Schallemissionsanalyse untersucht. Um eine Separierung der auftretenden Schadi-
gungsarten zu erreichen wurden sowohl unterschiedliche Orientierung der Faserlagen als
auch Untersuchungsmethoden verwendet. Dazu wurden Faserlagen in 0° (alle Schadigungs-
arten), 90° (hauptsachlich Matrixbruch) und 10° (nahezu kein Faserbruch) zur Belastungs-
richtung realisiert und dann wurden Zug-, DCB- (double cantilever beam) und Zugscher-
Versuche durchgefiihrt. Fir die Schallemissionsmessungen wurden ein Breitbandsensor und
ein Vorverstarker (100—-1000 kHz) verwendet. Unter Beriicksichtigung aller Werkstoffe und
Untersuchungsmethoden konnten die folgenden Frequenzbereiche festgelegt werden:

e 90-150 kHz - Matrixbruch
e 180-310 kHz - pull-out mit debonding
e > 300 kHz - Faserbruch

Vereinzelt auftretende Frequenzen von 480 kHz und ~540 kHz konnten mit den durchge-
fliihrten Untersuchungen von den Autoren nicht erklart werden.

Ni [142] wertete die aufgezeichneten transienten Signale eines Modellwerkstoffes mit Hilfe
der Wavelet-Transformation aus. Untersucht wurde ein Epoxidharz mit einer einzeln einge-
arbeiteten Karbonfaser mit einem Durchmesser von 6,9 um. Zur Validierung der Schadi-
gungszuordnung durch die Angabe von Frequenzbereichen erfolgte vorher eine systemati-
sche Untersuchung des Einflusses der Sensorposition zur Schallemissionsquelle. Dazu diente
ein akustischer Sensor als Quelle und ein zweiter Sensor als Empfanger. Die Signale sind mit
drei unterschiedlichen Frequenzen per Signalgenerator erzeugt worden. Die Ergebnisse fir
die Auswertung der Hauptamplitude (Peak-Amplitude) sowie die per Wavelet-
Transformation ermittelten Frequenzen sind in Bild 2.20 dargestellt.
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Bild 2.20: Schwachung der Peak-Amplituden (a) und Frequenzcharakteristik des akustischen Signals (b) fiir
unterschiedlicher Abstdande von Schallemissionsquelle und Sensorposition [142]

Wie aus der funktionalen Darstellung in Bild 2.20a hervorgeht, ist mit zunehmendem Ab-
stand eine nichtlineare Abnahme der Peak-Amplituden-Werte aufgrund von inharenten Ver-
lustmechanismen zu erkennen. Dagegen bleibt die Frequenz des Quellsignals durch die Vari-
ation des Sensorabstandes unbeeinflusst (Bild 2.20b). Damit ist eine Zuordnung der
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Schadigungsmechanismen unter Berlcksichtigung des Frequenzinhaltes des zugrundelie-
genden Schallemissionssignals gegeniliber der Amplitudenanalyse zu bevorzugen. Durch die
Auswertung des Fragmentierungstestes —unter quasistatischer Beanspruchung wird nach
einem definierten Abbruchkriterium der Versuch beendet und die mikromechanischen Me-
chanismen werden ermittelt — konnten folgende Beziehungen zwischen Schadigungsart und
Peak-Frequenz hergestellt werden:

e < 100kHz -  Matrixbruch
e 200-300 kHz -  Debonding
e 400-450 kHz - Faserbruch

2.4.3 Interpretation der unterschiedlichen Frequenzbereiche fir den Schadigungs-
mechanismus ,Faserbruch*®

In diesem Abschnitt werden die in der Literatur ermittelten unterschiedlichen Frequenzbe-
reiche fiir den Faserbruch diskutiert. Dazu sind in Bild 2.21 unter Beachtung der in [141] auf-
geflhrten Literaturergebnisse die Frequenzbereiche fir die jeweiligen Werkstoffsysteme
unter Bericksichtigung der jeweiligen Prifkérperart (Einzelfaser-Verbund, unidirektional
(UD) verstarkter Verbund) graphisch zusammengefasst.
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Bild 2.21: Uberblick tiber die in der Literatur angegebenen Korrelationen zwischen Schiadigungsmechanis-
men und Frequenzbereichen
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Wie aus dem Vergleich zu erkennen ist, kann fur den Faserbruchmechanismus ein Frequenz-
bereich von 30-700 kHz angenommen werden. Dieses breite Spektrum kann auf unter-
schiedliche Einflussfaktoren zurlickgefiihrt werden. So sind neben der Orientierung der Fa-
sern in Bezug zur Beanspruchungsrichtung sowie zur Rissausbreitungsrichtung ebenso die
Haftungsbedingungen der Fasern in der Matrix, der Fasertyp, der Fasergehalt, die Faserlan-
ge, die inhdrenten Verlustmechanismen sowie die von der dufleren Belastung hervorgerufe-
nen Wellenmoden von Bedeutung [126]. Um den Einfluss der Faserorientierung sowie des
Fasergehaltes auf die Schallemissionsmessungen zu erlautern, soll im Folgenden naher auf
die Spannungsverteilung einer in einer polymeren Matrix eingebetteten Einzelfaser einge-
gangen werden. Vorausgesetzt wird eine optimale Haftung sowie symmetrische Anordnung
der Faser in der Matrix. Im Bild 2.22a—b sind schematisch die sich ausbildenden Span-
nungsverlaufe fir eine senkrecht sowie parallel zur Beanspruchungsrichtung orientierten
Faser sowie der Grenzflache fiir den Fall einer elastischen und plastischen Matrix dargestellt.
Die Verstarkungswirkung ist, wie in Kapitel 2.1 ausgefiihrt, dadurch gekennzeichnet, wie die
wirkenden Krafte in Bezug zur Faserachse aufgenommen und eingeleitet werden.

Einzelfaserorientierung senkrecht Einzelfaserorientierung parallel
zur Beanspruchungsrichtung (off-axis) zur Beanspruchungsrichtung (on-axis)
c c
| |- Matrix |
Grenzflache ‘h
\“H Faser

| |

Spannungsverlaufe, elastische Matrix Spannungsverlaufe, elastische Matrix
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|
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Spannungsverldufe, plastische Matrix Spannungsverliufe, plastische Matrix
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Bild 2.22: Schematische Darstellung einer in einer Matrix eingebetteten Einzelfaser senkrecht (a) und paral-

lel (b) zur Beanspruchungsrichtung sowie die daraus resultierenden Spannungsverlaufe fiir die
Faser und die Grenzflache fur den Fall einer elastischen und plastischen Matrix [21, 30, 38]

Die senkrechte Orientierung der Faser zur Beanspruchungsrichtung flihrt zu Spannungsspit-
zen an den Faserenden (Bild 2.22a), von wo aus bei Uberschreiten der FlieRspannung der
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Matrix oder der Grenzflachenschubspannung die Schadigungen initiiert werden. Aufgrund
der hoheren Festigkeit der Faser gegenlber der Matrix sind die bevorzugten Schadigungs-
mechanismen die Rissbildung an den Faserenden und die daraus resultierenden Rissausbrei-
tung in der Matrix, was zum ultimativen Versagen des Werkstoffs fiihrt. Die parallele Kraft-
einleitung in die Faser flhrt dagegen zu den in Bild 2.22b dargestellten Spannungsverlaufen
in der Faser und der Grenzflache, wobei es aufgrund der Orientierung und der unterschiedli-
chen Dehnbarkeit der Matrix und Faser zur Ausbildung einer Schubspannung 7t in der
Grenzflache kommt, welche an den Faserenden ein Maximum erreicht. Wird ein plastisches
Verhalten der Matrix angenommen, ist die Zunahme der Spannung in der Matrix von der
konstanten Scherspannung der Matrix beeinflusst und der sich ausbildende Spannungszu-
stand hangt maRgeblich von der kritischen Lange Arit und damit von der Moglichkeit ab,
Spannungen in die Faser einzuleiten [30]. Die Orientierung der Faser in Richtung der Bean-
spruchung fuhrt zu einer héheren Verstarkungswirkung als im umgekehrten Fall, da zum ei-
nem die Krafte Gber die Grenzflache von der Faser aufgenommen werden und zum anderen
die auftretenden Schadigungsmechanismen debonding, pull-out mit und ohne MatrixflieRBen
sowie Faserbruch mehr Energie dissipieren (vgl. Diskussion in Kapitel 2.1). Bei den in den
vorliegenden Literaturstellen untersuchten Werkstoffsystemen handelte es sich um Einzel-
Faser-Verbunde bzw. um unidirektional verstarkte Verbunde, wo Langfasern in die Matrix
eingearbeitet wurden und die Haftung der Fasern in der Matrix ausgepragt ist. Dies fihrt
dazu, dass die von der Grenzflache libertragbaren Krafte sehr hoch sind, was beginstigt
durch eine Faserlange groRer als die kritische Ldnge krit zu Faserbriichen fihrt. Mit zuneh-
menden Faseranteil und damit komplexeren Spannungsfeldern kommt es ab einer kritischen
Konzentration zur Spannungsiiberlagerung benachbarter Fasern. Durch diese Spannungsi-
berlagerungen werden die Maxima an den Faserenden verringert und damit Gberwiegt die
Verstarkungswirkung gegeniiber der Kerbwirkung der eingebetteten Faser [21, 38]. Dieser
Sachverhalt wird in [6] fur die Abhdngigkeit der Anzahl der aufgezeichneten Schallemissio-
nen vom Glasfasergehalt verantwortlich gemacht. Darlber hinaus ergibt sich eine Determi-
niertheit der aus den aufgezeichneten transienten Signalen ermittelten Frequenzen fvon der
duBeren Beanspruchung bzw. der resultierenden Normalspannung on der Faser (Bild 2.23).
Bei einer guten Haftung der Fasern in der Matrix kann davon ausgegangen werden, dass mit
steigender Kraft Fdie in der Faser vorliegende Normalspannung on zunimmt. Je hoher der
Spannungszustand in der Faser, umso mehr elastische Energie wird gespeichert und umso
hoher ist der Frequenzbereich des Faserbruchs. Eine Verallgemeinerung dieser Annahme
kann jedoch nicht getroffen werden, da die duBere Beanspruchung auch zum pull-out der
Faser fihren kann, was eine geringere Normalspannung der Faser zur Folge hat.

duRere Beanspruchung F, < F, < F, < F,
Normalspannung der Cn < Oy < Oy = Ons
Faser

S D

/ \ pull-out der

Faser Matrix Faser
Faserbruchfrequenz f, < f, < f, > f,
Bild 2.23: Schematische Darstellung der Abhdngigkeit der Faserbruchfrequenz f von der duBeren Bean-

spruchung Fbzw. von der Normalspannung oy der Faser
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Infolge der Rissausbreitung kann es zum Faserbruch kommen, wenn der Riss keine Moglich-
keit hat, sich entlang der Faser oder in der Matrix auszubreiten. Griinde dafiir kbnnen eine
hohe Beanspruchungsgeschwindigkeit, der Faseranteil und die Orientierung der Fasern zur
Rissausbreitungsrichtung sein. Dieser Fall ist schematisch im Bild 2.23 fir die Kraft /4 und die
resultierende Spannung on4 sowie Frequenz £ dargestellt. Daraus kann induktiv abgeleitet
werden, dass bei einer geringen Haftung der Fasern in der Matrix sowie bei geschadigten
Fasern der Frequenzbereich des Faserbruchmechanismus geringer ausfallt. Fir den Faser-
bruch sind demnach unterschiedliche Brucharten charakteristisch. So kann die Faser infolge
einer Zugbeanspruchung oder infolge einer Biegebeanspruchung durch die Rissausbreitung
brechen. Letzterer Bruchmechanismus kann auch dann auftreten, wenn die Faser nicht oder
nur partiell an die Matrix angebunden ist.

Eine Allegorie dieses Sachverhaltes ist die in einer unterschiedlich stark gespannten Gitar-
rensaite gespeicherte Energie, welche im Fall der hoher gespannten Saite zu einer héheren
Frequenz fiihrt.



Experimentelles | 44

3 Experimentelle Methoden zur Bestimmung der Eigenschaften
unter quasistatischer und dynamischer Beanspruchung

3.1 Uberblick tiber die untersuchten Werkstoffe

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Polyolefinwerkstoffe wurden von LYONDELLBASELL
INDUSTRIES (FRANKFURT AM MAIN) zur Verfiigung gestellt. Es handelt sich um Polypropylen- (PP),
Polyethylen hoher Dichte- (PE-HD) und Polybuten-1-Werkstoffe (PB-1), welche mit Kurzglas-
fasern in den in der Tabelle 3.1 aufgelisteten Glasfasergehalten verstarkt sind. Aufgrund des
unpolaren Charakters der Polyolefine wurde Maleinsdureanhydrid (MSA) als Haftvermittler
zur Optimierung der Anbindung der Fasern an die Matrix verwendet. KARDELKY und SCHRODER
wiesen in [143] und [144] nach, das mit Echtblau im Vergleich zu anderen Nukleierungsmit-
teln fiir PP/GF-Verbunde bei einem Gehalt von 0,01 Masseprozent das beste mechanische
Eigenschaftsniveau erzielt wird. Aus diesem Grund wurde Echtblau zu allen in dieser Arbeit
untersuchten Werkstoffsystemen hinzugegeben. Fir die Untersuchungen standen spritzge-
gossene Vielzweckprifkérper nach DIN EN ISO 527-2 [145] mit einer Gesamtlange 5 von
170 mm zur Verfligung. In Bild A.1 ist der Prifkorper mit den Abmessungen schematisch
dargestellt.

Tabelle 3.1: Untersuchte Werkstoffsysteme

Matrixwerkstoffe Glasfasergehalt in M.-% Bezeichnung in dieser Arbeit

0 PP; PE-HD; PB-1

10 PP/10; PE-HD/10; PB-1/10

20 PP/20; PE-HD/20; PB-1/20
PP; PE-HD; PB-1

30 PP/30; PE-HD/30; PB-1/30

40 PP/40; PE-HD/40; PB-1/40

50 PP/50; PE-HD/50; PB-1/50

3.1.1 Bestimmung des Faservolumengehalts und der Faserorientierung

Faservolumengehalt

Die Ermittlung des Glasfaservolumenanteils ¢v der 18 Werkstoffe erfolgte nach Gl. 3.1 unter
Einbeziehung der Dichte der Matrix gy und der Glasfaser ggr.

Ver e 1 3.1

VGr... Volumen der Fasern

5 ... Volumen des Polymers

Y... Glasfasergehalt als Masseanteil
ov ... Dichte des verstarkten Polymers

Der fur eine korrekte Angabe von ¢@v bendtigte Glasfasermasseanteil wurde durch Ver-
aschung nach DIN EN ISO 3451-1 [146] ermittelt, indem das Verfahren A mit einer Tempera-
tur von 600°C angewandt wurde. Die Dichtebestimmung erfolgte nach DIN EN ISO 1183-1
[147] mittels dem Auftriebsverfahren, welches auf dem Archimedischen Prinzip beruht und
davon ausgeht, das ein in eine Flissigkeit getauchter Korper eine Auftriebskraft erfahrt, die
dem Betrag nach gleich der Gewichtskraft der durch das Volumen des Kérpers verdrangten
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Flussigkeit ist. Damit ist das Volumen eines getauchten Koérpers gleich dem Volumen der
verdrangten Flissigkeit. Als Flissigkeit wurde fiir alle Werkstoffe aufgrund der fir die unver-
starkten Werkstoffe ermittelten Dichtewerte ¢ < 1,0 g/cm? Ethanol verwendet, welches in
einem Dichtebereich von 0,79-1,59 g/cm? angewendet werden kann.

Faserorientierung

Wie in Kapitel 2.1 ausgefiihrt, ist die Faserorientierung eine wichtige GréRe fiir die Verstar-
kungswirkung wie auch fir die auftretenden Schadigungsmechanismen und wird durch viele
Faktoren, wie der Matrixviskositat, der Glasfaserlange oder von den Prifkérperabmessungen
beeinflusst. Zur qualitativen Bewertung der Faserorientierung in den spritzgegossenen
Vielzweckprifkdrpern wurden sowohl lichtmikroskopische wie auch rasterelektronenmikro-
skopische (REM) Aufnahmen angefertigt. Zu diesem Zweck wurden aus den Vielzweckprif-
korpern fir die lichtmikroskopischen Untersuchungen Proben heraus prapariert, welche an-
schlieBend in Epoxidharz eingebettet, geschliffen, geldappt und poliert wurden. Damit konnte
die Orientierung orthogonal zur SchmelzflieRrichtung fir den Rand- und Kernbereich bewer-
tet werden. Eine schematische Darstellung der Probenentnahme sowie der Betrachtungs-
ebenen ist in Bild 3.1 gezeigt. Die Dokumentation der lichtmikroskopischen Aufnahmen er-
folgte durch das Anfertigen von Photographien.

Anguss
z !
y : h SchmelzflieRrichtung Betrachtungsebenen:
X ' l A orthogonal zur SchmelzflieRrichtung
|| by Randbereich
: /-A/—/ B orthogonal zur SchmelzflieRrichtung
< A |h " |h/2 Kernbereich
A B
~<
: b,/2 b,/2
] b.
—_— i
Bild 3.1: Schematische Darstellung der Probenentnahme und der Betrachtungsebenen

Zusatzlich zu den lichtmikroskopischen Aufnahmen wurden rasterelektronenmikroskopische
Aufnahmen (REM-Aufnahmen) von gekerbten Priifkérpern der mit 20 M.-% verstarkten Po-
lyolefine angefertigt. Fiir die REM-Aufnahmen wurde die fir spritzgegossene Prifkorper ty-
pische Haut durch Polieren mit Siliciumcarbid-Schleifpapier der Kérnung 4000 (KorngroRe
5 um) um 200 um mittels eines speziell angefertigten Aluminiumquaders unter standiger
Kdhlung mit Wasser zur Verhinderung der Erwarmung der Priifkorperoberflache abgetragen.
Die Priifkorper sind in dem Aluminiumquader eingeklemmt und stehen am Rand um genau
200 um Uber (Bild A.2). In [148] konnte anhand der polarisationsmikroskopischen Aufnah-
men von Diinnschliffen die maximale Dicke der Spritzhaut abgeschatzt werden, welche fiir
PP bei 60 um und fiir PE-HD und PB-1 bei 100 um liegt. Die so polierten Prifkdrper hatten
die Abmessungen 60x9,6x3,6 mm? (Lx Wk B) und wurden anschlieRend auch fir die Kopplung
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der Schallemissionsmessung mit der in-situ Zugbeanspruchung an gekerbten Prifkdrpern
verwendet (Kapitel 3.6). Die Bestimmung der qualitativen Faserorientierung erfolgte an den
in der Tabelle 3.2 aufgefiihrten Werkstoffen.

Tabelle 3.2: Ausgewahlte Werkstoffe zur Bestimmung der Glasfaserorientierung

Werkstoff Glasfasermasseanteil ¥ GesamtvergroBerung I;

lichtmikroskopische Aufnahmen

PP, PE-HD, PB-1 0,2 10,24x; 64x
0,5

rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen

PP, PE-HD, PB-1 0,2 50x

3.1.2 Ermittlung der Glasfaserlangenverteilung

Die Ermittlung der Glasfaserlangenverteilung wurde unter Anwendung der 1SO 22314 [149]
durchgefihrt, welche als ersten Schritt eine Veraschung der Proben bei 625°C vorsieht. An-
schliefend wird die Asche auf ein mit demineralisierten Wasser bedeckten Objekttrager in
einer geeigneten Kristallisierschale gegeben und die Asche ohne Wirkung von mechanischen
Kraften im Ultraschallbad verteilt. Der ndchste Schritt sieht eine Trocknung im Ofen bei
130°C vor und anschlieBend erfolgt mit Hilfe von lichtmikroskopischen Aufnahmen die Er-
mittlung der Glasfaserldange /. Dazu werden von drei Aufnahmen mindesten 100 Glasfasern
ausgemessen, so dass insgesamt 300 Glasfasern zur Ermittlung der Lidnge herangezogen
werden. Die Glasfaserlange kann dabei entweder als arithmetischer Mittelwert 4 nach Gl.
3.2 [149] berechnet und in geeigneter Weise als Histogramm dargestellt oder bei einer an-
genommen Normalverteilung der gemessenen Glasfaserlangen /mit Hilfe der GauB-Funktion
nach Gl. 3.3 [150] bestimmt werden. Dabei sind £ und ospezielle Kennwerte der Normalver-
teilung; £ ist der mittlere Wert und oist die Standardabweichung.

llzn:l
ton L&t 3.2

/i ... Ldnge der iten Faser
n ... Anzahl der gemessenen Fasern

N
) 33

f(l)=m_a

3.2 Mechanische und bruchmechanische Grundcharakterisierung

3.2.1 Bewertung der Steifigkeits- und Festigkeitseigenschaften bei quasistatischer
Zug- und Biegebeanspruchung

ZUGVERSUCH

Die Bestimmung des Elastizitatsmodul £, der Zugfestigkeit om sowie der Bruchdehnung & im
Zugversuch erfolgte nach DIN EN ISO 527-1 [151] an einer Universalpriifmaschine des Typs
Zwick Z020 (Zwick GmBH, Uwm) unter Verwendung einer 20 kN-Kraftmessdose und pneumati-
schen Parallelspannklemmen des Typs 89079. Durchgefiihrt wurden die Untersuchungen an
Prifkérpern vom Typ 1A. Der Elastizitatsmodul wird im Dehnungsbereich von & = 0,05 %
und & =0,25 % mit den dazugehdérigen Spannungen o1 und o2 nach Gl. 3.4 bestimmt. Die
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maximale Spannung om wahrend des Zugversuchs ergibt sich durch die auf den Ausgangs-
querschnitt Ao bezogene Maximalkraft Fv (Gl. 3.5). Die Bruchdehnung & bzw. nominelle
Bruchdehnung &g werden entsprechend Gl. 3.6 und 3.7 ermittelt, indem die Prifkorperver-
langerung Lg zum Zeitpunkt des ultimativen Versagens auf die Messlange des Dehnungsauf-
nehmers Lo bzw. auf die Einspannldange L bezogen wird. Fir die Ermittlung des Elastizitats-
moduls wurde die Verlangerung mittels eines Ansatzdehnaufnehmers mit einer Messlange
Lo von 50 mm bei einer Einspannlange L von 115 mm (Bild A.1) gemessen. Die Messung der
Verlangerung liber den Dehnungsbereich von 0,25 % hinaus erfolgte bis zum ultimativen
Versagen des Prifkdrpers Uber den Traversenweg. Die bevorzugte Prifgeschwindigkeit ist
bei der Ermittlung des Elastizitatsmoduls mit 1 mm/min und fur die Bestimmung der Festig-
keitseigenschaften mit 50 mm/min vorgegeben.

o,—01  F—F

E. = = 3.4
Yo, —g 00024,

Fy

oy = A—O 3.5
Lg—L

eg = 2—2.100% 3.6

Lo

Lg—1L

i = -100% 3.7

BIEGEVERSUCH

Die Ermittlung des Elastizitatsmoduls bei Biegung £t und der Norm-Biegespannung ot erfolg-
te in der Dreipunktbiegeanordnung nach DIN EN ISO 178 [152] an der Universalprifmaschine
Zwick Z020 (Zwick GmBH, ULm) unter Nutzung einer 20 kN-Kraftmessdose und der Traver-
senwegmessung. Der in der Norm bevorzugte Prifkérpertyp mit den Abmessungen Lange
/=80 mm, Breite 5=10 mm und Dicke #=4 mm wurde durch das Absagen der Schultern
des Vielzweckprifkorpers erhalten. Fiir die Bestimmung des Elastizitdatsmoduls £; bei einer
Biegedehnung von &1=0,05 % und &2=0,25 % und den dazugehdrigen Spannungen of und
or kann allgemein Gl. 3.8 angegeben werden. Unter Einbeziehung des axialen Flachentrag-
heitsmoments / (Gl. 3.9) fur einen rechteckigen Querschnitt sowie der Stitzweite Z und der
Biegedehnungen gilt fir den Elastizitatsmodul £t der in GI. 3.10 dargestellte funktionale Zu-
sammenhang. Die Norm-Biegespannung oic bei einer Biegedehnung von &= 3,5 % wird ent-
sprechend Gl. 3.11 errechnet.

O — O
E=—2_1 3.8
&p — &
b-h3
Jr = 12 3.9
E:L.h.FZ_Fl 310
f78-J: 0,002 '
_3 kL 3.11
% =2 h - n2 '

Sowohl der Biege- als auch der Zugversuch wurden unter standardisierten Bedingungen bei
Raumtemperatur (RT) und einer Luftfeuchtigkeit von 50 % durchgefiihrt, wobei zur Ermitt-
lung der Steifigkeits- und Festigkeitseigenschaften jeweils 5 Prifkorper gepriift wurden.
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3.2.2 Ermittlung der Harte im Kugeleindruckversuch und mittels registrierender
Mikroharteprifung

Die Harte wurde um 1900 von Martens als Widerstand, den ein Kérper dem Eindringen eines
anderen (hédrteren) Kérpers entgegensetzt, definiert. Dabei lassen sich unterschiedliche Har-
tebereiche, entsprechend der aufzubringenden Kraft, definieren. So wird zwischen der Mak-
ro-, der Kleinlast-, der Mikro- und der Ultramikrohdrte (Nanoharte) unterschieden [1, 96].
Die der jeweiligen Einteilung zugrundeliegenden Priifkrafte sind in Tabelle 3.3 aufgefihrt.

Tabelle 3.3: Einteilung in unterschiedliche Hartebereiche anhand der aufzubringenden Priifkraft [96, 153]
Unterteilung Kraftebereich (N)
Makrohéarte 50 < F =30000
Kleinlasthirte 2 <F =50
Mikroharte 002<F =2
Ultramikroharte (Nanoharte) F =0,02(10°)
KUGELDRUCKHARTE

Die Durchfiihrung des Kugeleindruckversuchs ist in der Norm DIN EN ISO 2039-1 [154] stan-
dardisiert. Die Kugeldruckharte HB errechnet sich aus der aufgebrachten Priifkraft /A, und
der Eindringtiefe 4 sowie dem aus der Eindringtiefe errechneten Oberflaichenabdruck. Fir
die Durchfihrung des Versuchs ist eine Vorkraft /5 von 9,8 N sowie vier unterschiedliche
Prifkrafte fm, mit 49 N, 132 N, 358 N und 961 N, entsprechend den zu erwartenden Harte-
werten, vorgesehen. Damit ist der Versuch der Makrohartemessung zuzuordnen. Die Ein-
dringtiefe muss im Bereich von 0,15-0,35 mm liegen, um einen nahezu linearen Zusammen-
hang zwischen Eindruckdurchmesser und Eindringtiefe zu gewahrleisten. In Gl. 3.12 sind die
funktionalen Zusammenhange zwischen der Maximalkraft F, der Eindringtiefe A sowie der
reduzierten Eindringtiefe A- dargestellt. Die Eindringtiefe A errechnet sich nach Gl. 3.13, wo-
bei die Tiefe /1 wahrend des Versuches unter Last innerhalb von 30 s gemessen und Az im
Vorfeld an einer Platte aus Weichkupfer bestimmt wird. Fir die reduzierte Eindringtiefe /A ist
in der DIN EN ISO 2039-1 ein Wert von 0,25 mm fest vorgegeben.

1 F, 0,21 E,

HB = ——- ~ 0,05348 - —— 3.12
50 h. (h—h,)+0,21 h — 0,04

h=hy —h, 3.13

Fiir die Messungen wurde die Makroharte-Priifmaschine K-Testor K 2524 (INSTRON-WOLPERT,
PFUNGsTADT) verwendet. Im parallelen Bereich des Vielzweckpriifkorpers wurden 8 Eindriicke
angefertigt, die zur Ermittlung der Kugeldruckhéarte verwendet wurden.

REGISTRIERENDE MIKROHARTEMESSUNG

Im Gegensatz zum Kugeleindruckversuch kann mit der registrierenden Mikrohartemessung
die Kraft und die Eindringtiefe aufgezeichnet und daraus ein Kraft-Eindringtiefen-Diagramm
(F-h-Diagramm) erstellt werden. Die Durchfiihrung der registrierenden Mikrohdrtemessung
erfolgte unter Einbeziehung der fiir metallische Werkstoffe gliltigen Norm DIN EN ISO
14577-1 [153]. Der aus der Aufzeichnung der MessgréRen ableitbare Vorteil liegt in der dif-
ferenzierten Bewertung der Energieanteile wahrend des Versuchs. So ist es moglich, wie in
Bild 3.2a gezeigt, den plastischen Wplast und elastischen Welast Anteil an der Eindringarbeit zu
bestimmen. Der Ablauf der registrierenden Mikroharteprifung kann prinzipiell kraft- oder
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eindringtiefengeregelt erfolgen [1, 153]. In Rahmen dieser Arbeit wurde die Mikrohdrtemes-
sung prufkraftgeregelt mit den im Bild 3.2b—c dargestellten ableitbarem Kraft- und Eindring-
tiefenverlauf durchgefiihrt. Die Kraft wurde innerhalb von 20 s mit einer Beanspruchungsra-
te von 50 mN/s aufgebracht und nach einer Haltezeit von 20 s erfolgte die Entlastung unter
Beibehaltung der Beanspruchungsrate. Fiir eine gesicherte Aussage wurden 5 Kraft-Eindring-
tiefen-Kurven im parallelen Bereich der Prifkérper aufgenommen und statistisch ausgewer-
tet.

Kraft-Eindringtiefen- Prifkraft geregelter Versuch  Priifkraft geregelter Versuch
Diagramm Kraftverlauf Eindringtiefenverlauf
F A F A h A
Welast
) ©® &
R , @, /0@ © @
a) h, h b t ¢ t
@ Belastungsvorgang bis zur (2) Maximalkraft (3 Elastische Riickfederung
vorgegebenen Kraft beim Entlastungsvorgang
@) Lastloser Zustand () Kriechen bei Maximalkraft (&) Kriechen, lastlos
Bild 3.2: Energieanteile im Kraft-Eindringtiefen-Diagramm (/- A-Diagramm) (a) sowie unterschiedliche

Versuchscharakteristika aufgrund des Prufkraft geregelten Versuchs mit dem Kraft- (b) und dem
Eindringtiefendiagramm (c) in Anlehnung an [153]

Als KenngroRen wurden die Martensharte HM, entsprechend Gl. 3.14, der elastische Ein-
dringmoduls £t (Gl. 3.15) zur Beschreibung des elastischen Verhaltens und der elastische
Anteil der Eindringarbeit Welast ermittelt. Die Vickerspyramide wurde als Indenter mit einem
Winkel a=136° der gegeniberliegenden Flichen, in Korrelation zum Offnungswinkel des
Kugelabdrucks beim Kugeleindruckversuch, verwendet. Dabei gilt fur die Vickerspyramide
bei Eindringtiefen groBer 6 um fur die projizierte Kontaktflache A, Gl. 3.16 und fir die Kon-
taktflache As Gl. 3.17. Die beim Eindringen der Vickerspyramide aufgewendete mechanische
Arbeit Wiotal wird nur teilweise als plastische Deformationsarbeit Wpnst verbraucht. Bei
Ricknahme der Kraft wird die Differenz zwischen Wota und Wjast als elastische Rickver-
formungsarbeit Weast freigesetzt. Der elastische Anteil der Eindringarbeit 7t berechnet sich
aus dem Verhaltnis des elastischen Anteils der Energie Welast zur totalen Energie Wiotal Nach
Gl. 3.18.

F F

HM = = 3.14
A(h) ~ 2643 - h?
E = 1- (Us)z
T 11— (? 3.15
v Ei

2 A,
C ... Nachgiebigkeit des Kontaktes dA/dF
Us, U; ... Poissonzahl des Priifkdrpers und Indenter
Ei ... Elastizitatsmodul des Indenter
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A, =245 h? 3.16
. a
_4 sm(i). ) L
A(h) 22 h? ~ 2643 h 3.17
s ()
Welast
mr = -100% 3.18
T Wtotal

Die Messungen wurden an dem Mikrohartemessgerat FISCHERSCOPE® H100C XYm (HELmuUT
FiscHER GMBH, SINDELFINGEN) durchgefiihrt. Die Positionierung des Priifkorpers erfolgte durch
einen XY-Messtisch im parallelen Bereich des Vielzweckprifkorpers.

3.2.3 Konventionelle Zahigkeitsbewertung mit Hilfe des Schlag- und
Kerbschlagbiegeversuchs

Die Ermittlung der Schlag- und Kerbschlagzahigkeit erfolgte bei Raumtemperatur entspre-
chend der DIN EN ISO 179-1 [155] in der Dreipunktbiegeanordnung (CHARPY-Anordnung). Der
Schlag auf den Prifkérper erfolgte schmalseitig und im Falle der gekerbten Prifkérper auf
der dem Kerb gegeniiberliegenden Seite. Der bevorzugte Priifkorpertyp mit den Abmessun-
gen 80x10x4 mm?3 wurde aus dem Vielzweckprifkorper heraus préapariert. Die Einbringung
der Kerben erfolgte mittels einer kommerziellen motorbetriebenen Kerbvorrichtung der
Firma CeasT S.P.A (PIANEZzZA, ITALY), indem durch ein Hobelmesser unter standigem Vorschub
die erforderliche Kerbtiefe spanabhebend erreicht wird. Die Kerbtiefe betrug 2 mm bei ei-
nem Kerbradius von 0,25 mm, dies entspricht Typ A nach DIN EN ISO 179-1. Die Berechnung
der Schlagzahigkeit awy und der Kerbschlagzahigkeit an erfolgte nach Gl 3.19 und 3.20, wo-
bei b die Priifkorperbreite des ungekerbten Prufkorpers, by die Ligamentldange, W: die Arbeit
und 4 die Priufkorperdicke ist. Die Kerbempfindlichkeit Az als wichtige konstruktive Angabe
wird als Quotient von ac und acy nach Gl. 3.21 bestimmt.

We

_ 3.19
aCU h . b
w.
Ay = — 3.20
h " bN
a
k, = - 100 % 3.21
aCU

Fiir die Durchfiihrung des Schlag- und Kerbschlagbiegeversuchs wurde ein Pendelschlagwerk
vom Typ Zwick 5102.202 mit Digitalanzeige verwendet.

3.2.4 Bruchmechanische Bewertung des Rissinitiierungs- und Rissausbreitungs-
verhaltens im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch

Die Bewertung der dominierend instabilen Rissausbreitung unter schlagartiger Beanspru-
chung erfolgte im IKBV bei RT. Die Durchfiihrung des Versuchs sowie die Auswertung der
aufgezeichneten Kraft-Zeit-Diagramme (F-t-Diagramme) erfolgte nach der akkreditierten
Prifnorm MPK-IKBV ,,Priifung von Kunststoffen — Instrumentierter Kerbschlagbiegeversuch —
Prozedur zur Ermittlung des Risswiderstandsverhaltens mit dem instrumentierten Kerb-
schlagbiegeversuch” [156]. Fir die Prifung entsprechend der Norm werden Prifkdrper mit
den Abmessungen 80x10x4 mm? (Lx WxB) verwendet, welche ebenso wie die Prifkorper fur
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den konventionellen (Kerb)-Schlagbiegeversuch, aus dem Vielzweckprifkdrper heraus pra-
pariert wurden. Die Einbringung der Kerben erfolgte mittels einer manuellen Kerbvorrich-
tung (Bild 3.3), indem eine Metallklinge (Rasierklinge) unter standigem Vorschub in den
Prufkérper hineingedriickt wird.

Rickholfeder

Metallklinge Feintrieb
Fixierschrauben 8 /

waégg *
e

oNar
O

Handkurbel
H b

Mikrometerschraube

Kolben

Bild 3.3: Schematische Darstellung der manuellen Kerbvorrichtung

Mit den verwendeten Metallklingen wurde ein Kerbradius von 0,3 um erzeugt und die Kerb-
tiefe a betrug 2 mm, was einer Ligamentlange (#~a) von 8 mm und einem Kerbtiefen-
Prifkorperbreiten-Verhaltnis (a/ W-Verhaltnis) von 0,2 entspricht. Die Prifung unter defi-
nierten Umgebungsbedingungen (23°C und 50 % Luftfeuchtigkeit) wurde durch eine
16-stiindige Lagerung der Prifkorper und die Raumklimatisierung sichergestellt. Die Durch-
fihrung des Versuches erfolgte mit einem instrumentierten Pendelschlagwerk mit einem
Arbeitsinhalt von 4J) bei maximaler Fallhéhe. Die Kraftmessung wird durch an der Hammer-
finne angebrachte Halbleiterdehnmessstreifen realisiert, welche in einer Wheatstone’schen
Briickenschaltung angeordnet sind. Die Wegmessung kann (iber ein photooptisches Weg-
messsystem oder (iber die doppelte Integration entsprechend dem 2. NEwTONschen Axiom
erfolgen, indem zundchst die Geschwindigkeit des Pendelhammers als Funktion der Zeit und
nach nochmaliger Integration die Durchbiegung des Priifkorpers als Funktion der Zeit vor-
liegt. Die Aufzeichnung der Kraft F erfolgte mit dem Digital-Oszilloskop Yokogawa DL1620
(YokoGAawA DEuUTSCHLAND GMBH) und die Durchbiegung fwurde aus der Integration der Zeit ¢
erhalten. Zur Aufzeichnung und Auswertung der F#Diagramme wurde das hausinterne
WINIKBV-Programm [157] verwendet. Bild 3.4 zeigt schematisch den Aufbau des Bruchme-
chanik-Messplatzes sowie im unteren Teilbild ein Beispiel eines F£Diagramms bei einem
elastisch-plastischen Werkstoffverhalten mit den dazugehérigen charakteristischen Mess-
groRen. Gemal der verwendeten Priifnorm betrug die Stitzweite s=40 mm und die Priifge-
schwindigkeit v von 1,5 m/s wurde Uber eine Pendelhammerauslenkung von 60°, entspre-
chend der Pendelhammerlange von 220 mm, erreicht.
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Instrumentiertes Pendelschlagwerk — IKBV-4)

Pendelhammer

Prifkorper
Rasierklingenkerb
Halbleiterdehnmessstreifen —
|~ Kraft (F)-Messung
Widerlager
N
Photooptisches Wegmesssystem —
Durchbiegungs (f)-Messung
a)
Kraft-Durchbiegungs-Diagramm
E + Fmax
= . A= Apl +A,
A=A+ Ay
A A A\
fk:- fm;ix
b) f( mm)
Bild 3.4: Schematische Darstellung eines instrumentierten Pendelschlagwerkes (a) sowie des Kraft-

Durchbiegungs-Diagramms bei einem elastisch-plastischen Werkstoffverhalten mit Festlegung
der charakteristischen Krafte, Durchbiegungen und Energieanteile (b) [156]

Zur bruchmechanischen Zahigkeitsbewertung wurden der Spannungsintensitatsfaktor Aqq,
die Risso6ffnungsverschiebung &a und die FWerte ](Szg nach der Auswertemethode von
Sumpter und Turner (ST) herangezogen (Gl. 3.22—3.24). Dabei sind Fnax und fnax die Maxi-
malkraft und die dazugehorige Durchbiegung, f(a/ W), 1me1 und 77p1 sind Geometriefunktionen
(G1.3.25-3.27), aefr die effektive Risslange und Ae und Ap der elastische und plastische Anteil
der Gesamtdeformationsenergie Ag. Die effektive Risslange setzt sich aus der Anfangsriss-
lange a und dem Anteil des stabilen Risswachstums ags zusammen. Die fir die Auswertung
bendtigten Werte flr den Elastizitatsmodul £q sowie der Streckgrenze oq bei der gewahlten
Prifgeschwindigkeit errechnen sich nach Gl. 3.28 und 3.29.

Fiax s .ra 3.22
KQd ~ B-WS3/? ' f(W)

1 4-f,
Sqa = 7 (W —a)- S‘“a" 3.23

ST el
. e . 3.24
Jea =N T T B W —) W —a
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1 3 5 7 9
f(%) =29 (%)% —46- (%)3 +21,8- (%)2 376 (%)Z 1387 (%)2 3.25
el = : Ziy'.;dz-.;wv;a) £ (%) 1-v% 3.26
V ... Poissonzahl
2 (1 _ %) . (0,8;)2 - 4,476%)2 .

1,125 + 0,892 7, — 2,238 (W)

Ea= % 3.28
4= 23-.1.::g-yl/.lls2 3.29

Die Ermittlung und Uberpriifung der Geometrieunabhingigkeit der bruchmechanischen
Kennwerte ist an Abhangigkeiten von Prifkorperabmessungen und Kerbtiefen gebunden
[158-160] und erfolgt durch die Geometriefaktoren £, £ und & Dabei sind die ermittelten
bruchmechanischen Kennwerte als geometrieunabhdngig anzusehen, wenn fiir alle gegebe-
nen Abhédngigkeiten die Ungleichungen nach Gl. 3.30-3.32 erfillt sind [161, 162] und es er-
folgt die Angabe der Rissoffnungsart in den Indizes der KenngrofRen. Es werden grundsatzlich
drei unterschiedliche Arten, das symmetrische Offnen der gegeniiberliegenden Rissufer
(Mode I), die Langs- (Mode II) und Querscherung (Mode III) unterschieden. In [15] und [163,
164] wurde nachgewiesen, dass bei einer Kerbtiefe 2 von 2 mm und einer Prifkérperdicke B
von 4 mm sowie einem a/W-Verhéltnis von 20,2 die Voraussetzungen fir einen ebenen
Dehnungszustand (EDZ) und damit fir eine geometrieunabhangige Zahigkeitsbewertung ge-
geben sind, was durch eine explizite Uberpriifung mittels der in den Gleichungen 3.30-3.32
dargestellten Abhangigkeiten im Einzelfall nachzuweisen gilt. Darliber hinaus ist in [15] dar-
gelegt, dass mit der gewdhlten Geometrie die Anforderungen an die experimentellen Bedin-
gungen im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch, d.h. fiir die Amplitude der Tragheits-
kraft, die Kontrolle der Energiebilanz und die Kontrolle der Bruchzeit, erfillt sind.

K 2

(W — (20

B;a;(W —a) = ( ) 3.30
04

B; a; (W—a) 2€5Qd 3.31

B;a; (W — q) > ¢ Jo 3.32
a4

Durch die doppellogarithmische Auftragung von nachgewiesen geometrieunabhdngigen
bruchmechanischen Kennwerten und den dazugehorigen Geometriekonstanten unterschied-
lichster Polymerwerkstoffe konnten allgemein glltige Geometriefaktoren durch eine
mathematischen Kurvenanpassung ermittelt werden, woraus sich erforderliche Prifkdrper-
abhangigkeiten abschatzen lassen. Die aus der Literatur zusammengetragen Ergebnisse mit
den funktionalen Zusammenhangen sind in Bild 3.5a—c gezeigt [161, 162].
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Bild 3.5: Abhdngigkeiten der Geometriekonstanten von den bruchmechanischen KenngréBen fir ver-

schiedene Kunststoffe [161, 162]

Mit der Festlegung eines Streubereiches zur Bewertung der Geometrieunabhangigkeit wird
dem Fakt Rechnung getragen, dass es sich bei den Geometriefaktoren um werkstoffabhangi-
ge GrolRen handelt, welche fiir unterschiedliche Werkstoffe bzw. Werkstoffsysteme unter
guasistatischer und dynamischer Beanspruchung ermittelt wurden [162]. Damit liegt ein von
der Beanspruchungsgeschwindigkeit und der Rissausbreitungskinetik unabhingiger Zusam-
menhang vor.

3.3 Ermittlung der Eigenschaften von Polybuten-1 bei medial-thermischer
Auslagerung

Die Einsatzfelder von Kunststofferzeugnissen sind vielfdltig und es bedarf einer umfangrei-
chen Kenntnis Uber die komplexen Zusammenhdnge zwischen Beanspruchungsart und
Werkstoffverhalten. Dabei tritt eine Kombination von thermischer und medialer Beanspru-
chung besonders bei Applikationen im Bereich des WeilRgerdtebaus, wie z.B. bei Laugenbe-
héaltern flir Waschmaschinen, auf. Fiir die vorgesehenen Experimente wurden Prifkorper bei
einer Temperatur von 95°C sowohl in Luft als auch in mineralisiertem Wasser bei den in der
Tabelle 3.4 aufgefiihrten Zeiten ausgelagert. Das Ziel dieser Untersuchungen besteht in der
Ermittlung des Einflusses der Temperatur bzw. des Mediums auf das mechanische Eigen-
schaftsniveau unter besonderer Berlcksichtigung der Zahigkeit. Neben der Charakterisie-
rung der mechanischen Eigenschaften stand die Beschreibung der Kristallstruktur sowie die
Ermittlung des Kristallisationsgrades im Vordergrund, um fir die in Kapitel 2.2 beschriebene
Polymorphie Aussagen Uber die Umwandlungskinetik zu erhalten.

Tabelle 3.4: Auslagerungsdauer der medial-thermischen Beanspruchung der PB-1- und PB-1/20-Werk-
stoffe sowie die nach erfolgter Auslagerung durchgefiihrten Untersuchungen

Werkstoff Auslagerungsdauer Auslagerungsmedium Untersuchungen
(Tagen) bei 95°C
PB-1 0 DSC
5 WAXS
10
PB-1/20 Zugversuch
20 Luft und Wasser

konventioneller und instrumen-

30 tierter Kerbschlagbiegeversuch

40
62,5
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Mechanische Untersuchungen

Die Bestimmung des mechanischen Eigenschaftsprofils der ausgelagerten kurzglasfaserver-
starkten PB-1/20-Verbunde umfasste die Ermittlung der Steifigkeit im quasistatischen Zug-
versuch sowie die Bewertung der Zdhigkeit im konventionellen und instrumentierten Kerb-
schlagbiegeversuch unter den in Kapitel 3.3 aufgefiihrten experimentellen Bedingungen. Die
Durchfiihrung der mechanischen Priifungen erfolgte nach einer 1-stiindigen Konditionierung
bei Raumtemperatur.

Réntgenweitwinkelstreuung (WAXS)

Die Aufnahmen der Beugungsdiagramme erfolgte fiir die unverstarkten PB-1-Werkstoffe an
der Rontgenanlage URD 63 der Fa. SEIFERT FPM (FREIBERG, GERMANY) unter Verwendung von
monochromatischer Cu-Ky-Strahlung. Die Priufkérper mit den Abmessungen Lange
L =50 mm, Breite W=10 mm und Dicke B=4 mm wurden aus dem Vielzweckpriifkorper
heraus prapariert und sowohl in Luft als auch in Wasser zusammen mit den Prifkorpern fir
die mechanische Priifung ausgelagert. Nach einer Konditionierung von 1h wurde der Versuch
durchgefihrt.

Wird ein Kristall mit monochromatischer Rontgenstrahlung der Wellenldnge A bestrahlt, so
wird diese gebeugt und es entsteht eine Verteilung von Intensitatsmaxima. In Bild 3.6a ist
schematisch die kubische Struktur eines Natriumchlorid-Kristall und in Bild 3.6b die Reflexion
an einer Schar von Kristallebenen mit dem Einfalls- und Reflexionswinkel @ dargestellt. Bild
3.6c¢ zeigt die Seitenansicht der Reflexion an zwei benachbarten Ebenen mit dem Abstand d.
Die Strahlen 1 und 2 erreichen den Kristall in Phase und damit die Strahlen den Kristall in
Phase verlassen konnen, muss der Weglangenunterschied gleich einem ganzzahligen Vielfa-
chen der Wellenldnge der Rontgenstrahlung sein. Fir den Weglangenunterschied kann
2d - sin @ angegeben werden (grau in Bild 3.6¢c hervorgehoben) und als Kriterium fiir die
Intensitatsmaxima bei der Beugung ergibt sich damit das BRAGG'sche Gesetz nach Gl. 3.33.

2d-sin@ =m-A,mtm=1,2,3,...

m ... Ordnung des jeweiligen Maximums

2] [b]

Natriumchlorid-Kristall Rﬁntgenstrahlu ng

Strahl 2 Strahl 1
/‘/ A" \\\EMQ‘//‘// ) \ M /
MCHCRE
L1

3.33

Bild 3.6: Schematische Darstellung der Beugung von Rontgenstrahlen (b) an Netzebenen eines kubischen
Natriumchlorid-Kristalls (a) und des Wegldangenunterschieds zwischen Wellen, die an zwei be-
nachbarten Ebenen reflektiert wurden c); die Elementarzelle ist in (a) mit der Gitterkonstante a
grau hervorgehoben [165]
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Thermische Analyse

Das thermische Verhalten von dem zu untersuchenden unverstarkten PB-1 in Abhadngigkeit
von den Auslagerungsstufen in Luft und Wasser wurde mit Hilfe der DSC nach DIN EN ISO
11357-1 [166] ermittelt. Zur Anwendung kam das Warmeflusskalorimeter DSC 820 der FA.
METTLER-TOLEDO. Bei der DSC-Messung wird sowohl die Probe wie auch eine Referenz (Luft)
einem gemeinsamen Temperaturregime unterworfen. Treten Phasenibergdnge oder andere
chemische oder physikalische Veranderungen wahrend des Erhitzens oder Abkihlens der
Probe auf, so macht sich dies durch eine Anderung der Warmeaufnahme der Probe bemerk-
bar, was zu einer Erh6hung oder Verringerung der Probentemperatur im Vergleich mit der
Referenz fihrt und quantitativ in Form der aufgenommenen bzw. abgegebenen Warme-
menge berechnet wird [56]. Die KenngrofRen Schmelzpeaktemperatur 7pm und Schmelzent-
halpie AHn lassen eine aufschlussreiche Betrachtung des Einflusses der Auslagerungsdauer
und des Mediums auf das thermische Verhalten von PB-1 zu. Die erforderlichen Proben
wurden vor Beginn der Auslagerung aus dem Mittelteil des Vielzweckprifkorpers heraus ge-
sagt. Es erfolgte wie bei den mechanischen und réntgenographischen Untersuchung eine
Konditionierung von 1h bei Raumtemperatur bevor die thermische Analyse in einem Tempe-
raturintervall von -10°C bis +180°C mit einer Heiz- und Kihlrate von 10 K/min durchgefiihrt
wurde. Zur Ermittlung des Kristallisationsgrades y wurde der in [46] genannte Schmelzen-
thalpiewert AH,, von 141 J/g fiir den hexagonalen Kristalltyp I verwendet.

3.4 Bestimmung der Festigkeit im Hochgeschwindigkeitszugversuch

Die Durchfiihrung der Hochgeschwindigkeitszugversuche orientierten sich sowohl bei den
Versuchsbedingungen, als auch bei der Wahl der Prifkérperform an dem 1. und 2. Teil der
DIN EN ISO 527 [145, 151]. Die seit 2007 existierende Norm ISO 18872 [78] konnte aufgrund
der zeitlichen Abfolge der Untersuchungen nicht angewendet werden. Verwendet wurden
fir die in der Tabelle 3.5 aufgefiihrten Werkstoffe der Vielzweckprufkérper Typ 1A, mit einer
Einspannlange von 115 mm, in Analogie zum quasistatischen Zugversuch.

Tabelle 3.5: Untersuchte Werkstoffe im Hochgeschwindigkeitszugversuch
Matrix Masseanteil Volumenanteil
w() ov (-)
0 0
0,2 0,083
PP
0,3 0,135
0,4 0,193
0 0
0,2 0,085
PB-1
0,3 0,136
0,4 0,196

Die Untersuchungen erfolgten an einer servo-hydraulischen Prifmaschine VHS 25/25-20 der
Firma INSTRON (HiGH WycomBse, UK). In Bild 3.7 wird eine schematische Darstellung der ver-
wendeten Prifmaschine gezeigt. Mit dieser Priifmaschine kann eine maximale Priifge-
schwindigkeit von 20 m/s sowie eine Maximallast von 20 kN erreicht werden.
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Bild 3.7: Schematische Darstellung der servo-hydraulischen Priifmaschine Instron VHS 25/25-20 [62, 77]

Die Versuchsdurchfiihrung des SchnellzerreiBversuches unterscheidet sich von der des qua-
sistatischen Experiments derart, dass keine direkte Kopplung des Prifkérpers mit der Kol-
benstange vorliegt. Nach Erreichen der gewiinschten Priifgeschwindigkeit Gber die Vorlauf-
strecke, wird die Energie des Systems schlagartig in den Priifkorper eingeleitet [89]. Um die
bei der schlagartigen Belastung auftretenden Schwingungen zu minimieren, wurde eine
Dampfungsscheibe im Bereich der Vorlaufstrecke aus 4 mm starkem Leder verwendet. Die
Kraftmessung erfolgte Uber eine Piezo-Kraftmessdose und die Verlangerung des Priifkoérpers
wurde mittel Hilfe eines induktiven Wegaufnehmer (LVDT) bestimmt. Die fiir die Bewertung
der Werkstoffeigenschaften gewahlten Priifgeschwindigkeiten und die sich aus den Prifkor-
perabmessungen sowie der Einspannlange ergebenden nominalen Dehnraten € sind in Ta-
belle 3.6 aufgefiihrt. Unter Berlicksichtigung der identischen Einspannlange von 115 mm
betragt die Dehnrate im quasistatischen Zugversuch (50 mm/min) 0,007 s™.

Tabelle 3.6: Geschwindigkeiten und nominale Dehnraten aller untersuchten Werkstoffe

Geschwindigkeit bei Belastung nominale Dehnrate

vr(m/s) £(s™)
0,00083 0,007
0,01 0,087
0,1 0,87
1 8,7

2 17,4
5 43,5
10 87

20 174
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3.5 Schallemissionsanalyse unter quasistatischer und dynamischer
Belastung

3.5.1 Durchfuhrung der Schallemissionsanalyse, Validierung von akustischen
Sensoren und Auswertung der aufgezeichneten Schallemissionen mittels
Wavelet-Transformation

In diesem Kapitel sollen allgemeine Informationen zum Schallemissionsmesssystem sowie
zur Auswertung der aufgezeichneten Schallemissionen mit Hilfe der Wavelet-Transformation
gegeben werden. In Kapitel 2.4 (Bild 2.15) sind mogliche Auswerteformen der transienten
Signale aufgezeigt, auf welche im Folgenden naher eingegangen werden soll. In Bild 3.8a ist
schematisch das Prinzip der Schallemissionsmessung mit der aus dem akustischen Sensor,
einem Vorverstarker und dem Analysator bestehenden Messkette dargestellt.

&

Vielzweckpriif- El 4 iy

Y
F

korper A, + Counts — positive
Uberschwingungen

Vorverstarker

Vallen — AMSY4

IS

akustischer

Sensor
| A, = Peak-Amplitude
Kraftsignal von der T = Schwellwert (threshold)
Universalpriifmaschine t., = Ereignisdauer (event duration)
t.; = Anstiegszeit (rise time)
Bild 3.8: Prinzip der Schallemissionsmessung (a) und beispielhaftes transientes Signal mit den ableitbaren

charakteristischen MessgroRRen (b)

Die Aufnahme von Schallemissionen ist an eine dullere Belastung gebunden, welche die in
Kapitel 2.1 genannten Schadigungsmechanismen induzieren kdnnen. Aufgrund der nicht
selbst durch die Schallemissionsmessung hervorgerufenen Schadigung zahlt die Schallemis-
sionspriifung zu den passiven zerstérungsfreien Prifverfahren. Ein typisches transientes Sig-
nal mit den ableitbaren MessgroBen ist in Bild 3.8b dargestellt. Ein Signal wird in der Litera-
tur als Event oder Hit bezeichnet, wobei im Rahmen dieser Arbeit die in der DIN EN 1330-9
festgelegte Bezeichnung Hit verwendet wird. Eine weitere, nicht im Bild 3.8b dargestellte
GroRe ist die Signalenergie £ag, welche nach Gl. 3.34 durch Integration des akustischen Sig-
nals erhalten wird. Aufgrund der Amplituden-Zeit-Darstellung wird die Einheit der Energie
mit eu flr energy unit abgekirzt, was physikalisch 1nVs entspricht.

tED
Exg =] U(t)dt 3.34
0

Zur Durchfihrung der Schallemissionsmessungen wurde das 3-kanalige Messsystem AMSY-4
(VALLEN-SYSTEME GMBH, ICKING, DEUTSCHLAND) mit einem Vorverstarker vom Typ AEP-3 und ei-
nem Breitbandsensor vom Typ AE204A verwendet. Die Bandbreiten des Vorverstarkers und
des Sensors betrugen 95-1000 kHz sowie 100-780 kHz. Eine Impedanzanpassung bei der
Applizierung des Sensors auf der Prifkorperoberflache erfolgte durch Bienenwachs oder Gel
als Haftvermittler und ein konstanter Anpressdruck konnte durch die Verwendung einer
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Klemme sichergestellt werden. Die quasistatischen Untersuchungen wurden an einer Uni-
versalprifmaschine 2020 (Zwick GmBH, Uwm) durchgefiihrt. Die Signalaufzeichnung fir die
Kraft F erfolgte sowohl (iber die Prifmaschine als auch Uber den externen Eingang des
Schallemissionsmesssystems. Damit konnte Uber die Darstellung der Kraft-Zeit-Verldaufe eine
eineindeutige Zuordnung (Synchronisation) der Schallemissionen erfolgen. Fiir die dynami-
schen Versuche im IKBV wurde der Schallemissionssensor direkt an das 2-kanalige Digital-
Oszilloskop Yokogawa DL1620 (YOKOGAWA DEUTSCHLAND GMBH) angeschlossen und die Trigge-
rung fur die simultane Datenaufzeichnung erfolgte liber das Kraftsignal.

Durch eine reproduzierbare Aufzeichnung eines kiinstlichen transienten Signals wurde die
Funktionsfahigkeit der verwendeten akustischen Sensoren Uber die Annahme einer gleich-
bleibenden Signalcharakteristik nachgewiesen. Im Folgenden wird die in dieser Arbeit ver-
wendete Prozedur vorgestellt.

Validierung der akustischen Sensoren

Die Validierung der akustischen Sensoren geschah in Anlehnung an die ASTM E 976-05 [167]
und ASTM E 2374-04 [168], welche eine einfache und zeitsparende Prozedur zur Uberprii-
fung der Vergleichbarkeit unterschiedlicher AE-Sensoren beschreiben. Das Ziel liegt darin,
eine Veranderung der elektrischen bzw. akustischen Charakteristik aufgrund von Alterung
oder Beschadigung zu ermitteln. Dabei werden folgende Sachverhalte berticksichtigt:
e Uberpriifung der Zeitstabilitat,
e Uberpriifung auf mégliche Beschadigungen durch unsachgeméaRen Ge-
brauch oder falscher Benutzung,
e Vergleich von unterschiedlichen AE-Sensoren gleicher Baureihe, um eine
Nutzung in einem Mehrkanal-System sicher zu stellen und
e Uberpriifung des Ansprechverhaltens nach einer thermischen Beanspru-
chung oder Auslagerung in einem aggressiven Medium/Milieu.
Die Norm sieht fiir die Uberpriifung der Funktionsfihigkeit insgesamt drei verschiedene Sig-
nalquellen vor. Als geeignet erweisen sich demnach ein elektrisch betriebener Ultraschall-
Signalgeber (ultrasonic transducer), ein Gasstrahl (gas jet) oder ein Bleistiftminenbruch (pen-
cil lead break). Im Folgenden wird nur auf den Bleistiftminenbruch eingegangen, welcher
eine einfache Moglichkeit zur Reproduzierbarkeit von definierten Schallemissionsereignissen
darstellt. Die fur die Durchfiihrung der Untersuchungen notigen messtechnischen Vorausset-
zungen in den Normen beziehen sich im Wesentlichen auf den Vorverstéarker. So ist eine Ka-
bellange von mehr als 2 m zu vermeiden, um Stérungen im niedrigen Frequenzbereich zu
minimieren. Ebenso wird eine Eingangsimpedanz von grofRer als 20 kC2 verlangt und die Ver-
starkung muss variabel im Bereich von 40-60 dB einstellbar sein. Weiterhin sollte der Vor-
verstarker eine Bandbreite von 20-1200 kHz aufweisen. Um ein reproduzierbares akusti-
sches Signal zu erhalten, wird eine Graphitmine mit definiertem Durchmesser und Hartegrad
(Bleistiftmine) in einer geeigneten Halterung auf einem Acryl-Rundstab (acrylic polymer rod)
gebrochen. Der plotzliche Bruch der Bleistiftmine generiert ein akustisches Signal, was von
den zu untersuchenden AE-Sensoren aufgezeichnet wird. Eine schematische Darstellung des
Bleistiftminenbruchs zeigt Bild 3.9. Die Anforderungen an die Bleistiftmine, wie Hartegrad,
Durchmesser oder Lange der Mine sind in Tabelle 3.7 aufgefiihrt. Die Bleistiftmine wird als
Hsu pencil source und der Fiihrungsring als NIELSEN shoe bezeichnet, so dass in der Literatur
die Bezeichnung Hsu-NIELSEN Source verwendet wird. In der ASTM E 976-05 wird ein Abstand
von 10 cm (4 in.) zwischen Sensor und Ort des Minenbruchs empfohlen und in der ASTM E
2374-04 wird ein Winkel von 30° zur Oberflaiche angegeben. Eine permanente Datenauf-
zeichnung der Wellenform mit anschlieBender Frequenzanalyse zur Validierung des transien-
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ten Signals durch den Bruch der Bleistiftmine ist die bevorzugte Auswertemethode. Auf-
grund der spezifischen Eigenheiten des Messsystems sowie der Nutzung des Viel-
zweckprifkorper Typ 1A mit einer Gesamtlange & von 170 mm, ergaben sich die in der Ta-
belle 3.7 genannten Abweichungen.

akustischer Sensor

30°
\@'LD Acryl-Rundstab )

Bleistift
7,0
Fuhrungsring | |
Oy | 0,84
Flihrungshdlse T4 :
= H
L. . < Co
Bleistiftmine \ : i ' (
v LN
d 120
HsU-NIELSEN Source NIELSEN shoe
Bild 3.9: Technische Anforderungen an den Fihrungsring (NIELSEN shoe) sowie an die Bleistiftmine (Hsu

source) und schematische Darstellung des Bleistiftminenbruchs [167, 168] (Dimensionen in mm)

Der Bleistiftminenbruch auf dem Vielzweckprufkorper aus Polypropylen mit 20 Massepro-
zent Kurzglasfasern (PP/20) wurde 5-mal wiederholt und die Aufzeichnung erfolgte mit ei-
nem Transientrekorder mit einer Abtastrate (sample rate) von 10 MHz und 1024 Einzel-
messpunkten (samples). An den Einzeldatensatzen wurden sowohl die schnelle Fourier-
transformation (FFT) wie auch die Wavelet-Transformation durchgefiihrt. Fir die Wavelet-
Transformation wurde aus den Einzeldatensdtzen ein Mittelwertdatensatz generiert, wel-
cher in geeigneter Weise 2- bzw. 3-dimensional dargestellt wird und die Grundlage fir die
Auswertung des Bleistiftminenbruchs bildet. Die Aufzeichnung des aus dem Bleistiftminen-
bruch resultierenden akustischen Signals erfolgte mit zwei baugleichen Sensoren vom Typ
AE204A. Nachstehend werden einige Informationen zur Frequenzanalyse gegeben.

Tabelle 3.7: Vergleich der experimentellen Parameter zwischen der ASTM E 976-05 und der in dieser Ar-
beit verwendeten Prozedur

ASTM E 976-05 Prozedur

Vorverstarker — AEP3

Verstarkung (dB) 40-60 40
Bandbreite (kHz) 20-1200 95-1000
Kabelldnge (m) <2 1,2

Bleistiftmine

Hartegrad 2H 2H
Durchmesser (mm) 0,3-0,5 0,3
Minenldnge (mm) 2-3 2
Abstand Sensor und Ort des Minenbruchs (cm) 10 5

Abstand Sensor und Priifkorperende (cm) - 5
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Fouriertransformation

Die Interpretation eines Zeitsignals kann mit Hilfe von Transformationen durchgefiihrt wer-
den. Jede periodische Funktion lasst sich als eine Summe aus Sinus- und Kosinustermen in
Form einer Fourierreihe darstellen (Gl. 3.35). Dabei driicken die Fourier-Koeffizienten Ax und
Bk aus, in welcher Weise die Amplituden der einzelnen Terme gewichtet und die Phase ver-
schoben werden muss, um die Ausgangsfunktion zu beschreiben.

U(t) = Z(Ak cos wyit + By -sinwgt), By =0 3.35
k=0
2m-k 2m 4m 6m
Wy = T , mit dem auftretenden Frequenzschema w = O'T'?'T' 3.36

Die Kreisfrequenz wx wird dabei nach Gl. 3.36 berechnet, mit 7 als Periode der Funktion
U(t). Bei der Superposition von Sinus- und Kosinusfunktionen kommen nur ganzzahlige Viel-
fache der Grundfrequenz, gemal dem dargestellten Schema, vor (2 7-periodische Funktio-
nen) [169]. Nichtperiodische transiente Signale, deren Signalamplitude in endlicher Zeit ge-
gen Null geht, kdnnen mit Hilfe der Fouriertransformation analysiert werden. Differenziert
wird dabei zwischen der kontinuierlichen und diskreten Fouriertransformation (DFT). Der
Unterschied liegt im zeitlichen Signalverlauf, der im Falle einer diskretisierten Funktion, im
Gegensatz zur kontinuierlichen Funktion, nur zu Ndiskreten Zeiten bekannt ist (Gl. 3.37).

ty, =k-At,k =0,1,...,N — 1 mit N eine Potenz von 2 3.37

AuBerhalb des abgetasteten Intervalls T = N - At ist die Funktion und deren Verlauf unbe-
kannt. Dies trifft fir jede digitale Datenaufnahme zu. Aus diesem Grund wird die Annahme
gemacht, dass aullerhalb des betrachteten Intervalls die Funktion periodisch fortgesetzt wird
[169, 170]. Die Fouriertransformation stellt ein Signal spektral, d.h. in seinem Frequenzinhalt
dar, dabei gibt die Fouriertransformierte U’ (f) an, mit welcher Amplitude die jeweilige Fre-
quenz im Signal enthalten ist (Gl. 3.38).

o)

U'(F) = j U (t) - e-2miftqe 338

—00

Es wird vorausgesetzt, dass es sich um ein stationares, d.h. nicht kurzfristig anderndes Signal
handelt. Als Ergebnis der Transformation steht die globale Frequenzinformation ohne zeitli-
che Zuordenbarkeit zur Verfiigung. Die schnelle Fouriertransformation (FFT) ist ein optimier-
ter Algorithmus fir die DFT.

Der Nachteil des Verlustes der zeitlichen Information eines Signals ist durchaus von grof3erer
technischer Bedeutung, da fir die betrachteten Signale die zugrunde liegenden Ursachen
und Zuordnung zum Ursprungssignal von Interesse sind. Eine Verbesserung im Hinblick auf
die Zeitauflosung bietet die Kurzzeit-Fouriertransformation (Short Time Fourier Transform —
STFT), auch gefensterte Fouriertransformation (Windowed Fourier Transform — WFT) ge-
nannt. Das Signal wird in kleine Zeitbereiche aufgeteilt, die dann einzeln transformiert wer-
den. Dazu wird das Signal mit einer Fensterfunktion w multipliziert und es werden fiir das
betrachtete Signal die Fourier-Koeffizienten berechnet. Durch diese Fensterung ist eine zeit-
liche Einteilung der Spektren mdglich. Probleme ergeben sich in zweierlei Hinsicht. An den
Fensterkanten liegt durch die abrupte Anderung der Amplituden im Zeitbereich eine Unste-
tigkeit vor, was eine Uberlappung der Fenster bedingt. Ein weiterer Nachteil der gefenster-
ten Fouriertransformation liegt in der willkirlich zu wahlenden Fensterbreite. Ein enges
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Fenster ermoglicht eine gute zeitliche Auflésung, bedingt aber maximal detektierbare Fre-
quenzen, welche mit einer vollen Periode in das Zeitfenster passen missen. Umgekehrt wird
bei einem breiten Fenster die Frequenzauflésung verbessert, aber gleichzeitig die zeitliche
Auflésung herabsetzt.

Wavelet-Transformation
Der Nachteil der gegenlaufigen Zeit- und Frequenzauflosung bei der gefensterten Fourier-

transformation wird bei der Wavelet-Transformation dadurch vermieden, dass die Fenster-
breite variabel ist und die Anzahl der Oszillationen im Fenster konstant ist (Bild 3.10).

= =\

Bild 3.10: Frequenzanalyse im Fourier-Raum (oben) bei der Verwendung einer gefensterten Fouriertrans-
formation und im Wavelet-Raum (unten) durch Dehnen und Stauchen eines Mother-Wavelets
(links unten) [171]

Damit wird einerseits eine Anderung der Fensterbreite, d.h. der Zeitbasis, und andererseits
die notwendige Frequenzvariation erreicht. Das Dehnen und Stauchen des Wellenzuges
wurde von Morlet [171, 172] Wavelet genannt, wobei die Form der verwendeten Ausgangs-
funktion (Mother-Wavelet) erhalten bleibt. Das Wort Wavelet ist eine Neuschdpfung aus
dem franz. Wort ,,ondelette”, was kleine Welle bedeutet, welches teils wortlich (,,onde“—>
~wave”), teils phonetisch (,-lette” = ,,-let”) ins Englische Gbertragen wurde und so auch im
Deutschen verwendet wird. Die Wavelet-Transformierte W eines Zeitsignals fist in Gl. 3.39
aufgefihrt [173] und fir das Gabor-Wavelet sowie fiir die Fouriertransformierte gelten
Gl. 3.40 und Gl. 3.41 [174]. Analog zu der Fouriertransformation geben die Koeffizienten a
und b an, wie die zur Analyse verwendete Wavelet-Funktion ¥ verdandert werden muss, da-
mit das Signal mit der Wavelet-Funktion ¥ berechnet werden kann. Die Parameter a und b
beschreiben dabei die Dehnung bzw. Stauchung sowie die Verschiebung der Mother-
Wavelet. Das Integral Gber ein Wavelet ist vereinbarungsgemaR stets null, so dass man als
Produkt eines Wavelets mit einer Konstanten ebenfalls null erhalt [173, 175]. In Gl. 3.40 ist
w, die Mittenfrequenz und y eine Konstante, welche eingefiihrt wird, damit die Zuverldssig-
keitsbedingung erfllt ist, d.h. mit der Konstante y wird sichergestellt, dass es sich um ein
Orthonormalsystem handelt (Gl. 3.42). Aus der Fouriertransformation wird die Halbwertszeit
2 -y /w, fur das Gabor-Wavelet sowie die Halbwertsfrequenz 1/2 - w,/y ermittelt. Im Ergeb-
nis steht eine Ansammlung von Waveletkoeffizienten (WT-Koeffizienten), wobei jeder Koef-
fizient durch die Parameter a und b definiert und somit der Frequenz und Zeit zuordenbar
ist.

WF(ab) = (f, ¥y ) = —- ff(t)&”(t:lb)dt 3.39

Jlal
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Die Darstellung als Kontourkarte (Spektrogramm oder Voiceprint) zeigt, wie die Signalinten-
sitdt der einzelnen Frequenzen sich mit der Zeit dndert und enthalt damit im hier betrachte-
ten Fall die charakteristischen Eigenschaften des akustischen Signals auf einen Blick [174].

3.5.2 Kopplung des Zugversuchs mit der schadigungssensitiven
Schallemissionsanalyse

Im quasistatischen Zugversuch wurden die wahrend der Belastung auftretenden Schallemis-
sionen an einseitig gekerbten Priifkorpern zur Bewertung der Schadigungskinetik herange-
zogen. Aufgrund der Verwendung von gekerbten Priifkorpern ist es moglich, einen definier-
ten Abstand zwischen Schallemissionsquelle und Sensorposition anzugeben und damit
reproduzierbare Verhaltnisse abzuleiten. Nachteilig ist jedoch, dass infolge der wirkenden
Kerbspannungsiiberhéhung und des lokalen Deformationsgeschehens keine Angaben fiir die
Spannung und Dehnung moglich sind. Die in Kapitel 3.2.1 beschriebene Durchfiihrung des
Zugversuchs ist aufgrund der Kerbwirkung sowie des Einflusses der Sensorposition auf die
Aufzeichnung der Schallemissionen so nicht mehr moglich, woraus sich andere experimen-
telle Bedingungen ergaben und die Prifung in Anlehnung an die DIN EN ISO 527-1 realisiert
wurde. Die Optimierung der experimentellen Voraussetzungen erfolgte durch die Ermittlung
des Einflusses unterschiedlicher Kopplungsmedien sowie Sensorpositionen. Hierfiir wurde
zum einen Bienenwachs und zum anderen handelsiibliches Kontaktgel (Sonogel®, SONOGEL
VERTRIEBS GMBH) genutzt und die Sensor-Kerb-Abstdnde variierten um 1, 2, 3 und 4 cm. Die
Tiefe der mit einer Metallklinge eingebrachten Kerbe betrug 2 mm bei einem Kerbradius von
0,3 um. Weitere Informationen zur Kerbeinbringung sind in Kapitel 3.2.4 gegeben. Alle Mes-
sungen wurden an der Universalprifmaschine Zwick Z020 bei einer Traversengeschwindig-
keit von 10 mm/min bei Raumtemperatur an PP/10-Werkstoffen durchgefiihrt. In Bild 3.11a
ist ein eingespannter und mit dem akustischen Sensor versehener Prifkorper dargestellt.
Aus den Ergebnissen der Variation der experimentellen Bedingungen konnten fir alle nach-
folgenden Messungen giiltige Parametersatze festgelegt werden.

Das hausinterne Programm SEA-TooL [176] wurde zur Frequenzanalyse der aufgezeichneten
Schallemissionen verwendet.

3.5.3 Simultane Aufzeichnung der Belastung und der Schallemissionen in der
Biegeanordnung

Die Durchfiihrung des mit der Schallemissionsanalyse gekoppelten Biegeversuchs erfolgte
ebenso wie im Fall des Zugversuchs an gekerbten Prifkérpern in Anlehnung an die DIN EN
ISO 178. Zusitzliche Anderungen zur Norm ergaben sich durch die Applizierung des akusti-
schen Sensors auf dem Priifkorper. Durch die vorgeschriebene Stlitzweite von 62 mm betrug
der Kerb-Sensor-Abstand fiir alle Versuche 30 mm. Die Versuchsanordnung ist in Bild 3.11b
flr einen unter einer Biegebeanspruchung stehenden Vielzweckprifkérper mit appliziertem
Sensor gezeigt.
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A = akustischer Breitbandsensor; Applizierung auf dem
Prufkérper mit Kopplungsmedium

B = aufgesetzte Klemme

C = Kerboffnung

D = Sicherheitskabel zum Auffangen des Sensors zur
Vermeidung von Beschadigungen

Bild 3.11: Versuchsanordnung fir die Schallemissionsmessungen in der Zug- (a) und Biegeanordnung (b)

Zur Ermittlung des Einflusses der experimentellen Bedingungen wurden zum einen die Prif-
geschwindigkeit im Bereich von 10-50 mm/min und zum anderen die Kerbtiefe von 1-4 mm
variiert. Der Kerbradius der Metallklingen betrug 0,3 um. Nach Erreichen der Maximalkraft
kommt es zu einer stabilen Rissausbreitung. Aufgrund der zunehmenden Durchbiegung der
Prifkorper musste beim Kontakt der Prifkdrperhalften mit dem Biegestempel der Versuch
abgebrochen werden. Eine zusatzliche Schwierigkeit ergab sich bei der Applizierung des Sen-
sors auf den Prifkérper. Eine Verwendung von Gel zur Impedanzanpassung war nicht mog-
lich, da es mit zunehmender Prifkdrperdurchbiegung sowohl zu einer Bewegung des Sensors
als auch zu einer Bewegung auf dem Widerlager und damit zu Reibungseffekten kam. Das
Problem der sicheren Befestigung des Sensors auf dem Priifkorper konnte durch die Nutzung
von Bienenwachs umgangen werden. Allerdings ist aufgrund der Reibungseffekte und der
damit verbundenen Generierung von unerwiinschten zusatzlichen Schallemissionen eine
systematische Auswertung nur bis zur Maximalkraft moglich.

Alle Untersuchungen zum Einfluss der Prifgeschwindigkeit sowie unterschiedlicher Kerbtie-
fen wurden ebenfalls bei Raumtemperatur an PP/10 durchgefihrt.

3.5.4 Kopplung des instrumentierten Kerbschlagbiegeversuchs mit der
Schallemissionsanalyse

Der instrumentierte Kerbschlagbiegeversuch (IKBV) wurde nach der in Kapitel 3.2.4 darge-
legten Art und Weise unter Anwendung der MPK-IKBV-Prozedur durchgefiihrt. Die Prifge-
schwindigkeit betrug einheitlich 1,0 m/s, was bei dem verwendeten Pendelschlagwerk ei-
nem Fallwinkel von 40° entspricht. Aufgrund der experimentellen Anforderungen betragt der
Kerb-Sensor-Abstand 30 mm bei einer Stiitzweite von 40 mm. Die Applizierung erfolgte di-
rekt auf dem Prufkorper und zur Vermeidung einer einseitigen Einspannung des Priifkérpers
am Widerlager wurde keine Klemme genutzt. Aus diesem Grund musste Bienenwachs als
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Kopplungsmittel verwendet werden, da nur so ein sicherer Halt des akustischen Sensors si-
cher gestellt ist. In Bild 3.12 ist die Versuchsanordnung eines auf dem Widerlager positio-
nierten Prifkorpers mit appliziertem Sensor gezeigt.

A = Instrumentierter Pendelhammer
mit 4-) Arbeitsinhalt bei maximaler
Fallhbhe

‘ 3 i B = Prifkorper
/ = C = applizierter akustischer Sensor
b mit Bienenwachs als Kopplungs-
medium
|

Bild 3.12: Versuchsanordnung bei der Kopplung des IKBV mit der SEA

Im Ergebnis von durchgefihrten Untersuchungen zur Optimierung der Frequenzanalyse
konnte der Aufschlagimpuls aus dem Messsignal gefiltert werden.

3.6 In-Situ Zugversuch mit simultaner Aufzeichnung der Schallemissionen

Der in-situ Zugversuch mit simultaner Aufzeichnung der schadigungssensitiven Schallemissi-
onen wurde mit einer Prifgeschwindigkeit von 0,2 mm/min an gekerbten Prifkorpern aus
PP/20 und PB-1/20 mit den Abmessungen 60x9,6x3,6 mm? und einer Kerbtiefe von 2 mm in
Anlehnung an die DIN EN ISO 527-1 in einem Environmental Scanning Electron Microscope
(ESEM) vom Typ Quanta 600FEG (FEI — EINDHOVEN, THE NETHERLANDS) durchgefiihrt. Die Priif-
korper wurden unter den in Kapitel 3.1.1 angegebenen Bedingungen poliert, um die bei
spritzgegossenen Prifkorpern typische Haut zu entfernen und damit eine direkte Beobach-
tung der Interaktion zwischen den Fasern und der Matrix zu erméglichen. Die Schallemissio-
nen wurden mit dem AMSY-4 Messsystem registriert und die Zugbeanspruchung erfolgte mit
einer in die Probenkammer des ESEM eingebauten Zugbiihne vom Typ Deben MT5000 (SuF-
FoLK, UK). Die Zugbihne kann Uber fiinf Koordinaten angesteuert werden, was eine Positio-
nierung in X-, Y- und Z-Richtung sowie eine Rotation und Neigung des eingespannten Prif-
korpers ermoglicht. In Bild A.3 ist der Messplatz fiir die Untersuchungen im ESEM mit der
parallelen Aufzeichnung der MessgrofRen fir die Zugbeanspruchung sowie der Schallemissi-
onen dargestellt. Bild 3.13a zeigt den eingespannten Prifkdrper mit appliziertem Schallemis-
sionssensor nach Versuchsende und in Bild 3.13b ist die eingebaute und gekippte Zugbiihne
in der Probenkammer dargestellt.

Der Kerbradius betrug 0,1 mm, was dem Typ C nach DIN EN ISO 179-1 entspricht, und die
aus der Prifgeschwindigkeit und der Einspannlange von 42,5 mm resultierende Dehnrate
betrdgt 0,0047 min. Dieser theoretische Wert der Dehnrate kann durch den Anstieg aus
dem Traversenweg-Zeit-Diagramm Uberpriift werden. Es zeigte sich, dass eine geringere
Dehnrate von 0,0027 min™ wihrend der Zugbeanspruchung des gekerbten Prifkérpers auf-
tritt.
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A = Kraftmessdose D = Prufkorper
B = Extensometer E = akustischer Sensor; fixiert mit Kabelbinder
C = Einspannklemmen F = Ruckstreuelektronendetektor (SSD)
Bild 3.13: Zugblihne mit eingespanntem Prifkorper und appliziertem Schallemissionssensor nach Ver-

suchsende (a) und in der Probenkammer im gekippten Zustand (b)

Eine reproduzierbare Einspannung der Priifkdrper wurde mit einem aufgebrachten Dreh-
moment von 1 Nm erreicht. Die Kraftmessung und die Messung der Verlangerung erfolgten
mit einer 5 kN Kraftmessdose sowie Uber den Traversenweg. Eine geeignete Applizierung
des Breitband-Schallemissionssensors AE-204A auf dem Prifkorper konnte durch Bienen-
wachs als Kopplungsmedium sichergestellt werden. Die Fixierung, d.h. die Verhinderung des
Wegrutschens des Sensors wahrend der Belastung, erfolgte mit einem Kabelbinder (Bild
3.13), da eine Befestigung, wie in Kapitel 3.5.2 und 3.5.3 fur den Zug- und Biegeversuch dar-
gelegt, aufgrund der gegebenen experimentellen Voraussetzungen nicht moglich war. Die
Zugbiihne mit eingespanntem Prifkorper wurde um 30° gekippt, um die wahrend der Belas-
tung auftretenden Schadigungsmechanismen an der Kerbspitze zu beobachten (Bild 3.14).
Die Position des Rickstreuelektronendetektors (Solid State Detector — SSD) direkt an der Un-
terseite des Polschuhs (Bild 3.13b) erforderte einen Mindestabstand des akustischen Sen-
sors, so dass der Abstand des Sensors zur asymmetrischen Position der Kerbe 30 mm betrug.

Primarelektronen

Drehachse

Bild 3.14: Schematische Darstellung der Zugbiihne in orthogonaler sowie gekippter Position
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Im Rasterelektronenmikroskop (REM) ergibt sich der Kontrast durch die Wechselwirkungen
zwischen den Primarelektronen (PE) und der Priifkorperoberflache. Dabei lassen sich die in
Bild 3.15a dargestellten Wechselwirkungsmechanismen zwischen den Primarelektronen und
dem Prifkérper in einen Analyseteil und Abbildungsteil unterteilen. Mit Hilfe der Kathodo-
lumineszenz, der charakteristischen Réntgenstrahlen und der Auger-Elektronen kénnen In-
formationen Uber den Werkstoff, d.h. liber die Elemente und den Aufbau abgeleitet werden
[177]. Wichtige Abbildungsarten resultieren aus den Sekundarelektronen (SE) und den riick-
gestreuten Elektronen (RE). Dabei bilden die Sekundarelektronen aufgrund der unterschied-
lichen Ausbeute din Abhingigkeit vom Neigungswinkel die Topographie des Prufkorpers ab
(Bild 3.15b) und die riickgestreuten Elektronen kénnen Materialunterschiede aufgrund der
Abhangigkeit von der Ordnungszahl Zwidergeben. Um Wechselwirkungen mit dem Medium
zu verhindern, muss der Probenraum evakuiert sein. Bei nichtleitenden Werkstoffen ist es
erforderlich, den Prifkorper mit einem elektrisch leitenden Stoff, z.B. Gold, zu beschichten
oder anderweitig so zu kontaktieren, dass eine elektrische Aufladung vermieden wird [178].
Aus diesem Sachverhalt ergibt sich, dass im REM biologische Prdparate, Aushartvorgange,
Quellungen, Trocknung oder in-situ Versuche nicht durchgefiihrt werden kénnen. Diese Un-
tersuchungen konnen im ESEM durchgefiihrt werden, da das Wirkprinzip auf der Neutralisie-
rung der negativen Oberflachenaufladung durch positiv ionisiertes Gas, z.B. Wasserdampf,
Stickstoff oder Luft bei geringen Driicken von 0,1-10 Torr, beruht.

&

Analyse Abbildung
Primarelektronen PE
Kathodo-
lumineszenz Sekundar- :
charakteristische elektronen SE PE ===t ||

I
Rontgenstrahlen
& riickgestreute Z SE !

Auger-
g Elektronen RE
Elektronen
e
: I
absorbierte Elektronen PE PEL ||
(Prifkérperstrom) /3@’;’:’—[
A ;z
transmittierte Elektronen TE é%? SE
Bild 3.15: Wechselwirkung der Primarelektronen PE mit der zu untersuchenden Priifkérper (a) und Abhan-
gigkeit der Sekundarelektronen-Ausbeute von der Flachenneigung zur Abbildung der Topogra-
phie [177]

Die Sekundarelektronen werden mit dem Large Field Detector (LFD) und die rlickgestreuten
Elektronen mit einem Halbleiterdetektor (SSD) erfasst und die Kontrastentstehung beruht
darauf, dass aufgrund der unterschiedlichen Anzahl von emittierten Elektronen sich das Sig-
nal von Punkt zu Punkt unterscheidet. Dabei gilt, umso mehr Elektronen emittieren werden
konnen, umso heller erscheinen die Bereiche im Bild. Beispielhaft sind in Bild 3.16 der Mate-
rial- und Topographiekontrast eines kurzglasfaserverstarkten PP-Werkstoffes dargestellt. Die
ESEM-Aufnahmen zeigen die im Bereich der Rissspitze ablaufenden Schadigungsprozesse
unter einachsiger Zugbeanspruchung.
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Solid State Detector
SSD

Large Field Detector
LFD

Rickstreuelektronen
Materialkontrast

' Sekundarelektronen
- Topographiekontrast

Bild 3.16: Unterschiedliche Kontrastarten im ESEM

Da mit zunehmender Ordnungszahl, wie oben erldutert, der Riickstreukoeffizient 7 zunimmt,
sind die Glasfasern in der Polymermatrix (linkes Teilbild in Bild 3.16) sehr gut zu erkennen.
Mit Hilfe des Topographiekontrastes lassen sich Aussagen Uber die plastischen Verformun-
gen in der Matrix bzw. an der Rissspitze (rechtes Teilbild in Bild 3.16) ableiten. Durch die pa-
rallele Nutzung der unterschiedlichen Kontrastarten kénnen umfassendere Aussagen Uber
die hier untersuchten gekerbten Prifkorper getroffen werden.
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4 Ergebnisse der mechanischen Charakterisierung der
kurzglasfaserverstarkten Polyolefinwerkstoffe

4.1 Werkstoffcharakterisierende Eigenschaften

An den mit einem Masseanteil von 0,2 verstarkten Werkstoffen wurden sowohl die Dichte o
als auch die thermischen Eigenschaften ermittelt. Die SchmelzvolumenflieRrate MVR wurde
nach DIN EN ISO 1133 [179] bei einer Temperatur von 230°C mit einer Masse der Auflage-
gewichte von 2,16 kg und die Warmeformbestdndigkeitstemperatur HDT mit einer maxima-
len Biegespannung von 0,45 MPa (Verfahren B) nach DIN EN ISO 75-1 [180] bestimmt. Des
Weiteren erfolgte die Ermittlung der Schmelztemperatur 7pm und des Kristallisationsgrads ¥
aus DSC-Messungen nach der DIN EN ISO 11357-1 [166]. Ersichtlich aus den in der Tabelle
4.1 aufgefuhrten Zahlenwerten ist, dass das PP/20 die hochste Warmeformbestandigkeit
aufweist, was auf die héhere Schmelztemperatur 7pm und damit auf das von vornherein h6-
here Eigenschaftspotential zuriickgeflihrt werden kann. Diese Kenngrofle wird maligeblich
von der Matrixeigenschaft bestimmt und demzufolge ist die Wirkung unterschiedlicher Glas-
fasergehalte als gering einzustufen. Der kristalline Anteil ist beim PE-HD/20 am hdchsten.
Weiterhin konnten unterschiedliche Viskositatswerte ermittelt werden. Die hochste Viskosi-
tat wurde bei dem PB-1/20 gemessen, dagegen sind die Unterschiede fir die PP/20- und PE-
HD/20-Werkstoffe gering.

Tabelle 4.1: Dichte und thermische Eigenschaften der kurzglasfaserverstarkten Polyolefinwerkstoffe
(AH; = 141 J/g fir PB-1, nach [46]) mit einem Glasfaseranteil ¥von 0,2

Werkstoff 0 MVR330/2,16 HDT B Tpm y4
(g/cm®)  (cm3/10 min) (°C) (°C) (%)
PP/20 1,038 6,3 152,9 165,2 31,9
PE-HD/20 1,094 6,8 122,6 130,5 49,1
PB-1/20 1,060 4,9 115,9 124,8 37,4

Die Bewertung der Anbindung der Glasfasern in der Polymermatrix erfolgte qualitativ durch
REM-Aufnahmen von Bruchflachen. Dazu wurden Priifkdrper mit einem Rasierklingenkerb
versehen und schlagartig im IKBV gebrochen [181, 182] und anschlieRend die Bruchflachen
mit Gold besputtert. Die REM-Aufnahmen sind in den Bildern 4.1a—f fiir die Werkstoffe mit
einem Glasfasermasseanteil ¥'von 0,2 dargestellt. Fiir die drei Matrixwerkstoffe zeigen sich
grofle Unterschiede in der Glite der Haftung der Glasfasern. In der PP-Matrix sind die Glasfa-
sern sehr gut angebunden, dies kann aus der Benetzung der Fasern mit Matrixmaterial (Bild
4.1-i und ii) abgeleitet werden. Unter Wirkung einer mechanischen Belastung ist demzufol-
ge eine optimale Kraftlibertragung zwischen der Matrix und den Fasern moglich. Fir die PE-
HD- und PB-1-Verbunde wurden dagegen andere Haftungsverhaltnisse nachgewiesen. So
sind die Glasfasern in der plastisch verformten PE-HD-Matrix nur partiell angebunden, wie in
Bild 4.1c—d zu erkennen ist, und fiir das PB-1-Werkstoffsystem kann keine Haftung in der
Polymermatrix ermittelt werden. Die Glasfasern liegen ohne erkennbare Anbindung in der
Matrix vor. Die Verstarkungseffektivitat ist gegenliber den anderen Werkstoffsystemen stark
begrenzt, da sich die Wirkung der Glasfasern durch die nicht erreichte Kraftlibertragung im
Wesentlichen auf eine reine Fillstoffwirkung beschrankt.
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Bild 4.1: REM-Aufnahmen der Bruchflachen fir PP/20 (a, b), PE-HD/20 (c, d) und PB-1/20 (e, f); i — Loch
infolge des pull-out, ii — mit Matrixmaterial benetzte Glasfaser, iii — teilweise mit Matrixmaterial
benetzte Glasfaser, iv — plastische Deformation der Matrix und v — freiliegende, nicht mit Mat-
rixmaterial benetzte Faser [183]; schlagartige Beanspruchung

4.1.1 Mengenanteil und Glasfaserorientierung

Glasfaservolumenanteil

Der Glasfaservolumenanteil ¢v wurde nach Gl. 3.1 unter Verwendung der in Tabelle 2.1 ge-
nannten Dichte der E-Glasfasern berechnet. Die Ergebnisse in Tabelle 4.2 verdeutlichen, dass
eine gute Ubereinstimmung mit den vom Hersteller genannten Glasfasergehalten besteht.
Aufgrund des Dichteunterschieds der Polyolefine ergeben sich fiir die Werkstoffsysteme ge-
ringfugige Unterschiede fur den Volumenanteil ¢v. In der weiteren Arbeit wird @v zur Dar-
stellung der physikalischen Abhangigkeit vom Glasfasergehalt verwendet.
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Tabelle 4.2: Dichte der Werkstoffsysteme sowie die Angabe der Glasfasergehalte in Masse- und Volumen-
anteilen
Werkstoff Masseanteil ¥(-) Dichte der Matrix Volumenanteil
3 -
Herstellerangabe gemessen om (g/cm?) ov ()
0 0 0
0,1 0,103 0,039
0,2 0,205 0,083
PP 0,905
0,3 0,306 0,135
0,4 0,404 0,193
0,5 0,502 0,264
0 0 0
0,1 0,102 0,041
0,2 0,204 0,087
PE-HD 0,954
0,3 0,303 0,140
0,4 0,404 0,201
0,5 0,500 0,273
0 0 0
0,1 0,104 0,040
0,2 0,205 0,085
PB-1 0,922
0,3 0,304 0,136
0,4 0,403 0,196
0,5 0,501 0,266

Faserorientierung

Die Ergebnisse der lichtmikroskopischen Untersuchungen zur Ausbildung der Orientierung
im Rand- (Betrachtungsebene A) und Kernbereich (Betrachtungsebene B) sind fir die mit
50 M.-% Glasfaser verstarkten Polyolefine in Bild 4.2 und Bild A.4 aufgefiihrt. In den Bildern
ist erkennbar, dass sich eine Orientierung ausbildet, welche sich mit dem 3-Schicht-Modell,
wie in Kapitel 2.1 aufgefiihrt, hinreichend genau beschreiben lasst. Aufgrund der starken
Abhéangigkeit von den spezifischen Verarbeitungsbedingungen zeigen sich allerdings Unter-
schiede fir die Werkstoffe, so ist die Orientierung fiir PP/50 und PB-1/50 am ausgepragtes-
ten. Der im Spitzgussprozess auftretende Temperaturgradient zwischen dem Rand und der
Mitte des Priifkorpers sowie die Entgasungsproblematik fihrt sowohl im Rand- als auch im
Kernbereich (Bild A.4) zur Lochbildung (i), welche bei PP/50 am deutlichsten ist. Aufgrund
der wahrend der Praparation wirkenden mechanischen und thermischen Belastungen ist bei
PB-1/50 trotz Kiuhlung ein lokales Aufschmelzen des Randbereiches (ii) zu erkennen. Dies
kann auf die groflen Harteunterschiede zwischen der Matrix und den Glasfasern zurilickge-
fihrt werden, so dass es bei der Praparation zu einem Hitzestau um die Glasfasern kommt.
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i— herstellungsbedingte Locher, ii — lokales Aufschmelzen
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Bild 4.2: Lichtmikroskopische Aufnahmen vom Randbereich fir PP/50 (a), PE-HD/50 (b) und PB-1/50 (c)

der polierten Proben sowie eine schematische Darstellung der Ausbildung der Orientierung (d)

In Erganzung zu den lichtmikroskopischen Untersuchungen wurden REM-Aufnahmen von
gekerbten und anschlieBend polierten Priifkérpern der mit einem Masseanteil ¥ von 0,2
verstarkten Werkstoffe angefertigt. Weitere Informationen zum Polierprozess sind in Kapitel
3.1.1 aufgefiihrt. Die Darstellung in Bild 4.3 erfolgte orthogonal zur Spritzrichtung lber die
Prufkorperbreite (x—y Ebene). Es ist ersichtlich, dass im Randbereich der Priifkdrper eine ge-
ringere Orientierung in SchmelzflieRrichtung vorliegt, als dies aus den Ergebnissen der licht-
mikroskopischen Aufnahmen fiir die mit 50 M.-% verstarkten Werkstoffe abzuleiten ist. Die
Faserorientierung im Kernbereich kann als eine regellose Ordnung beschrieben werden, wel-
che durch eine statistische Ausrichtung der Fasern in und quer zur SchmelzflieRrichtung cha-
rakterisiert ist. Dies kann auf den geringeren Glasfasergehalt, die niedrigere Schmelzeviskosi-
tat und die damit geanderten Scher- und Dehnstromungen zuriickgefiihrt werden und wurde
in [25] und [32] beispielhaft fur kurzglasfaserverstarkte PA 6- und PET-Werkstoffe gezeigt.
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PE-HD/20 PB-1/20

Bild 4.3: Zusammengesetzte Bildreihen von REM-Aufnahmen der polierten Priifkérperbreiten fur PP/20
(a), PE-HD/20 (b) und PB-1/20 (c)

4.1.2 Aussagen uber die Glasfaserlangenverteilung

Die Glasfaserlangenverteilung sowie das aspect ratio sind, wie in Kapitel 2.1 dargelegt,
KenngrolRen, welche die Werkstoffeigenschaften der Verbunde maRgeblich beeinflussen. Zur
Ermittlung der Langenverteilung wurde die in Kapitel 3.1.2 erlauterte Prozedur angewendet.
Die fiir die Werkstoffe mit der geringsten Verstarkung ermittelte Haufigkeitsverteilung sowie
die sich ergebenden Abhdngigkeiten der mittleren Glasfaserlange fiir die Werkstoffsysteme
sind in Bild 4.4a—e dargestellt. Die weiteren Langenverteilungen fiir die héher verstarkten
Werkstoffe zeigt Bild A.5a—l. Die mittlere Glasfaserlange 4 ist das arithmetische Mittel der
ausgemessenen Langen /nach Gl. 3.2 und /. wurde mit Hilfe der GauRR-Funktion nach Gl. 3.3
berechnet. Wie in Bild 4.4 und Bild A.5 zu erkennen ist, kann flr die Haufigkeitsverteilung
der Glasfaserlangen mit guter Naherung eine Normalverteilung angenommen werden. Die
berechneten mittleren Glasfaserlangen h weisen fiir alle Werkstoffsysteme geringfligig ho-
here Werte mit einer hohen Standardabweichung als die aus der GauR-Funktion abgeleite-
ten Werte fur £ auf.
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Bild 4.4: Darstellung der Haufigkeitsverteilung der Glasfaserlangen /und der GauB-Funktionen sowie der

Abhéangigkeiten der mittleren Faserlangen 4 und & vom Glasfasergehalt ¢y fur das PP- (a, b), PE-
HD- (c, d) und PB-1-Werkstoffsystem (e, f)

Die mittlere Lange nimmt mit Zunahme des Glasfasergehaltes, aufgrund der wahrend der
Verarbeitung wirkenden héheren Scherkrafte und des induzierten Fragmentierungsprozes-
ses [32], fur alle Werkstoffsysteme kontinuierlich ab. Die auftretenden Glasfaserlangen lie-
gen zwischen 250 um und 425 um und bei einem Durchmesser der Fasern von ca. 10 um
kann fiir das aspect ratio ein Bereich von 25-42,5 angegeben werden. Unter Beachtung der
in Kapitel 2.1 angegebene kritischen Glasfaserlange ki, d.h. der Glasfaserlange, wo unter
Voraussetzung einer Anbindung der Fasern in der Polymermatrix und der daraus ableitbaren
Kraftlibertragung zwischen Matrix und Fasern, davon ausgegangen werden kann, dass Fa-
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serbriiche auftreten und den in Kapitel 4.1 getroffenen Aussagen uUber die Haftungsverhalt-
nisse, lassen sich fir die einzelnen Werkstoffsystem folgenden Aussagen treffen. Fir alle
Werkstoffe liegt die mittlere Glasfaserlange unterhalb der kritischen Faserlange A:it, weshalb
der Faserbruch als dominierender Schadigungsmechanismus mit hoher Wahrscheinlichkeit
auszuschlief3en ist. Fur das PB-1-System konnte zusatzlich aus den REM-Aufnahmen abgelei-
tet werden, dass die Glasfasern in der PB-1-Matrix kaum angebunden sind und damit die
Kraftlibertragung bei einer Belastung nur stark eingeschrankt moglich ist. Allerdings wurden
sowohl fiir die PP- als auch fir die PE-HD-Werkstoffe Glasfaserlangen ermittelt, die oberhalb
der kritischen Lange liegen. Dies ist in Bild 4.4a, c verdeutlich und in der graphischen Darstel-
lung ist erkennbar, dass die Anzahl der Glasfasern mit einer Lange /> kit fUr das PP/10 gro-
Rer ist. Damit kann davon ausgegangen werden, dass der Anteil von Glasfaserbriichen an
den auftretenden Schadigungsmechanismen hier héher ausfallt.

4.2 Mechanische Grundcharakterisierung der PP-, PE-HD- und PB-1-
Werkstoffe

4.2.1 Einfluss des Glasfasergehalts auf das Steifigkeits- und Festigkeitsniveau der
Werkstoffsysteme

Zugversuch

Die im quasistatischen Zugversuch ermittelten Steifigkeiten und Festigkeiten sind im Bild 4.5
aufgefihrt, wahrend die Abhangigkeit der Bruchdehnung vom Glasfasergehalt in Bild 4.6
dargestellt ist. Die jeweiligen relativen Standardabweichungen liegen teilweise deutlich un-
ter 10% und sind aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht mit dargestellt. Mit der Zunahme
des Glasfasergehaltes nimmt der Elastizitatsmodul E: fiir alle Polyolefine nahezu linear, ent-
sprechend der Mischungsregel, zu. Das Steifigkeitsniveau der PP-Werkstoffe ist im Vergleich
mit den PE-HD- und PB-1-Werkstoffen am héchsten und der sich schon fir die unverstarkten
Werkstoffe ergebene Steifigkeitsunterschied fiir die PE-HD- und PB-1-Werkstoffe bleibt mit
der Zugabe der Glasfasern erhalten.

12000 150
ﬂ —=—Ppp E
120+ —®—PE-HD
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o
6000 —~
2 =
(i © 60T
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0 f f } } } f 0 f } } } } }
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(pV (-) (pv (')
Bild 4.5: Steifigkeit £t und Festigkeit om der Werkstoffsysteme in Abhangigkeit vom Glasfaservolumenge-
halt

Die Zugfestigkeit om der unverstarkten PE-HD- und PB-1-Werkstoffe liegt dagegen auf einen
identischem Niveau, wobei sich die Verstarkung mit Glasfasern fiir das PB-1-Werkstoff-
system starker auswirkt als fur die PE-HD-Werkstoffe. Dabei ist die Zunahme der Zugfestig-
keit durch einen nichtlinearen Anstieg gekennzeichnet und das hdchste Festigkeitsniveau der
drei Werkstoffsysteme wurde fir das PP-Werkstoffsystem ermittelt.
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Bild 4.6:

Im Zugversuch ermittelte Bruchdehnungen als Funktion des Glasfaservolumengehalts; Abhangig-

keiten bei hoheren Glasfasergehalten im farblichen Detailbild hervorgehoben

Wie in Bild 4.6 erkennbar, zeigt die nominelle Bruchdehnung &g der unverstarkten Polyolefi-
ne deutliche Unterschiede. So konnte fiir PE-HD eine Bruchdehnung von fast 400 % be-
stimmt werden, dagegen liegen deutlich geringere Bruchdehnungen fiir das PP und das PB-1
vor. Die Zugabe der Kurzglasfasern bewirkt bei allen Werkstoffsystemen eine starke Abnah-
me der Bruchdehnung, welche bei hoheren Glasfasergehalten insbesondere fiir das PE-HD-
gegeniber den PP- und PB-1-System weiterhin deutlich abnimmt. Die ermittelten Bruchdeh-
nungen fir die kurzglasfaserverstarkten Werkstoffe sind voneinander signifikant unter-
schiedlich. So lag beim hdchsten Verstarkungsgrad die geringste Bruchdehnung fir PE-HD

und die hochste fiir PB-1 vor.

Biegeversuch

Der Elastizitatsmodul £t sowie die bis zu einem Glasfaservolumengehalt ¢v von ~0,13 be-
stimmbare Norm-Biegespannung oi. und bei hoheren Verstdrkungsgraden die Bruchspan-
nung o sind in Bild 4.7 dargestellt. Ebenso wie im Zugversuch zeigt auch die unter Biegebe-
anspruchung ermittelte Steifigkeit einen linearen, der Mischungsregel entsprechenden,
Anstieg, wobei die héchste Steifigkeit bei dem PP-Werkstoffsystem vorliegt.

12000
a
9000+
©
a
E 60001
L{j‘-‘
—=—pp
3000 —e— PE-HD
—v—PB-1
0 } } t t } }
0,00 0,05 0,20 0,15 0,20 0,25
(pv (')
Bild 4.7:
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Charakteristisch fur die PE-HD- und PB-1-Werkstoffe ist der unterschiedliche Verlauf der Fes-
tigkeitszunahme mit der Zugabe von Glasfasern. Die Festigkeit fiir die unverstarkten Werk-
stoffe ist vergleichbar, allerdings wirkt sich die Erhéhung des Glasfasergehaltes fiir das PB-1-
System, im Gegensatz zur Steifigkeitssteigerung sowohl im Zug- als auch im Biegeversuch,
starker aus, als fiir das PE-HD-System. Dieses unterschiedliche Werkstoffverhalten konnte
auch im quasistatischen Zugversuch ermittelt werden.

4.2.2 Bewertung des Harteniveaus in Abhangigkeit vom Glasfasergehalt

Kugeleindruckversuch

Die Ergebnisse fiir die Kugeldruckharte sind graphisch in Bild 4.8 und tabellarisch mit den
verwendeten Prifkraften Fm in Tabelle A.1 dargestellt. Die Kugeldruckhdrte nimmt fir alle
Polyolefinwerkstoffe mit Erh6hung des Glasfasergehaltes zu und dabei ist fiir die PP- und PE-
HD-Werkstoffe die Zunahme durch einen linearen Verlauf, mit dem hochsten Harteniveau
fir das PP-System, gekennzeichnet.
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Bild 4.8: Kugeldruckhirte AB der Werkstoffsysteme in Abhingigkeit vom Glasfaservolumengehalt; Ande-

rung der Prifkraft bei einem Wert von HB=61,76 N/mm2 [154] grau hervorgehoben

Fir das PB-1-System ist dagegen bei einem Glasfasergehalt von > 0,136 eine signifikante
Erhohung des Harteniveaus ersichtlich, wobei ab diesen Gehalten das Niveau hdher als bei
den PE-HD-Werkstoffen mit niedrigeren Fasergehalt ist. Die Hartewerte flr das PB-1-Werk-
stoffsystem unterscheiden sich signifikant von den fir die PE-HD-Werkstoffe ermittelten
Hartewerten (Tabelle A.2).

Registrierende Mikrohdrtemessung

Die Martensharte HM sowie der elastische Eindringmodul Zit sind graphisch in Bild 4.9 und
der elastische Anteil an der Eindringarbeit 7717 in Bild 4.10 dargestellt. Die Tabelle A.3 enthalt
in tabellarischer Form die Ergebnisse der registrierenden Mikrohartemessung. Der Eindring-
modul nimmt fir alle Werkstoffsysteme mit Erhohung des Glasfasergehaltes zu, wobei die
geringsten Werte fiur das PB-1-Werkstoffsystem bestimmt wurden. Der Verlauf ist fiir die PP-
und PE-HD-Werkstoffe bis zum Glasfasergehalt von ~0,194 fast identisch und erst bei den
hochsten Verstarkungsgraden werden hohere Werte fir die PP-Werkstoffe erreicht. Ein Ver-
gleich des im Zug- und Biegeversuch ermittelten Elastizitatsmoduls mit dem elastischen Ein-
dringmodul ist aufgrund der unterschiedlichen Belastungsart und Beanspruchungsgeschwin-
digkeit nicht moglich und fiihrt zu Fehlinterpretationen. In Analogie zum Verhalten des
elastischen Eindringmoduls nehmen auch die Hartewerte durch die Zugabe von Glasfasern
zu und es zeigt sich fiir das PP-Werkstoffsystem das hochste Harteniveau.
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Bild 4.9: Ergebnisse fir die Martensharte AM (a) und den elastischen Eindringmodul it (b)

Flr die PE-HD und PB-1-Werkstoffe konnte hinsichtlich der Funktionalitdt und den Absolut-
werten eine vergleichbare Abhangigkeit vom Glasfasergehalt ermittelt werden.

Der elastische Anteil an der Eindringarbeit 771t in Abhangigkeit vom Glasfasergehalt zeigt Bild
4.10. Die Zugabe von Kurzglasfasern wirkt sich in einer Reduzierung der elastisch speicherba-
ren Energie aus. Den grof3ten elastischen Anteil an der Eindringarbeit von allen betrachteten
Werkstoffsystemen kann das PB-1 speichern, wohingegen fir PE-HD und PP um den Faktor
1,3 bzw. 3 geringere Werte vorliegen.
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Bild 4.10: Elastischer Anteil 77ir der Eindringarbeit in Abhdngigkeit vom Glasfaservolumenanteil ¢v

4.2.3 Konventionelle Zahigkeitscharakterisierung

Fiir die untersuchten Werkstoffsysteme sind die physikalischen Abhdngigkeiten der Schlag-
zahigkeit acy und Kerbschlagzidhigkeit acn vom Glasfasergehalt im Bild 4.11a—b dargestellt.
Die ungekerbten Prifkorper der unverstarkten Produkte sind unter den gewaéhlten Bedin-
gungen nicht gebrochen und es konnten keine giiltigen Kennwerte entsprechend der DIN EN
ISO 179-1 ermittelt werden, was in Bild 4.11 mit ,nb“ gekennzeichnet ist. Alle verstarkten
Werkstoffe zeigten ein Verhalten in Form eines vollstandigen Bruchs (Typ C nach DIN EN ISO
179-1) womit eine Bewertung der Schlagzahigkeitseigenschaften moglich ist. Fir die PP- und
PB-1-Werkstoffe nimmt die Schlagzahigkeit acu mit Zunahme des Glasfasergehaltes zu, wobei
ein mehr oder weniger ausgepragtes Maximum bei einem Gehalt von 0,135 fiir PP und 0,19
fir PB-1 vorliegt.
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Bild 4.11: Schlagzahigkeit a.y (a) und Kerbschlagzahigkeit ann (b) als Ergebnis des konventionellen Kerb-

schlagbiegeversuchs fiir die PP-, PE-HD- und PB-1-Werkstoffe [183]

In Abhangigkeit vom Glasfasergehalt weisen die PE-HD-Werkstoffe eine lineare Abnahme
der aw-Werte auf dem niedrigsten Niveau auf. Die hochsten Schlagzahigkeitswerte und da-
mit das hochste Zahigkeitsniveau zeigte das PP-System.

Die Einbringung einer Kerbe bewirkt eine lokale Spannungserhohung an der Kerbspitze so-
wie einen drei-achsigen Spannungszustand und eine hohere lokale Verformungsgeschwin-
digkeit. Dies fihrt im Vergleich zu ungekerbten Prifkorpern zu anderen Ergebnissen. Wah-
rend fir die PP- und PE-HD-Werkstoffe eine starke Zunahme der Kerbschlagzahigkeit bis zu
einem Glasfaservolumenanteil von 0,135 und 0,140 auftritt, nimmt die Zahigkeit von PB-1
bis zum Gehalt von 0,040 ab. Von 0,085 bis 0,266 ist fiir PB-1 eine weitere, allerdings gerin-
gere Abnahme charakteristisch. Aufgrund dieses diametralen Werkstoffverhaltens wurde die
Kerbempfindlichkeit Az, als wichtiges Kriterium flr das Produktdesign, bestimmt und in Bild
4.12 dargestellt. Fir die unverstarkten Produkte konnten infolge des schon erwdhnten
Werkstoffverhaltens keine Kennwerte fir die Kerbempfindlichkeit angegeben werden. Die
glasfaserverstarkten PP- und PE-HD-Werkstoffe zeigen ein gleichsinniges Verhalten mit zu-
nehmenden Glasfasergehalten mit der héchsten Kerbempfindlichkeit flir das PE-HD-System.
Das PB-1-System weist aufgrund des unterschiedlichen Verhaltens bei ungekerbten und ge-
kerbten Prifkérpern eine Abnahme der Kerbempfindlichkeit mit Zugabe der Glasfasern auf.
Dies wirkt sich dahingehend aus, das bei dem niedrigsten Fasergehalt die hochste Kerbemp-
findlichkeit und beim maximalen Gehalt die geringste Empfindlichkeit gegentiber Kerben
vorliegt.
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Bild 4.12:

Kerbempfindlichkeit k7 als Funktion des Glasfasergehaltes ¢v
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4.2.4 Ermittlung der Risszéhigkeit mit bruchmechanischen Konzepten als
Widerstand gegeniber instabiler Rissausbreitung

Darstellung und Diskussion der aus dem IKBV ermittelten MessgrofSen

Der Ausgangspunkt fiir eine bruchmechanische Zahigkeitsbewertung unter schlagartiger Be-
anspruchung bildet die Registrierung der Prifkraft Fsowie der Zeit ¢ bzw. der Durchbiegung
£im IKBV. Die sich aus den aufgezeichneten MessgroRen ergebenden F£Diagramme sind im
Bild 4.13a—c und die Abhangigkeiten der Maximalkraft Anax und der Durchbiegung fhax vom
Glasfasergehalt im Bild 4.13d—f dargestellt. Flir das PP-Werkstoffsystem nimmt die Maximal-
kraft Fmax bis zu einem Faseranteil von 0,193 stark zu. wobei beim hochsten Anteil keine wei-
tere Steigerung der Kraft erreicht wird. Die maximale Durchbiegung fmax weist bei einen Vo-
lumenanteil von 0,083 ein Maximum auf und bei hoheren Faseranteilen ist, bedingt durch
die starkere Wirkung der Verformungsbehinderung durch die Glasfasern, eine Abnahme der
Durchbiegung festzustellen.
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Bild 4.13:

Kraft-Durchbiegungs-Diagramme der untersuchten Werkstoffe (a—c) sowie die Darstellung der
Abhéangigkeit der Maximalkraft F.x und der korrespondierenden Durchbiegung fax vom Glasfa-

sergehalt (d—f)
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Far alle PP-Werkstoffe liegt ein linear-elastisches Werkstoffverhalten mit dominierend insta-
biler Rissausbreitung vor. Die instabile Rissausbreitung ist durch eine standige Energiefrei-
setzung und hohe Geschwindigkeit, nahe der Schallgeschwindigkeit des Werkstoffs, charak-
terisiert. Dieses Werkstoffverhalten kann aus dem Steilabfall der Kraft #beim Erreichen der
Maximalkraft Fmax abgeleitet werden. Ebenso wie flir das PP-Werkstoffsystem ist auch fir
die PE-HD-Werkstoffe eine kontinuierliche Zunahme der Maximalkraft Fnax mit Erhéhung
des Glasfasergehaltes zu erkennen. Die maximale Durchbiegung fmax wird vom Glasfaserge-
halt kaum beeinflusst. Darliber hinaus lasst sich ein elastisch-plastisches Werkstoffverhalten
mit einem Rissverzogerungsanteil nachweisen. Die Rissausbreitung ist durch einen stabilen
und instabilen Anteil gekennzeichnet und beim stabilen Rissfortschritt wird im Gegensatz zur
instabilen Ausbreitung standig Energie verbraucht. Die Rissausbreitungsgeschwindigkeit ist,
ersichtlich durch den anfanglich geringeren Kraftabfall im £ £Diagramm, niedriger. Fir das
PB-1-System wurde eine Abnahme von fnax bei gleichzeitiger Zunahme von Fnax in Abhan-
gigkeit vom Faseranteil nachgewiesen. Es liegt ein elastisch-plastisches Werkstoffverhalten

mit ausgepragtem Rissverzogerungsanteil vor.
Bewertung der dominierend instabilen Rissausbreitung mit Bruchmechanik-Konzepten

Die sich aus den charakteristischen MessgroRRen ergebenden Abhéngigkeiten der bruchme-
chanischen Kennwerte vom Glasfasergehalt sind fur die unterschiedlichen Werkstoffsysteme
in Bild 4.14a—c graphisch aufgetragen. Das PP-Werkstoffsystem ist durch eine deutliche Zu-
nahme der kraftdeterminierten Kjq-Werte bis zum mittleren Glasfasergehalt von 0,193 mit
einem anschliefenden gleichbleibenden Niveau gekennzeichnet. Bis zu einem Glasfaserge-
halt von 0,083 nimmt die Verformungsfahigkeit der PP-Werkstoffe, charakterisiert durch die
Jdia-Werte zu, um bei hdheren Glasfasergehalten aufgrund der starkeren Verformungsbehin-

derung durch die Glasfasern abzunehmen.
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Bild 4.14: Abhédngigkeit der bruchmechanischen KenngréRen vom Glasfasergehalt fir das PP- (a), PE-HD- (b)

und PB-1-Werkstoffsystem (c)
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Das /-Integral-Konzept der FlieBbruchmechanik (FBM) erlaubt eine energetische Betrachtung
des Bruchprozesses, d.h. es werden sowohl der Kraft- als auch der Verformungsanteil des
Bruchprozesses beriicksichtigt. Das PP-System zeigt bis zu einen Anteil von 0,135 eine deutli-
che Steigerung der Risszdhigkeit als Widerstand gegeniiber instabiler Rissausbreitung. Zu-
rickzufiihren ist dies sowohl auf die hohere Kraftaufnahmefahigkeit aufgrund der guten
Glasfaseranbindung an die Matrix, als auch auf die Zunahme der Verformungsfahigkeit. Die
Ursache der Verbesserung der Verformungsfahigkeit bei geringen Glasfaseranteilen ist die
lokale Duktilitat der fasernahen Matrixbereiche, welche aufgrund der guten Faseranbindung
zu einer Zunahme der Gesamtverformung fiihrt. Dieser Effekt wird allerdings bei Glasfaser-
gehalten groBer 0,135 von der Verformungsbehinderung durch die Glasfasern Uberlagert,
was zu einer Abnahme der kritischen Jii -Werte fiihrt. Ein optimales Zahigkeitsniveau liegt
somit bei einem Gehalt von 0,135 vor, das Werkstoffverhalten ist bis zu diesen Glasfaserge-
halt kraftdeterminiert und geht bei hoheren Gehalten in einen verformungsdeterminierten
Zustand Uber. Eine Bewertung des Widerstands gegeniber instabiler Rissausbreitung mit
linear-elastischen Konzepten der Bruchmechanik, wiirde in diesem Fall zu einer Uberbewer-
tung des Zahigkeitsniveaus flihren, wie es auch in [2] am Beispiel von glasfaserverstarkten
Werkstoffe ausgefiihrt ist. In Bild 4.14b sind die Ergebnisse fiir die PE-HD-Werkstoffe darge-
stellt. Die kontinuierliche Zunahme der Kig-Werte ist verglichen mit dem PP-System geringer
und liegt insgesamt auf einem niedrigeren Niveau, wobei die Verformungsfahigkeit mit Zu-
gabe der Glasfasern nur gering beeinflusst wird. Die energiedeterminierten ]ISdT—Werte zeigen
dieselbe physikalische Abhdngigkeit vom Glasfasergehalt wie die Ajq-Werte woraus sich im
betrachten Glasfaserintervall ein kraftdeterminiertes Werkstoffverhalten ableiten Iasst. Die
Zugabe von Glasfasern fiuhrt beim PB-1-System (Bild 4.14c), &quivalent zum PE-HD-
Werkstoffsystem, zu einer kontinuierlichen Zunahme der Kig-Werte, bei einer gleichzeitigen
Abnahme der Ji4-Werte. Die ]ISdT—Werte werden aufgrund der Superposition des Kraft- und
Verformungsanteils des Deformationsprozesses nur geringfiigig vom Glasfasergehalt beein-
flusst. Bei einer Erhohung des Glasfasergehaltes auf 0,136 tritt eine signifikante, aber nur
geringe Zunahme der ]ISdT—Werte als Widerstand gegeniiber dominierend instabiler Rissausb-
reitung auf. Dies wurde mittels Signifikanztest, nach Gl. A.1 bei einer angenommen Irrtums-
wahrscheinlichkeit a von 0,05 sowie einer Normalverteilung der Messwerte, nachgewiesen.
Die Signifikanzentscheidung wird anhand der Uberpriifung der ermittelten zWerte nach Gl.
A.2 vorgenommen, indem die Messwerte signifikant unterschiedlich bei Erfillung der Un-
gleichung sind, d.h. wenn sie im kritischen Bereich liegen [150]. Die ermittelten Ergebnisse
sind in Tabelle A.4 aufgelistet.

Nachweis der Geometrieunabhdngigkeit der bruchmechanischen Kennwerte

Die berechneten bruchmechanischen Kennwerte sind, wie in Kapitel 3.2.4 ausgefiihrt, von
der Prifkorpergeometrie als unabhangig anzusehen, wenn ein EDZ vorliegt. In Bild 4.15 sind
die berechneten Geometriefaktoren fiir die Priifkorperdicke Bin Abhédngigkeit von den
bruchmechanischen Kennwerten fir die PP-Werkstoffe dargestellt. Im Anhang in Bild A.6
und Bild A.7 sind die Ergebnisse fiir die PE-HD- und PB-1-Werkstoffe ebenfalls fur die Priif-
korperdicke Bdargestellt. Die graphische Losung der in den Gleichungen 3.30-3.32 darge-
stellten funktionalen Zusammenhéange zwischen den bruchmechanischen KenngréRen und
der Prifkorperdicke bedeutet eine Erfiillung der Ungleichungen und damit der Nachweis der
Geometrieunabhangigkeit der Kennwerte bei Werten oberhalb der Regressionsgeraden bzw.
wie in [162] gezeigt, bei Werten innerhalb des unteren Streubandes. Fir alle PP-Werkstoffe
trifft diese Bedingung bei der Uberpriifung hinsichtlich der Priifkérperdicke Bzu, unabhingig
von dem zu Grunde liegenden bruchmechanischen Konzept.
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die PP-Werkstoffe; Literaturwerte libernommen von [162]

Dieses Ergebnis wurde ebenso fiir die PE-HD- und PB-1-Werkstoffe wie auch bei der Uberprii-
fung des Ligaments (W-a) und der Kerbtiefe aermittelt. Aus diesem Grund kdnnen fiir alle in
dieser Arbeit untersuchten Werkstoffe geometrieunabhangige bruchmechanische Kennwerte
angegeben werden [183].

Ermittlung des optimalen Glasfaservolumen- bzw.- massegehaltes

Die Verstarkung durch Kurzglasfasern wirkt sich fir jedes Werkstoffsystem unterschiedlich aus,
weshalb fiir eine bessere Vergleichbarkeit die mechanischen Eigenschaften auf die unverstark-
ten Werkstoffe normiert wurden. Unter dem optimalen Glasfasergehalt soll das ausgewogenste
Eigenschaftsniveau hinsichtlich der Steifigkeit, Festigkeit, Harte und Zahigkeit verstanden wer-
den. In Bild 4.16 sind die Ergebnisse fiir die Zugfestigkeit om, die Martensharte HM sowie der
bruchmechanischen KenngréRen fir alle Werkstoffe in Form eines Konturplots gezeigt.
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Bild 4.16:
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Vergleich der normierten mechanischen KenngréRen fiir das PP- (a), PE-HD- (b) und PB-1-Werk-
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Durch die Darstellung der physikalischen Abhangigkeit vom Glasfasermasseanteil ¥ wurde
eine dquidistante Darstellung erreicht. Erkennbar ist fir das PP-System eine Zunahme des
mechanischen Eigenschaftsniveaus mit der Zugabe von Glasfasern. Verglichen mit dem un-
verstarkten PP konnte fiir den Widerstand gegeniiber instabiler Rissausbreitung eine Eigen-
schaftsverbesserung um den Faktor 6 bei einem Gehalt ¢v von 0,135 erreicht werden, was
einem Masseanteil ¥ von 0,3 entspricht. Unter konsequenter Berticksichtigung aller ermit-
telten mechanischen KenngroRRen ist fir das PP-Werkstoffsystem bei einem Glasfaservolu-
mengehalt ¢v von 0,135 ein optimales mechanisches Eigenschaftsniveau erreicht. Ein ande-
res Werkstoffverhalten zeigen die PE-HD- und PB-1-Systeme. Die hochste Steigerung in
Relation zu den unverstarkten Werkstoffen kann fiir die Zugfestigkeit om und den kraftde-
terminierten Spannungsintensitdtsfaktor Aijq ermittelt werden. Das PE-HD- sowie das PB-1-
System weisen beim hochsten Glasfasergehalt eine Zunahme um den Faktor 3,0 bzw. 3,4
auf. In Erganzung zu den eben diskutierten Korrelationen ist die Darstellung der Steifigkeits-
Zahigkeits- und Festigkeits-Zahigkeits-Balance (Bild 4.17) von Bedeutung, da diese mechani-
schen GréRen i.A. einen gegenlaufigen Trend aufweisen und damit die Ermittlung des opti-
malen Glasfasergehaltes unter Berlcksichtigung dieser Abhdngigkeiten von Bedeutung ist.
Im Bild 4.17a—c sind die funktionalen Zusammenhdnge zwischen dem im IKBV ermittelten
Elastizitatsmodul £3 und der Streckgrenze oy bezliglich den ]ISdT-Werte dargestellt. Fiir das
PP-Werkstoffsystem liegt, ebenso wie bei den oben diskutierten Ergebnissen, eine optimale
Balance von Steifigkeit, Festigkeit und Zahigkeit bei einem Glasfasergehalt von 0,135 vor,
was einem Masseanteil ¥von 0,3 entspricht. Das PE-HD-Werkstoffsystem ist durch eine Zu-
nahme der Steifigkeit, Festigkeit und Zahigkeit mit steigendem Glasfasergehalt charakteri-
siert, was die dargelegten Korrelationen bestatigt. Ein deutlich anderes Eigenschaftsbild
wurde fur die PB-1-Werkstoffe ermittelt. Das optimale Niveau liegt unter Beriicksichtigung
der Festigkeits-Zahigkeits- und Steifigkeits-Zdhigkeits-Balance bei einem Glasfasergehalt von
0,085 und 0,136 (¥#=0,2 und 0,3) vor und zeigt die Bedeutung einer mehrparametrigen Be-
schreibung des Werkstoffverhaltens.
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Bild 4.17: Steifigkeits-Zahigkeits- und Festigkeits-Zahigkeits-Balance des Elastizitdtsmoduls £y (a) und der
Streckgrenze aq (b) beziiglich /51 fiir alle Werkstoffsysteme [183]
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4.3 Einfluss der medial-thermischen Auslagerung auf die Eigenschaften von
Polybuten-1

Die Abhéangigkeit des Elastizitatsmoduls £ und der Schlagzdhigkeit a.y von der Auslage-
rungsdauer in Wasser bei 95°C ist fur PB-1/20 im Bild 4.18a—b dargestellt. Der Elastizitats-
modul nimmt nach einer Auslagerungsdauer von 1 Tag um ca. 20 % bezogen auf den Aus-
gangswert ab und bei weiterer Lagerung in 95°C heiRem Wasser ist die Anderung nur noch
gering, d.h. die Steifigkeit von PB-1/20 bleibt auf einem konstanten Niveau. Eine weitere Er-
mittlung von £ erfolgte aus diesem Grund nicht. Ein anderes Verhalten zeigt PB-1/20 unter
schlagartiger Beanspruchung. Nach einer anfanglichen geringfligigen Abnahme der Schlag-
zahigkeit acy tritt eine Uberproportionale Zunahme bei einer Auslagerung von mehr als
20 Tagen mit einem Maximum bei 30 Tagen von Uber 100 ki/m? ein. Eine weitere medial-
thermische Lagerung fiihrt zu keiner nennenswerten Zu- oder Abnahme der Zahigkeit. Dieses
fur PB-1/20 charakteristische Zahigkeitsverhalten soll im Weiteren durch zusatzliche Verfah-
ren der Kunststoffanalytik und -diagnostik beschrieben und nach Mdglichkeit aufgeklart
werden.
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Bild 4.18: Abhangigkeit der Steifigkeit £t und Schlagzahigkeit a.y von der Auslagerungsdauer in Wasser bei
95°C

Im Kapitel 2.2 ist dargelegt, dass PB-1 in verschiedenen Kristallstrukturen vorkommen kann,
welche sich auf die mechanischen Eigenschaften unterschiedlich auswirken (Tabelle 2.2).
Aufgrund dieses Sachverhaltes wurden an ausgelagerten unverstdrkten Proben zum einen
Rontgenbeugungsdiagramme (WAXS) zur Identifikation des Kristalltyps und zum anderen
thermische Untersuchungen (DSC) zur Ermittlung des Kristallisationsgrades und der Schmelz-
temperatur im 1. Heizlauf (HL), welche ebenfalls zur Charakterisierung des Kristalltyps ver-
wendet werden, ermittelt. Des Weiteren gilt es zu klaren, ob es sich bei der in Bild 4.18b ge-
zeigten sprunghaften Anderung der Zihigkeit um einen Temperatureffekt handelt oder auf
den Einfluss des Wassers zuriickgefiihrt werden kann. Es wurden deshalb sowohl Priifkorper
in Luft als auch in Wasser bei 95°C ausgelagert. Die Ergebnisse der WAXS-Untersuchungen
fir beide Medien sind in Bild 4.19a—b dargestellt. Die Beugungsdiagramme weisen sowohl
flr Luft als auch fir Wasser in Abhdngigkeit von der Auslagerungsdauer die hexagonale
Struktur aus. Die geringfligigen Abweichungen der fiir die Beugungswinkel ermittelten Werte
zu den in der Tabelle 2.3 aufgefiihrten Literaturwerten sind auf die Prufkérperdicke von
4 mm zurickzufihren.
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Bild 4.19: Beugungsdiagramme des unverstarkten PB-1 in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit fur Luft
(a) und Wasser (b) bei 95°C

Eine Umkristallisation durch die medial-thermische Auslagerung Uber einen Zeitraum von
40 Tagen konnte nicht ermittelt werden. Dies deckt sich mit der in der Literatur getroffenen
Aussage, dass es sich bei der polymorphen Umwandlung von Typ Il zu Typ [ um einen irre-
versiblen Prozess handelt [44]. Die Umkristallisation als Ursache fiir die Zahigkeitssteigerung
infolge der Auslagerung in Wasser bei 95°C kann somit ausgeschlossen werden. Weitere
mogliche Ursachen kdnnten die Nachkristallisation durch die Auslagerung bei 95°C oder die
Ausbildung des Typ I’ sein, welche durch eine niedrigere Schmelztemperatur aber die gleiche
Kristallstruktur charakterisiert ist. Um dies zu verifizieren wurden DSC-Messungen durchge-
fuhrt. Die Berechnung von y erfolgte unter Verwendung der Schmelzenthalpie AH,, von
141 J/g. Die DSC-Kurven des 1. und 2. HL der ausgelagerten Proben sind fiir beide Medien im
Bild A.8a—b dargestellt. Im 1. HL konnte eine Schmelztemperatur 7pm1nL von 130°C und im 2.
HL von 117,8°C ermittelt werden. Aufgrund der in der Literatur genannten Schmelzbereiche
kann daraus geschlossen werden, dass fiir das PB-1 die hexagonale Struktur vorliegt und die
nach der Kristallisation aus der Schmelze stattfindende Umkristallisation vollstandig abge-
schlossen ist. Dies wird durch die Schmelztemperatur des Typs II, welche nur im 2. HL zu er-
kennen ist, bestatigt, da eine Ausbildung von 2 Schmelzpeaks im 1. HL nicht auftritt. Die Aus-
lagerung in Wasser wie auch in Luft bewirkt eine geringe Erhohung der Schmelztemperatur
des 1. HLs, welche zusammen mit den berechneten Kristallisationsgraden in Bild 4.20a—b in
Abhangigkeit von der Auslagerungsdauer dargestellt ist.
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Bild 4.20: Kristallinitatsgrad fir PB-1 nach erfolgter Auslagerung in Luft (a) und Wasser (b) bei einer Tempe-
ratur von 95°C
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Die Zunahme der Schmelztemperatur 7pminL kann auf die Nachkristallisation infolge der
thermischen Beanspruchung zuriickgefiihrt werden. Die medial-thermische Beanspruchung
der unverstarkten PB-1-Werkstoffe flihrt nach einer Auslagerungszeit von 5 Tagen zu einer
Zunahme des Kristallisationsgrades y um 5 %. Eine weitere Anderung infolge der Nachkristal-
lisation ist nicht festzustellen. Die berechneten Werte fiir y liegen im Bereich von 53-58 %.
Die im 1. HL. ermittelte Schmelztemperatur 7pm1nL weist, wie o.g., auf die hexagonale Struk-
tur des Typs I hin, was die Ergebnisse der Rontgenweitwinkeluntersuchungen bestatigt. Es
kann daher aus den Rontgenweitwinkel- wie auch aus den DSC-Untersuchungen geschlossen
werden, dass weder eine Umkristallisation noch das parallele Auftreten des Typs I und I’
noch die Anderung des Kristallisationsgrades ursichlich fir die sprunghafte Zahigkeitssteige-
rung infolge der medial-thermischen Auslagerung sind.

Als Erganzung zu den analytischen Verfahren erfolgte im IKBV die getrennte Bewertung der
Kraft und der Verformung sowie die energetische Betrachtung des Bruchprozess zur weite-
ren Aufklarung des Zahigkeitsverhaltens unter schlagartiger Beanspruchung. In Erweiterung
zu den WAXS- und DSC-Untersuchungen welche nur bis zu einer Auslagerungszeit von
40 Tagen durchgefiihrt wurden, erfolgte die Ermittlung der Zahigkeit bis zu einer Auslage-
rungszeit von 62,5 Tagen, was 1500 h entspricht. Die F~£Diagramme von PB-1/20 in Abhén-
gigkeit vom Medium und der Auslagerungsdauer sind in Bild 4.21 und die sich aus den
MessgroRen errechneten bruchmechanischen KenngrofRen im Bild 4.22 dargestellt.
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Bild 4.21: Kraft-Durchbiegungs-Diagramme als Funktion der medial-thermischen Auslagerung fiir Luft (a)

und Wasser (b) fur PB-1/20

Durch die medial-thermische Beanspruchung in Luft und Wasser bei 95°C kann eine Abnah-
me der Maximalkraft fimax mit zunehmender Auslagerungsdauer bei nahezu gleichbleibender
Verformung fnax festgestellt werden (Bild 4.21a). Der Bruchprozess fur PB-1/20 ist durch ei-
ne dominierend instabile Rissausbreitung mit einem geringen Rissverzogerungsanteil charak-
terisiert. Die Auslagerung in Wasser bewirkt eine Anderung im Rissausbreitungsverhalten
dahingehend, dass nach 20 Tagen eine dominierend stabile Rissausbreitung unter standigem
Energieverbrauch auftritt, wie aus dem glockenférmigen Kurvenverlauf zu erkennen ist. An-
gesichts des gedanderten Werkstoffverhaltens ist eine bruchmechanische Auswertung nach
den Konzepten der linear-elastischen Bruchmechanik bzw. nach dem Crack-Opening-
Displacement (COD)- oder dem JIntegral-Konzept fiir das in Wasser ausgelagerte PB-1/20 ab
einer Auslagerungsdauer von 20 Tagen nicht mehr moglich. Hier muss eine Bewertung des
Werkstoffverhaltens mit dem Risswiderstands (R)-Kurven-Konzept erfolgen. Aus diesem
Grund sind in Bild 4.22b ab einer Auslagerungsdauer von 20 Tagen keine Werte fir die
bruchmechanischen KenngrofRen eingetragen.
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Bild 4.22: Bruchmechanische KenngréRen als Funktion der Auslagerungsdauer in Luft (a) und Wasser (b) bei

95°C fur PB-1/20

Die geringere Kraftaufnahmefahigkeit infolge der medial-thermischen Auslagerung resultiert
anfanglich in einer Abnahme der kraftdeterminierten Kiq-Werte, wobei die Abnahme bei der
Auslagerung in 95°C heifRen Wasser starker ausfallt. Nach einer Auslagerungsdauer von
10 Tagen tritt keine weitere Anderung des Niveaus der Kj¢-Werte ein. Wie in den F£
Diagramme in Bild 4.21 ersichtlich ist, nimmt die Verformungsfahigkeit zu, was sich ebenso
in einer Zunahme der dg¢-Werte lber die gesamte Auslagerungsdauer widerspiegelt. Die
energetische Betrachtung des Bruchprozesses mit dem j-Integral-Konzept zeigt eine anfang-
liche Abnahme der ]ISdT—Werte mit einem fir die Lagerung in Luft anschlieRenden gleichblei-
benden Zahigkeitsniveau. Eine sprunghafte Verbesserung der Zahigkeitseigenschaften, wie
im Bild 4.18b dargestellt, konnte nicht ermittelt werden und |asst sich demnach auf das ge-
anderte Rissausbreitungsverhalten durch die Auslagerung in Wasser bei 95°C zurtickfihren.
Die Auslagerung in Luft fiihrt zu keiner Anderung der Rissausbreitungskinetik, was zu dem
Schluss fiihrt, dass es sich um einen medial-thermischen Einfluss handelt.

Die Schlagzdhigkeit a.uv und die im IKBV ermittelten Energien sind im Bild 4.23 normiert auf
den Ausgangszustand in Abhangigkeit von der Auslagerungsdauer in Wasser dargestellt. Die
elastische Energie A4el sowie plastische Energie A, nehmen ab einer Auslagerungsdauer von
20 Tagen kontinuierlich zu, sind aber nicht ursachlich fir den sprunghaften Anstieg der
Schlagzahigkeit. Da die Schlagzihigkeit acy als integrale GroRe aller Energieanteile beriick-
sichtigt, ist die sprunghafte Zunahme der Zahigkeit auf den Rissverzogerungsanteil zurlickzu-

fuhren.
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Bild 4.23: Normierte Darstellung der Energieanteile und der Schlagzihigkeit a.y in Abhadngigkeit von der
Auslagerungsdauer in 95°C Wasser fiir PB-1/20
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Dies kann aus der funktionalen Darstellung in Bild 4.23 abgeleitet werden, wo ersichtlich ist,
dass fur die Rissverzogerungsenergie Ar nach einer Auslagerungsdauer von 20 Tagen ein
sprunghafter Anstieg und damit eine Anderung des Rissausbreitungsverhaltens auftritt. Die
Bewertung der Zihigkeit fiihrt im konventionellen Schlagbiegeversuch somit zu einer Uber-
bewertung des Zahigkeitsniveaus, da die Energie welche zur Rissausbreitung bendtigt wird
durch die integrale Betrachtungsweise mit in die Bewertung des Werkstoffverhaltens einbe-
zogen wird. Hier kann nur durch die Erfassung der Rissausbreitungskinetik sowie durch die
getrennte Bewertung der Energieanteile eine werkstoffphysikalisch sinnvolle Interpretation
der Zahigkeitseigenschaften erfolgen.

Anhand von REM-Aufnahmen der im IKBV erzeugten Bruchflachen sollen die auftretenden
Schadigungsmechanismen der kurzglasfaserverstarkten PB-1-Werkstoffe fiir die unterschied-
lichen Auslagerungsstufen beschrieben werden. Die Ergebnisse sind fiir die Nullprobe und
die Auslagerungen in Wasser und Luft nach 20 Tagen in Bild 4.24 sowie fiir die weiteren Aus-
lagerungszeiten in Bild A.9 dargestellt.

Bild 4.24: REM-Aufnahmen verschiedener VergroBerungen der Bruchflichen von PB-1/20 nach erfolgter
Auslagerung in Wasser und Luft bei 95°C; i — Lochbildung infolge des pull-out, ii — Abdruck einer
herausgezogenen Faser, iii —Glasfaserbuch, iv—nicht mit Matrixmaterial bedeckte Faser,
v — Ablagerungen durch die Auslagerung in mineralisierten Wasser

Auf den REM-Aufnahmen der ausgelagerten Werkstoffe sind Locher infolge des pull-out (i),
Faserabdriicke entlang der Grenzflache Faser/Matrix (ii) und Faserbriiche (iii) zu erkennen.
Eine Kraftlbertragung zwischen Faser und Matrix findet nicht statt, da die Matrixbereiche in
der Umgebung der Glasfasern nicht plastisch deformiert sind, was auf eine fehlende oder
nicht ausgepragte Grenzflaichenhaftung zwischen Faser/Matrix hindeutet. Dies wird durch
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nicht mit Matrixmaterial benetzte Glasfasern (iv) sowie der in Kapitel 4.1 diskutierten Ergeb-
nisse zur qualitativen Bewertung der Faserhaftung gestitzt. Im Gegensatz zur Auslagerung in
Luft wird bei der Lagerung in mineralisiertem Wasser die Bildung von Ablagerungen im
Kerbbereich (v) beobachtet. Diese Ablagerungen nehmen mit langerer Versuchsdauer zu,
konnen aber nicht als Ursache des sprunghaften Anstiegs der Zahigkeit angesehen werden,
da sich die Ablagerungen unmittelbar nach Beginn der Auslagerung ausbilden und es somit
sofort zu einer signifikanten Eigenschaftsveranderung kommen wirde.

4.4 Werkstoffverhalten in Abhangigkeit von der Dehnrate

Festigkeitseigenschaften in Abhéngigkeit von der Dehnrate

Die Grundlage zur Bestimmung von Festigkeitskennwerten im Zugversuch bildet die Auf-
nahme von Kraft-Verlangerungs-Diagrammen (/- /Diagrammen) mit anschlieRender Berech-
nung der Spannungs (o)- und Dehnungswerte (&). Fiir die unverstarkten und mit 40 M.-%
verstdarkten PP und PB-1-Werkstoffe sind die o-&Diagramme in Bild 4.25a—d dargestellt und
Bild A.10a—d im Anhang zeigt die Ergebnisse fiir die mit 20 und 30 M.-% verstarkten Werk-
stoffe [184]. Die in den Bildern dargestellten o-&Kurven bei der geringsten Dehnrate von
0,007 s wurden unter guasistatischen Beanspruchungsbedingungen mit einer Universal-
prifmaschine ermittelt. Aus der graphischen Darstellung der Ergebnisse lassen sich fir die
unverstarkten Werkstoffe in Abhdngigkeit von der Dehnrate Unterschiede feststellen. So ist
die Ausbildung einer Streckgrenze fiir PP charakteristisch, wohingegen fiir PB-1 die Span-
nung kontinuierlich bis zum Bruch zunimmt.
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Bild 4.25: Spannungs-Dehnungs-Diagramme fiir PP (a), PP/40 (b), PB-1 (c) und PB-1/40 (d) in Abh&ngigkeit
von der Dehnrate
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Durch die Steigerung der Prifgeschwindigkeit und damit der Dehnrate nimmt die Festigkeit,
bei gleichzeitiger Verringerung der Dehnung, zu. Durch die Zugabe von Glasfasern wird das
Festigkeitsniveau erhéht, gleichzeitig nimmt die Bruchdehnung ab. Das Festigkeitsniveau fur
das PP-Werkstoffsystem ist sowohl fiir alle Dehnraten als auch in Abhangigkeit vom Glasfa-
sergehalt hoher als fiir das PB-1-Werkstoffsystem. Die im quasistatischen Zugversuch {bliche
Messung der Verlangerung Gber einen Ansatzdehnaufnehmer liefert genauere Werte als die
Bestimmung Uber den Traversenweg und aus diesem Grund erfolgt keine qualitative Diskus-
sion der geringfligigen Unterschiede der ermittelten Dehnungswerte aus dem Hochge-
schwindigkeitszugversuch.

Aus den o-&Diagrammen ist ersichtlich, dass der Habitus der Kurven ab einer Dehnrate von
ca. 17,4 s maRgeblich durch die auftretenden Schwingungen aufgrund der schlagartigen
Belastung charakterisiert ist. Dies trifft flir beide Werkstoffsysteme gleichermalRen zu. Bei
einer Dehnrate von 174 s ist bei den verstirkten Werkstoffen die Ausbildung nur einer
Halbwelle einer vollstandig reflektierten Spannungswelle N zu erkennen (Bild 4.25b, d und
Bild A.10a—d), was die Auswertung wesentlich komplizierter gestaltet. Die in [64] mit 3 und
in [76] mit 10 angegebene minimale Anzahl von Schwingungen fiir eine gleichmafige Span-
nungsverteilung ist bei den faserverstarkten Werkstoffen bei der héchsten Dehnrate nicht
mehr gegeben. In der Tabelle A.5 im Anhang sind die nach Gl. 2.6 berechnete Anzahl der
Spannungswellen N fir beide Werkstoffe fur unterschiedliche Geschwindigkeiten aufge-
fuhrt. Es ist ersichtlich, dass die tatsachlich in den untersuchten Werkstoffen auftretende
Anzahl der Spannungswellen von der theoretisch berechneten Anzahl insbesondere bei der
hochsten Dehnrate abweicht, was auf experimentelle Einflisse sowie die nicht in der GI. 2.6
und Gl. 2.7 berilcksichtigte Abhangigkeit der Streckgrenze ey sowie des Elastizitatsmoduls £
von der Priifgeschwindigkeit zurlickzufiihren ist. Eine Abhangigkeit von & vom Glasfaserge-
halt ist fir beide Werkstoffe nicht festzustellen. Trotz Abweichungen zwischen den aus Gl.
2.6 berechneten ANV und den gemessenen N, kann festgestellt werden, dass die Durchfiihrung
des Hochgeschwindigkeitszugversuchs unter den in dieser Arbeit gewdhlten experimentellen
Bedingungen eine Auswertung bis zu einer Dehnrate von 174 s* (20 m/s) erlaubt. Um die
Auswertung der aufgenommenen Kurven unter Dehnraten > 17,4 s* zu erleichtern, erfolgte
eine mathematische Bearbeitung liber eine Glattungsfunktion. Dazu wurde ein FFT-Filter der
nachstehenden Charakteristik verwendet.

1
n-At

f > 4.1
Dabei ist n die Anzahl der gemessenen Datenpunkte und At die Zeit zwischen zwei dquidis-
tanten Datenpunkten. Zur Glattung werden die Fourier-Elemente mit Frequenzen groRer £
entfernt. Das Bild 4.26 zeigt ein Beispiel fiir eine Kurvenglattung des PP/40 bei einer Dehnra-
te von 87 s™. Es ist erkennbar, dass durch geeignetes Fitting eine Glattung der Kurve und
damit eine bessere Auswertbarkeit erreicht werden kann. Bei der maximalen Dehnrate von
174 s’ konnte keine Glattung durchgefiihrt werden, da die Ausbildung nur einer Teilschwin-
gung flr die mathematische Bewertung nicht ausreicht. Deshalb erfolgte die Festlegung der
MessgroRen durch eine manuelle Anpassung.
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Bild 4.26: Kraft-Verlangerungs-Zeit-Diagramm sowie die gefittete FFT-Kurve fur PP/40 bei einer Dehnrate

von 87 s

Beschreibung des dehnratenabhdngigen Werkstoffverhaltens mit dem G’Sell-Jonas-Modell

In Bild 4.27 sind die aus den o-&Diagrammen bestimmten Zugfestigkeitswerte fiir die unter-
suchten Werkstoffe in Abhangigkeit vom Glasfasergehalt und von der Dehnrate dargestellt.
Die jeweiligen relativen Standardabweichungen liegen teilweise deutlich unter 10% und sind
aus Griinden der Ubersichtlichkeit nur in Einzelfillen mit dargestellt. Aus dem Bild 4.27 l3sst
sich ableiten, dass ansteigende Glasfasergehalte zu hoheren Festigkeitswerten fiihren. Die-
ses bekannte Verhalten wurde sowohl fiir die PP- als auch fiir die PB-1-Werkstoffe ermittelt
[184]. Weiterhin nimmt die Festigkeit fiir PP und PB-1 mit steigenden Dehnraten zu. Dieses
Werkstoffverhalten wird in der Literatur als positive Dehnratenabhangigkeit bezeichnet [83,
89]. Fiur beide Matrixwerkstoffe ist ein unterschiedliches Niveau der Festigkeitswerte in Ab-
hangigkeit von der Dehnrate festzustellen. In Ubereinstimmung mit der Literatur [89, 94,
118] kann dieses Werkstoffverhalten mit dem Ubergang vom isothermen zum adiabatischen
Verhalten bei hoheren Deformationsraten erklart werden. Im Gegensatz zu dem in [89] fiir
metallische Werkstoffe berichteten Ubergang von isotherm zu adiabatisch bei einer Dehnra-
te von 10°s™ kann fur die hier dargestellten Untersuchungsergebnisse entsprechend Bild
4.27 ein Wert von 20 s angegeben werden. Oberhalb dieses Wertes erhéhen sich die Fes-
tigkeitswerte aller Werkstoffe mit zunehmender Dehnrate deutlich.

240 240
PP-Verbunde E PB-1-Verbund &
200+ PP/40 200
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Bild 4.27: Zugfestigkeit o fur die PP- (a) und PB-1-Werkstoffe (b) als Funktion der Dehnrate € [184]
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Ein weiterer Unterschied zwischen den PP- und PB-1-Werkstoffen mit je 30 M.-% Glasfasern
ist, dass die Festigkeitswerte welche bei h6heren Dehnraten erreicht werden, das Niveau der
mit 40 M.-% verstarkten Werkstoffe bei quasistatischer Beanspruchung erreichen. Dieser
Punkt wird bei PP bei einer Dehnrate von < 10°s™ und bei PB-1 von < 10" s erreicht. Auf-
grund der durchgefiihrten Untersuchungen und den erhaltenen Resultaten kann zusammen-
fassend festgestellt werden, dass durch die Zugabe von Glasfasern und/oder Erhéhung der
Belastungsgeschwindigkeit erwartungsgemal eine Erhdhung der Festigkeit erreicht wird.

Die Notwendigkeit der Berechnung von Werkstoffkennwerten bei hohen Dehnraten und die
Einbindung in Simulationen erfordert eine allgemeingliltige Beschreibung des dehnratenab-
hangigen Werkstoffverhaltens in Form einer Masterkurve. Hierfir wurde das G’Sell-Jonas-
Modell nach Gl. 2.8 verwendet. Da dieses Modell zur Beschreibung einer Fliefkurve, welche
wahre Spannungs- und Dehnungswerte voraussetzt, dient, wurde das Modell dahingehend
modifiziert, dass die Zugfestigkeit in Abhangigkeit von der Dehnrate beschrieben wird. Aus-
gangspunkt hierfiir sind die gemessenen Zugfestigkeitswerte (018[) sowie die dazugehdrigen
Dehnungen bei Maximalspannung (&y) aus dem quasistatischen Zugversuch (Nullniveau).
Die Gleichung fiir das modifizierte G’Sell-Jonas-Modell ist im Folgenden angegeben (Gl. 4.2):
oy = 018[ (&)™ - ehel . (1 — e Wem). e% 4.2
Fir die Erstellung der Masterkurven ist es nétig, eine Einteilung in die unverstarkten und
verstirkten Werkstoffe vorzunehmen sowie den Ubergang vom isothermen zum adiabati-
schen Verhalten zu bericksichtigen. Durch die Normierung aller Festigkeitswerte mit an-
schlieBender Mittelwertbildung konnten die Masterkurven berechnet werden. Die Ergebnis-

se der mathematischen Anpassungen fir die verstarkten PP- und PB-1-Werkstoffe sind in
Bild 4.28 aufgefiihrt.
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Bild 4.28: Normierte Zugfestigkeiten om der verstarkten Werkstoffe fiir die Erstellung der Masterkurven

[184]

In der Tabelle A.6 im Anhang sind die berechneten Werkstoffkonstanten entsprechend GI.
4.2 aufgefiihrt. Die Werte fiir den viskoelastischen Term, die Verfestigungskoeffizienten des
viskoplastischen Terms sowie die Verfestigungs- und Temperaturterme des G’SELL-JONAS-
Modells sind in der Tabelle 4.3 dargestellt.
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Tabelle 4.3: Ergebnisse der mathematischen Anpassung des G’SELL-JONAS-Modells fiir die unverstarkten
und verstarkten Werkstoffe bei unterschiedliche Dehnraten

Werkstoffverhalten unverstarktes verstarktes PP unverstdrktes  verstdrktes
PP PB-1 PB-1

<20s*>20s'<20s1>20s'<20s'>20s' <205t >20s?

Verfestigungskoeffizient 0,03 0,15 0,045 0,15 0,03 0,14 0,045 0,20
m

Viskoelastizitat 0,15 0,09 0,08 0,05 0,20 0,13 0,06 0,03
(1 —e Wem)
plastische Dehnungs- 1,98 2,09 4,14 4,31 1,38 1,41 5,44 6,09

verfestigung
eh-sf,[

Temperaturterm 3,86 3,86 3,86 3,86 3,86 3,86 3,86 3,86

a
eT

Die in der Tabelle 4.3 aufgefiihrten Ergebnisse zeigen, dass ab Dehnraten von > 20" ent-
sprechend dem Ubergang vom isothermen zum adiabatischen Verhalten, eine Verfestigung
und Verringerung des Einflusses der Viskoelastizitat auftritt [184]. Dieser Effekt wird sowohl
fir die unverstarkten als auch fur die verstarkten Werkstoffe beobachtet. Gleichzeitig ist aus
Tabelle 4.3 zu erkennen, dass der viskoelastische Anteil im Modell bei unverstarkten Werk-
stoffen deutlich hoher ist, wohingegen bei den glasfaserverstarkten Kunststoffen eine Zu-
nahme fir den Verfestigungskoeffizienten berechnet wurde. In Bild 4.29a—b sind die Zugfes-
tigkeits-Dehnraten-Kurven flr die Matrixwerkstoffe und die PP/GF- und PB-1/GF-Werkstoffe
unter Einbeziehung der Masterkurve dargestellt. Wie in den Bildern zu erkennen ist, wird
eine gute Berlicksichtigung der Einzelmesspunkte speziell bei hoheren Dehnraten als auch
hohen Verstarkungsgraden erreicht. Damit konnte die Beschreibung des funktionalen Zu-
sammenhanges zwischen der Zugfestigkeit und der Dehnrate fir die untersuchten glasfaser-
verstdarkten Polyolefine unter Verwendung der Masterkurve nach dem modifizierten G’SELL-
Jonas-Modell nachgewiesen werden [184].
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Bild 4.29: Zugfestigkeits-Dehnraten-Kurven unter Einbeziehung der Masterkurve nach dem G’SELL-JONAS-

Modell
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Bruchverhalten der Werkstoffe im Hochgeschwindigkeitszugversuch

In Bild 4.30a—b sind die o-&Diagramme fiir die Matrixwerkstoffe sowie PP/GF- und PB-1/GF-
Werkstoffe bei einer Dehnrate von 87 s mit einer schematischen Darstellung des Bruchbil-
des der Priifkdrper nach dem Versuch gezeigt. Die o-&-Diagramme von PP und PB-1 weisen
eine Zunahme der Spannung und Abnahme der Bruchdehnung mit héheren Glasfasergehal-
ten auf. Vergleicht man die absoluten Spannungswerte aller PP- und PB-1-Werkstoffe, so
kann fir das PP-Werkstoffsystem grundsatzlich ein héheres Spannungsniveau festgestellt
werden.

Polypropylen — Dehnrate ¢ =87s" Polybuten-1 — Dehnrate £ = 87 s
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Bild 4.30: Spannungs-Dehnungs-Diagramme und schematische Darstellung des Bruchbildes fiir das glasfa-

serverstirkte PP- (a) und PB-1-Werkstoffsystem (b) bei einer Dehnrate von 87 s™

Das glasfaserverstarkte PP weist ein nahezu linear-elastisches Verhalten, gekennzeichnet
durch einen linearen Anstieg der o-&-Kurven bis zum Bruch auf. Charakteristisch fir das glas-
faserverstarkte PB-1 ist dagegen ein elastisch-plastisches Deformations- und Bruchverhalten.
Daraus lasst sich fiir PP/GF und PB-1/GF ein unterschiedliches Werkstoffverhalten und Dukti-
litat ableiten, was auch aus den schematisch dokumentierten Brucharten und -formen in Bild
4.30 ersichtlich wird. Bei unverstdarkten PP tritt auf der Seite des Angusses ein Einfachbruch
auf. Mit Zunahme des Glasfasergehaltes werden bei mittleren Glasfasergehalten Mehrfach-
briche und ab einem Glasfasergehalt von 40 M.-% Mehrfachsplitterbriiche beobachtet. Un-
ter Mehrfachsplitterbriichen wird das Herausbrechen von Prifkorperteilen als Folge der ho-
hen Beanspruchungsgeschwindigkeit verstanden. Der Splitterbruch ist demzufolge ein MaR
fir die Sprodbruchneigung. Im Gegensatz dazu tritt bei PB-1 mit 40 M.-% kein Splitterbruch
auf, stattdessen treten mehrere Einzelbriiche auf. Bei diesen Werkstoffen wird die eingelei-
tete Energie besser dissipiert, so dass kein Splitterbruch auftritt. Zur weiteren Analyse dieses
Werkstoffunterschiedes, insbesondere zur qualitativen Bewertung der Haftungsverhaltnisse,
wurde eine mikrofraktografische Analyse mittels REM durchgefiihrt. In Bild 4.31a—d sind da-
zu Bruchflachenaufnahmen dargestellt. Es zeigt sich fir PP/20 eine sehr gute Anbindung der
Glasfasern an die Polymermatrix (Bild 4.31a und b), woraus sich eine gute Kraftlibertragung
zwischen Fasern und Matrix ableitet. Die fiir PP/20 vorliegenden Haftungsverhaltnisse tref-
fen fur PB-1/20 nicht zu. In Bild 4.31c—d ist eine geringe bis keine Anbindung der Fasern an
die Matrix zu erkennen, was sowohl an der geringen Benetzung (Bild 4.31c) als auch an der
Lochbildung infolge herausgezogener Glasfasern ohne Matrixdeformation (Bild 4.31d) zu
erkennen ist.
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Dieser Unterschied in den Haftungsverhaltnissen zwischen den Glasfasern und der PP- bzw.
PB-1-Matrix sowie die Abnahme der Deformationsfahigkeit der Matrix bei héheren Glasfa-
sergehalten ist eine mogliche Erklarung fir die Unterschiede im Bruchverhalten.

30 um

PB-1/20

Bild 4.31: REM-Aufnahmen von a) PP (b — Detailbild) und c) PB-1 (d — Detailbild) mit einem Glasfasergehalt
von 20 M.-%

Durch die existierende Lastlibertragung zwischen Fasern und Matrix in den PP-Werkstoffen
ist die Neigung zu Splitterbriichen groBer als bei geringer Haftung in den PB-1-Werkstoffen.
Bei den letztgenannten kommt es eher zur Ausbildung von Mehrfachrissen infolge der Hohl-
raume zwischen Fasern und Matrix bzw. der Hohlraumbildung wahrend der Deformation
(siehe auch Bild 4.30a-b).

4.5 Bewertung der Schadigungskinetik unter quasistatischer und
dynamischer Beanspruchung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse zur Bewertung der Schadigungskinetik unter quasi-
statischer und dynamischer Beanspruchung fir die kurzglasfaserverstarkten Kunststoffe un-
ter Berlcksichtigung des Einflusses der experimentellen Bedingungen diskutiert. Dabei liegt
das Ziel in der Erhohung des Informationsgehaltes durch die Kopplung der unterschiedlichen
Prifverfahren, was eine ereignisbezogene Interpretation der Deformationsphasen ermog-
licht. Die Kopplung der Schallemissionsanalyse mit quasistatischen oder dynamischen Prif-
verfahren wird den hybriden Methoden der Kunststoffdiagnostik zugeordnet [7].

4.5.1 Ergebnisse der Validierung der akustischen Sensoren und Einfluss der
experimentellen Parameter auf die aufzuzeichnenden Schallemissionen

Wie in Kapitel 3.5.1 erldutert, erfolgt eine Validierung der akustischen Sensoren durch die
Generierung eines reproduzierbaren Einzelsignals (Bleistiftminenbruch), welches als Mal fir
die Funktionsfahigkeit der Sensoren dient. Bei vergleichbarer Frequenzcharakteristik unter-
schiedlicher Sensoren liegt dann eine gesicherte Funktionalitdt bezliglich des Frequenzbe-
reichs und der Empfindlichkeit der Messkette vor.
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Validierung der akustischen Sensoren

Die Durchfuhrung der Untersuchungen wurde detailliert in Kapitel 3.5.1 beschrieben und die
Ergebnisse der Wavelet-Transformation flir den erzeugten Mittelwertdatensatz aus 5 Ein-
zelmessungen sind in Bild 4.32a—b graphisch dargestellt. Exemplarisch sind im Bild A.11a—d
die aufgezeichneten transienten Signale eines Bleistiftminenbruchs fiir den Sensor 1 und 2
sowie die Resultate der Fouriertransformation aufgefiihrt. Bei der Fouriertransformation
erfolgte die Auswertung tber die Mittelwertbildung der maximalen Frequenz und eine ma-
thematische Absicherung ist Gber den nach GI. A.1 und Gl. A.2 durchgefiihrten Signifikanz-
test mit einer Irrtumswahrscheinlichkeit a von 0,01 gegeben. Dabei konnte fiir den Sensor 1
ein Mittelwert fir die Frequenz von 121 kHz und fir den Sensor 2 von 127 kHz ermittelt
werden (Tabelle A.7). Das Kriterium zur Festlegung des charakteristischen Frequenzbereichs
bei der Wavelet-Transformation bildet der 80 %-Wert des maximalen WT-Koeffizienten, wo-
bei dieser Wert willkiirlich festgelegt wurde (schwarze Linie in Bild 4.32).

WT-Koeffizienten (10°) WT-Koeffizienten (1072)
500 500
S
400 ...................................................................
— 5,06 6,05
T 300 3,80 300 | S R e 4,54
T —_
ei N
= 253 = 3,02
200 : ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
1,27 1,51
100 0 00 e 0
0 20 40 60 80 0 20 40 60 0
80 %-Wert o/_
t (us) t (us) 80 %-Wert
Bild 4.32: 2-dimensionale Darstellung der Ergebnisse der Wavelet-Transformation fir die typgleichen Sen-

soren AE204A

Daraus kann ein minimaler (f£nin) sowie ein maximaler Wert (fnax) fUr die Frequenz sowie der
erste (&) und letzte (&) Ereigniszeitpunkt bestimmt werden, welche wiederum den typi-
schen Frequenzbereich des Bleistiftminenbruchs charakterisieren. Aufgrund dieser Festle-
gung konnten die in Tabelle 4.4 genannten Frequenzbereiche und Zeiten bestimmt werden.
Unter Beachtung der o.g. These, dass bei typgleichen akustischen Sensoren (Parchen) bei
vergleichbaren Ergebnissen der Frequenzanalyse die Funktionsfahigkeit und damit der tech-
nisch einwandfreie Zustand widergespiegelt wird, ist dies bei den verwendeten Sensoren der
Fall. Die Giberpriften Sensoren sind demnach in einem einwandfreien, funktionsfahigen Zu-
stand und der Bruch einer Bleistiftmine unter definierten Bedingungen kann als giiltige Me-
thode angesehen werden, um die Validitat von akustischen Sensoren zu ermitteln. Aufgrund
der zusatzlichen Zuordenbarkeit des zeitlichen Ablaufs des Bleistiftminenbruchs bei der Wa-
velet-Transformation gegeniber der Fouriertransformation, ist die Wavelet-Transformation
bei der Auswertung zu bevorzugen, da durch die zeitliche Komponente ein zusatzlicher Pa-
rameter existiert, der zur Charakterisierung des SE-Signals herangezogen werden kann.
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Tabelle 4.4: Vergleich des Frequenzbereichs und der Ereigniszeitpunkte der untersuchten AE-Sensoren
vom Typ AE204A (VALLEN-SYSTEME GMBH)

Sensor 1 Sensor 2

minimale Frequenz fnin (kHz) 100 103
maximale Frequenz fnax (kHz) 146 154
Frequenzbereich Af(kHz) 46 51

erster Ereigniszeitpunkt # (us) 27,5 26,1
letzter Ereigniszeitpunkt £ (us) 42,2 40,1
Zeitdifferenz At (us) 14,7 14,0

Nach erfolgter Validierung der akustischen Sensoren wurden unterschiedliche experimentel-
le Parameter zur Klarung des Einflusses auf die Schallemissionscharakteristik variiert. Dabei
bestand im quasistatischen Zugversuch aufgrund der gegebenen experimentellen Bedingun-
gen die Notwendigkeit zur Uberpriifung zweier Kopplungsmittel, verschiedener Sensor-Kerb-
Abstdnde und Kerbtiefen. Im quasistatischen Biegeversuch wurde der Einfluss von der Prif-
geschwindigkeit und Kerbtiefe systematisch untersucht.

Einfluss des Kopplungsmittels

Als Kopplungsmittel zur Optimierung der Impedanzanpassung wurde Bienenwachs und Gel
miteinander verglichen. Dafiir wurde der Zugversuch mit einer Priifgeschwindigkeit von
10 mm/min an mittig gekerbten PP/10-Werkstoffen durchgefiihrt (2=2 mm). Der Sensor-
Kerb-Abstand wurde bei diesen Messungen im Bereich von 1-4 cm variiert. In Bild 4.33a—d
sind die Amplituden-Zeit, Counts-Zeit- und Kraft-Zeit-Diagramme fiir die PP/10-Werkstoffe
bei einem Abstand von 1 cm vergleichend dargestellt.
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Bild 4.33: Vergleich der Verteilung der Amplitudenwerte 4 und der Counts bei der Verwendung von Gel
(a, b) und Bienenwachs (c, d) als Kopplungsmittel
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Anhand der graphischen Darstellung lasst sich kein Unterschied in der Signalcharakteristik
bei der Verwendung unterschiedlicher Kopplungsmittel feststellen. Eine quantitative Bewer-
tung erfolgte durch die MessgréRe Hits, welche graphisch in Abhdngigkeit vom Sensor-Kerb-
Abstand im Bild 4.34 gezeigt ist. In Bild 4.34 ist erkennbar, dass mit der Verwendung von Gel
als Kopplungsmittel geringfligig mehr Schallemissionen detektiert werden als mit Bienen-
wachs, wobei allerdings unter Berlicksichtigung der teilweise hohen Standardabweichung
insbesondere fur den Sensor-Kerb-Abstand bis 3 cm keine signifikanten Abweichungen auf-
traten. Dies lasst den Schluss zu, dass die Verwendung sowohl von Gel als auch von Bienen-
wachs zuldssig ist und zu vergleichbaren Ergebnissen fiihrt. Dies ist insbesondere dann von
Bedeutung, wenn die Verwendung eines von beiden Kopplungsmitteln einen wesentlichen
experimentellen Vorteil mit sich bringt.

1500
—&— Bienenwachs —0— Gel
1200+
900+
2
T 600+
300
0 }
1 2 3 4
Sensor-Kerb-Abstand (cm)
Bild 4.34: Abhédngigkeit der aufgezeichneten Schallemissionen (Hits) vom Kopplungsmittel und vom Sensor-

Kerb-Abstand

Neben der Bewertung des Einflusses des Kopplungsmittels ist speziell der Einfluss der Sen-
sorposition und der Kerbtiefe auf die Messgrofen von hoher Bedeutung, da insbesondere in
der Literatur, wie in Kapitel 2.4 erlautert, Schadigungszuordnungen ohne hinreichende An-
gaben Uber die gewdhlten experimentellen Bedingungen getroffen werden.

Einfluss der Sensorposition und der Kerbtiefe

Die Auswirkung unterschiedlicher Sensorpositionen wurde im Zugversuch bei einer Prifge-
schwindigkeit von 10 mm/min an PP/10 untersucht, wobei Bienenwachs als Kopplungsmittel
genutzt wurde. Die Ergebnisse sind in Bild 4.35a—f graphisch dargestellt. Aus den funktiona-
len Zusammenhadngen zwischen den Amplituden-Zeit-Werten in Abhdngigkeit vom Sensor-
Kerb-Abstand lasst sich mit zunehmendem Abstand eine Verringerung der Hits sowie der
maximalen Amplitudenwerte Apmax feststellen.
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Bild 4.35: Verteilung der Amplitudenwerte A4, fiir unterschiedliche Sensor-Kerb-Abstande (a—d) und Dar-
stellung des funktionalen Zusammenhangs zwischen den Hits und den Peak-Amplitudenwerten
Apmax in Abhdngigkeit vom Sensor-Kerb-Abstand

Aus den quantitativen Zusammenhdngen in Bild 4.35e—f ist eine kontinuierliche Verringe-
rung der Peak-Amplitudenwerte A4, erkennbar, welche auf die héhere Laufzeit der SE-Signale
und die hohere Dampfung zurlickzufiihren ist. Durch die wahrend der Versuche nicht gedn-
derten experimentellen Bedingungen, insbesondere des Threshold, werden mit zunehmen-
dem Sensor-Kerb-Abstand somit weniger Hits detektiert, wie dies auch in [6] festgestellt
wurde.

Die Abhdngigkeiten der MessgroRen von der Kerbtiefe wurden sowohl im Zug- wie auch im
Biegeversuch nachgewiesen (Bild 4.36a—d). Dabei betrug der Sensor-Kerb-Abstand 3 cm, da
eine Variation im Fall des quasistatischen Biegeversuchs, wie in Kapitel 3.5.3 erldutert, nicht
moglich war. Als Kopplungsmittel wurde Bienenwachs verwendet. Die Priifgeschwindigkeit
betrug im Zugversuch 10 mm/min und im Biegeversuch 40 mm/min.
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Bild 4.36: Einfluss unterschiedlicher Kerbtiefen auf die Hits und die maximalen Peak-Amplitudenwerte

Apmax im Zug- und Biegeversuch

Durch tiefere Kerben wird einerseits die Lastaufnahmefahigkeit des Werkstoffs herabgesetzt
und andererseits verringert sich das akustisch aktive Volumen, wodurch weniger Hits detek-
tiert werden (Bild 4.36a-b). Der Einfluss der Kerbtiefe ist im Zugversuch ausgepragter, als
dies beim Biegeversuch der Fall ist. Dies liegt darin begriindet, dass die Auswertung im Bie-
geversuch, d.h. die Bestimmung der Hits und der Peak-Amplitudenwerte A4, nur bis zum
Kraftmaximum erfolgte und damit der Bereich der stabilen Rissausbreitung nicht bericksich-
tigt wurde. Die Anzahl der Hits im Zugversuch ist ab einer Kerbtiefe von 2 mm konstant und
beim Biegeversuch ist eine geringe Abnahme bei der Kerbtiefe von 4 mm festzustellen. Er-
wartungsgemal’ wird der maximale Peak-Amplitudenwert Apmax von der Kerbtiefe nur gering
beeinflusst. So werden die aus dem Zugversuch ermittelten Apmax-Werte nur minimal von
der Kerbtiefe beeinflusst, wahrend fir die im Biegeversuch gemessenen Werte eine gering-
fligige, kontinuierliche Abnahme charakteristisch ist. Aus diesen funktionalen Zusammen-
hdngen konnte fiir die Schallemissionsmessungen eine optimale Kerbtiefe von 2 mm sowohl
fiir die Untersuchungen im Zug- als auch im Biegeversuch abgeleitet werden.

Einfluss der Priifgeschwindigkeit

Neben der Abhédngigkeit vom verwendeten Kopplungsmittel, der Sensorposition und der
Kerbtiefe, ist die Priifgeschwindigkeit eine weitere wichtige EinflussgroRe bei Schallemissi-
onsmessungen. Im Biegeversuch wurde deshalb die Geschwindigkeit vr im Bereich von
10-50 mm/min variiert. Die Abhangigkeit der, unter Beachtung der schon erwahnten Aus-
werteprozedur, ermittelten Hits und Apmax-Werte ist in Bild 4.37 graphisch dargestellt. Die
Anzahl der Hits bleibt mit zunehmender Priifgeschwindigkeit, ebenso wie die ermittelten
Apmax-Werte, nahezu konstant. Somit kann eine Beeinflussung der Schallemissionen durch
die Wahl der Geschwindigkeit nicht festgestellt werden.
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Bild 4.37: Abhédngigkeit der aufgezeichneten Schallemissionen und der maximalen Peak-Amplitudenwerte

Apmax von der Prifgeschwindigkeit vr

An dieser Stelle sollen noch einmal die Ergebnisse des Einflusses der unterschiedlichen expe-
rimentellen Bedingung unter Beruicksichtigung der Ermittlung der Eigenschaften im Zug- und
Biegeversuch zusammengefasst werden:
e Verwendung von Bienenwachs als Kopplungsmittel im Zug- und Biegever-
such,
e Nutzung eines Abstandes von 30 mm zwischen Kerb und Sensorposition
fiir den Zug- und Biegeversuch,
e Einheitliche Einstellung einer Kerbtiefe von 2 mm und
e Verwendung einer Prifgeschwindigkeit von 40 mm/min im Biegeversuch.

4.5.2 Bewertung der Schadigungskinetik im Zugversuch an gekerbten Prifkérpern

Durch die Kopplung der schadigungssensitiven Schallemissionsanalyse mit dem quasistati-
schen Zugversuch kénnen Aussagen Uber die Schadigungskinetik getroffen werden. Aus den
Voruntersuchungen zum Einfluss der experimentellen Bedingungen bei der simultanen
Durchfiihrung des Zugversuchs mit der Schallemissionsanalyse lieBen sich die in Kapitel 4.5.1
abgeleiteten Parameter definieren. Mit diesen optimierten Bedingungen wurden die Schall-
emissionsmessungen im quasistatischen Zugversuch durchgefihrt.

PP-Werkstoffe

Die Ergebnisse der Hits sowie der maximalen Peak-Amplitudenwerte Apmax in Abhangigkeit
vom Glasfasergehalt sind im Bild 4.38a—b dargestellt.
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Bild 4.38: Darstellung des funktionalen Zusammenhangs zwischen den maximalen Peak-Amplitudenwerten

Apmax (2) und den Hits (b) in Abhdngigkeit vom Glasfasergehalt fiir die PP/GF-Verbunde
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Erwartungsgemald sind die Apmax-Werte vom Glasfasergehalt nur gering beeinflusst, was ur-
sachlich auf die gleichbleibenden experimentellen Bedingungen, insbesondere des Sensor-
Kerb-Abstands und der Verstarkung des akustischen Signals, zurlickzufiihren ist. Ein anderes
Ergebnis konnte flr die Anzahl der akustischen Emissionen (Hits) ermittelt werden. Die Hits
nehmen mit zunehmendem Glasfasergehalt ab. Hier ist zum einem anzunehmen, dass es
aufgrund des héheren Glasfasergehalts zur Uberlagerung der um die Fasern ausgebildeten
Spannungsfelder und damit zur Herabsetzung der lokalen Spannungsspitzen kommt [38] und
damit weniger akustische Emissionen detektiert werden. Zum anderen ist eine mehrfache
Schadigung der Glasfasern bei geringeren Fasergehalten maoglich [6].

Die Verteilungsfunktionen fur die Peak-Amplitudenwerte A4,, die Ereignisdauer #p und die
kumulative Ratendarstellung der Energie Eag sind fir PP/10 und PP/20 zusammen mit dem
Kraft-Traversenweg-Diagramm in Bild 4.39a—f dargestellt.
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Bild 4.39:

Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte A4y, der Ereignisdauer #p und kumu-
lative Ratendarstellung der Energie Exr sowie die Einteilung in drei akustisch unterschiedliche Be-
reiche fur PP/10 (a—c) und PP/20 (d—f)
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Die Ergebnisse der Amplitudenverteilung fir die héher verstarkten PP-Werkstoffe sind in
Bild A.12a—c aufgeflihrt. Fir alle PP-Werkstoffe konnte eine instabile Rissausbreitung be-
stimmt werden und im Vergleich mit den ungekerbten Priifkérpern (Kapitel 4.2.1) wird durch
die Einbringung einer scharfen Kerbe ein geringeres Festigkeitsniveau, aufgrund der Ausbil-
dung eines dreiachsigen Spannungszustandes und der hoheren Verformungsgeschwindigkeit
an der Kerbspitze, erreicht.

Aus den Verteilungsfunktionen lassen sich anhand der Hit-Dichte drei akustisch unterschied-
liche Bereiche ableiten, welche in der graphischen Darstellung in Bild 4.39 durch vertikale
Linien verdeutlich sind und fiir die Ereignisdauer #p sowie fiir die Ratendarstellung der Ener-
gie Fag Ubernommen wurden. Die Amplituden als auch die Ereignisdauer in den Bereichen II
und III sind durch eine Uberlagerung der in den Bereichen davor liegenden Werte gekenn-
zeichnet (Tabelle 4.5). Dabei ist der Bereich I durch eine geringe akustische Aktivitat charak-
terisiert und der Ubergang vom Bereich II zu Bereich III weist einen liberproportionalen An-
stieg der akustischen Emission auf. Vor dem ultimativen Versagen des Werkstoffs werden
die meisten Schallemissionen pro Zeiteinheit mit den héchsten Amplitudenwerten und ma-
ximalen Energien detektiert, was auf den Zuwachs an Werkstoffschadigungen zuriickgefiihrt
werden kann.

Tabelle 4.5: Zuordnung der Amplituden- und Ereignisdauerwerte zu den akustischen Bereichen fiir die PP-
Werkstoffe

Akustischer Bereich korrespondierende  korrespondierende

Amplituden Ereignisdauer
[ 40-50 dB <20 ps
11 50-68 dB 20-200 s
I11 > 68 dB > 200 us

Zur Interpretation der Ergebnisse wurden REM-Aufnahmen der zugehorigen Bruchflachen
von PP/20 angefertigt, um qualitativ die Haftungsverhaltnisse und Schadigungsmechanismen
zu bewerten. Bild 4.40a-b zeigt eine Ubersichts- und Detailaufnahme. Erkennbar sind Glas-
faserbriiche (i), zahlreiche herausgezogene und nicht mit Matrixmaterial benetzte Glasfasern
(ii), Locher infolge des pull-out (iii) und stark plastisch verstreckte Matrixstege (iv). Anhand
der Bruchflachen lasst sich nicht eindeutig klaren, ob die Glasfasern wahrend des Herstel-
lungsprozesses oder als Folge der instabilen Rissausbreitung gebrochen sind.

Bild 4.40: REM-Aufnahme (a) und Detailausschnitt (b) der Bruchflache von PP/20; i — Faserbruch, ii — nicht
mit Matrixmaterial benetzte Faser, iii —Loch infolge des pull-out und iv — plastisch verstreckte
Matrixstege zwischen den Glasfasern
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Die Beurteilung der Haftungsverhaltnisse auf der Basis der in quasistatischen Versuchen er-
haltenen Bruchflachen ist nicht moéglich, da eine unzuldssige Beeinflussung, d.h. eine Freile-
gung der Fasern wahrend des pull-out, stattfindet. Hier muss eine Prdparation nach einer
hohen Beanspruchungsgeschwindigkeit und/oder bei tiefen Temperaturen erfolgen [181,
182]. Eine Bewertung der Haftungsbedingungen erfolgte bereits in Kapitel 4.1, an aus dem
IKBV erhaltenen Bruchflachen. Dort konnte fiir die PP-Werkstoffe eine gute Anbindung der
Fasern an die Matrix nachgewiesen werden, woraus eine gute Kraftlibertragung zwischen
der Matrix und der Faser wahrend der Belastung resultiert. Es zeigt sich im Vergleich mit den
Bruchflachen aus dem IKBV (Bild 4.1a—b), wo die Versuchsdauer 1-2 ms gegeniiber 5-7 s im
Zugversuch betragt, dass eine Deformation und damit Energieaufnahme der Matrix im qua-
sistatischen Versuch stattfindet, was durch die stark plastisch deformierten Matrixbereiche
auf der Bruchflache verdeutlicht wird.

PE-HD-Werkstoffe

Die Abhangigkeit der aufgezeichneten Hits sowie der Apmax-Werte vom Glasfasergehalt ist im
Bild 4.41a—b dargestellt. Ebenso wie fiir die PP/GF-Verbunde ist auch fir die verstarkten PE-
HD-Werkstoffe eine geringe Abhangigkeit der Apmax-Werte vom Glasfasergehalt festzustel-
len. Einzig beim hochsten Glasfasergehalt werden geringere maximale Peak-Amplituden-
werte ermittelt. Im Gegensatz zur Abnahme der Hits fiir das PP-Werkstoffsystem mit zu-
nehmendem Glasfasergehalt, nimmt die Anzahl der aufgezeichneten transienten Signale fiir
die PE-HD-Werkstoffe geringfligig zu. Eine Erklarung fiir dieses Werkstoffverhalten erfolgt im
nachsten Abschnitt.
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Bild 4.41: Darstellung des funktionalen Zusammenhangs zwischen den maximalen Peak-Amplitudenwerten

Apmax () und den Hits (b) in Abhdngigkeit vom Glasfasergehalt fir die PE-HD/GF-Verbunde

Die Ergebnisse der simultanen Aufzeichnung der Schallemissionen im Zugversuch fir die PE-
HD/10- und PE-HD/20-Werkstoffe sind im Bild 4.42a—f und fir die hoher verstarkten PE-HD-
Werkstoffe in Bild A.13a—c dargestellt. Aus den funktionalen Abhangigkeiten konnten eben-
falls Bereiche unterschiedlicher akustischer Aktivitat ermittelt werden. Im Gegensatz zu den
drei ermittelten Bereichen bei den PP-Werkstoffen lassen sich fiir die PE-HD-Werkstoffe nur
zwei Bereiche mit einer geringen und einer hohen akustischen Aktivitdt unterscheiden. Ins-
besondere die Betrachtung der Ereignisdauer fp (Bild 4.42b, e) erlaubt diese Kategorisie-
rung. Die in diesen Bereichen charakteristischen Amplitudenwerte und Ereignisdauerwerte
sind in Tabelle 4.6 aufgefiihrt, mit der schon fiir die PP-Werkstoffe diskutierten Uberlage-
rung im Bereich II.
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Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte A4y, der Ereignisdauer #p und kumu-
lative Ratendarstellung der Energie Ear sowie die Einteilung in zwei akustisch unterschiedliche
Bereiche fiir PE-HD/10 (a—c) und PE-HD/20 (d—f)

Die Amplitudenbereiche lassen nur bedingt Riickschllsse auf die Schadigungsmechanismen,
wie in Kapitel 2.4 ausgefihrt, zu. Die insbesondere nach Versuchsbeginn bei niedrigen Kraf-
ten auftretenden Schallemissionen lassen sich moéglicherweise auf Reibungseffekte zwischen
der Klemme und dem Prufkérper sowie auf das unterschiedliche Dampfungsverhalten von
PE-HD gegenuber PP zurickfiuhren. Einen dhnlichen Effekt wies BIEROGEL in [6] nach, wo der
Einfluss unterschiedlicher Einspannvorrichtungen auf die Schallemissionsmessungen unter-
sucht wurde. Bei den Messungen mit einer Rollkeilklemme wurde zu Beginn des Versuchs
ein starker Anstieg an Schallemissionen (Countrate) detektiert, welcher bei der Verwendung
einer Bolzeneinspannung nicht auftrat und auf Reibungseffekte zuriickgefiihrt werden konn-
te. Diese Effekte konnen ursachlich dafiir verantwortlich gemacht werden, dass mit zuneh-
mendem Glasfasergehalt die Anzahl der aufgezeichneten Schallemissionen (Hits) zunehmen,
wie es im Bild 4.41b gezeigt ist.
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Tabelle 4.6: Zuordnung der Amplituden- und Ereignisdauerwerte zu den akustischen Bereichen fiir die PE-HD-

Werkstoffe
Akustischer Bereich korrespondierende  korrespondierende
Amplitudenwerte Ereignisdauerwerte
[ 40-55 dB < 100 us
I1 > 55dB > 100 us

In Bild 4.43 sind Bruchflachenaufnahmen fir das PE-HD/20 gezeigt. Neben einer starken
plastischen Deformation der Matrix sind herausgezogene, nicht mit Matrixmaterial benetzte
Glasfasern und gebrochene Fasern zu erkennen. Die Einschrankungen der Aussagefahigkeit
der unter quasistatischer Beanspruchung ermittelten Bruchflachen, wie sie fiir die PP-
Werkstoffe diskutiert wurden, gelten auch fir PE-HD-Werkstoffe. In Kapitel 4.1 wurden die
Haftungsverhaltnisse der PE-HD-Werkstoffe anhand von Bruchflachenaufnahmen aus dem
IKBV charakterisiert und es konnte eine partielle Haftung der Fasern in der Matrix abgeleitet
werden. Gegenlber einer vollstandigen Anbindung wird hier nur eine geringe Kraftiibertra-
gung zwischen Matrix und Fasern ermaoglicht.

Bild 4.43: REM-Aufnahme (a) und Detailausschnitt (b) der Bruchfliche von PE-HD/20; i- Faserbruch,
ii — nicht mit Matrixmaterial benetzte Faser, iii — Loch infolge des pull-out und iv — plastisch ver-
streckte Matrixstege zwischen den Glasfasern

PB-1-Werkstoffe

In dem Bild 4.44a—b sind die funktionalen Zusammenhange fiir die Abhangigkeiten der Apmax-
Werte und der Hits vom Glasfasergehalt dargestellt.
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Bild 4.44: Darstellung des funktionalen Zusammenhangs zwischen den maximalen Peak-Amplitudenwerten

Apmax (3) und den Hits (b) in Abhdngigkeit vom Glasfasergehalt fiir die PB-1/GF-Verbunde
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Erwartungsgemall werden die Apmax-Werte der PB-1-Werkstoffe nicht vom Glasfasergehalt
beeinflusst, was durch die Ergebnisse der Voruntersuchungen in Kapitel 4.5.1 sowie die Er-
gebnisse der PP- und PE-HD-Werkstoffe gestiitzt wird. Die Hits nehmen, wie schon fiir das
PP-Werkstoffsystem diskutiert, mit zunehmendem Glasfaseranteil ab, was auf die Uberlage-
rung der Spannungsfelder zuriickgefiihrt werden kann.

In Bild 4.45 und Bild A.14a—c sind die Resultate der Kopplung des quasistatischen Zugver-
suchs mit der Schallemissionsanalyse fiir die PB-1-Werkstoffe dargestellt. Dabei kann eine
Einteilung in drei Bereiche unterschiedlicher akustischer Aktivitdt, analog zu der Einteilung
fir die PP-Werkstoffe, vorgenommen werden. Der Bereich I ist durch eine geringe und der

Ubergang von Bereich 11 zu III durch einen (iberproportionalen Anstieg der akustischen Akti-
vitat charakterisiert.
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Bild 4.45: Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte A4, der Ereignisdauer #p und kumu-

lative Ratendarstellung der Energie Exg sowie die Einteilung in drei akustisch unterschiedliche Be-
reiche fur PB-1/10 (a—c) und PB-1/20 (d—f)
Die Werte fiir die Bereichszuordnungen sind in der Tabelle 4.7 aufgefiihrt. Dabei ist bei der
Betrachtung der Ereignisdauer ein grofler Unterschied zu den PP- und PE-HD-Werkstoffen
festzustellen. Die fiur die PB-1-Werkstoffe ermittelten Zeiten sind deutlich geringer, was auf
andere Schadigungsmechanismen schlieBen ladsst.
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Tabelle 4.7: Zuordnung der Amplituden- und Ereignisdauerwerte zu den akustischen Bereichen fir die
PB-1-Werkstoffe

Akustischer Bereich korrespondierende  korrespondierende
Amplituden Ereignisdauer
I 40-42 dB < 10 us
II 42-62 dB 10-60 ps
II1 >62dB > 60 us

Die REM-Aufnahmen der Bruchflache von PB-1/20 sind in Bild 4.46 dargestellt. Im Unter-
schied zu den PP- und PE-HD-Werkstoffen ist nur eine geringe plastische Deformation der
Matrix neben nicht benetzten Fasern sowie Faserbriichen zu erkennen. Wie auf der Bruch-
flache aus dem IKBV in Bild 4.1 zu erkennen ist, sind die Glasfasern in der PB-1-Matrix nicht
angebunden und aufgrund der fehlenden Haftung erfolgt keine Kraftlibertragung unter Wir-
kung einer Belastung zwischen der Matrix und den Fasern. Unter der quasistatischen Bean-
spruchung fuhrt dies zu einer verformungsarmen Matrixbruchflache.

PB- 1/20 R bk
> gl t’bruﬁiach -.l ’

Bild 4.46: REM-Aufnahme (a) und Detailausschnitt (b) der Bruchflache fiir PB-1/20; i — Faserbruch, ii — nicht
mit Matrixmaterial benetzte Faser, iii —Loch infolge des pull-out und iv — plastisch verstreckte
Matrixstege zwischen den Glasfasern

Im Folgenden sollen die Ergebnisse unter Beachtung der unterschiedlichen Werkstoffsyste-
me zusammengefasst werden.

Im Vergleich der unterschiedlichen Bereiche fiir die Peak-Amplitudenwerte sowie der Ereig-
nisdauerwerte der Polyolefinwerkstoffe ergeben sich im Hinblick auf die wirkenden Schadi-
gungsmechanismen folgende Zusammenhange. Bei einer guten bzw. partiellen Haftung der
Glasfasern im Fall des PP- und PE-HD-Systems, findet eine Lastlibertragung zwischen der
Matrix und den Glasfasern statt. Die Bruchflachenaufnahmen, nach erfolgter quasistatischer
Belastung, zeigen deutliche plastische Verformungen der Matrixwerkstoffe. Sind die Fasern,
wie beim PB-1-Werkstoffsystem, nicht in der Matrix angebunden, ist dagegen ein verfor-
mungsarmer Matrixbruch charakteristisch. Die unterschiedlichen Haftungsbedingungen
spiegeln sich ebenso in der Zeitdauer der Schallemissionsereignisse wider. Die Zeitdauer
nimmt mit der Verschlechterung der Haftungsverhaltnisse ab. Exakte Aussagen Uber die
konkreten Schadigungsmechanismen kénnen aus den Bruchflachenaufnahmen nicht eindeu-
tig abgeleitet werden, da die sichtbaren Faserbriiche wahrend der Verarbeitung oder als Fol-
ge der instabilen Rissausbreitung entstanden sein kénnen. Bei den PB-1-Werkstoffen kann
davon ausgegangen werden, dass aufgrund der nahezu fehlenden Haftung die Prozesse de-
bonding und pull-out mit MatrixflieBen nicht stattfinden. Eine Zuordnung der Schadigungs-
mechanismen ist iber die Frequenzanalyse der aufgezeichneten Schallemissionen moglich,
was allerdings notwendigerweise eine im Vorfeld durchgefiihrt Validierung, wie es in Kapitel
4.6 dargelegt ist, bedingt.



Ergebnisse | 110

4.5.3 Ermittlung der Biegeeigenschaften gekerbter Prifkdrper mit simultaner
Schallemissionsanalyse

Die Durchfihrung der Biegeversuche mit Kopplung der Schallemissionsmessungen an ge-
kerbten Priifkorpern wurde im Kapitel 3.5.3 erldutert und die sich aus der Variation der ex-
perimentellen Bedingungen ergebenden Parametersatze sind in Kapitel 4.5.1 aufgefihrt.

PP-Werkstoffe

Die Ergebnisse fiir die Peak-Amplitudenwerte A4, und die Ereignisdauer &p sind fur das PP/20
im Bild 4.47a—b und fir die anderen verstarkten PP-Werkstoffe im Bild A.15a—c dargestellt.
Wie in Kapitel 3.5.3 dargestellt, ergibt sich bei der Versuchsdurchfiihrung nach Erreichen der
Maximalkraft und infolge der stabilen Rissausbreitung das Problem der Priifkorperbewegung
auf den Widerlagern und damit die Generierung von unerwiinschten Schallemissionen. Aus
diesem Grund erfolgte hier die systematische Auswertung nur bis zum Kraftmaximum. Die
nicht beriicksichtigen Ergebnisse sind im Bild 4.47a—b grau hervorgehoben. In Analogie zum
Zugversuch mit der gekoppelten Schallemissionsanalyse, konnte auch fir den Biegeversuch
eine Einteilung in Bereiche unterschiedlicher akustischer Aktivitdt vorgenommen werden.
Dies wird im Bild 4.47a—b durch die gestrichelte Linie verdeutlicht. Der Bereich I ist durch
eine vernachldssigbare Aktivitat charakterisiert, wobei im Bereich II Amplitudenwerte zwi-
schen 40-61 dB und Ereignisse mit einer Dauer von bis zu 380 ps auftreten. Die Abhangigkei-
ten der maximalen Peak-Amplitudenwerte Apmax und der Hits vom Glasfasergehalt sind im
Bild 4.47c—d aufgefihrt.
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Bild 4.47: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft 7 den Amplitudenwerten 4, (a), der Ereignis-

dauer f:p (b) und der Durchbiegung £ fir PP/20 sowie den maximalen Peak-Amplitudenwerten
Apmax (c) und den Hits (d)
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Die bis zur Maximalkraft und damit bis zum Punkt des Beginns der stabilen Rissausbreitung
bestimmten Apmax-Werte werden vom Glasfasergehalt nur gering beeinflusst, dagegen
nimmt die absolute Anzahl der Schallemissionen (Hits) kontinuierlich mit Zunahme des Glas-
fasergehaltes ab. Die wahrend der Kerbaufweitung induzierten und mit der SEA aufgezeich-
neten Schadigungen nehmen demnach bei héheren Fasergehalten ab. Die Ursache hierfiir
kann in der bei einem geringeren Glasfasergehalt moéglichen Spannungsiiberhéhung an we-
nigen Fasern liegen, die somit mehrfach geschadigt werden kénnen [6].

PE-HD-Werkstoffsystem

Im Bild 4.48a-b sind die Ergebnisse fur PE-HD/20 und im Bild A.16a—c fiir die anderen Glasfa-
sergehalte dargestellt. Die Abhangigkeit der Apmax-Werte und der Hits vom Glasfasergehalt
zeigt Bild 4.48c—d. Dabei kann in Analogie zum PP-Werkstoffsystem ein Bereich ohne akusti-
sche Aktivitdt sowie eine Zone mit auftretenden Schallemissionen definiert werden. Der
Amplitudenbereich ist mit 40 — 60 dB mit der fir das PP-System bestimmten GroRenordnung
vergleichbar und ist unabhdngig vom Glasfasergehalt. Im Vergleich zu den PP-Werkstoffen
sind die registrierte Ereignisdauer und die Hitanzahl allerdings deutlich geringer. So werden
um den Faktor 16 weniger Schallemissionen bis zum Kraftmaximum wahrend der Kerbauf-
weitung detektiert. Dies kann auf die partielle Anbindung der Fasern in die Polymermatrix
zuriickgefuhrt werden, da die Kraftlibertragung und damit die Generierung von insbesonde-
re pull-out mit MatrixflieRen sowie debonding nur bedingt moglich sind. Im Gegensatz zum
PP tritt bei den PE-HD-Werkstoffen keine kontinuierliche Abnahme der akustischen Emission
in Abhangigkeit vom Glasfaservolumengehalt, sondern ein Maximum im Bereich von 0,204
bis 0,303 auf, welches allerdings werkstoffphysikalisch nicht interpretiert werden kann.
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Bild 4.48: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft 7, den Amplitudenwerten A4, (a), der Ereignis-

dauer &p (b) und der Durchbiegung £ fur PE-HD/20 sowie der Peak-Amplitudenwerte 4, (c) und
den Hits (d) vom Glasfaservolumengehalt
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PB-1-Werkstoffe

Der funktionale Zusammenhang zwischen den Messgroflen Amplitudenwerte Ap, Ereignis-
dauer &p, der Kraft Fund der Durchbiegung £ ist fur PB-1/20 im Bild 4.49a—b und der Verlauf
der maximalen Peak-Amplitudenwerte Apmax Sowie der Hits als Funktion des Glasfaservolu-
mengehaltes im Bild 4.49c—d aufgefiihrt. Im Anhang sind im Bild A.17a—c die weiteren Ab-

hangigkeiten fir das PB-1-Werkstoffsystem graphisch dargestellt.
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Bild 4.49: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft 7 den Amplitudenwerten 4, (a), der Ereignis-

dauer &p (b) und der Durchbiegung £ fur PB-1/20 sowie der Peak-Amplitudenwerte Apmax (c) und
den Hits (d) in Abhangigkeit vom Fasergehalt

In Analogie zu den PP- und PE-HD-Werkstoffen kann auch bei dem PB-1-System eine Zweitei-
lung der akustischen Aktivitat vorgenommen werden, wobei im Bereich I keine Aktivitat be-
steht. Der Bereich II, der am onset der Schallemission beginnt, weist mit Zunahme der
Durchbiegung eine kontinuierliche Erhéhung der Amplitude und der Ereignisdauer auf. Al-
lerdings ergibt sich innerhalb des PB-1-Werkstoffsystems eine zweigeteilte Charakteristik. So
werden fur PB-1/10 bis PB-1/30 sowohl Peak-Amplitudenwerte Apmax > 80 dB als auch eine
Zunahme der Hits bis zur Maximalkraft ermittelt, wahrend die hoher verstarkten Werkstoffe
Apmax-Werte nur bis 60 dB bzw. 50 dB und eine Abnahme der Hits aufweisen. Die hohen
Peak-Amplitudenwerte werden direkt am Punkt des Beginns der stabilen Rissausbreitung
(vgl. Bild 4.49a—Fmax und Bild A.17a) erreicht. Die Ursachlichkeit dieser vereinzelt auftreten-
den Hits kann mit diesen Untersuchungen nicht schliissig geklart werden, da insbesondere
auch keine Informationen zur Kerbaufweitung vorliegt.

4.5.4 Charakterisierung der Schadigungskinetik unter schlagartiger Belastung

Die simultane Aufzeichnung der Kraft F sowie der Schallemissionen unter schlagartiger Be-
lastung erfolgte unter den in Kapitel 3.5.4 genannten Bedingungen. Dabei unterscheidet sich



Ergebnisse | 113

die Durchfiihrung im Vergleich zu den in Kapitel 4.2.4 diskutierten Ergebnissen dahingehend,
dass eine geringere Prifgeschwindigkeit von 1,0 m/s gewahlt wurde und der Sensor einseitig
auf dem Prifkorper appliziert ist. Die Diskussion der physikalischen Abhdngigkeit der ermit-
telten Zahigkeit vom Glasfasergehalt mit Hilfe bruchmechanischer Konzepte erfolgte fir die
verstdrkten Polyolefinwerkstoffe unter den gegebenen Bedingungen [185].

Bewertung der Schddigungskinetik fiir PP/20

Im Bild 4.50a-b ist die elektrische Ausgangsspannung des akustischen Sensors U/ sowie das
Ergebnis der Wavelet-Transformation zusammen mit dem Kraft-Zeit-Diagramm (F-£
Diagramm) fir PP/20 dargestellt. Die Ergebnisse fur die anderen verstarkten PP-Werkstoffe
zeigt Bild A.20a—h.
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Bild 4.50: Aufgezeichnete elektrische Ausgangsspannung U (a) und Darstellung der Frequenzcharakteristik

(b) mit dem Kraft-Zeit-Diagramm fir PP/20

Flr PP/20 konnte ein elastisch-plastisches Werkstoffverhalten mit instabiler Rissausbreitung
und ein geringer Rissverzogerungsanteil ermittelt werden. Dies ist im Bild 4.50a durch die
lineare Zunahme der Kraft Fbis zu /gy und dem Steilabfall nach Erreichen der Maximalkraft
Fnax zu erkennen. Die akustischen Emissionen werden in Abhangigkeit vom Glasfasergehalt
zu unterschiedlichen Zeitpunkten registriert. Gemeinsam ist bei allen PP-Werkstoffen, dass
am Kraftmaximum d.h. dem Beginn der instabilen Rissausbreitung verstarkte akustische Ak-
tivitaten registriert werden, die partiell auch dem Bereich der Rissverzégerung zuordenbar
sind. Die im Prufkorper gespeicherte elastische Energie wird somit wahrend der Rissausbrei-
tung in mechanische und akustische Arbeit umgesetzt. Der zeitliche Beginn der Schallemissi-
onen ist offensichtlich vom Glasfasergehalt abhangig und wird entweder deutlich vor Fgy
oder in der Nihe des Ubergangs vom elastischen zum elastisch-plastischen Verhalten regis-
triert. Wahrend bei PP/10, PP/20 und PP/40 zwischen diesen Ereignissen nur kontinuierliche
Emission mit sehr niedriger Amplitude und Energie auftreten, weisen PP/30 und PP/50
Schallemissionen mit hoherer Intensitat auf (Bild 4.50 und Bild A.20).

Die Wavelet-Transformation der wahrend des Versuchs aufgezeichneten Schallemissionen
lasst zu den verschiedenen Zeitpunkten unterschiedliche Frequenzbereiche erkennen. Dies
ist im Bild 4.51a—b fiir den Zeitpunkt bei 0,26 ms durch die Darstellung der Frequenzcharak-
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teristik in einem engeren Zeitfenster verdeutlicht, woraus drei Frequenzbereiche (Af bis A£)
abgeleitet werden konnten. Der Frequenzbereich Af tritt auch beim Bruch des Prifkorpers
auf. Eine konkrete Zuordnung der auftretenden Schadigungsmechanismen zu den Frequenz-
bereichen bedingt eine Validierung, wie sie im Kapitel 4.6 durch die Kopplung des in-situ
Zugversuchs an gekerbten Prifkorpern im ESEM durchgefiihrt wurde. Eine Diskussion und
Ubertragung der Ergebnisse auf den IKBV mit simultaner Schallemissionsanalyse ist Gegen-
stand des Kapitels 5.

WT-Koeffizienten WT-Koeffizienten
400 (1072 (10%)
. 41,4 M 41,4
| |
300
33,5 Af, = 276-425 kHz 33,5
— — Af, =191-261 kHz
N 200 251 W 2 25,1
z < =z Af, = 96-126 kHz
ha 16,7 he 16,7
100
8,4 8,4
0 0,0
0,0 0,3 0,6 0,9 1,2 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
t (ms) t(ms)

Bild 4.51: Ergebnis der Wavelet-Transformation (a) und Detailbild am Punkt der Schadigungsinitiierung zur
besseren Auswertung der Frequenzbereiche (b) ftir PP/20

Um den ersten Zeitpunkt der auftretenden Schallemissionen genauer zu definieren und eine
Schadigung nachzuweisen, wurde zusatzlich die Stopp-Block-Methode angewendet. Dabei
wird der Pendelhammer nach einer definierten Durchbiegung des Priifkdrpers durch einen
Metallblock abgefangen [156]. Die Abstumpfung der urspriinglichen Rissspitze infolge plasti-
scher Verformung ist dabei als beginnende Werkstoffschadigung zu verstehen. Die plastische
Verformung ist auf der Bruchfldche als Stretchzone mit der Stretchzonenhohe (SZH) und
Stretchzonenweite (SZW) gekennzeichnet. Im Bild A.18 ist die Ausbildung der Stretchzone
vor der Rissspitze anhand der REM-Aufnahmen von unverstarktem PP gezeigt. Aufgrund der
durch die Glasfasern dominierten Bruchflaiche und der daraus resultierenden Problematik
der Erkennung der SZH bzw. SZW diente die Aufzeichnung der Schallemissionscharakteristik
als indirekter Nachweis, das durch die Abstumpfung der Rissspitze und den beginnenden
stabilen Rissfortschritt Schallemissionen induziert werden. Als Referenz flir Fnax und £nax SO-
wie zur Beurteilung des Habitus der Diagramme diente das /¢t und U-#Diagramm eines
vollstandig gebrochenen Prifkdrpers. Im Anschluss wurden mit Hilfe des Stopp-Blocks defi-
nierte Prifkorperdurchbiegungen eingestellt und simultan die Schallemissionen aufgezeich-
net. Die Ergebnisse sind in Bild 4.52a—d dargestellt. Die Betrachtung der funktionalen Zu-
sammenhange bestatigt die bisher fur PP/20 diskutierten Ergebnisse. So werden sowohl vor
dem Ubergang vom elastischen zum elastisch-plastischen Werkstoffverhalten Schiadigungen
mittels SEA detektiert, als auch beim Bruch des Prifkoérpers, was in Bild 4.52a—b zu erkennen
ist. Durch die Begrenzung der Durchbiegung konnte gezeigt werden, dass die Emissionen
durch Schadigungsprozesse beim Abstumpfen der Rissspitze hervorgerufen werden.

Im Ergebnis der in Kapitel 4.1 diskutierten Haftungsverhaltnisse konnte fiir die Polypropy-
lenwerkstoffe eine gute Anbindung und Lastlibertragung der Fasern in der PP-Matrix festge-
stellt werden. Aufgrund der Spannungskonzentration im Kerbgrund und beglinstigt durch
eine mikrostrukturelle Schadigung beim Einbringen der Kerben mittels Metallklinge kénnen
Schallemissionen vor Erreichen von Fgy, induziert werden, d.h. vor dem Ubergang vom elasti-
schen zum elastisch-plastischen Werkstoffverhalten. Im weiteren Schadigungsverlauf wer-
den erst am Punkt der instabilen Rissausbreitung, d.h. durch die Werkstofftrennung Schall-
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emissionen aufgezeichnet. Die wahrend der Phase des stabilen Rissfortschritts zugefiihrte
Energie wird offensichtlich verbraucht und erst bei der instabilen Rissausbreitung erfolgt

eine Freisetzung der im Prifkdrper gespeicherten elastischen Energie.
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’ WT-Koeffizienten (10
PP/20 E ol 300
0,81
0,4+ 200
= — 200
< =
= 0,0 i M\w = =
-0,4+ -100 100
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Bild 4.52: U-t- und F-tDiagramme eines vollstandig gebrochenen Priifkérpers und das Ergebnis der Wave-

let-Transformation (a, b) sowie das Ergebnis fiir die Begrenzung der Durchbiegung mit Hilfe des
Stopp-Blocks (c, d) fur PP/20

Charakterisierung der Schddigungskinetik fiir PE-HD/20

Die Ergebnisse der simultanen Aufzeichnung der auftretenden Schallemissionen und der F-£
Diagramme fiir PE-HD/20 sind im Bild 4.53a—b dargestellt. Bild A.21a—h zeigt die Resultate
fir die weiteren Verstarkungsgrade. PE-HD/20 ist, wie in Bild 4.53a ersichtlich, durch ein
elastisch-plastisches Werkstoffverhalten mit einem Anteil an instabiler Rissausbreitung cha-
rakterisiert, was durch einen deutlichen Abfall der Kraft nach Erreichen der Maximalkraft
Fmax und einen Rissverzogerungsanteil verdeutlicht wird. Im Vergleich mit der fir PP/20 er-
mittelten Charakteristik findet der Beginn der Schidigung fiir PE-HD/20 kurz vor dem Uber-
gang vom elastischen zum elastisch-plastischen Verhalten, d.h. bei Fgy statt. Diese Verschie-
bung des Schadigungsbeginns kann, wie in Kapitel 4.1 dargelegt, durch die geringe Haftung
der Fasern in der PE-HD-Matrix begriindet werden. So finden erst bei einer héheren Belas-
tung und Verformung Schadigungen statt, welche Schallemissionen induzieren. Der dabei
auftretende Frequenzbereich entspricht weitestgehend dem Bereich Afi von PP/20. Ebenso
wie fiir PP/20, sind auch fur PE-HD/20 bis zum Punkt der stabilen Rissausbreitung keine
Schallemissionen detektierbar. Der durch die Wavelet-Transformation ermittelte Frequenz-
umfang ist dabei identisch zum Bereich der ersten Werkstoffschadigung.
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Bild 4.53: Aufgezeichnete elektrische Ausgangsspannung U (a) und Darstellung der Frequenzcharakteristik

(b) mit dem Kraft-Zeit-Diagramm fiir PE-HD/20

Eine Korrelation zwischen Schadigungsmechanismus und Frequenzbereich wird, wie oben
erlautert, im Kapitel 5 vorgenommen.

Ergebnisse der Messung der Schallemissionen im IKBV fiir PB-1/20

Das F-t-Diagramm und die Frequenzcharakteristik fir PB-1/20 sind in dem Bild 4.54a—b dar-
gestellt. Im Anhang in Bild A.22a—h finden sich die Ergebnisse der weiteren PB-1-Werkstoffe.
Ebenso wie fir PE-HD/20, wurde auch fir PB-1/20 ein elastisch-plastisches Werkstoffverhal-
ten mit instabiler Rissausbreitung und nachfolgender Rissverzogerung ermittelt. Eine Haf-
tung der Glasfasern in der PB-1-Matrix ist, im Gegensatz zu den PP- und PE-HD-Werkstoffen,
nicht gegeben, was aus den REM-Aufnahmen im Bild 4.1 abgeleitet werden konnte. Auf-
grund dieses unterschiedlichen Werkstoffzustandes kann die Schadigungskinetik fiir die PB-
1-Werkstoffe dahingehend beschrieben werden, dass erst am Ubergang vom elastischen
zum elastisch-plastischen Verhalten (Fzy) mikromechanischen Schadigungen eintreten, was
im Bild 4.54 zu erkennen ist. Am Beginn der stabilen Rissausbreitung werden Schadigungen
detektiert, welche den Frequenzbereich Af aufweisen, der sowohl fiir PP/20 als auch fiir PE-
HD/20 ermittelt wurde. Im Unterschied zu den PP- und PE-HD-Werkstoffen kénnen bei den
PB-1-Werkstoffen aufgrund der fehlenden Haftung Schadigungsmechanismen wie debonding
und pull-out mit MatrixflieBen nicht stattfinden. Dies duBert sich sowohl in den deutlich
niedrigeren WT-Koeffizienten, als auch in der fir die unterschiedlichen Glasfasergehalte er-
mittelten Charakteristik der Schadigung. So kdnnen nicht einheitlich fir alle Glasfasergehalte
sowohl beim Erreichen des elastisch-plastischen Werkstoffverhaltens als auch beim Bruch
Schadigungen mittels Schallemissionsanalyse detektiert werden. Dieser Umstand wird in
Kapitel 5 sowohl unter Berlicksichtigung der in Kapitel 4.6 gewonnen Erkenntnisse, als auch
unter den daraus abgeleiteten Ergebnissen in Abhangigkeit von der Glasfaserhaftung fir die
unterschiedlichen Matrizes, diskutiert.
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Bild 4.54: Aufgezeichnete elektrische Ausgangsspannung U (a) und Darstellung der Frequenzcharakteristik
(b) mit dem Kraft-Zeit-Diagramm flr PB-1/20

4.6 Korrelation der auftretenden Schadigungsmechanismen mit den
Schallemissionsereignissen im quasistatischen in-situ Zugversuch

Im ESEM wurde der in-situ Zugversuch mit einer Zugbihne unter den in Kapitel 3.6 angege-
benen Bedingungen an gekerbten Prifkdrpern durchgefiihrt. Dabei erlaubt die Beobachtung
der an der Rissspitze ablaufenden Schadigungsmechanismen eine zeitliche Zuordenbarkeit
zu den SchallemissionsmessgréRen. In einem weiteren Schritt kdnnen die Hits (transienten
Signale) in ausgewahlten Bereichen mit Hilfe der Wavelet-Transformation in den Frequenz-
raum Uberfihrt und damit Korrelationen zwischen Frequenzen und Schadigungsmechanis-
men abgeleitet werden. Details zur Wavelet-Transformation sind im Kapitel 3.5.1 dargestellt.

Schddigungskinetik, Fraktographie und Schallemissionsanalyse von PP/20

Die wahrend des Zugversuchs ablaufenden Schadigungsmechanismen fiir PP/20 sind in den
Bildern 4.55-4.57 dokumentiert und die Korrelationen der SchallemissionsmessgrofRen mit
dem Kraft-Zeit-Diagramm zeigt Bild 4.58. Um die Vergleichbarkeit der in den Bildern 4.55-
4.57 gezeigten mikromechanischen Schadigungsmechanismen zu ausgewahlten Zeitpunkten
mit der graphischen Darstellung der SchallemissionsmessgréRen in Bild 4.58 zu ermdglichen,
wurden die Zeitpunkte mit den Buchstaben A-C gekennzeichnet. Erkennbar ist im Bild 4.55a
und b, das kleine Krafte im Bereich vor der Rissspitze zu elastischen Verformungen um die
Glasfasern sowie zu einer elastischen Aufweitung der Rissflanken fiihren. An der Stelle des
Ubergangs vom linear-viskoelastischen zum nichtlinear-viskoelastischen Verhalten fiihrt die
Belastung zur irreversiblen Lochbildung an den Glasfasern (Bild 4.55a—i und b—i) sowie zur
Abstumpfung des scharfen oberflachigen Anrisses (Bild 4.55a—ii und b—ii), welcher als Folge
des Kerbens mit anschlieBender Polierung entstanden ist. Der Beginn der irreversiblen Scha-
digung des Werkstoffs nach einer Zeit von 81 s korreliert mit dem zu diesem Zeitpunkt ver-
mehrt auftretenden Hits. Im weiteren Verlauf der Laststeigerung kommt es zur Fibrillierung
der Matrix (Bild 4.55c—iii und d—iii) infolge der weiteren Aufweitung des Kerbes sowie zu
plastischen Deformationen um die Glasfasern, entsprechend der Kraftwirkungslinien (Bild
4.55b—i). Diese starken plastischen Deformationen im Bereich der Glasfaserenden sind ein



Ergebnisse | 118

Hinweis auf eine gute Haftung der Glasfasern in der Polymermatrix, was eine Kraftiibertra-
gung zwischen Matrix und Fasern ermdoglicht und so zu einer lokalen Duktilitdt in der an-
grenzenden Matrix fihrt [22, 186]. Zu diesem Zeitpunkt erfasst die Dissipationszone ein gro-
Reres Volumen und eine vermehrte Anzahl von Hits werden detektiert, was in Bild 4.58 mit
dem Buchstaben A gekennzeichnet ist und mit der ESEM-Aufnahme von Bild 4.55b korreliert.
Die Dissipationszone ist, im Einklang mit der Literatur [22], die Zone vor der Rissspitze, in der
die Versagensprozesse auf ein mehr oder weniger ausgedehntes Gebiet bezogen werden, in
der das Spannungsfeld aufgrund der duBeren Belastung wirkt. Die Kerbaufweitung sowie die
plastische Deformation um die Glasfasern im Bereich der Dissipationszone nehmen bei wei-
terer Krafteinleitung zu und die Kraftsteigerung bewirkt eine deutliche plastische Verfor-
mung vor der Rissspitze in Form einer Muldenbildung (Bild 4.55c—iv und d—iv).

Bild 4.55: Vergleich der Aufweitung des Kerbes und der Abstumpfung des scharfen oberflachigen Anrisses
(ii) sowie der plastischen Deformation entsprechend der Kraftwirkungslinien an der Glasfaser im
Bereich der Dissipationszone (i) nach einer Versuchsdauer von 116 s (b) gegenliber dem unbelas-
teten Zustand vor Versuchsbeginn (a) und Fibrillierung der Polymermatrix (iii) sowie plastische
Deformationen vor der Rissspitze in Form von Muldenbildung (iv) mit Zertrimmerung einer quer-
liegenden Glasfaser (v) nach einer Versuchsdauer von 280 s (c) sowie Zunahme der plastischen
Deformationen verbunden mit der Freilegung von Glasfasern (vi) nach 342 s; Doppelpfeil repra-
sentiert die Kraftwirkungslinien (Beanspruchungsrichtung) fiir PP/20 [187]

Die unmittelbar vor der Rissspitze querliegende Glasfaser wird durch die Zunahme der GroRRe
der Dissipationszone bzw. der Hohe des Spannungsfeldes und beglinstigt durch eine Vor-
schadigung als Folge des Polierens zerstort (siehe Bilder 4.55c—v und d-v). Die Zunahme der
Kerbaufweitung flihrt neben der weiteren Fibrillierung der Matrix zum debonding und an-
schlieBend zum pull-out der Glasfasern, d.h. es kommt zu Gleitprozessen entlang der Fasern.
Dies duBert sich in der Zunahme der Schallemissionsereignisse (Bild 4.58-B). Die Schadigung
vor der Rissspitze ist gekennzeichnet durch Lochbildung und Einziehen von Matrixmaterial in
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das Loch, vergleichbar mit den typischen Crazewachstumsmechanismen (Bild 4.56a—i) [22].
Das pull-out der Fasern aus der Matrix aufgrund der Kerbaufweitung ist durch die gute Haf-
tung der Fasern in der Matrix mit Reibungsprozessen gekoppelt. Die plastische Deformation
hat nach 434 s (Bild 4.58-C) eine GrofRenordnung erreicht, in der lose Enden der Fasern
sichtbar sind, d.h. dass sich die Fasern einseitig komplett von der Matrix gel6st haben (Bild
4.55d-vi und Bild 4.56b—ii), was sich in einem Maximum der Kraft dulRert.

Bild 4.56: Lochbildung und Einziehen von Matrixmaterial in die Locher (i) verbunden mit der Freilegung von
Glasfasern im Bereich der Dissipationszone (ii) nach 396 s (a) und lokale Muldenbildung vor der
Rissspitze (iii) und Herausziehen von Fasern (iv — Vergleiche mit b—iv) sowie sichtbare lose Fase-
renden (v) aufgrund der starken Kerbaufweitung nach 434s; AufreiBen der Grenzfliche Fa-
ser/Matrix mit anschlieBender Fibrillierung der lbriggebliebenen Matrixstege (vi) sowie Ausrich-
tung der Glasfaser in Richtung der wirkenden Kraftlinien (vii) nach einer Versuchszeit von 453 s
(a) und 474 s (b); Doppelpfeil reprasentiert die Kraftwirkungslinien fir PP/20

Die wirkenden Schadigungsmechanismen zu diesem Zeitpunkt sind die Fibrillierung der
Rissflanken, sichtbare Oberflachenschadigungen in Form von Muldenbildung sowie das pull-
out der Fasern mit starken plastischen Verformungen der angrenzenden Matrix. Dabei ist ein
AufreiRen der Grenzflache Faser/Matrix mit anschlieBender Fibrillierung der Gbriggebliebe-
nen Matrixstege zu beobachten (Bild 4.56c—vi). Die oberflachennahen Glasfasern kénnen
sich aufgrund der geringeren Verformungsbehinderung gegeniiber den Fasern im Priifkor-
perinneren in Richtung der Kraftwirkungslinien ausrichten, was im Bild 4.56c—vii und d—vii
deutlich zu erkennen ist. Der Bruch erfolgt nach Erreichen der Maximalkraft durch eine der
instabilen Rissausbreitung vorgelagerte stabile Rissausbreitung mit plastischer Verformung
der Matrix. Mikrofraktographische Aufnahmen verschiedener VergréBerungen nach Ver-
suchsende sind im Bild 4.57a—c dargestellt.
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Bild 4.57: Mulden- und Fransenbildung im Bereich der Dissipationszone entlang der Bruchflanken (a—i)
sowie Zipfelbildung des Matrixmaterials (b—ii und c—ii) und ausgerichtete, nicht mit Matrixmate-
rial benetzte Glasfasern (b—iii und c—iii) mit guter Matrixanbindung (c—iv); Doppelpfeil reprasen-
tiert die Kraftwirkungslinien fur PP/20

Die Bruchflanken sind durch ausgepragte Mulden- und Fransenbildung im Bereich der Dissi-
pationszone gekennzeichnet, wie im Bild 4.57a—i ersichtlich ist. Detailaufnahmen vom Kerb-
grund sind im Bild 4.57b und c gezeigt. Dabei ist aufgrund der guten Faser/Matrix Haftung
und der damit verbundenen Kraftibertragung im Bereich der Faser/Matrix Grenzflichen
eine starke plastische Deformation der Matrix in Form von Zipfelbildung erkennbar (Bild
4.57b—ii und c-ii). Des Weiteren findet speziell im oberflichennahen Bereich eine Ausrich-
tung der Fasern in Richtung der Kraftwirkungslinien statt und als Folge des pull-out der Glas-
fasern ist keine Grenzflachenschicht mehr vorhanden, d.h. die Fasern sind nicht mit Matrix-
material benetzt (Bild 4.57b—iii und c—iii). Die Anbindung der Fasern an die Matrix (Bild
4.57c—iv) ist sehr gut, wodurch am Kerbgrund eine Verstreckung des Matrixmaterials auf-
tritt. Dies bestatigt die in Kapitel 4.1 getroffenen qualitativen Aussagen (iber die gute Anbin-
dung der Glasfasern in der PP-Matrix auf der Basis von Bruchflachen aus dem IKBV.

Die fir die Auswertung herangezogenen SchallemissionsmessgréRen sind die Anzahl der
Schallemissionsereignisse (Hits), die Energie Eag, die Ereignisdauer fzp sowie die Peak-
Amplitudenwerte A4, aller aufgezeichneten Hits. Der funktionale Zusammenhang zwischen
der jeweiligen MessgroRe und der Kraft-Zeit-Kurve ist in Bild 4.58a—d dargestellt. Fiir eine
bessere Vergleichbarkeit der Ergebnisse, insbesondere im Hinblick auf die unterschiedlichen
Werkstoffeigenschaften der untersuchten glasfaserverstarkten Polyolefine, wurde die Hau-
figkeitsverteilung der Ereignisse, der Energie sowie der Ereignisdauer herangezogen. Die dis-
tributive Darstellung mit einem Zeitfenster (A#Balkendiagrammbreite) von 5s entspricht
bei einer Versuchsdauer von 500 s einer Einteilung in 100 Abschnitte. Aus den charakteristi-
schen Kurvenverldufen und unter Kenntnis der oben diskutierten Ergebnisse, ldsst sich die
Schallemissionscharakteristik in drei Abschnitte einteilen. Im linear-viskoelastischen Bereich
(I) liegt eine geringe Schallemissionsaktivitat vor und bei einer Versuchsdauer von 81 s er-
folgt der Ubergang vom linear-viskoelastischen zum nichtlinearen-viskoelastischen Verhal-
ten, welcher durch eine kontinuierliche Zunahme der Schallemissionsereignisse (II) gekenn-
zeichnet ist. Im dritten Abschnitt, nach einer Dauer von 434 s, nimmt am Kraftmaximum die
Schallemissionsaktivitat infolge der in den ESEM-Bildern zu erkennenden stabilen Rissausb-
reitung signifikant zu, wobei am Punkt der instabilen Rissausbreitung das Maximum erreicht
wird, was auf den Bruch des Prifkérpers und der damit verbundenen Schadigungsakkumula-
tion zurickzufiihren ist (III). Die Einteilung der Abschnitte ist im Bild 4.58a—d durch vertikale
Linien hervorgehoben.
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Bild 4.58: Kraft-Zeit-Kurve von PP/20 bei einer Prifgeschwindigkeit von 0,2 mm/min mit der Haufigkeitsver-
teilung der Hits (a), der Energie Fag (b) und der Ereignisdauer &p (c) sowie der Peak-
Amplitudenwerte A4, aller Hits; distributive Darstellung mit einem Zeitfenster von 5 s

In der Betrachtung des funktionalen Zusammenhanges zwischen der Kraftzunahme und der
distributiven Energiedarstellung (Bild 4.58b) wurde zur mathematischen Beschreibung des
Abschnittes Il und III eine lineare Regressionsfunktion verwendet. Der Anstieg der Kurven
(rmm1 und ) ist ein MakR flr die Energiezunahme infolge der erhéhten Schallemissionsaktivi-
tat, wobei ein um 2 GroRenordnungen hoherer Wert fiir den Bereich III erkennbar ist. Das
ist auf die der instabilen Rissausbreitung vorgelagerten stabilen Rissausbreitung und damit
der Berlcksichtigung eines groBeren Volumens zuriickfliihrbar. Die Einteilung in drei Ab-
schnitte unterschiedlicher Schallemissionsaktivitaten kann auf die Darstellung der Peak-
Amplitudenwerte in Bild 4.58d Ubertragen werden, wobei die Amplituden im Bereich von
40-80 dB liegen. Eine Systematisierung hinsichtlich der unterschiedlichen Werkstoffzustande
kann, wie in Kapitel 2.4 dargelegt, aus den Ay-Werten dagegen nicht abgeleitet werden.

Die Frequenzanalyse der schadigungssensitiven Schallemissionen ermdoglicht die Korrelation
von charakteristischen Frequenzbereichen mit den bei kurzglasfaserverstarkten Werkstoffen
auftretenden Schadigungsmechanismen. Voraussetzung dafiir ist die oben diskutierte zeitli-
che Validierung der Mechanismen. So lieRen sich geeignete Zeitfenster fiir PP/20 ableiten,
die eine genligend hohe Anzahl von Schallemissionen (Hits) beinhalten. Die in diesen Zeit-
fenstern aufgezeichneten Hits wurden hinsichtlich ihrer charakteristischen Frequenzeigen-
schaften mit der in Kapitel 3.5.1 genannten Wavelet-Transformation untersucht und katego-
risiert. In Bild 4.59a sind die gewdhlten Zeitfenster dargestellt. Im Ergebnis der Wavelet-
Transformation konnten drei signifikante Frequenzbereiche ermittelt werden, die auf unter-
schiedliche Deformationsmechanismen schlieRen lassen. Die Grundlage fiir die Herstellung
der Korrelationen bilden die im Bild 4.60a—c gezeigten funktionalen Zusammenhéange zwi-
schen Frequenz £ Zeit tund Wavelet-Koeffizient (WT-Koeffizient), aus welchen anschlieBend
die charakteristischen Frequenzbereiche abgeleitet wurden. Zur Kategorisierung wurden
unter Berlicksichtigung aller Hits allgemeine Frequenzbereiche festgelegt.



Ergebnisse | 122

1500 WT-Koeffizienten (10'2)
|| 82,4
1200+ o o0 480 700 el 4 = 250-530 kHz BEEEE 66,6
900 + , ©° aPoooPo gpef 30 SR el 70 . [ L 500
3 Q) 33,3
T 2004+ @ XA, Wm0 ’
" 600 - =
300 R 16,7
Hit: 1945
300 + & OSupin ot ilh i GOk (g SR L 50000 50 L A,=57,7ds [ 0
EAE =8,75eu
0 o UL — 80 %-Wert
0 100 200 300 400 500 0 20 40 60 80 100
Zeit (s) t (ps)
Bild 4.59: Darstellung der fiir die Frequenzanalyse berilicksichtigten Zeitbereiche (a) sowie beispielhaft ein

Ergebnis der Wavelet-Transformation eines transienten Signals (Hit) und die daraus abgeleiteten
Angaben der Frequenzbereiche (b)

In Bild 4.59b wird anhand eines ausgewdhlten transienten Signals (Hit) die Ermittlung der
Frequenzbereiche erldutert. Dabei gilt der 80 %-Wert als Kriterium zur Festlegung des Haupt-
frequenzbereiches, d.h. es werden nur Wavelet-Koeffizienten beriicksichtigt, die groRRer oder
gleich 80 % des Maximalwertes (A£) sind. Zu beachten ist, dass in Bild 4.60 jeweils nur ein
Beispiel einer Wavelet-Transformation eines transienten Signals mit den daraus ableitbaren
Frequenzbereichen dargestellt ist. Fiir die Aufstellung der Bereiche wurden alle transienten
Signale der in Bild 4.59a angegebenen Zeitfenster beriicksichtigt.

Der Frequenzbereich von 122-165 kHz (Bild 4.60a) konnte dem Mechanismus Glasfaser-
bruch zugeordnet werden, wobei die bei den polierten Priifkorpern beobachteten Faserbri-
che zu Beginn des Versuches auf Vorschadigungen infolge des Poliervorganges zurickzufih-
ren sind. Aus der Literaturanalyse in Kapitel 2.4 geht hervor, dass der Mechanismus
Faserbruch durch ein weites Spektrum von 30-700 kHz (Bild 2.21) charakterisiert ist, was auf
die im Kapitel 2.4 genannten Einflussfaktoren zurtickzufiihren ist. Infolge des Polierens sowie
des Kerbens der Priifkorper kdnnen die geschddigten Fasern im Vergleich zu intakten Fasern
nur eine geringere Last aufnehmen und damit weniger elastische Energie speichern. Diese
Vorschadigungen beglinstigen zum einem den Mechanismus Glasfaserbruch unterhalb der
kritischen Faserlange At und fihren zum anderen aufgrund der geringeren Lastaufnahme-
fahigkeit zu einem niedrigeren Frequenzbereich. Aus der Frequenzanalyse (Bild 4.60a) ist
deutlich ein weiterer Frequenzbereich von 319-377 kHz zu erkennen, der auf Reibungsvor-
gange der gebrochenen Fasern in der Matrix zuriickgefiihrt werden kann.

Die Laststeigerung fuhrt zur Lochbildung vor der Rissspitze und zum Einziehen von Matrix-
material in die Locher, was damit zur Abgleitung grofRerer Volumenbereiche fiihrt. Das typi-
sche Frequenzmuster dieser Mechanismen ist im Bild 4.60b dargestellt. Ein weiterer kenn-
zeichnender Frequenzbereich ladsst sich aus dem im Bild 4.60c dargestellten Frequenzverlauf
ableiten. Der Bereich von 288-390 kHz kann aufgrund der Erkenntnisse aus dem in-situ Zug-
versuch fiir das PP/20 mit den Mechanismen pull-out mit MatrixflieBen sowie Reibungsvor-
gangen in der Matrix erklart werden.
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Bild 4.60:
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Zuordnung von charakteristischen Frequenzbereichen zu den auftretenden Schadigungsmecha-
nismen Glasfaserbruch (a), plastische Verformung von Matrixmaterial mit Einziehen von Matrix-
material in vorher gebildete Locher und Reibung (b) sowie debonding und pull-out mit Matrixflie-
Ren und Reibung in der Matrix (c) fiir PP/20 [188]
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Unter Berlicksichtigung aller in den Zeitfenstern erfassten transienten Signale konnte die in
Bild 4.61 dargestellte Haufigkeitsverteilung mit der genannten Frequenzbereichszuordnung
ermittelt werden.

Anzahl transienter Signale — normiert

Bild 4.61:

1,0

0,8

0,6

0,4

0,2

0,0

278-282

| Frequenz-
bereich (kHz)

m110-210

200-440

340-344

483,5-484,1
Zeitfenster(s) ’ ’

Normierte Anzahl der transienten Signale mit Frequenzbereichzuordnung fir PP/20

Anhand dieser Haufigkeitsverteilung und unter Berticksichtigung der in den Bildern 4.55 und
4.56 diskutierten zeitlichen Zuordnung der Schadigungsmechanismen konnten die in der Ta-
belle 4.8 aufgefiihrten Korrelationen aufgestellt werden. Aus der Darstellung der normierten
Haufigkeitsverteilung in Bild 4.61 ist ersichtlich, dass pull-out mit MatrixflieRen der dominie-
rende Schadigungsmechanismus ist und insbesondere Glasfaserbriiche, begiinstigt durch
Vorschadigungen aufgrund der Polierung des Priifkérpers, zu Versuchsbeginn auftreten und
nur einen geringen Anteil am Gesamtschadigungsprozess besitzen. Dies korreliert mit der
gualitativen Bewertung der ESEM-Aufnahmen wéahrend des in-situ Zugversuchs sowie mit
der anschlieRend durchgefihrten Fraktographie an den Bruchflachen.

Tabelle 4.8: Zeitliche Zuordnung der Schadigungsmechanismen fiir PP/20
At Af Schadigungsmechanismus Bildzuord-
(s) (kHz) nung
278-282 110-210 Glasfaserbruch Bild 4.60a
Bild 4.55c¢ 200-411 plastische Verformung von Matrixmaterial; Herein-  Bild 4.60b
ziehen von Matrixmaterial in vorher gebildete Lécher
305-471 debonding und pull-out mit Matrixfliefen und Rei- Bild 4.60c
bung in der Matrix
340-344 128-190 Glasfaserbruch Bild 4.60a
Bild 4.55d 203-408 plastische Verformung von Matrixmaterial; Herein-  Bild 4.60b
ziehen von Matrixmaterial in vorher gebildete L6-
cher, Reibung
307-458 debonding und pull-out mit Matrixfliefen und Rei- Bild 4.60c
bung in der Matrix
298-444 debonding und pull-out mit Matrixfliefen und Rei- Bild 4.60c

bung in der Matrix
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Tabelle 4.9: Zeitliche Zuordnung der Schadigungsmechanismen fiir PP/20 (Fortsetzung)

At Af Schadigungsmechanismus Bildzuord-
(s) (kHz) nung
394-398 118-198 Glasfaserbruch Bild 4.60a
Bild 4.56a 227-387 plastische Verformung von Matrixmaterial; Herein-  Bild 4.60b

ziehen von Matrixmaterial in vorher gebildete L6-
cher, Reibung
305-446 debonding und pull-out mit MatrixflieBen und Rei- Bild 4.60c
bung in der Matrix
483,5-484,1 216-444 plastische Verformung von Matrixmaterial; Herein-  Bild 4.60b
ziehen von Matrixmaterial in vorher gebildete L6-
cher, Reibung

298-444 debonding und pull-out mit MatrixflieBen und Rei- Bild 4.60c
bung in der Matrix

Aufgrund des in der Literatur fir verschiedene Werkstoffsysteme diskutierten breiten Fre-
quenzspektrums von 30-700 kHz fiir den Mechanismus Faserbruch soll die Frequenzcharak-
teristik des Glasfaserbruchs mit einer weiteren Untersuchung verifiziert werden. Hierfir er-
folgte eine einseitige Kihlung eines gekerbten Prifkorpers in fliissigem Stickstoff mit der
Applizierung des akustischen Sensors auf der ungekihlten Priifkorperhélfte mit anschliefen-
den ruckartigen Brechen. Der Versuchsaufbau ist im Bild A.19 im Anhang gezeigt und er-
kennbar ist, dass die Abkiihlungszone im Bereich der Kerbe gering ist, so dass sie nicht bis
zum applizierten Sensor reicht. Aullerdem ist erkennbar, dass der Sensor wahrend des Bre-
chens des Prifkorpers keine Bewegung vollzogen hat und damit eine unzulassige Beeinflus-
sung durch Reibungsvorgdnge des Sensors auf der Priifkérperoberflache auszuschlieRRen ist.
Die Grundlage der Beschreibung des Glasfaserbruchs bildet die Annahme, dass die dissipati-
ven Prozesse, wie Reibung der Fasern in der Matrix, Matrixfibrillierung aufgrund der Fa-
ser/Matrix-Wechselwirkung und Abgleiten von Fasern, aufgrund der niedrigen Temperatur
von nahezu -196°C nicht stattfinden kdnnen. Das aufgezeichnet elektrische Signal sowie das
Ergebnis der Wavelet-Transformation sind im Bild 4.62a—b dargestellt. Der aus der Darstel-
lung der Frequenz fund der WT-Koeffizienten Uber der Zeit abgeleitete Frequenzbereich
liegt zwischen 96 und 130 kHz. Weitere charakteristische Frequenzbereiche lassen sich nicht
ermitteln.

3 300
a
PP/20 - Kryobruch

2+ | 250 B —— w36 R
o
2,9 =
1t — S
= T 2,2 =
o =3 2
01 = 1,5 &
[J]
0,7 N
1T =
________________ b 0 | =

5 . . . . 80 %-Wert

00 02 04 06 08 10 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4
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Bild 4.62: Aufgezeichnetes elektrisches Signal vom Kryobruch (a) und das Ergebnis der Wavelet-Trans-

formation (b) fur PP/20
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Aufgrund der getroffenen Annahmen und der ebenfalls im in-situ Zugversuch ermittelten
Frequenzcharakteristik (Bild 4.60a) kann induktiv der Zusammenhang des Frequenzbereiches
zum Schadigungsmechanismus Glasfaserbruch hergestellt werden. Dabei ist zu beachten,
dass der Mechanismus Glasfaserbruch sowohl durch die Einbringung der Kerbe mittels Ho-
belmesser und damit einer mikrostrukturellen Schadigung im Kerbgrund als auch durch die
erhohte Beanspruchungsgeschwindigkeit begtinstigt wird.

Fraktographische Analyse und Diskussion der Frequenzbereiche fiir PB-1/20

In Bild 4.63a—d und Bild 4.64a—b sind die wahrend des in-situ Zugversuchs an der Rissspitze
ablaufenden mikromechanischen Schadigungsmechanismen bei PB-1/20 gezeigt.

Bild 4.63: Gegenuberstellung des unbelasteten Zustandes vor Versuchsbeginn (a) mit der Rissbildung im
Kerbgrund (i), nach einer Versuchsdauer von 36 s (b) und der Fibrillierung der Polymermatrix (i)
mit Abstumpfung der Rissspitze und Lochbildung an den Glasfaserenden im Bereich der Dissipati-
onszone (ii) nach einer Versuchsdauer von 90 s (c) sowie Zertrimmerung einer Glasfaser (iii) und
fortschreitende Fibrillierung mit Neubildung von Rissen (i), verbunden mit der Freilegung einzel-
ner Glasfasern (iv) aufgrund der zunehmenden Kerbaufweitung nach 150 s (d) fiir PB-1/20 [187]

Dabei ist erkennbar, dass mit der Zunahme der Belastung fiir PB-1/20 nach einer Versuchs-
zeit von 36 s eine Mehrfachrissbildung im Kerbgrund (Bild 4.63b—i) auftritt, was sich eben-
falls in den auftretenden Schallemissionen widerspiegelt (Bild 4.66—A). Bei einer weiteren
Kraftsteigerung nimmt die Ausdehnung der Dissipationszone zu und dies fiihrt bei den sich
im Kerbgrund herausgebildeten Rissen zu einer Fibrillierung (i) sowie an den im Bereich der
Dissipationszone liegenden Glasfaserenden zur Lochbildung (ii) verbunden mit einem Auf-
reifen (debonding) entlang der Glasfasern. Diese stattfindenden Deformationsmechanismen
nach einer Versuchszeit von 90 s und 150 s sind im Bild 4.63c—d dokumentiert. Erkennbar
sind darliber hinaus sowohl eine Abstumpfung der Kerbspitze mit zunehmender Versuchs-
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dauer sowie die fehlende Anbindung der Glasfasern an die Polymermatrix. Eine Fibrillierung
von Matrixstegen als Folge der Kraftiibertragung zwischen Matrix und Fasern, wie fir PP/20
charakteristisch und in Bild 4.56a—i erkennbar, ist fir PB-1/20 nicht existent. Ein mit steigen-
der Krafteinwirkung stattfindender Bruchprozess der direkt vor der Rissspitze und damit im
unmittelbaren Wirkungsbereich der Dissipationszone liegenden Glasfaser, unter Berlicksich-
tigung der durch das Polieren aufgetretenen Vorschadigungen, ist ebenso wie fiir PP/20
auch fur PB-1/20 zu beobachten (Bild 4.63c—iii). Die weitere Kinetik der Schadigung ist durch
die Lochbildung vor der Kerbspitze mit anschlieBendem Hereinziehen von Matrixmaterial in
die Locher und dem damit verbundenen Freilegen von Glasfasern (Bild 4.63d-iv) sowie
durch die Bildung von Oberflachenanrissen charakterisiert (Bild 4.64a—ii). Der Werkstoffzu-
stand kurz vor dem ultimativen Versagen des Prifkorpers nach einer Versuchszeit von
242,5 s ist in Bild 4.64b visualisiert.

. “‘:‘ T

Bild 4.64: Hereinziehen von Matrixmaterial vor der Kerbe in gebildete Lécher verbunden mit der Freilegung
von Glasfasern (i) und Entstehung von Oberflachenanrissen im Bereich der Dissipationszone (ii)
nach 193 s (a) sowie Aufreien des Matrixmaterials als Folge der Mehrfachbildung und Koales-
zenz von Oberflachenanrissen (iii) mit gleichzeitiger Freilegung der Glasfasern im Bereich der
Kerbaufweitung (iv) nach 241s (b); der Doppelpfeil reprasentiert die Belastungsrichtung fir
PB-1/20

Feststellbar ist eine Zunahme der vorhandenen Oberflachenanrisse, welche sich durch die
Krafteinwirkung vergréBern und dabei unter Koaleszenz maligeblich zum Rissfortschritt und
der anschlieBenden instabilen Rissausbreitung von PB-1/20 beitragen. Das Bild 4.65a—c zeigt
in verschiedenen VergroRerungen Detailaufnahmen eines gebrochenen Prifkorpers zur wei-
teren qualitativen Bewertung der Haftungsverhaltnisse sowie der Schadigungskinetik und
-mechanismen. Offenkundig treten, im Gegensatz zu PP/20, im Bereich der Dissipationszone,
d.h. entlang der Bruchkante (Bild 4.65—i), keine plastischen Deformationsbereiche in Form
von Mulden- und Fransenbildung auf. Dies deutet auf eine geringe Wechselwirkung zwi-
schen der Matrix und den Fasern hin, d.h. die Méglichkeit der Ubertragung von Scherkréften
durch die Grenzschicht Faser/Matrix ist nur begrenzt bis gar nicht gegeben, was auch durch
die geringen plastischen Deformationen im Kerbgrund, (Bild 4.65b—ii und c—iii) verdeutlicht
wird. Dies bestatigt die in Kapitel 4.1 anhand von Bruchflachenaufnahmen aus dem IKBV dis-
kutierten Haftungsverhaltnisse flr das PB-1-Werkstoffsystem. Die charakteristische Ausrich-
tung von oberflachennahen Glasfasern in Richtung der Wirkung der Kraftlinien trifft sowohl
fur PP/20 als auch fur PB-1/20 zu (Bild 4.65a und b), was als Folge der verarbeitungsbeding-
ten Orientierung auftritt.
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A
\

Bild 4.65: Geringe plastische Deformationen an den Rissflanken (i) sowie im Kerbgrund (ii) und Fasern in
Orientierungsrichtung ohne erkennbare Anbindung an die Polymermatrix (iii); der Doppelpfeil
reprasentiert die Belastungsrichtung fir PB-1/20

Die schadigungssensitiven SchallemissionsmessgroBen, d.h. die Anzahl der auftretenden
Schallemissionen (Hits), die Energie Eag, die Ereignisdauer fzp sowie die Peak-Amplituden-
werte 4, sind im Bild 4.66a—d zusammen mit der Kraft-Zeit-Kurve dargestellt. Ebenso wie fiir
PP/20 erfolgte auch fiir PB-1/20 die Darstellung der MessgroRen tber eine Haufigkeitsvertei-
lung, wobei aufgrund der geringeren Versuchszeit von 250 s das Zeitfenster auf 2,5 s verrin-
gert wurde, um eine dquivalente Anzahl von Abschnitten (100) zu gewahrleisten. Eine Ein-
teilung in drei Bereiche unterschiedlicher Schallemissionsaktivitaten ist auch fur PB-1/20
erkennbar, wobei nach dem Ubergang vom linear- zum nichtlinear-viskoelastischen Verhal-
ten eine stetige Zunahme der Anzahl der Schallemissionen auftritt (Bild 4.66—A). Der Bereich
IIT ist noch vor dem Erreichen der Maximalkraft durch eine Sattigung der Schallemissionser-
eignisse gekennzeichnet und am Punkt der instabilen Rissausbreitung wird das Maximum an
Schallemissionsaktivitdten, hervorgerufen durch den instabilen Rissfortschritt, erreicht. Die-
ses fuir PB-1/20 charakteristische Werkstoffverhalten spiegelt sich auch in der Darstellung
des funktionalen Zusammenhanges zwischen der Kraft-Zeit-Kurve und der Ereignisdauer #p
sowie energetischen Betrachtung der Schallemissionen wider, was im Bild 4.66b und c dar-
gestellt ist. Zugleich wurde die Separierung in die drei Bereiche in die Darstellung der Ap-
Werte (ibernommen, da dhnlich wie bei PP/20 die Verteilung der Amplitudenwerte eine Sys-
tematisierung nur bedingt zuldsst. Durch die mathematische Beschreibung der Energiezu-
nahme im Bereich II und IIl in Form einer linearen Regression kann eine quantitative Bewer-
tung vorgenommen werden. Der Vergleich des Anstiegs zeigt, dass die Energie im Bereich II
deutlich starker zunimmt, als dies im Sattigungsbereich der Fall ist, wo die auftretenden
Schallemissionen weniger Energie bei gleichzeitig steigender Belastung beinhalten. Die Ab-
nahme der Hits als auch der korrespondierenden Energie Far kann einerseits in der Bildung
von Oberflachenanrissen liegen, die nur geringe Wechselwirkung mit den Glasfasern aufwei-
sen, was durch die Spezifik des in-situ Zugversuchs und die praparierten Prifkérper begrin-
det ist.
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Bild 4.66: Kraft-Zeit-Kurve von PB-1/20 bei einer Priifgeschwindigkeit von 0,2 mm/min mit der Haufigkeits-

verteilung der Hits (a), der Energie Exg (b) und der Ereignisdauer &p (c) sowie der Peak-
Amplitudenwerte 4, aller Hits (d); distributive Darstellung mit einem Zeitfenster von 2,5 s

Andererseits zeigten die Untersuchungen im Vergleich zum PP/20 deutlich schlechtere Haf-
tungsverhaltnisse. Infolge dessen ist die Tragfahigkeit des Verbundes eher erschépft, so dass
zum Versuchsende ein dominierendes Matrixversagen mit Reibungsprozessen vorliegt, wel-
ches ein deutlich niedrigeres Energieniveau aufweist. So treten lediglich 4 % der Schallemis-
sionen am Kraftmaximum bzw. an der Stelle der instabilen Rissausbreitung auf, welche nur
knapp 3 % der Gesamtenergie reprasentieren. Bei einer guten Glasfaseranbindung, wie es
fir PP/20 der Fall ist, entsprechen 7 % der Schallemissionsereignisse kurz vor dem Versagen
des Prufkorpers dagegen lber 12 % der Gesamtenergie, was auch im ermittelten Anstieg
quantitativ zum Ausdruck kommt. Fur PP/20 wurde ein Wert von 0,13 gegeniber 0,007 fir
PB-1/20 ermittelt. Gleichzeitig liegen zu diesem Zeitpunkt Spannungskonzentrationen vor,
die bei Steigerung der duBeren Belastung sehr schnell zum Bruch des Priifkorpers fihren. Die
Bildung der Oberflichenanrisse passt zeitlich mit dem Ubergang des Bereichs II zu III zu-
sammen (vgl. Bild 4.63d und Bild 4.64a).

Die Wavelet-Transformation der Schallemissionen erfolgte wie beim PP/20 in ausgewahlten
Zeitfenstern, unter Berlicksichtigung der zeitlichen Zuordenbarkeit der an der Rissspitze ab-
laufenden mikromechanischen Schadigungsmechanismen, um eine Korrelation mit charakte-
ristischen Frequenzbereichen herstellen zu konnen. Die Einteilung in drei signifikante Fre-
guenzbereiche konnte ebenfalls fur PB-1/20 durchgefihrt werden. In der Tabelle 4.10 sind
die ermittelten Frequenzbereiche der in den betrachteten Zeitfenstern ausgewerteten tran-
sienten Signale sowie die korrespondierende Zuordnung zu charakteristischen Schadigungs-
mechanismen aufgelistet. Die Haufigkeitsverteilung der auftretenden Frequenzbereiche in
den Zeitfenstern, normiert auf die Gesamtanzahl der Hits, ist im Bild 4.67 dargestellt.
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Tabelle 4.10: Korrelationen zwischen Schadigungsmechanismen und Frequenzbereiche fiir PB-1/20

At Af Schadigungsmechanismus Bildzuord-
(s) (kHz) nung
87-93 119-197 Glasfaserbruch Bild 4.68a
Bild 4.63b 308-448 pull-out und Reibung in der Matrix Bild 4.68c
147-153 133-204 Glasfaserbruch Bild 4.68a
Bild 4.63d 200-410 plastische Verformung von Matrixmaterial; Ein- Bild 4.68b
ziehen von Matrixmaterial in vorher gebildete
Locher, Reibung
309-449 pull-out und Reibung in der Matrix Bild 4.68c
190-196 138-207 Glasfaserbruch Bild 4.68a
Bild 4.642 204-400 plastische Verformung von Matrixmaterial; Bild 4.68b
Hereinziehen von Matrixmaterial in vorher gebil-
dete Locher, Reibung
304-444  pull-out und Reibung in der Matrix Bild 4.68c
238,0-242,5 110-205 Glasfaserbruch Bild 4.68a
Bild 4.64b . . . .
300436 pull-out und Reibung in der Matrix Bild 4.68c

In Bild 4.68a—c sind beispielhaft die der Bereichszuordnung zugrundeliegenden Ergebnisse

der Wavel

et-Transformation ausgewahlter transienter Signale dargestellt.

Fir PB-1/20 konnte der Frequenzbereich von 113-186 kHz (Bild 4.68a) dem Mechanismus
Glasfaserbruch zugeordnet werden, wobei in Bild 4.67 erkennbar ist, dass der Anteil an Glas-
faserbriichen bis zum ultimativen Versagen hoher ist, als dies fur PP/20 der Fall ist. Hier liegt
die Ursache im Poliervorgang begriindet, da der groBere Harteunterschied zwischen Matrix

und Faser

zu erheblichen Problemen beim Polieren und zu einer lokalen Temperaturerhé-

hung fihrt, die nur bedingt durch die Wasserkihlung gemindert werden kann.

Anzahl transienter Signale — normiert

Bild 4.67:

0,0 ) m 120-200
200-410

147-153

190-196 = 300-450
Zeitfenster (s) 238,0-242,5

Normierte Anzahl der transienten Signale mit Frequenzbereichzuordnung fir PB-1/20
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Bild 4.68:
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Zuordnung von charakteristischen Frequenzbereichen zu den auftretenden Schadigungsmecha-
nismen Glasfaserbruch (a), plastische Verformung von Matrixmaterial mit Hereinziehen von Mat-
rixmaterial in vorher gebildete Lécher und Reibung (b) sowie pull-out und Reibung in der Matrix

(c) fir PB-1/20 [188]
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Dies duRert sich dahingehend, dass sich auf den polierten Prifkérperoberflachen Schlieren
bilden. Durch den Héarteunterschied vom PP/20 und PB-1/20 (Kapitel 4.2.2) kann fir PB-1/20
von einer starkeren Vorschdadigung ausgegangen werden, was sich in der Betrachtung der
Schadigungsmechanismen im jeweiligen Zeitfenster zeigt. Des Weiteren ist die Lastaufnah-
mefdhigkeit der Fasern aufgrund der schlechten Haftung der Fasern in der Matrix limitiert,
so dass die gespeicherte elastische Energie gering ist. Dies fiihrt, wie schon fiir PP/20 ausge-
flhrt, zu einen geringen Frequenzbereich fiir den Schadigungsmechanismus Glasfaserbruch.
Das Werkstoffversagen ist durch eine instabile Rissausbreitung gekennzeichnet und der do-
minierende Schadigungsmechanismus ist das pull-out von Fasern mit Reibungsprozessen in
der Matrix. Glasfaserbriiche treten zum Bruchzeitpunkt so gut wie gar nicht auf, was in der
mittleren Faserlange 4 bzw. £ in Relation zur theoretisch errechneten kritischen Faserlange
krit begrindet liegt. Die plastische Verformung fiuhrt zur Lochbildung vor der Rissspitze und
zum Einziehen von Matrixmaterial in die Locher und damit zur Abgleitung eines gréReren
Volumenbereichs. Das typische Frequenzmuster dieser Mechanismen mit einem Bereich von
193-380 kHz ist in Bild 4.68b gezeigt. Ein weiterer kennzeichnender Frequenzbereich |3sst
sich aus dem in Bild 4.68c dargestellten Wavelet-Bild ableiten. Im Bereich von 325-460 kHz
kann fiir das PB-1/20 aufgrund der sehr geringen Faser/Matrix Haftung von dem dominie-
renden Schadigungsmechanismus pull-out mit Reibung der Fasern in der Ablésezone ausge-
gangen werden kann.
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5 Zusammenhang zwischen den auftretenden Schadigungs-
mechanismen und der Schallemissionscharakteristik unter
quasistatischer und schlagartiger Beanspruchung

Das Ziel dieses Kapitels liegt in der Ubertragung der in Kapitel 4.6 erzielten Korrelationen
zwischen den Schadigungsmechanismen und den aus der Frequenzanalyse ermittelten Fre-
quenzbereichen aus den in-situ-Zugversuchen im ESEM auf die Ergebnisse der quasistati-
schen und schlagartigen Untersuchungen. In der Tabelle 5.1 sind die im Kapitel 4.6 anhand
von PP/20 und PB-1/20 diskutierten Resultate zum einen bei einer guten Haftung der Fasern
in der Matrix und zum anderen bei fehlender Anbindung in der Matrix aufgelistet. Der Ver-
gleich der Frequenzcharakteristik in Abhdngigkeit von unterschiedlichen Haftungsverhaltnis-
sen und damit der Tatsache, dass bei einer guten Haftung Schubspannungen in der Grenzfla-
che aufgebaut werden und dadurch Normalspannungen in den Fasern auftreten zeigt, dass
die prinzipiellen Frequenzbereiche der auftretenden Schadigungsmechanismen vergleichbar
sind. Dies lasst den Schluss zu, dass eine Separierung des pull-out mit und ohne Matrixde-
formation nicht moglich ist, da der Frequenzanteil der Matrixdeformationen, wie z.B. die
stattfindende Fibrillierung angrenzender Matrixbereiche (vgl. Bild 4.56c—d), keinen signifi-
kanten Beitrag in der Freisetzung der aus dem Mechanismus resultierenden elastischen
Energie leistet. Eine Aussage Uber die Haftungsverhaltnisse ist dagegen, wie in Kapitel 4.6
gezeigt, mit Hilfe der distributiven Darstellung der Hits, der Energie Ear sowie der Ereignis-
dauer &p moglich.

Tabelle 5.1: Korrelation der Frequenzbereiche mit den Schadigungsmechanismen

Frequenzbereich (kHz) Schadigungsmechanismus

gute Haftung der Glasfasern in der Matrix

110-210 Glasfaserbruch

200-440 Matrixdeformation mit Abgleitung von Fasern
und Reibung der Fasern in der Matrix

300470 debonding und pull-out mit Matrixdeformation

fehlende Haftung

120-200 Glasfaserbruch

200-410 Matrixdeformation mit Abgleitung von Fasern
und Reibung der Fasern in der Matrix

300450 pull-out

Quasistatischer Zugversuch

Die in Kapitel 4.5.2 und 4.6 diskutierten Ergebnisse hinsichtlich der Kopplung der SEA mit
dem quasistatischen Zugversuch unterscheiden sich in der Versuchsdurchfiihrung dahinge-
hend, dass die gewadhlten experimentellen Bedingungen in Kapitel 4.6 auf die Anforderungen
des in-situ Zugversuchs angepasst sind. Dies betrifft sowohl die Kerbform und -scharfe wie
auch die Einspannldnge sowie Priifgeschwindigkeit und insbesondere die Prifkdrperprapara-
tion. Mit den gewadhlten Parametern konnte eine Beobachtung der an der Rissspitze ablau-
fenden Schadigungsmechanismen wahrend der einachsigen Zugbeanspruchung im ESEM
erfolgen. BIEROGEL untersuchte in [6] den Einfluss unterschiedlicher Priifgeschwindigkeiten
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und Einspannldangen auf die Schallemissionsmessungen ungekerbter Prifkérper im Zugver-
such. Im Ergebnis der systematischen Untersuchungen wurde anhand der Abhdngigkeit der
Counts festgestellt, dass bei geringer Priifgeschwindigkeit und Einspannlange eine Beeinflus-
sung vorliegt, wobei aufgrund der groRen Abweichungen innerhalb der Messreihen kein ma-
thematischer Zusammenhang abgeleitet werden konnte. Ab einer Einspannlange von 23 mm
kann von einer Vernachladssigung des Einflusses der Priifgeschwindigkeit auf die Schallemis-
sionsmessungen ausgegangen werden. Aufgrund dieser Ergebnisse liegt ein methodisch be-
dingter Einfluss der in dieser Arbeit gewdhlten Einspannlangen und Prifgeschwindigkeiten
auf die Schallemissionsmessungen nicht vor.

Der Einfluss der experimentellen Bedingungen, sowohl auf den F-#Verlauf, als auch auf die
Schallemissionscharakteristik am Beispiel der Peak-Amplitudenwerte Ap, ist fir PP/20 in Bild
5.1a—b dargestellt.

2000 90 1500 ‘ 90
‘ PP/20 — Zugversuch l o b ‘ PP/20 — in-situ Zugversuch I | E
1600 |

1200+

F (N)

800+
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Bild 5.1: F-tDiagramme und Verldaufe der Amplitudenwerte A4, fiir den Zugversuch mit einer Geschwindig-
keit von 10 mm/min (a) und dem in-situ Zugversuch mit einer Geschwindigkeit von 0,2 mm/min
(b) fur gekerbte Priifkdrper

Erkennbar sind deutliche Unterschiede im zeitlichen Ablauf der Beanspruchung. Bei PP/20
tritt das ultimative Werkstoffversagen bei einer Priufgeschwindigkeit von 10 mm/min nach
7,2s und bei der fiir die ESEM-Untersuchungen angepassten Geschwindigkeit von
0,2 mm/min nach ca. 484 s ein. Aufgrund der unterschiedlichen Beanspruchungsgeschwin-
digkeit sowie der Kerbscharfe ist die Rissausbreitungskinetik bei der hoheren Geschwindig-
keit durch eine instabile Ausbreitung gekennzeichnet. Dagegen ist beim Erreichen der Maxi-
malkraft im in-situ Zugversuch die Rissausbreitung durch einen anfanglichen stabilen Anteil
gekennzeichnet, welcher bei weiterer Laststeigerung in eine instabile Ausbreitung libergeht.
Aus dem Vergleich der Amplitudenwerte lassen sich folgende Aussagen treffen. Zum einen
konnen aus der Verteilung nur bedingt und mit Hilfe weiterer KenngroRRen, wie der Ereignis-
dauer fp oder der Haufigkeitsverteilung der Energie F£ag, Aussagen (ber die Schadigungski-
netik getroffen werden und zum anderen ist eine Zuordnung der Schadigungsmechanismen
zu charakteristischen Amplitudenbereichen ohne eine zusatzlich durchgefiihrte Frequenz-
analyse nicht moglich. Diese Aussagen treffen fir alle in dieser Arbeit untersuchten Werk-
stoffsysteme zu und kdénnen insoweit verallgemeinert werden, als dass die zugrundeliegen-
den Ursachen in der Methodik der Schallemissionsmessung begriindet liegen.

Aus diesem Grund werden die im Kapitel 4.5.2 dargelegten Ergebnisse fur PP/20, PE-HD/20
und PB-1/20 durch eine Schadigungszuordnung in den definierten unterschiedlichen akusti-
schen Bereichen erganzt. Im Bild 5.2a—c sind die Ergebnisse der Frequenzanalyse unter den
in den aufgefiihrten Tabellen genannten Randbedingungen dargestellt. Dabei ist die Anzahl
der den Frequenzbereichen zuordenbaren transienten Signale auf die Gesamtanzahl in den
jeweiligen Zeitfenstern normiert. Daraus kdnnen in Abhangigkeit von der Glte der Haftung
der Glasfasern in der Polymermatrix folgende Schliisse gezogen werden. Fiir PP/20 mit einer
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guten Haftung der Fasern in der Matrix werden sowohl debonding und pull-out mit Matrix-
flieBen als auch Glasfaserbriiche beobachtet. Die in den akustischen Bereichen dominieren-
den Schadigungsmechanismen sind das debonding und das pull-out mit MatrixflieBen. Der
Frequenzbereich von 200—400 kHz tritt nur vereinzelt auf, so dass die Abgleitung von Fasern
in der Matrix, verbunden mit Reibungsvorgangen infolge der hoheren Beanspruchungsge-
schwindigkeit, eine untergeordnete Bedeutung besitzt. Aufgrund der fir PP/20 ermittelten
Glasfaserlangenverteilung (Bild A.5a) kann, in Abhdngigkeit von den komplexen Zusammen-
hdangen zwischen Faserhaftung, Faserorientierung zur Beanspruchungsrichtung und Prifge-
schwindigkeit, davon ausgegangen werden, dass Glasfaserbriiche auftreten kénnen.
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Bild 5.2: Darstellung der normierten Anzahl der transienten Signale mit Frequenzbereichzuordnung in den

aus Kapitel 4.5.2 abgeleiteten akustischen Bereichen fiir PP/20 (a), PE-HD/20 (b) und PB-1/20 (c)
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Dies ist im Bild 5.2a durch den hohen Anteil von 0,38 am Gesamtdeformationsprozess er-
sichtlich. Beglinstigt durch die wahrend des Kerbens verursachten Vorschadigungen, ist bei
niedriger Belastung dieser Anteil geringer. Mit Zunahme der Belastung treten vermehrt Glas-
faserbriiche auf, da sich der Normalspannungszustand in den Fasern ebenfalls erhdht. Die
fur das PE-HD/20 mit einer partiellen Haftung der Fasern in der Matrix dominierenden De-
formationsprozesse sind das debonding und pull-out. Der Anteil von Glasfaserbriichen in den
festgelegten akustischen Bereichen dndert sich mit Zunahme der Belastung nur geringfiigig
und der Anteil der Abgleitung und Reibung von Fasern in der Matrix ist gering. Die Ermittlung
der in den akustischen Bereichen auftretenden Schadigungsmechanismen fihrt fir PB-1/20
zu einem anderen Ergebnis. Im ersten akustischen Bereich erfolgte aufgrund von nur verein-
zelt (< 3) auftretenden Hits keine Schadigungszuordnung. Mit Zunahme der Belastung ist
der dominierende Schadigungsmechanismus das pull-out der Glasfasern. Der Anteil von
Glasfaserbriichen nimmt dagegen bei hoherer Belastung ab, was mit den Vorschadigungen
zu Beginn des Versuchs begriindet werden kann.

Zusammenfassend kann, im Einklang mit der Literatur [22, 28] festgestellt werden, dass die
dominierenden Schadigungsmechanismen das debonding und pull-out der Glasfasern sind.

Instrumentierter Kerbschlagbiegeversuch

Die in Kapitel 4.5.4 erzielte Erkenntnisniveauebene wird um die ablaufenden Schadigungs-
mechanismen erganzt. Hierfur sollen nachstehend die Ergebnisse fur die PP/20-, PE-HD/20-
und PB-1/20-Werkstoffe vergleichend diskutiert werden.

Im Bild 5.3a—b ist das Kraft-Zeit-Diagramm (F-tDiagramm) und die Frequenzcharakteristik
sowie die am Schadigungsbeginn auftretenden Frequenzbereiche fiir das PP/20 im Detail
dargestellt. Das Werkstoffverhalten sowie die Schadigungskinetik wurden im Kapitel 4.5.4
diskutiert. Die Abstumpfung der Rissspitze und die dabei auftretenden Schadigungen, be-
glnstigt durch eine Vorschadigung in Folge der Kerbeinbringung mittels Rasierklinge, kénnen
in die Frequenzbereiche Af;, Af und A£ eingeteilt werden, was in Bild 5.3b hervorgehoben
ist.
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Bild 5.3: Frequenzcharakteristik und Kraft-Zeit-Diagramm (£~ ¢Diagramm) (a) fur PP/20 sowie im Detail die

Frequenzbereiche am Punkt der Schadigungsinitiierung (b)
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Der Vergleich der Bereiche mit den in der Tabelle 5.1 aufgefiihrten Resultaten lasst folgende
Korrelationen zu:

e Afi—Glasfaserbruch,

e Af — Abgleitung der Fasern und Reibung in der Matrix,

e AL —debonding und pull-out mit Matrixdeformation.
Diese Schadigungen sind auf ein geringes, durch die Vorschadigung vorgegebenes Volumen
begrenzt und erst mit der Werkstofftrennung durch die instabile Rissausbreitung kdnnen
weitere Schallemissionen detektiert werden. In diesem Stadium tritt nur der Frequenzbe-
reich Af auf, was auf den Glasfaserbruch als dominierenden Mechanismus schlieRen lasst.
Dies kann mit der instabilen Ausbreitung des Risses begriindet werden, welcher sich nahezu
mit Schallgeschwindigkeit ausbreitet und demzufolge kdnnen energiedissipative Prozesse
wie debonding und pull-out nicht stattfinden. Im Bereich zwischen dem Beginn der irrever-
siblen Werkstoffschadigung und der instabilen Rissausbreitung kann davon ausgegangen
werden, dass die durch die Steigerung der Last zugefiihrte Energie fiir den stabilen Rissfort-
schritt verbraucht wird bzw. die wahrend des stabilen Rissfortschritts partiell emittierte elas-
tische Energie so gering ist, dass sie nicht registriert werden kann. Zusammenfassend lasst
sich fur PP/20 feststellen, dass die Abstumpfung der Rissspitze Schadigungen initiiert [18],
welche aufgrund der guten Haftung der Fasern in der Matrix die gesamte Bandbreite an Ver-
sagensmechanismen beinhalten. Im Gegensatz dazu werden beim Bruch des Werkstoffs nur
Glasfaserbriiche beobachtet, da eine Wechselwirkung zwischen Faser und Matrix sowie die
Prozesse debonding und pull-out aufgrund der Rissausbreitungskinetik nicht méglich sind.
Ein anderes Werkstoffverhalten kann dagegen fiir die PE-HD/20 und PB-1/20-Werkstoffe
festgestellt werden. In Bild 5.4a—b sind die Ergebnisse der Kopplung des IKBV mit der schadi-
gungssensitiven SEA und der daraus resultierenden Frequenzanalyse dargestellt. Im Ver-
gleich zum PP/20 ist eine andere Schadigungskinetik erkennbar. So werden sowohl bei der
Initiierung als auch beim ultimativen Versagen nur Glasfaserbriiche beobachtet. Dies lasst
sich auf die Vorschadigung der Glasfasern infolge der Kerbeinbringung mittels Rasierklinge
zuriuckfihren. Im Bereich der Abstumpfung des Risses treten aufgrund der geringen bis nicht
vorhandenen Kraftibertragung zwischen Matrix und Faser sowohl fir PE-HD/20 als auch fur
PB-1/20 keine weiteren Wechselwirkungen auf.
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Bild 5.4: Frequenzcharakteristik und Kraft-Zeit-Diagramm (£~ £Diagramm) fur PE-HD/20 (a) und PB-1/20 (b)

Dieses Werkstoffverhalten wurde sowohl fiir die PE-HD- als auch fiir die PB-1-Werkstoffe fir
alle Glasfasergehalte ermittelt (Bild A.21 und Bild A.22). Charakteristisch fiir die PB-1-
Werkstoffe ist die aufgrund der fehlenden Haftung der Glasfasern in der PB-1-Matrix nicht
einheitliche Detektion von Glasfaserbriichen sowohl am Ubergang vom elastischen zum elas-
tisch-plastischen Werkstoffverhalten als auch beim Bruch. Dies ist z.B. im Bild A.22c—d er-
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sichtlich, wo nur im Bereich der Rissverzogerung Faserbriiche auftreten. Hier kann davon
ausgegangen werden, dass die wahrend der Abstumpfung der Rissspitze auftretenden Glas-
faserbriiche einen zu geringen, mit Hilfe der Schallemissionsanalyse nicht detektierbaren,
Energieanteil liefern bzw. die Dampfung zu hoch ist oder die durch das Kerben verursachten
Vorschadigungen nicht einheitlich sind und damit das Schadigungsvolumen eine unter-
schiedliche Grof3e aufweist.

Die im Kerbgrund stattfindenden und mit Hilfe der SEA detektierbaren Schadigungen kénnen
durch die Bestimmung des Spannungsintensitatsfaktors Asi, der Riss6ffnungsverschiebung
dsi und des Fintegral ki dahingehend quantifiziert werden, dass eine Bewertung des Werk-
stoffverhaltens hinsichtlich der Initilerung von mikromechanischen Schadigungsmechanis-
men moglich ist. Die Berechnung der bruchmechanischen Kennwerte erfolgte nach den Gl.
A.3—A.5. In den Bildern 5.3 und 5.4a—b sind die fur die Berechnung bendétigten Krafte £ dar-
gestellt. Aus der korrespondierenden Zeit £ konnte die Durchbiegung £ und die Energie A
bestimmt werden. Aufgrund der vor bzw. am Punkt des Ubergangs vom elastischen zum
plastischen Werkstoffverhalten auftretenden Schadigungsinitiierung unterscheidet sich die
fir die Berechnung der energiedeterminierten /Werte /i verwendete Gl. A.5 von der Gl.
3.24 dahingehend, dass nur der elastische Anteil (erster Term) bericksichtigt wird. In Bild 5.5
sind fiir die untersuchten Werkstoff-Verbunde die /ki-Werte und in Bild A.23a—b die Asi- und
dsi-Werte graphisch dargestellt. Die MessgroRen sind fur die glasfaserverstarkten Polyole-
finwerkstoffe in der Tabelle A.11 aufgelistet.
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Bild 5.5: Ji-Werte der Werkstoffsysteme in Abhangigkeit vom Glasfaservolumengehalt

Mit hoheren Glasfasergehalten nehmen die am Schadigungsbeginn ermittelten Ksi-Werte zu
und die dsi-Werte aufgrund der zunehmenden Verformungsbehinderung ab (Bild A.23a-b).
Dieses Werkstoffverhalten konnte fiir alle kurzglasfaserverstarkten Werkstoffsysteme ermit-
telt werden. Die energiedeterminierten ji-Werte sind dagegen vom Glasfaservolumengehalt
und vom Matrixsystem unabhangig. Dies lasst sich auf den gréBeren Einfluss der Kerbscharfe
sowie der durch die Kerbung mit Hilfe einer Metallklinge unter standigem Vorschub erzeug-
ten mikromechanischen Vorschadigung auf die Schadigungsinitiierung als auf die unter-
schiedliche Glasfaserhaftung sowie Matrixsysteme zurickfihren. Aufgrund der Abhangigkeit
der mikromechanischen Schadigung vom Kerbprozess sowie der Problematik der Festlegung
der konkreten Schadigungsinitiierung aufgrund der teilweise vorliegenden breiten Frequenz-
charakteristik (vgl. Bild 5.3a) ergibt sich fiir die bruchmechanischen Kennwerte eine hohe
Standardabweichung.

Die ermittelte bruchmechanische KenngrofRen /i beschreibt demnach den Energieanteil, der
fur die Abstumpfung (blunting) der Rissspitze bendétigt wird. Mit Uberschreiten einer kriti-
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schen Energie kann davon ausgegangen werden, das eine stabile Rissausbreitung unter
standigem Energieverbrauch stattfindet. Die Ermittlung der KenngréBe /i auf der Basis der
Ergebnisse der Schallemissionsmessungen stellt eine quantitative Bewertung der Abstump-
fung der Rissspitze und damit eine Bewertung des Widerstandes gegentiber stabiler Rissini-
tiilerung dar.

Die Bewertung des Werkstoffwiderstandes gegenuber stabiler Rissausbreitung erfolgt Ubli-
cherweise durch die Aufnahme von Risswiderstandskurven (R-Kurven) in der Mehrproben-
technik mit der Stopp-Block Methode [15, 156, 189]. Aufgrund der Problematik bei der Be-
stimmung des stabilen Rissfortschritts Aa auf der Basis von Bruchflachen ist eine zuverlassige
Aufnahme von R-Kurven bei glasfaserverstarkten Werkstoffen nicht durchfiuihrbar. In Analo-
gie zu der in dieser Arbeit bestimmten charakteristischen Abhangigkeit der jfi-Werte vom
Glasfaservolumenanteil sowie von der verwendeten Matrix wurde von SEIDLER [18] fiir ver-
schiedene polymeren Mehrphasensystemen auf der Basis von R-Kurven nachgewiesen, dass
sich Anderungen in der Morphologie stirker auf das stabile Rissausbreitungsverhalten als
auf das stabile Rissinitiierungsverhalten auswirken.

Auf der Basis der hier dargestellten Ergebnisse kann eine Bewertung des Werkstoffwider-
standes gegeniiber stabiler Rissinitiierung mit Hilfe der Schallemissionsmessungen unter
schlagartiger Beanspruchung bei faserverstarkten Werkstoffen erfolgen.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der Charakterisierung des Deformations- und Bruch-
verhaltens von kurzglasfaserverstarkten Polyolefinwerkstoffen. Basis flr eine gezielte werk-
stoffwissenschaftliche Weiterentwicklung von glasfaserverstarkten Werkstoffsystemen ist
dabei die genaue Kenntnis der Wechselwirkungsprozesse zwischen Faser, Matrix, Haftver-
mittler und sonstigen Zusatzstoffen. Unter dem Aspekt einer vollstandigen Ausnutzung des
Werkstoffpotentials hinsichtlich Steifigkeit, Festigkeit, Harte und Zahigkeit leitet sich die
Notwendigkeit ab, diese Verbundwerkstoffe mit modernen Methoden der Werkstoffprifung
und Werkstoffdiagnostik zu bewerten und geeignete physikalisch begriindete Morphologie-
Eigenschafts-Korrelationen aufzustellen. So kénnen durch die Bewertung der Zahigkeit unter
Verwendung bruchmechanischer Konzepte geometrieunabhdngige, struktursensitive Werk-
stoffkennwerte ermittelt werden, die im Rahmen einer Werkstoffentwicklung und -optimie-
rung von grolRer Bedeutung sind. Die simultane Aufzeichnung der schadigungssensitiven
Schallemissionen unter quasistatischer und schlagartiger Beanspruchung erlaubt tber die
Frequenzanalyse die Aufstellung einer direkten Korrelation zu den auftretenden Schadi-
gungsmechanismen. Die fir diese Bewertung notwendige Validierung erfolgte durch den in
einem ESEM (Environmental Scanning Electron Microscope) durchgefiihrten in-situ Zugver-
such, wo eine simultane Beobachtung der an der Rissspitze ablaufenden Schadigungsprozes-
se moglich ist.

Bei den untersuchten Werkstoffen handelt es sich um von LYONDELLBASELL zur Verfligung
gestellte Polypropylen (PP)-, Polyethylen hoher Dichte (PE-HD)- und Polybuten-1 (PB-1)-
Verbunde. Alle Werkstoffe wurden mit E-Glasfasern in den Masseanteilen von 0,1 bis 0,5
verstarkt und zusatzlich mit dem Haftvermittler Maleinsdaureanhydrid versehen. In vorange-
gangenen Arbeiten [143, 144] konnte fir PP-Verbunde gezeigt werden, dass bei der Ver-
wendung von ,Echtblau” als Nukleierungsmittel das beste mechanische Eigenschaftsprofil
erzielt wird, weshalb es bei allen untersuchten Werkstoffen eingesetzt wurde.

Im werkstoffcharakterisierenden Teil der Arbeit erfolgte die Ermittlung der Glasfaserlan-
genverteilungen, der Orientierung der Fasern in der Matrix und die qualitative Bewertung
der Haftungsbedingungen anhand von rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen. In Ab-
hangigkeit vom Glasfasergehalt konnten fir die durchschnittlichen Faserlangen Werte im
Bereich von 250-425 um ermittelt werden, was bei einem Faserdurchmesser von 10 um ei-
nem aspect ratio von 25-42,5 entspricht. Die Orientierung der Fasern in den spitzgegosse-
nen Vielzweckprufkérpern kann mit dem in der Literatur beschriebenen 3-Schicht Modell
erklart werden. Die Haftungsverhaltnisse der Glasfasern in den Werkstoffsystemen sind un-
terschiedlich. Die Fasern in der PP-Matrix sind sehr gut angebunden, wie rasterelektronen-
mikroskopische Aufnahmen anhand der Benetzung der Fasern mit Matrixmaterial und De-
formationsbereiche in der Grenzfliche Matrix/Faser belegen. Bei einer mechanischen
Belastung kann eine Kraftlibertragung zwischen der Matrix und den Glasfasern erfolgen. Da-
gegen sind die Fasern in der PE-HD-Matrix nur partiell angebunden und die Kraftibertragung
findet nur im Fall der angebundenen Fasern statt. Bei den PB-1-Werkstoffen konnte anhand
der Bruchflachenanalyse keine Haftung der Fasern in der Matrix nachgewiesen werden, da
eine Benetzung der Fasern nicht zu erkennen war.

Der experimentelle Teil dieser Arbeit beinhaltet die Ermittlung der mechanischen Eigen-
schaften unter quasistatischer und dynamischer Beanspruchung. Die unter einachsiger Zug-
beanspruchung und in der Dreipunktbiegeanordnung ermittelten E-Moduli nehmen entspre-
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chend der Mischungsregel mit der Zugabe von Glasfasern linear zu. Das héchste Steifig-
keitsniveau weist dabei das PP-Werkstoffsystem auf. Eine nichtlineare Zunahme der Zugfes-
tigkeit in Abhdngigkeit vom Glasfasergehalt konnte fir alle Werkstoffsysteme ermittelt wer-
den. Dabei wirkt sich die Verstarkung mit Glasfasern fiir das PB-1-Werkstoffsystem starker
als fir das PE-HD-System aus.

In Analogie zur Bewertung der Steifigkeits- und Festigkeitseigenschaften der Werkstoffsys-
teme, wird auch das Harteniveau positiv durch die Verstarkung mit Fasern beeinflusst. Das
hochste Niveau weist das PP-Werkstoffsystem gegenilber vergleichbaren Werten fir die PE-
HD- und PB-1-Werkstoffe auf.

Es konnte fir die glasfaserverstarkten Werkstoffe gezeigt werden, dass durch die bruchme-
chanische Charakterisierung eine fundierte Beschreibung der Zahigkeit als Widerstand ge-
geniber instabiler Rissausbreitung in Abhingigkeit vom Glasfasergehalt moglich ist. Uber die
Ermittlung der Geometriefaktoren erfolgte fir alle in dieser Arbeit untersuchten Werkstoffe
der Nachweis der Geometrieunabhangigkeit der bruchmechanischen Kennwerte. Fiir das
PP-Werkstoffsystem liegt ein optimales Zahigkeitsniveau bei einem mittleren Glasfaservolu-
menanteil von 0,135 vor. Hohere Verstarkungsgrade haben ZihigkeitseinbufRen aufgrund der
Verformungsbehinderung durch die Glasfasern zur Folge. Das Bruchverhalten ist bis zum Fa-
seranteil von 0,135 kraftdeterminiert und bei den hochsten Glasfasergehalten verformungs-
determiniert. Das Werkstoffverhalten der PE-HD-Werkstoffe ist durch die Zunahme der
Bruchzahigkeit mit steigendem Glasfasergehalt bei einer geringen Beeinflussung der Verfor-
mung gekennzeichnet, d.h. es liegt fir alle Werkstoffe ein kraftdeterminiertes Verhalten vor.
In Abhangigkeit vom Glasfasergehalt ist fir die PB-1-Werkstoffe eine kontinuierliche Zunah-
me der Bruchzdhigkeit bei gleichzeitiger Verringerung der Verformungsfahigkeit charakteris-
tisch. Die energetische Betrachtung des Bruchprozesses unter Anwendung des JIntegral-
Konzept beriicksichtigt sowohl den Kraft- als auch den Verformungsanteil und aufgrund der
Superposition dieser beiden Anteile ergibt sich ein geringer Einfluss des Faseranteils auf die
Zahigkeit.

Ein weiterer Schwerpunkt dieser Arbeit ist die Beschreibung der Abhdngigkeit der Zahig-
keitseigenschaften unter Wirkung einer medial-thermischen Beanspruchung. Ausgangs-
punkt und Motivation zugleich bildete der im konventionellen Schlagbiegeversuch fiir das
mit einem Volumenanteil von 0,085 verstarkte PB-1 ermittelte sprunghafte Zahigkeitsanstieg
nach einer Auslagerungsdauer von 20 Tagen in Wasser bei 95°C. Die durchgefiihrte Eigen-
schaftsbeschreibung mittels struktursensitiver Methoden, wie der Rontgenweitwinkelstreu-
ung oder der Differential Scanning Calorimetry, zeigten, dass dies nicht auf die fiir das PB-1
bekannte Polymorphie und die moglicherweise daraus resultierende Kristall-Kristall-
Umwandlung zuriickgefiihrt werden kann. Stattdessen konnte Uber die Bewertung der Za-
higkeit im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch nachgewiesen werden, dass nach einer
Auslagerungsdauer von 20 Tagen eine Anderung der Rissausbreitungskinetik von dominie-
rend instabilen zu stabilen Verhalten stattfindet. Die Ermittlung der Zahigkeit im konventio-
nellen Kerbschlagbiegeversuch fihrt aufgrund der integralen Messung der Energie zu einer
Uberbewertung des Zihigkeitsniveaus, wogegen im instrumentierten Kerbschlagbiegever-
such eine Separierung der unterschiedlichen Energieanteile des Bruchprozesses moglich ist
und somit eine werkstoffphysikalisch begriindete Zdhigkeitsbewertung erfolgen kann. Die
Anderung des Rissausbreitungsverhaltens ist auf die kombinierte Wirkung des Mediums
Wasser und der Temperatur zuriickzufiihren, da bei einer rein thermischen Auslagerung die-
ses charakteristische Phanomen nicht existiert.
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Die Kenntnis des dehnratenabhangigen Werkstoffverhaltens ist fiir eine korrekte Dimensio-
nierung sowie Konstruktion von Bauteilen, welche einer hohen Beanspruchungsgeschwin-
digkeit ausgesetzt sind, von essentieller Bedeutung. In der Werkstoffprifung existieren viel-
faltige Prifmethoden zur Ermittlung und Beschreibung des dehnratenabhdngigen
Verhaltens. Der in dieser Arbeit verwendete Hochgeschwindigkeitszugversuch tragt den in-
ternationalen sowie nationalen Bemuihungen Rechnung, eine Prif- und Auswertemethodik
zu etablieren, welche die Aufstellung von FlieRkurven, d.h. des wahren Zusammenhanges
zwischen Spannung (ow) und Dehnung (&), ermoglicht. Das Festigkeits- und Deformations-
verhalten wurde an ausgewadhlten PP- und PB-1-Werkstoffen in einem Dehnratenbereich
von 0,007-174 s mit einer servo-hydraulischen Priifmaschine ermittelt. Der funktionale
Zusammenhang zwischen der Spannung und der Dehnung wird von den wahrend des Ver-
suchs methodisch sowie experimentell bedingt auftretenden Schwingungen dominiert, was
die Auswertung kompliziert gestaltet. Allerdings konnte gezeigt werden, dass durch eine ma-
thematische Anpassung eine zuverlassige Festlegung der KenngréRRen erfolgen kann. Die in
Abhéangigkeit von der Dehnrate ermittelte Festigkeit nimmt fiir beide Werkstoffsysteme zu,
wobei das Festigkeitsniveau fiir die PP-Werkstoffe hoher ist. Weiterhin |asst sich bei zuneh-
menden Dehnraten ein deutlicher Anstieg der Zugfestigkeitswerte feststellen, was mit dem
Ubergang vom isothermen zum adiabatischen Werkstoffverhalten begriindet werden kann.
Der mathematische Zusammenhang zwischen der Zugfestigkeit und der Dehnrate wurde
mit dem G’SELL-JoNAs-Modell beschrieben, welches sowohl das viskoelastische und viskop-
lastische Verhalten als auch die plastische Dehnungsverfestigung beriicksichtigt. Am Uber-
gang vom isothermen zum adiabatischen Verhalten wurde eine Zunahme der Verfestigung
sowie Verringerung des Einflusses der Viskoelastizitat sowohl fur die unverstarkten als auch
fir die verstarkten Werkstoffe ermittelt. Die Zugabe von Glasfasern wirkt sich auf die viskoe-
lastischen Eigenschaften aus, welche in Abhadngigkeit von der Dehnrate allerdings einen ge-
ringeren Einfluss haben, als bei den unverstarkten Werkstoffen. Die unterschiedlichen Haf-
tungsbedingungen der Glasfasern in der PP- und PB-1-Matrix beeinflussen auch das makro-
skopische Bruchbild. Dabei findet bei guter Anbindung der Fasern in der Matrix in
Abhéngigkeit von der Dehnrate eine Anderung von Einzelbruch zu Mehrfachbriichen bis hin
zu Mehrfachsplitterbriichen statt. Ist eine Kraftiibertragung zwischen den Fasern und der
Matrix nicht gewahrleistet, werden nur Einzel- und Mehrfachbriiche (PB-1) beobachtet. Die
Durchfiihrung von Hochgeschwindigkeitszugversuchen sowie die mathematische Beschrei-
bung des dehnratenabhdngigen Werkstoffverhaltens mit dem G’SeLL-JONAS konnte fir alle
untersuchten Werkstoffe erfolgen.

In Erweiterung zu der mechanischen Grundcharakterisierung sowie der Beschreibung der
Abhangigkeit der Festigkeit von der Dehnrate erfolgte die Ermittlung der Schadigungskinetik
der faserverstarkten Polyolefinwerkstoffe durch die simultane Aufzeichnung der Schall-
emissionen sowohl! unter quasistatischer als auch schlagartiger Beanspruchung. Fiir die Va-
lidierung der verwendeten akustischen Sensoren wurde eine Prozedur auf der Basis eines
unter festgelegten Bedingungen durchgefiihrten Bleistiftminenbruchs zur Sicherstellung der
Funktionsfahigkeit erarbeitet. Die Bewertung der Abhangigkeit der Schallemissions-
messgrollen von den gewdhlten experimentellen Bedingungen waren Gegenstand von um-
fangreichen Untersuchungen mit dem Ziel, optimale Parameter fiir eine reproduzierbare
Auswertung abzuleiten und so eine fundierte Diskussion der Ergebnisse zu ermoglichen. Zu
diesem Zweck wurden gekerbte Prifkorper verwendet und die Ermittlung der experimentel-
len Bedingungen umfasste den Einfluss unterschiedlicher Sensorpositionen, Kopplungsmit-
tel, Priifgeschwindigkeiten sowie Kerbtiefen und lassen sich wie folgt zusammenfassen:
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e Verwendung von Bienenwachs als Kopplungsmittel im Zug- und Biegever-
such,
e Nutzung eines Abstandes von 30 mm zwischen Kerb und Sensorposition
fiir den Zug- und Biegeversuch,

e Einheitliche Einstellung einer Kerbtiefe von 2 mm,

e Verwendung einer Prifgeschwindigkeit von 40 mm/min im Biegeversuch.
Fur alle Werkstoffsysteme konnte unter quasistatischer Beanspruchung eine Einteilung in
akustische Bereiche erfolgen, welche durch typische Amplitudenwerte und Ereignisdauer-
werte charakterisiert sind. Flr die PP- und PB-1-Werkstoffe wurden insgesamt drei Bereiche
definiert. Dies sind ein Bereich geringer akustischer Aktivitat und im Ubergang von Bereich II
zu Bereich III ein Giberproportionaler Anstieg der akustischen Emissionen. Vor dem ultimati-
ven Versagen des Werkstoffs werden die meisten Schallemissionen mit den hochsten Ampli-
tudenwerten und Energie detektiert, was auf den Zuwachs an Werkstoffschadigung wahrend
der instabilen Rissausbreitung zurlickgefiihrt werden kann. Aufgrund der Haftungsunter-
schiede zwischen den beiden Werkstoffsystemen ergeben sich fir die Amplituden, Ereignis-
dauer und Energie fiir das PB-1-Werkstoffsystem geringere Werte, da energiedissipative
Prozesse, wie das pull-out mit MatrixflieBen, nicht stattfinden konnen. Eine andere Schadi-
gungskinetik mit einer Einteilung in 2 akustische Intervalle wurde fiir die PE-HD-Werkstoffe
ermittelt. Die schon bei geringen Kraften auftretenden Schallemissionen lassen sich auf das
unterschiedliche Dampfungsverhalten von PE-HD zurickfihren.
Die Schallemissionsmessung und damit auch die Auswertung unterscheiden sich bei der
schlagartigen Beanspruchung im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch im Vergleich zu
der quasistatischen Beanspruchung dahingehend, dass eine Aufzeichnung nur (iber den di-
rekt an ein Digital-Oszilloskop angeschlossenen akustischen Sensor erfolgen kann. Somit sind
einerseits iber die Triggerung des Kraftsignals eine simultane Aufzeichnung der Schlagkraft
und der Schallemissionscharateristik und andererseits auch eine Wavelet-Transformation
des kompletten Signals moglich. Aus den durchgefiihrten Untersuchungen konnte in Abhan-
gigkeit von den Haftungsbedingungen eine Schadigung vor dem ultimativen Versagen des
Werkstoffs festgestellt werden. Diese ersten Werkstoffschadigungen (onset) konnten auf die
Abstumpfung der Rissspitze (blunting) zuriickgefiihrt werden. Die an dieser Stelle auftreten-
den Schadigungsmechanismen werden durch die wahrend des Kerbens mit einer Rasierklin-
ge hervorgerufenen Vorschadigungen begiinstigt. Beim PP-Werkstoffsystem mit einer guten
Haftung der Fasern in der Matrix treten diese Schiadigungen vor dem Ubergang vom elasti-
schen zum elastisch-plastischen Werkstoffverhalten auf. Dagegen findet bei partieller (PE-
HD) bzw. fehlender (PB-1) Haftung die Schiadigung unmittelbar vor oder direkt am Ubergang
zum elastisch-plastischen Verhalten statt. Weitere Schallemissionen werden erst am Punkt
des ultimativen Versagens detektiert, was auf das bei der Rissausbreitung berlicksichtige
groBere Prufkoérpervolumen und die plotzliche Freisetzung der gespeicherten elastischen
Energie zurlickgefiihrt wird.

Die Herstellung von Korrelationen zwischen den Schallemissionen und den auftretenden
Schadigungsmechanismen bedingt zum einen eine Validierung und ist zum anderen nur
Uber eine Frequenzanalyse moglich. Aus diesem Grund erfolgte im ESEM die Durchfiihrung
von in-situ Zugversuchen an gekerbten Prifkérpern, wo neben der simultanen Aufzeichnung
der Kraft und der Schallemissionen die online-Beobachtung der an der Rissspitze ablaufen-
den Schadigungsprozesse gewahrleistet ist. Aus der Beschreibung des Werkstoffverhaltens,
der Schadigungskinetik und den sichtbaren Schadigungsmechanismen konnte eine Festle-
gung in drei charakteristische Frequenzbereiche aus den mittels Wavelet-Transformation
ermittelten Frequenzen der transienten Signale erfolgen:
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e 110-210 kHz - Glasfaserbruch,
e 200-440 kHz - Matrixdeformation mit Abgleitung und Reibung von Fa-
sern in der Matrix,
e 300-470 kHz - debonding und pull-out mit Matrixdeformation bei guter
Faserhaftung,
e 300-450 kHz - pull-out von Glasfasern bei fehlender Anbindung der Fa-
sern in der Matrix.
Des Weiteren lieSen sich Aussagen Uber den Anteil bestimmter Schadigungsmechanismen
am gesamten Versagensprozess in einem definierten Zeitbereich treffen. Die sowohl bei gu-
ter wie auch bei fehlender Haftung dominierenden Prozesse sind das debonding und pull-out
mit MatrixflieBen bzw. pull-out der Glasfasern ohne Wechselwirkungen mit der Matrix. Da-
riber hinaus ist die Schallemissionsaktivitat aufgrund der energiedissipativen Prozesse des
PP-Systems im Vergleich zu den anderen Werkstoffsystemen am grofSten, wie es sich anhand
der Signaldichte und Energie belegen lasst.

Die ermittelten Korrelationen zwischen den Frequenzbereichen und den Schadigungsme-
chanismen wurden auf die Ergebnisse des Zugversuchs und des instrumentierten Kerb-
schlagbiegeversuchs Ubertragen. Dabei konnte nachgewiesen werden, dass die schon aus
dem in-situ Zugversuch gewonnenen Erkenntnisse Uber die auftretenden Schadigungsme-
chanismen sowie Uber die zeitliche Verteilung sich auf die Ergebnisse des Zugversuchs lber-
tragen lassen. Dieser Sachverhalt trifft fiir alle in dieser Arbeit untersuchten Werkstoffsys-
teme zu. In Abhangigkeit von den Haftungsbedingungen konnten bei der schlagartigen
Beanspruchung am Punkt der Schadigungsinitiierung unterschiedliche Schadigungsmecha-
nismen ermittelt werden. Fiir die PP-Werkstoffe wurden sowohl die Mechanismen Faser-
bruch als auch die Abgleitung von Fasern, das debonding und pull-out mit MatrixflieRen
nachgewiesen, wobei beim Bruch des Werkstoffs nur Glasfaserbriiche auftreten. Ursachlich
fir dieses Werkstoffverhalten sind die aufgrund der Rissausbreitungskinetik und der hohen
Verformungsgeschwindigkeit nicht stattfindenden energiedissipativen Prozesse debonding
und pull-out, da eine Wechselwirkung zwischen Faser und Matrix nicht moglich ist. Bei den
PE-HD- und PB-1-Werkstoffen treten dagegen sowohl bei der Initiierung als auch beim ulti-
mativen Versagen des Werkstoffs nur Glasfaserbriiche auf, welche damit erklart werden
konnen, dass der Riss aufgrund der hohen Rissausbreitungsgeschwindigkeit sich nicht ent-
lang der Fasern oder in der Matrix ausbreiten kann und es somit zum Brechen der Fasern
kommt. Im Bereich der Abstumpfung des Risses ergeben sich aufgrund der geringen bis nicht
vorhandenen Kraftlibertragung zwischen Matrix und Faser keine weiteren Wechselwirkun-
gen. Unter schlagartiger Beanspruchung kann mit Hilfe der Ermittlung der bruchmechani-
schen Kennwerte Ksi, dsi und /i am Beginn der Schadigungen eine quantitative Beschreibung
des Werkstoffverhaltens hinsichtlich der Initiierung von mikromechanischen Schadigungs-
mechanismen und damit der Rissabstumpfung erfolgen. So nehmen mit héheren Glasfaser-
gehalten die Asi-Werte zu und die dsi-Werte aufgrund der zunehmenden Verformungsbe-
hinderung ab. Dieses Werkstoffverhalten konnte fir alle kurzglasfaserverstarkten
Werkstoffsysteme ermittelt werden. Dagegen wurde fiir die energiedeterminierten Jfi-Werte
ein vom Glasfaservolumengehalt und vom Matrixsystem unabhangiger Zusammenhang ge-
funden. Dies lasst sich auf den groRReren Einfluss der Kerbscharfe sowie durch die Kerbung
mit Hilfe einer Metallklinge erzeugten mikromechanischen Schadigung als auf die unter-
schiedliche Glasfaserhaftung sowie Matrizes zurickfiihren. Aufgrund der Abhadngigkeit der
mikromechanischen Vorschadigung vom Kerbprozess sowie der Problematik der Festlegung
der konkreten Schadigungsinitiierung aufgrund der teilweise vorliegenden breiten Frequenz-
charakteristik ergibt sich eine hohe Standardabweichung der bruchmechanischen Kenngro-
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Ren. Es konnte gezeigt werden, dass durch die simultane Aufzeichnung der schadigungssen-
sitiven Schallemissionen unter schlagartiger Beanspruchung eine Bewertung des Werkstoff-
widerstandes gegeniber stabiler Rissinitiierung durch die Ermittlung der KenngréRe /si mog-
lich ist.

Die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit tragen zur Aufklarung und vertieftem Verstandnis
der komplexen Zusammenhdnge zwischen der Struktur, Morphologie und dem Deformati-
ons- und Bruchverhalten von kurzglasfaserverstarkten Polyolefinwerkstoffen bei. Durch die
Anwendung von mechanischen und bruchmechanischen Prifmethoden, wie dem instrumen-
tierten Kerbschlagbiegeversuch oder dem in-situ Zugversuch im ESEM, kann in Kombination
mit der Schallemissionsanalyse eine Charakterisierung der im Werkstoffverbund unter Wir-
kung einer Beanspruchung ablaufenden Schadigungsmechanismen erreicht werden, die ei-
nen Informationszuwachs im Vergleich mit konventionellen Priifmethoden bedeutet. Beson-
ders hervorzuheben ist hierbei die Moglichkeit der Bewertung des Widerstandes gegeniber
stabiler Rissinitiierung durch die KenngréRe /i. Die war bisher nur durch die Aufzeichnung
von R-Kurven und der Ermittlung des stabilen Rissfortschritts Aa moglich, was sich bei glasfa-
serverstarkten Werkstoffen aufgrund der von den Fasern dominierten Bruchflache als nicht
geeignet erwies.

Aus den in diese Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen sowie daraus resultierenden Ergeb-
nissen konnten Fragestellungen abgeleitet werden, welche zu einen tieferen Verstdandnis der
Werkstoffeigenschaften und der auftretenden Schadigungsmechanismen in glasfaserver-
starkten Verbundwerkstoffen beitragen. Im Folgenden werden Anregungen fiir weiterfiih-
rende Arbeiten gegeben.

Die Untersuchung des Einflusses unterschiedlicher Orientierungszustande auf die auftre-
tenden Schadigungsmechanismen unter Einbeziehung der ortsaufgelosten Ermittlung der
Verformung in quasistatischen Zugversuchen sollte zu einem vertieften Verstandnis der
Schallemissionscharakteristik und der Schadigungskinetik fliihren. Grundlegende Vorausset-
zung ist dabei, dass die zu nutzenden Prifkorper aus spritzgegossenen Platten prapariert
werden und unterschiedliche Orientierungen beziglich der Belastungsrichtung aufweisen.
Das Ziel ist dabei die ortsaufgeldste Messung der lokalen Verformung von ungekerbten und
gekerbten Priifkérpern mittels Laserextensometrie bei simultaner Aufzeichnung der Schall-
emissionen, da die Zonen maximaler Verformung am ungekerbten Prifkdrper orientierungs-
abhangig die grofSte akustische Aktivitat aufweisen bzw. bei gekerbten Priifkérpern im Be-
reich des Risses typische Dehnungsiiberhéhungen auftreten, die mit dieser Priifmethodik
quantitativ spezifiziert werden kénnen. Damit sollten Korrelationen zwischen dem lokalen
Dehnungsfeld und Dehnraten im Prifkorper bzw. vor der Rissspitze und dem herstellungs-
bedingten Einfluss des Orientierungszustandes (on-axis, off-axis) auf die auftretenden Scha-
digungsmechanismen unter Einbeziehung von charakteristischen Frequenzbereichen sowie
der GroRe der Schadigungszone erstellt werden kdnnen.

Ein grundsatzliches messtechnisches Problem ist die zuverlassige und gleichzeitig korrekte
Ermittlung des stabilen Rissfortschritts Aa an faserverstarkten Verbundwerkstoffen. Auf-
grund der durch die Fasern dominierten Struktur der Bruchflache kann, im Gegensatz zu un-
verstarkten Kunststoffen, keine direkte Ermittlung von Aa durch das Ausmessen der Bruch-
flache erfolgen. Eine Validierung der im IKBV mittels SEA ermittelten Schadigungskinetik
hinsichtlich des Beginns des stabilen Rissfortschritts kann durch ein modifiziertes Tast-
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schnittverfahren erfolgen. Dazu wird unter definierten Bedingungen und unter Verwendung
einer geeigneten Kerbgeometrie ein stabiler Rissfortschritt mit Hilfe der Stopp-Block-
Methode im instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch erzeugt, wobei der Glasfasergehalt in
einem niedrigen Bereich (<5 M.-%) liegen sollte. AnschlieBend wird der Priifkérper z.B. in
einer Universalprifmaschine in eine 4-Punkt-Biegevorrichtung eingespannt, wobei die Kerbe
im Druckbereich liegt und damit die Rissflanken geschlossen werden. Mit einem Mikrotom-
messer/Hubfraser wird von der dem Riss gegeniiberliegenden Seite langsam und unter stan-
digem Vortrieb Material abgeschnitten. Durch die Verwendung eines moglichst breiten
Mikrotommessers/Hubfrasers wird sichergestellt, dass die Schnittbreite groRer als die Scha-
digungszone ist. In Bild 6.1 ist schematisch die experimentelle Anordnung zur Ermittlung des
stabilen Rissfortschritts dargestellt.

Kerbe Prifkorper
fi /
Y 7/

Prifkorper mit
stabilem Anriss
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Bild 6.1: Schematische Darstellung eines Tastschnittverfahrens zur Ermittlung der stabilen Risslange

Wird beim Schneiden der Riss erreicht, findet eine Werkstofftrennung und damit eine plotz-
liche Anderung der Nachgiebigkeit statt, welche unmittelbar iber das Kraftsignals registriert
wird. Die so erzeugte Bruchflache wird durch einen relativ glatten Bereich, hervorgerufen
durch die Kerbung mittels Metallklinge, und einen rauen Bereich definiert, welcher auf das
stabile Risswachstum zurilickzufiihren ist. Mit Hilfe des Tastschnittverfahrens kann sowohl
eine Ermittlung von Aa fur die Aufstellung von Risswiderstands-Kurven als auch bei Kombi-
nation mit der Schallemissionsprifung eine Bewertung der stabilen Rissinitiierung und des
stabilen Rissfortschritts mittels SEA erfolgen.

Die experimentelle Durchfiihrung des IKBV mit simultaner SEA kann entscheidend durch eine
Anderung der Positionierung des akustischen Sensors vereinfacht werden. Dabei liegt das
Hauptaugenmerk auf einer messtechnischen Vereinfachung der Aufzeichnung des transien-
ten Signals im IKBV durch die direkte Applizierung des akustischen Sensors auf das Widerla-
ger/Stativ. Hier liegen die Vorteile zum einen darin begriindet, dass eine breitere Auswahl an
geeigneten Breitbandsensoren erfolgen kann und zum anderen ist die Applizierung direkt
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auf den Prufkorper aufwendiger und fehleranfalliger. Des Weiteren kann der Sensor z.B.
wahrend des Versuchs durch das Wegschleudern der Bruchstiicke des Prifkdrpers bescha-
digt werden, was nicht sofort und eindeutig in einer Anderung der Schallemissionscharakte-
ristik resultiert. Damit werden Untersuchungen zur Validierung der Sensoren notig, welche
im Falle einer dauerhaften Applizierung entfallen wiirden. Ein weiterer Vorteil liegt in der
einfacheren Durchfiihrung von temperaturabhangigen Messungen, da die Applizierung auf
dem Prifkérper schwierig und nicht praxistauglich ist.

Ein vertieftes Verstandnis der mikromechanischen Prozesse bei der Schadigungsinitiierung
unter schlagartiger Beanspruchung kann durch die Korrelation der bruchmechanischen
KenngroBen &si und ki mit den Ergebnissen von Risswiderstandskurven, d.h. der Bewertung
des Werkstoffwiderstandes gegeniiber stabiler Rissinitiierung und Rissausbreitung, erfolgen.
Dabei muss insbesondere auf die Problematik der Ermittlung des stabilen Rissfortschritts Aa
sowie der Sensorpositionierung bei erhéhten Temperaturen eingegangen werden.

In Ergdnzung zu den in dieser Arbeit prasentierten Ergebnissen der Hochgeschwindigkeits-
zugversuche an ungekerbten Prifkorpern, kann mit der Durchfiihrung von Versuchen an
gekerbten Priifkérpern unter direkter Messung der Verformung durch die Applizierung von
Dehnmesstreifen und simultaner Aufzeichnung der Schallemissionen eine Beschreibung der
Schadigung durch die Schallemissionsanalyse sowie eine bruchmechanische Auswertung bei
hohen Dehnraten erfolgen. Dabei ist es sowohl moglich eine Abhdngigkeit der auftretenden
Schadigungsmechanismen wie auch der Zihigkeit von der Prifgeschwindigkeit zu diskutieren
und methodisch kénnten die diskutierten Modelle zur Beschreibung der Dehnratenabhan-
gigkeit dann durch einen Schadigungsanteil erganzt werden.

Die in dieser Arbeit fiir das PB-1 diskutierte Anderung der Rissausbreitungskinetik von do-
minierend instabil zu dominierend stabil unter schlagartiger Beanspruchung bei einer medi-
al-thermische Auslagerung sollte durch weiterflihrende Untersuchungen werkstoffphysika-
lisch beschrieben werden. Hierfir ist es erforderlich, nach einer erneuten Auslagerung in
Luft und Wasser bei erh6hten Temperaturen, simultan die Schallemissionen im IKBV aufzu-
zeichnen und hinsichtlich der stattfindenden Schadigungsmechanismen zu analysieren. Die
so gewonnenen Ergebnisse konnen durch Untersuchungen der Bruchflaiche mittels 3D-
Topographieaufnahmen sowie REM-Aufnahmen erganzt werden.



Literatur | 148

7 Literatur

(1]

(2]

(3]

(4]

(5]

(6]

(7]

(8]

(9l

(10]

(11]

(12]

(13]

(14]

(15]

(16]

(17]

(18]

(19]

(20]

(21]

Grellmann, W., Seidler, S. (Hrsg.), Kunststoffpriifung. Carl Hanser Verlag, Minchen Wien, 2005.

Seidler, S., Grellmann, W., Zahigkeit von teilchengefillten und kurzfaserverstarkten
Polymerwerkstoffen. Fortschr.-Berichte VDI-Reihe 18: Mechanik/Bruchmechanik Nr. 92, VDI-Verlag
Dusseldorf, 1991.

Schemm, F., Vliet, F. v. d., Grasmeder, J., Polybuten (PB-1) - Fazinierendes Polyolefin. 7. Wiirzburger
Kunststoffrohrtage, 12.—13. Dezember 2001.

Schemm, F., Rohrsysteme aus Polybutene-1: Materialspezifische Eigenschaften und typische
Anwendungen. Wiesbadener Kunststoffrohrtage, 25.-26. April 2002.

Grellmann, W., Seidler, S., Bierbgel, C., Zwanzig, |., Bischoff, R., Mediale Bestindigkeit von PP/GF-
Verbundwerkstoffen. In: Grellmann, W., Seidler, S. (Hrsg.), Deformation und Bruchverhalten von
Kunststoffen. Springer Verlag, Berlin Heidelberg, 1998, 459—-470.

Bierogel, C., Zur Problematik der Schallemissionsanalyse an verstarkten Thermo- und Duroplasten.
Dissertation. Technische Hochschule Carl Schorlemmer Leuna-Merseburg, 1983.

Bierogel, C., Hybride Verfahren der Kunststoffdiagnostik. In: Grellmann, W., Seidler, S. (Hrsg.),
Kunststoffpriifung. Carl Hanser Verlag, Miinchen Wien, 2005, 521-536.

Krietsch, T., Schallemissionsanalyse struktureller Versagensprozesse in faserverstarkten Polymeren.
Dissertation. Technische Universitat Berlin, 1999.

Block, J., Detektion von Schadigungsgrenzen in kohlenstoffaserverstarkten Kunststoffen mittels
Schallemissionsanalyse. Dissertation. Universitat Kassel, 1988.

Kalkhof, D., Schallemissionsanalyse zur Bestimmung der RiRinitiierung beim instrumentierten
Kerbschlagbiegeversuch. Materialprufung, 28 (1986) 267-271.

Richter, H., Ermittlung zahbruchmechanischer Kennwerte unter schlagartiger Belastung mittels
Schallemission. Dissertation. Forschungszentrum Rossendorf, 2000.

Tronskar, J. P., Mannan, M. A,, Lai, M. O., Application of acoustic emission for measuring crack
initiation toughness in instrumented Charpy impact testing. Journal of Testing and Evaluation, 31
(2003) 222-233.

Zankel, A., Polt, P., Ingolic, E., Gahleitner, M., Grein, C., The fracture behaviour of polymers —in situ
investigations in the ESEM. Imaging & Microscopy, 7 (2005) 16—-18.

Zankel, A., Polt, P., Gahleitner, M., Ingolic, E., Grein, C., Tensile tests of polymers at low temperatures
in the environmental scanning electron microscope: An improved cooling platform. Scanning, 29
(2007) 261-269.

Grellmann, W., Zdhigkeitsbewertung mit bruchmechanischen Methoden. In: Grellmann, W., Seidler, S.
(Hrsg.), Kunststoffpriifung. Carl Hanser Verlag, Minchen Wien, 2005, 243—-298.

Grellmann, W., Seidler, S., J-Integral analysis of fibre-reinforced injection-moulded thermoplastics.
Journal of Polymer Engineering, 11 (1992) 71-101.

Langer, B., Bruchmechanische Bewertung von Polyamid-Werkstoffen. Dissertation. Martin-Luther-
Universitat Halle-Wittenberg, 1998.

Seidler, S., Anwendung des RiBwiderstandskonzeptes zur Ermittlung strukturbezogener
bruchmechanischer WerkstoffkenngréRBen bei dynamischer Beanspruchung. Fortschr.-Berichte VDI-
Reihe 18: Mechanik/Bruchmechanik Nr. 231, VDI-Verlag Dusseldorf, 1997.

Friedrich, K. (Hrsg.), Application of fracture mechanics to composite materials. Pipes, R.B. (Series
Hrsg.), Volume 6, Composite Materials Series. Elsevier Science Publishers B.V., Amsterdam, 1989.

Schirmann, H., Konstruieren mit Faser-Kunststoff-Verbunden. Springer Verlag, Berlin Heidelberg New
York, 2005.

Ehrenstein, G. W., Faserverbund-Kunststoffe — Werkstoffe — Verarbeitung — Eigenschaften. Carl Hanser
Verlag, Miinchen Wien, 2006.



Literatur | 149

(22]

(23]

[24]

[25]

(26]

(27]

(28]

[29]

(30]

(31]

(32]

(33]

(34]

(35]

(36]

(37]

(38]

(39]

(40]

(41]

[42]

(43]

Michler, G. H., Kunststoff-Mikromechanik: Morphologie, Deformations- und Bruchmechanismen. Carl
Hanser Verlag, Miinchen Wien, 1992.

Michaeli, W., Einfilhrung in die Kunststoffverarbeitung. Carl Hanser Verlag, Miinchen Wien, 1999.
N.N., Culimeta GmbH & Co. KG, Datenblatt: Technische Daten E-Glas, http://www.culimeta.de.

Karger-Kocsis, J., Reinforced polymer blends. In: Paul, D.R., Bucknall, C.B. (Hrsg.), Polymer Blends,
Volume 2: Performance. John Wiley & Sons, Inc., New York, Chichester, Weinheim, Brisbane,
Singapore, Toronto, 2000, 395-428.

N.N., Saint-Gobain Vetrotex Deutschland GmbH: Datenblatt — Glass Strand,
http://www.vetrotextiles.com/glassstrand2.html.

Friedrich, K., Fracture Mechanical Behavior of Short Fiber Reinforced Thermoplastics. Fortschr.-
Berichte der VDI-Reihe 18: Mechanik/Bruchmechanik Nr. 18, VDI-Verlag Dusseldorf, 1984.

Friedrich, K., Fractographic analysis of polymer composites. In: Friedrich, K. (Hrsg.), Application of
Fracture Mechanics to Composite Materials. Elsevier Science Publishers B.V., Amsterdam, 1989, 425—
487.

Bardenheier, R., Schallemissionsuntersuchungen an polymeren Verbundwerkstoffen — Teil Il:
Experimentelle Ergebnisse. Zeitschrift fur Werkstofftechnik, 11 (1980) 101-110.

Lauke, B., Schultrich, B., Pompe, W., Theoretical Considerations of Toughness of Short-fibre Reinforced
Thermoplastics. Akademie der Wissenschaften der DDR — Zentralinstitut fiir Festkérperphysik und
Werkstoffforschung, Dresden, DDR, 1988.

Goldner, H., Pfefferkorn, W., Technische Mechanik: Statik — Festigkeitslehre — Dynamik. VEB
Fachbuchverlag, Leipzig, 1987.

Karger-Kocsis, J., Microstructure and fracture mechanical performance of short-fibre reinforced
thermoplastics. In: Friedrich, K. (Hrsg.), Application of Fracture Mechanics to Composite Materials.
Elsevier Science Publishers B.V., Amsterdam, 1989, 189-247.

Michler, G. H., Electron Microscopy of Polymers. Springer Verlag, Berlin Heidelberg, 2008.

Tadmor, Z., Molecular orientation in injection molding. Journal of Applied Polymer Science, 18 (1974)
1753-1772.

Friedrich, K., Karger-Kocsis, J., Fractography and failure mechanisms of unfilled and short fiber
reinforced semi-crystalline thermoplastics. In: Roulin-Moloney, A.C. (Hrsg.), Fractography and Failure
Mechanisms of Polymers and Composites. 1989, 437-494.

Fu, S.-Y., Mai, Y.-W,, Lauke, B., Xu, G., Yue, C.-Y., Combined effect of fiber content and microstructure
on the fracture toughness of SGF and SCF reinforced polypropylene composites. Journal of Materials
Science, 37 (2002) 3067—-3074.

Fu, S.-Y., Lauke, B., Effects of fiber length and fiber orientation distributions on the tensile strength of
short-fiber-reinforced polymers. Composites Science and Technology, 56 (1996) 1179-1190.

Ehrenstein, G. W., Wurmb, R., Verstarkte Thermoplaste — Theorie und Praxis. Angewandte
Makromolekulare Chemie, 60/61 (1977) 157-214.

Shieh, Y.-T., Lee, M.-S., Chen, S.-A., Crystallization behavior, crystal transformation, and morphology of
polypropylene/polybutene-1 blends. Polymer, 42 (2001) 4439-4448.

Goldbach, G., Zur Umwandlung der polymorphen Struktur von Polybuten-1 unter der Wirkung
mechanischer Spannungen. Angewandte Makromolekulare Chemie, 29/30 (1973) 213-227.

Gohil, R. M., Patel, R. D., Polymorphic transformation and multiple melting in Poly(butene-1).
Angewandte Makromolekulare Chemie, 64 (1977) 43-57.

Tosaka, M., Kamijo, T., Tsuji, M., Kohjiya, S., Ogawa, T., Isoda, S., Kobayashi, T., High-resolution
transmission electron microscopy of crystal transformation in solution-grown lamellae of isotactic
Polybutene-1. Macromolecules, 33 (2000) 9666—-9672.

Kopp, S., Wittmann, J. C., Lotz, B., Epitaxial crystallization and crystalline polymorphism of poly(1-
butene): forms Il and Il. Polymer, 35 (1994) 908—915.



Literatur | 150

[44]

(45]

(46]

[47]

(48]

[49]

(50]

(51]

(52]

(53]

(54]

(55]

(56]

(57]

(58]

(59]

(60]

(61]

(62]

(63]

(64]

Erd, V. A., Jauhiainen, T., Thermal analysis of Poly-1-butene. Angewandte Makromolekulare Chemie,
43 (1975) 157-165.

Domininghaus, H., Die Kunststoffe und ihre Eigenschaften. Springer Verlag, Berlin Heidelberg New
York, 1998.

Alfonso, G. C., Azzurri, F., Castellano, M., Analysis of calorimetric curves detected during the
polymorphic transformation of isotactic Polybutene-1. Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, 66
(2001) 197-207.

Marigo, A., Marega, C., Cecchin, G., Collina, G., Ferrara, G., Phase transition Il = | in isotactic poly-1-
butene: wide- and small-angle X-ray scattering measurements. European Polymer Journal, 36 (2000)
131-136.

Azzurri, F., Flores, A., Alfonso, G. C., Balta-Calleja, F. J., Polymorphism of isotactic polybutene-1 as
revealed by microindentation hardness: 1. kinetics of the transformation. Macromolecules, 35 (2002)
9069-9073.

Azzurri, F., Flores, A., Alfonso, G. C,, Sics, I., Hsiao, B. S., Balta-Calleja, F. J., Polymorphism of isotactic
polybutene-1 as revealed by microindentation hardness: Part Il: correlations to microstructure.
Polymer, 44 (2003) 1641-1645.

Lotz, B., Mathieu, C., Thierry, A., Lovinger, A. )., Rosa, C. D., Ballesteros, O. R. d., Auriemma, F., Chirality
constraints in crystal-crystal transformation: Isotactic Poly(1-butene) versus syndiotactic
Polypropylene. Macromolecules, 31 (1998) 9253—-9257.

Hong, K.-B., Spruiell, J. E., The effect of certain processing variables on the form Il to form | phase
transformation in Polybutene-1. Journal of Applied Polymer Science, 30 (1985) 3163—3188.

Kopp, S., Wittmann, J. C,, Lotz, B., Phase Il to phase | crystal transformation in polybutene-1 single
crystals: a reinvestigation. Journal of Materials Science, 29 (1994) 6159-6166.

Kalay, G., Kalay, C. R., Structure and physical property relationships in processed Polybutene-1. Journal
of Applied Polymer Science, 88 (2003) 814-824.

Starkweather, H. W., Jones, G. A,, The heat of fusion of Polybutene-1. Journal of Polymer Science, Part
B: Polymer Physics, 24 (1986) 1509-1514.

Nakafuku, C., Miyaki, T., Effect of pressure on the melting and crystallization behaviour of isotactic
polybutene-1. Polymer, 24 (1983) 141-148.

Ehrenstein, G. W., Riedel, G., Trawiel, P., Praxis der Thermischen Analyse von Kunststoffen. Carl
Hanser Verlag, Miinchen, 2003.

Rubin, I. D., Relative stabilities of polymorphs of polybutene-1 obtained from the melt. Journal of
Polymer Science, Part B: Polymer Letters, 2 (1964) 747-749.

Thomas, C., Ferreiro, V., Coulon, G., Seguela, R., In situ AFM investigation of crazing in polybutene
spherulites under tensile drawing. Polymer, 48 (2007) 6041-6048.

Thomas, C., Seguela, R., Detrez, F., Miri, V., Vanmansart, C., Plastic deformation of spherulitic semi-
crystalline polymers: An in situ AFM study of polybutene under tensile drawing. Polymer, 50 (2009)
3714-3723.

Causin, V., Marega, C., Marigo, A., Ferrara, G., Idiyatullina, G., Fantinel, F., Morphology, structure and
properties of a poly(1-butene)/montmorillonite nanocomposite. Polymer, 47 (2006) 4773-4780.

Dorset, D. L., McCourt, M. P., Direct determination of polymer crystal structures by electron
crystallography — isotactic Poly(1-butene), form (ll1). Acta Crystallographica, Section B: Structural
Science, B50 (1994) 201-208.

Bardenheier, R., Dynamic Impact Testing — VHS High Rate Testing Systems. Instron Ltd., High
Wycombe, UK, 2005.

Thoma, K., Measurement of mechanical parameters in the range of high and highest strain rates —
Examples of practical application for a wide spectrum of materials. Report 17/02. Fraunhofer-Institut
flr Kurzzeitdynamic — Ernst-Mach-Institut, 2002.

Xiao, X., Dynamic tensile testing of plastic materials. Polymer Testing, 27 (2008) 164—-178.



Literatur | 151

(65]

(66]

(67]

(68]

(69]
(70]

(71]
[72]

(73]

(74]

[75]

(76]
[77]

(78]
[79]

(80]

(81]

(82]

(83]

(84]

(85]

(86]

Dean, G., Read, B., Modelling the behaviour of plastics for design under impact. Polymer Testing, 20
(2001) 677-683.

Cordes, M., Bardenheier, R., Hochgeschwindigkeitsversuche und Crashsimulation — Technische
Moglichkeiten. Werkstoffpriifung, Bad Nauheim, 07.—08.12. 2000.

Werner, H., Gese, H., Zur Bedeutung dehnratenabhangiger Werkstoffkennwerte in der
Crashsimulation. In: Frenz, H., Wehrstedt, A. (Hrsg.), Kennwertermittlung fiir die Praxis — Tagungsband
Werkstoffprifung. 2002, 139-146.

Luke, M., Dynamische Kennwertermittlung und Bauteil-Crashtests. Fraunhofer Institut fir
Werkstoffmechanik, Leistungsbereich Farhzeugtechnik, Leichtbau, 2003.

Schmachtenberg, E., Brinkmann, M., Crashsimulation. Kunststoffe, 11 (2005) 135-138.

DuBois, P. A,, Kolling, S., Koesters, M., Frank, T., Material behaviour of polymers under impact loading.
International Journal of Impact Engineering, 32 (2006) 725-740.

Frontal Impact Testing Protocol, European New Car Assessment Programme (EuroNACP). March 2004.

Buchele, C., Sicherheitssysteme fiir Personenkraftwagen. Sicherheitsaspekte in technischen Systemen
(SiS), Friedrich-Alexander-Universitat Erlangen-Niirnberg 09.12.2004.

American Iron and Steel Institute, Characterization of Fatigue and Crash Performance of New
Generation High-Strength Steels for Automtive Applications. 2003.

Borsutzki, M., Cornette, D., Kuriyama, Y., Uenishi, A., Yan, B., Opbroek, E., Recommendations for
Dynamic Tensile Testing of Sheet Steels. International Iron and Steel Institute, August 2005.

Hill, S. 1., Standardization of High Strain Rate Test Techniques for Automotive Plastics Projects. UDRI:
Structural Test Group. UDR-TR-2004-00016, 2004.

Society of Automotive Engineers Japan (SAE J) 2749, High Strain Rate Testing of Polymers. 2008.

SEP 1230, Ermittlung mechanischer Eigenschaften an Blechwerkstoffen bei hohen Dehraten im
Hochgeschwindigkeitszugversuch. 2007.

ISO 18872, Plastics — Determination of tensile properties at high strain rates. 2007.

Thoma, K., Junginger, M., Messung mechanischer Kennwerte im Bereich hoher und héchster
Dehnraten - Beispiele aus der Praxis fur ein weites Spektrum von Werkstoffen. In: Frenz, H.,
Wehrstedt, A. (Hrsg.), Kennwertermittlung flr die Praxis - Tagungsband Werkstoffpriifung 2002. 2003,
13-27.

Héacker, R., Wossidlo, P., Der Einfluss der Belastungsgeschwindigkeit im Zugversuch auf die
Anforderungen an die Messtechnik und auf das Probenverhalten. In: Pohl, M. (Hrsg.), Konstruktion,
Quialitatssicherung und Schadensanalyse — Tagungsband Werkstoffprifung. 2004, 61-66.

Hamouda, A. M. S., Hashmi, M. S. J., Testing of composite materials at high rates of strain: advances
and challenges. Journal of Materials Processing Technology, 77 (1998) 327-336.

Bleck, W., Larour, P., Baumer, A., Noack, J., Einfllisse der Messtechnik auf die Ergebnisse von
Hochgeschwindigkeitszugversuchen. In: Pohl, M. (Hrsg.), Konstruktion, Qualitatssicherung und
Schadensanalyse — Tagungsband Werkstoffpriifung. 2004, 45-54.

Guden, M., Hall, I. W., High strain-rate compression testing of a short-fiber reinforced aluminum
composite. Materials Science & Engineering, A: Structural Materials: Properties, Microstructure and
Processing, 232 (1997) 1-10.

Hacker, R., Wossidlo, P., Hochgeschwindigkeitszugversuche im Temperaturbereich von -100°C bis
300°C. 2. VHS-Anwendertreffen, Aachen, Germany, 15. September 2005.

Bleck, W., Larour, P., Effect of Strain Rate and Temperature on the Mechanical Properties of LC and IF
Steels. IF Steels 2003, Int. Forum for the Properties and Application of IF Steels, Tokio, Japan, 12-14
May 2003.

Bleck, W., Larour, P., Measurement of the mechanical properties of car body sheet steel at high strain
rates and non-ambient temperature. Conference Proceedings: Dymat 2003, 7th International
conference on mechanical and physical behaviour of material under dynamic loading, Porto, Portugal
2003, 489-493.



Literatur | 152

(87]

(88]

(89]
(90]

[91]

[92]

(93]
[94]

[95]

(96]
[97]

(98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

[104]

[105]

[106]

El-Magd, E., Abouridouane, M., Characterization, modelling and simulation of deformation and
fracture behaviour of the light-weight wrought alloys under high strain rate loading. International
Journal of Impact Engineering, 32 (2006) 741-758.

Clausen, A. H., Borvik, T., Hopperstad, O. S., Benallal, A., Flow and fracture characteristics of
aluminium alloy AA5083-H116 as function of strain rate, temperature and triaxiality. Materials Science
& Engineering, A: Structural Materials: Properties, Microstructure and Processing, 364 (2004) 260—
272.

Bardenheier, R., Rogers, G., Dynamic Impact Testing. Instron Ltd., High Wycombe, UK, 2003.

Gray-lll, G. T., Classic split-Hopkinson pressure bar testing. In: ASM Handbook, Vol. 8, Mechanical
Testing and Evaluation. ASM International, 2000, 462—-476.

American Iron and Steel Institute, Characterization of Fatigue and Crash Performance of New
Generation High-Strength Steels for Automotive Applications. 2003.

Stahl-Eisen-Prufblatter (SEP) 1230, Ermittlung mechanischer Eigenschaften an Blechwerkstoffen bei
hohen Dehraten im Hochgeschwindigkeitszugversuch. 2007.

ISO 18872, Plastics — Determination of Tensile Properties at High Strain Rates. 2007-02.

Gensler, R., Plummer, C. J. G., Grein, C., Kausch, H.-H., Influence of the loading rate on the fracture
resistence of isotactic polypropylene and impact modified isotactic polypropylene. Polymer, 41 (2000)
3809-3819.

Bardenheier, R., Borsutzki, M., Anforderungen an Hochgeschwindigkeitspriifsysteme zur Ermittlung
von Kennwerten an Blechwerkstoffen. In: Buchholz, 0.W., Geisler, S. (Hrsg.), Herausforderung durch
den industriellen Fortschritt — Tagungsband Werkstoffpriifung. 2003, 78-87.

Blumenauer, H., Werkstoffpriifung. Deutscher Verlag fiir Grundstoffindustrie, Stuttgart, 1994.

Beguelin, P., Kausch, H. H., The effect of the loading rate on the fracture toughness of Poly(methyl
methacrylate), Polyacetal, Polyetheretherketone and modified PVC. Journal of Materials Science, 29
(1994) 91-98.

Karger-Kocsis, J., Benevolenski, O. I., Moskala, E. J., Toward understanding the stress oscillation
phenomenom in polymers due to tensile impact loading. Journal of Materials Science, 36 (2001) 3365—
3371.

Wang, W., Makarov, G., Shenoi, R. A., An analytical model for assessing strain rate sensitivity of
unidirectional composite laminates. Composite Structures, 69 (2005) 45-54.

Thoma, K., Junginger, M., Messung mechanischer Kennwerte im Bereich hoher und héchster
Dehnraten — Beispiele aus der Praxis fir ein weites Spektrum von Werkstoffen. In: Frenz, H.,
Wehrstedt, A. (Hrsg.), Kennwertermittlung fiir die Praxis — Tagungsband Werkstoffprifung. 2002, 13—
27.

Baer, W., Hacker, R., Borrnert, J., Werkstoffcharakterisierung duktiler Gusseisenwerkstoffe bei
dynamischer Zugbeanspruchung. In: Pohl, M. (Hrsg.), Konstruktion, Qualitatssicherung und
Schadensanalyse — Tagungsband Werkstoffpriifung. 2004, 55-60.

Junginger, M., Werner, H., Tham, R., Thoma, K., SchnellzerreiRpriifung von Thermoplasten und
Bestimmung der mechanischen Werkstoffeigenschaften unter Beriicksichtigung lokaler Dehnungen.
Amsler Symposium 2001 — World of Dynamic Testing, Gottmadingen, 14.—18. Mai 2001.

Friebe, H., Galanulis, K., Flachenhafte optische Deformationsanalyse in der
Hochgeschwindigkeitsbeanspruchung. In: Frenz, H., Wehrstedt, A. (Hrsg.), Kennwertermittlung fiir die
Praxis — Tagungsband Werkstoffpriifung. 2002, 111-116.

Reichelt, J., Trubitz, P., Pusch, G., Charakterisierung des Werkstoffverhaltens unter Zugbelastung bei
erhohten Prifgeschwindigkeiten. In: Buchholz, O.W., Geisler, S. (Hrsg.), Herausforderung durch den
industriellen Fortschritt — Tagungsband Werkstoffprifung. 2003, 96-102.

Peixinho, N., Pinho, A., Application of Advanced Multiphase Steels in Crashworthiness Structures:
Experimental Study and Constitutive Equations. Materials Science Forum, 514-516 (2006) 579-583.

Peixinho, N., Jones, N., Pinho, A., Application of Dual-Phase and TRIP Steels on the Improvement of
Crashworthy Structures. Materials Science Forum, 502 (2005) 181-186.



Literatur | 153

[107]

[108]
[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

[114]

[115]

[116]

[117]

[118]

[119]

[120]

[121]

[122]

[123]

[124]

[125]

[126]

Avalle, M., Belingardi, G., Vadori, R., Masciocco, G., Characterization of the strain rate sensitivity in the
dynamic bending behavior of mild steel plates. Advances in Mechanical Behaviour, Plasticity and
Damage, Tours, France, Nov. 7-9 2000.

Meyers, M. A., Dynamic behavior of materials. John Wiley & Sons, Inc., New York, 1994.

Wang, Y., Zhou, Y., Xia, Y., A constitutive description of tensile behavior of brass over a wide range of
strain rates. Materials Science & Engineering, A: Structural Materials: Properties, Microstructure and
Processing, 372 (2004) 186—190.

Batra, R. C., Love, B. M., Brittle and Ductile Failure of Thermoelastoviscoplastic Solids under Dynamic
Loading. In: Gdoutos, E.E. (Hrsg.), Fracture of Nano and Engineering Materials and Structures.
Proceedings of the European Conference of Fracture (ECF 16). Springer, Alexandroupolis, Greece, July
3-7 (2006), 805-806 and ECF Full Paper CD: C2.5 pp. 1-6.

Blazynski, T. Z. (Hrsg.), Materials at high strain rates. Elsevier Applied Science Publishers LTD, New
York, 1987.

Brostow, W., Corneliussen, R. D., Failure of Plastics. Carl Hanser Verlag, Miinchen Wien New York,
1986.

Duan, Y., Saigal, A., Greif, R., Zimmerman, M. A,, A uniform phenomenological constitutive model for
glassy and semicrystalline polymers. Polymer Engineering and Science, 41 (2001) 1322-1328.

G'Sell, C., Jonas, J. J., Determination of the plastic behaviour of solid polymers at constant true strain
rate. Journal of Materials Science, 14 (1979) 583-591.

G'Sell, C., Aly-Helal, N. A., Jonas, J. J., Effect of stress triaxiality on neck propagation during the tensile
stretching of solid polymers. Journal of Materials Science, 18 (1983) 1731-1742.

G'Sell, C., Aly-Helal, N. A., Semiatin, S. L., Jones, J. J., Influence of deformation defects on the
development of strain gradients during the tensile deformation of polyethylene. Polymer, 33 (1992)
1244-1254.

Duffo, P., Monasse, B., Haudin, J. M., G'Sell, C., Dahoun, A., Rheology of polypropylene in the solid
state. Journal of Materials Science, 30 (1995) 701-711.

Schang, 0., Billon, N., Muracciole, J. M., Fernagut, F., Mechanical behavior of a ductile polyamide 12
during impact. Polymer Engineering and Science, 36 (1996) 541-550.

Bucaille, J. L., Felder, E., Hochstetter, G., Identification of the viscoplastic behavior of a polycarbonate
based on experiments and numerical modeling of the nano-indentation test. Journal of Materials
Science, 37 (2002) 3999-4011.

van der Wal, A., The fracture behaviour of polypropylene and polypropylene-rubber blends. PhD
Thesis. University of Twente, 1996.

Steiner, R., Berechnung von J-R-Kurven aus Kraft-Durchbiegungs-Diagrammen auf Basis des
Gelenkprufkorpers. Fortschr.-Berichte VDI-Reihe 18: Mechanik/Bruchmechanik Nr. 208, VDI-Verlag
Disseldorf, 1997.

Hamdan, S., Swallowe, G. M., The strain-rate and temperature dependece of the mechanical
properties of polyetherketone and polyetheretherketone. Journal of Materials Science, 31 (1996)
1415-1423.

Bardenheier, R., Schallemissionsuntersuchungen an polymeren Verbundwerkstoffen — Teil I: Das
SchallemissionsmeRBverfahren als quasi-zerstorungsfreie Werkstoffprifung. Zeitschrift fir
Werkstofftechnik, 11 (1980) 41-46.

DIN EN 1330-9, Zerstorungsfreie Priifung — Terminologie — Teil 9: Begriffe der Schallemissionspriifung.
2009-09.

Ramirez-Jimenez, C. R., Papadakis, N., Reynolds, N., Gan, T. H., Purnell, P., Pharaoh, M., Identification
of failure modes in glass/polypropylene composites by means of the primary frequency content of the
acoustic emission event. Composites Science and Technology, 64 (2004) 1819-1827.

Bohse, J., Acoustic emission characteristics of micro-failure processes in polymer blends and
composites. Composites Science and Technology, 60 (2000) 1213-1226.



Literatur | 154

[127]

[128]

[129]

[130]

[131]

[132]

[133]

[134]

[135]

[136]

[137]

[138]

[139]

[140]

[141]

[142]

[143]

[144]

[145]

[146]
[147]

Grosse, C. U., Ohtsu, M. (Hrsg.), Acoustic Emission Testing — Basics for Research — Applications in Civil
Engineering Springer Verlag, Berlin Heidelberg, 2008.

N.N., Kompendium Schallemissionspriifung — Acoustic Emission Testing (AT) — Grundlagen, Verfahren
und praktische Anwendung. DGZfP-Fachausschuss Schallemissionsprifverfahren, 2008.

Barré, S., Benzeggagh, M. L., On the use of acoustic emission to investigate damage mechanisms in
glass-fibre-reinforced polypropylene. Composites Science and Technology, 52 (1994) 369-376.

Ségard, E., Benmedakhene, S., Laksimi, A., Lai, D., Damage analysis and the fibre-matrix effect in
polypropylene reinforced by short glass fibres above glass transition temperature. Composite
Structures, 60 (2003) 67-72.

Huguet, S., Godin, N., Gaertner, R., Salom, L., Villard, D., Use of acoustic emission to identify damage
modes in glass fibre reinforced polyester. Composites Science and Technology, 62 (2002) 1433-1444.

Johnson, M., Gudmundson, P., Broad-band transient recording and characterization of acoustic
emission events in composite laminates. Composites Science and Technology, 60 (2000) 2803—-2818.

Burzié, Z., Zrili¢, M., Sedmak, S., Mitrakovi¢, D., Application of acoustic emission for monitoring
fracture mechanics in composite materials. Conference Proceedings: Third International Symposium
on Acoustic Emission from Composite Materials AECM-3, Paris, France, July 17-21, 1989, 422-431.

Mouhmid, B., Imad, A., Benseddiq, N., Benmedakhéne, S., Maazouz, A., A study of the mechanical
behaviour of a glass fibre reinforced polyamide 6,6: Experimental investigation. Polymer Testing, 25
(2006) 544-552.

Dogossy, G., Czigany, T., Failure mode characterization in maize hull filled polyethylene composites by
acoustic emission. Polymer Testing, 25 (2006) 353-357.

Kocsis, Z., Czigany, T., Investigation of the debonding process in wood fiber reinforced polymer
composites by acoustic emission. Materials Science Forum, 537-538 (2007) 199-206.

Biskup, U., Kircher, K., Weber, G., Charakterisierung der Verbundhaftung in glasfaserverstarktem
Polycarbonat durch die Schallemissionsanalyse. Angewandte Makromolekulare Chemie, 108 (1982)
113-121.

Xu, T., Lei, H., Xie, C. S., Investigation of impact fracture process with particle-filled polymer materials
by acoustic emission. Polymer Testing, 21 (2002) 319-324.

Yu, Y.-H., Choi, J.-H., Kweon, J.-H., Kim, D.-H., A study on the failure detection of composite materials
using an acoustic emission. Composite Structures, 75 (2006) 163-169.

Giordano, M., Calabro, A., Esposito, C., Salucci, C., Nicolais, L., Analysis of acoustic emission signals
resulting from fiber breakage in single fiber composites. Polymer Composites, 20 (1999) 758-770.

de Groot, P. J., Wijnen, P. A. M., Janssen, R. B. F., Real-time frequency determination of acoustic
emission for different fracture mechanisms in carbon/epoxy composites. Composites Science and
Technology, 55 (1995) 405-412.

Ni, Q.-Q., lIwamoto, M., Wavelet transform of acoustic emission signals in failure of model composites.
Engineering Fracture Mechanics, 69 (2002) 717-728.

Kardelky, S., Einfluss der Nukleierungsmittelart auf die Deformations- und Bruchmechanismen von
medial beanspruchten PP/GF-Verbunden. Diplomarbeit, Martin-Luther-Universitat Halle-Wittenberg,
2002.

Schroder, D., Kombinierte Wirkung des Faservolumen- und Nukleierungsmittelgehaltes auf das
mechanische Eigenschaftsniveau von PP/GF-Verbunden. Diplomarbeit. Martin-Luther-Universitat
Halle-Wittenberg, 2003.

DIN EN ISO 527-2, Kunststoffe — Bestimmung der Zugeigenschaften — Teil 2: Prifbedingungen fiir
Form- und Extrusionsmassen. 1996-07.

DIN EN ISO 3451-1, Kunststoffe - Bestimmung der Asche - Teil 1: Alilgemeine Grundlagen. 2008.

DIN EN ISO 1183-1, Kunststoffe — Verfahren zur Bestimmung der Dichte von nicht verschdumten
Kunststoffen — Teil 1: Eintauchverfahren, Verfahren mit Flussigkeitspyknometer und
Titrationsverfahren. 2004-05.



Literatur | 155

[148]

[149]

[150]

[151]

[152]
[153]

[154]
[155]

[156]

[157]

[158]

[159]

[160]

[161]

[162]

[163]

[164]

[165]

[166]

[167]

[168]
[169]
[170]

Engler, M., Untersuchung der verarbeitungsbedingten Eigenschaftsdanderungen in einem
spritzgegossenen Priifkorper mittels instrumentierter Hartemessung und Differential Scanning
Calorimetry. Studienarbeit, Martin-Luther-Universitdt Halle-Wittenberg, 2006.

ISO 22314, Plastics — Glass-fibre-reinforced Products — Determination of Fibre Length. 2006-05.

Bronstein, I. N., Semendjajew, K. A., Taschenbuch der Mathematik. BSB B.G. Teubner
Verlagsgesellschaft, Leipzig, 1985.

DIN EN ISO 527-1, Kunststoffe — Bestimmung der Zugeigenschaften — Teil 1: Allgemeine Grundsatze.
1996-04.

DIN EN ISO 178, Kunststoffe — Bestimmung der Biegeeigenschaften. 2006-04.

DIN EN ISO 14577-1, Metallische Werkstoffe — Instrumentierte Eindringprifung zur Bestimmung der
Harte und anderer Werkstoffparameter — Teil 1: Prifverfahren. 2003-05.

DIN EN ISO 2039-1, Kunststoffe — Bestimmung der Harte — Teil 1: Kugeleindruckversuch. 2003-06.

DIN EN ISO 179-1, Kunststoffe — Bestimmung der Charpy-Schlageigenschaften — Teil 1:
Nichtinstrumentierte Schlagzahigkeitsprifung. 2006-05.

Grellmann, W., Seidler, S., Hesse, W., Priifung von Kunststoffen — Instrumentierter
Kerbschlagbiegeversuch — Prozedur zur Ermittlung des Risswiderstandsverhaltens mit dem
instrumentierten Kerbschlagbiegeversuch. MPK-IKBV: 2007-01 Teil | und Teil Il, 2007.

Oluschinski, A., SchoRig, M., Bierogel, C., Grellmann, W., winlKBV — Version: 2.0.3.0, Polymer Service
GmbH Merseburg, 2009-11.

Jungbluth, M., Untersuchungen zum EinfluR der Priifkorperdicke und der Temperatur auf die
Zahigkeitseigenschaften von PVCC und PVC bei stoRartiger Beanspruchung. Diplomarbeit. Technische
Hochschule Carl Schorlemmer Leuna-Merseburg, 1982.

Grellmann, W., Beurteilung der Zdhigkeitseigenschaften von Polymerwerkstoffen durch
bruchmechanische Kennwerte. Habilitation. Technischen Hochschule Carl Schorlemmer Leuna-
Merseburg, 1985.

Jungbluth, M., Untersuchungen zum Verformungs- und Bruchverhalten von PVC-Werkstoffen.
Dissertation. Technischen Hochschule Carl Schorlemmer Leuna-Merseburg, 1987.

Grellmann, W., Lach, R., Seidler, S., Experimental determination of geometry-independent fracture
mechanics values J, CTOD and K for polymers. International Journal of Fracture, 118 (2002) L9-L14.

Grellmann, W., Seidler, S., Lach, R., Geometrieunabhdngige bruchmechanische Werkstoffkenngréfien
—Voraussetzung fiir die Zahigkeitscharakterisierung von Kunststoffen. Materialwissenschaft und
Werkstofftechnik, 32 (2001) 552-561.

Grellmann, W., Sommer, J.-P., Beschreibung der Zahigkeitseigenschaften von Polymerwerkstoffen mit
dem J-Integralkonzept. Fracture Mechanics — Micromechanics — Coupled Fields, FMC-Series No. 17
(1985) 48-72.

Grellmann, W., Sommer, J.-P., Hoffmann, H., Michel, B., Application of different J-integral evaluation
methods for the description of toughness properties of polymers. Conference Proceedings: 1st
Conference on Mechanics, Praha, 1987, 129-133.

Halliday, D., Resnick, R., Walker, J., Physik. Wiley-VCH GmbH & Co. KGaA, Weinheim, 2005.

DIN EN ISO 11357-1, Kunststoffe — Dynamische Differenz-Thermoanalyse (DSC) — Teil 1: Aligemeine
Grundlagen. 1997-11.

ASTM E 976-05, Standard Guide for Determining the Reproducibility of Acoustic Emission Sensor
Response. 2005.

ASTM E 2374-04, Standard Guide for Acoustic Emission System Performance Verification. 2004.
Butz, T., Fouriertransformation flir FuBganger. Vieweg+Teuber Verlag, Wiesbaden, 2009.

Blatter, C., Wavelets: neuartige Bausteine der konstruktiven Analysis. 22. Eichstatter Kolloquium zur
Didaktik der Mathematik, Katholische Universitat Eichstatt-Ingolstadt, 23. Februar 2006.



Literatur | 156

[171]

[172]

[173]

[174]

[175]

[176]
[177]

[178]

[179]

[180]

[181]

[182]

[183]

[184]

[185]

[186]

[187]

[188]

[189]

Hubbard, B. B., Wavelets — Die Mathematik der kleinen Wellen. Birkhduser Verlag, Basel Boston Berlin,
1997.

Goupillaud, P., Grossmann, A., Morlet, J., Cycle-octave and related transforms in seismic analysis.
Geoexploration, 23 (1984) 85-102.

Blatter, C., Wavelets — Eine Einfiihrung. Friedr. Vieweg & Sohn Verlagsgesellschaft mbH,
Braunschweig/Wiesbaden, 2003.

Suzuki, H., Kinjo, T., Hayashi, Y., Takemoto, M., Ono, K., Wavelet transform of acoustic emission
signals. Journal of Acoustic Emission, 14 (1996) 69-84.

Grosse, C. U., Ruck, H.-J., Bahr, G., Analyse von Schallemissionssignalen unter Verwendung der
Wavelet-Transformation. 13. Kolloquium Schallemission, Jena, 27.-28.9. 2001.

Oluschinski, A., SEA-Tool — Version: 1.1, Polymer Service GmbH, Merseburg, 2008.

Schmidt, P. F. (Hrsg.), Praxis der Rasterelektronenmikroskopie und Mikrobereichsanalyse. Band 444.
Expert Verlag, Renningen-Malmsheim, 1994.

Gocke, R., Praparation — Uberblick Giber Praparationsmethoden. In: Schmidt, P.F. (Hrsg.), Praxis der
Rasterelektronenmikroskopie und Mikrobereichsanalyse. Expert Verlag, Renningen-Malmsheim, 1994,
672-678.

DIN EN ISO 1133, Kunststoffe — Bestimmung der Schmelze-MasseflieRrate (MFR) und der Schmelze-
VolumenflieRrate (MVR) von Thermoplasten. 2005.

Quispitupa, A., Shafiq, B., Just, F., Serrano, D., Acoustic emission based tensile characteristics of
sandwich composites. Composites: Part B, 35 (2004) 563-571.

VDI 3822 Blatt 2.1.2, Schaden an thermoplastischen Kunststoffprodukten durch fehlerhafte
Verarbeitung. 2010.

VDI 3822 Blatt 2.1.10, Bedeutende instrumentelle Analysemethoden fiir die Schadensanalyse an
thermoplastischen Kunststoffprodukten. 2010.

SchoRig, M., Grellmann, W., Mecklenburg, T., Characterization of the fracture behavior of glass-fiber
reinforced thermoplastics based on PP, PE-HD and PB-1. Journal of Applied Polymer Science, 115
(2010) 2093-2102.

SchoRig, M., Bierdgel, C., Grellmann, W., Mecklenburg, T., Mechanical behavior of glass-fiber
reinforced thermoplastic materials under high strain rates. Polymer Testing, 27 (2008) 893—900.

Dopping, K., Ermittlung der Schadigungsmechanismen und -kinetik von glasfaserverstarkten
Polyolefinwerkstoffen unter Verwendung hybrider Methoden der Werkstoffpriifung. Diplomarbeit.
Martin-Luther-Universitat Halle-Wittenberg, 2008.

Cantwell, W. J., Roulin-Moloney, A. C., Fractography and failure mechanisms of unfilled and particulate
filled epoxy resins. In: Roulin-Moloney, A.C. (Hrsg.), Fractography and Failure Mechanisms of Polymers
and Composites. Elsevier Science, 1989, 233-290.

SchoRig, M., Zankel, A., Bierogel, C., Polt, P., Grellmann, W., ESEM investigations for assessment of
damage kinetics of short glass fibre reinforced thermoplastics — Results of in situ tensile tests coupled
with acoustic emission analysis. Composites Science and Technology, (2010) submitted.

SchoRig, M., Zankel, A., Bierogel, C., Polt, P., Grellmann, W., ESEM investigations for assessment of
damage kinetics of short glass fibre reinforced thermoplastics — Correlations between frequency
ranges and damage mechanisms with the help of wavelet transform. Composites Science and
Technology, (2010) submitted.

Grellmann, W., Seidler, S., Michel, B., Will, P., Analysis of fracture behaviour of fibre reinforced
polypropylene. Conference Proceedings: 8th European Conference on Fracture, Turin, 1990, 213-217.



Anhang | 157

Anhang

GLEICHUNGEN

x-y
o, 9%
non Gl. A1
... X und y die Mittelwerte der zu priifenden J3-Werte
... Ox/y die Standardabweichung
... ndie Anzahl der Messwerte

7 =

|z|> zzmit z = 1,96 fir a= 0,05 Gl.A.2
Fs-s a
Kg = m.f(w) Gl. A3
(SSi:%'(W—a)'LLSfS Gl.A.4
As
Isi = T BT —a) Gl. A.5
TABELLEN
Tabelle A.1: Kugeldruckharte und aufgebrachte Prufkrafte F, fur die glasfaserverstarkten Werkstoffe
Matrixwerkstoff Glasfasergehalt HB SA Fn
ov () (N/mm?) (N
0 80 11 358
0,039 87 L7 358
pp 0,083 97 1,0 358
0,135 100 14 358
0,193 109 L7 358
0,264 120 2,5 358
0 44 05 132
0,041 47 L1 132
0,087 58 14 132
PE-HD
0,140 65 31 358
0,201 71 3,7 358
0,273 73 39 358
0 39 L8 132
0,040 45 0,9 132
0,085 52 2,2 132
PB-1
0,136 58 L8 132
0,196 80 6,9 358

0,266 87 4,3 358
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Tabelle A.2: Berechnete z-Werte bei einer Annahme der Irrtumswahrscheinlichkeit a von 0,05; Vergleich
der PE-HD- und PB-1-Werkstoffe

Masseanteil Z-Wert Z, bei
¥(-) (-) a=0,05
0 5,98
0,1 3,16
0,2 5,15
1,96
0,3 4,34
0,4 -2,25
0,5 -5,39
Tabelle A.3: Martensharte HM, elastischer Eindringmodul Eir und elastischer Anteil der Eindringarbeit 7t

aus der registrierenden Mikrohdrtemessung fiir die glasfaserverstarkten Polyolefine

Matrixwerkstoff Glasfasergehalt HM SA Er/(1-v%) SA mr

ov () (N/mm?) (GPa) (-)
0 83,6 3,8 1,89 011 0,44
0,039 92,5 18 2,24 004 0,42
0,083 98,2 2,2 2,31 014 0,43
il 0,135 1146 44 2,80 015 0,41
0,193 130,9 55 3,45 035 0,37
0,264 154,4 7,0 4,45 019 0,33
0 55,2 09 1,84 003 0,30
0,041 60,2 24 2,04 003 0,30
0,087 67,1 2,0 2,31 012 0,29
PE-HD
0,140 75,8 1,9 2,77 011 0,27
0,201 81,7 45 2,90 008 0,28
0,273 95,0 21 3,41 007 0,28
0 60,2 03 1,13 001 0,57
0,040 54,9 2,2 1,06 005 0,53
0,085 61,4 3,4 1,25 006 0,51
"ot 0,136 66,5 24 1,39 004 0,50
0,196 76,9 3,5 1,67 010 0,48

0,266 95,8 4,0 2,25 009 0,43
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Tabelle A.4:

Berechnete z-Werte bei einer Annahme der Irrtumswahrscheinlichkeit & von 0,05
Matrixwerkstoff Glasfasergehalt Iy c z Zq bei
ov () (N/mm) () () a=0,05
0 7,5 1,0 -
0,040 7,4 04 0,86
0,085 8,4 04 -7,76
PB-1 1,96
0,136 8,4 0,5 -7,2
0,196 8,1 1,4 -2,03
0,266 6,8 0,7 4,70

Tabelle A.5:

Berechnete und gemessene Anzahl der reflektierten Spannungswellen fiir die PP/GF- und

PB-1/GF-Verbunde

Werkstoff Geschwindigkeit Traversenge- berechnete Anzahl re- gemessene Anzahl re-

der elastischen schwindigkeit

flektierter Span-

flektierter Span-

Spannungswelle vt (m/s) nungswellen nungswellen
c(m/s) N(-) N(-)

PP 1396 4,4 48+1,9
PP/20 2183 20 3,5 1,3+0,2
PP/30 2465 3,6 1,3+0,2
PP/40 2688 3,6 1,2+0,2

PP 1396 8,8 18,8+ 4,2
PP/20 2183 10 7,0 4,1+0,6
PP/30 2465 7,2 4,8+0,8
PP/40 2688 7,3 40404

PP 1396 17,7 nicht bestimmbar
PP/20 2183 c 14,0 nicht bestimmbar
PP/30 2465 14,3 10,3+ 0,6
PP/40 2688 14,5 9,9+ 0,6
PB-1 841 8,5 84+1,5
PB-1/20 1665 20 3,2 1,3+0,2
PB-1/30 1966 3,3 1,4+0,1
PB-1/40 2205 3,3 1,3+0,2
PB-1 841 17,0 21,4+4,3
PB-1/20 1665 10 6,3 49+ 0,6
PB-1/30 1966 6,7 43+4+0,8
PB-1/40 2205 6,6 39+04
PB-1 841 33,9 nicht bestimmbar
PB-1/20 1665 s 12,7 13,0+0,1
PB-1/30 1966 13,4 12,5+ 1,1
PB-1/40 2205 13,2 129+ 25
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Tabelle A.6: Werkstoffkonstanten fiir die Anpassung des modifizierten G’SeLL-JONAS-Modells
Material- unverstdrktes verstdrktes unverstdrktes verstarktes Literaturwerte

<20s'>205%<20s'>205%<20s'>20s%<20s*>205s? [116] [118] [119]
m 0,03 0,15 0,045 0,15 0,03 0,14 0,045 0,20 0,075 0,01 0,046
w 262 155 2,79 1,8 1,13 0,72 1,77 0,91 40 10 -
h 170 184 1750 1800 8 8.5 1500 1600 0,41 0.80 0,90
a 400 400 400 400 400 400 400 400 - 870 774

Tabelle A.7: Mittelwert der Frequenz des maximalen Peaks des Bleistiftminenbruchs

Frequenz Zy z Entscheidung
(kHz) bei a = 0,05 (-) o> |z|
Sensor 1 121 /517 2,575 2,525 Ja
Sensor 2 127 /0,44 2,525 Ja
Tabelle A.8: Verlangerung und Zeiten der Bereichseinteilung fir die PP-Werkstoffe
Werkstoff Is AN Al Alm ts Aty Aty Atm
(mm)  (mm) (mm) (mm) (s) (s) (s) (s)

PP/10 1,40 0,70 0,50 0,20 8,0 4,0 2,8 1,2
PP/20 1,20 0,70 0,30 0,20 6,9 4,0 1,8 1,1
PP/30 0,80 0,40 0,20 0,20 6,3 3,2 1,6 1,5
PP/40 0,79 0,35 0,25 0,19 5,0 2,8 1,7 0,5
PP/50 0,58 0,30 0,20 0,08 4,4 2,2 1,5 0,7

Tabelle A.9: Verlangerung und Zeiten der Bereichseinteilung fir die PE-HD-Werkstoffe
Werkstoff Is AL Aln ts At Aty
(mm)  (mm) (mm)  (s) (s) (s)
PE-HD/10 1,21 0,80 0,40 7,1 4,8 2,3
PE-HD/20 0,91 0,65 0,26 5,5 4,0 1,5
PE-HD/30 0,91 0,80 0,11 4,6 4,1 0,5
PE-HD/40 0,72 0,58 0,14 3,7 3,0 0,7

PE-HD/50 0,52 0,4 0,12 3,2 2,5 0,7
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Tabelle A.10: Verldangerung und Zeiten der Bereichseinteilung fiir die PB-1-Werkstoffe

Werkstoff I AL Al Al ts At At At
(mm)  (mm) (mm) (mm) (s) (s) (s) (s)

PB-1/10 1,65 0,60 0,60 0,45 11,0 4,00 4,00 3,0
PB-1/20 1,50 0,80 0,40 0,30 8,0 4,25 2,15 1,6
PB-1/30 1,30 0,50 0,40 0,40 6,9 2,50 2,50 1,9
PB-1/40 0,88 0,38 0,30 0,20 5,8 2,50 2,20 1,1
PB-1/50 0,92 0,18 0,62 0,12 5 1,00 3,40 0,6

Tabelle A.11: Kraft £, Durchbiegung £ und Energie 4s am Schadigungsbeginn fir die glasfaserverstarkten

Polyolefine
Matrix-  Glasfasergehalt K SA £ SA As SA
werkstoff ov (-) (N) (mm) (Nmm)
0,039 106,0 24,8 0,253 0,09 10,7 9,1
0,083 110,4 56,1 0,244 0,08 13,3 12,8
PP 0,135 161,2 55,2 0,275 0,08 18,3 16,2
0,193 153,5 3,0 0,210 0,01 13,0 1,0
0,264 216,8 46,3 0,236 0,06 22,5 11,7
0,041 106,3 133 0,302 0,06 14,4 5,3
0,087 120,9 356 0,247 0,09 14,8 12,3
PE-HD 0,140 167,9 29,0 0,311 0,05 24,8 9,0
0,201 157,6 15,2 0,222 0,04 16,5 57
0,273 160,6 9,1 0,205 0,02 15,0 0,8
0,040 89,5 22,7 0,504 0,13 20,0 10,1
0,085 121,2 57,8 0,520 0,18 31,8 25,2
PB-1 0,136 124,9 53,9 0,320 0,14 21,5 15,9
0,196 164,2 55,8 0,356 0,09 28,5 17,0

0,266 204,2 61,2 0,318 0,12 29,5 19,1




Anhang | 162

Bilder
L k=170 mm
L L=115mm
- - b =110 mm
L, h =80 mm
h L Lo =50 mm
r L, b b2 =20 mm
1 b1 =10 mm
b N hA=4mm
2
N ~~ r=25mm
Bild A.1: Prufkorperabmessungen des Vielzweckpriifkdrpers Typ-1A nach DIN EN ISO 527-2 [1]

L

Bild A.2: Aluminiumquader fir die Polierung von Prifkorpern
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i — herstellungsbedingte Locher, ii — lokales Aufschmelzen, iii — Schmutz, iv — Emulsionsriickstande

E Anguss

z i
y| A
SchmelzflieRrichtung Schematische Darstellung
X i b der Orientierung
_J) e l
B h/z Y Il”ll\{l\l
20 |
s ‘I\:‘::‘(/"-II | \? |
i *'"""r"'.'AII'If L[}
b./2 b2
/ ' B orthogonal zur Schmelz-
b flieBrichtung — Kernbereich
N

Bild A.4: Lichtmikroskopische Aufnahmen vom Kernbereich fir PP/50 (a), PE-HD/50 (b) und PB-1/50 (c)
der polierten Proben sowie eine schematische Darstellung der Ausbildung der Orientierung (d)
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Bild A.5: Darstellung der Haufigkeitsverteilung der Glasfaserlangen /und der GauR-Funktionen fir das PP-

(a—d), PE-HD- (e-h) und PB-1-Werkstoffsystem (il)
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Bild A.6:

A Literaturergebnisse
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Geometrieunabhangigkeit der bruchmechanischen Kennwerte von der Priifkorperdicke B fir die
Geometriefaktoren £, £ und ¢ der untersuchten PE-HD-Werkstoffe; Literaturwerte von [162]
ibernommen
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Bild A.7: Uberpriifung der Geometrieunabhiangigkeit der bruchmechanischen Kennwerte von der Priifkér-
perdicke B fur das PB-1-Werkstoffsystem durch die Ermittlung der Proportionalitdtskonstanten S,
gund § Literaturwerte entnommen von [162]
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Bild A.8: DSC-Kurven von PB-1 nach erfolgter Auslagerung in Luft (a) und Wasser (b) bei 95°C
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30 Tage—Lu

N

Bild A.9: REM-Aufnahmen der Bruchflachen von PB-1/20 nach erfolgter Auslagerung in Luft und Wasser
bei 95°C; i — Lochbildung infolge herausgezogener Glasfasern, ii — Abdruck einer herausgezoge-
nen Faser, iii — Glasfaserbuch, iv—nicht mit Matrixmaterial benetzte Faser, v — Ablagerungen

durch die Auslagerung in mineralisierten Wasser
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Bild A.10:  Spannungs-Dehnungs-Diagramme fiir PP/20 (a), PP/30 (b), PB-1/20 (c) und PB-1/30 (d) in Abhén-

gigkeit von der Dehnrate [184]
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Bild A.11: Aufgezeichnete transiente Signale sowie das Ergebnis der Fouriertransformation fiir ausgewahlte
Bleistiftminenbriiche fur den Sensor 1 (a—b) und Sensor 2 (c—d)
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Bild A.12: Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte 4, fur PP/30 (a), PP/40 (b) und
PP/50 (c) im Zugversuch
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Bild A.13: Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte A4, fur PE-HD/30 (a), PE-HD/40 (b)
und PE-HD/50 (c)

1600 " " 90 1600 " " 90
PB-1/30| § E PB-1/40 § | &
i i ° T80 3 ! +30
12001 1] 3 @ ; 1 1200 1] 3 @ :
3 3 +70 _ ‘ 70
— — =z
£ 8001 2 T 8001 z
= 160 _~ 60 <
<
400+ ° 400+
o T50 50
®
®0 o oo
0 t o 40 0 ! -40
0,0 0,4 0,8 1,6 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Traversenweg (mm) Traversenweg (mm)

1800 : E 90
1500+ ; j 1
s ] e

1200+
T70

900

F (N)
A _(dB)

600+ } o

3001 "o

0 Qg T
0,0 0,2 0,4 0,6

Traversenweg (mm)

Bild A.14: Darstellung der Verteilungsfunktionen der Amplitudenwerte 4, fir PB-1/30 (a), PB-1/40 (b) und
PB-1/50 (c)
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Bild A.15: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft 7, den Amplitudenwerten 4, und der Durchbie-
gung £ fur PP/30 (a), PP/40 (b) und PP/50 (c)
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Bild A.16: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft 7, den Amplitudenwerten 4, und der Durchbie-

gung f fur PE-HD/30 (a), PE-HD/40 (b) und PE-HD/50 (c)
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Bild A.17: Funktionaler Zusammenhang zwischen der Kraft £, den Amplitudenwerten 4, und der Durchbie-
gung ffur PB-1/30 (a), PB-1/40 (b) und PB-1/50 (c)
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Bild A.18: Ausbildung der Stretchzone vor der Rissspitze: Verformung der Rissspitze wahrend der Belastung
(1 —vor der Belastung, 2 — nach der Belastung, 3 —urspriingliche Rissspitze) (a), REM-Aufnahme
der Stretchzonenhohe von PP (b), schematische Darstellung einer Bruchflache (c) und REM-
Aufnahme der Stretchzonenweite von PP (d) [15]
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b

Bild A.19: Kryobruch des glasfaserverstarkten PP/20 mit einseitiger Kithlung der Prufkérper und applizier-
tem akustischen Sensor (a) sowie Darstellung des Prifkorpers nach Versuchsende (b)
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Bild A.20: F-tDiagramme und Schallemissionscharakteristik fur PP/10 (a—b), PP/30 (c—d), PP/40 (e—f) und

PP/50 (g—h)
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Bild A.22:
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Bild A.23: Ksi- (a) und dsi-Werte (b) der Werkstoffsysteme in Abhangigkeit vom Glasfaservolumengehalt
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