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KURZFASSUNG

Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe (CFK) zeigen im Vergleich zu metallischen Werkstoffen hohe
Festigkeiten bei gleichzeitig geringer Masse, weshalb sie haufig fir Leichtbauanwendungen in z. B. Luft-
und Raumfahrt eingesetzt werden. Aufgrund der Polymermatrix weisen CFK-Bauteile jedoch eine
geringere thermische Stabilitdt auf. Beispiele fiir thermische Belastungsszenarien sind das Auftreffen
heiBer Abgasstréme aus Triebwerken oder die Uberhitzung elektronischer Komponenten. Es handelt
sich dabei um einseitige thermische Belastungen, welche in einerinhomogenen Schadigungsverteilung
resultieren. Eine Quantifizierung der thermischen Schadigung ist somit fir eine sichere Anwendung
dieses Materials unerldsslich. Fir ein detailliertes Verstandnis der inhomogen verteilten Schadigung
im Inneren muss dabei zusatzlich der Fokus auf eine tiefenaufgeléste Untersuchung gelegt werden.

Zu diesem Zweck werden chemische, physikalische und mechanische Eigenschaften fiir unterschiedlich
dicke Proben des luftfahrttypischen CFK HexPly® 8552/IM7 bestimmt, welche bei verschiedenen
Warmestromen und variierender Bestrahlungsdauer thermisch belastet wurden. Dabei liegt ein
besonderes Augenmerk auf der Matrixzersetzung, dem Verlust der Faser-Matrix-Anbindung wie z.B. in
Form von auftretenden Delaminationen und der Abnahme der Festigkeit. Eingebettete
Thermoelemente erlauben die Bestimmung der vorliegenden Temperaturverteilung. Mittels der
zerstorungsfreien ATR-FTIR-Spektroskopie kann die Zersetzung der Matrix untersucht werden. Fir eine
tiefenaufgeldste Betrachtung der Matrixdegradation im Inneren des CFK wird die IR-Spektroskopie
entlang eines Schragschliffes, der aus einer rechteckigen Probe erzeugt wurde, eingesetzt. Eine
Veranderung der strukturellen Eigenschaften in Form von entstehenden Delaminationen wird mit
mikrofokussierter Réntgen-Computertomographie (UCT) untersucht. Die verbleibende Restfestigkeit
wird mittels Zug-, Druck und interlaminarer Scherfestigkeitsprifung ermittelt. Die Auswertung der
Daten zeigt, dass Matrixzersetzung und Delaminationsentstehung temperaturabhdngig auftreten.
Delaminationen entstehen dabei erst ab einem bestimmten Grad der Matrixzersetzung und werden
als das dominierende Schadigungsmerkmal identifiziert, welches fiir den thermisch induzierten
Festigkeitsverlust verantwortlich ist. Mit Blick auf den Zusammenhang von Matrixzersetzung und
Delaminationsentstehung kann somit auch Uber die Matrixzersetzung ein Rickschluss auf die
Festigkeit gezogen werden.

Basierend darauf kann die [R-Spektroskopie zur Vorhersage von Delaminationen und der
verbleibenden Festigkeit verwendet werden. Die Anwendung von multivariater Datenanalyse hilft
dabei bei der Verarbeitung grofRer Datenmengen, wie sie bei spektroskopischen Untersuchungen
anfallen. Mittels einer Hauptkomponentenanalyse (PCA) kann gezeigt werden, welche
Wellenzahlbereiche in den Spektren durch die thermische Belastung beeinflusst werden. Die lineare
Diskriminanzanalyse (LDA) kann zur Vorhersage der An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen
durchgefiihrt werden. Darliber hinaus kdnnen durch die Kombination von Spektren aus verschiedenen
Tiefen des CFK-Bauteils PLS-Modelle (Partial Least Squares Regression) zur Vorhersage von Festigkeit
und Delaminationstiefe erstellt werden, welche trotz der inhomogenen Schadigungsverteilung prazise
Festigkeitsvorhersagen ermoglichen. Dadurch kann ein Beitrag zur Erhéhung der Anwendungs-
sicherheit von CFK-Strukturen in der Luftfahrt geliefert werden.






ABSTRACT

Carbon Fiber Reinforced Polymers (CFRP) are widely applied in lightweight applications like in e.g.
aerospace because of their high strength to weight ratio compared to metal structures. However, due
to the polymer matrix, CFRP show a limited thermal stability. Examples for thermal stress scenarios
are hot engine gases impinging on the outer shell of an aircraft or overheating of electronic
components. Due to the one-sided thermal loading, there is a temperature gradient through the
material, which leads to an inhomogeneous damage distribution. To ensure a safe application,
knowledge about the degradation phenomena and the quantification of the thermal damage is
mandatory. However, for a detailed characterization of the damage distribution inside the CFRP,
depth-resolved investigations are required.

Therefore, chemical, physical and mechanical properties are determined for CFRP samples with varying
thickness of the commercially available HexPly® 8552/IM7, which were thermally loaded at different
heat fluxes and varying irradiation time. Special attention is paid to matrix degradation, loss of fiber-
matrix-adhesion like e.g. occurring delaminations and the decrease of strength. Embedded
thermocouples allow the determination of the temperature distribution inside the CFRP. Non-
destructive ATR-FTIR spectroscopy is used to investigate the degradation of the polymer matrix.
IR spectroscopy along a ground inclined plane allows a depth-resolved analysis of the matrix
degradation. Structural changes in the CFRP like delaminations are investigated by using microfocused
X-ray computed tomography (uCT). For the determination of the residual strength, tensile,
compression and interlaminar shear strength testing are applied. The data shows that matrix
degradation and delaminations occur after exceeding a threshold temperature. The delaminations
develop only after a certain degree of matrix degradation and are identified as the dominant damage
phenomenon, which is responsible for the thermally induced loss of strength. With a view to the
correlation between matrix degradation and the formation of delaminations, it is therefore possible
to draw conclusions about strength via matrix degradation.

Because of the relationship between matrix degradation, the formation of delaminations and the
residual strength, IR spectroscopy can be used to predict delaminations and the remaining strengths.
The application of multivariate data analysis helps in processing large amounts of data such as those
generated by spectroscopic analyses. Principal component analysis (PCA) is applied to show which
wavenumber areas in the spectra are affected by thermal stress. Linear discriminant analysis (LDA) is
performed to predict the presence or absence of delaminations. In addition, by combining spectra
from different depths of the CFRP, partial least squares regression (PLS) models are created to predict
strength and delamination depth. The models allow an accurate prediction of strength despite the
inhomogeneous distribution of the damage inside the CFRP. Therefore, a contribution to increase the
application safety of CFRP structures in aviation is provided.
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1 EINLEITUNG

Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe (CFK) finden in vielzahligen Bereichen Anwendung. Neben z.B.
Automobil- und Sportindustrie wird dieser Werkstoff auch in der Luft- und Raumfahrt eingesetzt. Hier
kann durch den Einsatz von CFK beispielsweise die Masse eines Flugzeuges reduziert werden, was in
einem geringeren Energiebedarf beim Antrieb resultiert [HS13]. Durch das Einbetten von
Kohlenstofffasern mit einer hohen Steifigkeit und Festigkeit in eine Polymermatrix ergibt sich ein
Verbundwerkstoff mit sehr guten mechanischen Eigenschaften bei gleichzeitig geringem Gewicht
verglichen mit metallischen Strukturen. Ein Beispiel fiir den groRflachigen Einsatz von
Faserverbundstoffen in der militdrischen Luftfahrt ist das Kampfflugzeug Eurofighter Typhoon, bei dem
70 % des eingesetzten Materials aus CFK besteht (Abbildung 1.1). Der Einsatz von CFK erméglicht hier
eine Gewichtsreduktion von 30 %. [AV10; HS13; Eu21]

Abbildung 1.1: Schematische Darstellung des Eurofighter Typhoon. Die grau eingefarbten Strukturen
bestehen aus kohlenstofffaserverstarktem Verbundmaterial (In Anlehnung an [Eu21]).

Ein entscheidender Nachteil von CFK gegenliber metallischen Strukturen ist jedoch die eingeschrankte
thermische Stabilitat. Eine Schwachstelle ist dabei die Polymermatrix, welche eine deutlich niedrigere
Zersetzungstemperatur als die Kohlenstofffaser hat [Sc07]. Faser und Matrix haben auflerdem
entgegengesetzte = Warmeausdehnungskoeffizienten, was  bei  Temperaturdnderung zu
Spannungsanderungen an der Faser-Matrix-Grenzflache fiihren kann [DI06; SR15]. Des Weiteren
konnen strukturelle Schiaden wie Risse und Delaminationen auftreten. [MGO06]

Verschiedene Szenarien kdnnen zu einem Warmeeintrag in CFK und damit zu einer Schadigung flhren.
Beispiele dafir sind das Auftreffen heiBer Triebwerksgase auf die AuRenflache eines Flugzeuges, die
Uberhitzung elektronischer Komponenten oder des Bremssystems und eine unkontrollierte
Hitzeentwicklung bei Reparaturen mit hei aushartenden Klebstoffen. Die aufgefiihrten Beispiele
zeigen, dass beim realen Einsatz von CFK-Strukturen thermische Schadigung meist einseitig auftritt.
Dies fuhrt zu einer ungleichmaBigen Warmeverteilung im CFK. Aufgrund des resultierenden
Temperaturgradienten ist im CFK dementsprechend auch ein Schadigungsgradient zu erwarten.
[MGO06; MV91; HWT85]

Viele Studien zeigen, dass eine thermische Belastung die mechanische Leistungsfahigkeit signifikant
beeinflusst. Mit zunehmender Expositionszeit und/oder Temperatur nehmen die mechanischen
Eigenschaften wie Druck- und Zugfestigkeit ab. Auch die interlaminare Scherfestigkeit (ILS) sinkt. Schon
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Untersuchungen bei isothermer Auslagerung zeigen die Einflisse von Temperatur und
Auslagerungszeit auf mechanische Festigkeiten. [ADWO03; Da05; EW12; GMMO02; Li14; Pr80; Sc19]
Durch den gleichmaRigen Temperatureintrag von allen Seiten erhdlt man dabei bei langerer
Auslagerung eine gleichmaRig verteilte Schadigung im CFK. Lediglich die Anwesenheit von Sauerstoff,
welcher wenige Mikrometer in das CFK diffundiert, und die damit einhergehende beschleunigte
thermo-oxidative  Zersetzung der Polymermatrix sorgt flir einen oberflichennahen
Schadigungsgradienten im um-Bereich. [CMV01; 0I09; W018]

Bei einseitigem Warmeeintrag in eine CFK-Struktur ist einhergehend mit dem Temperaturgradienten
auch ein Schadigungsgradient zu erwarten. Dies bedeutet, dass die Schadigung im Inneren der CFK-
Struktur nicht homogen verteilt ist. Sowohl strukturelle Schadigungen wie z.B. das Ablésen einzelner
Lagen (Delaminationen) als auch die Zersetzung der Polymermatrix treten aufgrund hdherer
Temperaturen ausgepragter auf Seite der thermisch bestrahlten Oberflache auf [MG06; WWE16].
Beides vermindert dabei die Festigkeit, wobei nicht abschlieRend geklart ist, wie die Schadigungsmodi
miteinander wirken und dementsprechend die Festigkeit beeinflussen. Fiir eine umfassende Analyse
und Beurteilung einseitiger thermischer Schadigung missen deshalb verschiedene Bereiche (siehe
Abbildung 1.2) in Betracht gezogen werden, um ein besseres Verstandnis fiir den vorherrschenden
Schadigungsmechanismus aufzubauen [BS20; VA15]. Damit die Schadigungsverteilung im CFK gut
abgebildet werden kann, sollte der Fokus darauf gelegt werden, fiir die in Abbildung 1.2 dargestellten
Bereiche Tiefenprofile zu erstellen.

Abbildung 1.2: Schematische Darstellung der verschiedenen Bereiche, welche fiir eine umfassende
Beurteilung der Schadigung betrachtet werden missen

Mechanische Kennwerte kdnnen mittels verschiedener zerstérender Prifmethoden bestimmt
werden. Von besonderem Interesse gelten hier in erster Linie die Bestimmung von Zug-, Druck- und
scheinbarer interlaminarer Scherfestigkeit (ILS). Bereits vorangegangene Studien haben gezeigt, dass
diese Festigkeiten auch bei einseitiger thermischer Schadigung mit zunehmendem Warmeeintrag
abnehmen. Vor allem die Bestimmung der ILS-Festigkeit zeigt aufgrund seiner Empfindlichkeit
gegenilber Delaminationen eine deutliche Abnahme mit zunehmendem thermischem Eintrag. [LUGO9;
NCM97; PFS80; MV91; GMMO02; Am11; GMMO02]

Die Anwesenheit von strukturellen Schaden, wie z.B. thermisch induzierte Delaminationen, beeinflusst
demnach die Festigkeit einer CFK-Probe. Zur Untersuchung der strukturellen Schiaden koénnen
verschiedene zerstorungsfreie Prifverfahren wie z.B. die mikrofokussierte Rdntgen-
Computertomographie (UCT) oder die Ultraschallprifung herangezogen werden. [Am11; Gh16]
Speziell die uCT ermoglicht aufgrund ihrer Auflosung im Mikrometerbereich im Vergleich zu anderen
zerstorungsfreien Prifverfahren die Detektion von kleinen Delaminationen. [GWW18]



Fir die Untersuchung der thermisch induzierten Schadigung der Matrix ist die sogenannte Fourier-
Transform-Infrarotspektroskopie (FTIR) eine geeignete Methode. [Ei08; Da05; SWV13; WEL09]
Insbesondere portable FTIR-Spektrometer bieten den Vorteil, direkt an einem z.B. thermisch
geschadigten Flugzeug zu messen. [Sh11; Hel5] Die Messung entlang eines Schragschliffes ermdéglicht
einen tiefenaufgelosten Einblick in das CFK und damit einen Blick auf die Verteilung der thermisch
induzierten Zersetzung der Polymermatrix innerhalb des CFK-Bauteils. [Ei08]

Durch die Bestimmung der Temperaturverteilung, aber auch durch die tiefenaufgeldste Untersuchung
der Anderung von molekularen und mechanischen Eigenschaften von CFK-Bauteilen nach einseitiger
thermischer Belastung wird ein umfassendes Bild der Schadigung gewonnen. Die Betrachtung der
generierten Daten hinsichtlich Warmeeintrag bzw. resultierendem Temperaturgradienten verspricht
dabei ein tiefergehendes Verstandnis zur Schadigung im CFK. AuBerdem kann die Gegentliberstellung
der verschiedenen Schadigungsphdanomene untereinander aber auch mit mechanischen Kennwerten
Informationen Uber einen Zusammenhang geben. Basierend auf diesen Erkenntnissen soll ein
Schadigungsmechanismus postuliert werden, um ein Verstiandnis fir das Verhalten von CFK bei
einseitiger thermischer Schadigung aufzubauen.

Darliber hinaus spielt auch die Feststellung thermischer Schadigung direkt am Luftfahrzeug eine
wichtige Rolle. Essentiell ist dabei, dass es sich um eine zerstérungsfreie Prifung (ZfP) handelt, sodass
die CFK-Struktur nach der Prifung weiter genutzt werden kann, wenn keine Schadigung festgestellt
wurde. Wichtige Anforderungen an die Methodik sind eine gute Handhabbarkeit und eine mdglichst
hohe Detektionsempfindlichkeit hinsichtlich der Schadigung. Etablierte portable ZfP-Verfahren sind
z.B. die Ultraschallpriifung, Thermographie oder Shearographie. [To20] Dabei kénnen jedoch nur
strukturelle Schaden im CFK registriert werden und keine Zersetzung der Polymermatrix. Portable IR-
Spektrometer erlauben die zerstérungsfreie Prifung von CFK hinsichtlich thermisch induzierter
molekularer Anderungen in der Matrix. Verschiedene Studien zeigen, dass dabei durch die Nutzung
der sogenannten multivariaten Datenanalyse Modelle basierend auf gemessenen IR-Spektren zur
Vorhersage von z.B. mechanischen Eigenschaften des CFK erstellt werden konnen:
Regressionsmethoden wie z.B. Hauptkomponentenregression (PCR), Partial Least Square Regression
(PLS) oder neuronale Netze sind geeignet, um die Restfestigkeit sowie die Lagerzeit und Temperatur
von CFK nach isothermer Behandlung vorherzusagen. [To18; DBF19; Ei19] Wolfrum et al. zeigen ein
PLS-Modell zur Vorhersage der ILS-Festigkeit auf Basis von Oberflachen-IR-Spektren fiir CFK nach
einseitiger thermischer Belastung. [WWE16] Des Weiteren werden auch Klassifikationsmethoden wie
z.B. die lineare Diskriminanzanalyse (LDA) verwendet, um CFK auf Basis verschiedener Harztypen zu
unterscheiden. [WSG11]

Damit mittels multivariater Datenanalyse zuverldssige Vorhersagen fiir thermisch einseitig
geschadigtes CFK getroffen werden koénnen, muss zuerst der Zusammenhang zwischen den
Schadigungsphanomenen und deren Einfluss auf die Festigkeit bekannt sein. Deshalb wird im
experimentellen Teil dieser Arbeit das luftfahrttypische CFK-System 8552/IM7 hinsichtlich einseitiger
thermischer Schadigung umfassend charakterisiert. Dazu wird zur Darstellung unterschiedlich stark
ausgepragter einseitiger thermischer Schadigung CFK mit verschiedener Probendicke bei
verschiedenen Strahlungsleistungen und -zeiten mit einem Cone-Strahler einseitig belastet. Der Fokus
liegt anschlieBend auf der tiefenaufgelosten Untersuchung. Thermisch induzierte strukturelle
Schadigung, wie beispielsweise die Delaminationsbildung und -ausbreitung, wird dabei mittels uCT
ortsaufgeldst untersucht. Neben der Delaminationstiefe kann auch der prozentuale Anteil an
Delaminationen im CFK und dessen Verteilung bestimmt werden.

Um die thermische Zersetzung der Polymermatrix zu detektieren, bietet sich die FTIR-Spektroskopie
an. Eine tiefenaufgeloste Betrachtung gelingt dabei durch die Messung entlang von Schragschliffen. Da
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Temperaturgradienten auch Einfluss auf die Festigkeit nehmen, ist es sinnvoll, Prifkorper fir die
Druck-, Zug- und ILS-Priifung aus verschiedenen Tiefen von thermisch geschadigtem CFK
herauszupraparieren und somit tiefenabhdngige mechanische Kennwerte zu gewinnen. Basierend auf
den gewonnenen Daten soll ein Verstandnis fiir die Interaktion der Schadigungsphanomene einerseits
und deren Einfluss auf die Festigkeit andererseits aufgebaut werden. Dabei liegt ein Fokus immer
neben der Strahlungsleistung und Dauer auch auf der lokal vorherrschenden Temperatur im CFK,
welche mit eingebetteten Thermoelementen bestimmt wird. Durch eine weitere Betrachtung des
Zusammenhangs von Delaminationen und der Matrixzersetzung soll ein moglicher Mechanismus zur
Entstehung von Delaminationen postuliert werden.

Die Ergebnisse dieser klassischen Analyse- und Auswerteverfahren sollen nun helfen, einseitige
thermische Schadigung mit Hilfe von IR-Spektroskopie und multivariater Datenanalyse zu
guantifizieren. Dazu werden verschiedene Datenanalyse-Tools herangezogen: durch die Anwendung
einer Hauptkomponentenanalyse (PCA) konnen die spektroskopischen Daten hinsichtlich thermischer
Schadigung getrennt werden. Des Weiteren kénnen mittels Klassifizierungsmethoden wie z.B. einer
LDA Modelle erstellt werden, welche die Vorhersage von An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen
im CFK erlauben. Eine Beurteilung der verbleibenden Restfestigkeit im Falle einer vorhandenen
einseitigen thermischen Schadigung kann mit Hilfe von PLS Regression erfolgen. Diese Modelle miissen
so kalibriert werden, dass trotz inhomogener Schadigung eine zuverldssige Vorhersage und eine
universelle Einsetzbarkeit bei unbekannten dulReren Einflussparametern wie der Strahlungsleistung
oder der Probendicke gewahrleistet ist. Deshalb liegt ein besonderes Augenmerk bei der Beurteilung
der Modelle auf dem Einfluss verschiedener Parameter auf die Vorhersagequalitat.

Das Ziel dieser Arbeit liegt darin, die Warmeeinflusszone bei einseitiger thermischer Schadigung und
die daraus resultierende temperaturinduzierte Schadigung zu charakterisieren, um ein Verstandnis der
vorliegenden Schadigungsmechanismen aufzubauen. Dabei soll auch gezeigt werden, dass sogar die
Vorhersage von strukturellen Schaden und Festigkeiten mittels IR-Spektroskopie und multivariater
Datenanalyse moglich ist. Die gewonnenen Erkenntnisse sollen als Grundlage dafiir dienen, eine
zerstorungsfreie Prifmethode mittels IR-Spektroskopie zu etablieren, welche zukiinftig eine
aussagekraftige Beurteilung von thermischen Schaden am Luftfahrzeug zuldsst und somit die
Sicherheit bei der Anwendung von CFK in der Luftfahrt erhoht.



2 STAND DER TECHNIK

2.1 KOHLENSTOFFFASERVERSTARKTE KUNSTSTOFFE

Verbundwerkstoffe entstehen durch die Kombination verschiedener Komponenten. Eine Untergruppe
sind die Faserverbundkunststoffe (FVK), bei denen Fasern in eine Polymermatrix eingebettet werden.
Dadurch ergibt sich ein Werkstoff mit fur die jeweilige Anwendung maRgeschneiderten Eigenschaften.
Fasern kénnen sehr hohe Zugkrafte aufnehmen. Die Matrix hingegen weist spréde (Duroplast) oder
duktile (Thermoplast) Eigenschaften auf. Durch die Kombination der hohen Festigkeit der Faser mit
den entsprechenden Matrixeigenschaften erhalt man einen Verbund-Werkstoff mit verbesserten
mechanischen Eigenschaften. Voraussetzung dafir ist eine gute Faser-Matrix-Anbindung. Heutzutage
werden hauptsachlich Glas-, Kohlenstoff- und Aramidfasern in FVK eingesetzt. Der Schwerpunkt dieser
Arbeit liegt bei den kohlenstofffaserverstarkten Kunststoffen (CFK) aus der Luftfahrtindustrie. [AV10;
HEW17]

Der Werkstoff CFK besteht aus parallel ausgerichteten Endlos-Kohlenstofffasern, welche in eine
Polymermatrix eingebettet sind. Dabei sind die Fasern die Verstarkungskomponente, wohingegen die
Matrix die Fasern stiitzen und in Position halten. Eine unidirektionale Ausrichtung der Fasern in der
Matrix bedeutet, dass die Eigenschaften des Verbundes anisotrop, d.h. richtungsabhéngig, sind. Durch
das Ausrichten der Fasern in moglichst viele unterschiedliche Richtungen kann diese Anisotropie
vermindert werden, man spricht von einem quasiisotropen Verbund. [FR03; AV10]

Kohlenstofffasern kénnen industriell aus Polyacrylnitril (PAN)-Fasern hergestellt werden. Die PAN-
Faser durchlauft im Herstellungsprozess verschieden Temperaturschritte sowohl unter oxidativer als
auch Schutzgasatmosphare (Abbildung 2.1, links). Zuerst wird durch Stabilisierung das thermisch
instabile PAN in eine unschmelzbare Struktur Gberfihrt. AnschliefRend wird diese Struktur in
Schutzgasatmosphare carbonisiert. Durch die hohe Temperatur findet ein thermischer Abbau der
urspriinglichen Faser statt, bei dem alle Heteroatome (hier: Stickstoff und Sauerstoff) abgespalten
werden. Das dadurch entstandene Kohlenstoffgerilst wird bei einer Temperatur zwischen 2000 und
3000°C graphitiert, d.h. die Graphitkristallstruktur der Kohlenstofffaser entsteht (Abbildung 2.1,
rechts). Aufgrund der kovalenten Bindungen in Faserrichtung und der stabilen zyklischen Anordnung
kann eine Kohlenstofffaser sehr hohe Krafte aufnehmen. Mit zunehmendem Graphitierungsgrad
zeigen die Fasern auBerdem ein schlechteres Oxidationsverhalten, was in oxidativer Atmosphare zu
einer verbesserten Temperaturbestandigkeit fihrt. [Sc07; Ch10; Eh11]

Vorrausetzung fir gute mechanische Eigenschaften eines CFK-Bauteils ist eine gute Faser-Matrix-
Anbindung. Um diese spater zwischen C-Faser und Polymermatrix erreichen zu kénnen, wird die
Oberflache der graphitierten Faser thermisch in oxidativer Atmosphare oder mittels Zugabe einer
oxidierenden Saure behandelt. AnschlieBRend wird eine Schlichte aufgebracht. Die Schlichte besteht
aus einer diinnen Polymerschicht auf z.B. Epoxidbasis und dient als Haftungsvermittler zwischen Faser
und Matrix. [Pal18; Sc07; AV10]

Charakteristische Eigenschaften fir Kohlenstofffasern sind niedrige Dichte bei sehr hoher Festigkeit
und Steifigkeit in Faserrichtung (Tabelle 2.1). Die besten mechanischen Eigenschaften bei Zugbelastung
zeigen unidirektional ausgerichtete Endlos-Fasern. Mit abnehmender Lange und verschiedenen
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Abbildung 2.1: Schematischer Ablauf der Herstellung einer Kohlenstoffaser (links) und Graphitkristall-
Sturktur der Kohlenstofffaser (rechts) [Sc07]

Ausrichtungen der einzelnen Faserlagen im Bauteil verschlechtern sich die mechanischen
Eigenschaften. Bei mechanischer Belastung zeigen Kohlenstofffasern ein nahezu linear-elastisches
Verhalten bis zum Bruch bei geringer Bruchdehnung. Kohlenstofffasern haben auRerdem eine gute
Stabilitdt gegeniiber Chemikalien und Temperatureintrag (T, > 450°C) und besitzen eine sehr geringe

aber leicht negative Warmeausdehnung in Faserrichtung (Tabelle 2.1). [Ei17; AV10; Sc07]

Kohlenstofffasern kénnen in verschiedenartige Polymere eingebettet werden. Am haufigsten
verwendet werden Duroplaste, gefolgt von Thermoplasten. Typische Vertreter fiir duroplastische
Matrices sind zum Beispiel Epoxidharze. Dieser duroplastische Formstoff entsteht durch die Reaktion
von Epoxiden als Harzkomponente und Aminen oder Anhydriden als Harter (Abbildung 2.2). Die
Oxiran-Gruppe des Epoxides reagiert folgend dem Reaktionsmechanismus der Polyaddition mit dem
Amin des Harters. Aus dem primaren Amin entsteht ein sekundares Amin. Durch die Weiterreaktion
mit einem weiteren Hartermolekiil entsteht ein tertidares Amin. Der Sauerstoff im Oxiran ist nach der
Reaktion in der Hydroxyl-Gruppe zu finden. Diese kann nun ebenfalls als Reaktionspartner fiir das
Epoxid dienen. In diesem Fall wird eine Ether-Bindung (C-O-C) ausgebildet. So entsteht ein
dreidimensional vernetztes Polymer. [Wil2; Til4]

Tabelle 2.1: Charakteristische Eigenschaften fiir Kohlenstofffaser, Epoxidharz und den resultierenden
Verbund [DI06; Sc07; Eh11; BK14; AV10]

Eigenschaft C-Faser Epoxidharz | C-Faser/Epoxidharz
Faser-Volumengehalt [%] - - 63-66
Dichte p [g/cm?3] 1,74-1,96 1,17-1,28 1,59-1,62
Zugfestigkeit longitudinal g [N/mm?] 3000-5200 60-80 2240-3250
Zugfestigkeit transversal a; [N/mm?] - 60-80 46-75
E-Modul longitudinal Ej [kN/mm?] 230-500 3-4,5 147-190
E-Modul transversal E; [kN/mm?] 5-28 3-4,5 9-11
Warmeausdehnungskoeff. longitudinal oy [10° K] -0,1--1,5 45-62 -0,9
Warmeausdehnungskoeff. transversal a; [10°° K] 10-31 45-62 22-27




2.1 Kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe

Die Starke der Vernetzung wird dabei maligeblich durch das Verhdltnis der eingesetzten Menge von
Harz zu Harter beeinflusst. Flr einen moglichst hohen Vernetzungsgrad miissen diese in einem
stochiometrischen Verhaltnis eingesetzt werden. Ein hoher Vernetzungsgrad hat den Vorteil, dass die
Steifigkeit des Epoxidharzes eine geringe Temperaturabhangigkeit aufweist. Auerdem besitzt das
Epoxidharz eine sehr gute Bestandigkeit gegeniliber Chemikalien. Allerdings sind Epoxide aufgrund der
hohen Vernetzung sehr sprode, was in einer geringen Bruch- und Schlagzahigkeit resultiert. Um diese
zu verbessern, kann das Epoxidsystem zdhmodifiziert werden durch z.B. die Zugabe einer
thermoplastischen Komponente wie z.B. Polyethersulfon (PES). Dies fiihrt neben einer Erhéhung von
Bruch- und Schlagzihigkeit auch zu verbesserten mechanischen Eigenschaften bei hoheren
Temperaturen. Solche modifizierten Epoxidharze sind gut als Matrix fiir CFK geeignet, da sie einerseits
gute Kleb- und Haftungseigenschaften und andererseits beim Ausharten nur eine geringe Schwindung
aufweisen wodurch nur geringe Schwindungs-Eigenspannungen auftreten. Dies ist beides von Vorteil
fiir eine gute Faser-Matrix-Anbindung. Jedoch treten vor allem bei warmaushartenden Harzsystemen
nach Ausharten und Abkihlen thermische Eigenspannungen im System aber vor allem an der Faser-
Matrix-Grenzflache auf. [Sc07; AV10; Pal18; RS06; Arl7]
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Abbildung 2.2: Vernetzungsreaktion eines Epoxidharzes (in Anlehnung an [Eh11])

Der Faserverbund kann auf verschiedene Art und Weise aus den genannten Einzelkomponenten
Kohlenstofffaser und Epoxidmatrix hergestellt werden. Eine Moglichkeit ein Laminat aufzubauen ist
das Stapeln einzelner Prepregs. Bei Prepregs handelt es sich um Endlosfasern, welche in Gewebe- oder
Gelegeform mit dem fertig gemischten Harzsystem impragniert und bereits vorgehartet sind. Je nach
Anforderungen an das Bauteil kann die Faserorientierung der Prepregs dabei in eine Richtung gehen,
so dass das Bauteil hochbelastbar in Faserrichtung ist (unidirektionaler Lagenaufbau), oder in
verschiedene Richtungen mit Fokus auf die Anforderungen an die Belastbarkeit des Bauteils (Abbildung
2.3). Der anschlieBende Aushartungsprozess findet in einem Autoklav unter genau definierten Druck-
und Temperaturbedingungen statt. Um eine Haftung des Epoxidharzes in der Form oder auf dem
Autoklavtisch beim Ausharten zu verhindern, muss ein Trennmittel oder AbreiRgewebe bzw. eine
AbreiRfolie zwischen Form und Laminat vor dem Ausharten aufgebracht werden. Die Auswahl der
Trennmethodik, mit welcher das Anhaften des Epoxidharzes verhindert werden soll, beeinflusst dabei
signifikant die Topographie der Oberflache eines Verbundes. Bei der Verwendung eines Trennmittels
oder einer AbreiRfolie wird eine makroskopisch ebene Oberflache erreicht, wohingegen die
Verwendung eines Abreilgewebes zu einer starken Strukturierung einhergehend mit
Harzanreicherungen an der Oberflache fiihrt. [AV10; Gr20; Ho13b; Th19]
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Abbildung 2.3: Schematische Darstellung der Herstellung eines Faserverbundkunststoffes (in
Anlehnung an [Suo.).])

2.2 THERMISCHE SCHADIGUNG VON CFK

Verschiedene Schadensfalle an CFK, welche in Folge von Warmeeintrag aufgetreten sind, haben
gezeigt, dass thermische Belastung zu einer Anderung der Eigenschaften von CFK fiihren kann. Es tritt
Schadigung wie z.B. die Zersetzung der Matrix oder die Entstehung struktureller Unganzen in Form von
Rissen und Delaminationen auf. Dies flihrt u.a. zu einer Verringerung der Festigkeit und damit
einhergehend zu einer geringeren Einsatzsicherheit. Ein Verstdndnis fir die auftretenden
Schadigungsphanomene sowie deren Verteilung und Auswirkung auf die mechanischen Eigenschaften
ist daher unumganglich fiir einen sicheren Einsatz von CFK-Strukturen.

Trifft Warmestrahlung einseitig auf eine CFK-Oberflache, so wird ein Teil von der Oberflache reflektiert
und ein anderer Teil wird vom CFK absorbiert (siehe Abbildung 2.4). Ein weiterer Teil der Strahlung
wird an der Oberfliche emittiert. Die absorbierte Warme wird mittels Warmeleitung durch das CFK
transportiert. Da die Warme immer von Orten mit hoher Temperatur zur Orten mit niedriger
Temperatur transportiert wird, gelangt bei einseitiger thermischer Belastung die Warme von der
bestrahlten Oberflache (z = 0mm) hin zur nicht-bestrahlten gegeniiberliegenden Seite (z = Dicke CFK-

Probe). Daraus resultiert ein Temperaturgradient ‘;—Z im CFK, welcher von der Warmeeinwirkungszeit
abhangt. [Sell; TG04; MG06; GMC81]

Durch die Kombination von Polymermatrix und Kohlenstofffaser im CFK kénnen verschiedene und z.T.
parallel ablaufende Prozesse in Folge vom Warmeeintrag auftreten [SRR15; Di16; WWE16; PFS80]:

- Zersetzung der Polymermatrix

- Zersetzung der Kohlenstofffaser

- Spannungsanderung an der Faser-Matrix-Grenzflache
- Ablosung der Faser von der Matrix
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gunna)

Emission
V

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung der Temperaturverteilung bei einseitiger Bestrahlung (in
Anlehnung an [Di16; Hul6; MGO06])

Wann und wie stark diese Prozesse ablaufen, hiangt von verschiedenen Einflussfaktoren ab (siehe
Abbildung 2.5). Die dominierenden Einflisse sind dabei Temperatur, Expositionszeit, Art der
Atmosphare und Art des Warmeeintrags. So ist mit zunehmender Temperatur eine starker werdende
Schadigung im CFK zu beobachten. Eine aussagekraftige GroRe ab wann eine Schadigung erwartet
werden kann stellt die Glasibergangstemperatur T, der Polymermatrix dar. Diese ist definiert als
Temperatur, bei der ein Polymer in ein entropie-elastisches Verhalten (ibergeht. Fiir Duroplaste gilt
die Ty als die obere Grenze der Nutzungstemperatur. Neben der Temperatur spielt auch die
Expositionsdauer eine Rolle. Bei sehr langen Expositionszeiten tritt Schadigung auch unterhalb von T,
aufgrund von Devitrifikations-prozessen auf. Die Einfllisse von Temperatur und Expositionszeit auf die
thermische Schadigung von CFK miissen dementsprechend immer zusammen betrachtet werden. Es
gilt dabei generell, dass mit hoherer Temperatur und mit ldngerer Expositionszeit eine starkere
Schadigung im CFK auftritt. [Til4; TMR95; Gr20]
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Abbildung 2.5: Wichtige Einflussparameter auf die thermische Schadigung von CFK

Die Zusammensetzung der Atmosphare, in welcher thermisch belastet wird, muss beriicksichtigt
werden, weil z.B. bei Anwesenheit von Sauerstoff dieser als moglicher Reaktionspartner zur Verfiigung
gestellt werden kann. Die Anwesenheit von Sauerstoff beschleunigt Degradationsprozesse im CFK-
Bauteil und man spricht von thermo-oxidativem Abbau. [Mu03; CMVO01; EW12]
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Des Weiteren spielt die Art des Warmeintrags ins CFK eine Rolle. Im Fall von gleichmafSigem
Warmeeintrag von allen Seiten liegt nach einer Aufheizphase eine konstante Temperatur im CFK vor.
Im Falle von einseitigem Warmeeintrag, bildet sich hingegen ein Temperaturgradient innerhalb des
CFK aus (siehe Abbildung 2.4). [He17; Sel11; Sc16]

2.2.1 THERMISCHE ZERSETZUNG DER EINZELNEN KOMPONENTEN

Durch Warmeeintrag bedingte hohe Temperaturen im CFK kdnnen zur thermischen Zersetzung von
Kohlenstofffasern und Epoxidharz fihren. Da die Kohlenstofffaser temperaturstabiler ist als das
Epoxidharz, in welchem sie eingebettet ist wird die Zersetzung der Polymermatrix als dominierender
Prozess bei der thermischen Schadigung von CFK betrachtet. [Sc07; MG06; TMR95]

Zersetzung der Kohlenstofffasern

Kohlenstofffasern haben eine gute Warmeleitfahigkeit und einen niedrigen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten in Faserrichtung (siehe Tabelle 2.1). Ihre hohe Steifigkeit ist dabei nahezu
temperaturunabhéngig. Kohlenstofffasern sind sehr temperaturbestindig: in nicht-oxidierender
Atmosphare zersetzen sie sich erst bei Temperaturen ab 2000°C, in oxidierender Atmosphére ab 450°C.
Die thermo-oxidative Zersetzung der Faser flihrt u.a. zu einer Verringerung des Faserdurchmessers.
Unterschreiten zersetzte Fasern den Durchmesser von 3 um und Uberschreiten sie eine Lange von
5um bei einem Langen-zu-Durchmesserverhialtnis von groRer als 3, dann gelten diese laut
Weltgesundheitsorganisation (WHO) als lungengdngig und kénnen eventuell Krebs verursachen.
[AV10; Sc07; Eil7; Gr20]

Zersetzung von Epoxidharz

Die thermische Zersetzung von Epoxidharzen folgt verschiedenen Mechanismen. Als vorherrschende
Mechanismen gelten die Pyrolyse, d.h. die thermisch induzierte Bindungsspaltung bei hohen
Temperaturen und inerter Atmosphare, und die Oxidation. Als Resultate der Degradationsreaktion
findet man im Polymer Kettenbriiche und die Ausgasung niedermolekularer Bestandteile. Des
Weiteren sind oberflachennah oxidierte Spezies wie z.B. Aldehyde oder Ketone zu finden. [Wil2; DIN
50035:2012]

Die Zersetzung des Epoxidharzes umfasst verschiedene Reaktionen, welche parallel oder zeitlich
versetzt nacheinander ablaufen. Abbildung 2.6 zeigt eine Auswahl an verschiedenen moglichen
Zersetzungsreaktionen. Bei der Dehydratisierung wird bei erhéhter Temperatur Wasser abgespalten,
woraufhin eine Doppelbindung entsteht. Diese Reaktion ist rein thermisch induziert und tritt auch bei
nicht-oxidativer Atmosphare auf. Dahingegen tritt die Kettenspaltung an der Amingruppe als weitere
thermisch induzierte Zersetzungsreaktion nur in Anwesenheit von Sauerstoff auf. Die C-N-Bindung ist
mit einer Bindungsenergie von AEc.n = 305 kl/mol die schwéachste Bindung im Epoxid (zum Vergleich:
AEc.c =345 kJ/mol, AEc.o = 358 kJ/mol). Ein mdglicher Reaktionsmechanismus ist die Anlagerung von
Sauerstoff am Kohlenstoff neben dem Stickstoff woraufhin ein Amid entsteht. Eine mehrstufige
Radikalkettenreaktion und anschlieBende Umlagerungen bis zur Spaltung der C-N-Bindung folgen. Es
entsteht ein Aldehyd und ein sekundares oder primares Amin.

Des Weiteren entsteht durch die Anlagerung des Sauerstoffs an Stickstoff im Amin ein Aminoxid,
wodurch dem Mechanismus der Cope-Eliminierung folgend ein Hydroxylamin und ein Alken
entstehen. Ersteres zerfallt unter Wasserabspaltung weiter bis zu einem primaren Amin und einem
Aldehyd. Thermo-oxidative Reaktionen laufen im CFK aufgrund der zwingend notwendigen
Anwesenheit von Sauerstoff nur oberflaichennah ab. Die Diffusion von Sauerstoff ins Material ist dabei
sowohl von der Zeit als auch der Temperatur abhangig. Experimente zeigen, dass aufgrund der hohen
dreidimensionalen Vernetzung des Epoxidharzes die Diffusion des Sauerstoffes ins CFK auf ca. 100-
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150 pm limitiert ist. Als weitere thermo-oxidative Reaktion wird die Entstehung von Ketonen durch die
Oxidation der Hydroxylgruppe genannt. [Mu03; Wil2; ERF16; WELQ9; FPO6; CMV01; Wo18; 0l09; Ri04]

HO “R Kettenspaltung
Dehydratisierung an Amingruppen

T1~/ 1,0,

Abbildung 2.6: Mégliche thermische Zersetzungsreaktionen von Epoxidharz (in Anlehnung an [Wi12])

Durch den thermischen Abbau des Epoxidharzes entstehen niedermolekulare Zersetzungsprodukte
verschiedenster Stoffgruppen. Fir Epoxide ohne Phenol-Struktur haben sich zwei Stoffgruppen
herauskristallisiert. Zum einen entstehen bei Anwesenheit von Sauerstoff sowohl Hydroxyl-, Carbonyl-
und Carboxyl-Gruppen oberflaichennah im Epoxidharz als auch kurzkettige aliphatische Alkohole,
Aldehyde, Ketone und Carbonsauren, wie z.B. Isopropanol, Acetaldehyd, Butanon oder Essigsaure. Als
weitere Gruppe entstehen als thermische Spaltprodukte aromatische Amine wie z.B. Anilin oder
Pyridin. Der Siedepunkt dieser zersetzten Produkte liegt meist unterhalb der T, des CFK, weshalb diese
Molekiile gasformig aus dem Verbund entweichen. [WEL09; Wi12; MGO06]

2.2.2 ENTSTEHUNG & AUSWIRKUNG VON STRUKTURELLEN SCHADEN

Strukturelle Schaden wie z.B. Risse in der Matrix des Faser-Verbundes und Delaminationen
beeinflussen signifikant die mechanischen Eigenschaften von CFK-Bauteilen und fiihren zu einer
Abnahme von Steifigkeit und Festigkeit. Delaminationen sind dabei als das Ablésen einzelner Lagen
definiert. Im Falle thermischer Schadigung gibt es zwei Vorstellungen, welche als hauptverantwortlich
fiir die Entstehung von Delaminationen diskutiert werden. [Sc07; Hul6; Ch10; IS15]

Verschiedene Studien diskutieren einerseits eine thermisch induzierte Abschwachung der Faser-
Matrix-Anbindung. Die unterschiedlichen Warmeausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix
flihren zu Spannungsgradienten an der Grenzflache. Dort bilden sich zuerst Mikro-Risse. welche mit
anhaltender Belastung wachsen und zu groRflachigen Delaminationen werden. Die
Grenzflachenfestigkeit nimmt dabei mit zunehmender Temperatur ab. [Sc07; RD92; WELQ9; SR15;
Sc19]

Im Falle einseitiger thermischer Belastung wird dariiber hinaus beobachtet, dass Delaminationen
zuerst nahe der bestrahlten Oberflache entstehen. Mit zunehmender Belastungsdauer nimmt die
Ausdehnung der Delaminationen zu, das heil$t Delaminationen sind tiefer im CFK zu finden. Sehr stark
ausgepragte Temperaturgradienten kénnen dabei die Bildung von Delaminationen durch thermisch
induzierte Dehnungsgradienten unterstiitzen. [LUG09; MGO06; MS92b]
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Delaminationsentstehung kann andererseits im Falle von Temperaturen oberhalb der
Glaslibergangstemperatur auch mit der Zersetzung der Matrix einhergehen. Durch die entstehenden
flichtigen Abbauprodukte baut sich ein Druck im Inneren des CFK auf. Auch eingeschlossenes Wasser
im CFK kann bei hohen Temperaturen verdampfen und ebenfalls Druck aufbauen. In kleinen
Fehlstellen oder Rissen kénnen sich die fliichtigen Komponenten sammeln und diese vergréRern,
weshalb diese mit zunehmender thermischer Belastung wachsen und zu Delaminationen werden. Da
die Temperatur am Ort der entstehenden Delamination weit Uber der T; liegt, kann die
Delaminationsentstehung durch die Zersetzung der Polymermatrix unterstitzt werden. [MGO06; Ka05;
WDK14]

Durch entstehende Pyrolysegase oder Luft, welche in die entstandenen Delaminationsvolumina
diffundieren, werden diese aufgeblaht, was zu einer Zunahme der Probendicke fithren kann. Aufgrund
dieser gasformigen Einschliisse haben Delaminationen auch eine isolierende Wirkung und vermindern
die Warmeleitung in CFK-Proben. Dies bedeutet, dass oberhalb einer Delamination ein Warmestau zu
einem Temperaturanstieg fuhrt, wohingegen unterhalb der Delamination ein Temperaturabfall
registriert wird. [Sell; Sc16; Nil7]

2.3 VERFAHREN ZUR CHARAKTERISIERUNG THERMISCHER SCHADIGUNG IN CFK

Fir die Charakterisierung von thermisch induzierten Schadigungsphanomenen im CFK und deren
Auswirkungen auf das Material miissen verschiedene Analyseverfahren verwendet werden. Wie in
Abbildung 1.2 dargestellt, soll das Material im Hinblick sowohl auf die chemische Veranderung als auch
auf die strukturellen und mechanischen Anderungen charakterisiert werden. Tabelle 2.2 zeigt eine
Auswahl an Verfahren, welche zur Charakterisierung von CFK herangezogen werden kdnnen.

Tabelle 2.2: Auswahl an Verfahren, welche zur Charakterisierung von CFK herangezogen werden
kénnen (in Anlehnung an [BS20]; kursiv markierte Verfahren sind relevant fiir die vorliegende Arbeit)

Chemische Strukturelle Mechanische
Charakterisierung Charakterisierung Charakterisierung

- Gravimetrie - Lichtmikroskopie - Zugfestigkeit
- Thermogravimetrische - Rasterelektronenmikros- | - Druckfestigkeit

Analyse (TGA) kopie (REM) - Interlaminare Scherfestig-
- Infrarot-Spektroskopie (IR) - Mikro-Computertomo- keit (ILS)
- Raman-Spektroskopie graphie (uCT) - Biegefestigkeit
- Gaschromatographie (GC) - Thermographie - Kerbschlagbiegefestigkeit
- Massenspektrometrie (MS) - Dynamisch-mechanische
- Rontgenphotoelektronen- Analyse (Steifigkeit)

spektroskopie (XPS)
- Energiedispersive

Rontgenspektroskopie (EDX)
- Kernspinresonanz-

spektroskopie (NMR)

Mittels chemischer Charakterisierungsverfahren werden hauptsachlich die Polymermatrix und darin
auftretende thermisch induzierte molekulare Anderungen untersucht. Die molekulare
Zusammensetzung kann am besten mittels spektroskopischer Analysetechniken bestimmt werden:
Molekilschwingungen und —rotationen absorbieren elektromagnetische Strahlung je nach Bindung bei
verschiedenen Wellenlangen und kdnnen mittels IR- und Ramanspektroskopie detektiert werden.
Ebenfalls kdonnen mittels Kernspinresonanzspektroskopie (NMR) und Rontgenphotoelektronen-
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spektroskopie (XPS) Riickschliisse auf Anderungen in der Molekiilstruktur gewonnen werden. Durch
gravimetrische Analyse kann die Entstehung von fliichtigen Zersetzungsprodukten verfolgt werden.
Des Weiteren kann zur Bestimmung der Zersetzungstemperatur die thermogravimetrische Analyse
(TGA) herangezogen werden. Die verschiedenen gasformigen Produkte kdonnen mit Hilfe von
Gaschromatographie gekoppelt mit einem Massenspektrometer oder mit IR-Spektroskopie
charakterisiert werden. Anderungen in der Elementzusammensetzung konnen mittels
energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX) oder XPS registriert werden. [AP09; BS20; Ei0S;
WELO9; PFS80; MG06; WWE16; TMR95]

Strukturelle Schaden wie Risse und Delaminationen kénnen mittels verschiedener mikroskopischer
Techniken untersucht werden. Lichtmikroskopie (LM) und Rasterelektronenmikroskopie (REM)
erlauben die Aufnahme zweidimensionaler Bilder von eingebettetem und geschliffenem CFK. Der
Unterschied bei beiden Techniken liegt in der Auflosung: mittels LM erreicht man eine Auflésung im
Mikrometerbereich, wohingegen mit REM eine Auflésung bis in den Nanometerbereich moglich ist.
Fiir die Analyse dreidimensionaler Strukturen eignet sich Mikro-Computertomographie (uCT). Hier
findet man eine Auflésung im Mikrometerbereich und die Verteilung und Ausdehnung von Schaden im
Volumen kann betrachtet werden. [Sel1; BS20; WWE16; GWW18; Mc11; Vil5]

Festigkeits-Kennwerte und deren Abnahme aufgrund von thermisch induzierter Schadigung im CFK-
Prafkérper konnen mittels verschiedener mechanischer Priifverfahren bestimmt werden. Die
Empfindlichkeit des mechanischen Priifverfahrens gegeniiber thermischer Schadigung im CFK ist
verfahrensabhangig. Der Grund daflr ist, dass die verschiedenen mechanischen Prifverfahren
unterschiedlich stark von den einzelnen Schadigungsarten beeinflusst werden. Die Zugfestigkeit ist
parallel zur Faserrichtung von der Festigkeit der Faser dominiert, wohingegen sie quer zur Faser
abhidngig von der Festigkeit der Faser-Matrix-Grenzflache bzw. der Polymermatrix ist. Dahingegen
nimmt die Druckfestigkeit parallel zur Faserrichtung in Anwesenheit von Delaminationen ab. Grund
dafiir ist, dass die Fasern nicht mehr ausreichend durch die Polymermatrix stabilisiert werden und
diese somit knicken. Ein weiteres Prifverfahren ist die Bestimmung der Biegefestigkeit in Form eines
3- oder 4-Punkt-Biegeversuchs. Dabei treten sowohl Druck- als auch Zugspannung im CFK auf, weshalb
auch eine Kombination aus Druck- (oberer Bereich) und Zugversagen (unterer Bereich) im CFK auftritt.
Die Bestimmung der interlaminaren Scherfestigkeit (ILS) ist ein spezieller 3-Punkt-Biegeversuch mit
verkiirzter Probenlange. Hier dominiert die Schubspannung, weshalb die ILS-Priifung empfindlich auf
die Anwesenheit von Delaminationen reagiert. Der Kerbschlagbiegeversuch erlaubt zudem die
Beobachtung von CFK hinsichtlich Zahigkeit und Sprodigkeit. [Dil16; 1S15; Ch10; BS20; WEL09; Mc99]

Im Folgenden werden die fiir diese Arbeit relevanten Untersuchungsverfahren zur Charakterisierung
thermischer Schadigung vorgestellt (siehe kursiv markierte Verfahren in Tabelle 2.2).

2.3.1 CHEMISCHE CHARAKTERISIERUNG

Chemische Analyseverfahren werden bei der Untersuchung thermischer Schadigung in CFK
herangezogen, um die thermisch induzierten Anderungen in der Polymermatrix zu untersuchen. In der
vorliegenden Arbeit werden dazu folgende Verfahren verwendet: Gravimetrie, thermogravimetrische
Analyse und FTIR-Spektroskopie. Diese sollen nun ausfihrlich beschrieben und im Hinblick auf die
Detektion thermischer Schadigung diskutiert werden.

Gravimetrie

Die gravimetrische Analyse ist ein quantitatives Verfahren, dass auf der Bestimmung des
Masseverlustes beruht. Im Falle thermischer Schadigung wird die Masse des CFK vor und nach dem
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thermischen Eintrag bestimmt. Die Differenz dieser beiden Werte bezogen auf die Masse des nicht-
geschadigten CFK ergibt den prozentualen Masseverlust. [Hal4; Sa04]

Der Masseverlust ist ein quantitatives MalR fir die Menge an entstehenden niedermolekularen
Zersetzungsprodukten, welche gasformig bei thermischem Eintrag aus dem CFK entweichen. Obwohl
Fasern sich bei hoheren Temperaturen ebenfalls zersetzen und somit Masse verlieren kdnnen, wird
das Masseverlustverhalten von Verbundwerkstoffen durch den Masseverlust der Matrix dominiert, da
diese die thermisch instabilere Komponente im Verbund ist. Die zeit- bzw. temperaturabhangige
Bestimmung des Masseverlusts erlaubt somit die Betrachtung der Zersetzungskinetik der Matrix. So
findet man z.B. in oxidativer Atmosphdre nach identischer Zeit t einen hoheren Masseverlust als in
nicht reaktiver Atmosphare. [Sa04; PFS80; TMR95; Sell; Eil1]

Thermogravimetrische Analyse

Mittels thermogravimetrischer Analyse (TGA) wird die Masse einer CFK-Probe in Abhangigkeit von
Temperatur und Zeit in kontrollierter Atmosphare gemessen. Dazu wird eine CFK-Probe (ca. 10-
100 mg) auf einer Waage, welche sich innerhalb eines Ofens befindet, positioniert. Die Temperatur
wird gemall einer definierten, meist linearen Heizkurve T(t) erhoht. Gleichzeitig wird die
Massednderung aufgezeichnet. Man erhélt ein Thermogramm, in welchem der Masseverlust gegen die
Temperatur oder Zeit aufgetragen ist. [SL96; BS20]

Die TGA ermoglicht die Detektion der Temperaturen, bei welchen die Zersetzungen von Polymermatrix
und Kohlenstofffaser beginnen. Dies ist durch das Ablesen der Temperatur im Thermogramm maglich,
bei welcher ein Abfall der Kurve verzeichnet wird. Damit die verschiedenen Abfélle im Kurvenverlauf
im Thermogramm eines CFK zugeordnet werden kdnnen, bietet es sich an, die Komponenten (hier
Matrix und Faser) zu separieren und fir jede Einzelkomponente eine TGA durchzufihren. Im Fall von
verschiedenen Komponenten in der Matrix, wie z.B. einer duroplastischen und einer
thermoplastischen Komponente, kénnen die Zersetzungstemperaturen T, einzeln abgelesen werden.
Die Variation der Prozessgase ermoglicht die Bestimmung der Zersetzungstemperatur T, in
verschiedenen Atmospharen, d.h. in oxidativer oder inerter Umgebung. Anzumerken ist, dass sich der
Zersetzungszeitpunkt abhéngig von der Heizrate dndert. Die Durchflihrung mehrerer TGA-Messungen
mit verschiedenen Heizraten erlaubt die Bestimmung der Aktivierungsenergie fir eine
Zersetzungsreaktion. [BS20; Eil1l; Se11; NCM97; Vil5]

FTIR-Spektroskopie

Infrarot-Spektroskopie (IR) ist ein Analyseverfahren zur ldentifikation von Substanzen oder der
Zuordnung dieser zu Substanzklassen. Das zugrundeliegende Prinzip ist die Anregung von Molekiil-
schwingungen und -rotationen durch Absorption mittlerer Infrarotstrahlung (4000-400 cm™).
Voraussetzung fiir die Untersuchung einer Substanz mittels IR-Spektroskopie ist eine Anderung des
Dipolmomentes der Bindung im Molekdil. Dies bedeutet im Falle des CFK, dass IR-Spektroskopie nur
fir die Untersuchung der Polymermatrix geeignet ist, da eine Anderung des Dipolmoments der
Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindung in der Faser nicht moglich ist. Je nach Art der angeregten Bindung
wird die IR-Strahlung bei der fur diese Bindung charakteristischen Wellenzahl absorbiert, d.h. am
Detektor wird die Abschwachung der Absorption registriert. [GG03; HMZ12]

Die Strahlungsquelle (z.B. Nernst-Stift, Globar) generiert IR-Strahlung im gewlinschten Wellenlangen-
bereich. Diese wird anschlieRend in einem Zweistrahl- oder Michelson-Interferometer in zwei
Strahlenbiindel aufgeteilt. Die zwei Blindel durchlaufen nun unterschiedlich lange Wegstrecken,
wodurch eine Phasenverschiebung entsteht. Filhrt man beide Strahlenbiindel wieder zusammen,
kommt es zu Interferenzerscheinungen. Es gilt, dass bei einer Phasenverschiebung, welche ein ganzes
Vielfaches der Wellenldnge ist, konstruktive Interferenz erscheint. Ein Interferogramm wird gemessen
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und mit Hilfe der Fourier-Transformation (FT) in ein kontinuierliches Spektrum umgewandelt, welches
die Banden charakteristischer Schwingungen der im Molekiil vorhandenen funktionellen Gruppen
zeigt. Im Spektrum ist die Intensitdt pro Wellenzahl v dargestellt, welche die reziproke Wellenlange A
ist. [HMZ12; GG03; SL96]

IR-Strahlung

Abbildung 2.7: Schematische Darstellung des Messprinzips der abgeschwéachten Totalreflexion (in
Anlehnung an [GGO03])

Ublicherweise wird bei der IR-Spektroskopie die durchgelassene Strahlung in Form der Transmission
gemessen. Diese Messmethode erlaubt jedoch nur eine Untersuchung von Oberflichen und
Festkorpern, welche durchsichtig sind oder in Form von sehr diinnen Scheiben oder Folien prapariert
werden konnen. Ist dies nicht moglich, wie auch im Fall von CFK, haben sich Reflexionsmethoden als
geeignet erwiesen. Als Moglichkeit bietet sich dabei die Messung in diffuser Reflektion (DR), bei der
die reflektierte IR-Strahlung, welche von der Probe diffus gestreut wird, in einem maoglichst groRen
Raumwinkel detektiert wird. Eine weitere haufig angewandte Reflexionsmethode ist die Messung in
abgeschwachter Totalreflexion (engl. attenuated total reflection, ATR). Das Prinzip der Messung
mittels ATR basiert auf der Lichtreflexion an Grenzflaichen von zwei optisch verschiedenen Medien
(siehe Abbildung 2.7). Trifft Licht durch ein Medium mit einem relativ hohen Brechungsindex n; (hier:
ATR-Kristall, z.B. Silizium) auf die Grenzflache zu einem Medium mit kleinem Brechungsindex n; (hier:
CFK) so wird das Licht an der Grenzflache reflektiert. Dabei dringt ein Teil der Strahlung in die Probe
ein und wird dort reflektiert. Die eindringende und reflektierte Strahlung wird dabei je nach Art der
vorhandenen funktionellen Gruppen von der Probe absorbiert. [GG03; St04]

Im Gegensatz zur Transmissions-Messung, bei welcher die Probendicke (gemdR dem Lambert-
Beer’schen Gesetz) eine Rolle spielt, ist bei der Messung mittels ATR die Eindringtiefe d der Strahlung
in eine Probe relevant, da die Intensitat mit zunehmender Eindringtiefe steigt. Die Eindringtiefe d ist
dabei wie in Formel 2-1 definiert, wobei A die Wellenlange und 6 der Einfallswinkel der IR-Strahlung
ist.

A

dg = T 2-1

n 1
2m(sin%6 — (n—2)2)2
1

Der Einfallswinkel beeinflusst die Eindringtiefe signifikant, d.h. mit zunehmendem 6 nimmt die
Eindringtiefe ab und flhrt zu weniger intensiven Spektren. Des Weiteren dringt Strahlung mit gréRerer
Wellenldnge tiefer in die Probe ein, als kurzwellige Strahlung. Dies bedeutet im Umkehrschluss, dass
Banden bei kleineren Wellenzahlen im Spektrum intensiver sind als bei groReren Wellenzahlen. Ein
weiterer wichtiger Punkt flir eine gute Spektrenqualitat ist ein moglichst guter Kontakt zwischen
Kristall und Probe. [GGO03; St04]

Mittels IR-Spektroskopie ldsst sich die Matrix im CFK charakterisieren. Bei der Charakterisierung

thermischer Schadigung in CFK dient die IR-Spektroskopie somit dazu, die Zersetzung der Matrix zu
untersuchen. Durch den Vergleich eines Spektrums von ungeschadigtem CFK mit dem eines thermisch
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geschadigten CFKs kénnen molekulare Anderungen festgestellt werden. Verschiedene Studien zeigen
die Abnahme charakteristischer Banden fiir Epoxidharzsysteme mit zunehmender Temperatur und
Belastungsdauer. Dies resultiert aus einer Anderung im molekularen Aufbau des Epoxids, wie z.B. eine
Bindungsspaltung oder eine Umlagerungsreaktion. Durch die Anderung in der Molekiilstruktur kénnen
auch neue Banden in den Spektren entstehen. Die Lage dieser Banden ist dabei abhdngig von der Art
des Epoxids. Jedoch kann bei der thermischen Schadigung in oxidativer Atmosphére fir alle Epoxide
die Entstehung von Banden zwischen 1650 und 1800 cm™ registriert werden. Diese Banden sind
charakteristisch fir die Streckschwingung von C=0-Doppelbindungen in Carbonyl-Gruppen, welche
typischerweise durch oxidative Reaktionen entstehen und in Oxidationsprodukten wie Aldehyden,
Ketonen und auch Carbonsauren und Estern zu finden sind. [Ei08; BS20; WWE16; Da06; Bo06; CMVO01;
0l09; Mu01; Bal7; Da05; SR15; DBF19; To18]

2.3.2 STRUKTURELLE CHARAKTERISIERUNG

Strukturelle Schaden in CFK wie z.B. Delaminationen beeinflussen die mechanischen Eigenschaften
und kénnen zu einem Festigkeits- und Steifigkeitsverlust fiihren. Dementsprechend sind auch
Untersuchungen an thermisch geschadigtem CFK hinsichtlich struktureller Schaden unerlasslich.
Hierzu eignen sich vor allem bildgebende Verfahren wie z.B. Lichtmikroskopie (LM),
Rasterelektronenmikroskopie (REM) oder Mikro-Computertomographie (UCT). Im Folgenden sollen
diese Verfahren beschrieben und im Hinblick auf die Detektion struktureller Schaden diskutiert
werden.

Lichtmikroskopie

Die Lichtmikroskopie ist ein gangiges Verfahren zur Charakterisierung von strukturellen Schaden wie
z.B. von Rissen in festen Materialien. Die am haufigsten verwendeten Verfahren sind dabei die
Durchlicht- und die Auflicht-Mikroskopie. Die Schwierigkeit, um-diinne Schichten aus CFK zu
praparieren und die Undurchsichtigkeit aufgrund der Kohlenstofffasern, machen die Auflicht-
Mikroskopie zum Verfahren der Wahl. Bei der Auflicht-Mikroskopie wird Licht aus Richtung des
Objektivs oder von der Seite homogen auf die Probe eingestrahlt. Das von der Probe reflektierte Licht,
welches in das Objektiv gelangt, liefert dann ein vergroRertes Bild. Fiir ein moglichst hoch aufgelostes
Bild muss dazu die Probe eingebettet, plan geschliffen und poliert werden, da dadurch die Probe in der
Brennebene fokussiert werden kann. [BS20; GZ94; HS09; Gr09]

Eine spezielle Art der Mikroskopie ist zudem die konfokale Laser Scanning Mikroskopie (KLSM). Hier
wird die Probe zeilenweise mit einem fokussierten Laserstrahl abgerastert. Durch eine zusatzliche
variable konfokale Blende kann festgelegt werden, dass reflektiertes Licht von Objektpunkten
auBerhalb der Fokusebene ausgeblendet wird. Das kohédrente Licht des Lasers erlaubt zudem eine
starke Fokussierung. Durch die Variation von Fokusebene und Signaliliberlagerung (Interferenz) lassen
sich dadurch mikroskopische Aufnahmen inklusive Tiefeninformationen generieren. [Wall; Wil0;
Ar20]

Mittels Lichtmikroskopie (LM) lasst sich die Schadigungstiefe im CFK nach einseitiger thermischer
Belastung bestimmen. McManus et al. und La Delfa et al. bestimmen die Delaminationstiefe nach
einseitiger thermischer Schadigung mittels LM-Aufnahme und anschlieBender Vermessung der
Penetrationstiefe. Seggewill bestimmt ebenfalls die strukturelle Schadigungstiefe durch Vermessung
der Penetrationstiefe der Delaminationen. Zudem vermisst er auch die Tiefe des Matrixabbaus. Dazu
bestimmt er die Tiefe, bis zu der verkohltes Epoxidharz zu finden ist. Die Ergebnisse zeigen, dass
Delaminationen tiefer im CFK auftreten als die starke Zersetzung der Polymermatrix. Leicht
geschadigte Matrix kann mittels LM jedoch nicht untersucht werden, da diese in der Aufnahme nicht
visuell identifiziert werden kann. [Se11; MS92b; MS92a; LUG09; GMMO02]
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Rasterelektronenmikroskopie

Bei der Rasterelektronenmikroskopie wird die Oberfliche einer Probe mit einem fokussierten
Primarelektronenstrahl, welcher mittels einer Feldemissionskathode erzeugt wird, abgerastert. Die
Primarelektronen wechselwirken mit der Oberflache. Resultierend knnen mit geeigneten Detektoren
Sekundarelektronen, Riickstreuelektronen und charakteristische Rontgenstrahlung gemessen werden,
welche von der Oberfliche emittiert werden. Zur Abbildung werden am haufigsten
Sekundarelektronen  herangezogen, da  deren  Austrittswahrscheinlichkeit von  der
Oberflachenmorphologie abhangt und somit ein topographischer Kontrast gut abgebildet werden
kann. Es kdnnen Aufnahmen mit guter Tiefenscharfe und einer Auflosung bis in den nm-Bereich
generiert werden. Die VergroRRerung ist dabei gegeben durch das Verhaltnis von der RastergrofRe auf
dem Objekt zur BildschirmgréRe und kann stufenlos angepasst werden. Flr eine gute Auflosung bei
der Untersuchung von Polymeren muss aufgrund deren schlechter Leitfahigkeit eine niedrige
Beschleunigungsspannung (< 1 keV) verwendet werden. [BS20; Gr09; HS09; GZ94; Ho13a]

Fiir moglichst gute REM-Aufnahmen muss die Probe vorab prapariert werden. Typischerweise wird ein
Querschnitt mit mechanischen Mitteln wie konventionellen mechanischen Poliermethoden oder
einem Mikrotom prapariert. Eine weitere Moglichkeit ist die Erstellung eines lonenstrahl-Querschnitts.
Hier wird die Oberflache mit einem Argon-lonenstrahl gleichmaRig abgefahren. Durch den lonenstrahl
werden Atome aus der Oberfliche der Probe herausgeschleudert und man erhélt eine homogen
geatzte Probenoberflache frei von Schleif- und Polierartefakten. Die Kombination von lonenstrahl-
Praparation und anschlieRender REM-Untersuchung bietet die Maoglichkeit, hochaufgeloste
Aufnahmen von Grenzflachen zu erzeugen. [ECA06; Og07; Ho13a; Gr09]

Schuster und Holtmannspotter et al. zeigen gute und tiefenaufgeloste Aufnahmen von Faser und
Matrix im CFK mittels REM durch Detektion der Sekundarelektronen im unteren um-Bereich. Vieille et
al. zeigt auRerdem, wie mittels REM kleinste strukturelle Schaden im CFK als Folge thermischer
Schadigung detektiert werden kénnen. Shi et al. zeigt anhand REM-Aufnahmen von der Oberflache
von thermisch geschadigtem CFK die Freilegung einzelner Kohlenstofffasern. Shaoquan et al. weist
mittels REM das Bruchverhalten von CFK bei thermischer Schadigung nach und zeigt, dass mit
zunehmender thermischer Schadigung ein Grenzflaichenversagen auftrittt. Ein dhnliches Bruchbild
zeigen REM-Aufnahem von Alessi et al. sogar schon bei niedrigen Temperaturen. [Sc16; Ho13a; Vil5;
Sh16; Sh17; APS14]

Mikro-Computertomographie

Die Computertomographie basiert auf der Abschwachung von Rontgenstrahlung und erlaubt somit
eine zerstorungsfreie Untersuchung von Bauteilen. Mittels fokussierter Rontgenstrahlung, welche aus
der Rontgenquelle kommt, wird der zu untersuchende Priifkérper durchleuchtet (siehe Abbildung 2.8).
Im Falle der Mikro-Computertomographie (LCT) werden Mikrofokus-Réhren eingesetzt, so dass eine
Auflosung im um-Bereich erreicht werden kann. Die verbleibende Rontgenstrahlung, welche nicht vom
Prifkorper absorbiert wird, wird am Detektor gemessen.

I=1y-e 2-2

Somit kann der Absorptionskoeffizient u gemall dem Lambert-Beer’schen Gesetz (siehe Gleichung 2-2)
berechnet werden, wobei Iy die Intensitat der ungeschwachten Rontgenstrahlung, | der gemessene
Intensitatswert und d die durchstrahlte Wegldange des Objekts ist. Nach der Aufnahme des ersten
Schwachungsprofils (Projektion) wird die Probe um einen kleinen Winkel um die Rotationsachse
gedreht und ein weiteres Schwachungsprofil aufgenommen. Moderne Gerate schaffen zwischen 1000
und 1500 Projektionen pro Umlauf, d.h. der Drehungswinkel zwischen zwei Projektionen liegt zwischen
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0,24° und 0,36°. Um eine dreidimensionalen Aufnahme zu erhalten, wird eine Faltungs-
Rickprojektions-Rekonstruktion durchgefihrt: dazu werden zuerst die Schwachungsprofile aus allen
Winkelrichtungen zurlick projiziert um ein dreidimensionales Bild zu erzeugen. AnschlieRend wird eine
Hochpassfilterung, basierend auf mathematischer Faltung, angewandt, um scharfe Objektkanten und
tiberlagerungsfreie Bilder zu erhalten. Die Uberlagerung der einzelnen Projektionen liefert eine lokale
Auflésung, d.h. das dreidimensionale Volumen wird in viele einzelne Voxel unterteilt. Die Auflésung,
d.h. die VoxelgroRe, ist dabei abhidngig von der maximal projizierbaren Breite des Objekts (grofite
Distanz des Priifobjekts zur Rotationsachse) und der Pixelanzahl des Detektors. Je kleiner die Probe
und je hoher die Pixelanzahl des Detektors sind umso geringer ist die VoxelgréBe und umso besser
damit die Auflésung. Fir jedes einzelne Voxel wird ein mittlerer Absorptionskoeffizient berechnet,

z Kegelstrahl

Rotationsachse ——]

Réntgenquel le

Detektor
Abbildung 2.8: Schematische Darstellung einer Kegelstrahl-CT (in Anlehnung an [CDL18; Bu05])

welcher anschlieBend in einen Grauwert Ubersetzt wird. Die Anzahl der moglichen Grauwerte hangt
dabeivon der Anzahl an Bits pro Pixel im Detektor ab. Der Grauwert fiir schwarz wird demnach als Null
und der Grauwert fiir weild als Zweierpotenz der Bit-Anzahl definiert. [Al11; Bu05; CDL18; Hs09]

Aufgrund der Komplexitdt eines CT-Systems kdnnen Artefakte bei der Messung entstehen. Artefakte
sind abgebildete Schwachungswerte, die von der tatsachlich im Volumen enthaltenen Schwachung
abweichen. Die Ursache fiir die Entstehung von Artefakten ist vielfaltig und kann z.B. im Messprozess,
im Material oder auch bei der Rekonstruktion liegen. Beispiele fiir technisch bedingte Artefakte sind
Kegelstrahlartefakte oder Ringartefakte. Erstere resultieren aus der Geometrie des Rontgenstrahls.
Rontgenstrahlen divergieren auf dem Weg zum Detektor, jedoch wird bei der Rekonstruktion
angenommen, dass die Strahlen parallel verlaufen. Dies ist bei der Kegelstrahl-Geometrie jedoch nicht
der Fall. Der Effekt verstarkt sich mit zunehmendem Abstand zur Rotationsachse. Ringartefakte sind
auf fehlerhafte Funktion oder mangelhafte Kalibrierung einzelner Detektoreinheiten zurickzufihren.
Da der Fehlerimmer an gleicher Stelle am Detektor ist, wird dieser in Ringform mit der Rotationsachse
als Mittelpunkt im Bild sichtbar. [Hs09; Al11]

Strukturelle Schaden in CFK-Bauteilen sind gut sichtbar, da die darin befindliche Luft oder die
Pyrolysegase Rontgenstrahlung im Vergleich zum CFK weniger absorbieren und dadurch dunkel im
Tomogramm erscheinen. Faser und Matrix hingegen erscheinen heller. Aufgrund der verschiedenen
Grauwerte flr strukturelle Schaden sowie Faser und Matrix kann ein Schwellwert festgelegt werden,
welcher dementsprechend eine Zuordnung der Voxel zu CFK oder zu strukturellem Schaden
ermoglicht. Grauwerte unterhalb dieses Schwellwertes kdnnen strukturellen Schdaden zugeordnet
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werden, Grauwerte oberhalb gehoren zu Faser und Matrix. Blendet man alle Grauwerte, die gréBer als
der Schwellwert sind aus, so erhdlt man eine Verteilung der Schaden im Volumen. Studien von Awaja
et al. und Garcea et al. zeigen solche Verteilungen struktureller Schaden im CFK. Fir eine
tiefenaufgeloste Betrachtung der Schadigungsverteilung hat McCombe et al. das Schadigungsvolumen
pro Lage berechnet und dieses Uber die Tiefe im CFK dargestellt. Das Schadigungsvolumen wird dabei
durch die Multiplikation der Anzahl an Voxel, welche zum geschadigten Bereich gehdren, mit dem
Voxelvolumen berechnet. [Aw11l; GWW18; Mc11]

2.3.3  MECHANISCHE CHARAKTERISIERUNG

Durch thermische Belastung von CFK kommt es im Material zu Matrixabbau und strukturellen Schaden
wie Risse und Delaminationen. Sowohl der Matrixabbau als auch die Entstehung von Delaminationen
nimmt mit zunehmendem thermischen Eintrag zu. Vor allem Delaminationen haben dabei einen
starken Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und fiihren zu einem héheren Festigkeitsverlust
im CFK. Zur Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften und des Festigkeitsverlustes stehen
verschiedene Prifverfahren zur Verfligung. Da je nach Festigkeitsprifung die Empfindlichkeit
gegeniber thermischer Schadigung variiert, werden verschiedene mechanische Prifverfahren
durchgefiihrt. Im Folgenden soll der Einfluss thermischer Schadigung auf Zug-, Druck- und scheinbare
interlaminare Scherfestigkeit diskutiert werden. [Se11; Hul6]

Zugfestigkeit

Die Zugfestigkeit ist ein haufig herangezogener Festigkeitswert zur Charakterisierung von CFK. Je
nachdem wie eine CFK-Struktur hinsichtlich Faserorientierung aufgebaut ist und in welcher Richtung
zur Faser Kraft eingeleitet wird, variieren Festigkeit und Steifigkeit. Dementsprechend kénnen je nach
Belastung Aussagen hinsichtlich Faser-, Matrix- oder Grenzflachenfestigkeit getroffen werden. Bei
unidirektionalem CFK, welches parallel zur Faserrichtung auf Zug belastet wird, sollte die Faser die
lasttragende Komponente sein, d.h. bei guter Matrixanbindung beeinflusst die Faser dominant die
Steifigkeit und Festigkeit des CFK. Bei der Zugpriifung in Faserrichtung erfahren Faser und Matrix die
gleiche Dehnung. Da jedoch die Steifigkeit der Faser deutlich héher ist als die der Matrix (siehe Tabelle
2.1), geht diese gemaR der Iso-Dehnung deutlich starker in die Festigkeit ein. Gleichung 2-3 zeigt die
Iso-Dehnung, wobei E das E-Modul des Verbundes, Er das E-Modul der Faser, Ew das E-Modul der
Matrix und f der Faservolumenenanteil ist.

Ey=f-Er+(Q—f) En 2-3

Das charakteristische Bruchbild von ungeschadigtem unidirektionalem CFK nach paralleler
Zugbelastung ist in Abbildung 2.9 (A) und Abbildung 2.10 (A) skizziert und zeigt Faser- und
Matrixbriiche. Wie erwartet weist der Bruch ein Bruchbild ohne freiliegende Fasern auf. [Sc07; TG04].

Belastet man hingegen unidirektionales CFK quer zur Faser auf Zug so verhalt sich dieses gemaR der
Iso-Spannung (siehe Gleichung 2-4).
1 1-—-
f N -1

= 2-4
E, Ep  Em

Ein Versagen tritt in der Matrix oder an der Faser-Matrix-Grenzflache auf. Zusammenfassend gilt, dass
die Zugfestigkeit quer zur Faser deutlich geringer ist als parallel zur Faser. Bei der Prifung von
quasiisotropem CFK treten unter Zugbelastung dementsprechend erste Risse in der 90°-Lage auf.
[Di16; Sc07; PFS80; Wo018]

19



2 Stand der Technik

Abbildung 2.9: Verschiedene Versagensmodi fiir CFK nach Zugprufung: (A) Bruch, (B) Ausbersten

Mit zunehmendem thermischen Eintrag nimmt die Zugfestigkeit im CFK ab. Dabei zeigt sich auch eine
Anderung des Bruchverhaltens. Nach thermischem Eintrag zeigt sich ein Bruchbild mit vielen
ausgeborstenen, freiliegenden Fasern (,,brooming”, siehe Abbildung 2.9 (B)). In der Literatur wird als
Ursache fiir die Abnahme der Zugfestigkeit fiir unidirektionales CFK in Folge thermischer Schadigung
ein Versagen an geschwéachten Monofasern oder Faserbiindeln (z.B. durch den Herstellungsprozess)
und einem anschlieRenden thermisch induzierten Verlust der Faser-Matrix-Anbindung, wodurch die
Last nicht mehr auf die Faser Gbertragen werden kann, diskutiert. [PFS80; WEL09; FM12; GMMO02;
Gr86; Dil6]

(A) 4 t B) 4 }

Y

il
1 t

Abbildung 2.10: Versagensart von CFK nach einer (A) Zugprifung und (B) Druckprifung [Di16]

I {

Druckfestigkeit

Die Druckfestigkeit ist die Fahigkeit eines Materials oder einer Struktur, Druckbelastungen zu
widerstehen. Die Druckeigenschaften von CFK sind hauptsachlich abhangig von der Steifigkeit der
Matrix und der Faser-Matrix-Anbindung. CFK kdénnen bei Druckbelastung eine Reihe verschiedener
Versagensarten aufweisen wie z. B. Faserknicken, Scherbruch und Beulen (,,buckling”, siehe Abbildung
2.10(B)). Bei unidirektionalem CFK tritt ein Versagen in Form von Knicken bei paralleler
Druckbelastung oberhalb einer kritischen Druckspannung auf. Ein entscheidender Faktor fiir eine hohe
Druckfestigkeit ist dabei eine hohe Steifigkeit der Matrix. Des Weiteren hat die Matrix eine
Stutzfunktion der Fasern. Durch Delaminationen wird diese Funktion beeintrachtigt, was zu einem
dramatischen Festigkeitsverlust fiihrt. [BS20; DI06; IS15; Sc07]

Thermisch  induzierte Delamination und Schadigung fihrt zu einem  zusatzlichen
Druckfestigkeitsverlust. Dartiber hinaus nimmt die Steifigkeit der Matrix aufgrund der thermischen
Belastung ab. Die Delaminationen vermindern die Druckfestigkeit, da die Fasern eine Schwachung der
Stiitzwirkung der Matrix erfahren und daher leichter ausbeulen (siehe Abbildung 2.11 (B)). Je langer
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eine thermische Schadigung auf das Bauteil einwirkt umso starker sind das Ausbeulen (,,buckling) und
der resultierende Festigkeitsverlust ausgepragt. [GMMO02; Li14; Di16; WELO9; Sell; Fe07]

Abbildung 2.11: Verschiedene Versagensmodi fiir CFK nach Druckpriifung: (A) Bruch, (B) Beulen

Interlaminare Scherfestigkeit (ILS)

Die interlaminare Scherfestigkeit gibt Informationen liber das Verhalten von CFK in Anwesenheit von
Schubspannung. Zur Bestimmung der ILS-Festigkeit wird eine Variante des 3-Punkt-Biegeversuches
verwendet. Dementsprechend treten beim ILS-Versuch sowohl Zug- und Druckspannungen o als auch
Schubspannungen t auf (siehe Abbildung 2.12). Aufgrund der verkiirzten Probenldnge beim ILS-
Versuch im Vergleich zum klassischen 3-Punkt-Biegeversuch gilt die Schubspannung als dominierender

Spannungszustand [ASTM D2344M-00].
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Abbildung 2.12: Skizzierung der beim ILS-Versuch vorliegenden Spannungszustande

Je nach Probe kénnen verschiedene Versagensmodi auftreten (siehe Abbildung 2.13). Tritt das
Bruchbild von Schubversagen in einer oder mehreren Ebenen auf, so ist der gemessene ILS-Wert als
gliltig anzusehen. Das Versagen tritt dabei meist als Riss in der Matrix oder an der Faser-Matrix-
Grenzflache auf. So variiert die ILS-Festigkeit abhangig von der Art der Matrix und der Giite der Faser-
Matrix-Anbindung. Einen negativen Einfluss auf die ILS-Festigkeit kdnnen herstellungsbedingte Poren
oder Hohlrdume haben. [DI06; Sc07; Ch10; Kal7; I1S15]

Durch thermischen Eintrag nimmt die ILS-Festigkeit ab. Die Starke der Abnahme ist dabei abhangig von
Probendicke, sowie Strahlungsleistung und Bestrahlungsdauer [WWE16]. Die Anwesenheit von
Schubspannung initiiert Delaminationen im Fall einer geschwéachten Faser-Matrix-Grenzflache oder
fihrt zu einer VergroRerung kleinster Mikro-Delaminationen. Durch thermisch induzierte
Delaminationen oder Verkohlung kann zudem die Schubspannung nicht (iber die ganze Probe
aufgenommen werden, was zu einer geringeren Festigkeit fihrt. [PFS80; Sc19; Sel1]
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Schubversagen Schubversagen in Plastische
in einer Ebene: mehreren Ebenen: Verformung:
| —] =

FIN] AFIN] FIN]

Fonan Fras] Frn]
f x [mm] % [mm] x [mm]

Abbildung 2.13: Verschiedene Versagensmodi mit den dazugehorigen Kraft-Weg-Diagrammen,
welche bei der Bestimmung der ILS auftreten kdnnen [DIN EN 2563:1997]

2.4 ZERSTORUNGSFREIE PRUFUNG VON THERMISCH GESCHADIGTEM CFK

Zerstorungsfreie Prifverfahren (ZfP) werden zur Qualitatssicherung von CFK oder bei Verdacht auf
eine Schadigung im Bauteil herangezogen. Je nach Verfahren oder Geratesetup kann dabei entweder
direkt am Luftfahrzeug gemessen werden oder das geschadigte Bauteil muss zur Messung ausgebaut
werden. In beiden Féllen bedarf es dazu keiner zerstérenden Probenaufbereitung, sodass das Bauteil
bei nicht festgestelltem Schaden weiterhin genutzt werden kann. Dies hat den Vorteil, dass schnell und
kostengiinstig gepriift werden kann und keine langen und teuren Ausfallzeiten entstehen mussen.
[Gh16; 1S15; To20]

Tabelle 2.3: Auswahl an zerstorungsfreien Priifmethoden zur Detektion struktureller Schaden [Am11]

Prifverfahren laterale Auflosung | Tiefenauflésung portables Gerat
Shearographie mm nein ja
Thermographie mm nein ja
Ultraschall-Prifung mm mm ja
Computertomographie | um um nein

Die am haufigsten verwendeten ZfP-Verfahren dienen zur Untersuchung struktureller Schaden wie z.B.
von Rissen oder Delaminationen. Eine Auswahl ist in Tabelle 2.3 aufgelistet. Zur zerstérungsfreien
Untersuchung der Polymermatrix erweist sich dartiber hinaus die Infrarot-Spektroskopie als besonders
geeignet. Im Folgenden sollen die verschiedenen Verfahren erldutert werden mit dem Fokus auf direkt
am Luftfahrzeug anwendbare Techniken. Fiir alle diese Techniken gilt, dass mit ihrer Hilfe Schaden
sichtbar gemacht werden konnen, jedoch keine direkten Rickschlisse auf daraus resultierende
mechanische Eigenschaften moglich sind. [IS15; Sh11; SWV13]

2.4.1 ZERSTORUNGSFREIE PRUFUNG STRUKTURELLER SCHADEN

Die Shearographie ist eine laseroptische Methode. Kohdrentes Laserlicht wird von der Prifflache
gestreut und durch eine Scheroptik geleitet, die die Szene in zwei identische, aber verschobene Bilder
aufspaltet bevor das Bild auf dem Detektor fokussiert wird. Aufgrund dieser Verschiebung, welche von
den allgemeinen Eigenschaften des Materials abhangt, ist die Beurteilung von inneren und vor allem
oberflaichennahen Fehlern moglich. Vorteile sind die einfache Bedienung, die geringe
Rauschanfilligkeit sowie das tragbare Geratesetup. Ein Nachteil ist die begrenzte Detektionstiefe von
maximal 0,25 mm, weshalb am besten oberflichennahe Delaminationen mittels Shearographie
detektiert werden kénnen. [IS15; Am11; Gh16]

Thermographie nutzt die Warmeleitfahigkeit von Materialien zur Messung der Oberflachentemperatur
bzw. der Anderung der Oberflichentemperatur. Eine gingige Methode der Thermographie fiir
Verbundwerkstoffe ist die Blitzthermographie, bei der ein sehr kurzer Energiesto verwendet wird, um
der Oberflache Warme zuzufiihren. Die Oberflachentemperatur T(t) wird dann zeitabhangig mit einer
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Infrarotkamera gemessen. Befindet sich ein Defekt wie z.B. eine Delamination im Verbund, verandert
sich die Warmeleitung aufgrund der isolierenden Wirkung der Delamination und somit auch die
Oberflachen-Infrarot-Emission. Vorteile der Thermographie sind die groRflachig mogliche Anwendung
und die schnelle und einseitige Messung. Nachteilig ist jedoch die limitierte Tiefenauflésung. Generell
erscheinen tiefer liegende Defekte weniger intensiv im Thermogramm. Zudem ist die genaue
Schadigungstiefe mittels Thermographie schwer messbar. [Am11; 1S15; Gh16; PG20]

Die Ultraschall-Priifung ist ein zerstorungsfreies akustisches Verfahren, welches sowohl zu
Qualitatssicherungszwecken als auch zur Detektion von Defekten herangezogen wird.
Ultraschallwellen breiten sich in Verbundwerkstoffen aus, liefern Informationen tber die Grenzflache
von Grundmaterial und Diskontinuitdten und somit Ort, Grof8e und Ausrichtung der Defekte. Die am
haufigsten fur CFK verwendete Methode ist die Impuls-Echo-Ultraschallmethode. Hier dient ein
einziger Schallkopf sowohl als Sender als auch als Empfanger, wodurch einseitig und direkt am
Luftfahrzeug geprift werden kann. Mittels des Impuls-Echo-Verfahrens wird das Reflexionssignal des
Bauteils tber die Zeit gemessen. Basierend auf diesem Signal kdnnen sowohl GroRe als auch Tiefe von
Defekten im Millimeter-Bereich bestimmt werden. [To20; I1S15; Gh16]

Zur Erlauterung der Computertomographie wird auf Kapitel 2.3.2 verwiesen. Ein Vorteil der CT
gegeniliber den hier aufgefiihrten Verfahren ist die Auflésung im niedrigen um-Bereich. Der
entscheidende Nachteil ist jedoch, dass die CT aufgrund des aufwéandigen Gerate-Setups nicht direkt
am Luftfahrzeug eingesetzt werden kann. [CDL18; PAO16]

2.4.2 ZERSTORUNGSFREIE PRUFUNG DER POLYMERMATRIX

Zur zerstdrungsfreien Detektion molekularer Anderungen in der Polymermatrix eignen sich vor allem
spektroskopische Techniken, da diese meist eine kurze Messdauer und ein einfaches Gerate-Setup
erfordern. Verschiedene spektroskopische Techniken wie z.B. Raman- oder IR-Spektroskopie sind
inzwischen als portable Gerate verfiigbar und ermdéglichen somit, dass direkt am Luftfahrzeug
zerstorungsfrei gemessen werden kann. [Agl6; Br17]

Der thermische Abbau der Polymermatrix geht einher mit einer Anderung der Molekdilstruktur (siehe
Kapitel 2.2.1). Diese Anderung kann mittels IR-Spektroskopie detektiert werden und zeigt sich im IR-
Spektrum durch die Abnahme, Zunahme oder Verschiebung einzelner Banden. Eine mogliche
Anderung im Spektrum aufgrund thermischer Schadigung kann dabei durch den Vergleich mit einem
Referenzspektrum von ungeschadigtem CFK erkannt werden. Fiir jede Bande bei einer bestimmten
Wellenzahl, welche charakteristisch fiir eine thermisch induzierte molekulare Anderung ist, kann die
Flache nach verschiedenen Belastungszeiten bzw. bei verschiedenen Temperaturen integriert oder die
Peakhohe bestimmt und damit die thermische Schadigung quantifiziert werden. Dies erlaubt z.B. die
Beobachtung einer Zersetzungskinetik, indem der Grad der Zersetzung zu verschiedenen Zeitpunkten
wahrend einer thermischen Belastung bestimmt wird. Ein Nachteil dieser Methodik ist, dass jede
Bande einzeln betrachtet werden muss. Zur Berlicksichtigung der thermisch induzierten molekularen
Anderung Uiber einen bestimmten spektralen Bereich mit mehreren Banden kann die multivariate
Datenanalyse herangezogen werden. [Mu01; RS15; WELQ9; SEG17]

2.5 MULTIVARIATE DATENANALYSE ZUR SCHADIGUNGSVORHERSAGE

Um aus grolRen Datensatzen wichtige Informationen entnehmen zu kénnen, bedarf es oft einer
Aufbereitung der Daten. Die dazu durchgefiihrte Datenanalyse kann in verschiedener Art erfolgen: Bei
einer univariaten Datenanalyse wird eine Eigenschaft pro Objekt als streuendes Merkmal betrachtet,
d.h. univariate Datenanalysen sind zum Beispiel eine Mittelwertbestimmung oder eine Verteilung (z.B.
Gauss’sche Verteilung). Die bivariate Datenanalyse betrachtet zwei Eigenschaften pro Objekt in Form

23



2 Stand der Technik

von einfachen Zusammenhangen, wie z.B. eine Kalibriergerade bei welcher die Intensitat eines Signals
gegen die Konzentration aufgetragen ist. Bei der multivariaten Datenanalyse werden mehr als zwei
Eigenschaften pro Objekt betrachtet. [Da01; Ke07]

Die multivariate Datenanalyse kann in zwei Bereiche eingeteilt werden (siehe Abbildung 2.14): eine
Gruppe bilden die strukturentdeckenden Verfahren (nicht iberwacht, engl. unsupervised), die andere
Gruppe enthdlt die strukturprifenden Verfahren (lberwacht, engl. supervised). Die struktur-
entdeckenden Verfahren werden zur Mustererkennung und zum Finden eventuell versteckter
Zusammenhange in z.B. spektralen Daten herangezogen. Beispiele fiir strukturentdeckende Verfahren
sind die Hauptkomponentenanalyse und die Clusteranalyse. Bei den Giberwachten Verfahren wird ein
Modell mit bekannten Daten erstellt, welches anschlieend zur Vorhersage unbekannter Proben
genutzt werden kann. Die liberwachten Verfahren kénnen ebenfalls in zwei Gruppen unterteilt
werden: Klassifizierung und Regression.

Multivariate Datenanalyse

i AN

Strukturentdeckende Verfahren Strukturpriifende Verfahren

i N N\

™ oY
Hauptkomponentenanalyse o .
Clusteranalyse Klassifizierung Regression
AN l AN l
Ve ™
A . - Principal Component Regression
" Support Vector Miachine Giassfcation | * PortialLeast Squares Regression
PP \: Support Vector Machine Regression

~

Abbildung 2.14: Ubersicht tiber verschiedene multivariate Datenanalysemethoden (kursiv markierte
Methoden sind relevant fiir die vorliegende Arbeit)

Klassifizierungs-Modelle erlauben die Zuordnung unbekannter Proben anhand z.B. spektraler Daten zu
vorher definierten Gruppen. Beispiele fir die Klassifizierung sind die lineare Diskriminanzanalyse (LDA)
oder die Stiutzvektorklassifizierung (engl. Support Vector Machine Classification). Regressionsmodelle
hingegen erlauben die Vorhersage physikalischer GroRen mittels eines vorab erstellten Modells.
Typische multivariate Regressionsverfahren sind die Hauptkomponentenregression (engl. principal
component regression), die PLS Regression oder auch die Stiitzvektorregression (engl. Support Vector
Machine Regression). Aufgrund der Relevanz fiir die Arbeit wird im Folgenden detailliert auf PCA, LDA
und PLS eingegangen. Die Variablen, welche zur Erklarung der Modelle herangezogen werden, sind
wie folgt definiert: fett gedruckte GroRRbuchstaben sind Matrizen, fett gedruckte Kleinbuchstaben sind
Vektoren und normale Kleinbuchstaben stellen Zahlen dar. [Bal6; Ke07; Da01]

2.5.1 HAUPTKOMPONENTENANALYSE (PCA)

Die Hauptkomponentenanalyse (engl. principal component analysis, PCA) ist eine qualitative,
statistische Projektionsmethode, welche durch Datenreduktion Muster und Zusammenhange
erkennen lasst. Mehrdimensionale Daten werden durch Berechnung von neuen latenten Variablen auf
wenige aussagekréaftige Dimensionen, die sogenannten Hauptkomponenten oder Faktoren, reduziert.
[Ke07; Bal6]
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Die Datenmatrix, an welcher die PCA durchgefiihrt wird, besteht aus Objekten (Proben) und Variablen
(z.B. die Wellenzahlen eines IR-Spektrums). Prinzipiell gilt, je mehr Daten von verschiedenen Objekten
im Modell beriicksichtigt werden, umso aussagekraftiger ist das Modell. Eine Linearkombination der
Variablen ermoglicht die Berechnung von Hauptkomponenten, welche ein neues Koordinatensystem
aufspannen und die Varianz der Daten abbilden. Die erste Hauptkomponente zeigt in Richtung der
maximalen Varianz. Die zweite Hauptkomponente steht senkrecht auf der ersten Hauptkomponente,
hat ihren Koordinatenursprung im Schwerpunkt der Daten und orientiert sich dann ebenfalls in
Richtung der maximalen Varianz. [Ke07; Da01]

M A M M

pT

X _ T Faktorenmatrix + E

N N N

Datenmatrix Scorematrix Residuenmatrix

Abbildung 2.15: Matrizen der Hauptkomponentenanalyse [Ke07]

Mathematisch betrachtet handelt es sich bei der Hauptkomponentenanalyse um die Losung eines
Eigenwertproblems. Die Ausgangsmatrix X besteht aus N Objekten und M Variablen. Sie wird in die
Scorematrix T und Faktorenmatrix P zerlegt (siehe Abbildung 2.15). Die Scores sind die
Koordinatenwerte der Objekte fiir die entsprechenden Hauptkomponenten (A = Anzahl
Hauptkomponenten). Die Loadings geben den Anteil der Hauptkomponenten an der Gesamtvarianz
der Datenmatrix an. Die Residuenmatrix E enthdlt den Teil der Datenmatrix, welcher durch die
Hauptkomponenten nicht erklart wird. Die Werte in E werden demnach mit zunehmender Anzahl an
Hauptkomponenten kleiner. [Ke07; Da01; Bal6]

Die Darstellung der Scores bzw. der Loadings im Koordinatensystem der Hauptkomponenten wird
Scoreplot bzw. Loadingplot genannt. Jeder Datenpunkt im Scoreplot entspricht einem Objekt, welches
vom Koordinatensystem der Ausgangsdaten in das neue Koordinatensystem der Hauptkomponenten
projiziert wurde. Liegen Scores nahe beieinander, kann eine gemeinsame Eigenschaft dieser Objekte
vermutet werden. Durch Betrachten des dazugehérigen Loadingplots kann herausgefunden werden,
welche Variable oder EinflussgroRe der Grund fiir diese Gruppierung sein kann. Der Loadingplot zeigt
wie stark der Einfluss einer Variablen auf die Hauptkomponente ist, d.h. je groRer die Entfernung
zwischen Koordinatenursprung und Loadingwert, umso gréRer ist der Einfluss dieser Variable. [Ke07;
Bal6]

2.5.2 LINEARE DISKRIMINANZANALYSE (LDA)

Die lineare Diskriminanzanalyse (LDA) ermoglicht die Analyse von Gruppen- bzw.
Klassenunterschieden und gehort zur Gruppe der Uberwachten Klassifikationsverfahren. Vorab
bekannte Objektgruppen (Klassen) werden anhand ihrer Merkmale (Variablen) charakterisiert. Diese
Daten werden in einem sogenannten Lerndatensatz gesammelt, anhand welchem basierend auf der
Bayes’schen Statistik die Diskriminanzfunktion bestimmt werden kann um die Klassen bestmoglich zu
trennen. [Da01; Na04]
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Zur Bestimmung der Diskriminanzfunktion, auch Trennfunktion genannt, muss die Diskriminanzachse
anhand von Haufigkeitsverteilungen gefunden werden. Die Trennung von Gruppen wird geometrisch
durch die Uberschneidung der Hiufigkeitsverteilungen erfasst. Je geringer die Uberschneidung der
Haufigkeitsverteilungen, umso groRer die Unterschiedlichkeit und umso besser die Trennung. Hat man
die passende Diskriminanzachse gefunden, werden alle Objekte auf diese Diskriminanzachse projiziert.
Der kritische Diskriminanzwert kann auf der Achse bestimmt werden und liegt zwischen den
Schwerpunkten der Haufigkeitsverteilungen. Anhand dieses Wertes konnen neue unbekannte
Objekte, welche auf die Diskriminanzachse projiziert werden, in die entsprechenden Klassen eingeteilt
werden. Zur Schatzung der optimalen Diskriminanzfunktion miissen zwei Kriterien beachtet werden:
Erstens muss die maximale Streuung zwischen den Gruppen gefunden werden, d.h. die Abstdnde der
Gruppenmittelpunkte auf der Diskriminanzachse missen maximal sein. Zweitens muss die Streuung
der Objekte innerhalb einer Gruppe minimal sein. [MM10a; Da01; Ba16]

Zur Bewertung der Diskriminanzfunktion kann die Trenngiite, auch Trennschéarfe genannt, hinsichtlich
der verschiedenen Gruppen bestimmt werden. Fiir eine giiltige Verwendung der Diskriminanzfunktion
sollte diese mindestens eine Trenngiite von 50 % aufweisen. Die Bestimmung der Trenngiite erfolgt
mit Hilfe eines Testdatensatzes. Im Testdatensatz ist die Zuordnung der Daten zu den Gruppen
bekannt, die Daten werden jedoch nicht zur Erstellung des Modells verwendet. Zur Prifung des
Modells wird die Gruppenzugehorigkeit der Testdaten vorhergesagt. Die Vorhersage wird
anschlieBend mit den Originaldaten verglichen. Der prozentuale Anteil, welcher mittels der
Diskriminanzfunktion richtig zugeordnet wird, ergibt das Mal der Trenngiite. Eine weitere Moglichkeit
zur Bestimmung der Trenngiite ist die Durchfiihrung einer Kreuzvalidierung. Bei der Kreuzvalidierung
wird der gesamte Datensatz in n Gruppen eingeteilt. Dann werden n-1 Gruppen zur Erstellung des
Klassifikationsmodells verwendet. Die verbleibende Gruppe wird zur unabhdngigen Vorhersage der
Gute verwendet. Diese Vorgehensweise wird so lange wiederholt, bis jede Gruppe mindestens einmal
fur die Vorhersage herangezogen wurde. [MM10a; Da01; Ke07]

Damit ein robustes Modell erstellt werden kann, missen gewisse Anforderungen an die Daten erfullt
werden. So setzt die LDA eine Normalverteilung der Variablen und gleiche Varianz-Kovarianz-Matrizen
in allen Klassen voraus. Zudem muss die Anzahl an Objekten immer gréRer als die Anzahl an Variablen
sein. Sollte dies nicht der Fall sein, muss vor der Ausfiihrung der LDA eine Minimierung der
Variablenanzahl stattfinden. Dies kann zum Beispiel mit Hilfe einer vorweg durchgefiihrten
Hauptkomponentenanalyse erfolgen. Die dabei berechneten Scores der Objekte fiir jede
Hauptkomponente werden dann als Variablen in der LDA eingesetzt. [Da01; MM10a; CA18]

2.5.3  PARTIAL LEAST SQUARES REGRESSION (PLS)

Die Partial Least Squares Regression (PLS) ist ein multivariates Kalibrationsverfahren, welches die
Vorhersage physikalischer Parameter Y mittels vieler Messgroflen X (z.B. Spektraldaten) ermdglicht.
Die grundlegende Idee der PLS ist es, sowohl fiir die X- als auch fir die Y-Daten eine PCA
durchzufiihren, jedoch unter Berticksichtigung der Gewichtung der jeweils Anderen. Abbildung 2.16
zeigt schematisch die Matrizen, welche bei einer PLS beteiligt sind. Die Matrix X besteht aus N Objekten
und M Variablen und enthélt die MessgroRen, welche zur spateren Vorhersage genutzt werden sollen.
Die zu X zugehdrigen ZielgréRen sind in Y dargestellt und bestehen aus gleich vielen Objekten N und
der Anzahl an ZielgrofRen K. [Ke07; MM10a]

Um den Einfluss der Y-Daten im Modell zu berticksichtigen, werden die X-Daten auf diese regressiert.
Hierfir wird aus den Y-Daten die Spalte mit dem groRten Betrag als Vektor y verwendet. Mittels einem
Least-Square-Verfahren (LS) werden die gewichteten Loadings w bestimmt. Bei der PLS-Regression
wird dabei fir jeden Faktor die Kovarianz zwischen y und X-w maximiert, sodass ein direkterer
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Zusammenhang der X-Daten mit der Variabilitdt in Y entsteht als bei den Hauptkomponenten. Die

X-Daten beeinflussen PCA der Y-Daten

Mo oS K

.. 7

Y-Daten beeinflussen PCA der X-Daten

Abbildung 2.16: Schematische Darstellung aller bei der PLS beteiligten Matrizen [Ke07]

gewichteten Loadings w kdnnen nun herangezogen werden, um die Scores T der X-Daten mittels LS
abzuschatzen. Die Scores T wiederum erlauben das Abschatzen mittels LS der Loadings P der X-Daten
als auch der Loadings Q der Y-Daten. Daten, welche mittels der berechneten Faktoren nicht erklart
werden konnen sind in den Residuenmatrices E bzw. F enthalten. Die in diesem Absatz genannten
Schritte mussen fir die Berechnung jedes einzelnen Faktors durchgefiihrt werden. [Na0O4; Ke07; Br18]

Die berechneten Loadings W, Q und P koénnen nun zur Berechnung des Vektors b, auch
Regressionskoeffizienten genannt, einer linearen Funktion verwendet werden. Mit bekannten X- und
Y-Daten kann anschliefend by berechnet werden. Folgend der Gleichung 2-5 kann mit Hilfe eines
Datensatzes xi (z.B. spektrale Daten) die ZielgroRe y; einer unbekannten Probe berechnet werden.
Somit ist der Einfluss jeder einzelnen MessgréBe auf die ZielgroRe durch den dazugehorigen
Regressionskoeffizienten definiert. [Ke07; CA18]

yi = by + x;Th 2-5

Zur Beurteilung der Giite eines PLS Models, kdnnen verschiedene Parameter herangezogen werden.
Am haufigsten wird hierzu der sogenannten Root Mean Square Error (RMSE) verwendet. Dabei handelt
es sich um die Wurzel des mittleren quadratischen Fehlers zwischen gemessenem Wert y und
vorhergesagtem Wert § aller Proben n (siehe Gleichung 2-6). Je nachdem, wie der RMSE berechnet
wird, wird entweder ein C fir Kalibration (engl. Calibration) oder ein CV fiir Kreuzvalidierung (engl.
Cross Validation) hinten angefiligt. Generell gilt, je kleiner der RMSE, umso besser das Modell, d.h. bei
einem idealen Modell ist der RMSE gleich null. [Ke07; Na04]

Z?:l(}’i - f’i)z
n

RMSE = 2-6

Eine weitere GroRe ist das BestimmtheitsmaR R2. Es driickt den Anteil der Varianz der abhingigen
Variable y an der Gesamtvarianz, welcher durch die unabhangige Variable x erklart wird, aus.
Berechnet wird R? folgend Gleichung 2-7, wobei y der Mittelwert aller in das Modell eingehende y-
Werte ist. Bei einem idealen Model betragt R? den Wert 1. [Ke07; Na04]
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o 1 Tl =90 .
Yie i — yi)?

Zuletzt soll noch der BIAS als Glitemal? betrachtet werden. Der BIAS ist ein systematischer Fehler und
ist der Mittelwert aller Residuen, d.h. der Abweichungen zwischen gemessenem und vorhergesagtem
Wert. Je besser eine Kalibrierung, umso naher ist der BIAS dem Wert null. [Ke07; Na04]

n A~
BIAS = EM 2.8
i=1 n

2.5.4 VORHERSAGE THERMISCHER SCHADIGUNG MITTELS MULTIVARIATER DATENANALYSE

Mit Hilfe der multivariaten Datenanalyse kénnen Modelle zur Temperatur-, Belastungsdauer- oder
Festigkeitsvorhersage basierend auf IR-Spektren fir thermisch geschadigtes CFK erstellt werden. Fir
eine moglichst gute Vorhersage missen dazu die Spektren vorverarbeitet werden, um z.B. mogliche
Messeinfllsse zu eliminieren. Lee et al. diskutieren dazu die Datenvorverarbeitung von ATR-Spektren
zur Verwendung dieser in der multivariaten Datenanalyse. Doblies et al. diskutieren den Einfluss der
Datenvorverarbeitung der Spektren und den Einfluss auf die Vorhersagequalitdt von neuronalen
Netzen. [LLJ17; DBF19]

Die vorverarbeiteten Spektren konnen zur Erstellung von Regressionsmodellen zur Vorhersage
verschiedener physikalischer Parameter verwendet werden. Fir isotherm gealtertes CFK existieren
bereits verschiedene Ansitze basierend auf verschiedenen Modelltypen. Toivola et al. zeigen die
Vorhersage der ILS-Festigkeit unter Verwendung spektraler Daten und der Haupt-
komponentenregression. Shelley et al., Eibl et al. und Heckner zeigen die Vorhersage von Temperatur,
Belastungsdauer und Festigkeit basierend auf spektralen Daten und der Partial Least Square
Regression (PLS). Doblies et al. nutzen Regressionsmodelle basierend auf neuronalen Netzen zur
Vorhersage von Temperatur, Belastungsdauer und Zugfestigkeit. [To18; SWV13; He17; DBF19]

Fir einseitig thermisch geschadigtes CFK postuliert Wolfrum et al. eine Moglichkeit zur Vorhersage
physikalischer GroRen. Dazu werden entweder Spektren der bestrahlten Oberfliche oder
Rickseitenspektren zur Erstellung von PLS-Regressionsmodellen herangezogen. Vorhergesagt werden
ILS-Festigkeit, Strahlungsleistung, Oberflaichen- und Riickseitentemperatur und Bestrahlungsdauer.
Die RMSECYV fiir die einzelnen GréRen liegen dabei zwischen 4 und 16 %. [WWE16]

Neben Regressionsmodellen kdnnen mittels multivariater Datenanalyse auch Klassifizierungsmodelle
basierend auf Spektren erstellt werden. Eibl zeigt die Unterscheidung verschiedener Epoxidharze
mittels Hauptkomponentenanalyse (PCA). Werner et al. zeigt ebenfalls die Klassifizierung
verschiedener Epoxidmatrices unter Verwendung multivariater Datenanalyse, d.h. unbekannte
Epoxidmatrices konnen mit Hilfe der Klassifizierungsmodelle zu bekannten Systemen zugeordnet
werden. [Ei19; WSG11]

Die genannten Studien zeigen, dass die Nutzung der IR-Spektroskopie in Kombination mit multivariater
Datenanalyse zur Vorhersage physikalischer Parameter genutzt werden kann. Jedoch ist oft nicht final
geklart, welcher kausale Zusammenhang zwischen Spektraldaten und vorhergesagtem Parameter, wie
z.B. der Festigkeit, besteht. An diesem Punkt soll im Rahmen dieser Arbeit angesetzt werden. Mit den
Untersuchungen und Erkenntnissen dieser Arbeit soll ein Beitrag dazu geleistet werden, um die
Nutzung von I[R-Spektroskopie und multivariater Datenanalyse zur Vorhersage physikalischer
Parameter wie z.B. der verbleibenden Festigkeit in CFK-Prifkérpern infolge thermischer Schadigung zu
verstehen.
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Der Untersuchung einseitiger thermischer Belastung und der daraus resultierenden Schadigung in CFK-
Strukturbauteilen soll zur Erhéhung der Anwendungssicherheit nachgegangen werden.
Zusammenhange zwischen Temperatur sowie chemischen und strukturellen Einflissen auf die
Schadigung bewirken Verdnderungen der Festigkeit. Basierend auf den gewonnenen Erkenntnissen
sollen anschlieRend chemometrische Modelle unter Verwendung spektroskopischer Daten zur
Vorhersage von Delaminationen und Restfestigkeit erstellt werden.

Alle Untersuchungen werden an dem fiur die Luftfahrt technisch relevanten CFK 8552/IM7
durchgefiihrt. Die einseitige thermische Belastung des CFK erfolgt mit Hilfe eines konusférmigen
Strahlers, welcher eine flichenmaRig homogene Einstrahlung auf das CFK erméglicht. Mittels der ins
CFK einlaminierten Thermoelemente kann dabei die Temperaturverteilung im CFK gemessen werden.
Es werden verschiedene Strahlungsintensitdten und - zeiten gewahlt, bei denen das CFK thermisch
geschadigt wird. Die bestrahlten Proben werden anschlieBend fir die entsprechenden
Untersuchungen prapariert. Flir eine moglichst umfassende Schadigungsbeurteilung werden
chemische, strukturelle und mechanische Priifungen durchgefiihrt. Die thermisch induzierte
Zersetzung der Polymermatrix wird mittels ATR-FTIR-Spektroskopie untersucht. Die Entstehung und
Entwicklung von strukturellen Schdaden wie z.B. Delaminationen wird mittels verschiedener
bildgebender Verfahren untersucht. Als sehr geeignet erweist sich die Mikro-Computertomographie
(uCT), da sie Schaden im niedrigen um-Bereich detektiert. Die aus der thermischen Schadigung
resultierende Restfestigkeit wird mittels verschiedener mechanischer Verfahren ermittelt. Hier wird
der Fokus auf die Bestimmung von Zug-, Druck- und interlaminarer Scherfestigkeit gelegt.

Aufbauend auf den daraus gewonnen Erkenntnissen lassen sich chemometrische Modelle basierend
auf IR-spektroskopischen Daten zur Vorhersage festigkeitsrelevanter Parameter generieren. Dazu
werden messtechnische und oberflaichenabhangige Einflisse, welche die Spektrenqualitat
beeinflussen und aus der Spektrenaufnahme mittels ATR-FTIR-Spektroskopie resultieren, durch
Datenvorverarbeitung eliminiert [Ke07]. Mit den vorverarbeiteten Daten werden Modelle zum
Erkennen von Mustern und Zusammenhangen (z.B. PCA), zur Klassifizierung (z.B. LDA) und zur
Regression (z.B. PLS) erstellt.

Im Folgenden werden die fir die Arbeit wichtigen Materialien, Analysemethoden und Arbeitsschritte
ausfihrlich beschrieben.

3.1 UNTERSUCHTE KOMPONENTEN

Die Untersuchungen zur einseitigen thermischen Schadigung von CFK werden am System HexPly®
8552/IM7 der Firma Hexcel Corporation durchgefiihrt. Dieses CFK ist kommerziell erhéltlich und
technisch relevant fiir die Luftfahrt. Grundsatzlich besteht dieses CFK aus HexTow® IM7-Fasern, welche
in die epoxidbasierte Matrix HexPly® 8552 eingebettet sind. Der Anteil an C-Fasern und Polymermatrix
kann mittels DIN EN 2564 bestimmt werden [DIN EN 2564:1998-08]. 8552/IM7 besteht zu
61,6 % + 0,3 % aus Kohlenstofffasern und zu 38,4 % £ 0,3 % aus Polymermatrix. Die Dichte der IM7-
Faser betragt 1,77 g/cm?, die der 8552-Matrix 1,30 g/cm3 [He20]. Fir eine ausgehartete CFK-Probe
kann gemaR E DIN EN I1SO 1183-1 (Verfahren A) eine Dichte von 1,599 g/cm? + 0,003 g/cm? festgestellt
werden [E DIN EN ISO 1183-1:2011].

Die Polymermatrix enthalt einen duroplastischen und einen thermoplastischen Anteil. Der
duroplastische Teil betragt ca. 83 % und ist ein Epoxidharz mit einem mittleren Molekulargewicht von
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3 Methodik

ca. 1000 Dalton [EiO8]. Das Harz besteht aus den beiden Epoxiden Tetraglycidylmethylendianilin
(TGMDA) und Triglycidyl-para-aminophenol (TGPAP) und den aminischen Hartern 3,3'- bzw. 4,4'-
Diamindiphenylsulfon (DDS) (Strukturformeln siehe Abbildung 3.1). Epoxide und Harter werden in
stochiometrischer Menge zusammengegeben und hirten gemall dem Reaktionsmechanismus der
Polyaddition aus. Der thermoplastische Anteil im 8552 betrdgt ca. 17 % und besteht aus dem
Hochleistungsthermoplasten Polyethersulfon (PES) mit einem mittleren Molekulargewicht groRer
100.000 Dalton [Ei08]. Die Strukturformel der Wiederholeinheit des PES ist in Abbildung 3.1
dargestellt. Die Glasiibergangstemperatur T, fiir 8552 liegt laut Herstellerangaben bei 200°C. Seggewil}
bestimmt die T, flir 8552 mittels DMA bei 216°C [He20; Se03].
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Tetraglycidylmethylendianilin (TGMDA) 3,3’- oder 4,4’-Diamindiphenylsulfon (DDS)
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o
= ~n
Triglycidyl-para-aminophenol (TGPAP) Polyethersulfon (PES)

Abbildung 3.1: Strukturformeln der Monomere, aus denen 8552/IM7 aufgebaut ist [Ei08]

Die Proben fiir diese Arbeit werden aus einzelnen Prepregs hergestellt. Die Prepregs des 8552/IM7
bestehen aus unidirektionalen Fasern, die mit der Polymermatrix impragniert und vorgehartet sind.
Zur Herstellung der CFK-Probekdper werden die Prepregs mit einer nominalen Dicke von 131 um in
unidirektionaler Ausrichtung (bereinandergelegt. Die Anzahl der Prepregs hangt dabei von der
gewlinschten Dicke des Laminates ab. In dieser Arbeit werden 4 und 8 mm dicke CFK-Probek&per
verwendet. Dies entspricht fir 4 mm dicke CFK-Proben einem Lagenaufbau von [0]3; und fir 8 mm
einem Lagenaufbau von [0]¢s. Die gestapelten Prepregs werden vakuumdicht verpackt und in einem
HeiRluftautoklaven der Fa. Scholz gemaR den Herstellerangaben ausgehartet [He20]. Temperatur,
Druck und Vakuum wahrend des Aushartezyklus konnen Abbildung 3.2 entnommen werden.
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Abbildung 3.2: Temperatur, Druck und Vakuum zur Aushartung von 8552/IM7 [He20]
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3.2 THERMISCHE ALTERUNG

Die einseitige Bestrahlung der CFK-Proben erfolgt mit Hilfe des konischen Strahlers eines Cone-
Kalorimeters der Fa. Fire Testing Technologies Ltd. In Abbildung 3.3 ist schematisch der
Versuchsaufbau zur Bestrahlung einer CFK-Probe mittels Cone-Kalorimeter zu erkennen. Eine CFK-
Probe mit einer GroRe von 100 x 100 mm? wird in einem Abstand von 25 mm unter dem Strahler
positioniert [5660-1]. Aufgrund der Geometrie des Strahlers kann laut Hersteller eine flichenmaRig
homogene Bestrahlung der Probe erreicht werden. Bei der Probenhalterung ist wichtig, dass auf der
Rickseite der Probe die Warme abgestrahlt werden kann. Die Leistung des Heizstrahlers kann mit Hilfe
eines Warmeflussmessers eingestellt werden, welcher ebenfalls in einem Abstand von 25 mm unter
dem Strahler platziert wird. Diese Art der Bestrahlung kommt dem realen Einsatz sehr nahe.

Abluft

Konischer Strahler

CFK-Probe

Probenhalter

Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der Bestrahlung mittels Cone-Kalorimeter (in Anlehnung an
[Hul6])

Zur Abbildung eines moglichst breiten Spektrums an thermischer Schadigung werden 4 und 8 mm
dicke Proben bei verschiedenen Strahlungsleistungen und -zeiten belastet (siehe Tabelle 3.1). Als
zeitliches Abbruchkriterium der Bestrahlung werden unterschiedliche Kriterien herangezogen. Fir
hohe Strahlungsleistungen (50 kW/m?2), bei denen eine Entziindung des CFK erreicht wird, wird die
Bestrahlung kurz vor der Entziindung abgebrochen (4 mm: t>85s, 8 mm: t>160s). Findet bei
niedrigeren Strahlungsleistungen (15 und 30 kW/m?) keine Entziindung statt, so gilt als maximale
Bestrahlungsdauer die Zeit, bei der Risse und Delaminationen durch das ganze Volumen hindurch
auftreten. Dies wird durch eine visuelle Betrachtung der Riickseite beurteilt.
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Tabelle 3.1: Ubersicht tiber die Bestrahlungsparameter zur einseitigen thermischen Schidigung von

8552/IM7
Strahlungsleistung [kW/m?] | Probendicke [mm] Bestrahlungsdauer [s]
15 4 60, 180, 300, 900, 1800
8 60, 180, 300, 900, 1800, 2700
30 4 60, 120, 180, 220
8 120, 240, 360, 420
50 4 15, 30, 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80
8 60, 90, 100, 120, 140, 160

Die in Tabelle 3.1 angegebenen Strahlungsleistungen entsprechen jenen, welche am Cone-Strahler
eingestellt werden. Die real in der Probe vorliegende Strahlungsleistung kann anhand der La Place-
Gleichung abgeschatzt werden und soll fir den Zustand der stationdaren Warmeleitung bestimmt
werden. Dieser Zustand wird bei einer Bestrahlung von 15 kW/m? und t > 500 s erreicht. Hier betragt
die Temperaturdifferenz AT zwischen bestrahlter Oberflache und Riickseite bei einer 4 mm dickem CFK
37°C. Es ergibt sich somit bei einer Warmeleitfahigkeit Ay7o.c = 0,77 W/(m-K) ein Warmestrom ¢ von
7,1 kW/m?2. Dieser abgeschatzte reale Warmestrom ist niedriger als die erwarteten 15 kW/m?2. Grund
dafiir sind Abstrahlungs- und Reflexionseffekte.

Um zu lberprifen, ob durch den Warmeeintrag mittels Cone-Strahler auch eine gleichmaRig tGber die
Flache verteilte Schadigung im CFK erreicht wird, soll die ILS-Festigkeit an verschiedenen Punkten der
bestrahlten Probe als MaR fiir die Schadigung bestimmt werden. Dazu werden ILS-Prifkorper
(20 mm x 10 mm x 2 mm) aus einem 100 mm x 100 mm x 8 mm CFK-Panel aus zwei verschiedenen
Tiefen nach einer thermischen Belastung bei 50 kW/m? und Bestrahlungsdauern von 100 und 120 s
entnommen und geprift. Abbildung 3.4 zeigt die Entnahmeorte der einzelnen Proben sowie die ILS-
Festigkeiten fir die einzelnen Probenpositionen. Aufgrund der Rotationssymmetrie des
Bestrahlungsprofils werden nur die Proben von aulRen bis zur Mitte analysiert, d.h. entweder werden
die Proben 1 bis 4 oder 5 bis 8 ausgesucht. Verglichen mit der ILS-Festigkeit von 124 N/mm?, welche
fir unbelastetes CFK gemessen wird, nimmt die Festigkeit mit zunehmender Bestrahlungsdauer ab.
Aullerdem ist eine starkere Festigkeitsabnahme zu verzeichnen, wenn die Probe ndher der bestrahlten
Oberflache (hier: 1 mm) entnommen wurde. Des Weiteren zeigt sich, dass die Proben, welche am Rand
entnommen werden (Position 1 und 8) deutlich héhere Festigkeiten aufweisen als die Proben Richtung
Mitte (Position 2 bis 7). Dieses Verhalten setzt sich in der Tiefe (z=2 mm) fort.

100 mm

. - ! 120* z=1mm z=2mm
////////’/ﬁ % 100 A W
_ 1
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Abbildung 3.4: Entnahmeorte von ILS-Proben (20 x 10 x 2 mm?3, links) und ILS-Festigkeiten einzelner
Proben entnommen in 2 verschiedenen Tiefen (1 mm und 2 mm) von 8 mm dickem CFK bestrahlt bei
50 kW/m? und verschiedenen Bestrahlungsdauern (rechts)
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3.3 Fertigung der Priifkorper

Im Falle eines homogenen Warmeeintrages und daraus resultierend einer gleichmaRigen
Schadigungsverteilung sollte es dementsprechend zu einer gleichmaRigen Abnahme der Festigkeit im
kompletten Priifkorper kommen. Die héheren Festigkeiten im Randbereich zeigen jedoch, dass dort
ein geringerer thermischer Eintrag vorliegt, was aufgrund der Abstrahlung an den Probenkanten
erklart werden kann [Ei21]. Um eine gute Vergleichbarkeit der Daten zu gewahrleisten, sollte deshalb
bei der Probenpraparation fur die folgenden Untersuchungen darauf geachtet werden, dass die
Proben moglichst zentral aus dem CFK-Panel entnommen werden.

Um Informationen (iber die Temperaturverteilung im Inneren des CFK wahrend der Bestrahlung zu
erhalten, werden einzelne Proben mit Thermoelementen vom Typ K ausgestattet. Die
Thermoelemente werden bei der Probenherstellung bereits in der gewilinschten Tiefe eingebracht und
anschliefend einlaminiert. Ebenfalls wird jeweils ein Thermoelement auf der bestrahlten Oberflache
und der Riickseite einlaminiert. Die genauen Tiefen, in welchen Thermoelemente eingebettet werden,
kénnen Tabelle 3.2 entnommen werden. Die Temperaturdaten werden mit einem Datenlogger USB
TC-08 von pico Technologies aufgezeichnet.

Tabelle 3.2: Prepreglage und dazugehérende Probentiefe, in welcher Thermoelemente in 4 und
8 mm dicken CFK-Proben einlaminiert sind

4 mm 8 mm
Prepreglage | Tiefe [mm] | Prepreglage | Tiefe [mm)]

0 0 0 0

1 0,125 1 0,125
2 0,25 3 0,375
3 0,375 5 0,625
4 0,5 7 0,875
5 0,625 9 1,125
9 1,125 12 1,5
13 1,625 15 1,875
17 2,125 19 2,375
21 2,625 28 3,5
25 3,125 37 4,625
29 3,625 46 5,75
32 4 55 6,875

64 8

Erganzend zur einseitigen Bestrahlung der CFK-Proben werden einzelne Proben auch isotherm bei
definierten Temperaturen thermisch geschadigt, um zusatzlich das Verhalten von CFK nach
thermischer Belastung ohne vorherrschenden Temperaturgradienten zu untersuchen. Dazu werden
CFK-Proben in einem Umluft-Trocken- und Warmeschrank des Modells M 53 der Fa. Binder GmbH
ausgelagert. Die Auslagerungszeit betragt fir alle Proben jeweils eine Stunde. Die
Auslagerungstemperaturen betragen 250°C, 270°C, 280°C und 300°C. Zur Untersuchung bei tiefen
Temperaturen werden CFK-Proben in fliissigem Stickstoff (-196°C [MM10b]) fir eine Stunde
ausgelagert.

3.3 FERTIGUNG DER PRUFKORPER

Die in dieser Arbeit verwendeten Untersuchungsmethoden erfordern unterschiedliche Prifkorper. Der
Fokus der Probenpraparation liegt dabei vor allem darin, das Probeninnere zugénglich zu machen, um
tiefenaufgeloste Daten zu generieren. Daher werden im Folgenden die im Rahmen dieser Arbeit
Probenpraparationsverfahren vorgestellt.
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Strukturanalyse mittels puCT und optischer Verfahren

Fir die bildgebenden Verfahren wird ein Quader mit einer Dimension von 8 x 8 x z mm3 mittig aus
einem bestrahlten CFK-Panel herausgesagt (siehe Abbildung 3.5). Fiir uCT-Messungen gilt, je kleiner
das gemessene Objekt, umso groRer die Auflosung, welche erreicht werden kann. Fiir eine
bestmogliche Auflosung wird deshalb eine Kantenlange entsprechend der grofRten nicht anderbaren
Distanz im Probekorper gewahlt, was der maximalen Probendicke von 8 mm entspricht.

f» z
Einbetten Y -

Abbildung 3.5: Schematische Darstellung der Priifkorper zur strukturellen Untersuchung
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Fiir mikroskopische Untersuchungen muss die zu untersuchende Probe in Harz eingebettet werden
und eine anschlieBende Oberflachenpraparation erfolgen. In der hier vorliegenden Arbeit wird hierftr
das 2-Komponenten Epoxidharz Araldit® der Firma Leco verwendet, welches sich aufgrund seiner
niedrigen Aushartetemperatur von 40°C und der transparenten Optik eignet.

ATR-FTIR-Spektroskopie

Fir die tiefenaufgeloste Untersuchung der Matrixzersetzung mittels ATR-FTIR-Spektroskopie werden
Schragschliffe erstellt [Ei08]. Dazu wird ein 70 mm langer Streifen mit einer Breite von ca. 10 mm aus
der Mitte eines CFK-Panels entnommen. Uber eine Linge von ca. 65 mm wird dieser Streifen
anschlieRend bis zur Probenriickseite schrag geschliffen (siehe Abbildung 3.6). Dadurch ergibt sich fir
4 mm dicke Proben ein Winkel y von 3° bzw. fir 8 mm dicke Proben ein Winkel y von 6°. Entlang des
Schliffes konnen Spektren aufgenommen werden und man erhélt Profile mit einer Auflosung in
Tiefenrichtung von 0,2 mm. Ein Nachteil der Verwendung der Schragschliffe liegt jedoch darin, dass
CFK-Proben irreversibel zerstort werden, weshalb diese Art des Messens von IR-Spektren nicht als
zerstorungsfreie Prifung betrachtet werden kann.

Probendicke
(z=4 mm oder 8 mm)

70 mm

Abbildung 3.6: Schematische Darstellung der Schragschliffe zur Untersuchung mittels ATR-FTIR-
Spektroskopie (in Anlehnung an [Ei08])
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3.3 Fertigung der Priifkorper

Mechanische Priifung

In der vorliegenden Arbeit wird intaktes und thermisch geschadigtes CFK hinsichtlich ihrer Zug-, Druck-
und interlaminaren Scherfestigkeit gepriift. Diese mechanischen Prifungen werden sowohl an den
4 bzw. 8 mm dicken Proben als auch an diinnen Proben durchgefiihrt. Letztere werden aus den
4 bzw. 8 mm dicken Gesamtproben aus unterschiedlichen Tiefen heraus prapariert. Die genauen
Priifkorper-Dimensionen fir die Gesamtproben werden in Tabelle 3.3 aufgelistet. Die Wahl der
PriufkorpergroRe erfolgt in Anlehnung an die zur Priifung gehérenden Normen. [DIN EN 2561:1995;
DIN EN 2563:1997; DIN EN I1SO 14126:1999]

y
f»x
z

| Aufleimer CFK
v - Q°
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—---

Abbildung 3.7: Schematische Darstellung der Priifkdper zur Bestimmung von Zug- oder
Druckfestigkeit

Tabelle 3.3: Dimensionen der Prifkorper fiir Gesamtproben

Priifkorper Aufleimer
Lange L | Breiteb | Probendickez | Lange L. | Breite ba | Dicke za
[mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
. 40 20 4 --- ---
ILS-Priifung 30 40 3 . - .
Zugprifung 330 10 4 110 10 2
Druckpriifung 165 10 4 70 10 2

ILS-Prifkorper werden auf die erforderlichen MaRe zugesdgt und geprift. Fir Zug- und
Druckprifkérper werden vor der Prifung zusatzlich Aufleimer aus glasfaserverstarktem Kunststoff
(GFK) auf die Enden der Probe geklebt (siehe Abbildung 3.7). Dadurch kann eine druckinduzierte
Schadigung des CFK durch die Spannbacken, zwischen welche die Proben bei der Priifung gespannt
werden, minimiert werden.

10Q mm

bestrahlte
Oberfldche

[
1 1
1 1
v w

Probenbezeichnung: P, P, P P, P,

Abbildung 3.8: Schematische Darstellung der Probenentnahme fiir die mechanische Prifung mit
entsprechenden Abmessungen (zm = mediale Tiefe der entnommenen Probe)
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Zur tiefenaufgeldsten Bestimmung von Festigkeit und Steifigkeit werden Proben P; aus
unterschiedlichen Tiefen eines bestrahlten CFK-Panels entnommen. Dazu wird dieses entlang der grau
gestrichelten Linien in Streifen gesdgt, welche die gewiinschte Breite des Priifkdrpers haben (siehe
Abbildung 3.8). Diese Streifen werden anschlieRend von beiden Seiten auf die gewlinschte
Probendicke in der geforderten Tiefe geschliffen. Die Streifen fir ILS-Proben werden anschlieSend
senkrecht zur Faserorientierung auf die gewinschte Lange zugeschnitten. Alle gemessenen
mechanischen Eigenschaften werden gegen die mittlere Tiefe z., aufgetragen, die die Mitte des
Prifkorpers bezeichnet und sich auf die Gesamttiefe einer z mm dicken Probe bezieht. Die
Dimensionen der Priifkorper sowie die Schrittweite s, die den Abstand beschreibt, in welchem Proben
aus verschiedenen Tiefen entnommen werden, werden in Tabelle 3.4 aufgelistet.

Tabelle 3.4: Dimensionen der Prifkdrper aus verschiedenen Tiefen des CFK

Schrittweite Anzahl Priifkorper P; Aufleimer
sin der Lange | Breite | Dicke | Lange | Breite | Dicke
z-Richtung Proben L b Zp La ba Za
[mm] P; [mm] [mm] | [mm] | [mm] [mm] | [mm]
ILS-Priifung 0,2 P1 - P11 20 10 2 - - -
Zugprifung 0,5 P1 - Ps 100 10 1 30 10 2
Druckprifung 0,25 P1 - Py 100 6,35 2 46 6,35 2

3.4 STRUKTURANALYSE MITTELS uCT UND OPTISCHER VERFAHREN

Verschiedene mikroskopische und tomographische Verfahren kénnen zur Strukturanalyse von CFK
herangezogen werden. Im Folgenden werden die fiir die vorliegende Arbeit wichtigen gerate- und
verfahrenstechnischen Details aufgefiihrt.

3.4.1 LICHT- UND LASER-SCANNING-MIKROSKOPIE

Mittels Lichtmikroskopie (LM) kann die Delaminationstiefe im CFK bestimmt werden. Alle
lichtmikroskopischen Aufnahmen werden mit einem Zeiss Axio Imager Z.2 ausgestattet mit einer
AxioCam MRCc5 erstellt [Ze20]. Fur die Aufnahmen wird das Objektiv entweder mit einer 5- oder einer
500-fachen VergroRerung verwendet.

Zur Feststellung, wie hoch der Faseranteil am Messpunkt der ATR-FTIR-Spektroskopie ist, wird das
konfokale Laser-Scanning-Mikroskop (KLSM) VK-X200 der Firma Keyence herangezogen [Ke18]. Durch
die Kombination von Laserlicht- und Weillichtquelle lassen sich Bilder mit Hoheninformationen
generieren. Der Abdruck im CFK, welcher bei der Messung mittels ATR-FTIR-Spektroskopie entsteht,
kann dadurch abgebildet werden (siehe Abbildung 3.9 (links)). Der kreisrunde Bereich des Abdrucks
wird anschlieBend ausgewahlt und binarisiert (siehe Abbildung 3.9 (rechts)). Im binarisierten Bild
entsprechen die weiRen Flachen den C-Fasern, wohingegen der schwarze Bereich der Polymermatrix
zugeordnet werden kann. Die Normierung der Anzahl der weiRen Pixel im ausgewahlten Bereich auf
die gesamte Pixelanzahl im binarisierten Ausschnitt gibt den Faseranteil am Messpunkt an. Alle
Aufnahmen mit dem KLSM werden bei 20-facher VergroRerung durchgefiihrt.

Fir alle mikroskopischen Aufnahmen ist vor der Untersuchung eine Oberflaichenprédparation der
eingebetteten Proben notig. Dazu wird die eingebettete Probe mit Siliciumcarbid-Schleifmitteln mit
einer Kérnung von 500 und anschlieBend 1200 geschliffen. Die geschliffene Probe wird dann mit einer
Diamantsuspension poliert, welche Partikel in der GroRe von zuerst 3 um und anschlieRend 0,25 um
enthalt.
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3.4 Strukturanalyse mittels uCT und optischer Verfahren

Abbildung 3.9: Abbildungen von CFK nach der Mess
mittels einer KLSM-Messung: Dargestellt ist links das Héhenprofil und rechts die Laserintensitat mit
einer Binarisierung am ATR-FTIR- Messpunkt.

3.4.2 RASTERELEKTRONENMIKROSKOPIE (REM)

Die REM-Aufnahmen werden mit dem Feldemissions-REM Ultra Plus der Firma Zeiss durchgefiihrt, mit
welchem eine Auflésung laut Herstellerangaben bis in den niedrigen nm-Bereich erreicht werden kann
[Ca07]. Als Beschleunigungsspannung wird 1kV angelegt und es werden die aus der Probe
austretenden Sekundarelektronen detektiert, wodurch eine hohe laterale Auflésung bei geringer
Signaltiefe erzeugt wird. In der vorliegenden Arbeit wird eine qualitative Auswahl an Bildern gezeigt,
welche die gefundenen Schadigungsarten widerspiegeln.

Fiir moglichst hoch-qualitative Bilder und zur Vermeidung von Praparations-Artefakten durch z.B.
Schleifen werden die eingebetteten Proben mit dem lonenstrahlpolisher Argon Blade 5000 der Firma
Hitachi mit einer Beschleunigungsspannung von 6 kV bearbeitet. [1118]

3.4.3 MIKRO-COMPUTERTOMOGRAPHIE

Thermisch induzierte Delaminationen in CFK werden mittels uCT unter Verwendung eines V-TOME XL
300 Systems und einer 300 kV Mikrofokus-Rontgenquelle detektiert. Von jeder Probe werden 1440
hochauflésende Scans von 2D-Bildern (2024 x 2024 Pixel) mit einer Grauwertaufldsung von 14 bit
(65.536 Graustufen) aufgenommen und mit der phoenix|x-ray Rekonstruktions-Software datas|x
kombiniert. Aufgrund der kleinen Probendimension kann eine Auflésung von 7,1 um erreicht werden.

Strukturelle Schaden kénnen mittels uCT genau wie mittels Lichtmikroskopie sichtbar gemacht werden
(siehe Abbildung 3.10). Eine KenngroRe zur Charakterisierung struktureller Schaden ist die
Delaminationstiefe z4. Diese wird wie in Gleichung 3-1 als Differenz der Probendicke z und der
ungeschadigten Tiefe z,s im CFK berechnet:

Zg = Z— Znd 3-1
Die uCT hat gegeniliber der LM verschiedene Vorteile: uCT erfordert keine aufwandige
Probenvorbereitung in Form von Einbetten und Polieren. Des Weiteren kann fir einen Priifkorper nach

der uCT-Analyse durch Rekonstruktion der einzelnen Bilder ein 3D-Gesamtbild erstellt werden,
wodurch der Prifkorper aus verschiedenen Richtungen betrachtet werden kann.
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(A) Lichtmikroskop (B) UCT (x-z-Ebene): (C) uCT (y-z-Ebene):
(x-z-Ebene):

2,4=3,70 mm

& Z,4=3,55mm
- : s

2mm

Abbildung 3.10: Vergleich einer Lichtmikroskopie-Aufnahme ((A) x-z-Orientierung, 5-fache
VergroRerung) mit uCT-Aufnahmen ((B) x-z- und (C) y-z-Orientierung) von 8 mm dickem
unidirektionalem CFK nach Bestrahlung bei 50 kW/m? fiir 160 s

Generell liefert die dreidimensionale Betrachtungsweise mittels uCT einen grofReren
Informationsgewinn als die LM. So kann zy in verschiedenen x-z- oder y-z-Ebenen bestimmt werden.
Ein Nachteil der uCT gegentliber der LM ist, dass einzelne Prepreglagen in unidirektionalem CFK nicht
erkannt und unterschieden werden kdnnen, was der Vergleich von Abbildung 3.10 (A) und Abbildung
3.10 (B) zeigt.
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Abbildung 3.11: Schematische Darstellung der Grauwertanalyse am Beispiel von 4 mm dickem CFK
bestrahlt bei 50 kW/m? fiir 70 Sekunden.
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Eine detaillierte Betrachtung der Entwicklung von strukturellen Schaden in der CFK-Probe erlaubt die
Durchfiihrung einer tiefenaufgelosten Grauwertanalyse von dreidimensionalen uCT-Aufnahmen in z-
Richtung [Aw11l; GWW18; Mc11]. Dazu wird das gemessene Volumen virtuell in einzelne Schichten
zerlegt (siehe Abbildung 3.11), d.h. jede Schicht ist in der x-y-Ebene aufgespannt und hat die Dicke
eines Voxels (z=1Voxel=7,1um). Pro Schicht soll nun jedes einzelne Voxel entweder einer
Delamination oder intaktem CFK zugeordnet werden. Dies geschieht durch Binarisierung der Voxel in
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3.5 Chemische Analytik

jeder Schicht. Delaminationen erscheinen dunkler in einer uCT-Aufnahme, d.h. sie haben niedrigere
Grauwerte als intaktes CFK. Basierend darauf kann ein Schwellwert festgelegt werden, anhand
welchem die Voxel entweder zu Delaminationen oder zu intaktem CFK zugeordnet werden kdnnen.
Betrachtet man die Haufigkeitsverteilung einer stark delaminierten Schicht, so kann ein Minimum
zwischen den Bereichen niedriger und hoherer Grauwerte festgestellt werden (siehe Abbildung 3.11,
Tiefe 0,5 mm (oben)). An diesem Minimum kann der Schwellwert festgelegt werden. Im Fall dieser
Arbeit liegt der Schwellwert bei 0,04, d.h. alle Voxel mit einem Grauwert kleiner 0,04 werden als
Delamination gewertet. Der prozentuale Anteil der Delaminationen pro Schicht wird berechnet, indem
die Anzahl der den Delaminationen zugeordneten Voxel durch die Gesamtzahl der Voxel einer Schicht
dividiert wird. [Lé17; Sk14]

Fir eine tiefenaufgeloste Betrachtung der Delaminationsentwicklung wird der Delaminationsanteil fir
jede Prepreglage, d.h. einem Volumen mit einer Dicke von 125 um, berechnet. Dies ergibt sich rein
rechnerisch aus dem Zusammenfassen und der Interpolation der Delaminationsanteile aus 17,6
Schichten. Fir die Korrelation der uCT-Daten mit der Restfestigkeit (siehe Kapitel 5.3.1) wird der
Delaminationsanteil fir den gesamten Prifkérper entsprechend den Mallen der verschiedenen
mechanischen Prifverfahren bestimmt.

3.5 CHEMISCHE ANALYTIK

Mittels chemischer Analyseverfahren kénnen thermisch induzierte Anderungen in der Polymermatrix
festgestellt werden. In der hier vorliegenden Arbeit wird der Faserverbund dazu (thermo)gravimetrisch
und spektroskopisch untersucht.

3.5.1 (THERMO)-GRAVIMETRISCHE ANALYSE

Zur Bestimmung des Masseverlustes des CFK wird fiir jede Probe vor und nach der Bestrahlung die
Masse bestimmt. Dies wird mit der Waage Shimadzu AUW?220 Analytical Balance durchgefiihrt, welche
einen Wagebereich von 10 mg bis 220 g mit einer Genauigkeit von 0,1 mg aufweist [Sh13]. Zur
Berechnung des Masseverlustes Am (siehe Gleichung 3-2) wird die Differenz von Masse vor der
Bestrahlung my,r und nach der Bestrahlung muacn gebildet und mit myor normiert.

Myor — Mpach
Myor

3-2

Am

Die Bestimmung des Masseverlust mittels TGA erfolgt am Gerat Iris 209 F1 der Firma Netzsch (Selb,
Germany). Die CFK-Probe mit einer Dimension von 5 mm x 2 mm x 2 mm (ca. 30 mg) wird kontrolliert
unter Luftatmosphare (50 ml/min) und einer Heizrate von 10°C/min auf bis zu 900°C erhitzt.

3.5.2 ATR-FTIR-SPEKTROSKOPIE

ATR-FTIR-Spektroskopie ermdglicht die zerstorungsfreie Untersuchung der Polymermatrix. Molekulare
Anderungen, welche durch duRere Einfliisse wie zum Beispiel Temperatureintrag entstehen, kénnen
damit detektiert werden. Die in der hier vorliegenden Arbeit diskutierten Spektren werden mit einem
Bruker Tensor 27-Spektrometer unter Verwendung einer Harrick-ATR-Zelle (siehe Abbildung 3.12)
aufgenommen. Die ATR-Zelle ist mit einem Siliziumkristall mit einem Durchmesser von 100 um
ausgestattet. Gemessen wird die abgeschwéachte Totalreflexion im mittleren Infrarotbereich, d.h. bei
Wellenzahlen zwischen 400 und 4000 cm™.
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Abbildung 3.12: Harrick-ATR-Zelle eingebaut in ein Bruker Tensor 27-Spektrometer
Zur Aufnahme eines Spektrums wird die CFK-Probe mithilfe eines Anpressstempels auf den ATR-Kristall
gedriickt. Ein Spektrum der Matrix HexPly® 8552 ist in Abbildung 3.13 (A) dargestellt. Die Matrix 8552

besteht hauptsachlich aus Epoxidharz, enthdlt aber auch als thermoplastische Komponente
Polyethersulfon (PES) (siehe Kapitel 3.1).

1510 1150
1579 1239
1610 Gmss
(A) 8552/IM7 U

ATR [a.u.]

W

(B) Epoxid

(C) Polyethersulfon

T T
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Wellenzahl [em™]

Abbildung 3.13: ATR-FTIR-Spektren von 8552/IM7 und der ausgeharteten Einzelkomponenten
Epoxidharz und Polyethersulfon (in Anlehnung an [Ei08])

Zur Zuordnung der einzelnen Banden zum Epoxid oder zum PES, wird das vorgehartete 8552 in Aceton
extrahiert. Dabei l6sen sich die aus Epoxid bestehenden Komponenten im Aceton. Das PES ist in Aceton
unléslich und verbleibt als Riickstand. Der Extrakt wird abgenommen und nach Abdampfen des
Acetons verbleiben die zum Epoxid zugehorigen Komponenten TGMDA, TGPAP und DDS. Diese und
das PES werden getrennt entsprechend der Herstellerempfehlung (siehe Abbildung 3.2) ausgehartet.
Die Spektren von ausgehartetem Epoxidharz (B) als auch von PES (C) sind in Abbildung 3.13 dargestellt.
Der Vergleich des Spektrums des CFK-Systems 8552 mit den Spektren der Einzelkomponenten
ermoglicht die Zuordnung einzelner Banden. Charakteristische Banden fiir das Epoxidharz treten bei
1510 cm™ und 1610 cm™ aufgrund der C-C-Streckschwingungen der aromatischen Ringstruktur auf,
wihrend Banden fiir das PES bei 1486 cm™ und 1586 cm™ beobachtet werden [Ei08]. Weiterhin kann
die Bande bei 1150 cm™ der symmetrischen Streckschwingung der SO,-Gruppe im PES zugeordnet
werden [MuO1; So04]. Die Zuordnung der einzelnen Wellenzahlen zu den entsprechenden
Schwingungen kann Tabelle 3.5 entnommen werden.
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3.5 Chemische Analytik

Tabelle 3.5: Zuordnung der IR-Banden fiir 8552/IM7 zu den entsprechenden Molekilschwingungen
(" Banden treten infolge thermischer Belastung auf) [GG03; LLI17; So04; Mu01; Da06; Bo06; Mo04]

Wellenzahl [cm™] | Schwingung Zuordnung
1109 Streckschwingung v(Ar-S) PES
1150 symmetrische Streckschwingung v¢(SO,) PES
1239 Streckschwingung v(Ar-C-Ar) Epoxid/PES
1296 asymmetrische Streckschwingung v.s(SO2) | PES
1486 Schwingung aromatischer Ring PES PES
1510 Schwingung aromatischer Ring Epoxid Epoxid
1579 Schwingung aromatischer Ring PES PES
1600 Schwingung aromatischer Ring Epoxid Epoxid
1630" Streckschwingung v(C=0) (z.B. Amide) Epoxid/PES
17207 Streckschwingung v(C=0) (z.B. Ketone) Epoxid/PES
2931 Streckschwingung v(C-H) (Aliphaten) Epoxid
3080 Streckschwingung v(C-H) (Aromaten) Epoxid/PES
3409 Streckschwingung v(O-H) Epoxid

Die Topographie der Oberflaiche und der Anteil an Polymermatrix bzw. Fasern im Bereich des
Messpunktes haben einen Einfluss auf die Spektrenqualitdt und fiihren zu einer verminderten
Spektrenintensitat [Hel7; Ei19]. Zur Charakterisierung des Einflusses der Messoberflache werden
Spektren jeweils auf der Oberfliche einer CFK-Probe mit AbreiRgewebe und an einer geschliffenen
CFK-Flache aufgenommen. Abbildung 3.14 (links) zeigt in den LM-Aufnahmen die Menge an
Epoxidharz, welches sich an der Messoberflache befindet.

i A
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Abbildung 3.14: Einfluss der Messoberflache auf die Spektrenqualitdt (LM-Aufnahme mit 500-facher
VergrofRerung)

Bei geschliffenem CFK sind die Fasern direkt an der Oberfliche, wohingegen bei Proben mit
AbreiRgewebe Harzanreicherungen bis zu einer Dicke von 20 um zu finden sind. Dies bedeutet bei
einer durchschnittlichen Eindringtiefe der IR-Strahlung ins CFK von maximal 3 um, dass bei Messungen
an Oberflachen mit AbreiRgewebe im Gegensatz zu geschliffenem CFK wenig bis kein Einfluss durch
anwesende Fasern zu erwarten ist. Vergleicht man die Spektren, welche bei den unterschiedlichen
Oberflachen gemessen werden (siehe Abbildung 3.14 (A)), so ist bei der geschliffenen Oberflache eine
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deutlich héhere Basislinie vor allem bei héheren Wellenzahlen sichtbar. Dies zeigt den Einfluss von
Kohlenstofffasern auf die Basislinie, da die Fasern IR-Strahlung absorbieren. Der Anstieg von niedrigen
zu hohen Wellenzahlen zeigt, dass vor allem kurzwellige und somit auch energiereichere IR-Strahlung
starker durch die Fasern absorbiert wird. Um das zu Uberprifen, wird der Anteil an Fasern am
Messpunkt eines IR-Spektrums mit Hilfe der KLSM und einer Binarisierung der Aufnahmen bestimmt
(siehe Kapitel 3.4.1). Durch das dort gemessene Spektrum wird ein linearer Fit gelegt, um die Steigung
des Spektrums als MaR des Absorptionsverhaltens zu bestimmen. Der prozentuale Faseranteil wird
mit der Steigung des Spektrums korreliert (siehe Abbildung 3.14 (B)). Es zeigt sich, dass mit
zunehmendem Faseranteil die Steigung in den Spektren zunimmt. Dies bestatigt den Einfluss von
Kohlenstofffasern auf die Basislinie und somit auch auf die Spektrenqualitdt vor allem bei hohen
Wellenzahlen.

3.6 MECHANISCHE PRUFUNG

In der vorliegenden Arbeit werden mechanische Prifverfahren zur Bestimmung von Zug-, Druck- und
interlaminarer Scherfestigkeit angewandt. Die dafiir erforderlichen Prifkérper sind in Kapitel 3.3
aufgefiihrt. Die dazugehdrigen Versuchsaufbauten sind in Abbildung 3.15 dargestellt. Fir die Zug- und
Druckpriifung werden die Proben an den Aufleimern zwischen Spannbacken geklemmt. AnschlieSend
wird der Prifkorper auseinandergezogen bzw. zusammengedriickt. Die dafiir benétigte Kraft wird in
der Messzelle registriert. Zur Bestimmung der ILS-Festigkeit wird der Prifkorper mittig auf zwei
Auflager gelegt. Mit einem Druckstempel, welcher mittig zwischen den beiden Auflagern positioniert
ist, wird von oben auf den Prifkérper gedriickt. Der Abstand der Auflager sowie die Radien von
Auflager und Druckstempel beeinflussen dabei das Ergebnis, weshalb diese der Probendicke
entsprechend angepasst werden missen. Messtechnische Details werden im Folgenden fir die
einzelnen mechanischen Prifverfahren aufgelistet.

(A) ﬁ (B) ﬁ
Messzelle Messzelle
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Abbildung 3.15: Skizzierter Versuchsaufbau zur Bestimmung (A) der Zugfestigkeit, (B) der
Druckfestigkeit und (C) der interlaminaren Scherfestigkeit

Die Prifung zur Bestimmung der Zugfestigkeit fiir 2 mm dicke Proben wird an einer Zwick/Roell Z250
und fir 4 mm dicke Proben auf einer Zwick/Roell Zmart.Pro durchgefiihrt. Die Dehnung wird mit
Zwick/Roell multiXtens Langenanderungsaufnehmern gemessen. Bei der Prifung wird ein Kraftabfall
von 150 N im Kraft-Weg-Diagramm als Abbruchkriterium fiir die Messung gewahlt. Die Zugprifung
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3.7 Multivariate Datenanalyse

erfolgt in Anlehnung an DIN EN 2561 [DIN EN 2561:1995]. Die Zugfestigkeit o4 wird darin gemaR
Gleichung 3-3 mit der Probendicke z, der Priifkorperbreite b und der maximalen Kraft Fpn.x berechnet.

F,
Oy = 7 33

Die Prifung zur Bestimmung der Druckfestigkeit flir 2 mm und 4 mm dicke Proben wird an einer
Zwick/Roell Zmartpro 1485 durchgefiihrt und erfolgt in Anlehnung an DIN EN ISO 14126 [DIN EN ISO
14126:1999]. Die Druckfestigkeit oprc wird darin gemal Gleichung 3-4 mit der Probendicke z, der
Prifkorperbreite b und der maximalen Kraft Frnox berechnet.

Finax
Opruck = D -z 3-4

Die ILS-Prifungen werden fir 2 und 4 mm dicke Priifkérper an einer Zwick/Roell Z020 und fiir 8 mm
dicke Prifk6per an einer Zwick/Roell Zmart.Pro in Anlehnung an DIN EN 2563 durchgefiihrt [DIN EN
2563:1997]. Die thermisch starker belastete Seite der Proben liegt dabei auf den beiden unteren
Auflagern. Der Abstand der Auflager zueinander sowie die Radien fiir Druckstempel und Auflager sind
flir die verschiedenen Probendicken in Tabelle 3.6 aufgelistet. Die interlaminare Scherfestigkeit T wird
gemald Gleichung 3-5 mit der Probendicke z, der Priifkorperbreite b und der maximalen Kraft Frax
berechnet.
3 * Bnax

= 3-5
t 4 -p -z

Tabelle 3.6: Auflager-Abstand und Radien von Druckstempel und Auflager fir verschiedene
Probendicken [WWE16]

Probendicke d | Radius Druckstempel r | Radius Auflagerr Abstand Auflager |,
[mm] [mm] [mm] [mm]
2 3 3 10
4 5 5 20
8 10 10 40

Zur Charakterisierung des in der vorliegenden Arbeit verwendeten Materials 8552/IM7 werden alle
mechanischen Priifverfahren zuerst an thermisch unbelasteten CFK-Proben durchgefiihrt. Die
Prifungen werden an 2 mm dicken unidirektionalen Prifkorpern durchgefiihrt. Die gemessenen
Werte sowie die entsprechenden Werte aus der Literatur sind in Tabelle 3.7 aufgelistet.

Tabelle 3.7: Festigkeiten von unbehandeltem 8552/IM7 (UD) [He20]

Literatur gemessen
Zugfestigkeit [N/mm?] 2724 2848 + 107
ILS [N/mm?] 137 124,0+ 1,4
Druckfestigkeit [N/mm?] 1690 1566 + 17

3.7 MULTIVARIATE DATENANALYSE

Die multivariate Datenanalyse umfasst verschiedene strukturentdeckende und -priifende Verfahren.
Jedes Verfahren erfordert dabei die Verarbeitung von groRen Datenmengen. Eine geeignete Software
zur Durchfiihrung multivariater Datenanalyse ist die Software The Unscrambler® X Version 10.5.1 von
Camo Software AS. Sowohl die Datenvorverarbeitung als auch die anschliefende Erstellung der
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Klassifikations- und Regressionsmodelle werden in der vorliegenden Arbeit mit dieser Software
durchgefihrt.

Vor der Durchfiihrung der multivariaten Datenanalyse missen die spektralen Daten vorverarbeitet
werden um messtechnische Einfliisse wie z.B. die Anwesenheit von Fasern am Messpunkt (siehe
Kapitel 3.5.2) zu eliminieren. Dazu stehen verschiedenste Verfahren zur Verfigung wie z.B. die
Glattung, Ableitung oder Normierung der Spektren [LLJ17; KeO7]. In der hier vorliegenden Arbeit wird
die Ableitung Uber einen Polynomfit (Ableitung nach Savitzky-Golay) und die Standardisierung der
Spektren mittels Standard Normal Variate (SNV) Transformation durchgefiihrt, weshalb diese beiden
im Folgenden detaillierter erlautert werden.

Die Verwendung der Ableitung von Spektren ermoglicht die Entfernung von Basislinieneffekten.
Ebenfalls werden Uberlagernde Banden deutlicher hervorgehoben. Bei der Ableitung nach Savitzky-
Golay wird dazu das Spektrum lokal mit einem Polynomfit mit Hilfe eines Least-Squares-Verfahren
angenéhert (siehe Gleichung 3-6). Die Breite des Bereichs im Spektrums, (iber welche das Polynom
gefittet wird, wird dabei vorab Uber die Anzahl an verwendeten Stiitzpunkten n definiert.

Gemessenes Spektrum: a= a+Pfx+yx?+6x3+... +ex™ 3-6

Der lokale Polynomfit wird anschlieBend gemaR Gleichung 3-7 abgeleitet:

1. Ableitung: a'= 0+ B+ 2yx + 36x%+... +nex™? 3-7

Alle hier verwendeten Daten werden mit einem Polynom zweiter Ordnung (iber einen Bereich von 13
Stutzpunkten gefittet und anschlieRend abgeleitet. Der Nachteil bei der Verwendung einer Ableitung
zur Datenvorverarbeitung liegt darin, dass die spektrale Form der Daten verloren geht. Dies muss
unbedingt bei der Interpretation der Daten nach Durchfiihrung der multivariaten Datenanalyse
bericksichtig werden. [Ke07]

Zur Standardisierung der Spektren und zur Korrektur von Streueffekten wird die SNV Transformation
durchgefiihrt. Dabei wird gemaR Gleichung 3-8 die Differenz jeder gemessenen Absorption x fiir jede
Wellenzahl i mit dem Mittelwert X aller Absorptionen bei allen gemessenen Wellenzahlen durch die
Standardabweichung geteilt [Ke07]:

3-8

Die SNV Transformation wird fiir alle Daten unabhangig von der verwendeten multivariaten
Datenanalysemethode (siehe Tabelle 3.8) angewandt. Die 1. Ableitung nach Savitzky-Golay hingegen
wird zur Datenvorverarbeitung fir alle Methoden verwendet mit Ausnahme fiir die Erstellung von LDA-
Modellen ohne Datenreduktion mittels PCA. Ein zusatzlicher Vorverarbeitungsschritt ist die Auswabhl
des verwendeten Wellenzahlbereiches. Dieser wird so gewahlt, dass moglichst keine spektralen
Informationen verloren gehen. Die ausgewdhlten Bereiche sind ebenfalls in Tabelle 3.8 aufgelistet. Fir
die PCA, und dementsprechend auch fiir die LDA nach PCA, sowie fir die PLS wird ein
Wellenzahlbereich von 1800 cm™ bis 900 cm™ gewédhlt. Wird die LDA ohne vorherige PCA
durchgefihrt, so kann maximal der Wellenzahlbereich zwischen 1800 cm™ und 1250 cm™ gewihlt
werden, da die Anzahl an Objekten pro Klasse gréRer als die Anzahl an Variablen sein muss. [Da01]
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Tabelle 3.8: Verwendete Datenvorverarbeitungsschritte fiir die verschiedenen Methoden der
multivariaten Datenanalyse

Wellenzahlbereich [cm™] | 1. Ableitung (Sav.-Gol.) | SNV-Transformation
PCA 1800-900 X X
LDA ohne PCA 1800-1250 - X
LDA mit PCA 1800-900 X X
PLS 1800-900 X

Fiir die PCA werden die Daten mittenzentriert. Es werden unter Verwendung des NIPALS-Algorithmus
sieben Hauptkomponenten berechnet. Die PCA wird einerseits zur Entdeckung von Zusammenhangen
und Mustern in den Daten herangezogen. Andererseits wird die PCA aber auch zur Vorverarbeitung
genutzt, da die PCA sowohl die Reduktion der Daten auf wenige Hauptkomponenten ermaoglicht als
auch eine Art Glattung der Daten bewirkt, da das Rauschen meist erst in héheren Hauptkomponenten
abgebildet wird. [Ke07]

Die LDA ist eine Klassifizierungsmethode, welche die Zuordnung von Proben aufgrund verschiedener
Eigenschaften zu verschiedenen Gruppen auf Basis spektraler Daten erlaubt. Sie wird im Folgenden
sowohl mit als auch ohne PCA als Vorverarbeitungsschritt der Daten durchgefiihrt. Alle Spektraldaten
werden in zwei Datensatze aufgeteilt: einen Trainingsdatensatz, der 90 % der Gesamtdaten enthilt,
und einen Testdatensatz, der die restlichen 10 % der Daten enthélt. Die Modelle werden mit Hilfe des
Trainingsdatensatzes berechnet. Die Vorhersagegenauigkeit wird anschlieRend einerseits mittels
Kreuzvalidierung und andererseits unter Heranziehen des Testdatensatzes berechnet. Bei Letzterem
werden die Proben aus dem Testdatensatz, welche bei der Modellierung nicht beriicksichtigt werden,
mit Hilfe ihrer Spektren und dem LDA Modell zu den entsprechenden Gruppen zugeordnet. Da von
diesen Proben bekannt ist, zu welcher Gruppe diese gehoren, kann anschlieRend Gberprift werden,
ob die Spektren der richtigen Gruppe zugeordnet werden.

Fir die PLS werden analog zur PCA auch die Daten ebenfalls mittenzentriert. Auch hier wird der
NIPALS-Algorithmus zur Berechnung verwendet und es werden ebenfalls 7 Faktoren bestimmt. Zur
Bewertung der Qualitat der Modelle werden hauptsachlich zwei Parameter verwendet: Der Root Mean
Square Error (RMSE) und das BestimmtheitsmaR R?, welches den Anteil der Gesamtvarianz der
abhidngigen Variable (ILS, Delaminationstiefe) beschreibt, der durch die unabhangigen Variablen
(Spektraldaten) erklart wird. Darliber hinaus werden die erklarte Varianz und der BIAS, der den
Mittelwert aller Residuen darstellt, flir eine weitere Charakterisierung der Modellgiite verwendet.
RMSE und R? werden sowohl fiir die Kalibration als auch fiir die durchgefiihrte Kreuzvalidierung
berechnet.
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4 CHARAKTERISIERUNG EINSEITIGER THERMISCHER
SCHADIGUNG

Thermische Schadigung in CFK-Bauteilen als Folge von einseitiger thermischer Bestrahlung zeigt sich
in Form verschiedener Schadigungsphianomene und vermindert die Festigkeit [WWE16; MGO06]. Bei
einseitiger thermischer Belastungung ist keine homogen verteilte Schadigung im CFK zu erwarten. Zur
Charakterisierung ist deshalb eine Untersuchung des Schadigungsverhaltens im Inneren des CFK
erforderlich. Dazu wird die Verteilung von Matrixabbau, strukturellen Schaden, verbleibender
Festigkeit und der Temperatur in Abhangigkeit von Probentiefe und Bestrahlungsdauer zur
Charakterisierung des thermischen Eintrags analysiert.

Ein erster Eindruck von einseitig thermisch geschadigten CFK-Proben wird durch die visuelle
Beurteilung der bestrahlten Oberflache erhalten. Die Anderung auf der Oberfliche gibt erste Hinweise
auf die Art der Schadigung. Bilder der bestrahlten Oberflache von unterschiedlich lang bestrahltem
8552/IM7 (4 mm) sind in Abbildung 4.1 dargestellt. Nach 60 Sekunden ist eine Farbveranderung auf
der bestrahlten Seite aufgrund der thermischen Belastung erkennbar, welche einen Hinweis auf
bereits ablaufende Degradationsreaktionen der Polymermatrix gibt. Nach 70 Sekunden Bestrahlung
sind kleine Delaminationen auf der Oberfliche zu erkennen, welche sich mit zunehmender
Bestrahlungsdauer vergroRern. Nach 80 Sekunden zeigen sich deutlich freiliegende und nicht mehr in
der Polymermatrix eingebettete Faserblindel auf der Oberflache. Das impliziert eine Tiefenwirkung der
thermisch induzierten Schadigung.

Referenz

Abbildung 4.1: Bilder von 4 mm dicken 8552/IM7 Proben (unidirektional) bestrahlt bei 50 kW/m?
4.1 TEMPERATURVERTEILUNG BEI INHOMOGENER THERMISCHER SCHADIGUNG

Als Mal? fur die thermische Schadigung in verschiedenen Tiefen des CFK werden Temperaturprofile
Uber Zeit und Tiefe, T(z,t), mit Hilfe unterschiedlich tief eingebetteter Thermoelemente (siehe Tabelle
3.2) Uber die gesamte Bestrahlungsdauer bestimmt. Abbildung 4.2 zeigt den Temperatur-Zeit-Verlauf
T(t) fuar 4und 8 mm dicke CFK-Proben in Abhangigkeit der Tiefe z bei verschiedenen
Strahlungsleistungen. Fir jede Strahlungsleistung gilt, dass sich die jeweils diinneren CFK Proben
aufgrund der geringeren Warmekapazitat schneller aufheizen als die Dicken. Generell gilt, dass mit
zunehmender Strahlungsleistung héhere Temperaturen vor allem auf der bestrahlten Oberflache
schon bei niedrigeren Bestrahlungszeiten erreicht werden. Dementsprechend werden
unterschiedliche Versuchsabbruchkriterien (siehe Kapitel 3.2) gewahlt. Bei einer Strahlungsleistung
von 15 kW/m? stellt sich nach der Aufheizphase ein konstanter Temperaturverlauf fir alle z-Werte ein.
Bei 30 kW/m? zeichnet sich nur ein Abflachen des Temperaturverlaufes auf. Bei 50 kW/m? erkennt
man einen konstanten Temperaturanstieg bis zur Entziindung der bestrahlten Probe oberhalb einer
Temperatur von 400°C, die nach 80 s bzw. 160 s erreicht wird.
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4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung
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Abbildung 4.2: Temperatur-Zeit-Diagramme T(t) aufgenommen in verschiedenen Tiefen von
unterschiedlich dickem CFK bei variierender Strahlungsleistung. Die nominale Tiefe der
aufgenommenen Kurven wird pro Probendicke fiir alle Strahlungsleistungen in den Diagrammen fir
15 kW/m? angegeben. Die grauen Kreise markieren die Entstehung von Delaminationen.
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Abbildung 4.3: Temperatur-Tiefen-Diagramme T(z) aufgenommen fiir verschiedene
Bestrahlungsdauern von unterschiedlich dickem CFK bei variierender Strahlungsleistung.
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4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung

Fir Strahlungsleistungen von 30 und 50 kW/m? zeigt sich auBerdem nach langerer Bestrahlungsdauern
ein starker Anstieg der Temperatur an der Oberflache und in oberflaichennahen Lagen. Gleichzeitig
erkennt man eine leichte Temperaturabnahme in den tieferen Lagen. Ein Beispiel hierfiir zeigt die
8 mm dicke CFK-Probe nach einer Bestrahlung von 30 kW/m? nach ca. 300 Sekunden. Hier zeigt sich
fiir die Oberflache und die erste Lage eine Temperaturerhéhung, wohingegen die Temperatur ab der
dritten Lage (Temperatur in einer Tiefe von 0,375 mm) temporar leicht abnimmt. Grund dafiir sind
entstehende Delaminationen im CFK. Diese haben eine isolierende Wirkung, weshalb es aufgrund
eines Warmestaus oberhalb der Delamination zu einer Temperaturerhéhung und unterhalb zu einer
Temperaturabsenkung kommt. Somit kdnnen in diesem Fall deutlich wirksame Delaminationen in den
oberen Lagen bis zu einer Tiefe von 375 um indirekt und makroskopisch nachgewiesen werden.

Fiir alle Proben gilt, wie erwartet, dass wahrend der gesamten Bestrahlung die Temperatur von der
bestrahlten Oberflache hin zur Rickseite abnimmt und somit ein Temperaturgradient im Inneren des
CFK vorliegt. Abbildung 4.3 zeigt Temperaturgradienten T(z) flir verschieden dickes CFK, bestrahlt mit
unterschiedlichen Strahlungsleistungen. Es zeigt sich fiir alle Strahlungsleistungen und Probendicken
die Zunahme der Oberflaichentemperatur mit zunehmender Bestrahlungszeit. Je hoher die
Strahlungsleistung, umso starker ausgepragt ist der Temperaturgradient, d.h. umso groRRer ist das AT
zwischen bestrahlter Vorder- und Riickseite. Fiir langere Bestrahlungszeiten findet man zudem einen
Anstieg im Temperaturgradienten vor allem auf Seite der bestrahlten Oberflache. Grund dafiir sind
Delaminationen, die durch ihre isolierende Wirkung zu einem Warmestau auf der Seite der
Bestrahlung fihren.

Die Berechnung von T(t,z)-Profilen tiber die Warmeleitung unter Beriicksichtigung von Leitfahigkeit
und bestrahlter Querschnittsflache fiir die hier vorliegenden CFK-Proben bedarf der Festlegung und
Bericksichtigung von Randbedingungen. Zum einen muss die Anisotropie von unidirektionalem CFK
beriicksichtigt werden, da die Kohlenstofffasern eine deutlich hohere Warmeleitfahigkeit in
Faserrichtung haben als quer zur Faser und als die Polymermatrix. Des Weiteren muss die
Temperaturabhingigkeit der Warmeleitfahigkeit bertcksichtigt werden [Sell]. Als letzter und
schwierigster Punkt muss die Entstehung der Delaminationen berlicksichtigt werden. Dies bedeutet,
dass der Zeitpunkt t4, ab welchem Delaminationen entstehen, beriicksichtigt werden muss. Aufgrund
der isolierenden Wirkung der Delaminationen und der unterschiedlichen Warmeleitfahigkeiten von
Pyrolysegasen und CFK andert sich die Warmeleitung im Bereich entstehender Delaminationen
signifikant. Dabei spielt die GroRe, vor allem die Dicke, einer Delamination ebenfalls eine
entscheidende Rolle, da mit zunehmender Dicke der Delamination auch die isolierende Wirkung
zunimmt. Die genaue GroRe der Delaminationen sowie deren Tiefe sind derzeit nicht bekannt. Deshalb
soll im Rahmen dieser Arbeit die Entstehung der Delaminationen im Zusammenhang mit der lokal
vorliegenden Temperatur und dem Grad der zersetzten Polymermatrix betrachtet werden (siehe
Kapitel 5.1 und 5.2).

4.2 SCHADIGUNGSPHANOMENE UND DEREN VERTEILUNG NACH EINSEITIGER THERMISCHER
SCHADIGUNG

Auftretende Schadigungsphanomene nach Temperatureintrag sind die Zersetzung der Polymermatrix
und die Entstehung von strukturellen Schaden. Der Matrixabbau kann sowohl mittels gravimetrischer
als auch spektroskopischer Analyse bestimmt werden. Zur Charakterisierung struktureller Schaden ist
die UCT ein geeignetes Verfahren. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sollen vor allem im Hinblick
auf die Schadigungsverteilung im Inneren des CFK im Folgenden aufgezeigt werden.
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4.2 Schadigungsphanomene und deren Verteilung nach einseitiger thermischer Schadigung

4.2.1 MATRIXABBAU INFOLGE EINSEITIGER THERMISCHER SCHADIGUNG

Erhohte Temperatur kann Reaktionen wie die Zersetzung der Polymermatrix oder Oxidations-
reaktionen in CFK beglinstigen. Zersetzungsreaktionen, welche die Entstehung fliichtiger
Abbauprodukte und Pyrolysegase zur Folge haben, kénnen mittels gravimetrischer Untersuchungen
verfolgt werden. Dazu wird die Differenz der Massen des CFK vor und nach thermischer Exposition
bestimmt und auf die Masse vor der Bestrahlung normiert.

Der prozentuale Masseverlust ist in Abbildung 4.4 gegeniber der Bestrahlungszeit fiir alle
Strahlungsleistungen und Probendicken dargestellt. Da bei der Bestrahlung der Proben die
Zersetzungstemperatur der Kohlenstofffaser von 600°C nicht Gberschritten wird, ist anzunehmen, dass
der Masseverlust ausschlieRlich aus der Zersetzung der Polymermatrix resultiert [Eil17].
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Abbildung 4.4: Prozentualer Masseverlust von 4 und 8 mm dicken CFK-Proben nach einer
Bestrahlung mit 15, 30 und 50 kW/m?

Der Masseverlust von CFK-Proben tritt fiir hohere Strahlungsleistungen nach kiirzeren
Bestrahlungsdauern auf, d.h. je groRer die Strahlungsleistung gewahlt wird, umso schneller findet die
Zersetzung der Matrix statt. Bei 15 kW/m? l&sst sich nach langerer Bestrahlungsdauer ein Abflachen
des Kurvenverlaufes identifizieren. Hier dominiert die thermo-oxidative Zersetzung der Matrix den
Masseverlust. Aufgrund von einem limitierten Diffusionsvermdgen des Sauerstoffs ins Epoxid tritt
dementsprechend ein weniger ausgepragter Masseverlust bei hoheren Bestrahlungsdauern auf. Bei
15 kW/m? ist die maximal erreichte Temperatur zudem deutlich niedriger als fiir 30 und 50 kW/m?. Bei
den hoéheren Strahlungsleistungen fiihren die hoéheren Temperaturen zu einer pyrolytischen
Zersetzung der Matrix. Bei diesem Zersetzungsprozess wird kein Sauerstoff bendtigt weshalb die
Verlaufskurven des Masseverlustes bei den hoheren Bestrahlungsdauern kein Abflachen zeigen.

Zur genauen Bestimmung der Zersetzungstemperatur der Komponenten im HexPly 8552® wird eine
thermogravimetrische Analyse (TGA) unter Zuflihrung synthetischer Luft durchgefiihrt. Vorab wird das
HexPly 8552® mittels Aceton-Extraktion in seine beiden Hauptbestandteile Epoxidharz und
Polyethersulfon (PES) aufgetrennt. Der Masseverlust ist in Abbildung 4.5 gegeniber der Temperatur
aufgetragen. Fir das Epoxidharz zeigt sich ein erster Abfall der Kurve und somit die einsetzende
Zersetzung bei ~280°C. Ab einer Temperatur von ~350°C fallt die Kurve stark ab und man findet eine
beschleunigte Zersetzung. Fir das thermisch stabilere PES liegen die Temperaturen hoéher: die
Zersetzung beginnt bei ~400°C und beschleunigt sich ab einer Temperatur von ~505°C.
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Abbildung 4.5: TGA-Kurve fir die einzelnen Komponenten im CFK-System 8552/IM7

Eine weitere Methode zur Charakterisierung der thermisch induzierten Zersetzung der Polymermatrix
ist die zerstorungsfreie ATR-FTIR-Spektroskopie [Bo06; Da06; WELQ9]. Abbildung 4.6 (A) zeigt ein
Spektrum von 8552/IM7 ohne thermische Belastung (unbehandelt, Oberfliche). Charakteristische
Banden fiir das Epoxidharz treten bei 1510 cm™ und 1610 cm™ aufgrund der C-C-Streckschwingungen
in der aromatischen Ringstruktur auf. Die Banden bei 1486 cm™ und 1586 cm™ hingegen kénnen dem
PES zugeordnet werden [Eil19]. Der breite Berg aus sich (iberlagernden Banden zwischen 1650 und
1760 cm™ ist charakteristisch fiir die Streckschwingung vc-o einer C=0-Doppelbindung und kann
Oxidationsprodukten (z. B. Keton-, Aldehyd- oder Amidstrukturen [Mu03]) zugeordnet werden, die bei
thermischer Belastung in einer oxidativen Atmosphare entstehen. Aufgrund der begrenzten Diffusion
von Sauerstoff in das CFK durch u.a. entgegenwirkende Pyrolysegase aus dem Probeninneren findet
diese thermo-oxidative Reaktion nur in der Ndhe der bestrahlten Oberfliche statt (max.
Eindringtiefe ~ 100 um) [Wo018; CMV01; Mu01].
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Abbildung 4.6: ATR-FTIR-Spektren von 8552/IM7 (4 mm) nach unterschiedlich langer Bestrahlung bei
50 kW/m? und in verschiedener Tiefe
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4.2 Schadigungsphanomene und deren Verteilung nach einseitiger thermischer Schadigung

Abbildung 4.6 zeigt die Oberflachenspektren von 8552/IM7 nach einer Bestrahlungszeit von (B) 60 und
(C) 80 Sekunden bei 50 kW/m?. Es zeigt sich eine Abnahme der Intensitdt der fur das Epoxidharz
charakteristischen Bande bei 1510 cm™ mit zunehmender Bestrahlungszeit, was auf einen Abbau der
aromatischen Ringstruktur im Epoxidharz zurlickzufihren ist. Im Gegensatz dazu bleibt die
Bandenintensitat fiir das PES aufgrund seiner hoheren thermischen Stabilitdt konstant. Zusatzlich
nehmen die Intensititen der sich Uberlagernden Banden zwischen 1630 und 1760 cm™ mit
zunehmender Bestrahlungsdauer aufgrund von Oxidationsreaktionen an der bestrahlten Oberflache
zu. Diese Oxidationsprozesse fiihren zu einem beschleunigten Abbau des Epoxidharzes. Dies zeigt das
Spektrum gemessen in einer Tiefe von 0,2 mm nach 80 Sekunden Bestrahlung (siehe Abbildung
4.6 (D)). Aufgrund des limitierten Diffusionsvermogens des Sauerstoffs ins CFK, kann in dieser Tiefe
keine thermo-oxidative Zersetzung der Matrix stattfinden. Infolgedessen kann eine deutlich
intensivere Bande bei 1510 cm™im Vergleich zur Oberflache registriert werden, obwohl die thermische
Belastung in dieser Tiefe nicht wesentlich geringer ist als an der Oberflache (AT oberfische-0,2mm) = 15°C,
Abbildung 4.3).
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Abbildung 4.7: Intensitatsverhiltnis Ip der Banden bei 1510 cm™ (Epoxidharz) und 1486 cm™ (PES)
bestimmt auf der bestrahlten Oberflache und der Riickseite von 4 und 8 mm dickem CFK, welches bei
verschiedenen Strahlungsleistungen bestrahlt wurde. Das graue Band zeigt den Ip-Wert inklusive
Standardabweichung fiir ungeschadigtes CFK.
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4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung

Zur Beschreibung des thermisch induzierten Matrixabbaus wird der Parameter Ip eingefiihrt, welcher
als Verhiltnis aus den beiden Bandenintensititen bei 1510 cm™ und 1486 cm™ definiert ist (siehe
Formel 4-1) [Ei08]. Mittels dem Ip-Wert wird der Abbau des Epoxidharzes infolge thermischer
Schiadigung bei 1510 cm™ betrachtet. Die Normierung auf die Bande bei 1486 cm™ wird dabei zur
Eliminierung messtechnischer Einflliisse angewandt. Fiir das PES setzt eine leichte Zersetzung ab 400°C
und eine starke Zersetzung ab 500°C ein (siehe Abbildung 4.5). Die genannten Temperaturen werden
bei den Strahlungsleistungen 30 und 50 kW/m? erst kurz vor dem Abbrand in Oberflichennihe
Uberschritten. Somit kann angenommen werden, dass liass cm* Nahezu unverandert bleibt.

I1510 cm—1
ID -

= 4-1
[1486 cm™1

Die Banden bei 1586 cm™ und 1610 cm™ zeigen eine vergleichbare Entwicklung wie die Banden bei
1510 cm™ und 1486 cm™. Diese Banden sind jedoch schlechter voneinander getrennt und Gberlappen
mit den fir die Streckschwingung vc-o charakteristischen Banden (1630 bis 1760 cm™). Die Intensitit
dieser tiberlappenden Banden zwischen 1630 cm™ und 1760 cm™ nimmt auRerdem mit zunehmender
Bestrahlungszeit aufgrund von thermo-oxidativen Reaktionen zu. Eine getrennte Betrachtung der zwei
sich Uberschneidenden Reaktionen ist nicht moglich, weshalb die Berechnung des
Intensitdtsverhiltnisses anhand der Banden 1586 cm™ und 1610 cm™ nicht empfohlen wird.

Die Bestimmung von |p an CFK-Proben nach Belastung bei verschiedenen Strahlungsleistungen und
Bestrahlungsdauern reprasentiert den Matrixabbau flr unterschiedlich stark ausgepragten
thermischen Eintrag. Abbildung 4.7 zeigt den Matrixabbau durch die Abnahme von Ip mit zunehmender
Bestrahlungsdauer auf der bestrahlten Oberflache und der Riickseite fiir 4 und 8 mm dickes CFK. Wie
erwartet nimmt Ip flir hohere Strahlungsleistungen schnell ab. Somit ist der Matrixabbau auf der
bestrahlten Oberflache stark ausgepragt. Auf der Riickseite hingegen ist eine geringere Abnahme von
Ip und somit eine langsame Matrixzersetzung zu verzeichnen. Dies fallt besonders an 8 mm dicken CFK-
Proben auf. Um einen bestimmten Grad der Matrixzersetzung zu erreichen, benotigt die Bestrahlung
bei niedrigeren Strahlungsleistungen eine langere Zeit als bei hoheren Strahlungsleistungen. Dies
bedeutet zum Beispiel flir 4 mm dickes CFK, dass ein Matrixabbau entsprechend Ip="~0,53 fir
15 kW/m? nach 650 Sekunden, fiir 30 kW/m? nach 115 Sekunden und fiir 50 kW/m?2 nach 70 Sekunden
Bestrahlung erreicht wird. Dies zeigt, dass sowohl Temperatur als auch Zeit Einfluss auf die
Matrixzersetzung haben. Fir die Strahlungsleistungen 30 kW/m? und 50 kW/m? kann angenommen
werden, dass aufgrund der hohen erzeugten Temperaturen auf der Probenoberflache und der stetigen
Temperaturzunahme, die Matrixzersetzung temperaturdominiert ist. Bei 15 kW/m? zeigt sich ab einer
Bestrahlungsdauer von ca. 500 Sekunden keine Temperaturerhéhung mehr. Trotzdem tritt bei
Bestrahlungszeiten oberhalb von 500 Sekunden eine weiter zunehmende Matrixzersetzung ein. Hier
zeigt sich, dass neben der Temperatur auch die oxidative Atmosphére eine Rolle spielt und die weitere
Zersetzung der Polymermatrix beglinstigt.

Ein wichtiger Punkt, welcher zu beachten ist, gilt der Berlicksichtigung struktureller Einflisse aufgrund
der Beschaffenheit einer CFK-Probe bei der Bestimmung des Ir>-Wertes und der damit verbundenen
Probleme. Bestimmt man Ip mit Hilfe von auf der Oberflache von unbelastetem CFK gemessenen
Spektren, so ergibt sich ein Wert von 1,06 + 0,04 (siehe Abbildung 4.7), wohingegen ein Wert von
0,95 £ 0,02 fir Spektren berechnet wird, welche im Inneren aufgenommen werden (siehe Abbildung
4.8). Eine Erklarung fir das hohere Intensitatsverhdltnis bei Oberflaichenspektren ist die
herstellungsprozessbedingte Harzanreicherung an der CFK Oberfliche, was zu einer hoheren
Spektrenintensitat flhrt (siehe Kapitel 3.5.2). Befinden sich Fasern am Messpunkt, so absorbieren
diese IR-Strahlung (je hoher die Wellenzahl, desto héher die Absorption). Dies flihrt zu einer Steigung
im Spektrum, welche die Integration der einzelnen Banden beeinflusst. Mit zunehmender Wellenzahl
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absorbieren die Fasern starker, d.h. ein Anstieg der Basislinie tritt auf und fiihrt dazu, dass die Flachen
der Banden bei héheren Wellenzahlen kleiner werden. Trotz verschiedener Datenvorverarbeitungs-
moglichkeiten kann diese Steigung und deren Einfluss auf die Bandenflache nicht vollsténdig eliminiert
werden. Dies bedeutet fir den Ip-Wert, dass die Anwesenheit der Fasern die Flaiche der Bande bei
1510 cm™ etwas verkleinert gegeniiber der bei 1486 cm™. Dadurch ergibt sich ein Ip-Wert, welcher um
etwa 0,11 niedriger fiir Spektren ist, die in der Anwesenheit von Fasern aufgenommen werden (z.B. im
Inneren einer CFK-Probe).

Um einen detaillierten Einblick (ber die Schadigungsverteilung der Matrix im Inneren des CFK zu
gewinnen, werden Spektren entlang von Schragschliffen aufgenommen (vgl. Abbildung 3.6, Kapitel
3.3). Fir jedes Spektrum wird der Ip-Wert bestimmt. Die ermittelten Intensitatsverhaltnisse werden
gegen die Probentiefe (0 mm = bestrahlte Oberfliche) fiir verschiedene Strahlungsleistungen,
Bestrahlungsdauern und Probendicken aufgetragen (siehe Abbildung 4.8). Die unbestrahlte
Referenzprobe zeigt erwartungsgemal keine Veranderung des Intensitatsverhaltnisses innerhalb der
gesamten Probentiefe. Es ergibt sich eine Messtoleranz zwischen 3 % und 9 % innerhalb der Probe
resultierend aus Fasern am Messpunkt, welche die Infrarotstrahlung absorbieren und in einer
abgeschwachten Spektrenintensitat resultieren.

Fir alle Strahlungsleistungen nimmt die Zersetzung der Matrix mit zunehmender Bestrahlungszeit zu.
Sie ist auf der Seite der bestrahlten Oberflache am starksten ausgepragt. Dabei sind vor allem die Ip-
Werte direkt an der bestrahlten Oberflache der Proben deutlich niedriger im Vergleich zu den Ip-
Werten, die wenige Mikrometer weiter im Probeninneren gemessen wurden. Verantwortlich dafir
sind die hohen Temperaturen auf der bestrahlten Seite in Kombination mit der vorherrschenden
oxidativen Atmosphare, was eine beschleunigte Zersetzung des Epoxidharzes begiinstigt [Wo018]. Mit
zunehmender Bestrahlungszeit tritt auch ein ausgepragter Matrixabbau tiefer im Inneren des CFK auf.
Fur die niedrige Strahlungsleistung von 15 kW/m? zeigt sich von der Oberfliache ausgehend ein linearer
Verlauf von Ip durch das CFK.

Mit zunehmender Bestrahlungsdauer wird die Differenz der Io>-Werte zwischen Vorder- und Riickseite
aufgrund einer ausgepragteren Matrixzersetzung auf der bestrahlten Seite groRer. Bei 4 mm bzw.
8 mm dicken Proben, die mit héherer Strahlungsleistung und langer Bestrahlungszeit (180 s bei
30 kW/m? und 80 s bei 50 kW/m? bzw. 360 und 420 s bei 30 kW/m? und 120 und 160 s bei 50 kW/m?)
belastet werden, ist der Matrixabbau in der Ndhe der bestrahlten Oberflache deutlich ausgepragter
und der Ip(z) verlauft nicht-linear. Verantwortlich dafiir sind die entstehenen Delaminationen. Durch
ihre isolierende Wirkung resultieren hohere Temperaturen auf der bestrahlten Seite, was einen
schnelleren Matrixabbau beglinstigt (siehe Kapitel 4.1).

Des Weiteren fallt auf, dass die Ip-Werte an der bestrahlten Oberflache und auf der Riickseite deutlich
hoher oder niedriger sind verglichen zu den Ip-Werten im oberflachen- bzw. riickseitennahen
Probeninneren. Eine Erklarung fir das Auftreten hoherer Intensitatsverhaltnisse ist, wie bereits fur
thermisch unbelastetes CFK diskutiert, die Harzanreicherung an der Oberfliche und die daraus
resultierenden intensiveren Spektren und hoheren Io-Werten. Dieser Effekt tritt auch fir bestrahltes
CFK auf und ist vor allem bei CFK mit nur leichter thermischer Schadigung ausgepragt. Beispiele, bei
denen dieser Effekt zu sehen ist, sind Riickseitenspektren von 8 mm dicken CFK-Proben, welche bei
30 kW/m?2 fiir 240 s oder bei 50 kW/m? fiir 60 s bestrahlt werden.

Die deutlich niedrigeren Ip-Werte auf Vorder- und Riickseite verglichen zum Probeninneren hingegen
treten vor allem bei niedrigen Strahlungsleistungen und langer Bestrahlungsdauer auf. Beispiele daftir
sind Vorder- und Riickseitenspektren von 4 mm dicken CFK-Proben, welche bei 15 kW/m? fiir 900 s
oder 1800 s bestrahlt werden. Eine Erklarung hierfiir liegt darin, dass die Proben lange hdheren

55



4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung

11 11

0,7 —'i;l i ;?ﬁﬂi

ID [']

0,5 4

0,3 - T 0,3 -.“ 0,3 - % Referenz
L % Referenz % Referenz ©30s
] =300s A60s e 60s
[4 mm 0900s 4 mm oD120s 4 mm =-75s
15 kW/m? 30 kW/m? 50 kW/m?2
0,1 //m’ ®1800s | ), V/m® e180s | 4, V/m® a80s
0 1 2 3 4 0 1 2 3 4 0 1 2 3 4
Tiefe z [mm] Tiefe z [mm] Tiefe z [mm]

0,3 - 03 # x Referenz| 0,3 % Referenz
: % Referenz ; A120s & ©60s
F =-300s ‘ =240s ®90s
3":('“/ , ©900s 8 mm 0360 A8 mm , ©120s
15 kW/m 30 kW/m? 50 kW/m
0,1 T T - 18|OO > T 0,1 T T / T he 42|0 S T 0,1 T T / T 4 169 > T
0 2 4 6 8 0 2 4 6 8 0 2 4 6 8
Tiefe z [mm] Tiefe z [mm] Tiefe z [mm]

Abbildung 4.8: Intensitatsverhéltnis Ip der Banden bei 1510 cm™ und 1486 cm™ gegeniiber der
Probentiefe von unterschiedlich stark thermisch geschadigtem 4 und 8 mm dickem CFK
(0 mm = bestrahlte Oberflache)

Temperaturen (ca. 270 - 320°C (siehe Kapitel 4.1)) und gleichzeitig der Anwesenheit von Sauerstoff
ausgesetzt sind. Das fuhrt zu einer thermo-oxidativen Zersetzung der Matrix. Die Anwesenheit
vonSauerstoff beschleunigt den Matrixabbau. TGA-Messungen von Eibl zeigen den Beginn der
Zersetzung des Epoxidharzes 8552 bei ca. 260°C in oxidativer Atmosphéare. Der Abbau in Stickstoff
beginnt erst bei 340°C [Ei11]. Aufgrund des geringen Diffusionsvermégens von Sauerstoff in das CFK
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findet der thermo-oxidative Matrixabbau nur in der Ndhe der bestrahlten Oberflache statt
(Eindringtiefe: ~ 100 um), weshalb dies nur fir den Matrixabbau auf der bestrahlten Oberflache und
der Riickseite relevant ist [Wo018; 0Ol09; Mu03].

4.2.2 ENTSTEHUNG VON THERMISCH INDUZIERTER STRUKTURELLER SCHADIGUNG

Wie schon gezeigt, kénnen durch Temperatureintrag in CFK strukturelle Schaden wie z.B.
Delaminationen entstehen, welche zu einer Anderung der mechanischen Eigenschaften fithren und in
einer Minderung der Festigkeit resultieren. Zur Charakterisierung dieser Schaden wird eine
Untersuchung mittels uCT durchgefihrt. Abbildung 4.9 zeigt uCT-Schnittbilder aus verschiedenen
Perspektiven von 4 mm dicken CFK-Proben vor der thermischen Belastung, nach 65 s und nach 80's
Bestrahlungsdauer bei 50 kW/m?2. Die Schnittbilder in der x-z- und der y-z-Ebene zeigen jeweils die
Entwicklung der Delaminationen in die Tiefe, d.h. in z-Richtung. Sichtbare Schaden (siehe Pfeil) nahe
der bestrahlten Oberflache sind erst ab einer Bestrahlungszeit von 65 Sekunden erkennbar und
wandern mit zunehmender Bestrahlungszeit tiefer ins Innere des CFK (siehe x-z- und y-z-Querschnitte
bei 80 Sekunden). Die Ausrichtung der strukturellen Schaden entlang der Faserbiindel erlaubt die
Aussage, dass es sich hierbei hauptsachlich um Delaminationen handelt [MGO06]. Kleine Risse, welche
ausschlieBlich in der Matrix auftreten, kdnnen jedoch nicht ausgeschlossen werden, da die uCT keine
ausreichend hohe Auflésung bietet, um eine visuelle Trennung von Matrix und Fasern zu erkennen.
Nach 80 Sekunden Bestrahlungsdauer zeigt sich allerdings die Ablosung ganzer Lagen auf der
bestrahlten Seite, was fiir das Auftreten sehr groRer Delaminationen spricht. Uber die GréRe der
Delaminationen geben die Schnittbilder in der x-y-Ebene Auskunft. Es zeigt sich in Abbildung 4.9, dass
mit zunehmender Bestrahlungsdauer und damit einhergehend mit zunehmender thermischer
Belastung die Flache der Delaminationen in den x-y-Schnittbildern und in der Tiefe z wachst.
Zusammenfassend bedeutet das, dass sowohl die GroRRe der Delaminationen in der Flache als auch in
der Tiefe mit zunehmender thermischer Schadigung zunimmt.

Ein MaR zur Beurteilung des Schadigungsgrades kann Gber das Volumen des CFK, welches nicht von
Delaminationen geschddigt ist, gewonnen werden. Die daraus resultierende nicht-delaminierte Dicke
Zng ist definiert als Abstand zwischen der Riickseite und der tiefsten noch sichtbaren Delamination. Je
kleiner znq, umso starker ist das CFK durch Delaminationen geschadigt. Das Komplement dazu ist die
Delaminationstiefe zq4, d.h. die Differenz aus Probendicke und zng (s. Gleichung 3-1). Abbildung 4.10
zeigt znq bzw. z4 aufgetragen gegen die Bestrahlungszeit fir 4 mm (A) und 8 mm (B) dicke Proben.
Delaminationen bei hoheren Strahlungsleistungen entwickeln sich schneller in die Tiefe als bei
niedrigen Strahlungsleistungen. Bei mittleren und hohen Strahlungsleistungen (30 und 50 kW/m?)
bilden sich Delaminationen mit zunehmender Bestrahlungszeit immer tiefer im CFK und durchdringen
das gesamte Volumen. Dies deckt sich mit Ergebnissen von Mouritz et al. [MGO06]. Bei der niedrigen
Strahlungsleistung (15 kW/m?2) und den Bestrahlungszeiten von 900 und 1800 Sekunden fiir 4 mm
dicke Proben sowie 1800 und 2700 Sekunden fiir 8 mm dicke Proben durchdringen die Delaminationen
das CFK nicht vollstandig, sondern bleiben auf einem zys-Niveau von 1,05 mm £ 0,12 mm fiir 4 mm
dickes CFK und 1,62 mm + 0,10 mm fir 8 mm dickes CFK. Normiert man diese nicht-delaminierten
Tiefen auf die Probendicke (znd/Zgesamt), SO bleiben 23 % + 4 % der Tiefe von Delaminationen verschont.
Betrachtet man den zugehorigen Temperaturverlauf (siehe Abbildung 4.2), so kann man feststellen,
dass sich ein konstanter T-Gradient einstellt, d.h. es gelten ein konstantes 7(¢) und i—:. Dies fuhrt
zu der Schlussfolgerung, dass offenbar eine kritische Temperatur T (mit T <320°C) lberschritten
werden muss, damit Delaminationen entstehen. Es ist jedoch anzumerken, dass dies nur fir die im
Rahmen dieser Arbeit betrachtete experimentellen Szenarien gilt. Das Durchdringen des gesamten
Volumens nach einer deutlich langeren Belastungsdauer kann nicht ganzlich ausgeschlossen werden.
Wie erwartet zeigt Abbildung 4.10 auBerdem, dass bei diinnen Proben die Delaminationen friher
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entstehen und schneller in das Innere des CFK wandern als bei dicken Proben. Ein Grund hierfiir ist u.a.
die geringere Warmekapazitat der diinneren Proben, weshalb héhere Temperaturen friher im CFK
auftreten.

Die Durchfiihrung einer Grauwertanalyse erlaubt die Bestimmung des Anteils an Delaminationen in
einem bestimmten Volumen und gibt so neben der Delaminationstiefe auch Informationen tber die
GroRe der Delaminationen. Abbildung 4.11 zeigt den prozentualen Anteil an Delaminationen pro
Prepreglage aufgetragen gegen die mittlere Tiefe fiir 4 mm dickes CFK bestrahlt bei 50 kW/m?. Es zeigt
sich, dass mit zunehmender Bestrahlungszeit nicht nur die Delaminationstiefe ins CFK zunimmt,
sondern auch die GrofRe der Delaminationen. Erstere ist jeweils mit einem Pfeil markiert. Betrachtet
man den Kurvenverlauf, so ist eine stufenweise Zunahme des Delaminationsanteils ausgehend von der
tiefsten Delamination hin zur bestrahlten Oberflache zu erkennen.

keine Bestrahlung 50 kW/m?, 65 s 50 kW/m?,80s
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Abbildung 4.9: uCT-Schnittbilder von 4 mm dickem CFK ohne thermische Schadigung und nach
Bestrahlung tGber 65 und 80 s bei 50 kW/m? aus verschiedenen Perspektiven in Bezug auf die
Faserlage. Delaminationen sind beispielhaft mit Pfeilen markiert.
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Abbildung 4.10 Nicht-delaminierte Probentiefe zng von (A) 4 und (B) 8 mm dickem CFK, welches bei
verschiedenen Strahlungsleistungen thermisch geschadigt wurde, aufgetragen gegen die
Bestrahlungsdauer.

Die stufige Struktur resultiert aus der lagenabhadngigen digitalen Auswertung, bei der pro Lage die
Grauwerte von 17,6 Schichten zusammengefast werden. Eine mogliche Erklarung fir die Zunahme des
Delaminationsanteils in einer bestimmten Tiefe ist die Entstehung von fliichtigen Pyrolysegasen
aufgrund der Matrixzersetzung, welche kleine Delaminationen aufbldhen und somit vergrofRern. Der
sprunghafte Anstieg nach einer Bestrahlungsdauer von 80 s an der Oberflache zeigt die Ablésung einer
kompletten Lage (siehe auch Abbildung 4.9). Hier kann mittels Grauwertanalyse keine genaue Aussage
mehr Uber die GroRe der Delamination getroffen werden, weshalb der berechnete Wert kritisch zu
betrachten ist. Schwankungen, wie sie z.B. fir den Verlauf bei 80 Sekunden im Tiefenbereich zwischen
2 und 3 mm zu sehen sind kénnen dadurch erklart werden, dass Delaminationen nicht zwingend
innerhalb einer Lage sondern auch Lagenibergreifend auftreten kénnen. Dies wird bei der
Bestimmung des Delaminationsanteils pro Lage nicht beriicksichtigt, wodurch Schwankungen der
Werte auftreten kénnen.
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Abbildung 4.11: Prozentualer Anteil an Delaminationen (bestimmt pro Prepreglage) fiir 4 mm dickes
CFK bestrahlt bei 50 kW/m?. Die Pfeile markieren die Delaminationstiefe fiir jede Bestrahlungsdauer
(0 mm = bestrahlte Oberflache).
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4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung

4.3 EINFLUSS EINSEITIGER THERMISCHER SCHADIGUNG AUF MECHANISCHE
WERKSTOFFEIGENSCHAFTEN

Mechanische Festigkeitskennwerte sind wichtige KenngréRen zur Charakterisierung von CFK-Bauteilen
nach thermischer Belastung. Fiir eine moglichst umfassende Charakterisierung ist es sinnvoll,
verschiedene mechanische Priifungen durchzufiihren. In der vorliegenden Arbeit werden daher
sowohl Zug-, Druck- als auch interlaminare Scherfestigkeit bestimmt. Aufgrund der im Volumen
inhomogen auftretenden Delaminationen werden die Festigkeitswerte dabei nicht nur integral fir die
komplette Probe bestimmt sondern auch fir kleinere Volumenelemente, welche aus verschiedenen
Tiefen der Probe entnommen werden (siehe Tabelle 3.4). Die verschiedenen mechanischen
Prufverfahren werden im ersten Schritt nur fir 4 mm dicke Proben, die bei 50 kW/m? bestrahlt
werden, durchgefiihrt.

4.3.1 ZUGFESTIGKEIT

Die Zugfestigkeit wird fir 4 mm dickes unidirektionales CFK in Faserrichtung bestimmt. Abbildung
4.12 (A) zeigt die Zugfestigkeiten fiir den gesamten Prifkorper nach thermischer Schadigung bei
50 kW/m? fiir verschiedene Bestrahlungsdauern. Uber den ganzen Belastungszeitraum zeigt sich keine
Abnahme der Zugfestigkeit innerhalb der Fehlergrenzen. Grund dafiir ist, dass im Verbund die Faser
mit der héheren Steifigkeit und Festigkeit verglichen mit der Matrix bei Zugbelastung in Faserrichtung
die lasttragende Komponente ist und bei einer guten Faser-Matrix-Anbindung die Festigkeit bestimmt.
Solange die Zersetzungstemperatur der Faser nicht Uberschritten wird, kommt es somit auch zu
keinem Festigkeitsabfall. Betrachtet man die Zugfestigkeit in verschiedenen Probentiefen (siehe
Abbildung 4.12 (B)), so ist fiir fast alle Bestrahlungszeiten ebenfalls kein signifikanter Festigkeitsabfall
zu verzeichnen. Lediglich fir die Probe P, aus der mittleren Tiefe von 0,5 mm nach 80 Sekunden
Bestrahlung zeigt sich eine etwas geringere Zugfestigkeit.
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Abbildung 4.12: Zugfestigkeiten fir thermisch geschadigtes 8552/IM7 (4mm) bestrahlt bei 50 kW/m?
far den gesamten Prifkorper (A) und fir die Prifkorper P (miti=1, 2, ..., 6) aus verschiedenen
Tiefen (B)

Eine Erklarung fiir diese Abnahme ist die Delamination der kompletten oberen Lage und damit
einhergehend freiliegende Faserbiindel, d.h. die Faserblindel sind nicht mehr in der Matrix
eingebettet. Durch den Verlust der Faser-Matrix-Anbindung kann es somit zur Ondulation einzelner
Fasern kommen. Dabei kann bei Zugbelastung die Kraft nicht gleichmaRig in alle Fasern eingeleitet
werden, d.h. stark ondulierte Fasern nehmen weniger Kraft auf. Dies bedeutet, dass die
Kraftlibertragung in eine kleinere Querschnittsflache erfolgt, was in einem Festigkeitsverlust resultiert.
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Die Betrachtung der Zugproben nach der Priifung zeigt zudem eine Anderung im Bruchverhalten. Beide
moglichen Versagensmodi sind exemplarisch in Abbildung 2.9 dargestellt. Das Bruchverhalten fir die
einzelnen Proben aus verschiedenen Tiefen ist in Tabelle 4.1 aufgelistet. Thermisch unbeschadigtes
CFK zeigt einen Bruch in der Probenmitte. Mit zunehmender thermischer Schadigung tritt ein
Mischversagen aus Bruch und Ausbersten auf, welches dann fiir starke thermische Schadigung
ausschlieBlich in Ausbersten Ubergeht. Ausbersten bedeutet, dass Faserbiindel aus der Matrix
herausgezogen werden. Dies tritt vor allem bei einer geschwachten oder nicht-vorhandenen Faser-
Matrix-Anbindung auf, wie z.B. bei der Anwesenheit von Delaminationen in thermisch geschadigtem
CFK. [PFS80]

Tabelle 4.1: Bruchverhalten von CFK-Priifkdrpern aus verschiedenen Tiefen nach Zugpriifung

mittlere Tiefe Referenz 60 s 70s 80s

0,5 mm Bruch Ausbersten Ausbersten Ausbersten
1,0 mm Bruch Bruch/Ausbersten | Ausbersten Ausbersten
1,5 mm Bruch Bruch/Ausbersten | Ausbersten Ausbersten
2,0 mm Bruch Bruch/Ausbersten | Bruch/Ausbersten | Ausbersten
2,5 mm Bruch Bruch/Ausbersten | Bruch/Ausbersten | Ausbersten
3,5mm Bruch Bruch/Ausbersten | Bruch/Ausbersten | Ausbersten

4.3.2 DRUCKFESTIGKEIT

Ein mechanisches Prifverfahren, welches empfindlich auf die Anwesenheit von Delaminationen
reagiert, ist die Druckpriifung. Deshalb wird die Druckfestigkeit flir 4 mm dickes unidirektionales CFK
in Faserrichtung bestimmt. Abbildung 4.13 (A) zeigt die Druckfestigkeiten fiir den gesamten Priifkdrper
nach thermischer Schadigung mit 50 kW/m? und fir verschiedene Bestrahlungsdauern. Es zeigt sich
eine signifikante Abnahme der Druckfestigkeit ab einer Bestrahlungsdauer von 60 Sekunden.
Betrachtet man die Druckfestigkeit fir thermisch geschadigtes CFK in verschiedenen Tiefen (siehe
Abbildung 4.13 (B)), so kann man ebenfalls nach einer Bestrahlungszeit von 60 Sekunden eine erste
leichte Abnahme der Druckfestigkeit nahe der Oberfliche erkennen. Insbesondere die Probe P,
welche in der Nahe der bestrahlten Oberflaiche enthommen wurde, zeigt eine Abnahme der
Druckfestigkeit um ca. 24 %, was durch eine erste Schwachung der Faser-Matrix-Haftung aufgrund der
thermischen Belastung erklart werden kann. Weil Delaminationen durch Druck und Temperatur
initiiert werden, begiinstigt bereits eine geschwachte Faser-Matrix-Anbindung ihre Entstehung. Nach
70 Sekunden zeigt die Probe P; einen Festigkeitsverlust von etwa 50 %, wahrend auf der Riickseite (Ps)
kein Festigkeitsabfall zu verzeichnen ist. Nach 80 Sekunden Bestrahlung ist die Druckfestigkeit tGber die
gesamte Probe aufgrund von Delaminationen, die das gesamte CFK durchdringen, gesunken.

Erganzend zur Festigkeit wird das Bruchverhalten betrachtet. Tabelle 4.2 listet fir jede
Bestrahlungsdauer und Entnahmetiefe das entsprechende Bruchbild auf. Die auftretenden
Versagensmodi werden exemplarisch in Abbildung 2.11 dargestellt. Ohne oder mit geringer
thermischer Schadigung tritt ein Bruch nahe der Aufleimer-Kante auf. Eine mogliche Erklarung hierfir
ist das Auftreten von Spannungsiiberhéhungen an der Aufleimer-Kante, welche durch die
Verringerung des Querschnitts von CFK-Probe und GFK-Aufleimer zu ausschlieBlich CFK-Probe erklart
werden kann. Eine deutliche Anderung des Bruchverhaltens ist vor allem bei stark geschadigten Proben
zu beobachten. Das auftretende Beulen oder Ausknicken wird durch die Delaminationen beglnstigt,
da die Fasern nicht mehr ausreichend in der Matrix eingebettet sind, um von dieser stabilisiert zu
werden. [MGO06; LS07]
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Abbildung 4.13: Druckfestigkeiten fiir thermisch geschadigtes 8552/IM7 (4 mm) bestrahlt bei
50 kW/m? fiir den gesamten Priifkdrper (A) und fir die Prifkorper Py (miti=1, 2, ..., 9) aus
verschiedenen Tiefen (B)

Tabelle 4.2: Bruchverhalten von CFK-Priifkdrpern aus verschiedenen Tiefen bei der Druckpriifung
(*Bruch nahe der Aufleimer-Kante)

mittlere Tiefe Referenz 60 s 70s 80s
1,00 mm Bruch* Bruch Bruch Beulen
1,25 mm Bruch* Bruch* | Bruch Beulen
1,50 mm Bruch* Bruch* | Bruch Beulen
1,75 mm Bruch* Bruch* | Bruch Beulen
2,00 mm Bruch* Bruch* | Bruch* | Beulen
2,25 mm Bruch* Bruch* | Bruch* | Beulen
2,50 mm Bruch* Bruch* | Bruch* | Bruch
2,75 mm Bruch* Bruch* | Bruch* | Bruch
3,00 mm Bruch* Bruch* | Bruch* | Bruch

4.3.3 INTERLAMINARE SCHERFESTIGKEIT

Die interlaminare Scherfestigkeit (ILS) wird fur 4 mm dickes CFK, welches bei 50 kW/m? uber
verschieden lange Bestrahlungsdauern thermisch belastet wird, bestimmt. Abbildung 4.14 (A) zeigt die
ILS-Festigkeit fiir den gesamten Priifkorper bei verschiedenen Bestrahlungsdauern. Beginnend bei
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Abbildung 4.14: ILS fir thermisch geschadigtes 8552/IM7 (4mm) bestrahlt bei 50 kW/m? (A) fur den
gesamten Prifkérper und (B) fir die Prifkorper Pi (miti=1, 2, ..., 11) aus verschiedenen Tiefen
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einer Bestrahlungszeit von 55 Sekunden ist eine Abnahme der ILS-Festigkeit zu verzeichnen. Zur
Bestimmung der Festigkeitsverteilung, werden Proben P; aus i = 11 verschiedenen Tiefen entnommen.
Abbildung 4.14 (B) zeigt die Festigkeiten aufgetragen gegen die Probentiefe. Fiir die unbelasteten
Proben gilt: tp1 = Tpi = Tp11 = 1.

Bis zu einer Bestrahlungszeit von 60 Sekunden wird fir alle Proben P; eine kontinuierliche Abnahme
der ILS-Festigkeit beobachtet. Eine erste starkere Abnahme nahe der bestrahlten Oberflache ist nach
einer Bestrahlung von 65 Sekunden zu erkennen. Nach 70 Sekunden ist der Festigkeitsverlust
ausgepragter und betragt fir P, 50 %. Der von der Tiefe abhdngige Festigkeitsverlust ldsst sich
ebenfalls durch Delaminationen erklaren, welche abhangig von der Tiefe unterschiedlich grol8 sind
(vergleiche Abbildung 4.11). Die Bestrahlung Uber eine Dauer von 80 Sekunden flihrt zu einem
Festigkeitsverlust im gesamten Volumen. Es verbleibt eine durchschnittliche Restfestigkeit von
0,46 £ 0,03 in allen Proben Pi. Ein Anstieg von T mit zunehmendem P; ist hier nicht mehr zu finden.
Grund dafiir ist, dass Delaminationen das gesamte Material durchdringen. Betrachtet man den
Versagensmodus, so tritt fiir fast alle Proben Schubversagen auf (siehe Tabelle 4.3). Nur sehr stark
geschadigte Proben ab einer Bestrahlungsdauer von 70 Sekunden zeigen auf der Seite der bestrahlten
Oberflache einen gemaR DIN EN 2563 als plastisches Versagen definierten Versagensmodus aufgrund
von stark ausgeprdgten Delaminationen und bereits freiliegenden Faserbilindeln. [DIN EN 2563:1997]

Tabelle 4.3: Bruchverhalten von CFK-Priifkdrpern aus verschiedenen Tiefen nach ILS-Priifung

mittlere Referenz 60 s 70s 80s
Tiefe
1,0 mm Schubversagen | Schubversagen | plastisches Versagen | plastisches Versagen
1,2 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen plastisches Versagen
1,4 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen plastisches Versagen
1,6 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen plastisches Versagen
1,8 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
2,0 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
2,2 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
2,4 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
2,6 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
2,8 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
3,0 mm Schubversagen | Schubversagen | Schubversagen Schubversagen
4.3.4 EINFLUSS VON PROBENDICKE UND STRAHLUNGSLEISTUNG AUF FESTIGKEIT

Zur Untersuchung des Einflusses von Probendicke und Strahlungsleistung auf die Festigkeit werden
4 und 8 mm dicke CFK-Platten bei 15, 30 und 50 kW/m? Uber verschiedene Zeitintervalle bestrahlt.
AnschlieBend wird fiir jede Probe die ILS-Festigkeit bestimmt. Abbildung 4.15 zeigt die ILS-Daten
aufgetragen gegen die Bestrahlungszeit fir 4 mm und 8 mm dickes CFK nach Bestrahlung bei
unterschiedlichen Strahlungsleistungen. Es zeigt sich wie erwartet, dass die ILS-Festigkeit fiir dlinnes
CFK schneller abnimmt als fiir dickes CFK dhnlich dem Kurvenverlauf von z,4 aufgetragen gegen die
Bestrahlungszeit (siehe Abbildung 4.10). Die ILS-Festigkeit fiir niedrige Strahlungsleistungen nimmt
zudem langsamer ab. Zum Beispiel zeigt ein 4 mm dickes CFK einen ILS-Wert von etwa 62 N/mm?2,
nachdem es entweder bei 50 kW/m?2 fiir 70 Sekunden oder bei 15 kW/m? fiir 1800 Sekunden bestrahlt
wird. Interessant ist, dass der Kurvenverlauf fir CFK, das bei 15 kW/m? bestrahlt wird, bei hohen
Bestrahlungszeiten leicht abflacht und kaum von der Probendicke abhangt. Die gleiche Abflachung tritt
auch bei der Entstehung von Delaminationen auf (siehe Abbildung 4.10), weshalb das Vorhandensein
von Delaminationen als dominante Ursache fiir den Verlust an ILS-Festigkeit angenommen werden
kann.
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Abbildung 4.15: Interlaminare Scherfestigkeit (ILS) T aufgetragen gegen die Bestrahlungszeit t fiir CFK
mit einer Dicke von 4 mm und 8 mm, bestrahlt bei verschiedenen Strahlungsleistungen

4.3.5 BERECHNUNG DER GESAMTFESTIGKEIT

In den vorangegangenen Kapiteln wird gezeigt, dass thermische Schadigung die Festigkeit im CFK-
Bauteil beeinflusst. Der Festigkeitsverlust tritt als Konsequenz der im CFK nach Temperatureintrag
auftretenden Schadigungsphanomene, wie z.B. der zersetzten Polymermatrix oder vorliegender
Delaminationen, auf. Wie stark die unterschiedlichen Festigkeiten (Zug-, Druck- und ILS-Festigkeit)
abhangig von der thermischen Schadigung abnehmen hangt von deren Empfindlichkeit hinsichtlich der
einzelnen Schadigungsphanomene ab. Dementsprechend kann ein Festigkeitswert als
Summenparameter fir die verschiedenen vorliegenden Schadigungsphdanomene betrachtet werden,
welcher die thermische Schadigung abbildet.
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Abbildung 4.16: Skizze zur Verteilung der Festigkeiten in den einzelnen Lagen und die dazugehorigen
Gleichungen zur Berechnung der Gesamtfestigkeit

Im Falle einer inhomogenen Schadigungsverteilung, wie sie nach einseitigem thermischen Eintrag
vorliegt, sollte dabei die Schadigung tiefenaufgelost betrachtet werden, um eine gute Beschreibung
der Gesamtfestigkeit zu erzielen. Unter diesem Gesichtspunkt sollen dementsprechend lokale
Festigkeiten von kleinen Bereichen aus verschiedenen Tiefen, wie z.B. einzelnen Lagen, eines
Verbundes herangezogen werden. Jeder Einzellage kann eine Schadigung in Form der lokal
vorliegenden Festigkeit zugeordnet werden. Zur Beschreibung einer Gesamtfestigkeit miissen dann
alle lokalen Festigkeiten herangezogen werden. Gemall der Gleichungen 4-2 fir die Zug- und
Druckfestigkeit und 4-3 fur die ILS-Festigkeit kann die Gesamtfestigkeit als Mittelwert aus den
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4.3 Einfluss einseitiger thermischer Schadigung auf mechanische Werkstoffeigenschaften

Festigkeiten der einzelnen Lagen a berechnet werden. Da die Bestimmung der Festigkeit fur jede
einzelne Lage messtechnisch nicht umsetzbar ist, wird stattdessen die Anzahl an Proben P; aus
verschiedenen Tiefen und fir ozwg/oruck bzw. T die entsprechenden Festigkeiten von diesen Proben
verwendet (siehe Kapitel 4.3.1 - 4.3.3). Die so berechneten Werte sind in Abbildung 4.17 fir
verschiedene Bestrahlungsdauern dargestellt. Sowohl fiir die Zug- und Druck-, als auch fir die ILS-
Festigkeit zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der berechneten Werte mit den gemessenen
Gesamtfestigkeiten, was den Abbildung 4.17 (A) und (B) zu entnehmen ist.
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Abbildung 4.17: Berechnete und gemessene (A) Zug-, (B) Druck- und (C) ILS-Festigkeit fiir thermisch
geschadigtes 8552/IM7 (4mm) bestrahlt bei 50 kW/m? fur den gesamten Prifkorper

Die Schwache dieser Modelle zur Bestimmung der Gesamtfestigkeit liegt in der GroRe der Priifkdrper
Pi aus den verschiedenen Tiefen, welche nicht reprasentativ fir eine Lage sind, weshalb das Modell
nicht in kleinen Dimensionen betrachtet werden kann. Auflerdem missen zur Berechnung Priifkorper
aus dem Bauteil prapariert werden, wodurch dieses zerstort wird. Aufgrund dessen, soll im weiteren
Verlauf dieser Arbeit der Fokus auf die Vorhersage der verbleibenden Festigkeit in thermisch
geschadigtem CFK mittels zerstorungsfreier Prifverfahren wie IR-Spektroskopie und pCT gelegt
werden.

4.3.6 VERGLEICH DER MECHANISCHEN PRUFVERFAHREN

Zur Beurteilung der Empfindlichkeit der verschiedenen mechanischen Prifverfahren gegeniiber
einseitiger thermischer Schadigung sind in Tabelle 4.4 die Zug-, ILS- und Druckfestigkeiten an der
bestrahlten Vorderseite und an der Riickseite des CFK nach unterschiedlichen Bestrahlungszeiten (30,
60, 70 und 80 Sekunden) aufgeflihrt. Zusatzlich wird die Differenz zwischen der Festigkeit auf der
bestrahlten Oberflaiche und der Riickseite dargestellt. Diese soll Aufschluss dariiber geben, wie
empfindlich die Festigkeit auf den Temperaturgradienten und damit auf die thermische Belastung im
CFK reagiert.

Nach einer Bestrahlung von 30 Sekunden zeigen alle Festigkeiten weder auf der bestrahlten noch auf
der Rickseite eine signifikante Abnahme. Vergleicht man die Festigkeiten nach 60 Sekunden, so zeigt
sich keine Abnahme der Zugfestigkeit, eine konstante Abnahme von ca. 21 % fiir ILS auf der bestrahlten
und der Riickseite und eine Abnahme der Druckfestigkeit von etwa 24 % auf der bestrahlten Seite, was
eine doppelt so hohe Abnahme ist wie auf der Riickseite. Nach einer Bestrahlungsdauer von
70 Sekunden ist immer noch keine signifikante Abnahme der Zugfestigkeit auf beiden Seiten des CFK
festzustellen. ILS- und Druckfestigkeiten nehmen auf der bestrahlten Seite starker ab als auf der
Riickseite. Betrachtet man die Festigkeitsdifferenz zwischen bestrahlter Vorder- und Riickseite so
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4 Charakterisierung einseitiger thermischer Schadigung

findet man fir die Druckfestigkeit einen grofleren Unterschied als fiir die ILS. Dies zeigt eine hohere
Empfindlichkeit der Druckpriifung gegeniiber einseitiger thermischer Belastung aufgrund eines
starkeren Festigkeitsgradienten im CFK. Die Zugfestigkeit nach 80 Sekunden Bestrahlung zeigt einen
geringen Festigkeitsabfall an der bestrahlten Seite im Vergleich zu Druck- und ILS-Festigkeit. Die
Festigkeitsabnahme ist in diesem Fall zudem lokal auf der bestrahlten Oberflache begrenzt, d.h. es liegt
kein Festigkeitsgradient vor (siehe Abbildung 4.12). Die ILS-Festigkeit hingegen zeigt nach 80 Sekunden
eine konstante Abnahme durch die gesamte Probe, d.h. der Festigkeitsverlust gegenilber der
unbelasteten Probe ist an der bestrahlten Vorderseite und auf der Riickseite nahezu gleich, weshalb
zwischen den beiden Seiten lediglich eine Differenz von 4 % auftritt. Die Druckfestigkeit zeigt dagegen
einen signifikanten Festigkeitsgradienten im Gegensatz zur ILS-Festigkeit und nimmt auf der
bestrahlten Seite um etwa 28 % starker ab als auf der Rickseite.

Tabelle 4.4: Normierte Zug-, ILS- und Druckfestigkeiten fir Prifkorper entnommen an der
bestrahlten Vorderseite und an der Riickseite und die entsprechenden Differenzen (A) fiir 4 mm
dickes CFK nach einer Bestrahlung mit 50 kW/m? fiir ausgewdahlte Bestrahlungszeiten

Zugfestigkeit ILS Druckfestigkeit
30s | Ovorderseite 0,89 (-11 %) 0,94 (-6 %) 0,95 (-5 %)
ORiickseite 0,99 (-1) 0,89 (-11 %) 0,91 (-9 %)
A(ORiickseite - OVorderseite) 0,04 -0,05 -0,04
60 S | Ovorderseite 1,05 (+5 %) 0,78 (-22 %) 0,76 (-24 %)
ORiickseite 1,03 (+3 %) 0,79 (-21 %) 0,89 (-11 %)
A(ORiickseite - OVorderseite) -0,02 0,01 0,13
70's | Ovorderseite 0,89 (-11 %) 0,54 (-46 %) 0,50 (-50 %)
ORiickseite 0,97 (-3 %) 0,77 (-23 %) 0,94 (-6 %)
A(ORiickseite - OVorderseite) 0,08 0,23 0,44
80's | Ovorderseite 0,73 (-27 %) 0,41 (-59 %) 0,29 (-71 %)
ORiickseite 0,96 (-4 %) 0,45 (-55 %) 0,57 (-43 %)
A(ORiickseite - OVorderseite) 0,23 0,04 0,28

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass die Zugfestigkeit nicht sehr empfindlich fiir einseitige
thermische Belastung ist, da eine Festigkeitsanderung erst dann gemessen werden kann, wenn die
thermische Belastung bereits sichtbar ist. Sowohl ILS als auch Druckfestigkeit zeigen aufgrund ihrer
Empfindlichkeit gegeniiber Delaminationen eine Festigkeitsabnahme in Folge einseitiger thermischer
Schadigung und bilden wie gezeigt den vorherrschenden Schadigungsgradienten im Probeninneren ab.
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5 BEWERTUNG EINSEITIGER THERMISCHER
SCHADIGUNG

Der thermische Eintrag in CFK fiihrt zum Auftreten verschiedener Schadigungsphanomene und einem
Festigkeitsverlust. Im vorangegangenen Kapitel werden die Phdnomene und Festigkeiten einzeln fir
verschiedene Strahlungsleistungen und Probendicken gegenliber Zeit und Tiefe dargestellt. Im
Folgenden soll nun durch die Gegenlberstellung der Ergebnisse eine Modellvorstellung zur
Entwicklung von Delaminationen diskutiert werden.

5.1 TEMPERATUREINFLUSS

Zur Beurteilung der thermischen Schadigung und im Hinblick auf Erklarungen zu deren Entstehung
sollen die Schadigungsphanomene hinsichtlich des thermischen Eintrags betrachtet werden. Eine
wichtige KenngroRe im Zusammenhang mit thermischer Schadigung ist dabei die Temperatur und
speziell bei einseitiger thermischer Schadigung der vorherrschende Temperaturgradient. Im Folgenden
werden dementsprechend die Zersetzung der Matrix sowie die Entstehung der Delaminationen im
Hinblick auf die lokal auftretende Temperatur und den vorliegenden Temperaturgradienten diskutiert.

5.1.1 EINFLUSS DER TEMPERATUR AUF DEN MATRIXABBAU

Temperaturanderungen wie z.B. eine Temperaturerhéhung kénnen zu veranderten Eigenschaften im
Polymer fiihren. Ein Beispiel hierfiir ist die Glasiibergangstemperatur (siehe Kapitel 2.2, [Ti14]).
Dementsprechend wichtig ist es im Rahmen dieser Arbeit auch das Verhalten der Polymermatrix bei
hoheren Temperaturen zu betrachten.

Der Einfluss der Temperatur auf den Matrixabbau in 4 mm dicken CFK-Proben, welche mit einer
Strahlungsleistung von 50 kW/m? bestrahlt wurden, ist in Abbildung 5.1 dargestellt. Dazu ist das
Intensitatsverhaltnis Ip, welches aus IR-Spektren von der bestrahlten Oberflache (OF), der Riickseite
(RS) und aus verschiedenen Tiefen nach unterschiedlichen Bestrahlungszeiten bestimmt wird, gegen
die in der entsprechenden Tiefe auftretende Temperatur aufgetragen. Unterhalb der Glasiibergangs-
temperatur (Tg = 200°C [He20]) und bei einer Bestrahlungszeit von maximal 30 Sekunden betragt das
Intensitatsverhaltnis 0,94 + 0,03, d.h. es kann kein signifikanter Matrixabbau beobachtet werden.
Jenseits von 300°C tritt eine deutliche Zunahme der Matrixzersetzung auf. Folglich tritt oberhalb von
300°C ein rapider Matrixabbau ein. Allerdings kann jedoch schon ab ca. 250-270°C eine beginnende
Zersetzung festgestellt werden kann.

Die Gegenlberstellung von Ip und der lokal auftretenden Temperatur fir alle Probendicken und
Strahlungsleistungen ist in Abbildung 5.2 dargestellt. Hier zeigt sich fiir 4 und 8 mm dickes CFK bei
hohen Strahlungsleistungen (30 und 50 kW/m?) eine ausgepréagte Matrixzersetzung oberhalb 300°C.
Dahingegen ist bei einer Strahlungsleistung von 15 kW/m? schon eine Abnahme des Ip-Wertes und
somit eine ausgepragte Zersetzung der Matrix im Bereich von 250-270°C zu verzeichnen. Das CFK bei
der niedrigen Strahlungsleistung war niedrigeren Temperaturen und langeren Bestrahlungszeiten im
Vergleich zu den hoheren Strahlungsleistungen ausgesetzt. Demnach wird fir ldngere
Bestrahlungsdauern eine Matrixzersetzung bei niedrigeren Temperaturen festgestellt. Dies zeigt, dass
die Matrixzersetzung neben der Temperatur auch von der Zeit abhangig ist.
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Abbildung 5.1: Intensitatsverhaltnis Ip berechnet fir IR-Spektren aus verschiedenen Tiefen (die
bestrahlte Oberflache (OF) und die Riickseite (RS) sind markiert) von 4 mm dickem CFK nach einer
thermischen Belastung bei 50 kW/m? aufgetragen gegen die lokal am Messpunkt auftretende
Temperatur.
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Abbildung 5.2: Intensitatsverhaltnis Ip berechnet fir IR-Spektren aus verschiedenen Tiefen von
4 und 8 mm dickem CFK nach einer thermischen Belastung bei 15, 30 und 50 kW/m? aufgetragen
gegen die lokal am Messpunkt auftretende Temperatur (OF = bestrahlte Oberflache).
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5.1 Temperatureinfluss

Tabelle 5.1: Bestrahlungszeit, Temperatur, Probentiefe und das Intensitdtsverhaltnis Ip fiir eine
konstante Temperatur von 360°C (A) und ein konstantes Ip von 0,75 (B) im Inneren von 4 mm dickem
CFK nach einer Bestrahlung bei 50 kW/m?

Bestrahlungsdauer [s] | Temperatur [°C] | Tiefe [mm] | Io[-]

70 360 0,8 0,79

(A) 75 360 1,2 0,75
80 360 1,6 0,70

70 388 0,2 0,75

(B) 75 360 1,2 0,75
80 330 3,2 0,75

Die Komplexitat der Abhangigkeit der Matrixzersetzung von Temperatur, Zeit und Tiefe ist beispielhaft
in Tabelle 5.1 fur 4 mm dickes CFK nach einer Bestrahlung bei 50 kW/m? dargestellt. Dabei wird einmal
Bestrahlungsdauer, Tiefe und Matrixzersetzung fiir die definierte Temperatur von 360°C und einmal
Bestrahlungsdauer, Temperatur und Tiefe flir einen bestimmten Grad der Matrixzersetzung Ip = 0,75
betrachtet. Bei einer bestimmte Temperatur zeigt sich hier mit zunehmender Bestrahlungszeit eine
starker ausgepragte Matrixzersetzung. In Folge von einseitiger thermischer Belastung und dabei
auftretender instationdrer Warmeleitung bei einer Strahlungsleistung von 50 kW/m? treten hoéhere
Temperaturen mit zunehmender Bestrahlungszeit tiefer im Inneren des CFK auf. Das bedeutet fiir eine
Temperatur von 360°C, dass diese nach 70 Sekunden in einer Probentiefe von nur 0,8 mm auftritt,
wohingegen die gleiche Temperatur nach einer Bestrahlungszeit von 80 Sekunden in einer Tiefe von
1,6 mm zu finden ist (siehe Tabelle 5.1 (A)). Trotz gleicher auftretender Temperatur ist eine
unterschiedlich starke Matrixschdadigung an den Messpunkten zu finden. Mit zunehmender
Bestrahlungsdauer ist auch eine starkere Matrixschadigung zu finden. Gleichzeitig zeigt sich ein
gewisser Grad an Matrixschadigung nach hoher Temperatur und kurzer Bestrahlungszeit oder bei
niedriger Temperatur und langerer Bestrahlungszeit. Dies wird in Tabelle 5.1 (B) beispielhaft fiir
Io = 0,75 dargestellt. Um diesen Zersetzungsgrad zu erreichen ist entweder ein Temperaturanstieg bis
zu 388°C bei einer Bestrahlungsdauer von 70 Sekunden oder auf 330°C bei 80 Sekunden nétig.
Zusammengefasst bedeutet das, dass im Fall einer Modellrechnung die Zersetzung der Matrix als eine
Funktion von Temperatur und Zeit betrachtet werden muss. Aufgrund verschiedener Einfliisse wie z.B.
Delaminationen ist die Berechnung der Warmeleitung, d.h. der Zusammenhang von Temperatur, Zeit
und Tiefe, aufgrund auftretender Delaminationen herausfordernd (siehe Kapitel 4.1). Da eine
Modellierung der Matrixschadigung auf diesem Zusammenhang basiert, wird diese deshalb hier nicht
weiter verfolgt.

5.1.2 BETRACHTUNG DES TEMPERATURGRADIENTEN

In der Literatur wird angegeben, dass ein stark ausgepragter Temperaturgradient zu Beginn der
Bestrahlung die Entstehung von Delaminationen beglinstigen kann [MGO6]. Zur Betrachtung der im
Rahmen dieser Arbeit vorliegenden Temperaturgradienten wird deshalb die Temperaturdifferenz AT
zwischen bestrahlter Oberflache und Riickseite als ein MaR dafiir, wie stark ein Temperaturgradient
ausgepragt ist, berechnet (siehe Gleichung 5-1). AT kann zwischen bestrahlter Vorderseite und
Riickseite zur Einschatzung des vorliegenden Temperaturgradienten verwendet werden, wenn
gewisse Rahmenbedingungen beriicksichtigt werden. Die Berechnung von AT zwischen bestrahlter
Vorderseite und Riickseite setzt voraus, dass sich T(zt) linear verhalt. Dies kann nur fir CFK ohne
nennenswerte Delaminationen angenommen werden (siehe Abbildung 4.3). Sobald Delaminationen
im CFK auftreten gilt dies aufgrund der lokal auftretenden Warmestaus nicht mehr.

AT = Tbestrahlte Oberfliche — TRL‘ickseite 5-1
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5 Bewertung einseitiger thermischer Schadigung

Abbildung 5.3 zeigt AT fiir 4 und 8 mm dicke CFK-Proben bei verschiedenen Strahlungsleistungen. Nach
einer Aufheizphase von ca. 20 s stellt sich bei allen Strahlungsleistungen ein konstantes AT ein. Bei
30 kW/m? und 4 mm dicken Proben nimmt AT nach 205s und bei 8 mm nach 280s, sowie bei
50 kW/m? bei 4 mm nach 70 s und bei 8 mm nach 100 s stark zu. Grund dafir sind groRflachig
entstandene Delaminationen, d.h. im CFK treten spaltformige, mit Pyrolysegasen gefillte Strukturen
auf. Diese fuhren im Volumen der Probe aufgrund ihrer isolierenden Wirkung zu einer temporaren
Unterbrechung der Warmeleitung, da es vor einer Delamination zu einem Temperaturstau, d.h. zu
einem Temperaturanstieg, und hinter einer Delamination dementsprechend zu einer
Temperaturabnahme kommt (vergleiche Abbildung 4.2). Dies bedeutet fiir die Temperaturdifferenz
zwischen Vorder- und Riickseite eine drastische Zunahme. [Sc16; Sel1]
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Abbildung 5.3: Temperaturdifferenz zwischen bestrahlter Vorderseite und Riickseite fiir 4 und 8 mm
dickes CFK bei verschiedenen Strahlungsleistungen

Fur das CFK nach einer Bestrahlung bei 15 kW/m? wird ein geringer Anstieg von AT festgestellt. Da bei
15 kW/m? maximale Temperaturen zwischen 265 und 315°C auftreten, kommt es lediglich zu einer
gering ausgepragten Zersetzung der Matrix. Dies bedeutet, dass kaum Pyrolysegase entstehen, welche
mogliche Delaminationen aufbldhen kénnen. Delaminationen liegen dadurch nicht sehr ausgepragt
vor und haben nur eine dullerst geringe Isolationswirkung. Dementsprechend ist auch nur eine geringe
Zunahme der Temperaturdifferenz zwischen Vorder- und Riickseite im Vergleich zu hoheren
Strahlungsleistungen zu verzeichnen.

Tabelle 5.2: AT zwischen Vorderseite und Rickseite absolut und normiert auf die Probendicke vor der
Delaminationsentstehung im CFK

z=4mm z=8 mm
Zeit ATRiickseite-Vorderseite AT/Z Zeit ATRiickseite-Vorderseite AT/Z
[s] [°C] [*C/mm] | [s] [°C] [*C/mm]
15 kW/m? | 275 30 7,5 780 50 6,3
30 kW/m? 120 65 16,3 200 110 13,8
50 kW/m? 65 100 25,0 85 185 23,1
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5.1 Temperatureinfluss

Zur Charakterisierung des vorliegenden Temperaturgradienten bei der Entstehung der Delamination
wird AT kurz vor der Entstehung dieser bestimmt. Tabelle 5.2 zeigt diese Temperaturdifferenzen fir
verschiedene Strahlungsleistungen und Dicken bei den entsprechenden Bestrahlungszeiten.
ErwartungsgemaR ist AT fiir dickere Proben gréBer und nimmt mit zunehmender Strahlungsleistung
zu. Zum besseren Vergleich der Temperaturdifferenzen fiir verschiedene Probendicken wird AT
deshalb auf die Probendicke normiert. Die GréRenordnung der normierten Temperaturdifferenz pro
Strahlungsleistung ist flr beide Probendicken gleich, jedoch zeigen sich bei den 4 mm dicken Proben
leicht hohere Werte. Eine mogliche Erklarung hierfiir ist die groBere Oberflache verglichen zum
Volumen, wodurch Warme besser abgefiihrt werden kann, was in einem groBeren AT/z resultiert.

Die unterschiedlich starke Auspragung von AT/z fir die verschiedenen Strahlungsleistungen erlaubt
zudem eine Aussage hinsichtlich der Entstehung von Delaminationen aufgrund eines
Temperaturgradienten durch das CFK. Fir alle vorliegenden Temperaturgradienten entstehen
Delaminationen, weshalb der Einfluss eines makroskopischen Temperaturgradienten (betrachtet tiber
die gesamte Probendicke) bei den im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Strahlungsleistungen kein
notwendiges Argument hinsichtlich der Delaminationsentstehung ist.

5.1.3 EINFLUSS DER TEMPERATUR AUF DIE DELAMINATIONSENTSTEHUNG

Bei der Entstehung von Delaminationen spielt die absolute Temperatur die dominierende Rolle. Faser
und Matrix haben deutlich unterschiedliche Warmeausdehnungskoeffizienten, was bei
Temperaturdnderungen zu Spannungen an der Grenzflache fiihren kann.

In Abbildung 4.11 ist die nicht-delaminierte Tiefe von 4 mm dickem CFK nach Bestrahlung bei
50 kW/m? dargestellt. Nun sollen zu den Delaminationen bei vorgegebener Zeit auch die
entsprechenden Temperaturen mitbetrachtet werden (siehe Tabelle 5.3). Die maximale Temperatur,
bei der Delaminationen sichtbar werden, liegt bei 365°C. Mit zunehmender Bestrahlungsdauer nimmt
die Entstehungstemperatur jedoch ab. Die benétigte thermische Energie flir die Entstehung von
Delaminationen scheint demnach sowohl von der Zeit als auch von der Temperatur abzuhangen, d.h.
bei einer hoheren Temperatur entstehen die Delaminationen in kiirzerer Zeit und umgekehrt. Jedoch
gilt allgemein zu berlicksichtigen, dass Delaminationen kleiner 7 um vorhanden sein kénnen, welche
aufgrund der Auflésungsgrenze der uCT nicht detektiert werden kénnen.

Tabelle 5.3: Ubersicht tiber die nicht-delaminierte Tiefe mit den korrespondierenden Temperaturen
fur 4 mm dickes CFK bei 50 kW/m? (*z.4 = 4 mm entspricht der bestrahlten Oberfliche, die
Temperatur in Klammern entspricht der Oberflachentemperatur)

Bestrahlungszeit Znd Temperatur Anwesenheit von
[s] [mm] [°C] Delaminationen
15 4% (201) nein
30 4% (261) nein
50 4% (330) nein
55 4% (343) moglich (nicht messbar)
60 4% (361) moglich (nicht messbar)
65 3,53 365 ja
70 2,52 347 ja
75 1,84 343 ja
80 0,41 306 ja
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5 Bewertung einseitiger thermischer Schadigung

Um herauszufinden, oberhalb welcher Temperatur Delaminationen entstehen, werden
Untersuchungen mittels uCT von CFK durchgefiihrt, welche eine Stunde isotherm bei Temperaturen
zwischen 250°C und 300°C gelagert werden. In Abbildung 5.4 werden Aufnahmen aus der x-z-Ebene
flir verschiedene Temperaturen dargestellt. Diese zeigen, dass Delaminationen bei einstiindiger
thermischer Belastung ab einer Temperatur von 270°C detektiert werden kénnen.

Ergdnzend wird flr hohe und niedrige Strahlungsleistungen und fiir diinne und dicke CFK-Proben die
Delaminationstiefe mit der korrespondierenden lokal auftretenden Temperatur aufgetragen (siehe
Abbildung 5.5). Auch hier zeigt sich, dass bei allen Strahlungsleistungen und Probendicken
Delaminationen schon ab einer Temperatur von 270°C auftreten. AuBerdem zeigt sich auch hier, dass
die Temperaturen, bei denen Delaminationen entstehen, mit zunehmender Delaminationstiefe
abnehmen. Dies zeigt, dass die Entstehung von Delaminationen neben der Temperatur auch
zeitabhangig ist.

Abbildung 5.4: uCT-Aufnahmen (x-z-Ebene) von isotherm ausgelagerten CFK-Proben (iber eine
Auslagerungszeit von 3600 s

Betrachtet man jedoch die abflachende Kurve von z,4 fiir CFK-Proben, welche bei 15 kW/m? bestrahlt
wurden (siehe Kapitel 4.2.2, Abbildung 4.10), so kann die Temperatur als dominante GroRe
angenommen werden, welche dominant fiir die Entstehung von Delaminationen verantwortlich ist.
Fiir die im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Strahlungsleistungen und -zeiten kann somit die
Anwesenheit einer Schwelltemperatur von 270°C, welche zur Entstehung von Delaminationen
Uberschritten werden muss, postuliert werden. Vergleicht man diese Temperatur mit der
Zersetzungstemperatur der Matrix (siehe Abbildung 5.1), zeigt sich, dass Delaminationsentstehung
und Matrixzersetzung im gleichen Temperaturbereich beginnen.

Fir die deutlich sichtbaren Delaminationen liegt die Entstehungstemperatur jedoch oberhalb 300°C.
Ein ebenfalls ausgeprdgter Matrixabbau jenseits von 300°C (siehe Abbildung 5.1) macht eine
begilinstigte Entstehung von Delaminationen oberhalb von 300°C plausibel, da durch eine
Matrixzersetzung die gute Einbettung der Faser in die Polymermatrix vermindert werden kann. Mikro-
Delaminationen kdnnen aullerdem durch entstehende Pyrolysegase aufgebldaht und
dementsprechend vergréRert werden.
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Abbildung 5.5: Normierte Delaminationstiefe aufgetragen gegen die lokal auftretende Temperatur
fir 4 und 8 mm dickes CFK bestrahlt bei verschiedenen Strahlungsleistungen

5.2 KORRELATION VON MATRIXABBAU UND DELAMINATIONSENTSTEHUNG

Um zu begreifen, ob die Matrixzersetzung Einfluss auf die Entstehung von Delaminationen hat, sollen
diese beiden Parameter gegenlibergestellt und im Zusammenhang diskutiert werden. Abbildung 5.6
zeigt exemplarisch verschiedene Tiefenprofile Ip(z) fiir die Matrixzersetzung von 8 mm dickem CFK
nach verschiedenen Bestrahlungszeiten bei 50 kW/m?2. Die Abbildung zeigt wie erwartet, dass der
Matrixabbau im delaminierten Bereich deutlich ausgepragter ist, als im nicht-delaminierten Bereich.
Die isolierende Wirkung der Delaminationen fiihrt zu einer Temperaturerhéhung auf der
Oberflachenseite, was die Matrixzersetzung beschleunigt. Erganzend ist die Delaminationstiefe fir
jede Bestrahlungsdauer durch eine vertikale gestrichelte Linie markiert. Dadurch kann man
bestimmen, wie stark die Matrix am Punkt der tiefsten Delamination zersetzt ist. Es zeigt sich, dass die
Io-Werte an diesem Schnittpunkt fiir alle Bestrahlungsdauern auf einem dhnlichen Niveau liegen. Wie
bereits in den vorangegangenen Kapiteln diskutiert, kann auch hier anhand der abnehmenden
Temperatur bei zunehmender Bestrahlungszeit am Schnittpunkt von Ip und z4 gezeigt werden, dass
Delaminationen sowohl zeit- als auch temperaturabhangig oberhalb von 250-270°C entstehen.

In Abbildung 5.7 werden die Ip-Werte dieser Schnittpunkte gegen die normierte nicht-delaminierte
Tiefe zng/Zgesamt fUr 4 und 8 mm dicke CFK-Proben nach Bestrahlung bei verschiedenen
Strahlungsleistungen und —zeiten aufgetragen. Die Punkte aus Abbildung 5.6 sind gekennzeichnet.
Wenn keine sichtbaren Delaminationen im CFK vorhanden sind, gilt ein zn/Zgesamt von 1. Die schwach
ausgepragte Matrixzersetzung liegt in diesem Bereich zwischen 0,84 und 1,06. Betrachtet man den Ip-
Wert fUr zng/zgesam: fUr alle Proben, so zeigt sich, dass dieser Wert wie in Abbildung 5.6 auf einem
konstanten Niveau liegt. Dies erlaubt die Schlussfolgerung, dass Delaminationen ab einem bestimmten
Grad der Matrixzersetzung sichtbar werden. Die Mittelung der Io-Werte ergibt fiir alle Probendicken
und Strahlungsleistungen einen Wert von 0,74 + 0,05. Dieser Wert kann fiir 8552/IM7 als Schwellwert
betrachtet werden. Wird dieser Wert nicht unterschritten, so wachsen auch keine Delaminationen.
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Abbildung 5.6: Intensitatsverhaltnis Ip aufgetragen gegen die Probentiefe von 8 mm dickem CFK
(0 mm = bestrahlte Oberflache), welches mit 50 kW/m? fir (A) 100's, (B) 120 s, (C) 140 s und (D) 160 s
bestrahlt wird. Die graue Flache markiert den delaminierten Bereich und die vertikale gestrichelte
Linie die mit uCT gemessene Delaminationstiefe z4. Die horizontale gestrichelte Linie markiert den Ip-
Wert an der Stelle der tiefsten Delamination.
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Abbildung 5.7: Intensitatsverhaltnis |p der Banden bei 1510 cm™ und 1486 cm™ aufgetragen gegen
die normierte nicht-delaminierte Tiefe fiir 4 und 8 mm dickes CFK nach Bestrahlung bei
verschiedenen Strahlungsleistungen und —zeiten.
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5.2 Korrelation von Matrixabbau und Delaminationsentstehung

5.2.1 MODELLVORSTELLUNG ZUR DELAMINATIONSENTSTEHUNG

Um nun die Bildung von Delaminationen besser zu verstehen, sind strukturelle Untersuchungen im CFK
notig. Ergdnzend zu den Untersuchungen mittels UCT werden deshalb Aufnahmen mittels
Rasterelektronenmikroskopie (REM) durchgefihrt. Der Vorteil dabeiist, dass Faser und Matrix deutlich
abgebildet werden kénnen und somit geklart werden kann, ob die strukturelle Schadigung direkt an
der Faser-Matrix-Grenze oder ausschlieBlich in der Matrix verlduft. Auferdem kdnnen
Delaminationen, welche unterhalb der Nachweisgrenze der uCT (<7 um), gemessen werden. Ein
Nachteil der Untersuchung mittels REM liegt jedoch darin, dass nicht die Delaminationstiefe
vermessen werden kann.
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Abbildung 5.8: REM-Aufnahmen einer thermisch induzierten Delamination in 4 mm dickem CFK nach
160 Sekunden Bestrahlung bei 50 kW/m? und aufgenommen mit (A) 1.000-facher und (B) 10.000-
facher VergroRBerung. Die Pfeile zeigen den Verlauf der Delamination.

Die REM-Aufnahme in Abbildung 5.8 (A) zeigt eine thermisch induzierte Delamination mit einer Lange
von mehreren hundert Mikrometern. Durch die VergroRerung (siehe Abbildung 5.8 (B)) kann die
Aufweitung der Delamination bestimmt werden. Diese liegt zwischen 0,2 und 1 um. Die Delamination
verlauft entlang der Faser-Matrix-Grenze durch das CFK. Eine mogliche Erklarung dafiir ist, dass die
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix durch
Temperaturdanderung zu Spannungen an der Grenzflache fiihren, welche die Delaminationen
verursachen [SR15; DRL83].

Um festzustellen, ob ausschlielRlich eine Erhéhung der Grenzflaichenspannung zur Entstehung von
Delaminationen fuhrt, werden ILS-Prifungen an CFK-Proben durchgefiihrt, welche bei
unterschiedlichen Temperaturen isotherm ausgelagert wurden. Die ILS-Prifung wird gewahlt, weil
diese besonders empfindlich gegeniiber einer Abschwachung oder Ablosung der Faser-Matrix-
Anbindung reagiert. Zur Erzeugung verschiedener Spannungszustinde an der Faser-Matrix-
Grenzflaiche werden die CFK-Proben isotherm bei verschiedenen Temperaturen fiir eine Stunde
ausgelagert.

Die gemessenen Festigkeiten sind in Abbildung 5.9 dargestellt. Als Referenzfestigkeit wird der ILS-Wert
bei 180°C herangezogen. Grund dafir ist, dass bei dieser Temperatur keine Grenzflachenspannungen
vorliegen, da das CFK bei 180°C ausgehartet wird. Durch das Abkiihlen der Probe auf Raumtemperatur
(RT) entstehen Eigenspannungen an der Grenzfliche, da Faser und Matrix unterschiedliche
Warmeausdehnungskoeffizienten haben [Sc07]. Diese Eigenspannungen zeigen jedoch noch keinen
signifikanten Einfluss auf die Festigkeit. Durch das Lagern des CFK fir eine Stunde in flissigem
Stickstoff, kann die Temperatur nochmals um 216°C abgesenkt werden. Dies flihrt zu einer weiteren
Erh6hung der Grenzflachenspannung, bei welcher jedoch ebenfalls keine signifikante Festigkeits-
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Abbildung 5.9: ILS-Festigkeit von CFK (Ql) nach einstlindiger, isothermer Auslagerung bei
unterschiedlichen Temperaturen (RT = Raumtemperatur = 20°C).

anderung gemessern wird. Dies bedeutet zusammenfassend, dass trotz einer Temperaturabsenkung
um 376°C ausgehend von der Aushirtetemperatur keine Anderung im Verbund und speziell an der
Faser-Matrix-Grenzflache festgestellt werden kann, welche zu einer Festigkeitsanderung fiihrt. Folglich
bedarf es wohl mehr als der Anderung der Grenzflichenspannung, damit Delaminationen entstehen.

Betrachtet man nun die Festigkeitsdanderung bei Temperaturerhéhung, so zeigt sich schon nach einer
Temperaturzunahme um 70°C ausgehend von der Aushartetemperatur auf 250°C eine leichte
Festigkeitsabnahme. Der Grund fir die hier auftretende Festigkeitsabnahme unterhalb von 280°C, d.h.
ohne die Anwesenheit von sichtbaren Delaminationen, ist die Anwesenheit von Mikro-
Delaminationen, welche aufgrund der Auflosungsgrenze der uCT von 7 um nicht detektiert werden
kénnen. Diese embryonalen Delaminationen vergréRern sich bei Schubbeanspruchung, wie sie bei der
Prifung der ILS-Festigkeit auftreten, und fiihren somit zu einer Verringerung der Festigkeit. Mit
weiterer Temperaturzunahme sinkt die Festigkeit weiter bis bei einer Temperaturzunahme um 120°C
auf 300°C weniger als ein Drittel Restfestigkeit verbleiben. Trotz des geringeren
Temperaturunterschiedes bei der Temperaturerhéhung (180°C = 280°C: AT = 100°C) verglichen mit
der Temperaturabsenkung (180°C = -196°C: AT =376°C) und der damit geringeren thermischen
Eigenspannung an der Faser-Matrix-Grenzflache kommt es zu einer Abschwachung der Faser-Matrix-
Anbindung und im Weiteren zum Versagen und damit einhergehend zum Festigkeitsverlust bei
Temperaturerhhung.

Im Vergleich zur Temperaturabsenkung kommt es bei der Temperaturerhéhung auch zur thermisch
induzierten Zersetzung der Polymermatrix. Dadurch nimmt die Festigkeit der Matrix ab. Liegt nun eine
zusatzliche mechanische Spannung an, wie z.B. aufgrund einer Temperaturdnderung an der
Grenzflache von zwei Komponenten mit unterschiedlichen thermischen Warmeausdehnungs-
koeffizienten, so kann dies zu einem Versagen in der Matrix nahe oder an der Grenzflache kommen.
Dies bedeutet, dass bei der Entstehung von Delaminationen neben auftretenden
Grenzflachenspannungen die Zersetzung der Matrix eine maligebliche Rolle spielt.
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5.3 STRUKTURMECHANISCHER ZUSAMMENHANG

Die Anwesenheit von strukturellen Schaden wie Delaminationen flihrt zu einem Festigkeitsverlust.
Deshalb soll im Folgenden der Zusammenhang zwischen thermisch induzierten Delaminationen und
der Festigkeit naher betrachtet werden. Dazu soll vorab der Einfluss von GréBe und Tiefe einer
einzelnen Fehlstelle, wie es eine Delamination auch ist, auf die Festigkeit betrachtet werden. Da die
Betrachtung einer einzelnen Delamination nach thermischer Schadigung schwierig ist, da meist
mehrere Delaminationen in verschiedenen Tiefen und verschiedener GrofRe in einem Priifkdrper
vorliegen, wird deshalb eine kiinstliche Fehlstelle ins CFK eingebracht. Abbildung 5.10 zeigt
schematisch einen ILS-Prifkorper, in welchen Teflonfolie vor dem Aushartungsprozess eingebracht
wird um diese Fehlstelle zu erzeugen. Dabei werden sowohl FehlstellengréRe als auch —tiefe variiert.

Die ILS-Festigkeit aufgetragen gegen die Tiefe der Fehlstellen flir unterschiedlich groRe Fehlstellen ist
ebenfalls in Abbildung 5.10 dargestellt. Es zeigt sich eine Abnahme der Festigkeit sowohl mit
zunehmender Tiefe als auch mit der GroRRe der Fehlstelle. Letzteres ist auch im bruchmechanischen
Sinne zu erwarten.

Bei der Betrachtung des Einflusses thermisch induzierter Delaminationen auf die Festigkeit missen
also sowohl Delaminationstiefe als auch die GroRe der Delaminationen betrachtet werden. Da die
DelaminationsgroRe fiir thermisch induzierte Delaminationen einzeln schwer bestimmbar ist, wird
dafiir der Anteil an Delaminationen in einem definierten Volumen, wie z.B. einer Lage oder einem
Prufkorper, herangezogen, der mittels uCT bestimmt werden kann (siehe Abbildung 4.11).

1201
100 _“‘==:::::_":‘_' """" A &
.. — 80 1
F 4 E °
__ £ 60 -
y 4 =
. = 40 -
20 J A 1600 mm?
@ 3200 mm?
0 . ' ' '
0 0,5 1 1,5 2

Tiefe der Fehlstelle [mm]

Abbildung 5.10: Prifkorper mit eingebrachter Teflonfolie als Fehlstelle (schwarz, linke Abbildung)
und ILS fir Prifkorper (80 mm x 40 mm x 8 mm) mit variierender FehlstellengroRe und —tiefe (rechts)

5.3.1 VERSUCH EINER QUANTIFIZIERUNG DES EINFLUSSES VON DELAMINATIONEN AUF DIE FESTIGKEIT

Um den Einfluss von Delaminationen auf die Festigkeit zu verstehen, soll als erstes der Anteil an
Delaminationen in einem Priifkorper P; gegentiber der fiir diesen Priifkorper bestimmten Festigkeit
betrachtet werden. Dazu wird mittels Grauwertanalyse der prozentuale Anteil an Delaminationen in
einem definierten Volumen bestimmt. Die normierten Zug-, Druck- und ILS-Festigkeiten von
Prufkérpern P; aus verschiedenen Tiefen von 4 mm dickem CFK nach einer Bestrahlung bei 50 kW/m?
(siehe Kapitel 4.3) werden dann gegen den Anteil an Delaminationen aufgetragen, welcher im
entsprechenden Prifkérper vorliegt (siehe Abbildung 5.11).

Fir die Zugfestigkeit zeigt sich keine Festigkeitsabnahme mit zunehmendem Delaminationsanteil
(siehe Abbildung 5.11 (A)). Verantwortlich dafiir ist die Faser, welche bei Zugbelastung in Faserrichtung
Festigkeit und Steifigkeit dominant beeinflusst und die lasttragende Komponente im unidirektionalen
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CFK ist. Da die Zersetzungstemperatur der Faser bei T, > 650°C liegt [Ei17], was deutlich oberhalb der
bei der Bestrahlung vorherrschenden Temperaturen ist, tritt kein Abbau und somit auch kein
Festigkeitsverlust der Faser auf. Eine Ausnahme ist der Datenpunkt mit einer deutlich niedrigeren
normierten Zugfestigkeit von 0,74 bei einem hohen Delaminationsanteil von 7,3 %. Dieser Datenpunkt
gehort zum Priufkorper P;, welcher nach 80 Sekunden Bestrahlung direkt an der Oberflache
entnommen wird. Hier liegen einzelne Faserbiindel komplett frei (siehe Abbildung 4.1) und die Fasern
sind nicht mehr in der Matrix eingebettet. Dies fiihrt zu einer teilweise starken Ondulation der Fasern,
wodurch die Kraft beim Anlegen einer Zugspannung nicht gleichmafRig in alle Fasern, sondern
bevorzugt in die weniger stark ondulierten Fasern eingeleitet wird. Dies flihrt dazu, dass die gleiche
Kraft in weniger Fasern eingeleitet wird, was zu einem friiheren Versagen und somit zu einer
niedrigeren Festigkeit fiihrt.
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Abbildung 5.11: Normierte Festigkeiten von Priifkorpern P; aus verschiedenen Tiefen von 4 mm
dickem CFK bestrahlt bei 50 kW/m? aufgetragen gegen den Anteil an Delaminationen im
entsprechenden Priifkdrper

Die Abnahme von Druck- und ILS-Festigkeit gegenliber dem Anteil an Delaminationen ist in Abbildung
5.11 (B) und (C) dargestellt. Beide Festigkeiten zeigen eine Abnahme mit zunehmendem Anteil an
Delaminationen. Interessant ist die Abnahme der Druckfestigkeit um 22 % und der ILS um 22 % trotz
der Abwesenheit von Delaminationen. Mogliche Erklarungen dafir ist eine erste Abschwachung der
Faser-Matrix-Anbindung oder bereits die Anwesenheit von Mikro-Delaminationen, welche unterhalb
des Auflosungsvermdgens der UCT liegen. Auffallig ist auch, dass es flir CFK, welches 80 Sekunden
bestrahlt wird, kaum eine Festigkeitsabnahme trotz Zunahme des Delaminationsanteils gibt.
Betrachtet man hierzu Abbildung 4.11 sieht man, dass Delaminationen nahezu durch das ganze CFK
hindurch auftreten. Dies bedeutet fiir die einzelnen Prifkorper aus den verschiedenen Tiefen, dass
Delaminationen bis zur Riickseite der Prifkérper vorhanden sind. Dies flihrt zu dem Schluss, dass die
Delaminationstiefe neben der DelaminationsgrofRe als malRgebender Einfluss auf die Festigkeit
betrachtet werden muss. Allgemein muss jedoch bei der Bestimmung des Delaminationsanteils und
der Gegeniberstellung mit der Festigkeit berlicksichtigt werden, dass nicht beurteilt werden kann, ob
viele kleine Delaminationen oder nur wenige GrolSe vorliegen und dementsprechend die Festigkeit
beeinflussen.

Zur Betrachtung der Tiefe der Delaminationsausdehnung in Bezug auf die Festigkeit wird die normierte
nicht-delaminierte Tiefe zng, welche mittels uCT bestimmt wird, gegen die ILS-Festigkeit t fiir 4 und
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8 mm dicke CFK-Priifkdrper, welche bei verschiedenen Strahlungsleistungen und —zeiten belastet
werden, aufgetragen (siehe Abbildung 5.12 (A)). Es zeigt sich die mit abnehmendem z,4 erwartete
Abnahme der Festigkeit. Entsprechend Gleichung 3-5 wird die ILS-Festigkeit als Kraft pro Flache
berechnet. Bei intaktem CFK wird vorausgesetzt, dass die Spannung in die komplette
Querschnittsflaiche eingeleitet wird. Liegen jedoch Delaminationen im CFK vor, etwa als Folge
thermischen Eintrags, wird angenommen, dass der geschadigte Bereich keine Kraft aufnehmen kann.
Dies bedeutet, dass die Last-tragende Querschnittsfliche mit zunehmender Migration der
Delaminationen in das Bulkmaterial minimiert wird. Da zur Berechnung von t eine konstante
Probenbreite verwendet wird, nimmt die Querschnittsfliche dementsprechend ausschlieflich
proportional zur nicht-delaminierten Tiefe znq ab. Deshalb kann fiir einen einfachen Ansatz zur
Berechnung der verbleibenden Festigkeit nach thermischer Schadigung die normierte nicht-
delaminierte Dicke znd/zgesamt herangezogen werden, um die verbleibende ILS-Festigkeit zu berechnen.
Dazu wird gemaR Gleichung 5-2 die ILS-Festigkeit wie folgt berechnet:
Znd

T = TReferenz ' 5-2
Zgesamt

Die Ergebnisse dieser Berechnung sind in Abbildung 5.12 (A) als gestrichelte Linie eingezeichnet. Fir
znd = 0,5 - 1 zeigt sich eine lineare Korrelation von ILS-Festigkeit und nicht-delaminierter Tiefe fur CFK.
Fiir CFK mit einer Delaminationstiefe von mehr als 50 % der Gesamtdicke hingegen nimmt die ILS-
Festigkeit nicht mehr proportional zur nicht-delaminierten Dicke ab. Eine Erklarung hierfir ist, dass bei
CFK mit Delaminationen, die tiefer als 50 % eindringen, bereits eine sehr starke thermische Schadigung
im Inneren vorliegt. Diese zeigt sich durch die Freilegung ganzer Faserbiindel, starkem Matrixabbau bis
hin zur Verkohlung. Diese Zersetzungsphanomene kénnen im delaminierten Bereich zu einer Erh6hung
der Oberflachenrauhigkeit zwischen den Lagen fiihren. Aufgrund der daraus resultierenden
rauhigkeitsbedingten mechanischen Verzahnung verbleibt eine gewisse ILS-Festigkeit im CFK
bestehen. [Pi04; SR82]

Basierend auf diesen Ergebnissen kann Gleichung 3-5 modifiziert werden, in dem die Probentiefe z
durch die nicht-delaminierte Dicke z.q ersetzt wird. Damit wird eine korrigierte ILS-Festigkeit Tkor.
berechnet (siehe Gleichung 5-3). Wird die Last nur in nicht-delaminierte Bereiche des CFK libertragen,
dann muss das Ersetzen von z in der Gleichung durch z,q einen ILS-Wert wie fiir thermisch unbelastetes
CFK ergeben. Dieser sollte konstant sein, wenn die Delaminationen die Festigkeit bestimmen.

3 * Enax

T = — 5-3
korr. 4 -p - Zng

Abbildung 5.12 (B) zeigt Twrr. aufgetragen gegen die normierte nicht-delaminierte Tiefe fir
Znd/Zgesamt > 0,5. Die berechneten ILS-Werte T, liegen alle auf dem erwarteten Niveau. Der Mittelwert
betragt 103 + 5 N/mm?2. Zum Vergleich: Die ILS-Festigkeit von intaktem CFK ohne thermische Belastung
betragt 101 + 3 N/mm?. Die berechneten ILS-Werte unterscheiden sich somit kaum vom ILS-Wert fiir
intaktes CFK, was bestatigt, dass die Delaminationen fiir den Festigkeitsverlust verantwortlich sind und
die Last vom nicht-delaminierten Bereich im CFK getragen wird. Es wird gezeigt, dass die
Delaminationstiefe die entscheidende GréRe ist, von der die verbleibende Festigkeit abhangt.

79



5 Bewertung einseitiger thermischer Schadigung

150
100 - t, Tgrofi t, Tklein
x4
4
/7
/S
2l 4 € 100 - 3 { %+ """"" A
= 3 A
E 60 A 2
g L =
> , A B
= (5
Y40 18 .7 015kW/m? 4 mm 50 4 015 kW/m? 4 mm
A + L, ® 15 kW/m? 8 mm ® 15 kW/m? 8 mm
ﬁ_ Pad 030 kW/m?, 4 mm 030 kW/m?, 4 mm
20 1 L’ M 30 kW/m?, 8 mm m 30 kW/m?, 8 mm
L7 A 50 kW/m?, 4 mm A 50 kW/m?, 4 mm
4 A 50 kW/m?, 8 mm 0 A 50 kW/m?, 8 mm
0 0,25 0,5 0,75 1 0,5 0,75 1
znd/zgesamt znd/zgesam':

Abbildung 5.12: ILS t aufgetragen gegen die normierte nicht-delaminierte Dicke znd/Zgesamt vONn 4 und
8 mm dickem CFK, bestrahlt mit 15, 30 und 50 kW/m? (A: T berechnet mit der Probendicke; B: Tiorr.
berechnet mit der nicht-delaminierten Dicke)

5.4 ZUSAMMENHANG VON MATRIXZERSETZUNG UND FESTIGKEIT

In den vorangegangenen Kapiteln wurde ein Zusammenhang von Matrixzersetzung und
Delaminationsentwicklung betrachtet. Eine stark geschadigte Matrix beinhaltet immer eine
Delaminationsbildung und -ausbreitung. Delaminationen entstehen erst bei einem bestimmten Grad
an Matrixzersetzung (siehe Kapitel 5.2). Also sollte indirekt ein Zusammenhang zwischen dem
Matrixabbau und dem Festigkeitsverlust bestehen. Basierend auf diesen Erkenntnissen werden
deshalb Matrixschadigung und Festigkeiten gegenibergestellt und diskutiert.

Ein MaR fiur die Schadigung der Matrix stellt der Io-Wert dar, welcher aus FTIR-Spektren bestimmt wird
(siehe Abbildung 4.6). Da die Matrixzersetzung erst oberhalb einer bestimmten Temperatur zu finden
ist, beinhaltet der Ip-Wert als Parameter fiir die thermische Schadigung dementsprechend auch
Informationen Uber die vorliegende Temperatur und die Belastungszeit (siehe Kapitel 5.1). Aufgrund
der einseitigen thermischen Belastung und der damit einhergehenden inhomogenen
Schadigungsverteilung ist dabei zu beachten, dass die Tiefe, in welcher der Ip-Wert bestimmt wird,
beriicksichtigt werden muss. In Abbildung 5.13 werden die normierten Zug-, Druck- und ILS-
Festigkeiten von Prifkorpern P; aus verschiedenen Tiefen von 4 mm dickem CFK, welches bei
50 kW/m? thermisch belastet wird, gegen den Ip-Wert aufgetragen. Die lp-Werte werden dabei immer
in der Mitte des entsprechenden Prifkorpers bestimmt.

Die Korrelation von Zugfestigkeit mit dem Intensitatsverhaltnis Ip (siehe Abbildung 5.13 (A)) zeigt keine
signifikante Abnahme der Zugfestigkeit mit zunehmender Matrixdegradation. Grund dafir ist, dass die
Zugfestigkeit in Faserrichtung von unidirektionalem CFK von der Faser dominiert wird und nicht von
der Matrix. Eine Ausnahme fiir eine niedrigere Zugfestigkeit bildet der Datenpunkt beim niedrigsten
Io-Wert. Diese Werte gehéren zum Priifkérper P1, welcher nach einer Bestrahlung tGber 80 Sekunden
aus einer mittleren Tiefe von 0,5 mm stammt. Die Abnahme der Festigkeit fur diesen Punkt wird durch
die Faserondulation begriindet. Diese wird mit zunehmender Matrixzersetzung beglinstigt. Grund
dafiir ist die Entweichung fllichtiger Pyrolyseprodukte (siehe Abbildung 4.4) und die damit nicht mehr
vorhandene Matrix, in welcher die Fasern eingebettet sind.
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5.4 Zusammenhang von Matrixzersetzung und Festigkeit
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Abbildung 5.13: Normierte Festigkeiten von Priifkorpern P; aus verschiedenen Tiefen von 4 mm
dickem CFK bestrahlt bei 50 kW/m? aufgetragen gegen den Ip-Wert, welcher in der Mitte des
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Bei der Gegenliberstellung von Druck- und ILS-Festigkeiten gegeniiber der Matrixzersetzung zeigt sich
ein linearer Zusammenhang, d.h. mit zunehmender Matrixzersetzung nimmt wie erwartet die
Festigkeit ab. Es ist zu beachten, dass der Matrixabbau nicht direkt verantwortlich fir den
Festigkeitsverlust ist, da in den Priifkérpern Delaminationen sind, welche den Festigkeitsverlust
verursachen (siehe Kapitel 5.3). Jedoch entstehen Delaminationen erst bei einem bestimmten Grad an
Matrixzersetzung (Ip = 0,74 £ 0,05, siehe Kapitel 5.2), weshalb indirekt ein Zusammenhang zwischen
dem Matrixabbau und dem Festigkeitsverlust besteht. Anzumerken ist, dass in Abbildung 5.13 (B)
und (C) die Festigkeiten jedoch schon oberhalb von Ip =0,74 abnimmt. Grund dafir ist, dass die
gegenibergestellten Ip-Werte in der Prifkorpermitte bestimmt wurden. Dies bedeutet, dass
Delaminationen oberhalb der Prifkdrpermitte nicht bericksichtigt werden, jedoch schon zu einem
Festigkeitsverlust flihren kénnen.

Deshalb soll neben der Gegeniiberstellung der lokalen Festigkeit und dem dazugehoérigen Grad an
Matrixzersetzung auch die Gesamtfestigkeit im Hinblick auf die Matrixzersetzung betrachtet werden
mit Fokus auf die Tiefe des korrelierten Ip-Wertes. Dazu wird in Abbildung 5.14 die ILS-Festigkeit fur
4 und 8 mm dicke CFK-Proben, welche bei verschiedenen Strahlungsleistungen und —zeiten thermisch
belastet werden, gegen den Ir-Wert der entsprechenden Probe aufgetragen. Die lp-Werte werden
dabei einerseits an der bestrahlten Oberflache bestimmt (siehe Abbildung 5.14 (A)) und andererseits
in der Probenmitte (siehe Abbildung 5.14 (B)).

Mit zunehmender Matrixzersetzung ist ein Festigkeitsverlust zu verzeichnen. Aufgrund des starkeren
Matrixabbaus auf der bestrahlten Oberflache im Vergleich zur Mitte des CFK (siehe Abbildung 4.8)
ergibt sich fur die gleiche ILS-Festigkeit in Abbildung 5.14 (A) ein geringerer Ip-Wert als in Abbildung
5.14 (B). Dies bedeutet beispielsweise fur eine ILS-Festigkeit von 33 N/mm? einen lp-Wert an der
bestrahlten Oberflache von 0,33, wahrend der Ip-Wert in der Mitte der CFK-Probe 0,56 betragt. Daraus
ergibt sich eine niedrigere Steigung flir die Korrelation von ILS-Festigkeit mit der Matrixzersetzung an
der bestrahlten Oberflache als in der Mitte der Probe. Anhand dieser unterschiedlichen Steigungen fir
beide Korrelationen zeigt sich, dass eine Korrelation nur dann sinnvoll ist, wenn die Tiefe der
aufgenommenen Spektren bekannt ist. Dies sollte auch im Hinblick auf die Vorhersage von
Delaminationstiefe und Festigkeit mittels IR-Spektroskopie (siehe Kapitel 6) berlicksichtigt werden.
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5 Bewertung einseitiger thermischer Schadigung
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Abbildung 5.14: ILS-Festigkeit T aufgetragen gegen das Intensitatsverhaltnis Ip bestimmt (A) an der
bestrahlten Oberflache und (B) in der Mitte von 4 und 8 mm CFK-Proben nach einer Bestrahlung bei
verschiedenen Strahlungsleistungen und -zeiten

Die Datenpunkte in Abbildung 5.14 sind zudem drei verschiedenen Gruppen zugeordnet, die einem
definierten Bereich der Delaminationstiefe entsprechen: 1) CFK ohne Delaminationen, 2) CFK mit einer
nicht-delaminierten Tiefe gréBer als 50 % der Gesamtdicke und 3) CFK mit Delaminationen, die tiefer
als 50 % der Gesamtdicke in das CFK migrieren. Zusatzlich markiert eine gestrichelte Linie den Ip-
Schwellenwert, welcher zur Entstehung von Delaminationen (berschritten werden muss (siehe
Kapitel 5.2). Diese Linie trennt bei den Oberflachenspektren die Datenpunkte von CFK mit und ohne
Delaminationen (siehe Abbildung 5.14 (A)). Hier zeigt sich erst nach dem Unterschreiten des
Schwellwertes, d.h. in der Anwesenheit von Delaminationen, eine signifikante Festigkeitsabnahme im
CFK. Bei Spektren, die in der Mitte des CFK aufgenommen werden, werden Datenpunkte mit einer
Delaminationstiefe groRer und kleiner als 50 % getrennt (siehe Abbildung 5.14 (B)). Dementsprechend
tritt hier eine Abnahme der ILS-Festigkeit bereits vor dem Unterschreiten des Schwellenwertes auf, da
Delaminationen bereits innerhalb der oberen 50 % des CFK vorhanden sind. Die Korrelation von
Matrixzersetzung und Festigkeit variiert somit je nach Tiefe, in welcher die Spektren entnommen
werden. Dies bedeutet in letzter Konsequenz fir eine mogliche Vorhersage der Festigkeit unter
Verwendung von IR-Spektren, dass die Tiefe, in welcher das Spektrum gemessen wird, zwingend
bekannt sein muss. Nichtsdestotrotz zeigt die Gegeniiberstellung von Festigkeit und Matrixabbau, dass
Uber den Grad an Matrixzersetzung die Festigkeit, z.B. durch Verwendung von IR-Spektroskopie in
Kombination mit multivariater Datenanalyse, vorhergesagt werden kann.

5.5 Fazit

Der Zusammenhang von Temperatur, Chemie und Mechanik, wie er in Kapitel 1 zur Beschreibung des
Schadigungsmechanismus’ gefordert ist, wurde in Kapitel 5 umfassend diskutiert. Die Betrachtung des
Einflusses der Temperatur zeigt, dass bei den im Rahmen dieser Arbeit betrachteten
Strahlungsleistungen und -zeiten ein vorliegender Temperaturgradient nicht notwendigerweise fir die
Entstehung von Delaminationen erforderlich ist. Delaminationen treten einhergehend mit der
Zersetzung der Matrix ab einem Temperaturbereich von 250-270°C auf. Dieser Temperaturbereich
stellt eine Art Schwelle dar, welche flir Matrixzersetzung und Delaminationsentstehung Gberschritten
werden muss. Nun stellt sich die Frage nach einem Zusammenhang dieser beiden Schadigungstypen.
Die Matrixzersetzung kann mittels FTIR-Analyse lber den Ip-Wert quantifiziert werden. Die Entstehung
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5.5 Fazit

von Delaminationen in Form von Delaminationstiefe und -anteil kann mittels uCT bestimmt werden.
Die Gegeniberstellung der Delaminationstiefe und des Ip-Wertes zeigt, dass Delaminationen erst ab
einem gewissen Grad der Matrixschadigung (ab T = 280°C) auftreten. Dies bedeutet im Umkehrschluss,
dass durch die Bestimmung des Grades der Matrixzersetzung entsprechend auch die Anwesenheit von
Delaminationen bestimmt werden kann.

In Kapitel 5.3 wurde gezeigt, dass Festigkeitswerte wie die ILS- oder Druckfestigkeit dominant von der
Anwesenheit von Delaminationen bestimmt werden, d.h. je tiefer Delaminationen im CFK-Bauteil
auftreten, umso geringer ist die Festigkeit. Dementsprechend ist die Berechnung eines
Festigkeitswertes moglich, wenn die Delaminationstiefe bestimmt wird, wie in Kapitel 5.3.1 gezeigt
worden ist. Da die Matrixzersetzung und die Entstehung von Delaminationen direkt zusammenhangen,
kann somit die Anwesenheit von Delaminationen auch basierend auf dem Grad der Matrixzersetzung
mittels [R-Spektroskopie bestimmt werden. Dabei gilt es jedoch zu beachten, dass die
Matrixzersetzung aufgrund der einseitigen thermischen Belastung inhomogen im CFK-Bauteil verteilt
ist. Somit muss die Tiefe bekannt sein, bei der ein Ip-Wert ermittelt wurde. Die Delaminationstiefe
hingegen ist eine tiefenunabhangige KenngréRe. Somit kann auch unabhéangig der FTIR-Spektroskopie
die Festigkeit von thermisch geschadigten CFK-Proben ermittelt werden. Jedoch ist die uCT aufgrund
komplexer apparativer Anforderungen nicht direkt am Luftfahrzeug einsetzbar. Zudem dauern
Messungen oft lang. Im Gegensatz dazu ist mit portablen FTIR-Spektrometern eine schnelle Analyse
direkt am Luftfahrzeugt moglich.

Dementsprechend kann die IR-Spektroskopie zur Festigkeitsvorhersage unter Berlicksichtigung der
Probentiefe genutzt werden. Speziell in Kombination mit multivariater Datenanalyse ist eine gute
Beurteilung und Vorhersage der thermischen Schadigung und der verbleibenden Festigkeit moglich.
Des Weiteren kann durch Anwendung der multivariaten Datenanalyse mehr als nur eine Bande im IR-
Spektrum beriicksichtigt werden, da die Verarbeitung groRRer Datenmengen moglich ist. Im folgenden
Kapitel soll deshalb die Verwendung der multivariaten Datenanalyse zur Beurteilung und Vorhersage
thermischer Schadigung in einseitig thermisch geschadigtem CFK diskutiert werden.
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6 BEURTEILUNG UND VORHERSAGE THERMISCHER
SCHADIGUNG MITTELS MULTIVARIATER
DATENANALYSE

Der im vorangegangenen Kapitel diskutierte Zusammenhang von Matrixzersetzung, Delaminationen
und Festigkeit soll genutzt werden, um thermische Schadigung auf Basis von IR-Spektren
vorherzusagen. Dies erlaubt aufgrund von portablen IR-Spektrometern die Vorhersage direkt am
geschadigten Flugzeug [SWV13]. Zur Bewertung und Vorhersage erweist sich die multivariate
Datenanalyse als geeignetes Analysetool und ist fiir isotherm gealtertes CFK bereits erprobt [Sh11;
Ei19; Hel7]. Im Fall von einseitiger thermischer Schadigung ist die Vorhersage mittels IR-Spektroskopie
und  multivariater Datenanalyse aufgrund der ungleichmafigen Schadigungsverteilung
herausfordernder. Im Folgenden wird deshalb zuerst mittels Hauptkomponentenanalyse (PCA) die
Auftrennung der spektralen Daten aus verschiedenen Tiefen hinsichtlich thermischer Schadigung
betrachtet. AnschlieBend wird die Vorhersage der Anwesenheit von Delaminationen, die Bestimmung
von Delaminationstiefe und daraus resultierend die verbleibende Festigkeit mittels verschiedener
multivariater Datenanalysemethoden fir einseitig geschadigtes CFK diskutiert.

6.1 PCA MIT IR-SPEKTREN NACH THERMISCHER SCHADIGUNG

Die Anwendung der Hauptkomponentenanalyse (PCA) ermdglicht die Erkennung von Mustern in
Spektraldaten (FTIR) [KeO7; MM10a]. Bei einer PCA werden mehrdimensionale Daten wie z. B.
Spektren von verschiedenen Proben auf wenige Dimensionen reduziert, indem neue latente Variablen,
die sogenannten Hauptkomponenten (PC) oder Faktoren, berechnet werden. Diese entsprechen den
Achsen eines neuen Koordinatensystems und beschreiben die maximale Varianz in den Spektraldaten.
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Abbildung 6.1: Score-Plot einer PCA, welche mit Spektren aus verschiedenen Tiefen von 8 mm dicken
CFK-Proben, die mit 50 kW/m? furr (A) 60's, (B) 120 s und (C) 160 s bestrahlt werden, berechnet
werden (Pfeile markieren zunehmende thermische Schadigung; die gestrichelte Ellipse markiert

starke thermische Schadigung zwischen 0 und 0,7 mm).
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6 Beurteilung und Vorhersage thermischer Schadigung mittels multivariater Datenanalyse

Die PCA wird fiir Spektren aus verschiedenen Tiefen von 8 mm dicken CFK-Proben angewandt, die fir
60, 120 und 160 Sekunden mit 50 kW/m? bestrahlt werden. Die resultierenden Score-Plots fiir PC 1
und PC 2 sind in Abbildung 6.1 dargestellt. Die Datenpunkte sind in vier Gruppen eingeteilt, die zu
verschiedenen Tiefenbereichen innerhalb der Proben gehéren (0-2 mm, 2-4 mm, 4-6 mm und 6-8 mm).
Datenpunkte, die zu den Spektren von CFK nach 60 Sekunden Bestrahlung gehoren, liegen im Score
Plot dicht beieinander. Nach einer Bestrahlung von 120 Sekunden streuen die Datenpunkte (siehe
Abbildung 6.1 (B)). Es fallt auf, dass die Datenpunkte mit einer Probentiefe zwischen 2 und 8 mm dicht
beieinander liegen, wahrend die Datenpunkte im Bereich von 0 bis 2 mm (schwarze Punkte)
aufgetrennt sind. Betrachtet man Abbildung 5.6 (B), so treten im Tiefenbereich 0 bis 2 mm ausgepragte
Matrixzersetzung und Delaminationen auf. Der thermische Matrixabbau zwischen 2 und 8 mm ist nicht
ausgepragt und es treten keine sichtbaren Delaminationen auf. Die Loadings in Abbildung 6.2 zeigen,
welche Wellenzahlen auf PC 1 laden und aufgrund welcher Wellenzahlen somit die Daten hinsichtlich
des thermischen Abbaus getrennt werden. Die dazugehérenden Loadings entlang PC 1 werden von
den Wellenzahlen um 1510 cm™ (I4dt negativ auf PC 1) und um 1150 cm™ und 1486 cm (l4dt positiv
auf PC 1) dominiert. Die Datenpunkte, welche zu intaktem CFK gehéren (2-8 mm), sind bei 1510 cm'™
zu finden, da diese Bande ohne thermische Schddigung keinen Intensitatsverlust erfahrt. Mit
zunehmender thermischer Schadigung nimmt die Intensitit bei 1510 cm™ ab, wodurch die Banden bei
1486 cm™ und 1150 cm™? intensiver im Spektrum erscheinen. Dementsprechend sind Datenpunkte
nach thermischer Belastung eher dort zu finden, wo diese Banden in der PCA laden. Es zeigt sich somit,
dass bei einer PCA die Daten hinsichtlich der thermischen Schadigung entsprechend Kapitel 4.2.1, in
welchem diese Banden als charakteristisch fir thermische Schadigung diskutiert werden, aufgetrennt
werden. Dies zeigt sich nun auch in der Datenanalyse. Der Score-Plot fiir CFK, welches 160 Sekunden
bestrahlt wird, ist in Abbildung 6.1 (C) dargestellt und bestatigt die deutliche Auftrennung der Daten.
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Abbildung 6.2: Loadings der Hauptkomponenten PC-1 und PC-2 einer PCA, welche mit Spektren aus
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verschiedenen Tiefen von 8 mm dicken CFK-Proben, die mit 50 kW/m? fiir 60's, 120 s und 160 s
bestrahlt werden (die gestrichelten Linien markieren fir thermische Schadigung signifikante
Wellenzahlen).
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6.1 PCA mit IR-Spektren nach thermischer Schadigung

Die Datenpunkte, die zu den Spektren mit starkem Matrixabbau und Delaminationen gehéren
(0-4 mm, schwarze Punkte und graue Dreiecke) sind dabei am starksten getrennt. Die Daten werden
hier entsprechend den zugehoérigen Wellenzahlen, welche charakteristisch fir die thermische
Schadigung sind, aufgetrennt (siehe Pfeil). Weiterhin ist eine starke Trennung der Datenpunkte entlang
PC 2 fiir Proben zu erkennen, die in einem Tiefenbereich zwischen 0 und 0,7 mm entnommen werden
(siehe Ellipse in Abbildung 6.1 (C)), da dort sehr starke Matrixschddigung bis zur Freilegung einzelner
Faserblndel auftritt. Eine mogliche Erklarung fur die starke Streuung ist der FTIR-Analyse geschuldet,
da oberflaichennah das Epoxidharz beinahe vollstandig zersetzt ist, weshalb die Intensititen der
Banden bei 1486 und 1150 cm™ die Lage im Score-Plot maRgeblich beeinflussen. Da diese beiden
Banden nach 160 Sekunden besonders stark auf PC-2 laden, ist demnach die Auftrennung entlang
PC-2 zu erwarten. Des Weiteren resultiert aufgrund der starken thermischen Schadigung ein hoher
Anteil an Fasern am Messpunkt des IR-Spektrometers (siehe Kapitel 3.5.2). Dies kann das Spektrum
stark beeinflussen, sodass trotz einer Datenvorverarbeitung nicht alle Fasereinfliisse eliminiert werden
kénnen und deshalb in der PCA sichtbar sind. Es wird jedoch bei allen Bestrahlungsdauern gezeigt, dass
die Anwendung der PCA eine Trennung der Spektraldaten hinsichtlich der thermischen Schadigung
ermoglicht.

Neben der Auftrennung der Spektraldaten hinsichtlich thermischer Schadigung fiir eine definierte
Probendicke, Strahlungsleistung und -zeit soll auch ein Fokus daraufgelegt werden, ob bei variierender
Probendicke, Strahlungsleistung und —zeit eine Auftrennung hinsichtlich Delaminationen erreicht
werden kann. Abbildung 6.3 zeigt den Scoreplot einer PCA, welche mit Spektren aus verschiedenen
Tiefen von 4 und 8 mm dickem CFK nach thermischer Belastung bei verschiedenen Strahlungs-
leistungen und —zeiten, durchgefiihrt wird. Die Datenpunkte werden in zwei Gruppen eingeteilt: die
eine Gruppe besteht aus Spektren, welche an Orten ohne Delaminationen gemessen werden, die
andere Gruppe enthélt Spektren aus dem Bereich mit auftretenden Delaminationen (siehe gestrichelte
Kasten in Abbildung 6.3). Es zeigt sich eine Auftrennung der Daten hinsichtlich Delaminationen, jedoch
verbleibt ein Giberlappender Bereich. Dies bedeutet, dass im Fall einer Vorhersage von Delaminationen
mittels PCA diese nur moglich ist, wenn die unbekannte Probe nicht im tiberlappenden Bereich liegt.
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Abbildung 6.3: Score-Plot einer PCA durchgefiihrt mit Spektren, die in verschiedenen Tiefen von
4 und 8 mm dickem CFK nach Bestrahlung mit 15, 30 und 50 kW/m? fuir verschiedene
Bestrahlungszeiten gemessen werden.
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6 Beurteilung und Vorhersage thermischer Schadigung mittels multivariater Datenanalyse

6.2 VORHERSAGE VON DELAMINATIONEN MITTELS LDA

Eine Moglichkeit zur Zuordnung einzelner Spektren in verschiedene Gruppen abhangig von
entsprechenden Eigenschaften ist die Verwendung von Klassifikationsmodellen. Eine haufig
verwendete Art dieser Modelle ist die lineare Diskriminanzanalyse (LDA). Die LDA ist ein multivariates
Datenanalysewerkzeug, das die Uberwachte Klassifizierung von Daten unter Verwendung einer
linearen Transformation ermaoglicht, um den Abstand zwischen Datenpunkten innerhalb einer Gruppe
zu minimieren und den Abstand zwischen verschiedenen Gruppen zu maximieren [MM10a; Na04;
Bal6].

Basierend auf den Erkenntnissen, dass Delaminationen erst nach einem bestimmten Grad der
Matrixzersetzung entstehen (siehe Kapitel 5.2) und dem Trend zur Auftrennung von Spektren
hinsichtlich der An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen mittels PCA (siehe Kapitel 6.1) soll ein LDA-
Modell erstellt werden, bei welchem Spektren zur Vorhersage der An- bzw. Abwesenheit von
Delaminationen am Messpunkt der Spektren verwendet werden. Dazu werden IR-Spektren aus
unterschiedlichen Tiefen von thermisch geschadigtem CFK in zwei Gruppen eingeteilt: eine Gruppe
enthalt Spektren, die in Tiefen aufgenommen werden, in denen Delaminationen auftreten, die andere
Gruppe enthalt Spektren, welche in Tiefen ohne Delaminationen gemessen werden. Die Information
Uber die An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen in der entsprechenden Tiefe wird mittels uCT
ermittelt.

Mit Hilfe eines Trainingsdatensatzes, welcher Spektren enthilt, die in unterschiedlichen Tiefen von
thermisch geschadigtem CFK bei variierenden Parametern (z.B. unterschiedliche Probendicken und
Variation von Strahlungsleistung und -zeiten) aufgenommen werden, erfolgt die Berechnung der LDA-
Modelle. Um festzustellen, welchen Einfluss &uBere Parameter wie Probendicke und
Strahlungsleistung auf die Vorhersagequalitdt haben, werden verschiedene Parametersatze (PS)
verwendet. Dazu werden die Gruppen PS-1 bis PS-4 eingefiihrt (siehe Tabelle 6.1): PS-1 enthalt
Spektren von CFK mit einer Dicke von 8 mm, die fiir beliebige Zeiten mit 50 kW/m? bestrahlt werden.
Diese Parameterkombination dient als Referenz, da nur eine Strahlungsleistung und eine Probendicke

Tabelle 6.1: Genauigkeit der LDA-Modelle basierend auf Spektren von CFK aus unterschiedlichen
Tiefen und nach variierender thermischer Behandlung (variierende Strahlungsleistung und -zeit) zur
Vorhersage der Ab- bzw. Anwesenheit von Delaminationen am Messpunkt. Bei der
Robustheitspriifung werden die Spektren der fett gedruckten Parameter im Trainingsdatensatz
verwendet, die Unterstrichenen im Testdatensatz.

.. _— Validierung durch

variierte Parameter Kreuzvalidierung Testdatensatz

Proben- | Strahlungs- | Spektren- | Genauig- Spektren- | Genauig-

dicke leistung anzahl keit anzahl keit
[mm] [kW/m?] [%] [%]
LDA-Modelle fir | PS-1 8 50 861 99,8 96 97,9
verschiedene PS-2 8 15, 30, 50 1290 98,3 142 93,7
Parameter- PS-3 4,8 50 1342 98,6 150 95,3
kombinationen | PS-4 4,8 15, 30, 50 2063 97,1 229 95,2
¢ < 4,8 15, 30, 50 1802 97,5 490 76,0
Robustheits- K 4,8 15, 30, 50 1432 98,1 860 86,9
prifung s 4,8 15, 30, 50 1802 91,2 490 92,7
= 4,8 15, 30, 50 1432 90,7 860 84,9
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betrachtet werden. Die Daten fiir PS-2 stammen von 8 mm dickem CFK, welches einer Bestrahlung mit
15, 30 und 50 kW/m? fiir beliebige Zeiten ausgesetzt wird. PS-3 beinhaltet 4 und 8 mm dicke Proben,
die mit 50 kW/m? bestrahlt werden und wird zur Beobachtung des Einflusses der Probendicke
verwendet. PS-4 schlieBlich umfasst den gesamten Datensatz, d.h. 4 und 8 mm dicke CFK-Proben, die
bei 15, 30 und 50 kW/m? bestrahlt wurden.

Tabelle 6.1 listet die Genauigkeit flir die verschiedenen LDA-Modelle auf, welche mit Hilfe eines
Trainingsdatensatzes erstellt werden. Die Genauigkeit wird dabei einerseits durch Kreuzvalidierung
und andererseits durch die Verwendung eines Testdatensatzes ermittelt. Flir das Modell basierend auf
Spektren von PS-1 wird mittels Kreuzvalidierung eine Genauigkeit von 99,8 % erreicht, d. h. 99,8 % der
Spektren werden der richtigen Gruppe zugeordnet. Eine Variation der Strahlungsleistung (PS-2) bzw.
der Probendicke (PS-3) bewirkt eine leichte Abnahme der Vorhersagegenauigkeit auf 98,3 % bzw.
98,6 %. Flur den gesamten Datensatz (PS-4) sinkt die Genauigkeit auf 97,1 %. Die Validierung mit einem
Testdatensatz ermdglicht die Bestimmung der Vorhersagequalitat mit Daten, die nicht im LDA-Modell
berilicksichtigt werden und gibt somit eine realistischere Einschatzung der Vorhersagequalitat. Mit
dem Testdatensatz wird fir PS-1 eine Vorhersagegenauigkeit von 97,9 % erreicht. Mit zunehmender
Parameterkomplexitdt sinkt die Vorhersagegenauigkeit auf 93,7 % fiir eine variierende
Strahlungsleistung (PS-2), auf 95,3 % fiir die Variation der Probendicke (PS-3) und auf 95,2 % fiir den
gesamten Datensatz (PS-4).

Die generierten LDA-Modelle sollen moglichst allgemeingiiltig sein. Deshalb soll die Robustheit der
LDA-Modelle Uberprift werden. Dazu werden Modelle erstellt, deren Trainingsdatensatz nur
bestimmte Daten zur Strahlungsleistung oder Probendicke enthélt (fettgedruckte Parameter in Tabelle
6.1). Die im Trainingsdatensatz weggelassene Strahlungsleistung bzw. Probendicke enthalt der
zugehorige Testdatensatz zur Vorhersage (unterstrichene Parameter in Tabelle 6.1).
Dementsprechend wird ein Modell mit einem Trainingsdatensatz erstellt, welcher Spektren von 4 und
8 mm dickem CFK enthalt, die mit 15 und 50 kW/m? bestrahlt werden, und mit dem dazugehdrigen
Testdatensatz, welcher Spektren von CFK mit der gleichen Dicke und einer Bestrahlung bei 30 kW/m?
enthélt, geprift. Ein zweites Modell wird fuir alle Strahlungsleistungen (15, 30 und 50 kW/m?) erstellt.
Hier enthalt der Trainingsdatensatz jedoch nur Spektren von 8 mm dickem CFK, wahrend der
Testdatensatz Spektren von 4 mm dickem CFK enthalt. Ziel ist es zu bewerten, ob die An- bzw.
Abwesenheit von Delaminationen auch fiir CFK vorhergesagt werden kann, welches eine Probendicke
oder Bestrahlungsparameter aufweist, die nicht im Modell beriicksichtigt werden.

Tabelle 6.1 zeigt die Ergebnisse fiir diese Modelle: beide zeigen eine Genauigkeit von etwa 98 % nach
Kreuzvalidierung. Die Genauigkeit, welche mit Hilfe des Testdatensatz bestimmt wird, nimmt
erwartungsgemal’ auf Grund der Nichtberiicksichtigung einzelner Parameter bei der Modellierung ab.
Bei variierender Strahlungsleistung sinkt die Genauigkeit der Vorhersage auf 76 %. Bei der Variation
der Probendicke sinkt die Vorhersagegenauigkeit auf 86,9 %.

Durch die  Verwendung einer Hauptkomponentenanalyse (PCA) als  zusatzlichen
Vorverarbeitungsschritt wird versucht, die Robustheit der LDA-Modelle beziiglich nicht
bericksichtigter Strahlungsleistungen bzw. Probendicken zu erhéhen. Das bedeutet, dass nicht mehr
die Intensitat fur die einzelnen Wellenzahlen zur Berechnung der LDA verwendet werden, sondern die
vorab mittels PCA berechneten Scores der einzelnen Hauptkomponenten. Bei der Vorhersage bei
variierender Probendicke wird dadurch eine Genauigkeit von 84,9 % erreicht, was vergleichbar mit der
Vorhersagegenauigkeit des gleichen Modells ohne PCA-Vorbehandlung ist. Die Vorhersagegenauigkeit
bei variierender Strahlungsleistung erhéht sich durch die PCA-Vorbehandlung hingegen deutlich auf
92,7 %. Dies bedeutet, dass die Robustheit von LDA-Modellen durch die Anwendung von PCA
insbesondere fiir Modelle mit nicht berticksichtigter Strahlungsleistung gesteigert werden kann.

Die Eignung der PCA als Vorverarbeitungsschritt fiir die LDA liegt hauptsachlich an zwei Griinden: Zum
einen erlaubt die Datenreduktion, welche eine Konsequenz der PCA ist, die Berlicksichtigung von mehr
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Wellenzahlen, d.h. mehr Variablen, pro Spektrum. Ohne diese Datenreduktion kann die LDA nur mit
einer Anzahl von Variablen durchgefiihrt werden, die geringer ist als die Anzahl der Proben pro Klasse.
Im Fall der hier durchgefiihrten LDA ist die Anzahl auf 281 Variablen begrenzt. Dies reduziert die Anzahl
der Variablen fir die Modelle ohne PCA-Vorbehandlung auf einen Wellenzahlbereich zwischen
1250 cm™ und 1800 cm?, wahrend fiur die Vorhersage mit PCA-Vorbehandlung ein groRerer
Wellenzahlbereich (z.B. 900 cm™ bis 1800 cm™) beriicksichtigt werden kann. Zweitens sind die Daten
nach der PCA bereits hinsichtlich thermischer Schadigung und Delaminationen aufgetrennt (siehe
Kapitel 6.1).

Zusammenfassend erweist sich die LDA als ein hilfreiches Tool zur Vorhersage der Ab- bzw.
Anwesenheit von Delaminationen. Bei bekannten Probenparametern ist die Verwendung eines LDA-
Modelles ohne PCA-Vorbehandlung ausreichend. Im Falle von unbekannten Probenparametern wie
zum Beispiel der Strahlungsleistung, kann eine Datenvorverarbeitung mittels PCA eine hoéhere
Genauigkeit liefern.

Die Durchfiihrung einer LDA mit einem IR-Spektrum der bestrahlten Oberflache erméglicht somit die
zerstorungsfreie Vorhersage der An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen im Inneren des CFK. Wenn
keine Delaminationen im Inneren des CFK vorhergesagt werden, ist kein signifikanter Verlust an
Festigkeit zu erwarten. Werden Delaminationen vorhergesagt, ist ein Festigkeitsverlust im CFK zu
erwarten. Es kann jedoch noch keine Aussage Uiber die Hohe des Festigkeitsverlustes gemacht werden,
da keine Information Uber die Tiefe der Delaminationen vorliegt, die fur die Vorhersage der
Restfestigkeit zwingend erforderlich ist (siehe Kapitel 5.3).

Es ist jedoch moglich bei geschadigtem CFK Lage fiir Lage in Form von z.B. Schleifen oder Frasen das
CFK abzutragen und Delaminationen mittels LDA vorherzusagen, indem nach jeder entfernten Lage ein
Spektrum aufgenommen wird. Anhand der Dicke einer Lage kann die Tiefe des aufgenommenen
Spektrums bestimmt und fiir die Vorhersage der Restfestigkeit verwendet werden. Die Lagen werden
so lange entfernt, bis keine Delamination mehr auftritt. Daraus kann die Delaminationstiefe durch das
Zahlen der abgetragenen Lagen bestimmt werden. Mit der Kenntnis der Delaminationstiefe kann die
Restfestigkeit nach Gleichung 5-1 in Kapitel 5.3.1 bestimmt werden. Diese Vorgehensweise empfiehlt
sich fir CFK, die mit Delaminationen maximal bis zur Mitte des CFK durchdrungen sind, da in diesem
Bereich die spektrale Information empfindlicher gegeniliber thermischer Belastung ist (siehe
ausgepragter Gradient der Matrixdegradation nahe der bestrahlten Oberflache in Abbildung 4.8). Auch
die Berechnung der ILS-Festigkeit unter Beriicksichtigung von delaminierten Strukturen ist fiir z,¢ < 0,5
eingeschrankt (siehe Abbildung 5.12).

6.3 VORHERSAGE DER RESTFESTIGKEIT IN INHOMOGEN GESCHADIGTEM CFK

Aufgrund der Empfindlichkeit der IR-Spektroskopie gegeniber thermisch induzierter Schadigung
(siehe Kapitel 6.1) kénnen die IR-Spektren zur Vorhersage von mechanischen Eigenschaften (ILS) und
Strukturschadigung (Delaminationstiefe) verwendet werden. Als geeignetes multivariates
Kalibrierungswerkzeug erweist sich dazu die Partial Least Squares Regression (PLS) [Hel7; Ei19; EW12;
WWE16; Sh11].

Im Falle einseitiger thermischer Schadigung besteht die Herausforderung bei der Erstellung von PLS-
Modellen vor allem darin, die ungleichméaRige Schadigungsverteilung im Modell abzubilden, um
Kennwerte wie die verbleibende ILS-Festigkeit oder die Delaminationstiefe moglichst gut
vorherzusagen. Deshalb werden in den folgenden Kapiteln verschiedene PLS-Modelle erstellt und mit
Blick auf ihre Vorhersagequalitat diskutiert. Ziel ist es, ein moglichst universell einsetzbares PLS-Modell
zu finden. Dazu werden Modelle fiir je vier unterschiedliche Gruppen mit variierenden Parametern
erstellt (siehe Tabelle 6.2): Der einfachste Parametersatz (PS-1) enthalt Spektren von CFK mit einer
Dicke von 8 mm, die mit 50 kW/m? bestrahlt werden. Dieser Parametersatz dient hauptsachlich als
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Referenz, da nur eine Strahlungsleistung und eine Probendicke betrachtet werden. Um den Einfluss
der Strahlungsleistung zu untersuchen, wird PS-2 eingefiihrt, welches 8 mm dickes CFK enthalt, das
mit 15, 30 und 50 kW/m? bestrahlt wird. PS-3 umfasst 4 und 8 mm dicke Proben, die mit 50 kW/m?
bestrahlt werden und wird zur Beobachtung des Einflusses der variierenden Probendicke verwendet.
PS-4 schlieflich umfasst die gesamten Daten, d.h. 4 und 8 mm dickes CFK, welches mit 15, 30 und
50 kW/m? bestrahlt wird. Alle Abkirzungen sowie die entsprechenden RMSECV und R? nach der
Kreuzvalidierung sind fiir die verschiedenen Modelle in Tabelle 6.2 zur Vorhersage von ILS als auch der
standardisierten Delaminationstiefe zq4/Zgesamt aufgefiihrt.

6.3.1 PLS-MODELLE MIT SPEKTREN DER BESTRAHLTEN OBERFLACHE

Zunachst werden PLS-Modelle basierend auf Spektren von der bestrahlten Oberfliche von 8 mm
dicken CFK-Proben nach thermischer Belastung bei 50 kW/m? fiir verschiedene Zeitintervalle (PS-1)
berechnet. In Abbildung 6.4 (A) sind die berechneten und die gemessenen ILS-Werte
gegenibergestellt. Das PLS-Modell zeigt einen RMSEC von 0,4 N/mm? und ein dazugehdriges R? von
0,999 sowie einen RMSECV von 2,1 N/mm?2 und ein entsprechendes R? von 0,987, d.h. fiir CFK mit einer
Dicke und nach einer thermischen Belastung mit nur einer Strahlungsleistung kann eine gute
Vorhersagequalitdt erreicht werden. Mit zunehmender Komplexitit der Probenparameter (PS-1 = PS-
2/PS-3 - PS-4) steigt der RMSE und R? sinkt. Das bedeutet, dass durch die Variation nur eines
Parameters, d.h. durch das Hinzufligen entweder einer Probendicke oder die Belastung mit einer
zusatzlichen Strahlungsleistung, sich die Vorhersagequalitat verschlechtert (siehe Tabelle 6.2), wobei
die Verschlechterung fir PS-2 und PS-3 in etwa gleich groR ist (PS-2 RMSECV: 8,3 N/mm?; PS-3 RMSECV:
8,5 N/mm?). Die in dieser Arbeit betrachtete maximale Variation der Probenparameter umfasst
4 und 8 mm dickes CFK, das bei 15, 30 und 50 kW/m? furr verschiedene Bestrahlungszeiten thermisch
belastet wird (PS-4), d.h. sowohl Probendicke als auch Strahlungsleistung werden variiert. Die mit
diesem PLS-Modell berechnete ILS-Festigkeit ist in Abbildung 6.4 (B) dargestellt. Fir dieses Modell
ergibt sich ein R? von 0,916 nach der Kalibrierung und ein RMSEC von 7 N/mm? sowie ein R? (CV) von
0,833 und ein RMSECV von 9,9 N/mm?, was einem Fehler von ca. 10 % entspricht. Dies entspricht einer
deutlich schlechteren Vorhersagequalitait im Vergleich zum Parametersatz PS-1. Es zeigt sich
auRerdem, dass der RMSEC und R? fiir die Kalibrierung eher optimistische Werte liefert, d.h. die
Vorhersagequalitdt wird besser bewertet, als sie im Fall einer unbekannten Probe sein wird. Grund
dafiir ist, dass die Spektren gleichzeitig fiir die Berechnung des Modells und zur Berechnung von RMSE
und R? verwendet werden. Fir eine realistischere Bewertung werden deshalb in den folgenden
Kapiteln nur RMSECV und R?, welche mittels Kreuzvalidierung bestimmt werden, zur Bewertung
herangezogen.

Des Weiteren werden PLS-Modelle zur Vorhersage der standardisierten Delaminationstiefe z4/zgesamt
unter Verwendung von Oberflichenspektren erstellt. R? fiir die Vorhersage der Delaminationstiefe
(siehe Tabelle 6.2) sinkt von 0,925 fiir PS-1 tiber 0,869 (PS-2) und 0,817 (PS-3) bis auf 0,786 fiir PS-4.
Dabei flihrt die Variation der Probendicke (PS-3) zu einer stdrkeren Verschlechterung der
Vorhersagequalitat als die Variation der Strahlungsleistung (PS-2). Analog dazu nimmt der RMSECV von
0,05 (PS-1) auf 0,17 (PS-4) zu, was einem Fehler von 17 % entspricht. Vergleicht man den RMSECV und
R? fur die Vorhersage der Delaminationstiefe und der ILS-Festigkeit, zeigen PLS-Modelle, die die ILS-
Festigkeit vorhersagen, eine bessere Vorhersagequalitdt als Modelle, die die Delaminationstiefe
vorhersagen. Eine mogliche Erklarung hierfiir ist die Auflosungsgrenze der uCT, d.h. Delaminationen
kleiner 7 um werden nicht erkannt und kénnen somit nicht bericksichtigt werden.
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Tabelle 6.2: Ubersicht iiber die Probenparameter der verschiedenen PLS-Modelle mit den
resultierenden RMSECV- und R2-Werten nach einer Kreuzvalidierung (*)RS = Riickseite = 4 oder
8 mm; 0 mm = bestrahlte Flache; Objekte = Anzahl der Spektren, Variablen = Wellenzahlen)

Proben- Anzahl GrolRe
dicke, kombi- | Tiefe der Datensatz RMSECV |R? RMSECV |R?
Strahlungs- | nierter | Spektren (Objekte x | ILS ILS Zd/Zgesamt | Zd/Zgesamt
leistung Spektren | [mm] Variablen) [N/mm?] [-]
1 o/-/-/- 21 x 468 2,1 0,987 0,05 0,925
RS/-/-/- 21 x 468 5,3 0,908 0,05 0,941
PS-1 8 mm, 5 0/0,2/-/- 28 x 936 1,0 0,998 0,03 0,979
50 kWw/m? 0/RS"/-/- 32 x936 1,5 0,994 0,02 0,992
3 0/0,2/0,4/- 48 x 1404 0,5 0,999 0,01 0,999
4 0/0,2/0,4/0,6 | 459 x 1872 0,5 0,999 0,01 0,999
1 0/-/-/- 38 x 468 8,3 0,872 0,10 0,869
8 mm RS/-/-/- 42 x 468 9,7 0,836 0,14 0,787
ps> |15 30' & 5 0/0,2/-/- 53 x936 3,6 0,976 0,04 0,982
’ 0/RS"/-/- 100 x 936 4,3 0,961 0,06 0,964
50 kW/m?
3 0/0,2/0,4/- 86 x 1404 2,5 0,987 0,04 0,975
4 0/0,2/0,4/0,6 | 583 x 1872 1,3 0,995 0,02 0,996
1 0/-/-/- 48 x 468 8,5 0,852 0,16 0,817
RS/-/-/- 50 x 468 5,5 0,942 0,07 0,945
PS-3 4 &8 mm, 5 0/0,2/-/- 119 x 936 5,5 0,959 0,10 0,929
50 kWw/m? 0/RS"/-/- 129 x 936 2,9 0,986 0,06 0,969
3 0/0,2/0,4/- 96 x 1404 2,8 0,980 0,05 0,970
4 0/0,2/0,4/0,6 | 1029 x 1872 2,6 0,987 0,04 0,975
o/-/-/- 83 x 468 9,9 0,833 0,17 0,786
1/-/-/- 70 x 468 7,2 0,910 0,10 0,907
1 2/-/-/- 68 x 468 9,1 0,863 0,18 0,755
3/-/-/- 69 x 468 10,4 0,827 0,17 0,741
RS/-/-/- 92 x 468 9,8 0,837 0,15 0,843
0/0,2/-/- 215 x 936 5,8 0,948 0,11 0,922
1/1,2/-/- 153 x 936 4,8 0,964 0,08 0,949
2/2,2/-/- 142 x 936 6,5 0,938 0,11 0,910
2 3/3,2/-/- 193 x 936 7,4 0,906 0,13 0,862
0/1/-/- 192 x 936 5,5 0,946 0,11 0,940
4 & 8 mm, 0/2/-/- 178 x 936 5,8 0,946 0,13 0,885
PS-4 |15,30 & 0/RS"/-/- 274 x 936 6,3 0,931 0,11 0,916
50 kW/m? 0/0,2/0,4/- 214 x 1404 4,8 0,959 0,09 0,932
1/1,2/1,4/- 218 x 1404 3,6 0,979 0,06 0,973
3 2/2,2/2,4/- 206 x 1404 4,6 0,967 0,08 0,946
3/3,2/3,4/- 198 x 1404 4,3 0,971 0,08 0,956
0/1/2/- 440 x 1404 3,8 0,976 0,06 0,968
0/2/4/- 608 x 1404 4,3 0,971 0,08 0,957
0/0,2/0,4/0,6 | 1297 x 1872 3,8 0,973 0,08 0,941
1/1,2/1,4/1,6 | 608 x 1872 3,6 0,977 0,06 0,973
4 2/2,2/2,4/2,6 | 506 x 1872 4,5 0,972 0,08 0,957
3/3,2/3,4/3,6 | 603 x 1872 3,7 0,978 0,06 0,971
0/1/2/3 1328 x 1872 4,1 0,970 0,07 0,954
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Die ILS-Festigkeit hingegen kann schon empfindlich auf kleine Delaminationen und eine thermisch
induzierte Schwiachung der Faser-Matrix-Grenzfliche reagieren. Dementsprechend kdnnen
strukturelle Anderungen mittels Bestimmung der ILS-Festigkeit umfassender beriicksichtigt werden,
was sich auch in der Vorhersagequalitat des Modells widerspiegelt.
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Abbildung 6.4: Gemessene vs. vorhergesagte ILS-Werte, ermittelt mit PLS-Modellen unter
Verwendung von IR-Spektren, aufgenommen an der bestrahlten Oberflache von: (A) 8 mm dicken
CFK-Proben, die mit 50 kW/m? behandelt werden (PS-1) und (B) 4 und 8 mm dickes CFK nach einer
Bestrahlung mit 15, 30 und 50 kW/m? (PS-4) (Dargestellt sind die Kalibrierdaten, RMSE und R? sind

flr die Kalibrierung (C) und die Kreuzvalidierung (CV) angegeben).

Zusatzlich werden auch PLS-Modelle unter Verwendung von Riickseitenspektren erstellt (siehe Tabelle
6.2). Es zeigt sich fiir fast alle Parametersatze keine Verbesserung der Vorhersagegenauigkeit, d.h. der
RMSECYV ist ahnlich wie fiir Modelle basierend auf Spektren der bestrahlten Oberflache. So betrdgt im
Fall von PS-4 beispielsweise der RMSECV 9,8 N/mm? fiir ein Modell mit Rickseiten-Spektren und
9,9 N/mm?2 fiir ein Modell mit Spektren von der bestrahlten Oberfliche. Trotz einer besseren Qualitat
der Spektren auf der Riickseite, welche daraus resultiert, dass keine freiliegenden Faserbiindel nach
starker thermischer Belastung an der Oberflache auftreten, wird keine Verbesserung der
Vorhersagequalitat erreicht. Grund dafiir ist die geringere Varianz der Spektraldaten beziglich
thermischer Schadigung auf der Riickseite des CFK verglichen mit der bestrahlten Oberflache (siehe
Abbildung 4.7).

Zusammenfassend zeigt sich, dass mit zunehmender Komplexitdat der Parameter die
Vorhersagequalitat fiir Modelle basierend auf Oberflachenspektren abnimmt. Fir eine zuverlassige
Vorhersage sollten deshalb Modelle, bei denen pro Probe nur ein Spektrum berlicksichtigt wird, nur
flr eine Probendicke und eine Strahlungsleistung verwendet werden.

6.3.2 PLS-MODELLE MIT SPEKTREN VON VORDER- UND RUCKSEITE

Eine Moglichkeit, die Vorhersagequalitat zu verbessern, besteht darin, Spektren in verschiedenen
Tiefen des CFK aufzunehmen und sie vor der Erstellung des PLS-Modells zu kombinieren, d.h.
aneinanderzureihen. Die einfachste Mdglichkeit ist dabei die Kombination der Spektren von Vorder-
und Riickseite. R2 und RMSECV der dementsprechenden PLS-Modelle, die fiir PS-1 bis PS-4 berechnet
werden, sind in Abbildung 6.5 dargestellt. Anhand der niedrigeren RMSECV-Werte bzw. des hdheren
R? fur die Modelle basierend auf den kombinierten Spektren im Vergleich zu Modellen basierend auf
einzelnen Oberflachenspektren zeigt sich, dass eine bessere Vorhersagequalitdit sowohl fir die
Vorhersage der ILS-Festigkeit als auch der Delaminationstiefe erreicht werden kann. So sinkt zum
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Beispiel der RMSECV fir die vorhergesagte ILS-Festigkeit oder Delaminationstiefe zq/zgesamt fir PS-4 von
9,9 N/mm? bzw. 0,17 fir PLS-Modelle, die nur die Oberflichenspektren berlicksichtigen, auf
6,3 N/mm? bzw. 0,11 fiir PLS-Modelle, die Vorder- und Riickseitenspektren bertcksichtigen. AuRerdem
nimmt die Vorhersagequalitat mit zunehmender Komplexitat der Parametereinstellungen fir die
Modelle, die kombinierte Spektren verwenden, weniger ab als fir die Modelle, die einzelne Spektren
verwenden. Jedoch zeigen auch hier die Modelle, die die ILS-Festigkeit vorhersagen eine bessere
Vorhersagequalitdt (niedrigerer RMSECV und hoheres R?) als die Modelle, die die Delaminationstiefe
vorhersagen, was auf die umfassenderen Abbildung von Strukturschadigung in der ILS-Festigkeit
zurickzufihren ist (siehe Kapitel 6.3.1). Es fallt jedoch auf, dass die Vorhersagequalitat fir die
Parametereinstellung PS-3 insbesondere fiir die Vorhersage der ILS-Festigkeit geringer ist als fiir PS-2,
d.h. Modelle, die durch Kombination von Spektren von Vorder- und Rickseite erstellt werden,
verlieren mit zunehmender Variation der Strahlungsleistung mehr an Vorhersagequalitat als die der
Probendicke.
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Abbildung 6.5: R und RMSECV von PLS-Modellen, welche mit Spektren der bestrahlten Oberflache
und mit kombinierten Spektren von der bestrahlten Oberflache und der Riickseite flr verschiedene
Parametereinstellungen zur Vorhersage von (A) ILS-Festigkeit und (B) der Delaminationstiefe
berechnet werden (PS-1 - PS-4: siehe Tabelle 6.2).

6.3.3 PLS-MODELLE MIT SPEKTREN AUS VERSCHIEDENEN TIEFEN

Die Kombination von Vorder- und Riickseitenspektrum zeigt eine Verbesserung der Vorhersagequalitat
der Restfestigkeit mittels PLS Regression. Da die Riickseite fliir Messungen nicht immer zwingend
zuganglich ist, soll die Kombination von Spektren aus verschiedenen Tiefen betrachtet werden, d.h.
Spektren werden nicht nur an der Oberflache, sondern auch im Inneren des CFK, welches z.B. durch
Abschleifen zuganglich gemacht wird, aufgenommen. Durch die Kombination von Spektren aus
verschiedenen Tiefen zur Vorhersage von ILS-Festigkeit und Delaminationstiefe soll die inhomogen
verteilte thermisch induzierte Schadigung im Inneren des CFK (siehe Abbildung 4.8) im Modell
bericksichtigt werden. Dazu missen einzelne CFK-Schichten mit einer definierten Dicke Az z. B. durch
Schleifen oder Frasen mechanisch entfernt werden. In der hier vorliegenden Arbeit wird ein konstantes
Az von 0,2 mm verwendet. Das erste Spektrum wird an der bestrahlten Oberflache aufgenommen.
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6.3 Vorhersage der Restfestigkeit in inhomogen geschadigtem CFK

Dann erfolgt der erste Schleifvorgang, bei welchem 0,2 mm CFK abgetragen werden. Dort wird das
nachste Spektrum aufgenommen. Dieser Vorgang wird so oft wiederholt, bis die Anzahl an Spektren
erreicht ist, welche miteinander kombiniert werden sollen, d.h. die Tiefe des tiefsten Spektrums ist
abhangig von der gewiinschten Anzahl an kombinierten Spektren und dem Abstand zwischen diesen.
Die aufgenommenen Spektren werden nun einzeln vorbehandelt und anschlieBRend durch
Aneinanderreihen kombiniert. Abbildung 6.6 zeigt die Aneinanderreihung der Spektren. Wie erwartet
ist in verschiedenen Tiefen die Zersetzung der Matrix unterschiedlich stark ausgepragt, da die Bande
bei 1510 cm™, die fur das thermisch weniger stabile Epoxidharz charakteristisch ist, in tieferen
Bereichen der Probe eine héhere Intensitat aufweist (siehe auch Abbildung 4.8).

Zur Bewertung der Nutzung von kombinierten Spektren in PLS-Modellen zur Vorhersage von ILS-
Festigkeit und Delaminationstiefe werden RMSECV und R? fur Modelle diskutiert, die mit einer
unterschiedlichen Anzahl kombinierter Spektren und fiir verschiedene Parameter erstellt werden.
Abbildung 6.7 (A) zeigt das R? und den RMSECYV fir das PLS-Modell zur Vorhersage der ILS-Festigkeit.
Fir PS-1 zeigen alle PLS-Modelle eine gute Vorhersagequalitit, da keine Variation der
Probenparameter vorliegt. Mit zunehmender Komplexitat der Parameter (PS-1->PS-2->PS-3->PS-4)
steigt der RMSECV und sinkt R2 fiir das mit Oberflachenspektren erstellte PLS-Modell (siehe Kap. 6.3.1).

~~~~~~~~~~~ keine Kombination (0/-/-/-)

Kombination von 2 Spektren (0/0,2/-/-)
Kombination von 3 Spektren (0/0,2/0,4/-)
Kombination von 4 Spektren (0/0,2/0,4/0,6)

0 mm (Oberflache)

3 0,4 mm
©
o A \
-
< . by
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JAAVERN 0,6 mm

- A
N N

1800 1575 1350 1125 1800 1575 1350 1125 1800 1575 1350 1125 1800 1575 1350 1125 900
(1) (2) (3) (4)
Wellenzahl [cm?]
Abbildung 6.6: Schematische Darstellung der Kombination von Spektren aus verschiedenen Tiefen,
beispielhaft dargestellt fiir 8 mm dickes CFK nach einer Bestrahlung bei 50 kW/m? fir 120 Sekunden.
Die grau gestrichelte Linie markiert die Bande bei 1510 cm™.

Schon fiir PLS-Modelle, die mit 2 kombinierten Spektren mit einem Abstand von 0,2 mm erstellt
werden, zeigt sich eine deutlich geringere Abnahme des RMSECV mit zunehmender Komplexitat der
Parameter. So ist der RMSECV bei PS-4 ca. 40 % niedriger als im PLS-Modell basierend auf einzelnen
Oberflachenspektren. Mit weiterer zunehmender Anzahl an kombinierten Spektren sinkt der RMSECV-
Wert weiter und betragt flir vier kombinierte Spektren nur noch ca. 50 % des RMSECV fiir PLS-Modelle
basierend auf Oberflachenspektren (siehe auch Tabelle 6.2). Dies bedeutet, dass mit zunehmender
Anzahl an kombinierten Spektren aus verschiedenen Tiefen eine bessere Vorhersagequalitat der PLS-
Modelle erreicht werden kann. Dies gilt vor allem auch bei variierenden Probenparametern wie z.B.
der Berlicksichtigung mehrerer Probendicken bzw. Strahlungsleistungen.
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6 Beurteilung und Vorhersage thermischer Schadigung mittels multivariater Datenanalyse

Flr die Vorhersage der Delaminationstiefe mit kombinierten Spektren (siehe Abbildung 6.7 (B)) kann
mit zunehmender Anzahl kombinierter Spektren ebenfalls eine Verbesserung der Vorhersagequalitat
erreicht werden. Jedoch gilt auch hier wie bereits fiir die PLS-Modelle basierend auf einzelnen Ober-
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Abbildung 6.7: R und RMSECV von PLS-Modellen berechnet fiir die Kombination von 2, 3 oder 4

Spektren aus verschiedenen Tiefen mit einem konstanten Abstand in z-Richtung von 0,2 mm und

beginnend an der bestrahlten Oberflache des CFK fiir verschiedene Parameter zur Vorhersage von
(A) ILS-Festigkeit und (B) Delaminationstiefe (PS-1 - PS-4: siehe Tabelle 6.2).

flachenspektren, dass die Modelle fir die Vorhersage von ILS-Festigkeit eine bessere
Vorhersagequalitat zeigen als die Modelle zur Vorhersage der Delaminationstiefe. Dies ist auch hier
durch die begrenzte Auflésung der uCT, weshalb mogliche Mikro-Delaminationen ggf. nicht detektiert
werden konnen, erklarbar (siehe Kapitel 6.3.1). Daher liegt der Fokus in der folgenden Diskussion auf
der Vorhersage der ILS-Festigkeit.

Die Berechnung eines ILS-Wertes T mit Hilfe eines PLS-Modells unter Verwendung von Spektren aus
verschiedenen Tiefen erfolgt gemaR Gleichung 6-1. Die spektralen Intensititen [|;; werden
aneinandergereiht und jeweils mit den Regressionskoeffizienten bi;, welche bei der Kalibration des
PLS-Modells berechnet werden (siehe Kapitel 2.5), multipliziert. In 6-1 ist i die Nummer des Spektrums
(imax = Anzahl der kombinierten Spektren), j die Nummer der Variablen im jeweiligen Spektrum und bg
ein konstanter Wert, der zusammen mit den Regressionskoeffizienten bi; bei der Kalibrierung des
Modells berechnet wird.

T
T= by + [11,1 11,2 12,1 [2,2 Ii,j] ’ [b1,1 b1,2 b2,1 bz,z bi,j] 6-1

Die Regressionskoeffizienten bi; enthalten die Information wie stark der vorhergesagte Wert durch die
Werte der einzelnen Variablen (hier: Wellenzahlen) beeinflusst wird. Die genaue Betrachtung der
Regressionskoeffizienten des PLS-Modells kann deshalb helfen ein Verstandnis aufzubauen, warum die
ILS-Festigkeit mit Hilfe von IR-Spektren vorhergesagt und die Vorhersagequalitit durch die
Kombination von Spektren erhéht werden kann. Abbildung 6.8 zeigt die Regressionskoeffizienten fir
das PLS-Modell basierend auf der Kombination von 4 Spektren aus unterschiedlichen Tiefen fiir PS-4.
Es ist zu erkennen, dass die Regressionskoeffizienten insbesondere um 1525 cm™ (dies entspricht der
Bande bei 1510 cm™, welche aufgrund der Berechnung der 1. Ableitung bei der Datenvorverarbeitung
verschoben ist) einen hohen Wert zeigen und somit einen héheren Einfluss auf den vorhergesagten
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6.3 Vorhersage der Restfestigkeit in inhomogen geschadigtem CFK

Wert aufweisen. Wie fir Abbildung 4.6 in Kapitel 4.2.1 diskutiert, nimmt die Bande bei 1510 cm™ mit
zunehmender thermischer Belastung ab. Dies bedeutet, dass bei einer hohen Intensitit bei 1510 cm™,
die mit keiner oder geringer thermischer Belastung einhergeht, ein hoher ILS-Wert berechnet wird, da
dieser Spektralbereich einen starken Einfluss auf die Berechnung der ILS-Festigkeit hat.
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Abbildung 6.8: Regressionskoeffizienten fiir Faktor 1 des PLS-Modells, welches 4 kombinierte
Spektren von der bestrahlten Oberflache und aus den Tiefen 0,2, 0,4 und 0,6 mm zur Vorhersage der
verbleibenden ILS-Festigkeit verwendet

Im Gegensatz dazu wird fiir eine niedrige Intensitit bei 1510 cm™, was mit einer starken thermischen
Schadigung einhergeht, ein niedrigerer ILS-Wert berechnet. Des Weiteren zeigt sich der starke Einfluss
der Bande bei 1510 cm fiir alle vier kombinierten Spektren. Aufgrund der abnehmenden thermischen
Matrixschadigung mit zunehmender Tiefe wird durch Kombination verschiedener Spektren die
inhomogene Verteilung der thermischen Schadigung im Inneren des CFK fiir die Berechnung der ILS-
Festigkeit bericksichtigt (siehe Abbildung 6.6). Auch bei der Kombination von zwei oder drei Spektren
liegen die hdchsten Regressionskoeffizienten im Spektralbereich um 1525 cm™ bzw. 1510 cm™ vor der
Datenvorverarbeitung (Daten nicht dargestellt). Wie jedoch in Abbildung 6.7 zu sehen ist, wird mit
zunehmender Anzahl kombinierter Spektren eine bessere Vorhersagequalitat erreicht. Dies bedeutet,
dass die Bericksichtigung der thermischen Schadigung in vier verschiedenen Tiefen somit die beste
Abbildung der inhomogen verteilten thermischen Schadigung ermdéglicht. Weiterhin zeigt sich ein
etwas stirkerer Einfluss des Regressionskoeffizienten bei 1510 cm™ fiir das Spektrum direkt an der
bestrahlten Oberflache (Spektrum 1) im Vergleich zu den Spektren aus tieferen Bereichen. Dies ldsst
sich durch den zuséatzlichen thermo-oxidativen Matrixabbau an der Oberflache erklaren. Dies tritt
aufgrund der oxidativen Atmosphare an der Oberflache auf und fihrt zu einem starkeren Matrixabbau
im Vergleich zum Probeninneren, wo kein Sauerstoff vorhanden ist (siehe Kapitel 4.2.1). Das Auftreten
von Thermooxidation ist auch an den stirker ausgepragten Regressionskoeffizienten um 1650 cm™ in
Spektrum 1 in Abbildung 6.8 zu erkennen. Dieser Wellenzahlbereich ist charakteristisch fiir Carbonyl-
Bindungen, welche in Anwesenheit von Sauerstoff in Oxidationsprodukten auftreten.

Zusatzlich werden zwei weitere Parameter zur Beurteilung der Vorhersagequalitat berticksichtigt. Die
erklarte Varianz (siehe Tabelle 6.3) zeigt, wie viel der Varianz der ILS-Festigkeit pro Faktor erklart
werden kann. Es gilt, je hoher die erklarte Varianz, umso besser ist das Modell.
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6 Beurteilung und Vorhersage thermischer Schadigung mittels multivariater Datenanalyse

Tabelle 6.3: Erklarte Varianz und Bias fiir jeden Faktor der PLS-Modelle basierend auf kombinierten

Spektren aus verschiedenen Tiefen, beginnend an der bestrahlten Oberflache und in verschiedenen

Tiefen mit einer Schrittweite von 0,2 mm von thermisch belastetem CFK (PS-4) zur Vorhersage der
verbleibenden ILS-Festigkeit (Komb. = Kombination).

erklarte Varianz [%] Bias

keine |Komb. von | Komb. von | Komb. von | keine |Komb. von | Komb. von | Komb. von

Komb. | 2 Spektren |3 Spektren |4 Spektren | Komb. | 2 Spektren |3 Spektren | 4 Spektren
Faktor1l | 68,1 73,2 65,5 74,7 0,58 0,10 0,01 0,02
Faktor2 | 71,0 87,4 77,8 82,0 0,09 -0,21 0,01 0,00
Faktor3 | 79,6 91,0 87,4 87,7 -0,09 0,24 -0,03 0,00
Faktor4 | 83,4 92,8 90,5 92,9 -0,16 -0,01 -0,01 0,00
Faktor5 | 85,8 94,6 94,7 95,6 0,87 -0,02 0,00 0,00
Faktor6 | 90,0 95,5 95,6 96,9 -0,06 0,01 0,08 0,01
Faktor7 | 91,6 96,6 96,8 97,4 0,04 0,06 0,15 0,02

Es zeigt sich, dass die erklarte Varianz fiir PLS-Modelle mit kombinierten Spektren hoher ist als fir das
PLS-Modell mit einzelnen Oberflachenspektren. Alle Modelle mit kombinierten Spektren zeigen ab
dem Faktor fiinf keinen Anstieg der erklarten Varianz mehr, wahrend die erklarte Varianz des Modells
mit einzelnen Oberflachenspektren bis auf den Faktor sieben ansteigt. Folglich benétigen Modelle mit
kombinierten Spektren weniger Faktoren zur Beschreibung der Varianz als ein Modell, das
ausschlieBlich auf einzelnen Oberflachenspektren basiert.

Weiterhin wird der Bias betrachtet, welcher als Mittelwert aller Residuen (Differenz zwischen
vorhergesagter ILS- und gemessener ILS-Festigkeit) definiert ist. Je naher der Bias bei null liegt, umso
besser ist die Kalibrierung eines Modells. In Tabelle 6.3 ist der Bias fiir alle Faktoren der PLS-Modelle
mit unterschiedlicher Anzahl kombinierter Spektren aufgelistet. Es zeigt sich, dass der Bias fiir das
Modell ohne kombinierte Spektren deutlich héher ist als fiir die Modelle mit kombinierten Spektren.
Aullerdem liegt der Bias mit zunehmender Anzahl an kombinierten Spektren naher bei null, was zeigt,
dass die Kombination von mehreren Spektren zu einer besseren Kalibrierung fiihrt. Der erhohte Bias
fiir die Faktoren sechs und sieben der Modelle mit drei und vier kombinierten Spektren lasst sich durch
die zunehmende Beriicksichtigung des Rauschens und somit nicht relevanten spektralen
Informationen im Modell erkldren. Dies bedeutet, dass die beste Vorhersage der ILS-Festigkeit durch
die Verwendung von drei oder vier kombinierten Spektren und fiinf Faktoren erreicht werden kann.

AbschlieBend wird untersucht, ob sich die Verbesserung der Vorhersagequalitdt nur aufgrund der
Kombination mehrerer Spektren und damit durch eine gréBere Anzahl an Daten oder durch die
Kombination von Spektraldaten aus verschiedenen Tiefen ergibt. Dazu werden PLS-Modelle mit
Spektren, welche an verschiedenen Punkten einer Tiefe (bestrahlte Oberflache) gemessen werden,
erstellt. Zusatzlich wird ein gemessenes Spektrum mehrfach aneinandergereiht und zu jedem
Spektrum ein mathematisches Zufallsrauschen (Summe der spektralen Intensitat + 10 % der Intensitat)
hinzugefligt.

Tabelle 6.4 zeigt sowohl RMSECV als auch R? fiir diese PLS-Modelle mit unterschiedlicher Anzahl an
kombinierten Spektren von PS-4. Trotz steigender Anzahl der kombinierten Spektren kann keine
signifikante Verbesserung der Vorhersagequalitat erreicht werden. Eine alleinige Kombination von
Spektren fuhrt also nicht zu einer Verbesserung der Vorhersagequalitat, wodurch bestatigt wird, dass
die Verbesserung aus der Kombination von Spektren aus unterschiedlichen Tiefen und der damit
verbundenen besseren Bericksichtigung der inhomogen verteilten thermischen Schadigung im
Inneren der Proben resultiert.
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Tabelle 6.4: RMSECV und R? von PLS-Modellen basierend auf kombinierten Spektren aus
verschiedenen Tiefen ausgehend von der bestrahlten Oberfldche fiir thermisch belastetes CFK (PS-4)
zur Vorhersage der ILS-Festigkeit. Die kombinierten Spektren werden entweder an verschiedenen
Stellen der Oberflache gemessen oder mittels eines mathematischen Zufallsrauschens manipuliert.

Anzahl Tiefe der Art der RMSECV R?
kombinierter | entnommenen Spektren ILS ILS
Spektren Spektren [mm] [N/mm?]
1 0/-/-/- gemessen 9,9 0,833
2 0/0/-/- gemessen 9,1 0,865
0/0/-/- Zufallsrauschen | 9,8 0,845
3 0/0/0/- gemessen 12,0 0,749
0/0/0/- Zufallsrauschen | 9,0 0,867
4 0/0/0/0 Zufallsrauschen | 9,3 0,855

6.3.4 EINFLUSS DER TIEFE VON KOMBINIERTEN SPEKTREN AUF DIE VORHERSAGEQUALITAT

Aufgrund der inhomogen verteilten thermischen Schadigung im CFK wird der Einfluss der Tiefe, in der
die Spektren aufgenommen werden, sowie der Schrittweite in die Tiefe zwischen den kombinierten
Spektren untersucht. In Tabelle 6.2 sind alle RMSECV und R? fiir die Vorhersage von ILS-Festigkeit und
der standardisierten Delaminationstiefe fiir verschiedene Tiefen und Schrittweiten aufgelistet. Da der
Trend fir ILS-Festigkeit und Delaminationstiefe jeweils gleich ist, wird im folgenden Abschnitt nur die
Vorhersage der ILS-Festigkeit von PS-4 CFK-Proben ausfiihrlich diskutiert (siehe Tabelle 6.2).

Zunachst wird die Schrittweite Az zwischen den Spektren variiert. Abbildung 6.9 (A) zeigt den RMSECV
flir PLS-Modelle, die durch Kombination unterschiedlich vieler Spektren fiir drei verschiedene
SchrittgrofRen Az (0,2 mm, 1 mm und 2 mm) in die Tiefe erstellt werden. Das oberste Spektrum wird
dabei an der bestrahlten Oberfliche (z = 0 mm) entnommen. Dies bedeutet zum Beispiel fiir die
Kombination von drei Spektren mit Az = 1 mm, dass Spektren aus einer Tiefe von 0 mm, 1 mm und 2
mm verwendet werden. ErwartungsgemalR nimmt der RMSECV mit zunehmender Anzahl an
kombinierten Spektren ab. Bezliglich der Variation der Schrittweite zeigt sich jedoch kein eindeutiger
Trend, d. h. bei konstantem Az zwischen den Spektren scheint der Abstand zwischen den Spektren
keinen signifikanten Einfluss zu haben. Dies lasst sich durch zwei gegenldufige Effekte erklaren: Kleine
Az sind empfindlicher gegeniliber thermischer Belastung, da die Varianz beziiglich thermischer
Schadigung in den Spektren nahe der bestrahlten Oberflaiche gréRer ist (siehe Abbildung 4.8).
Umgekehrt sind grofRere Az-Werte reprasentativer fir die gesamte Schadigungsverteilung im Inneren
der Proben, da sie einen groReren Bereich in die Tiefe des CFK abdecken. Da fir alle Schrittweiten
dhnliche Ergebnisse erzielt werden, empfiehlt es sich fiir die praktische Anwendung Az so klein wie
moglich zu wahlen, um einen moéglichst geringen Anteil des CFK mechanisch abzutragen. Dies resultiert
in einer geringeren Reduktion der Probendicke und ist somit mit einem geringeren Reparaturaufwand
verbunden.

Um zu klaren, wie groRR der Einfluss der absoluten Tiefe ist, wird die Tiefe, in der die Spektren
aufgenommen werden, variiert. Die Schrittweite Az wird dabei konstant bei 0,2 mm gehalten. Die
Tiefen, in der das oberste Spektrum gemessen wird sind 0 mm (bestrahlte Oberflache), 1 mm, 2 mm
und 3 mm. Das bedeutet, dass die Spektren fir eine Kombination von z.B. drei Spektren ab einer Tiefe
von 1 mm bei 1 mm, 1,2 mm und 1,4 mm aufgenommen werden. Abbildung 6.9 (B) zeigt den RMSECV
flr PLS-Modelle, die fiir Einzelspektren und fir kombinierte Spektren bis maximal 4 Spektren in
verschiedenen Tiefen fiir die Vorhersage der ILS-Festigkeit erstellt werden. Bei der Verwendung von
Oberflachenspektren (keine Kombination) flir das PLS-Modell zeigt sich ein hoher RMSECV. Das PLS-
Modell, das auf Einzelspektren aus einer Tiefe von 1 mm basiert, zeigt einen niedrigeren RMSECV. Im
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6 Beurteilung und Vorhersage thermischer Schadigung mittels multivariater Datenanalyse

Vergleich zum Oberflaichenmodell kénnen bei 1 mm immer noch unterschiedlich ausgepragte
thermische Schadigungen beobachtet werden, allerdings mit dem Vorteil, dass nach starker
thermischer Belastung keine freien Faserbiindel auf der Probenoberfliche vorhanden sind, die die
Qualitat der Spektren und damit die Vorhersagequalitat eines Modells verschlechtern. Darliber hinaus
nimmt der RMSECV mit zunehmender Tiefe wieder zu, da die Spektren in tieferen Bereichen des CFK
aufgrund der geringeren thermischen Schadigung eine geringere Varianz bezlglich der thermischen
Schadigung zeigen (siehe Abbildung 4.8). Es zeigt sich auch hier, dass mit zunehmender Anzahl an
kombinierten Spektren der RMSECV abnimmt. Dariliber hinaus nehmen die Unterschiede zwischen den
RMSECV-Werten pro Anzahl an Kombinationen in verschiedenen Tiefen mit zunehmender Anzahl an
kombinierten Spektren ab. Das bedeutet, dass mit héherer Anzahl an kombinierten Spektren Einfllisse
durch die Entnahmetiefe der Spektren reduziert werden kénnen.

10 41 A [ keine Kombination 10 1B _'_
1 OKombination von 2 Spektren ]
: #1Kombination von 3 Spektren ' ]
W Kombination von 4 Spektren

8 - 8 -
E 6 - E 6 -
5 2
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0mm 0,2 mm 1 mm 0mm 1 mm 2mm 3mm
Az [mm] Tiefe des 1. Spektrums [mm]

Abbildung 6.9: RMSECV von PLS-Modellen fiir die Vorhersage der ILS-Festigkeit basierend auf der
Kombination von 2, 3 oder 4 Spektren, die (A) mit einer variierenden Schrittweite Az beginnend an
der bestrahlten Oberflache oder (B) in unterschiedlicher Tiefe mit einer konstanten Schrittweite
zwischen den Spektren von 0,2 mm PS-4 CFK entnommen werden.

AbschlieBend soll untersucht werden, wie exakt die Tiefe sein muss, in der ein Spektrum erfasst wird
und wie dies das Modell beeinflusst. Da im Feld die exakte Tiefe nicht so eingehalten werden kann,
wie im Labor, soll dies als Bewertungsgrundlage dienen, wie stark eine unprazisere Messtiefe die
Vorhersagequalitdt beeinflusst. Dazu werden Spektren weiterhin mit einem konstanten Abstand Az
von 0,2 mm kombiniert, jedoch nicht mehr aus genau einer definierten Tiefe, sondern aus einem
bestimmten Tiefenbereich. Dies bedeutet zum Beispiel fiir die Kombination von 2 Spektren in einem
Tiefenbereich von 0 bis 0,6 mm, dass Spektren aus den folgenden Tiefen kombiniert und fiir das Modell
herangezogen werden: 0 und 0,2 mm, 0,2 und 0,4 mm und 0,4 und 0,6 mm. In Tabelle 6.5 sind RMSECV
und R? von PLS-Modellen aufgefihrt, die mit Spektren erstellt werden, die in verschiedenen
Tiefenbereichen aufgenommen werden. Es zeigt sich, dass sich die Vorhersagequalitat fir Modelle
basierend auf Spektren aus einem Tiefenbereich mit zunehmender GréRe des Bereichs im Vergleich zu
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Modellen, die Spektren aus exakten Tiefen verwenden, verschlechtert, unabhangig davon, ob das PLS-
Modell auf kombinierten oder nicht-kombinierten Spektren basiert. Die Abnahme der
Vorhersagequalitat pro Tiefenbereich ist dabei ausgepragter, je mehr Spektren kombiniert werden,
wobei jedoch nach wie vor gilt, dass flir eine hohere Anzahl an kombinierten Spektren eine bessere
Vorhersagequalitat erreicht wird.

Tabelle 6.5: RMSECV und R? von PLS-Modellen fur unterschiedlich viele kombinierte Spektren aus
verschiedenen Tiefen fiir CFK (PS-4) mit einer Schrittweite von Az = 0,2 mm fiir nur eine bestimmte
Tiefe (1. Spektrum bei 0 mm) oder fir verschiedene Tiefenbereiche zur Vorhersage der ILS-Festigkeit.

keine Kombination | Kombination von 2 Spektren | Kombination von 3 Spektren
RMSECV RMSECV RMSECV
[N/mm?] |R? [N/mm?] R? [IN/mm?] R2
0mm 9,93 0,833 5,82 0,948 4,81 0,959
0-0,6 mm |9,19 0,833 7,17 0,916 6,24 0,931
0-1mm 9,39 0,826 7,22 0,912 6,55 0,925
0-2mm 10,50 0,792 8,24 0,887 8,03 0,891

In Anbetracht der allgemeinen Verbesserung der Vorhersagequalitat fir Modelle mit kombinierten
Spektren zeigen PLS-Modelle, die Spektren aus einem moglichst kleinen Tiefenbereich in Kombination
mit einer hohen Anzahl kombinierter Spektren (z. B. drei kombinierte Spektren fiir einen Tiefenbereich
von 0 bis 0,6 mm) verwenden, eine dhnliche Vorhersagequalitdt wie Modelle, die auf der Kombination
von Vorder- und Rickseitenspektren basieren, was an den &hnlichen RMSECV und R*-Werten
ersichtlich ist (vgl. Tabelle 6.2).

6.3.5 FaziT

Die Verwendung von IR-Spektroskopie in Kombination mit multivariaten Datenanalyse-Methoden
eignet sich im Prinzip zur Vorhersage von thermischer Schadigung und davon beeinflussten GroRen
wie z.B. der ILS-Festigkeit. Mittels LDA kann festgestellt werden, ob in einem CFK-Bauteil thermisch
induzierte Delaminationen vorliegen. Durch die Kombination von Spektren aus verschiedenen Tiefen
kann die inhomogen verteilte thermische Schadigung erfasst und fiir die Vorhersage der ILS-Festigkeit
mittels PLS-Regression bertiicksichtigt werden. Wichtig fiir eine moglichst gute Vorhersage dabei ist die
Beachtung der folgenden Randbedingungen. Die Tiefen, in welchen Spektren gemessen werden,
sollten fiir Modell und zu vorhersagende Probe moglichst gleich sein. Abweichungen kdnnen zu einer
Verschlechterung der Vorhersagequalitdt des Modells fiihren. AuRerdem gilt, dass mit zunehmender
Anzahl an kombinierten Spektren die Vorhersagequalitdt der Modelle verbessert wird. Jedoch zeigt
sich fiir die Kombination von mehr als drei Spektren nur noch eine vergleichsweise geringe Steigerung
der Verbesserung der Vorhersagequalitdt, weshalb ab dieser Anzahl an kombinierten Spektren
abgewogen werden sollte, ob sich das mechanische Abtragen einer weiteren CFK-Schicht, wodurch
das Bauteil tiefer geschadigt und entsprechend auch wieder repariert werden muss, zur Verbesserung
der Vorhersage lohnt.

101






7] ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Ziel dieser Arbeit war die umfassende Charakterisierung der Warmeeinflusszone und der daraus
resultierenden Schadigung in CFK-Bauteilen nach einseitiger thermischer Belastung, um ein
Verstandnis fiir die vorliegenden Schadigungsmechanismen aufzubauen. Der Fokus lag dabei auf der
tiefenaufgelésten Untersuchung des Iluftfahrttypischen CFK-Materials 8552/IM7 hinsichtlich
Temperaturverteilung sowie thermisch induzierter molekularer und mechanischer Anderungen im
CFK. Basierend auf den dabei generierten Erkenntnissen soll ein Vorhersagemodell fiir thermisch
einseitig geschadigtes CFK mittels IR-Spektroskopie und multivariater Datenanalyse entwickelt
werden, welches moglichst universell einsetzbar ist und gleichzeitig eine gute Vorhersagequalitat hat.

Um ein umfassendes Verstindnis der vorliegenden Schadigung aufzubauen, missen Temperatur,
Chemie und Mechanik des CFK betrachtet werden. Die mittels einlaminierter Thermoelemente
gemessene Temperaturverteilung zeigt héhere Temperaturen auf der bestrahlten Seite und Niedrigere
auf der Riickseite. Sprunghafte Temperaturanstiege vor allem nahe der bestrahlten Oberflache treten
bei der Entstehung von Delaminationen auf, da deren isolierende Wirkung zu einem Warmestau und
somit zu hoheren Temperaturen auf der bestrahlten Seite fihren.

Fir die chemische Analytik kann entlang von Schragschliffen mittels ATR-FTIR-Spektroskopie
tiefenaufgel6st die Zersetzung der Polymermatrix gemessen werden. Es zeigt sich mit zunehmender
thermischer Belastung ein starker ausgepragter Zersetzungsgradient der Matrix ausgehend von der
bestrahlten Oberflache zur Rickseite. Vor allem im Bereich, in dem Delaminationen auftreten, zeigt
sich eine beschleunigte Matrixzersetzung aufgrund der héheren vorherrschenden Temperaturen und
der damit beglinstigten schnelleren Zersetzung. Fir die in dieser Arbeit betrachteten hoheren
Strahlungsleistungen (30 und 50 kW/m?) und -zeiten zeigt sich fur den Matrixabbau ein
temperaturdominiertes Verhalten, d.h. eine Zersetzungsreaktion kann ab dem Temperaturbereich
zwischen 250 und 270°C festgestellt werden und tritt ab einer Temperatur > 300°C beschleunigt auf.
Bei niedrigen Strahlungsleistungen (hier: 15 kW/m?) nimmt die Zersetzung der Matrix trotz konstanter
Temperatur zu, d.h. die Bestrahlungsdauer muss hier bericksichtigt werden.

Strukturelle Schaden wie Delaminationen kdnnen mittels uCT untersucht werden. Sie entstehen nahe
der bestrahlten Oberflache und treten mit zunehmender Bestrahlungsdauer tiefer und gréBer im CFK
auf. Delaminationen werden oberhalb von 270°C detektiert, was einhergeht mit der beginnenden
Zersetzung der Matrix. Korreliert man Matrixzersetzung und Delaminationsentstehung, so zeigt sich,
dass Delaminationen ab einem gewissen Grad an zersetzter Matrix entstehen. REM-Aufnahmen
zeigen, dass die Delaminationen entlang der Faser-Matrix-Grenzflache verlaufen. Aufgrund von
verschiedenen Warmeausdehnungskoeffizienten von Faser und Matrix kdnnen an der Grenzflache
Spannungen auftreten und zur Entstehung der Delaminationen fiihren. Die Erzeugung deutlich
héherer Grenzflachenspannung als sie im fir diese Arbeit verwendeten Temperaturbereich relevant
ist zeigt entgegen der Erwartung keine Delaminationsbildung. Delaminationen entstehen folglich als
Konsequenz von Grenzflaichenspannung und einer zersetzten Polymermatrix.

Thermische Belastung und die daraus resultierenden strukturellen Schaden beeinflussen die
mechanischen Eigenschaften von CFK-Bauteilen. Zur Charakterisierung dieser Anderung werden Zug-,
Druck- und ILS-Festigkeit bestimmt. Die Zugfestigkeit von unidirektionalem CFK in Faserrichtung wird
kaum von der thermischen Schadigung beeinflusst, da im hier verwendeten Temperaturbereich keine
Zersetzung der Faser erfolgt, die Faser aber maRgebend fir die faserparallele Zugfestigkeit ist.
Lediglich nach sehr starker thermischer Zersetzung der Matrix, was dazu fiihrt, das Fasern nicht mehr
eingebettet sind, kommt es aufgrund von ondulierten Fasern zu einem Verlust an Zugfestigkeit. Im
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Gegensatz dazu zeigt sich flr die Druck- und ILS-Festigkeit eine deutliche Abnahme mit zunehmender
thermischer Schadigung. Tiefenprofile zeigen, dass an Stellen starker thermischer Schadigung auch die
groRte Festigkeitsabnahme vorliegt. Ein entscheidendes Merkmal dabei ist die Anwesenheit von
Delaminationen, welche sowohl Druck- als auch ILS-Festigkeit signifikant vermindern. Es wurde
gezeigt, dass mit Hilfe von tiefenaufgelosten Festigkeitswerten eine Gesamtfestigkeit berechnet
werden kann. Durch die Betrachtung des Einflusses von Delaminationen auf die ILS-Festigkeit kann ein
weiteres Modell zur Berechnung der Festigkeit eingefiihrt werden. Vor allem die Tiefe der
Delaminationen zeigt sich als der maRgebende Parameter, welcher die Festigkeit beeinflusst und somit
zur Berechnung der Festigkeit herangezogen werden kann. Die Bereiche, in welchen Delaminationen
auftreten, werden als nicht lasttragend angenommen werden, weshalb sich der Querschnitt der CFK-
Prifkérper und somit auch die Festigkeit verringert.

Basierend auf dem Zusammenhang von Matrixzersetzung und der Entstehung von Delaminationen und
dem dominanten Einfluss von zweiterem auf die Festigkeit, kann auch die Festigkeit mit der
Matrixzersetzung aufgrund dieses indirekten Zusammenhanges betrachtet werden. Da die
Matrixzersetzung jedoch im Vergleich zur Delaminationstiefe nicht die Schadigung im gesamten CFK
sondern nur am Messpunkt beschreibt, gilt zwingend zu beachten, dass die Tiefe, in welcher der Ip-
Wert bestimmt wird, angegeben werden muss. Unter Beachtung dieser Randbedingung erhalt man
aussagekraftige Korrelationen von Matrixzersetzung und Festigkeit. Als Konsequenz dieser
Erkenntnisse kann die IR-Spektroskopie als zerstorungsfreie Priifmethode zur Vorhersage einseitiger
thermischer Schadigung und verbleibender Restfestigkeit im CFK herangezogen werden. Portable IR-
Spektrometer erlauben die Messung direkt am Luftfahrzeug. In Kombination mit multivariater
Datenanalyse konnen groBe Mengen an spektralen Daten verarbeitet werden.

Die Hauptkomponentenanalyse (PCA), welche zur Erkennung von Mustern und Zusammenhangen in
spektralen Daten genutzt werden kann, zeigt, dass durch die Anwendung multivariater Datenanalyse
Spektren hinsichtlich thermischer Schadigung getrennt werden. Da Delaminationen als Resultat aus
thermischer Belastung auftreten, zeigt sich die Moéglichkeit der Auftrennung der Daten hinsichtlich der
An- und Abwesenheit von Delaminationen.

In Anlehnung daran und basierend auf der Erkenntnis, dass Delaminationen erst ab einem bestimmten
Grad der Matrixzersetzung auftreten, werden Klassifikationsmodelle erstellt. Dazu werden Modelle
basierend auf IR-Spektren in Kombination mit linearer Diskriminanzanalyse (LDA) zur Vorhersage der
An- bzw. Abwesenheit von Delaminationen am Messpunkt eines IR-Spektrums berechnet, welche eine
hohe Vorhersagequalitdt erreichen. Zusatzlich erhéht die Durchflihrung einer PCA als
Datenvorverarbeitungsschritt die Robustheit der Modelle und ermdoglicht eine gute Vorhersage der
An- bzw. Abwesenheit von thermisch induzierten Delaminationen auch in CFK, welches bei
unbekannten Parametern (z. B. variierende Strahlungsleistung oder Probendicke) geschadigt wird. Die
Vorhersage ist jedoch lokal auf den Ort der Messung beschriankt, d.h. es kann die An- bzw.
Abwesenheit von Delaminationen im CFK-Bauteil vorhergesagt werden, jedoch ohne eine Aussage
hinsichtlich der Schadigungstiefe und somit der verbleibenden Restfestigkeit.

IR-Spektren in Kombination mit der PLS-Regression ermdéglichen die Vorhersage der verbleibenden
Restfestigkeit und der Delaminationstiefe. Hier kann durch die Aneinanderreihung von Spektren aus
verschiedenen Tiefen eines CFK-Bauteils die inhomogene Schadigungsverteilung abgebildet werden
und somit eine verbesserte Vorhersage von Festigkeit und Delaminationstiefe auch fiir komplexe
Randbedingungen wie variierende Strahlungsleistung oder Probendicke erreicht werden. Die
einfachste Moglichkeit zur Kombination zweier Spektren ist die Verwendung von Vorder- und
Rickseitenspektrum, sofern beide Seiten frei zugidnglich sind. Diese Kombination fihrt zu einer
Steigerung der Vorhersagequalitdt im Vergleich zu Modellen basierend auf einzelnen

104



Oberflachenspektren. Der Vorteil dieser Kombination ist, dass kein mechanischer Abtrag von CFK-
Lagen notwendig ist, um Spektren aus verschiedenen Tiefen zu erhalten. Eine weitere Steigerung der
Vorhersagequalitdt kann durch die Aufnahme von Spektren von der bestrahlten Oberflache und aus
verschiedenen Tiefen im Inneren der Proben erreicht werden. Dies wurde fir die Kombination von bis
zu vier Spektren aus verschiedenen Tiefen und mit variablen Schrittweiten untersucht. Dabei zeigt sich,
dass mit zunehmender Anzahl an kombinierten Spektren der Einfluss der Schrittweite zwischen den
Spektren sowie der Einfluss der Tiefe, in der die Spektren aufgenommen wurden, auf die
Vorhersagequalitat geringer wird. Hinsichtlich der Frage, wie genau die Tiefe sein muss, in welcher die
Spektren aufgenommen werden, zeigt sich, dass eine einigermaRen gute Vorhersage maoglich ist, wenn
Spektren in einem bestimmten Tiefenbereich aufgenommen werden. Die beste Vorhersagequalitat
wird jedoch durch die Verwendung der exakten Tiefe erreicht.

Fiir eine praktische Anwendung der IR-Spektroskopie in Kombination mit multivariater Datenanalyse
zur Vorhersage einseitig thermisch induzierter Schadigung an Flugzeugbauteilen, z.B. bei
Reparaturprozessen, wird empfohlen, so viele Spektren aus unterschiedlichen Tiefen wie nétig, aber
auch so wenig wie moglich mit einer kleinen Schrittweite nahe der bestrahlten Oberflache
aufzunehmen. Der mechanische Abtrag soll minimal gehalten werden, damit die Schadigung des CFK,
welche aufgrund der Analyse entsteht eine moglichst geringe Reparatur erfordert und die
mechanische Leistungsfahigkeit des CFK kaum beeintrachtigt.

Vorangegangene Arbeiten diskutieren nahezu ausschlieBlich die Vorhersage der verbleibenden
Festigkeit flr isotherm belastete CFK-Prifkorper mittels IR-Spektroskopie und multivariater
Datenanalyse. Da die einseitige thermische Belastung und damit einhergehend eine inhomogen
verteilte Schddigung im Bauteil ndher an realistischen Szenarien sind, kann somit der
Anwendungsbereich der IR-Spektroskopie in Kombination mit multivariater Datenanalyse erweitert
werden. Die hier vorliegende Arbeit liefert damit einen wertvollen Beitrag zur Erhohung der
Anwendungssicherheit von CFK-Bauteilen in der Luftfahrt.

Es gilt jedoch zu beachten, dass die hier verwendeten Modelle fiir unbeschichtetes CFK giiltig sind.
Eine Untersuchung von CFK-Proben, welche einen analogen Beschichtungsaufbau wie das Luftfahrzeug
aufweisen, sollte deshalb im nachsten Schritt durchgefiihrt werden. Sowohl die Beschichtung als auch
das fur den Blitzschutz eingearbeitete Kupfer-Mesh koénnen die Warmeleitung des Materials
beeinflussen und dementsprechend ein verdandertes Schadigungsverhalten aufweisen.

Des Weiteren gilt es die einseitige thermische Schadigung fiir sehr hohe Strahlungsleistungen zu
betrachten. Hier soll bewertet werden, ob durch einen deutlich hoheren Temperaturgradienten ein
anderer Schadigungsmechanismus auftritt, oder ein gleicher Schadigungsmechanismus festgestellt
werden kann.
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