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KURZFASSUNG

Die Pultrusion ist ein hoch automatisierbarer Prozess und weist, innerhalb der Techno-
logien zur Herstellung von Faserverbundbauteilen, eine ausgezeichnete Material- und
Ressourceneffizienz auf. Im industriellen Umfeld werden die trockenen Faserhalbzeuge
uberwiegend durch ein offenes Trankbad imprégniert. Aufgrund sich verscharfender Ar-
beitsschutzrichtlinien und dem zunehmenden Einsatz von hochreaktiven Matrix-Syste-
men wird die Entwicklung zur geschlossenen Injektions-Pultrusion vorangetrieben. Eine
Hirde fir den verbreiteten Einsatz dieser Impragnierungsart ist aulerdem die grofe Her-
ausforderung, trockene Faserhalbzeuge im kompaktierten Zustand vollstandig und
gleichmaRig zu imprégnieren. Als Resultat weisen die gefertigten Bauteile stark ge-
streute und reduzierte mechanische Eigenschaften auf. In der Arbeit soll geklart werden,
wie durch akustische Kavitation, erzeugt durch Leistungsultraschall (LUS), die Imprag-
nierungsproblematik reduziert oder im besten Fall beseitigt werden kann.

Hierfur werden die Effekte des LUS auf die Verstarkungsfaser (Glas- und Kohlenstoff-
faser), die Matrix (Epoxidharzsystem) und das Faser-Matrix-System charakterisiert. Da-
raus werden die Belastungsgrenzen ermittelt, bei denen das Faser-Matrix-System durch
LUS keine Beschadigungen erfahrt. Die Belastungsgrenzen definieren den Untersu-
chungsraum der anschlieBenden Analysen. Durch die Verknupfung des LUS mit der
Pultrusion wird der Effekt des LUS auf die Prozess- und BauteilgroRen im Prozess her-
ausgearbeitet. AnschlieBend wird ermittelt, inwieweit der LUS das Faserpaket auf-
bauscht beziehungsweise ausweitet, die Viskositat der Matrix beeinflusst und die Faser-
Matrix-Haftung andert.

Die direkte Energieeinkopplung des LUS in den Pultrusionsprozess ermdglicht es, das
Faser-Matrix-System bei Heizraten von bis zu 90 K/s mit einer Leistungsdichte von
75 W/cm? auf eine Maximaltemperatur von rund 300 °C zu erhitzen. Daraus resultiert
ein Viskositatsabfall der Matrix, der die Abzugskraft im Schnitt um 70 % und den Druck
in der Injektions- und Impragnierungskammer (I1-Kammer) um 50 % reduziert. Eine
hohere Produktionsgeschwindigkeit mittels LUS l&sst sich jedoch nicht erzielen. Die
Bauteiluntersuchung ergibt flr beide Faserarten, dass der LUS einen geringen bis gar
keinen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften hat. Hintergrund ist einerseits, dass
LUS das Faserpaket um maximal 3 % aufbauscht und dadurch die Permeabilitat nur mi-
nimal erhéht und andererseits reduziert sich die Viskositat der untersuchten Matrix le-
diglich aufgrund der kalorimetrischen Energieeinkopplung des LUS. Eine zusétzliche
Reduktion der Viskositat aufgrund der Scherkrafte des LUS kann nicht nachgewiesen
werden.

Das groRe Potenzial des LUS besteht darin, dass lokal konzentriert eine sehr hohe Ener-
giemenge — gezielt und in kurzer Zeit — eingekoppelt werden kann. Flr die konventio-
nelle Pultrusion ergeben sich hieraus keine Vorteile. Fir Abwandlungen mit einem dis-
kontinuierlichen Abzug entstehen jedoch mannigfaltige Mdglichkeiten.






ABSTRACT

Pultrusion is a highly automatable process, which shows excellent material and resource
efficiency within the technology for the production of fiber composite components. In
the industrial environment, dry fiber reinforcement materials are mainly impregnated by
an open impregnating bath. Due to stricter occupational safety regulations and the in-
creasing use of highly reactive matrix systems, the development of closed injection pul-
trusion is being driven forward. Another hurdle for the widespread use of this type of
impregnation is the great challenge of completely and uniformly impregnating dry fiber
reinforcement materials in a compacted condition. As a result, the finished components
exhibit highly scattered and reduced mechanical properties. The thesis will clarify how
the impregnation problem can be reduced or in the best case eliminated by acoustic cav-
itation generated by power ultrasonic.

For this purpose, the effects of power ultrasonic on the reinforcement fiber (glass and
carbon fiber), the matrix (epoxy resin system) and the fiber matrix system are character-
ized. Hence, the maximum loads, at which power ultrasonic will not damage the fiber
matrix system, is determined. The maximum loads define the parameters' value ranges
of the subsequent analyses. By combining power ultrasonic with pultrusion, the effect
of power ultrasonic on the process variable and mechanical properties in the process is
worked out. Subsequently, it is determined to what extent power ultrasonic expands the
fiber package, influences the viscosity of the matrix and changes the fiber-matrix adhe-
sion.

The direct energy coupling of power ultrasonic into the pultrusion process makes it pos-
sible to heat the fiber matrix system to a maximum temperature of approximately 300 °C
at heating rates of up to 90 K/s with a power density of 75 W/cm2. This results in a
decrease of the matrix’s viscosity, which reduces the pull-off force by an average of
70 % and the pressure in the injection and impregnation chamber by 50 %. However, a
higher production speed cannot be achieved through power ultrasonic. The component
investigation shows that power ultrasonic has little to no influence on the mechanical
properties of both fiber types, since power ultrasonic increases the fiber package by a
maximum of 3 % on the one hand and thus merely minimally increases the permeability.
On the other hand, the viscosity of the investigated matrix is only reduced due to the
calorimetric energy coupling of power ultrasonic. An additional reduction of viscosity
due to shear forces of power ultrasonic cannot be proven.

The great potential of power ultrasonic lies in the fact that a very high amount of energy
can be coupled in locally concentrated form - specifically and wihin a short time. This
has no advantages for conventional pultrusion. For variations with a discontinuous pull-
ing unit, however, various possibilities arise.
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Nomenklatur

Formelzeichen  Einheit Beschreibung

A - praexponentieller Faktor
Abs - Absorption

B % Aufbauschung

o] pHm Filamentdurchmesser
e - Eulersche Zahl

E kJ Energie

Esps GPa Biegesteifigkeit

Ea J/mol Aktivierungsenergie
f Hz Frequenz

Fpul kN Abzugskraft

Fv cN/tex Vorspannung

G' Pa Speichermodul

G" Pa Verlustmodul

h mm Hohe

ILus W/cm? Intensitat

K m?2 Permeabilitat

I m Lange

1 um Durchschnittliche Faserlange
L mm Einspannlénge

Ik pm Kritische Faserlange

Ik mm Wirklange der Kavitation
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M N-m Drehmoment

m kg Masse

n - Anzahl

p Pa Druck

PLus Watt Leistung des Leistungsultraschalls
r mm Radius

R J/(K-mol) universelle Gaskonstante

R2 - Bestimmtheitsgrad

Raps MPa Biegefestigkeit

RiLss MPa Interlaminare Scherfestigkeit
S mm Abstand

S - Faserschadigung

t S Zeit

T °C Temperatur

Tg °C Glasubergangstemperatur
tgel min Gelzeit

Thi-kammer °C Temperatur der Il-Kammer
Tk - Temperaturkurve

Treak °C Maximaltemperatur unterhalb der Sonotrode
Trans % Transmission

Tt tex Titer

u ptm Amplitude

v m/min Geschwindigkeit

Vi % Faservolumengehalt
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Vpul m/min Abzugsgeschwindigkeit

W Jg Reaktionsenthalpie

y - Scherdeformation

) rad Phasenverschiebung

e - Dehnung

n Pa-s Dynamische Viskositat
0 ° Winkel

p kg/m3 Dichte

pf g/lcm3 Filamentdichte

o Pa Zugspannung

of Pa Faserspannung

T Pa Schubspannung

" Pa Grenzflachenschubfestigkeit

1) rad/s Kreisfrequenz

XV






Abklrzungsverzeichnis

Abkulrzung
3PB

CF
CFK
CO
DSC
EP
FTIR
FVK
GF
IFSS
I1-Kammer
ILSS
IMR
LUS
OB
PU
RTM
TD
uP

VE

Beschreibung

3-Punkt-Biegung

Kohlenstofffaser
Kohlenstofffaserverstarkter Kunststoff
Konische Imprégnierung

Dynamische Differenzkalorimetrie
Epoxidharz
Fourier-Transformations-Infrarotspektrometer
Faserverstarkter Kunststoff

Glasfaser

Grenzflachen-Scherfestigkeit
Injektions- und Imprégnierungskammer
Interlaminare Scherfestigkeit

Internes Trennmittel
Leistungsultraschall

Offene Imprégnierung

Polyurethan

Resin Transfer Molding
Tropfenférmige Imprégnierung
Ungesattigtes Polyesterharz

Vinylesterharz

XVii






Abbildungsverzeichnis

Abb. 1-1: Gliederung der THESIS .....cccuueiie e 3
Abb. 2-1:  Vergleich unterschiedlicher Fertigungsprozesse zur Herstellung

endlosfaserverstarkter Kunststoffe [15]......cccccvveviiieiieiicie e, 6
Abb. 2-2: schematische Darstellung der Pultrusion mit offenem

IMPragnierungsbad. ... 7
Abb. 2-3: die drei Phasen der Polymerisation der Matrix innerhalb des

Formgebungswerkzeugs: flissig (A), gelformig (B) und fest (C) ............... 7
Abb. 2-4:  typischer Lagenaufbau in der Pultrusion, bestehend aus Vlies,

Roving und Matte (NaCh [54])....ccviiiiriieieieie e 9
Abb. 2-5:  offene Impréagnierung: Durchziehbad (links) und Wannenverfahren

(10 115 SR UOSOPRRRI 12
Abb. 2-6: geschlossene Impragnierung: konisch (links), Tropfenform (Mitte),

HOChArUCK (FECNLS).....c.viieeeciece et 13
Abb. 2-7:  Permeabilitat im Vergleich zu den ermittelten Werten von Gebarts

Modell (Gleichung (2-2) und (2-3)): GF (links) und CF (rechts) [15] ...... 16
Abb. 2-8:  Kompressibilitatskurven fur Glas- und Kohlenstofffasern fiir eine

unterschiedliche Anzahl an Rovings [15] .......ccooviiiiiiniiiniiicecee 17
Abb. 2-9: drei Stufen der Faserwelligkeit: gleichmé&Rig (links), abgestuft

(Mitte) und lokal (rechts) (nach [102]) .....ccccevvvririeieieiene e 19
Abb. 2-10: Gesamtansicht einer Ultraschallprozesskette: schematisch (links) und

FEAL (FECNTS) ..ttt are s 21
Abb. 2-11: unterschiedliche Sonotrodengeometrien mit der

Amplitudenentwicklung Uber die Lange der Sonotrode (nach [25]) ......... 22
Abb. 2-12: Bildung einer transienten Kavitationsblase durch LUS (nach [26,

12 | PSS 23
Abb. 2-13: kollabierende Kavitationsblase: Mittig ist ein Jetstream erkennbar

[ 3 OO SSSSSRSRR 24
Abb. 2-14: Polystryrolfasern in einer wéssrigen Zuckerlosung: ohne Beschallung

(links) und mit Beschallung bei 46 kHz (rechts) [140].......cccccceviiviiieennnenn 26
Abb. 2-15: Integration von LUS (17, 18) in einer konischen 11-Kammer [31]............ 31
Abb. 3-1:  Untersuchung der eingesetzten Matrix: Gelzeit tgel Uber Temperatur T

(links); komplexe Viskositat # tiber Temperatur T (rechts) (nach
RS ) TSSOSO 35

XiX



Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.

3-2:

3-3:

3-4:

3-8:

3-9:

3-10:

3-11:

3-12:

3-13:

3-14:

3-15:
3-16:
3-17:
3-18:
3-19:

verwendeter Booster und Sonotroden: 1.8 FLAspez (1), BS2d22 (2)

UNA BS20A40X20 (3)..veveveieiieiiierieieiesieseesiesiesiesiasassaesaesesae e sae e ssesseens 37
Teststand Druckkammer: schematische (links) und reale Darstellung
(FECNES, [185]) ..ttt 39
konstruktive Umsetzung der Rovingeinfassung: Gesamtdarstellung

(links) und im Schnitt (FeCHES) ......ccveieeiiie e 40

Definitionsstufen der Faserschadigung: (1) keine; (2) schwach; (3)
mittel; (4) stark (NACh [191]) .oovveiviiieeee e 40

Probenherstellung fir den Fragmentierungstest: 1) Einbettung der
Filamente; 2) Zugbelastung der Probe; 3) getestete Proben...........cccccc..... 44

Werkzeugsystem bestehend aus 11-Kammer mit angeschlossenem
LUS-Wandler und angeschraubtem Formgebungswerkzeug..................... 45

schematische Darstellung des Aufbaus der I1-Kammer mit
eingebauten EINSAIZEN ..........ccccveiiiie e 47

AbmaR des Werkzeugsystems. Die blauen Rechtecke stellen die
Kihlung und die roten Rechtecke die Heizung dar............cccccoevvevvevieennnne 47

aufgebauter Teststand bestehend aus 11-Kammer und
FOrmgebUNGSWEIKZEUQ .....ccvveiveeiiiieieee e 48

Teststand Aufbauschung: schematische (links) und reale Darstellung
(reCNES, [190]) ..ottt 49

Auswertung der Aufbauschung mittels Kamerasystem (rechts) mit
dem Sucherbild der Kamera (links), bei der ein Lineal zur
Kalibrierung zu SENeN iSt........cccvviieiieie e 50

Teststand Viskositat: schematischer Aufbau (links); Integration in
das Rheometer (mittig; [189]) und Detailansicht (rechts; [189]) ............... 52

schematische Darstellung: Aufbau A (Effekt LUS auf Viskositét),
Aufbau B (Effekt LUS auf Temperatur), Aufbau C (Effekt
Temperatur auf ViSKOSITAL).........ccccviiiiiiiii e 53

Zusammenfihrung der Ergebnisse der Aufbauten A—C ........ccccevevvrnennee. 54
Platte-Platte-Aufbau des Rheometers zur Bestimmung der Viskositat......56
Warmestrom innerhalb der DSC-Messkammer (nach [197]) .......c.ccvee.e.. 57
Beispiel zur Bestimmung der Glastibergangstemperatur [198] ................. 57

Messmethoden zur Bestimmung der Faser-Matrix-Haftung: (1)
Einzelfaser-Push-Out-Test; (2) Einzelfaser-Auszugstest; (3)
Mikrobond-Test; (4) Drei-Faser-Test; (5) Faserblindel-Auszugstest;

(6) Broutman-Test; (7) Fragmentierungstest (Schema nach [165]) ........... 59

XX



Abb.
Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.
Abb.

Abb.

Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.

Abb.
Abb.
Abb.

Abb.

3-20:
3-21:

3-22:

3-23:

4-1:

4-2:

4-3:

4-4.
4-5:

4-6:

4-7:
4-8:
4-9:
4-10:
4-11:
4-12:
4-13:
4-14:
4-15;

4-16:
4-17:
4-18:

4-19:

Fragmentierungstest: schematische Darstellung (nach [214]) ................... 59
Abmessung der Zugprobe mit einer Probendicke von 2 mm

eNtSPreCchend [212] .......coooeiiiiiieieeere e 60
makroskopische Aufnahme des 60x5 mm2-Profils im Querschnitt

(NACN [219]) oottt 61
Bereich der mikroskopischen Aufnahme innerhalb des Probekdrpers

(NACN [219]) -eeveeie ettt nre s 62

Faserschadigung S eines CF-Rovings in Abhangigkeit zur Viskositét
und Beschallungszeit bei einer Amplitude von 30 pum und einem
DIUCK VON B DAT ..ottt e 64

Prozessfenster fir CF (links) und GF (rechts): maximale Amplitude u
in Relation zu Abstand s und Druck p (nach [191]) .....ccccoviiiniiiiiiinnn, 65

Kavitationszone bei unterschiedlichen Amplituden und Driicken. Die
momentane Leistung ist unten rechts im jeweiligen Bild angegeben. ....... 66

Wirklénge Ik in Abhé&ngigkeit von Amplitude u und des Druckes p.......... 66

Entwicklung der LUS-Intensitét I us in Abhéangigkeit von Druck und
AMPITUTE. ... 67
Ubertragung des Versuchsraums (1) in die Effekt-Diagramme (2)

UNG (3) 1ttt ettt sttt r et e e b e n s e ens 68
Effekt-Diagramme fiir die Temperaturerhohung AT [185].........ccevvennee, 69
Effekt-Diagramme fir die durchschnittliche Leistung P [185] ................. 69
Effekt-Diagramme flr die Energie E [185] .....ccccoveveiiiieiieiieceee e, 70
Effekt-Diagramme fur die VisKOSItat 125........ccovveiiiiiiiiiiiieiee 70
Effekt-Diagramme flir die Gelzeit tgel 90.........cooveiiiiiiiiciiiiicc 71
Effekt-Diagramme fur die Glasubergangstemperatur Tgi.......ccocevververennnn. 71
Effekt-Diagramme fur die Reaktionsenthalpie W..........ccccocviviiinininnn, 72
Effekt-Diagramme fur die Glasubergangstemperatur Tg2.......ccccceevvveeenne. 72
Temperaturverlauf T Uber die Lange des Werkzeugsystems ohne

LU S e e e rre e 76
Abzugskraft Fpu und Kammerdruck p: der Referenzversuche.................. 77
ILSS und 3PB fir die Referenzversuche ...........cccoocoieiiiiniiiin e 78
Mikroskopieaufnahmen der Referenzversuche mit Hervorhebung der
INNOMOQENITAL .....c.veiiiicie e s 79
makroskopische Aufnahme der Parametervariation CF_108_TD............. 79

XXi



Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.
Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

4-20:

4-21:

4-22:

4-23:

4-24:

4-25:

4-26:

4-27:

4-28:

4-29:

4-30:

4-31:
4-32:

4-33:

4-34:

4-35:

4-36:

abgekoppelte konische 11-Kammer: oben rechts ohne LUS; unten
FECES MIT LUS .....ooi e 80

Entwicklung von Fpu und p: wahrend unterschiedlicher LUS-
AMPITUAEN. .. 80

Faser-Matrix-Schadigung durch LUS nach einer 2-minitigen
BeSChalluNg [21].....c.veieeieeie e 81

Kavitationsschaden an der Sonotrode: Stirnseite links; Seitenflanke
OIS et e ettt ettt e ettt e e e e e ————aa e e e e aa——— 81

Temperaturverlauf T tber die Werkzeugsystemlange fur GF mit LUS
AN TILUND TI2. oo 82

Temperaturverlauf T Uber die Lange des Werkzeugsystems mit LUS
fiir eine konische I1-Kammer: GF links; CF rechts........ccccccovvviiiiiviiecnnne 83

PLus in Relation zur Tpeak bei der konischen I1-Kammer fur GF und
CF: sortiert nach Faserart, vpu und Einkopplungsposition..............c.c........ 84

Abzugskraft Fpu und Kammerdruck p1 der Versuche mit konischer
I1-Kammer: sortiert nach vpu und Einkopplungsposition............c..ccoeeee. 85

ILSS und Biegefestigkeit aus der Untersuchung mit konischer 11-
Kammer und GF: links Referenzversuche, rechts
Einkopplungsposition an BI2/T12 und TI1 ... 86

ILSS und Biegefestigkeit aus der Untersuchung mit konischer 11-
Kammer und CF: Referenzversuche; Versuche mit Temperierung,
Einkopplungsposition BIL-TI2 .........ccccccoiiiiiii s 88

Mikroskopie aus der Untersuchung mit konischer I1-Kammer und
CF: 3 VErsuChSIEINEN @—C......ccooveiiiiiieieie s 89

Integration des Einsatzes ,,Tropfenform* in die konische II-Kammer.......90

PLus In Relation zur Fpu bei der tropfenférmigen I1-Kammer fur CF:
sortiert nach Temperierung und Einkopplungsposition ............cc.ccocvveeee. 91

Impragnierungsgrad bei der tropfenformigen 11-Kammer fiir CF:
sortiert nach EinkopplungSposition ..........cccoeviieniniiiiniieicie e 92

Impragnierungsgrad bei der tropfenférmigen I1-Kammer fir CF mit
aktiver Temperierung: links 20 °C und rechts 70 °C .........ccccovvevieiiieenen. 93

Mikroskopie aus der Untersuchung mit tropfenférmiger 11-Kammer

Entwicklung der ProzessgroRien fir GF in Relation zur
IMPrAGNIEIUNGSAT ..ot 96

XXii



Abb.

Abb.

Abb.
Abb.
Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.

Abb.
Abb.

Abb.
Abb.
Abb.
Abb.

4-37:

4-38:

5-1:
5-2:
5-3:

5-4:

5-5:

5-6:

5-7:

5-8:

5-9:
5-10:

A-1:
A-2:
A-3:
A-4:

Entwicklung der Prozessgrofien fir CF in Relation zur

IMPrAGNIEIUNGSANT .....ctiviiieiiieiee et 96
Entwicklung der Bauteilgro3en in Relation zur Impragnierungsart in

Kombination mit LUS: GF (links)und CF(rechts) .......cccccoevvevinieiiennnnn, 98
Effekt-Diagramm fir die Aufbauschung B mit GF [224]..........ccccoveneee. 102
Effekt-Diagramm fir die Aufbauschung mit CF [224] ........ccccvevvennnnee. 103

optische Verénderung des Epoxidharzes wahrend der LUS-
Behandlung: 1) vor der Beschallung; 2) nachdem die
Rheometerplatte herunter und wieder hochgefahren wurde; 3) direkt

nach der LUS-Behandlung [225] .........cccooiiiiiiiiiccc e 104
absoluter Viskositéatsverlauf des Epoxidharzes bei den Amplituden 6,

B UND 10 M [225]...ceeeeieieeieeeeeee e 105
relative Viskositét  des Epoxidharzes bei den Amplituden 6, 8 und

10 M [225] ettt 106
Temperaturverlauf T wéhrend der LUS-Beschallung (links);
Streuungsbereich der Maximaltemperatur (rechts) [225] ........cccceeveenien. 106
Viskositat des Epoxidharzes in Abhéngigkeit von der Temperatur

(225 e 107
Temperatur T und Viskositét  des Epoxidharzes: T (Aufbau B),

n_Lus (Aufbau A); n_1 (Aufbau B+C); [225]....cccviiiiiiiiiiieiec 108
Verteilung der Filamentbriche der Referenzprobe........c..ccccoevveiiiienn, 109
Referenzaufnahme x_xx (links); Parametervariation 3_00 mit

Wellenform (FeCNLS) .........ooveieiicce e 110
FTIR-Spektrum der Matrix Phase (A) ......ccccvveveieeiieieceeceece e 139
FTIR-Spektrum der Matrix Phase (C) ........ccoovirieniniienineneeeeeee, 140
mikroskopische Aufnahmen der CF- und GF-Proben ...........c.ccccovene, 146
makroskopische Aufnahmen der CF- und GF-Proben.........c...cccoevnen. 150

XXiii






Tabellenverzeichnis

Tab.

Tab.
Tab.

Tab.

Tab.

Tab.
Tab.

Tab.
Tab.

Tab.

Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.

Tab.
Tab.
Tab.

2-1:

2-2:
2-3:

2-4.

2-5:

3-1:
3-2:

3-6:
3-7:
3-8:
3-9:

3-10:
3-11:
3-12:
3-13:
3-14:

3-15:
3-16:
3-17:

mechanische Eigenschaften der wichtigsten Fasermaterialien in der

PUIIUSION [A0] ...t 10
Permeabilitatswerte fir GF und CF [15]......ccccooeiieiiiie e 15
experimentell ermittelte Werte fir GF und CF, angepasst an das
GUEOWSKI-MOEll [15]....eeiveeiieeiecieieece e 18
Anwendungsbereiche des Ultraschalls aufgeteilt nach Intensitéts-

und Frequenzbereich [108—112] .......ccccoceiiiiiiiiiiiieieee s 20
Veroffentlichungen im Bereich der Schwingungsanregung im Labor-

UNd Prozessmalistal .........cooveiiiiiiee e 32
eingesetzte GF und CF Direkt Rovings [182, 183]......cccccocevirinininiennen, 34
Komponenten und Zusammensetzung der eingesetzten Matrix [60,

LB ettt 34
Faktoren Arrhenius-Gleichung flr die Gelzeit und die Viskositit ............ 35

Amplitudenfaktoren der Sonotroden BS2d22 und BS20A40x20 nach
Tab. A-1 zur Ermittlung der Amplitude an der Sonotrodenspitze in

30 PO PT TR PPRPRO 37
vier Teststande flr die Prozessuntersuchung und anschlieRende
ProzZeSSANAIYSE ......oveviiiiiiiiceee s 38
Stell- und Untersuchungsgrofien fur den Teststand Druckkammer ........... 39
Testparameter fiir den Einzelfaserzugversuch ...........cccccovvevveieicveeenene, 41
VEISUCHSPIAN ... 42
zeitlicher Ablauf der Untersuchung ..........ccoeecveeeiieie e 42
Temperaturkurve Tk zur Bestimmung der Tgi....oooerereveneneneneeieieen, 43
Versuchsplan mit seinen Faktoren ..o, 43
Stell- und Untersuchungsgrofien fur den Teststand 11-Kammer ................ 46
Stell- und Untersuchungsgrofien fur den Teststand Aufbauschung........... 49
Versuchsplan flr den Teststand Aufbauschung mit entsprechenden
SEEHGIOBEN ... 50
Reihenfolge der Untersuchungen.........cccoovveiiic e 51
Stell- und UntersuchungsgroRen fir den Teststand Viskositét.................. 52
Prufparameter fur das Prifverfahren ILSS [219]......ccccccoeviiiiiiiiieiiie, 60

XXV



Tab.
Tab.

Tab.

Tab.
Tab.

Tab.
Tab.

Tab.
Tab.

Tab.

Tab.

Tab.

Tab.

Tab.
Tab.

3-18: Prifparameter fur das Prufverfahren 3-Punkt-Biegung .........cccoecvviviinnee. 61
4-1:  maximale Amplitude u ohne Faserschadigung in Relation zur LUS-

INEENSTEAL LUS o vvevveetee sttt 67
4-2:  Rovinganzahl, Abzugsgeschwindigkeit und Prozessstabilitat fir den

UNErsUChUNGSIAUM ......uiiiiiic e 75
4-3:  Ubersicht der UntersuchungsgroRen fir die Referenzversuche.................. 76
4-4:  Ubersicht der UntersuchungsgroRen fiir die Versuche mit der

KonisChen T-KammMer.........coooiiiiiii s 82
4-5:  maximale Amplitude in um bei der konischen I1-Kammer ....................... 88
4-6:  Ubersicht der UntersuchungsgréBen fir die Versuche mit der

tropfenformigen H-Kammer...........cooiiiiiee e 91
4-7:  maximale Amplitude in um bei der tropfenférmigen Il-Kammer ............. 94
4-8: eine Gesamtibersicht der UntersuchungsgroRen fiir die Versuche mit

LU S bbb nreas 95
5-1:  Ubersicht der Anzahl an Filamentbriichen fiir jede

Parametervariation. 1-1 bis 3-2 gibt die Probenbezeichnung der

Parametervariation an. ... 109
A-1: Sonotrodenvermessung der Sonotrodentypen BS2d22 und

BS20A40x20 in Kombination mit dem Booster 1.8 FLAspez mittels

Laser-Doppler-Vibrometer..........ccccooveiieie s 137
A-2: Stell- und UntersuchungsgroRen des Prozessbereichs der Matrix

RS [PPSR 138
A-3: Zuordnung des FTIR-Spektrums zu den funktionellen Gruppen [185,

227 L ettt st aneaneas 139
A-4: Stell- und UntersuchungsgroRen der Faseraufbauschung fur GF [192]...141
A-5: Stell- und UntersuchungsgroRen der Faseraufbauschung fur CF [192] ...142

XXVi



1 Einleitung

Das Kapitel Einleitung erldutert die Motivation der Arbeit und leitet daraus die Zielset-
zung und das VVorgehen der wissenschaftlichen Untersuchung ab.

1.1 Motivation

Zur Reduktion des CO,-AusstoRes wird das Thema Leichtbau immer bedeutender [1].
Im Bereich des Transportwesens beispielsweise wird der Einsatz von faserverstarkten
Kunststoffen (FVK) stets wichtiger, um das Fahrzeuggewicht und somit auch den CO,-
Ausstol zu reduzieren [2, 3]. Die Kohlenstofffaser nimmt mit ihren herausragenden Ei-
genschaften bei den FVK eine Schlisselrolle ein, da sie hohe mechanische Eigenschaf-
ten mit geringem Eigengewicht kombiniert. Folglich steigt die jahrliche Nachfrage nach
Kohlenstofffasern um rund 10 %. Drei Viertel davon werden fur die Herstellung von
FVK eingesetzt [4].

Bei der Fertigung von FVK weist der Fertigungsprozess Pultrusion mit derzeit 2 %/a
eine Uberdurchschnittliche Wachstumsrate auf [5, 6]. Der Fertigungsprozess selbst
wurde in den 1950er Jahren erfunden und hat einen hohen Automatisierungsgrad bei
gleichzeitig hoher Materialeffizienz [7]. Mit einem Gesamtmarkt von 1,5 Milliar-
den USD/a, werden hauptsachlich die Bereiche Infrastruktur, Elektrizitat und Transport-
wesen bedient [8-10]. Fur die Zukunft werden die Windenergie (12 %/a) und der Auto-
mobilsektor als wichtige Wachstumsmarkte angesehen [5, 11]. Beide Mérkte fordern
hochsteife Bauteile, bei gleichzeitig geringem Eigengewicht, die mit einem hohen Au-
tomatisierungsgrad mit hoher Reproduzierbarkeit hergestellt werden sollen [12]. Beide
prozesstechnische Anforderungen werden durch den herkdmmlichen Pultrusionsprozess
— bei der die Imprégnierung der Fasern mit der Matrix Uber ein offenes Imprégnierungs-
bad erfolgt — bedingt erflllt. Fir die Imprégnierung mittels eines offenen Impragnie-
rungsbades beschrankt sich die Auswahl auf Matrix-Systeme mit einer langen Verarbei-
tungs- oder Topfzeit bei Raumtemperatur.

Zur weiteren Steigerung der Produktivitét ist jedoch der Einsatz von hochreaktiven Mat-
rix-Systemen, wie z. B. Polyurethanen, notwendig [13, 14]. Zusétzlich werden die Emis-
sionsgrenzwerte bei der Produktion kontinuierlich reduziert. Somit kann die Imprégnie-
rung der Fasern kunftig nur noch innerhalb einer geschlossenen Impréagnierungskammer
erfolgen [15]. Die geschlossene Impragnierung wird bereits heutzutage vereinzelt in-
dustriell eingesetzt. Hierzu gibt es entsprechende Patente [16—19]. Jedoch stellt die voll-
standige und gleichmaRige Imprégnierung, insbesondere der Kohlenstofffasern, eine
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2 Einleitung

grolRe Herausforderungen dar [15, 20]. Denn diese fuhren beim gefertigten Bauteil zu
reduzierten und stark gestreuten mechanischen Eigenschaften [21, 22].

Abhilfe kann moglichweise durch die Integration von Leistungsultraschall (LUS) in die
geschlossene Impragnierungskammer geschaffen werden. LUS hat viele Anwendungs-
felder wie Mischen, Homogenisieren und Dispergieren und wird bereits in zahlreichen
Industrien eingesetzt (z. B. Biologie und Chemie) [23-25]. Die physikalische Ursache
hierfur ist der Kavitationseffekt, der 1704 erstmals von Isaac Newton dokumentiert und
spater an Schiffsschrauben in Form lokaler Abplatzungen entdeckt wurde [26-28]. Die
durch LUS gebildeten Kavitationsblasen erzeugen in Flussigkeiten lokal hohe Tempe-
raturen, Geschwindigkeiten und Dricke.

Der Einsatz von LUS ist auch in einzelnen Gebieten der Faserverbundfertigung bekannt.
Speziell im Bereich der Pultrusion gibt es hierzu einige Patente [29-35]. Dennoch hat
der LUS bisher keine breite Anwendung in der Pultrusion gefunden, sodass die im Ab-
schnitt zuvor genannte Impréagnierungsproblematik weiterhin bestehen bleibt. Ein
Grund hierfir ist, dass es bislang noch kein fundamentales Verstandnis der Wirkzusam-
menhange gibt. Es ist weder bekannt, welche Auswirkungen LUS auf die Impréagnierung
der Fasern im Pultrusionsprozess hat noch welche positiven und negativen Effekte sich
daraus ergeben.

1.2 Zielsetzung

Ziel der Arbeit ist es, die Imprégnierungsproblematik der geschlossenen Impréagnierung
mittels LUS zu reduzieren oder im besten Fall zu beseitigen. Hierfur wird die geplante
Untersuchung in zwei Untersuchungsabschnitte aufgeteilt: Prozessuntersuchung und
Prozessanalyse

Bei der Prozessuntersuchung wird durch isolierte Betrachtung des LUS dessen Effekte
auf die Faser, die Matrix und das Faser-Matrix-System untersucht. Hierbei werden die
Belastungsgrenzen — bei denen das Faser-Matrix-System durch LUS keine Beschadi-
gungen erfahren — ermittelt. Die Belastungsgrenzen definieren den Untersuchungsraum
fur die anschlielenden Analysen. Durch Verknlpfung des LUS mit der Pultrusion wird
der Effekt des LUS auf die Prozess- und BauteilgréRen im Pultrusionsprozess herausge-
arbeitet.

Die Prozessanalyse geht gezielt auf die Fragestellungen ein, die sich aufgrund der Pro-
zessuntersuchung ergeben. Hierbei wird untersucht, inwieweit der LUS die Faservertei-
lung aufbauscht beziehungsweise ausweitet, die Viskositdt der Matrix beeinflusst und
die Faser-Matrix-Haftung andert.
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Einleitung 3

1.3 Vorgehen

Die Gliederung der Arbeit ist in Abb. 1-1 dargestellt und wird im Folgenden erléutert.

Das Kapitel Stand der Technik gibt einen Uberblick tber bisher durchgefiihrte Arbeiten
und definiert den Startpunkt der Arbeit im Kontext wissenschaftlicher Veroffentlichun-
gen. Vorgestellte Themenfelder sind hierbei die Pultrusion und der Leistungsultra-
schall.

Das Kapitel Material und Methoden stellt den Startpunkt der wissenschaftlichen Unter-
suchung dar. Basierend auf dem Kapitel Stand der Technik und im Zusammenspiel mit
der Zielsetzung werden die eingesetzten Materialien und Ausrustungen definiert und die
eingesetzten Teststdnde und Vorgehen abgeleitet. Zur Quantifizierung der Untersu-
chungsgrofien werden die Messmethoden eingefiihrt.

Darauf aufbauend wird im Kapitel Prozessuntersuchung der Effekt des LUS auf den
Pultrusionprozess mit den Schwerpunkten Prozess- und BauteilgroRen untersucht. Das
Kapitel unterteilt sich in die Ausarbeitung des Prozessrahmens, die Referenzversuche
und die Untersuchung der konischen — und tropfenférmigen 11-Kammer.

Im Kapitel Prozessanalyse wird auf die Wirkzusammenhéange des LUS aus der Prozess-
untersuchung von Kapitel 4 eingegangen und dessen Haupteffekte diskutiert. Hierbei
werden die Wirkzusammenhénge auf die Faseraufbauschung, die Viskositat der Matrix
und die Faser-Matrix-Haftung untersucht.

Stand der Technik
(Kapitel 2)

E j Prozessuntersuchung Prozessanalyse
(Kapitel 4) (Kapitel 5)
Material
und Methoden

(Kapitel 3)

Abb. 1-1:  Gliederung der Arbeit






2 Stand der Technik

Das Kapitel Stand der Technik gibt einen Uberblick tiber bisher durchgefiihrte Arbeiten
und definiert den Startpunkt der Arbeit im Kontext wissenschaftlicher Ausarbeitungen.
Folgende Themenfelder dienen hierflr als Grundlage:

e Pultrusion (siehe Abschnitt 2.1): Das Verfahren selbst, die eingesetzten Aus-
gangswerkstoffe und die derzeitigen Impréagnierungsverfahren werden vorge-
stellt. Als wichtige Kennwerte werden die Permeabilitat und die Kompressibili-
tat eingeflhrt und der Einfluss des Porengehalts und der Faserwelligkeit auf die
Bauteileigenschaften erléutert.

e Leistungsultraschall (siehe Abschnitt 2.2): Das Verfahren und die durch den
LUS erzeugte Kavitation werden skizziert. Insbesondere bei der Kavitation wer-
den die Auswirkungen auf das System Faser-Matrix benannt und Arbeiten aus
der Schnittmenge Pultrusion-LUS vorgestelit.

2.1 Pultrusion

Der Abschnitt Pultrusion ordnet den Fertigungsprozess im Bereich der FVK ein und
stellt das Verfahren, die eingesetzten Ausgangswerkstoffe und die Impragnierungsver-
fahren vor. Zur Auslegung der Impréagnierungskammer werden der Begriff Permeabilitat
und Kompressibilitat eingefiihrt und die Einflisse Porengehalt und Faserwelligkeit vor-
gestellt.

FVK sind eine Kombination aus verstarkenden Fasern und der Matrix, in der die Fasern
eingebettet sind. Die durchschnittliche Lange der Fasern (Kurz-, Lang- und Endlosfa-
sern) sowie die verwendete Matrix (thermoplastische- und duromere Matrix) unterteilen
die Klasse der FVK in ihre Untergruppen. Neben den eingesetzten Fasern und Matrizes
hat der Fertigungsprozess selbst einen erheblichen Einfluss auf die Bauteileigenschaf-
ten. Die Pultrusion gehort zur Untergruppe der Endlosfaserverstarkung und ordnet sich
in die lange Reihe der Fertigungsprozesse ein, wie z. B. Handlaminieren, Resin Transfer
Molding (RTM) sowie zahlreiche Fiber Placement Verfahren [36, 37]. Im Vergleich
stellt die Pultrusion die Technologie mit dem hochsten Automatisierungsgrad und Kos-
teneffizienz dar [9]. Die Vorteile werden jedoch durch eine starke Limitierung der Bau-
teilkomplexitét eingeschrénkt, woraus sich die Positionierung der Pultrusion in Abb. 2-1
im unteren rechten Quadranten erklaren l&sst. Die Abbildung gibt einen exemplarischen
Uberblick ausgewdahlter Fertigungsprozesse zur Herstellung endlosfaserverstirkter
Kunststoffe. Sie zeigt die Bauteilkomplexitat in Relation zur Kosteneffizienz.
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Abb. 2-1:  Vergleich unterschiedlicher Fertigungsprozesse zur Herstellung endlosfaserverstark-
ter Kunststoffe [15]

2.1.1 Verfahren

Eines der wenigen Fertigungsverfahren zur kontinuierlichen Herstellung von FVK ist
die Pultrusion. Das Strangziehverfahren zur Produktion von FVK-Profilen mit konstan-
tem Querschnitt wurde in den 1950er Jahren erfunden [7, 38]. Das Prinzip wird in Abb.
2-2 schematisch dargestellt: Die Fasern (1) werden mit der Matrix impréagniert (2), durch
ein beheiztes Formgebungswerkzeug (3) in Form gebracht und anschlieBend ausgehér-
tet. Durch eine Abzugsvorrichtung (4) wird das fertige Profil kontinuierlich aus dem
Formgebungswerkzeug gezogen und durch eine S&ge (5) auf die gewunschte Lange ab-
gelangt. Neben den uberwiegend im Einsatz befindlichen unidirektionalen Faserbiindeln
(Rovings) — hauptsachlich aus Glas, Kohlenstoff und Aramid — finden auch textile Halb-
zeuge wie Gelege, Geflechte und Matten Verwendung, um die anisotropen Materialei-
genschaften in definiertem MaR zu verandern. Schlusselfaktoren des Prozesses sind ein
hoher Grad an Automatisierung, geringer Personaleinsatz, Gro3serienfahigkeit und Pro-
duktion von Bauteilen mit einem hohen Faservolumengehalt — bei rein unidirektionaler
Verstarkung Uber 65 % — fur hochste mechanische Beanspruchungen [9]. Gegenwértig
finden Pultrudate Uberwiegend Anwendung in den Bereichen Infrastruktur, Elektrizitat
und Transportwesen [5, 8, 9, 39]. In Abb. 2-2 sind zusétzlich mégliche Profilformen
dargestellt, die relativ komplex und mit mehrfachen Hohlkammern ausgestattet sein
konnen. Ebenso sind Querschnitte von bis zu 150x300 cm? industriell fertigbar [9, 40].

Der jahrliche Gesamtmarkt von iber 1,5 Milliarden USD besteht hauptsachlich aus der
Produktion von Bauteilen aus Glasfasern mit einer duromeren Matrix [4, 5, 41], wovon
es jedoch auch Abwandlungen gibt [42]. Zur gezielten Steigerung der Querfestigkeit
wird in Nischenmérkten das Wickeln oder Flechten mit der Pultrusion kombiniert [43,
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44]. Zur Herstellung gekrimmter Bauteile wurde die Radiuspultrusion entwickelt. An-
statt gerader Profile werden Bauteile mit einem konstanten Radius produziert [45]. Zur
weiteren Steigerung der Komplexitat nutzten Bezerra et al. die Flechtpultrusion in Kom-
bination mit einer B-Stage-Matrix [46, 47]. Die Matrix wurde im Formgebungswerk-
zeug nur teilvernetzt, sodass das Bauteil im Nachgang noch verformt werden konnte.
Durch einen anschlieBenden Blasformprozess wurde das Bauteil in eine komplexe Form
umgeformt. Eine weitere Nische bildet die Thermoplastpultrusion [48]. Anstatt einer
duromeren Matrix wird eine thermoplastische Matrix eingesetzt, um eine Nachverfor-
mung zu ermoglichen. Die Thermoplastpultrusion stellt jedoch nicht den Stand der
Technik dar. Ebenso werden Entwicklungen mit biobasierten Faser-Matrix-Systemen
angestrebt [49]. In der Arbeit wird der Fokus daher auf die Pultrusion mit duromerer
Matrix gesetzt.

EEE

Ab

(=

.2-2:  schematische Darstellung der Pultrusion mit offenem Impréagnierungsbad

Das in Abb. 2-2 und in Abb. 2-3 vergrofert dargestellte Formgebungswerkzeug hat ei-
nen wesentlichen Anteil an der Bauteilqualitdt und der Prozessstabilitdt. Meist aus
Werkzeugstahl hergestellt, wird die Kavitat standardmaiig mit einer 0,05 mm dicken
Hartchromschicht beschichtet. Die Formtoleranz der Kavitét befindet sich in einem Be-
reich von 0,02 mm und einer Oberflachengite von R; = 0,01 um. Gewdhnlich kann in
der Beschaffenheit eine Produktionslange von rund 30 bis 50 km realisiert werden [9,
40]. In Abb. 2-3 sind die drei Phasen der Polymerisation einer duromeren Matrix darge-
stellt. In Phase A ist die Matrix fliissig und geht in Phase B in den gelférmigen Zustand
uber. Gelformig bedeutet, dass eine Teilvernetzung der Matrix stattgefunden hat. Kom-
plett ausgehartet ist die Matrix schlief3lich in Phase C.

Abb. 2-3:  die drei Phasen der Polymerisation der Matrix innerhalb des Formgebungswerk-
zeugs: flussig (A), gelférmig (B) und fest (C)
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Mit diesem Prozessverstiandnis konnen die wichtigsten ProzessgroRen fiir die Uberwa-
chung (Abzugskraft, Druck) und Steuerung (Temperatur, Abzugsgeschwindigkeit) der
Pultrusion eingefihrt werden:

Abzugskraft: Abhangig von der ProfilgrolRe kann eine Abzugskraft von 0,5 bis 1 N/mm?
angenommen und in folgende Bestandteile aufgeteilt werden [9, 50, 51]:

e 15 % Kompaktierung:
Diese Teilkraft entsteht im Formgebungswerkzeug in Phase A (siehe Abb. 2-3).
Hierzu zahlen der Abzug der Fasern/Textilien aus den Regalen, die Kompaktie-
rung des Faserpakets auf die gewilinschte Endgeometrie und der Riicktransport
der Uberschussigen Matrix aus dem Faser-Matrix-Paket. Grundsétzlich kann also
die Abzugskraft reduziert werden, indem z. B. die Viskositdt der Matrix redu-
ziert wird [52].

e 5% Reibung zwischen flissiger/gelférmiger Matrix und Kavitat:
Diese Teilkraft entsteht im Formgebungswerkzeug in Phase B (siehe Abb. 2-3).
Je nach Reaktionsgeschwindigkeit der Matrix ist der Gelbereich im Werkzeug
groRer oder kleiner. Wahrend der Gelphase weist die Matrix eine sehr klebrige
Konsistenz auf. Daher sollte der Gelbereich moglichst kurz sein, um die Reibung
zwischen Kavitdt und Bauteil zu reduzieren. Durch interne Trennmittel in der
Matrix kann die Klebrigkeit zusétzlich reduziert werden.

e 80 % Reibung durch das ausgehértete Bauteil:
Diese Teilkraft entstent im Formgebungswerkzeug in Phase C (siehe Abb. 2-3).
Die Oberflache des fertig ausgeharteten Bauteils reibt an der Kavitatsoberflache.
Ein Zusammenspiel aus thermischer Expansion und chemischer Schwindung
entscheidet dariiber, wie stark sich die Reibung aufbaut.

Die oben genannten prozentualen Anteile hangen stark von der eingesetzten Matrix, der
Faser und der Profilgeometrie ab und sind als Naherung zu verstehen.

Druck: Es wird zwischen mechanischem und hydraulischem Druck unterschieden. Me-
chanischer Druck entsteht durch die Kompaktierung der Fasern im Formgebungswerk-
zeug. Uberall dort, wo die Matrix im Formgebungswerkzeug noch fliissig oder teilver-
netz ist (Phase A und B in Abb. 2-3), tritt der hydraulischer Druck auf. Der hydraulische
Druck entsteht durch Einzug des imprégnierten Faserpakets in das Formgebungswerk-
zeug mit einem Uberschuss an Matrix. Am Einlauf des Formgebungswerkzeugs wird
die Uberschussige Matrix abgestreift. Sie fliet entgegen der Abzugsrichtung Uber das
einlaufende Faserpaket aus dem Formgebungswerkzeug. Durch die Relativbewegung
wird die Impragnierung des Faserpakets verbessert. Allgemein weist ein hoher hydrau-
lischer Relativdruck auf eine gute Imprégnierung hin. Jedoch steigt mit zunehmendem
hydraulischem Druck auch die Gefahr der Faserschadigung.

Temperatur: Das Formgebungswerkzeug wird meist elektrisch beheizt und startet die
chemische Reaktion der duromeren Matrix. Durch Temperaturerhdhung kann die Gel-
zone (Phase B in Abb. 2-3) Richtung Eingang verschoben werden. Wird die Temperatur
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hingegen reduziert, verschiebt sich die Gelzone Richtung Ausgang des Formgebungs-
werkzeugs und vergroBert sich gleichzeitig. Eine vergroBerte Gelzone kann zu einer ho-
heren Abzugskraft und einer schlechteren Bauteiloberflache fuhren. Im Allgemeinen
wird eine gleichmaRige Temperaturverteilung rund um das Profil angestrebt. Uber die
Lange des Formgebungswerkzeugs hinweg kann die Aushértungsreaktion der Matrix
durch unterschiedliche Temperaturzonen lokal eingestellt werden [53]. Mittels der Tem-
peratur im Formgebungswerkzeug werden die GroRen Abzugskraft und Druck zu einem
geringen Teil beeinflusst.

Abzugsgeschwindigkeit: Fir die Produktivitat stellt die Abzugsgeschwindigkeit die
zentrale Grolie dar. Bei einer Erhohung der Abzugsgeschwindigkeit muss in den meisten
Féllen auch die Temperatur im Formgebungswerkzeug erhdht werden, da eine kirzere
Verweilzeit des Bauteils im Formgebungswerkzeug die Zeit reduziert, um thermische
Energie aufzunehmen. Daher wirkt sich die Abzugsgeschwindigkeit deutlich auf die
GroRen Abzugskraft und Druck aus. Allgemein steigen bei Erhéhung der Abzugsge-
schwindigkeit auch die Abzugskraft und der hydraulische Druck.

2.1.2 Eingesetzte Faser-Matrix-Systeme

Wie bereits in Kapitel 2 eingefiihrt, besteht ein FVK aus einer Kombination von verstar-
kenden Fasern und einer Matrix in der die Fasern eingebettet sind. Im Folgenden wird
ein Uberblick tber die in der Pultrusion standardméaRig eingesetzten Faser-Matrix-Kom-
binationen und deren mechanischen Eigenschaften gegeben.

Faser: Mit einer Kombination aus Vlies, Roving und Matte stellt Abb. 2-4 den klassi-
schen Lagenaufbau in der Pultrusion dar, der tberwiegend bei Standardapplikationen
eingesetzt wird.

Vlies

Roving

Matte

Abb. 2-4:  typischer Lagenaufbau in der Pultrusion, bestehend aus Vlies, Roving und Matte
(nach [54])

Vliese verbessern die Oberflachenhaptik und schiitzen die oberflachennahen Fasern vor
chemischen und mechanischen Einflissen. Da die Pultrusion ein Strangziehverfahren
ist, bei dem das Bauteil kontinuierlich aus dem Formgebungswerkzeug gezogen wird,
werden hauptsachlich Rovings eingesetzt. Hierdurch kénnen eine hohe Steifigkeit und
Festigkeit in Abzugsrichtung erreicht werden. Zur Steigerung der Quereigenschaften
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werden Matten, Gelege, oder Gewebe eingesetzt. Eine Zusammenstellung der genannten
Textilhalbzeuge in einem Halbzeug wird als Complex bezeichnet und fir spezielle An-
wendungsfélle verwendet. Das Complex ermdglicht eine einfache und robuste Einstel-
lung der gewiinschten Bauteileigenschaften.

Klassische Faserwerkstoffe sind Glasfaser (GF), Kohlenstofffaser (CF) und Aramidfa-
ser. Glas macht, als gunstigster Werkstoff, den GroRteil der Produktion in der Pultrusion
aus und ist als Halbzeug ber mehrere Jahre ohne Beeintrachtigung lagerféahig [9, 55].
Glasfasern wiederum kdénnen je nach Anwendungsfall weiter unterteilt werden: 90 %
der eingesetzten Glasfasern sind E-Fasern (geringe elektrische Leitfahigkeit). Fur spe-
zielle Anwendungsfélle gibt es A-Fasern (alkalibestandig) und S-Fasern (hohe Festig-
keit). Die Aufzahlung ist nicht vollstandig, stellt aber die wichtigsten Vertreter vor [56].
Die genannten Faserwerkstoffe werden in Tab. 2-1 einander gegenuber gestellt.

Wahrend sich die Festigkeit der genannten Faserwerkstoffe in einem schmalen Bereich
von 2.800 bis 4.500 MPa bewegt, zeigen sich bei der Dichte, Steifigkeit und Reildeh-
nung klare Unterschiede. Aramid hat die geringste Dichte, eng gefolgt von Kohlenstoff.
Die Steifigkeiten von Aramid und Glas liegen im Bereich von Aluminium, wahrend
diese bei Kohlenstoff im Bereich von Stahl liegt. Fir hochsteife Anwendungen ist Koh-
lenstoff daher am besten geeignet. Ist allerdings eine hohe Reildehnung gewiinscht,
wird hauptséchlich auf Glas zurlickgegriffen.

Tab. 2-1: mechanische Eigenschaften der wichtigsten Fasermaterialien in der Pultrusion [40]

Eigenschaften E-Glas | S-Glas | Kohlenstoff | Aramid
Dichte [g/cm3] 2,6 2,5 1,8 1,5
Zugsteifigkeit [GPa] | 70 80 210 60
Zugfestigkeit [MPa] | 3.500 | 4.500 | 4.000 2.800
ReiRdehnung [%] 4,8 5,4 1,5 2,3

Matrix: Wichtige Matrixwerkstoffe in der Pultrusion sind ungeséttigtes Polyesterharz
(UP), Vinylesterharz (VE) und Epoxidharz (EP). UP wird aufgrund der guten Verarbeit-
barkeit und der geringen Materialkosten zu einem GroR3teil in der Pultrusion eingesetzt
und hat einen Marktanteil von tber 85 % [57]. Fir Anwendungen mit einer erhohten
chemischen Bestandigkeit wird VE eingesetzt. Die reinen Matrixkennwerte der drei ge-
nannten Werkstoffe liegen auf &hnlichem Niveau [58-60]. Speziell bei Belastungen quer
zur Faserrichtung kommt bei EP allerdings die gute Faser-Matrix-Haftung zum Tragen.
Hier ergeben sich Kennwerte, die 20-100 % hdoher liegen als bei UP oder VE. EP weist
im Verbund speziell mit CF vergleichsweise die besten mechanischen Eigenschaften
auf. Besonders bei Temperaturen oberhalb von 110 °C bleiben die mechanischen Eigen-
schaften erhalten [9, 54]. Jedoch sind einerseits die Materialkosten héher und anderer-
seits betréagt die realisierbare Abzugsgeschwindigkeit rund ein Drittel von UP oder VE.
Polyurethan (PU), als weiterer Matrixwerkstoff fiir die Pultrusion, verspricht hdhere Ab-
zugsgeschwindigkeiten mit ahnlichen Kennwerten wie EP [13, 57, 61, 62]. PU hat bei
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Raumtemperatur jedoch eine Topfzeit von unter 30 min. Somit erfolgt die Impragnie-
rung des Faserpakets Uber eine geschlossene Impragnierungskammer (siehe Abschnitt
2.1.3).

Die Matrixwerkstoffe konnen durch Additive angepasst werden [9, 40, 54]:

e Trennmittel: Bezogen auf die Hauptmatrixkomponente werden rund 1-6 Teile
Trennmittel direkt in das Matrix-System gemischt. Als ein Bestandteil der Mat-
rix, wird es dann internes Trennmittel (IMR) genannt. Ohne IMR lassen sich die
genannten Matrixwerkstoffe nicht pultrudieren. Das IMR sorgt fiir eine glatte
Bauteiloberflache, ohne Pulver- und Riefenbildung, bei reduzierten Abzugskraf-
ten.

e Fullstoff: Zur Reduktion der Schwindung der Matrix und zur Erh6hung der Stei-
figkeit werden meist anorganische Fullstoffe wie Kaolin oder Kreide in die Mat-
rix gemischt [63]. Die Materialkosten sinken durch den Einsatz von Fullstoffen,
jedoch werden die mechanischen Eigenschaften reduziert, da die Fullstoffteil-
chen Mikrorisse induzieren.

e Weitere Additive: Zusatzlich konnen noch Farbstoffe, Entschdumer, Dispergie-
rer und Viskositatsreduzierer hinzugeftigt werden, um nur eine kleine Auswahl
an Produktgruppen zu nennen. Fur die Arbeit sind die genannten weiteren Be-
standteile allerdings nicht relevant.

2.1.3 Impragnierungsarten

StandardmaéRig findet die Impréagnierung des Faserpakets mit der Matrix in einem offe-
nen Imprégnierungsbad statt, wie in Abb. 2-2 schematisch dargestellt [64]. Die offene
Imprégnierung stellt den Stand der Technik dar und wird mehrheitlich in der Pultrusion
genutzt. Die Technik ist einfach und gewahrleistet eine vollstandige Impragnierung der
Fasern mit den meisten Matrix-Systemen. Abb. 2-5 stellt zwei Methoden der offenen
Imprégnierung schematisch dar. Fir komplexe Profile mit mehreren textilen Halbzeu-
gen wird das Durchziehbad (Abb. 2-5 links) favorisiert. Hier ist eine geringe Umlenkung
der Fasern ausreichend, sodass die Fasern sehr frih entsprechend der Profilgeometrie
drapiert werden konnen. Ein grof3er Nachteil ist jedoch, dass die Matrix sowohl am Ba-
deingang als auch am Ausgang durch die Fiihrungslocher der Fasern austritt. Die ausge-
laufene Matrix muss aufgefangen und gegebenenfalls wieder zuriick in das Bad gepumpt
werden. Daher wird, wenn moglich, auf das Wannenverfahren (Abb. 2-5 rechts) zurlick-
gegriffen. Sowohl die eingesetzte Matrixmenge als auch der Matrixaustritt aus dem Bad
werden so erheblich reduziert.


file:///C:/Users/frwi/Documents/0_AUFGABE/25_Promotion/1_Schriftliche_Ausarbeitung/Analysis%23_CTVL001f154a96f176d46c0ba35c23a613b9fdf
file:///C:/Users/frwi/Documents/0_AUFGABE/25_Promotion/1_Schriftliche_Ausarbeitung/Fiber%23_CTVL0012a5b08bd46034d22875a4f746654d6d0

12 Stand der Technik
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Abb. 2-5:  offene Impréagnierung: Durchziehbad (links) und Wannenverfahren (rechts)

Das offene Impréagnierungsverfahren wird aufgrund seiner einfachen Nutzbarkeit mehr-
heitlich verwendet. Allerdings wird es schrittweise durch die geschlossene Imprégnie-
rung ersetzt. Dabei wird direkt und kontinuierlich Matrix in die geschlossene Injektions-
und Impragnierungskammer (I1-Kammer) injiziert. Die Il-Kammer ist direkt an das
Formgebungswerkzeug montiert und sorgt fiir die Impragnierung des Faserpakets. Mit
der geschlossenen Impragnierung ist es moglich, Matrix-Systeme mit relativ kurzer
Topfzeit einzusetzen [13, 14, 57]. Zudem werden die steigenden Anforderungen an die
Arbeitssicherheit durch Reduktion der Emissionsgrenzwerte und die erhthten Ansprii-
che an die Prozessreproduzierbarkeit (z. B. Automobil) erfillt [14]. Daher wird die ge-
schlossene Impréagnierung industriell bereits vereinzelt eingesetzt [19, 65]. Allerdings
kann eine vollstandige und gleichméaRige Impréagnierungsleistung nicht fur alle Faser-
Matrix-Systeme gewabhrleistet werden [24, 66].

Bereits veroffentlichte Publikationen fokussieren sich bei der Auslegung einer I1-Kam-
mer auf die Bereiche Kammergeometrie, Einlaufwinkel der Kammer, Gestaltung der
Injektionspunkte und den sich aufbauenden hydraulischen Druck in der I1-Kammer [67].
Die Bereiche werden im Folgenden genauer erlautert.

Abb. 2-6 stellt den Aufbau der geschlossenen Imprégnierung und drei aus der Fachlite-
ratur und aus Patenten bekannte Kammergeometrien dar. Die Abbildung ist jedoch un-
vollstandig, da industriell eingesetzte Geometrien meist nicht veroéffentlich werden. Die
konische Kammer (Abb. 2-6 links) orientiert sich am Patent von Brown und hat an ihrem
Eintritt eine Offnung, die mehrfach groRer als das Zielprofil ist [16]. Das Faser-Matrix-
Paket wird dann Uber einen konstanten Winkel auf das Zielprofil kompaktiert. Die ko-
nische Kammer eignet sich fur einfache Profile oder fur eine reine unidirektionale Ver-
starkung mittels Rovings. Fir komplexe Profile mit mehrlagigem Aufbau eignen sich
die Geometrien ,,Tropfenform* und ,,Hochdruck* (Abb. 2-6 Mitte und rechts). Die nach
ihrer Geometrie benannten ,, Tropfenform® orientiert sich an dem Patent von Koppernaes
[18]. Das Patent von Gauchel positionierte den Injektionspunkt bei der Hochdruckkam-
mer (Abb. 2-6 rechts) beinahe am Ende der II-Kammer, in einem Bereich in dem das
Faserpaket stark kompaktiert ist [68]. Er legt zu Grunde, dass die Durchl&ssigkeit (Per-
meabilitat) des Faserpakets bei hoher Kompaktierung in Langs- und Querrichtung iden-
tisch ist, sodass die unter Hochdruck injizierte Matrix keine Vorzugsflierichtung hat.
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Die These kann jedoch nicht bestatigt werden [15]. Es gibt eine Reihe weiterer Geomet-
rien, die allerdings Abwandlungen oder Kombinationen der drei genannten sind [34, 69—
71].

Matrix

Konisch

Hochdruck

Tropfenform

Abb. 2-6:  geschlossene Impréagnierung: konisch (links), Tropfenform (Mitte), Hochdruck
(rechts)

Der Einlaufwinkel ist je nach Kammergeometrie verschieden und héngt von der einge-
setzten Faser, der Matrix und der gewinschten Abzugsgeschwindigkeit ab. Bei den
Hochdruckkammern betragt dieser 0,25-1,00° und kann bei den anderen Geometrien
auf mehrere Grad erweitert werden [16, 18, 68]. Der Einfluss des Einlaufwinkels wurde
in mehreren Arbeiten untersucht und simuliert. Allgemein zeigt sich die Tendenz eines
héheren hydraulischen Drucks bei flachem Einlaufwinkel und umgekehrt [15, 72—76].

Die Position der Injektionspunkte bestimmt dartber, mit wie viel Druck die Matrix inji-
ziert werden muss. Je hoher die Faserkompaktierung, desto hoher ist auch der Injekti-
onsdruck. Besonders bei einer hochviskosen Matrix werden die Fasern am Injektions-
punkt zusétzlich kompaktiert, sodass die Impréagnierung erschwert wird [77]. Anstatt
eines Injektionspunkts kann an dieser Stelle ein Injektionsschlitz eingesetzt werden [73].

Ein geringer hydraulischer Druck in der I1-Kammer weist auf eine nicht vollstandige
Impréagnierung hin [15]. Der Injektionsdruck bei der Hochdruckkammer liegt im Bereich
von 7 bis 15 bar und dient als Orientierung [68]. Der Druck kann durch folgende Fakto-
ren maldgeblich erhoht werden: flacher Einlaufwinkel, lange 11-Kammer, dicker Profil-
querschnitt, direkte Ankopplung der 1l-Kammer an das Formgebungswerkzeug, hohe
Abzugsgeschwindigkeit und Einsatz einer hochviskosen Matrix. All die genannten Fak-
toren beziehungsweise Auslegungsdetails sorgen fur eine Erhéhung des hydraulischen
Drucks und mussen im Hinblick auf das Faser-Matrix-System ausgewéhlt werden [72—
76, 78-84].

2.1.4 Einflussfaktor Permeabilitat

Die Betrachtung der Permeabilitét als MessgrolRe stammt urspriinglich aus den Geowis-
senschaften. Sie wurde fur die Durchlassigkeit von Wasser durch pordse Medien wie
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Sand oder Gestein definiert und bezeichnet im Zusammenhang mit FVK die Durchl&s-
sigkeit des Faserpakets. Empirisch wurde durch Henry Darcy folgende Beziehung fir
den eindimensionalen Fall ermittelt [85]:

KA 2-1
v . p (2-1)
v ist die FlieBgeschwindigkeit, K die Permeabilitat, » die Viskositat und 4p die anlie-
gende Druckdifferenz. Fur eine rasche Imprégnierung wird eine hohe FlieRBgeschwin-
digkeit angestrebt, die sich laut Gleichung (2-1) durch eine geringe Viskositét, einen
hohen Differenzdruck und eine hohe Permeabilitat ergibt. Das Gesetz wird intensiv in
der Faserverbundwelt genutzt, jedoch missen folgende Vereinfachungen beachtet wer-
den [30]: Nach dem Gesetz von Darcy muss die Flissigkeit ein newtonsches FlieRver-
halten aufweisen und chemisch inert sein. Der Festkdrper muss gleichmaliig poros und
inkompressibel sein und die Impréagnierung findet bei einem bereits mit Fllssigkeit im-
pragnierten Festkorper statt. Die genannten Bedingungen treffen nur bedingt auf die re-
alen Imprégnierungsbedingungen zu, da mit reaktiven, scherratenabhéngigen Matrix-
Systemen gearbeitet wird und ein Faserpaket aufgrund seiner unterschiedlich aufgebau-
ten Lagen nicht homogen poros ist. Je nach Anwendungsfall muss daher das Gesetz um
weitere Materialmodelle erweitert werden.

Wahrend die Permeabilitat hauptsachlich die Impragnierung zwischen den Rovings be-
schreibt, stellt der Kapillardruck eine weitere wichtige Grolie fiir die Impréagnierung in-
nerhalb der Rovings dar. Eine Reduktion des Kontaktwinkels zwischen der Faser und
der Matrix begunstigt eine rasche und vollstandige Impragnierung [86-88].

Zur rechnerischen Bestimmung der Permeabilitat K wird meist die Kozeny-Carman-
Gleichung angewandt, die urspriinglich ebenso aus den Geowissenschaften stammt [89].

2 3
_Ra-yy 2
4k V¢
R ist der Faserradius, k der Kozeny-Faktor und Vs der Faservolumengehalt. Hierbei wird
ebenso von einem isotropen FlieRverhalten ausgegangen. Fir Vs kleiner als 50 % ist die
Gleichung nicht anwendbar, da die Grenzflacheneffekte zwischen den Faserlagen zu-
nehmen [90]. Zudem wird beim Uberschreiten des maximal moglichen Faservolumen-
gehalts eine Permeabilitat grélRer als null ermittelt. Daher muss zur Bestimmung der
Permeabilitat in Faserrichtung die Gleichung (2-2) mit einem angepassten Kozeny-Fak-
tor angewandt werden. Quer zur Faserrichtung wird von Gebart folgende Gleichung vor-
geschlagen [91]:
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5
v 2
KJ_ = Cl _fmax - 1 RZ (2-3)
4

Die Faktoren Cz1 und Vimax Orientieren sich daran, ob von einer hexagonalen oder quad-
ratischen Faseranordnung ausgegangen wird. Vimax gibt den maximal moglichen Faser-
volumengehalt an, der zwischen 78,5 % fir eine quadratische und 90,7 % flr eine hexa-
gonale Anordnung liegt. Aus den Gleichungen (2-2) und (2-3) ergibt sich, dass die Per-
meabilitat bei gleichem Faservolumengehalt mit zunehmendem Faserradius ansteigt.

Die genannten Modelle werden durch empirisch ermittelte Faktoren angepasst. Es gibt
unterschiedliche experimentelle Methoden (geséttigt, ungeséttigt, radial, linear) zur Be-
stimmung der Permeabilitat [92]. Die experimentelle Bestimmung der Permeabilitét ist
sehr aufwendig und mit einer hohen Streuung von bis zu einer GréfRenordnung verbun-
den [93]. Oft wird die Permeabilitat fur textile Halbzeuge ermittelt. In der Pultrusion
werden dessen ungeachtet hauptséchlich Rovings eingesetzt, die eine noch hohere
Anisotropie aufweisen. Bezerra ermittelte die Permeabilitat von Rovings aus GF und CF
experimentell Giber eine geséttigte radiale Messmethode, deren Werte in Tab. 2-2 aufge-
listet sind [15]. K1 gibt die Permeabilitat in Faserrichtung und K> quer zur Faserrichtung
an. Die Messergebnisse unterstreichen nochmals die starke Anisotropie der Rovings, bei
denen zwischen den Ki- und Ko-Werten bis zu drei GrofRenordnungen liegen. Ebenso ist
erkennbar, dass die Permeabilitat der gemessenen GF um rund eine GréRenordnung ho-
her ist als bei CF.

In Abb. 2-7 sind die experimentell bestimmten Werte im Vergleich zu Gebarts Modell
dargestellt. Bei GF (Abb. 2-7 links) ergibt sich in Faserrichtung eine gute Ubereinstim-
mung mit Gebarts Modell und der effektive Radius wird nur minimal von 12 um auf
13,5 um vergréRert. Fir CF (Abb. 2-7 rechts) ist eine grofRere Anpassung notwendig, da
der effektive Radius von 3,5 um auf 8 um erhoht werden muss. Sowohl fiir Glas als auch
fiir Kohlenstoff wurde in Faserrichtung eine geringere Permeabilitat prognostiziert als
experimentell gemessen.

Tab. 2-2: Permeabilitatswerte fir GF und CF [15]

Material Vi K1 [m?] Kz [m?]

Glasfaser Direktroving 0,595 | (4,8+0,1)x 10?2 | (54+0,9) x 10
3B 399A-AE, 4.800 tex 0,654 | (2,4+0,1)x10*? | (2,5+0,8) x 10
Kohlenstofffaser 0,624 | 1,4 x 1012 2,0x 101

SGL C T50-4.0/240-E100 | 0,655 | (7,0 +3,9) x 10 | (1,6 £0,6) x 10°%°

Quer zur Faserrichtung ergibt sich ein anderes Bild. Hier wird die Permeabilitdt um mehr
als eine Grolkenordnung hoher prognostiziert, sodass der effektive Radius um mehr als
ein Drittel reduziert werden muss.
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Abb. 2-7:  Permeabilitat im Vergleich zu den ermittelten Werten von Gebarts Modell
(Gleichung (2-2) und (2-3)): GF (links) und CF (rechts) [15]

2.1.5 Einflussfaktor Kompressibilitat

Der mechanische Druck im Formgebungswerkzeug zur Kompaktierung des zu pultru-
dierenden Faserpakets liegt in einem Bereich von 2 bis 3 bar [9]. Durch die Anzahl der
textilen Halbzeuge und Rovings wird der mechanische Kompaktierungsdruck im Form-
gebungswerkzeug eingestellt. Ein zu geringer mechanischer Druck (zu geringer Form-
fullgrad) erzeugt Matrixablagerungen an der Werkzeugkavitét, die zur Riefenbildung
auf dem Bauteil fihren. Hohe Abzugskréfte entstehen hingegen, wenn der Formfillgrad
zu grol} gewahlt wurde. Produktionsstillstand oder Abreil3en des Profils sind die Folge.

Das Prozessfenster zwischen zu hohem und zu niedrigem Formfullgrad ist in Abhangig-
keit zum Faser-Matrix-System sehr klein und bendétigt mehrere Iterationen, bis die rich-
tige Kombination getroffen wird. Die Kompressibilitatskurve hilft dabei, die Anzahl an
Iterationen zu reduzieren. Jedes textile Halbzeug hat seine intrinsische Kompressibili-
tatskurve. Der Kurvenverlauf gibt den bendtigten mechanischen Druck entsprechend
dem Faservolumengehalt an und wird experimentell Uber einen Platte-Platte-Aufbau in
einer Universalprifmaschine ermittelt. Ein analytisches Modell zur Beschreibung der
Kompressibilitatskurve wurde von Gutowski et al. entwickelt [94].

o =3m E 7 (2-4)
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o steht flr den mechanischen Druck, E flr die Biegesteifigkeit der Fasern, g gibt das
Verhéltnis der Spannlénge zur Hohe des Fasernetzwerks an und Vo ist der Faservolu-
mengehalt im drucklosen Zustand.

Bezerra ermittelte experimentell die Kompressibilitatskurven von je einem Typ GF und
CF Uber einen Platte-Platte-Aufbau. Es handelte sich um die gleichen Fasern, deren Per-
meabilitatswerte bereits im Abschnitt 2.1.4 in Tab. 2-2 aufgelistet sind [15, 95]. Die
Kompressibilitat wurde fir Faserpakete, bestehend aus 80, 120 und 160 Rovings, jeweils
fiir GF und CF untersucht. Abb. 2-8 stellt die Kompressibilitatskurven fiir die sechs Ver-
suchsreihen dar. Der minimale Faservolumengehalt, der bei einem mechanischen Druck
von 0 Pa ermittelt wird, lag bei beiden Faserarten bei rund 35 %. CF lie3 sich leichter
kompaktieren als GF und erreichte bei gleichem Kompaktierungsdruck einen héheren
Faservolumengehalt. Zudem ist zu erkennen, dass auch die Anzahl an untersuchten Ro-
vings einen Einfluss hat. Je hoher die Anzahl an Rovings im untersuchten Faserpaket
war, desto geringer war der Kompaktierungsdruck, um den gleichen Faservolumenge-
halt zu erreichen. Dies liegt an der besseren Faserverteilung des dickeren Faserpakets.
Daraus ergeben sich fir die Fasern mehr Maglichkeiten, eine optimale Position zu fin-
den, sodass ein hoherer theoretischer maximaler Faservolumengehalt erreicht werden
kann.

16+ -,
| —=— CF 80 Rovings ! m
12 --#- CF 160 Rovings " /
| —— GF 80 Rovings ; '
g 160 Rovings S
© g ;.
Q .
Q4] '
0 = T T 1
0,30 0,35 0,40 0,45 0,50 0,55 0,60 0,65 0,70

Abb. 2-8: Kompressibilitatskurven fir Glas- und Kohlenstofffasern fiir eine unterschiedliche
Anzahl an Rovings [15]

In Tab. 2-3 sind die ermittelten Werte aus Abb. 2-8 in das Gutowski-Modell Gibertragen
worden. Es zeigt sich eine sehr gute Ubereinstimmung des Modells mit den ermittelten
Werten. Um die hohe Deckung zu gewahrleisten, wurden £ und Vimax angepasst. Je bes-
ser sich die Fasern im Faserpaket arrangieren konnen, desto gréf3er wird auch der Faktor
S, der das Fasernetzwerk beschreibt.
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Tab. 2-3: experimentell ermittelte Werte fir GF und CF, angepasst an das Gutowski-Modell

[15]
Material Anzahl | f[mm] | Vo [%] Vimax [%0]
Glasfaser Direktroving 80 1,08 35,0 88,0
3B 399A-AE, 4.800 tex 160 1,32 35,0 87,7
Kohlenstofffaser 80 2,54 35,0 87,1
SGL C T50-4.0/240-E100 | 160 3,09 35,0 87,2

2.1.6 Porengehalt und Faserwelligkeit

Wahrend durch das Verfahren (siehe Abschnitt 2.1.1) und das eingesetzte Faser-Matrix-
System (siehe Abschnitt 2.1.2) die Eigenschaften des Bauteils grundlegend definiert
werden, wird die Streuung der Kennwerte durch die Umsetzung des Produktionsprozes-
ses selbst festgelegt. Zwei wichtige Einflussgréfien sind hierbei der Porengehalt und die
Faserwelligkeit.

Porengehalt: Der Vorkommen von Poren (Luftblasen im Bauteil) wird in drei Bereiche
aufgeteilt [96]:

1. Poren zwischen den Rovings
2. Poren innerhalb eines Rovings
3. Poren innerhalb eines matrixreichen Bereichs

Die meisten Poren befinden sich in Bereich 3. Ein kritischer Wert fiir den Porengehalt
kann nicht definiert werden, da die GroRe, die Form, der Aufenthaltsort und die Belas-
tungsart ebenso relevant sind [97]. PorengroRen bis 50 pm stellen ein geringes Schédi-
gungspotenzial dar, solange deren Form nicht rissahnlich ist [98]. Allgemein sind Poren
in matrixreichen Bereichen (Bereich 3) kritischer als zwischen oder innerhalb der Ro-
vings (Bereich 1 und 2) [99]. Reduktionen der mechanischen Eigenschaften, insbeson-
dere der Scherfestigkeit und -steifigkeit, treten auf [100]. Im Allgemeinen ist eine Ein-
schréankung der Eigenschaften bei einem Porengehalt von 1 bis 4 % erkennbar. Bei einer
zyklischen Biegebelastung soll z. B. ein Porengehalt erst ab 6 % einen Einfluss haben
[101]. Jedoch wurde bei Chambers et al. bereits ab 2 % eine Abnahme der zyklischen
Biegebelastung festgestellt [97].

Faserwelligkeit: Eine Storung der geometrischen Ausrichtung der Fasern im gefertigten
Bauteil kann in drei Welligkeitsstufen unterteilt werden [102]. In Abb. 2-1 sind die drei
Stufen schematisch dargestellt, die von links nach rechts in ihrer geometrischen Stérung
abnehmen. Links in der Abbildung zeigt sich eine gleichmaRige Faserwelligkeit Gber
die gesamte Hohe verteilt. Im mittleren Schaubild nimmt die Welligkeit vom Zentrum
her ab und ist beim rechten Schaubild auf einen kleinen Bereich lokal begrenzt. In der
Pultrusion treten alle drei Stufen der Stérung in gemischter Form auf und kénnen bei der
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offenen Impragnierung maRgeblich durch die Faserfuhrung begrenzt werden [63]. Die
Standardabweichung der Faserwelligkeit liegt bei 1-2° in Abzugsrichtung [103].

Gleichmafig Abgestuft Lokal
_/\
__/\ A R —

i A > i A > l A 2
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Abb. 2-9:  drei Stufen der Faserwelligkeit: gleichmaRig (links), abgestuft (Mitte) und lokal
(rechts) (nach [102])

Bei der gleichmaRigen Faserwelligkeit (Abb. 2-9 links) mit einer maximalen Abwei-
chung von 15° fallen die Biegesteifigkeit um 40 %, die Druckfestigkeit um 75 % und
die Ermidungsfestigkeit um 30-50 % ab [102, 104-106]. Wahrend die entsprechenden
Kennwerte in Hauptbelastungsrichtung zuriick gehen, steigen die mechanischen Eigen-
schaften in den zwei anderen Hauptbelastungsrichtungen [100]. Die Einflisse sind bei
der abgestuften Faserwelligkeit (Abb. 2-9 Mitte) mit einer maximalen Abweichung von
7° geringer. Hier reduzieren sich die Biegesteifigkeit um 6 % und die Druckfestigkeit
um 30 %. Beide Werte bleiben damit deutlich unter denen der gleichmé&Rigen Faserwel-
ligkeit [105]. Die lokale Faserwelligkeit hat mit ihrer kleinsten geometrischen Storung
(Abb. 2-9 rechts) die geringsten mechanischen Einflusse. Eine Reduktion der Druckfes-
tigkeit von rund 10 bis 20 % kann bei einer maximalen Abweichung von 15° erwartet
werden [105, 107]. Die meisten FVK versagen bei Druckbelastung aufgrund von Faser-
knickung. Insbesondere die Faserwelligkeit beginstigt diese Schadensart [103].

Beim Einsatz der geschlossenen Impragnierung beeinflusst die inhomogene Faseraus-
richtung neben den Bauteileigenschaften auch den hydraulischen Druck im Formge-
bungswerkzeug. Simulativ wurden bei der Imprégnierung mit der konischen I1-Kammer
(Abb. 2-6 Mitte) deutlich hohere Werte am Eingang des Formgebungswerkzeugs be-
rechnet, als real gemessen wurden [15]. Als Hypothese wurde die ungleichmaRige Fa-
serverteilung angefuhrt. Bevorzugte FlieRkanale, in denen die Uberschiissige Matrix ent-
gegen der Abzugsrichtung in die 11-Kammer zurlckflief3t, sorgen fur matrixreiche Zo-
nen im Faserpaket und reduzieren den maximalen hydraulischen Druck. Der Unter-
schied zwischen Mess- und Simulationswert nimmt mit abnehmendem Faservolumen-
gehalt zu. Dadurch wird die Hypothese weiter gestiitzt, da sich Flielkanale bei einem
geringeren Faservolumengehalt leichter bilden.
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2.2 Leistungsultraschall

Der Abschnitt Leistungsultraschall stellt das Verfahren und seine Anwendungsfelder
dar. Als Hauptmechanismus des LUS wird die Kavitation eingeftihrt und dessen Wir-
kung auf das Faser-Matrix-System erlautert. AbschlieBend werden Arbeiten aus der
Schnittmenge Pultrusion-LUS vorgestellt.

2.2.1 Verfahren

Ultraschall beschreibt den akustischen Bereich oberhalb des menschlichen Horbereichs
von 20 kHz [108]. Durch eine hochfrequente elektrische Anregung einer Piezokeramik
wird der Ultraschall erzeugt, wobei sich die Keramik entsprechend der angelegten Fre-
quenz zusammenzieht oder ausdehnt. Die Anregung erfolgt durch die Eigenfrequenz.
Daher haben die meisten Ultraschallwandler eine fest eingestellte Anregungsfrequenz
und kénnen nicht variiert werden. Die Eigenfrequenz selbst kann bei Piezokeramiken in
einem Bereich von 20 kHz bis 5 MHz liegen [23].

Der Ultraschalltechnik erdffnet sich ein groRer Anwendungsbereich, der von der Mess-
technik bis hin zum Verschweifen von Bauteilen reicht. Zur Strukturierung gibt Tab.
2-4 eine Ubersicht Giber zwei wichtige Anwendungsbereiche, die sich grundlegend durch
ihre Schallintensitdt und -frequenz unterscheiden. Dem ersten Bereich der niedrigen
Schallintensitat und hohen Frequenz werden alle messtechnischen Anwendung zugeord-
net, wie z. B. Entfernungsmessung, Flie}frontdetektion, Bildgebung in der Medizin und
Bauteilcharakterisierung [108-111].

Tab. 2-4: Anwendungsbereiche des Ultraschalls aufgeteilt nach Intensitats- und Frequenzbe-
reich [108-112]

Grole Bereich | Anwendung
Intensitat | mW/cmz2 | FlielRfrontdetektion, Aushértecharakterisierung, Bildgebung
Frequenz | MHz (Medizin), Entfernungsmessung, etc.

Intensitat | W/cm? | Entgasung, Emulgierung, Dispergierung, Diffusion, Erhitzen,
Frequenz | kHz etc.

Fur die Arbeit ist der zweite Bereich und damit der Leistungsultraschall (LUS) relevant.
Als LUS wird eine Schallintensitat groBer 1 W/cm? definiert, mit einem Frequenzbe-
reich von 20 bis 100 kHz [25, 26, 112, 113]. Abb. 2-10 zeigt eine Ultraschallprozesskette
die aus Generator (1), Wandler (2), Booster (3) und Sonotrode (4) besteht.
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Abb. 2-10:  Gesamtansicht einer Ultraschallprozesskette: schematisch (links) und real (rechts)

Der Generator erzeugt das elektrische Signal, welches im Wandler (2) tber eine Piezo-
keramik in eine mechanische Schwingung umgewandelt wird. Uber den Generator wird
die Schwingungsamplitude eingestellt. Jedoch hat der Wandler einen festen Amplitu-
denbereich, der tiber den Booster bis zum Faktor drei verstarkt beziehungsweise verrin-
gert wird [114]. Die mit dem Booster fest verschraubte Sonotrode ist das Werkzeug des
Ultraschallprozessors und tbertragt die Schwingungen auf das zu beschallende Medium,

Als Werkstoff fur die Sonotrode werden wahlweise Aluminium (Prototyp), Titan (Stan-
dardanwendung) oder gehérteter Stahl (Serienanwendung) verwendet [114]. Jede Sono-
trode hat einen Schwingungsknotenpunkt, an dem sie fir einen Einbau fixiert werden
kann. In Abb. 2-11 ist der Knotenpunkt durch die senkrechte, griin gestrichelte Linie
markiert. Abb. 2-11 zeigt zudem unterschiedliche Geometrien, die abhangig zu der An-
wendung eingesetzt werden [25].

e zylindrische Sonotrode: weist keine Veranderung der Amplitude auf

e konische Sonotrode: veréndert die Amplitude entsprechend dem Verhaltnis D/d
bis maximal Faktor vier

e exponentiell konische Sonotrode: Verandert die Amplitude ebenso wie die koni-
sche Sonotrode im Verhaltnis D/d, jedoch ist hier der maximale Faktor groRer
als vier.

e gestufte Sonotrode: Weist hohere innere mechanische Spannungen auf und muss
bei der Gestaltung entsprechend beachtet werden. Der Veranderungsfaktor wird
uber die Flachen ermittelt.

Der Anwendungsbereich des LUS wurde bereits in Tab. 2-4 dargestellt und zeigt ledig-
lich einige Beispiele. Dartber hinaus wird LUS fir die chemische Synthese, in der Po-
lymertechnologie, zum Homogenisieren, fur die kontaminationstolerante Verklebung,
zum Entgasen von Aluminiumschmelzen und in vielen weiteren Bereichen eingesetzt
[23, 25, 29, 112, 115-122].
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Abb. 2-11:  unterschiedliche Sonotrodengeometrien mit der Amplitudenentwicklung tber die
Lange der Sonotrode (nach [25])

2.2.2 Kavitation

Die genannten Anwendungsbereiche des LUS im Abschnitt 2.2.1 beruhen alle auf dem
Effekt der Kavitation. Die Kavitation entsteht bei ausreichend hohen Schalldriicken, bei
denen die Zugfestigkeit der Fllssigkeit Uberschritten wird. Hierbei bilden sich in der
Flussigkeit Hohlrdume/Blasen, die leer (wahre Kavitation), mit Gas oder Wasserdampf
gefullt sind [23, 25]. 1704 wurde der Begriff ,,Kavitation* erstmals von Newton doku-
mentiert und spater in Form von Materialabplatzungen an Schiffsschrauben identifiziert
[26-28].

Rayleigh definierte 1907 erstmals den Begriff der ,,Kavitation, die vornehmlich durch
geloste Gase in Flussigkeiten, an Grenzflachen oder in Mikrorissen entsteht [123, 124].
Plesset [125], Noltingk und Neppiras [126], und Poritsky [127] haben die Definition
weiterentwickelt und formulierten die weitreichende Rayleigh-Plesset Bewegungsglei-
chung einer kollabierenden Kavitationsblase.

. 3.1 RN o R
RR+=R?*=—{P,— P,(t) + P, (—) —2=—4u— 2-5
2 p{” O+ Foo (R R MR} &)
. . 2
Dabei ist R = Z—};,R = ZTS’ p die Dichte der Flussigkeit, Py der Dampfdruck der Flis-

sigkeit, P(t) der Druck der Flussigkeit, Pqo der initiale Dampfdruck in der Blase, Ro der
initiale Blasenradius, R der aktuelle Blasenradius, y der adiabatische Exponent, o die
Oberflachenspannung der Flissigkeit und x die Viskositéat der Flussigkeit.

Es muss zwischen zwei unterschiedlichen Kavitationsarten unterschieden werden [23]:

1. stabile Kavitation
2. transiente Kavitation
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Ohne Schallanregung ldsen sich Gasblasen in einer Fllssigkeit auf. Die Gasblasen ver-
suchen einen Gleichgewichtszustand zu erreichen und folgen der Beziehung 2-o/R.
Durch Schallanregung wird ein schnell wechselndes Druckfeld aufgebaut: Kleine Gas-
blasen gehen weiterhin in der Flussigkeit in Losung. Jedoch werden Gasblasen ab einem
bestimmten Radius durch die Schallanregung stabilisiert und kénnen daher nicht mehr
in der Flussigkeit in Lésung gehen. Im stabilen Zustand findet kein Gasaustausch zwi-
schen den Gasblasen und der Flissigkeit statt. Der Zustand wird deshalb als stabile Ka-
vitation bezeichnet. Eine stabile Kavitation tritt in einem Bereich von 1 bis 3 W/cm? auf
[112]. Der Zustand kann tber mehrere Schwingungsperioden stabil bleiben. Bei der
gleichgerichteten Diffusion nehmen die Gasblasen in der Unterdruckphase geltstes Gas
aus der Flussigkeit auf (siehe Abb. 2-12). In der Uberdruckphase diffundiert weniger bis
kein Gas zuriick in die Flissigkeit. Grund dafur ist die reduzierte Oberflache der Gas-
blasen, da sich der Radius unter Druck verringert.

Sonotrode Unterdruck

Abb. 2-12:  Bildung einer transienten Kavitationsblase durch LUS (nach [26, 128])

Uber mehrere Schwingungsperioden hinweg vergroRern sich die Radien der Gasblasen
bis zu einem kritischen Punkt. Innerhalb einer halben Periode nimmt der Radius um
mehr als das Doppelte zu. Die Gasblasen kollabieren dann innerhalb eines Bruchteils
einer Millisekunde [129]. Diese Gasblasen werden als transiente Kavitation bezeichnet
und sind fur die meisten LUS-Effekte verantwortlich. Transiente Kavitation tritt meist
ab 10 W/cm? auf [112]. In Abb. 2-13 ist eine in sich kollabierende Kavitationsblase dar-
gestellt. In der Mitte ist ein Jetstream erkennbar, der Geschwindigkeiten von 50 bis
150 m/s aufweist [112]. Innerhalb der kollabierenden Kavitationsblase herrschen ext-
reme Bedingungen vor: rund 5000 K innerhalb (Gasphase) und 2000 K an der Oberfla-
che der Gasblase (Fliissigphase). Die Driicke bewegen sich in einem Bereich von 10°
bis 10%° Pa [23, 130].
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Abb. 2-13:  kollabierende Kavitationsblase: Mittig ist ein Jetstream erkennbar [131]

Geloste Gase oder Unreinheiten in der Flissigkeit aber auch raue Wandoberfl&dchen die-
nen als Keime und lassen die Kavitation friiher entstehen als theoretisch vorhergesagt
[132]. Neben den genannten Faktoren gibt es eine Reihe weiterer Parameter, die im Fol-
genden beschrieben werden [23, 25, 26, 30, 123, 127, 133-135]:

Frequenz: Je hoher die LUS-Frequenz ist, desto hoher muss die Leistung sein, um die
Kavitation zu erzeugen. Auf Grund der kurzen Wellenlange entstehen viele kleine Ka-
vitationsblasen mit jeweils geringer Intensitat.

Viskositat: Der Wirkungsbereich des LUS sinkt, je hoher die Viskositat der Flussigkeit
ist, da diese dampfend wirkt. Der Kavitationseffekt der einzelnen Kavitationsblase steigt
dadurch. Je hoher die Viskositat ist, desto hoher ist die bendtigte LUS-Leistung bei glei-
cher Amplitude und umgekehrt.

Dampfdruck: Ein hoher Dampfdruck kann die Kavitation auf nahezu null reduzieren.
Jedoch nimmt die Intensitét eines Blasenkollapses zu, da bereits im Kompressionszyklus
ein Teil des Dampfes in der Kavitationsblase kondensiert.

Gekapseltes Gas: Gase mit einem hohen Polytropenverhéltnis cp/cv erhohen die Energie
beim Blasenkollaps.

Temperatur: Ein Temperaturanstieg erhoht gleichzeitig den Dampfdruck der Flussig-
keit, wodurch die Kavitation leichter und daher mit weniger Energie kollabiert.

Intensitat: Eine Anhebung der Leistung erhoht in der Regel auch den Kavitationseffekt.
Zur Bildung von Kavitation muss ein Schwellenwert tiberschritten werden. Die Blasen-
geschwindigkeit nimmt dann linear zur Leistung zu. Mit Steigerung der Amplitude ver-
groRert sich auch der Kavitationsbereich.

Externer Druck: Durch Erhéhung des externen Drucks werden die Kavitationsblasen
kleiner und kollabieren mit mehr Energie.

Wenn chemische Reaktionen durch LUS beschleunigt oder beeinflusst werden, dann
handelt es sich um einen sonochemischen Effekt [115, 136]. Der Effekt des LUS auf
chemische Reaktionen folgt meist aus der transienten Kavitation und kann in fiinf Grup-
pen eingeteilt werden [23]:

e chemische Reaktionen innerhalb der Kavitationsblase bei hohen Temperaturen
und Dricken
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e chemische Reaktionen am Ubergangsbereich zwischen Gas und Flissigkeit

e chemische Reaktionen aufgrund der hohen Driicke der umliegenden Flissigkeit
o Effekte aufgrund des nicht linearen Blasenkollapses an Begrenzungsflachen

e verstarkter Massen- und Warmetransport durch Mikro- und Makromischen

Die genannten Gruppen werden durch folgende Theorien genauer spezifiziert [23]:

Hot-Spot-Theorie: In einer Kavitationsblase herrschen sehr hohe Driicke (10° Pa) und
Temperaturen (5000 K), die es ermdglichen, chemische Reaktionen mit einer hohen
Starttemperatur zu initiieren. Im Normalfall wird die gesamte chemische Flissigkeit er-
wéarmt. Durch den LUS jedoch bleibt die Temperatur der gesamten Flussigkeit gering
und die notwendigen extremen Bedingungen werden mittels LUS nur lokal an der So-
notrodenspitze erzeugt.

Schockwellen-Theorie: Das Kollabieren einer Kavitationsblase fihrt zu einer Schock-
welle in der Fllssigkeit. Partikel oder Makromolekiile, die in diese Schockwelle geraten,
werden aufgrund der hohen Geschwindigkeitsgradienten in kleine Stlicke zerteilt.

Forderung der Ubertragung einzelner Elektronen: lonische bimolekulare nukleophile
Substitutionsreaktionen werden auf radikalische Mechanismen begriindet, bei denen
eine radikalische Reaktion durch den Ubergang eines einzelnen Elektrons gemaR fol-
gender Gleichung erfolgt: RX + Y- — R~ + Y. LUS kann den Reaktionsweg beschleu-
nigen oder den Reaktionsweg zu einem anderen Produkt verschieben.

Reinigung: Schockwellen, Mikrostrémungen oder Mikrojets sind flr die Reinigung von
festen Oberflachen sehr effizient.

Mechanische Aktivierung: Mit Hilfe des LUS kdnnen passivierte Oberflachen entfernt
werden. Zudem ist es moglich, Feststoffe wie Salze oder Metalle in kleine Stiicke zu
zerteilen.

2.2.3 Einfluss auf die Faser

Die Schwingungsanregung durch LUS wird im folgenden Abschnitt weiter gefasst. Es
werden nicht nur Frequenzen oberhalb von 20 kHz betrachtet, sondern auch Schwin-
gungsanregung bei niedrigeren Frequenzen (1-400 Hz) erlautert. Besonders im niedri-
gen Frequenzbereich tritt der Effekt ein, dass ein Faserpaket starker kompaktiert werden
kann, als bei einer statischen Kompaktierung moglich ware. Kruckenberg et al. unter-
suchten fur GF- und CF-Gewebe die Kompaktierungskurve bei einer Anregungsfre-
quenz von 1 bis 10 Hz [137]. Es zeigte sich, dass eine Steigerung des Faservolumenge-
halts beim GF-Gewebe von bis zu 16 % und beim CF-Gewebe von bis zu 6 % mdglich
ist. Ahnliche Untersuchungen mit entsprechendem Ergebnis wurden von Gutiérrez et al.
durchgeftihrt [138]. In einem Frequenzbereich von 10 bis 300 Hz und einer Amplitude
von 50 bis 100 um wurden GF-Gewebe und -Gelege wéhrend der Kompaktierung an-
geregt und die Kompaktierungskurve aufgezeichnet. Hieraus ergab sich, dass besonders
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bei niedrigen Frequenzen eine hohere Kompaktierung im Vergleich zur statischen Kom-
paktierung erreicht wurde und der Faservolumengehalt dabei um rund 10 % erhoht wer-
den konnte. Als Grund der hoheren Kompaktierung wurde eine bessere Verteilung der
Fasern angenommen [139]. Durch die Schwingungsanregung wurde eine bessere Sprei-
zung der Fasern erreicht und somit eine gleichmalRigere Faserverteilung méglich [86].

Yamahira et al. zeigten, dass Fasern mit LUS gezielt ausgerichtet werden kénnen [140].
Eine wassrige Zuckerlésung mit Polystryrolfasern wurde in ein Becherglas gefiillt und
anschlieBend mit den Frequenzen 25 und 46 kHz beschallt. In der wassrigen
Zuckerldsung bildete sich eine stehende Welle aus, an der sich die Fasern ausrichteten.
Abb. 2-14 zeigt links den Zustand ohne Schwingungsanregung, bei dem eine
unregelméBige Anordnung der Fasern vorliegt. Durch Aktivierung der Beschallung
ordneten sich die Fasern gemal der sich ausbildenden stehenden Welle aus (Abb. 2-14
rechts).

Abb. 2-14:  Polystryrolfasern in einer wassrigen Zuckerldsung: ohne Beschallung (links) und mit
Beschallung bei 46 kHz (rechts) [140]

Zur Oberflachenmodifikation von Verstarkungsfasern wird zumeist eine Plasma- oder
chemische Behandlung durchgefuhrt. Ebenso kann hierfir LUS eingesetzt werden
[141]. Durch Beschallung von Aramidfasern lieR sich die Anzahl der Mikroporen an der
Oberflache erhohen, sodass der Sauerstoffgehalt an der Faseroberflache anstieg, da nach
der Reinigung der Fasern weiterhin Harzriickstande in den Mikroporen verblieben [133].
Ein hoherer Sauerstoffgehalt flihrte zu einer besseren Faser-Matrix-Haftung [142].
Huang et al. konnten den Sauerstoffgehalt auch fir CF um 17 % erhohen. Hierflr wur-
den die Fasern mit einem Epoxidharzsystem impragniert und anschlieBend mit LUS be-
schallt [143]. Christensen et al. gaben zu bedenken, dass die maximale LUS-Amplitude
bei direkter Beschallung auf die Fasern kleiner als der Faserdurchmesser sein sollte, um
eine Faserverschiebung und Beschadigung zu vermeiden [144].

2.2.4 Einfluss auf die Matrix

Die Wirkung des LUS auf die Matrix ist mannigfaltig und auf die transiente Kavitation
zurickzufihren. Im Folgenden wird der Einfluss auf Viskositat, Oberflachenspannung,
Mischen, Aushartegrad, chemische Veranderung, Entgasung und Temperatur genauer
erlautert.
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Viskositat: Die Einkopplung des LUS in eine Matrix fuhrt meist zu einer Reduktion der
Viskositat. Holtmannspotter et al. haben den Effekt in einem mit LUS-Anregung modi-
fizierten Rheometer an einem Epoxidsystem untersucht [113, 122]. Unmittelbar nach
Aktivierung des LUS sank die Viskositdt um 1-2 GroRenordnungen. Nach Deaktivie-
rung stieg die Viskositat nach wenigen Sekunden wieder auf ihren Ursprungswert. Die
Reduktion der Viskositat beruht auf vier physikalischen Hintergriinden:

e Die Anregung einer Matrix mit LUS erhoht die Temperatur und reduziert damit
die Viskositat direkt [112, 133, 145, 146].

e Speziell bei einer thermoplastischen Matrix kénnen Polymerketten durch Ein-
kopplung von LUS zerstort werden. Der Prozess ist nicht reversibel. Kirzere
Polymerketten fiihren in der Regel zu einer reduzierten Viskositat [112].

e Scherverdiinnende (strukturviskose) Matrix-Systeme reduzieren ihre Viskositat
unter Scherbelastung. Der Effekt kann bei niedrigen Frequenzen sehr gut nach-
gewiesen werden. Bei hoheren Scherraten nimmt zeitgleich die Temperatur zu,
sodass eine Trennung der Wirkung kaum maglich ist [86, 147-149].

e Thixotrope Matrix-Systeme weisen ein zeitabhangiges FlieRverhalten auf. Wah-
rend die Ausgangsviskositét bei strukturviskosen Systemen direkt nach der Be-
anspruchung wieder erreicht wird, liegt bei einem thixotropen System eine zeit-
liche Verzdgerung vor [150]. Mit LUS kdénnen z. B. Wasserstoffbriickenbindun-
gen aufgel6st werden, die nach der Beschallung eine gewisse Zeitspanne fiir den
Aufbau von neuen Verbindungen benétigen. Fur Klebstoffe und Carrageene
wird diese Eigenschaft genutzt [112, 122, 151].

Oberflachenspannung: Liu et al. behandelten ein Epoxidsystem mit LUS und konnten
eine Reduktion der Oberflachenspannung um 27 % ermitteln [133]. Weitere Veroffent-
lichungen mit diesem Effekt konnten nicht gefunden werden.

Mischen: Baldyga et al. unterteilten den Mischprozess entsprechend dem Mischvorgang
in drei Stufen [152]:

e Makro-Mischen: Die Skala der Mischvorgénge liegt im Bereich von Zentimetern
und grofer.

e Meso-Mischen: Die Skala liegt im Bereich von Millimetern. Haupteffekt des
Mischvorgangs sind die Tragheitskrafte der fliissigen Elemente, bis die Viskosi-
tatskrafte tberwiegen.

e Mikro-Mischen: Die Skala liegt im Bereich von Mikrometern und kleiner. Das
Mischen erfolgt auf molekularer Ebene.

Entsprechend den drei genannten Stufen bewegt sich LUS im Bereich des Meso- und
Mikro-Mischens. Die beschallte Flissigkeit bewegt sich auf Meso-Ebene, die Kavita-
tion hingegen findet im Bereich der Mikroebene statt. Die interlaminare Scherfestigkeit
(ILSS) und die Zugfestigkeit lagen bei Epoxidharzsystemen — gemischt durch LUS —
auf dhnlichem Niveau. Flr eine gute Mischung waren insbesondere der Druck und die
gewdhlte Amplitude (mindestens 50 um) relevante Prozessgrofien. Bei gleichbleibender
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Amplitude und steigendem Druck nahm die Leistung zu. Diese sollte jedoch bei tempe-
raturkritischen Epoxidsystemen unterhalb von 700 Watt bleiben [30, 153]. Das Mischen
auf Mikro-Ebene war fiir Kohlenstoffnanoréhrchen besonders vorteilhaft [117].

Aushértegrad: Allgemeine Tendenz bisheriger Veroffentlichungen ist, dass mittels LUS
behandelte Epoxidharzsysteme eine leichte Erhohung des Aushértegrades aufwiesen
[30, 112]. Der Aushartegrad wurde indirekt uber die Glasiibergangstemperatur (Tg) be-
stimmt. In Kombination mit CF (mit Epoxidschlichte) zeigte sich bei Bogoeva-Gaceva
et al. eine deutliche Erhdhung des Tg um 10 K und eine gleichzeitige Erhdhung der De-
gradationstemperatur um 13 K [154].

Chemische Veranderung: In den Verdffentlichungen wurde die chemische Veranderung
durch ein Fourier-Transformations-Infrarotspektrometer (FTIR) bestimmt. Weitere In-
formationen zur Messtechnik werden im Abschnitt 3.3.1 aufgefuhrt. Es zeigten sich
keine chemischen Veranderungen, die unmittelbar auf die Behandlung durch LUS zu-
rickzufihren sind [122, 133, 145, 155].

Entgasung: Die entgasende Wirkung des LUS ist bekannt (siehe Tab. 2-4). Neben Mat-
rix-Systemen konnten Metallschmelzen (Aluminium und Kupfer) durch LUS sehr ef-
fektiv entgast werden [156-161].

Temperatur: LUS erhoht die Temperatur der beschallten Matrix. Der Zusammenhang
zwischen eingebrachter Leistung und Temperaturanstieg ist linear [30, 162].

2.2.5 Einfluss auf das Faser-Matrix-System

Zur Beschreibung der Wirkung des LUS auf das Faser-Matrix-System setzten die Ver-
offentlichungen den Fokus einerseits auf die Impragnierungsleistung und andererseits
auf die resultierenden mechanischen Eigenschaften, die im Folgenden genauer erlautert
werden:

Impréagnierungsleistung: Zur Bestimmung der Impréagnierungsleistung wurde ein Ro-
vingstrang (GF, CF und Aramidfasern) mit einer Matrix impragniert und anschlieRend
dessen Gewicht jeweils mit und ohne Beschallung durch LUS ermittelt. Auf Grund der
Beschallung nahm das Gewicht, also der Matrixgehalt durchwegs um 2-15 % zu [133,
155, 163, 164]. Bei einer CF mit Epoxidschlichte sorgte LUS besonders zu Beginn der
Matrixaufnahme flr eine um bis zu 15 Prozentpunkten schnellere Matrixaufnahme im
Vergleich zu einer unbeschlichteten Faser [24]. Fur die bessere Benetzung wurden die
reduzierte Viskositat und Oberflachenspannung der Matrix angefiihrt [133, 165, 166].

Untersuchungen zur niederfrequenten Anregung zeigten einen positiven Einfluss auf
den Porengehalt. Ghiorse et al. Uberlagerten den Infiltrationsvorgang beim Vakuum-
sackverfahren mit einer niederfrequenten Anregung im Bereich von 40 bis 50 Hz. Der
Porengehalt reduzierte sich von 2,5 auf 1,2 %, wie auch die Anzahl der Poren, die um
59 % abnahmen. Die Porengréfie nahm um 10 % zu [167]. Muric-Nesic et al. untersuch-
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ten einen breiteren Frequenzbereich von 10 bis 50 Hz und erreichten die besten Ergeb-
nisse im Bereich der Eigenfrequenz von 10 Hz. Hierbei reduzierte sich der Porengehalt
von 5 auf 2 % [168, 169]. Allgemein zeigte sich, dass mit steigender Anregungsfrequenz
die verbliebenen Poren im Bauteil kleiner und feiner verteilt wurden [86].

Mechanische Eigenschaften: Der Fokus wurde bei den mechanischen Untersuchungen
auf die Faser-Matrix-Haftung gesetzt. Liu et al. ermittelten den Kennwert iber einen
Micro-Bond-Test, bei dem am Filamentende einer Aramidfaser ein Tropfen Epoxidharz-
system mit LUS behandelt und danach eingebettet wurde. Bei einer Amplitude von
30 pm erhohte sich die Faser/Matrix-Grenzflachenscherspannung um rund 20 % [133].
Huang et al. verfolgten den gleichen Ansatz wie Liu, verwendeten jedoch CF anstatt
Aramidfasern [155]. Auch hier zeigte sich beim Pull-Out-Test im Vergleich zur unbe-
handelten Faser eine Steigerung der Scherfestigkeit um 15 %. Zusatzlich wurde ein wei-
terer Test ausgefiihrt, bei dem ein Rovingstrang mit einem Epoxidharzsystem imprag-
niert, mit LUS behandelt und danach von der Matrix durch eine 48 Stundenwésche mit
Aceton als Lésungsmittel gereinigt wurde. AnschlieBend fuhrten sie einen Pull-Out-Test
mit einem unbehandelten Epoxidharzsystem durch. Durch LUS konnte eine Steigerung
der Scherfestigkeit um bis zu 35 % erreicht werden [143]. Die Resultate fir CF konnten
auch durch Bogeoeave et al. nachgewiesen werden [24, 154]. Als Griinde wurden auf-
gefuhrt, dass sich ein homogenes Matrixnetzwerk aufbaute, die Impragnierung aufgrund
der geringeren Viskositat verbessert wurde und die Kavitation die Matrix besser zwi-
schen den Filamenten verteilte. Insbesondere Fasern mit einer Epoxidschlichte wiesen
verbesserte Eigenschaften durch eine Behandlung mit LUS auf [154].

Anstelle von LUS untersuchten Zhou et al. die Aushartung des Epoxidharzsystems tiber
einem Mikrowellenfeld. Bei der Aushartung von CF zeigte sich eine Verbesserung der
Faser/Matrix-Grenzflachenscherspannung von Gber 50 % im Vergleich zur konventio-
nellen thermischen Aushértung. Als Griinde wurden angefiihrt, dass die reduzierte Vis-
kositét eine bessere Imprégnierung erlaube und dass die Mikrowellen speziell bei CF
eine hohe Heizrate an der Faser-Matrix-Interphase ermégliche. Bei GF trat wegen der
geringen Absorption der Mikrowellenenergie keine hohe Heizrate auf. Die Messwerte
ergaben hier keine verbesserten Eigenschaften der Faser/Matrix-Grenzflachenscher-
spannung auf [165].

2.2.6 Integration in die Pultrusion

Die Idee, LUS in der Pultrusion einzusetzen, spiegelt sich in zahlreichen Patenten wider,
die Uber einen Zeitraum von 1969 bis 2012 offengelegt oder angemeldet wurden. Auf
der anderen Seite gibt es allerdings wenige wissenschaftliche Veroffentlichungen in der
Schnittmenge von Pultrusion und LUS. In einer Verdffentlichung wurde LUS direkt in
das Formgebungswerkzeug integriert und mit 15 kHz angeregt. Bei der Verarbeitung
eines Epoxidharzsystems konnte durch LUS die Abzugskraft reduziert, die Oberflachen-
qualitat verbessert und der Faservolumengehalt zusammen mit der Langs- und Querfes-
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tigkeit tber 20 % erhoht werden [170, 171]. In Ermangelung wissenschaftlicher VVerof-
fentlichungen wird im Folgenden daher der Fokus auf die wichtigsten Patente gelegt.
Entlang der Prozesskette der Pultrusion (siehe Abb. 2-2) werden die Patente nach ihren
Grundprinzipien vorgestellt: Faserfiihrung, Impragnierung und Formgebungswerkzeug.

Faserfiihrung: Lubisch et al. beschreiben in ihrem Patent die Anregung von Faserfih-
rungselementen wie Stangen oder Faserfiihrungsplatten mittels niederfrequenter
Schwingung. Ziel der Erfindung ist es, die Verstarkungsmaterialien moglichst reibungs-
frei und homogenisiert zu fiihren [172].

Impragnierung: Viele Patentanmeldungen beschreiben die Integration des LUS oder all-
gemein formuliert eine schwingende Anregung in ein offenes Impréagnierungsbad (siehe
Abb. 2-5) [173-180]. Das schwingende Element wird direkt in die Matrix oder direkt
auf den Faserstrang im offenen Impragnierungsbad positioniert und schwingt dort in
einem Bereich von wenigen Hz bis in den MHz-Bereich. Ziel der Integration ist es, eine
homogenere und verbesserte Impragnierung der Rovings zu erreichen. Die impragnier-
ten Rovings werden standardmaRig Uber Abstreiferplatten zum Formgebungswerkzeug
gefiihrt, sodass ein Teil der Uberschiissigen Matrix bereits vor Eintritt in das Werkzeug
abgestreift wird. Fuse et al. beschreiben die Integration des LUS an der Abstreiferplatte
mit dem Ziel, die Viskositat der Matrix zu reduzieren, ohne dessen Temperatur tiberma-
Rig zu erhéhen. Durch Reduktion der Viskositat solle zum einen die Abzugskraft und
zum anderen die Faserschadigung an der Abstreiferplatte sowie am Eingang des Form-
gebungswerkzeugs verringert werden [35].

Die Integration des LUS in einer konischen 11-Kammer ist in Abb. 2-15 dargestellt. Bei
der Patentanmeldung von Kleiner et al. ragen die Sonotroden (17) direkt in das Faser-
Matrix-Paket hinein oder sind in Form der 1I-Kammer ausgebildet (18). Zielapplikation
ist der Einsatz von Polyurethan als Matrix in der Pultrusion. Ein grof3er Vorteil von Po-
Iyurethan ist dessen schnelle Reaktionsgeschwindigkeit, die eine hohe Abzugsge-
schwindigkeit ermdglicht. Eine hohe Abzugsgeschwindigkeit fihrt ohne Prozessanpas-
sung jedoch direkt zu einem hohen Porengehalt. Durch Energiezufuhr mit LUS solle die
Imprégnierung verbessert werden [31, 33, 34].
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Abb. 2-15:  Integration von LUS (17, 18) in einer konischen I1-Kammer [31]

Formgebungswerkzeug: Goldsworthy et al. integrieren in ihrer Patentanmeldung den
LUS direkt in das Formgebungswerkzeug. Ziel der Integration ist es, die Impragnierung
des Faserpakets zu verbessern und die Reibung zwischen Gelphase (siehe Phase (B)
Abb. 2-3) und Oberflache des Formgebungswerkzeugs zu reduzieren, um eine bessere
Oberflache und einen stabileren Prozess zu ermdéglichen [17].

Neben der klassischen Pultrusion mit duromerer Matrix wird in der Patentanmeldung
von Taylor die Anwendung von LUS fiir Thermoplaste angedacht [32, 181]. Durch di-
rekte Beschallung des mit einem Thermoplast imprégnierten Rovings soll der Thermo-
plast bereits unterhalb seiner Schmelztemperatur zum FlieRen angeregt werden, um eine
hohere Produktionsgeschwindigkeit zu erreichen.

2.3 Abgrenzung zum Stand der Technik

Aus den Abschnitten 2.1 und 2.2 ist ersichtlich, dass der Einsatz von LUS im Bereich
der FVK in vielerlei Hinsicht in Forschungsarbeiten untersucht wurde. In Tab. 2-5 sind
die bereits genannten, relevanten Veroffentlichungen zusammengefasst und in die zwei
Bereiche — Labor und Prozess — aufgeteilt. Direkt erkennbar ist, dass eine Vielzahl an
Publikationen im Bereich der Laboruntersuchungen veréffentlicht wurde, um die Wech-
selwirkung von LUS auf das Faser-Matrix-System zu beschreiben. Im Bereich der Pro-
zessuntersuchung existieren bisher nur zwei Publikationen, verfasst von Tessier, um die
Wechselwirkung auf den Pultrusionsprozess zu untersuchen [170, 171]. Die Prozessin-
tegration von LUS in die Pultrusion hingegen wurde durch zahlreiche Patentanmeldun-
gen propagiert. Eine wissenschaftliche Aufarbeitung der physikalischen Wechselwir-
kungen fand bislang jedoch nur in geringem Mafe statt.
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Tab. 2-5: Veroffentlichungen im Bereich der Schwingungsanregung im Labor- und Prozess-
mafistab
Schwingungsanregung auf... Publikation Patent
Faser [133, 137-143, 145] -
Matrix [24, 30, 112, 113, 117, | -
122, 145-147, 149,
Labor 153-155]
Faser-Matrix-System [24, 86, 133, 143, 145, | -
146, 154, 155, 163—
169]
Faserfuhrung - [172]
Prozess | Impragnierung - [31, 33-35, 173-180]
Formgebungswerkzeug | [170, 171] [17]

Die Arbeit grenzt sich hier vom Stand der Technik ab, indem sie den Fokus auf die
Untersuchung des Einflusses von LUS auf das Fertigungsverfahren Pultrusion — im Spe-
ziellen auf den Impréagnierungsvorgang — legt. Es werden sowohl der Wirkzusammen-
hang auf die Prozessgrofien, wie z. B. Abzugskraft und Druckaufbau, analysiert (siehe
Abschnitt 2.1.1) als auch die erstellten Bauteile ndher untersucht. Durch die auf die
Pultrusion ausgerichteten Laboruntersuchungen werden die Ergebnisse analysiert, um
die physikalischen Hintergriinde anhand der eingesetzten Materialien zu ermitteln, und
auf die Prozessuntersuchung zuriickgespiegelt.
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3 Material und Methoden

Das Kapitel Material und Methoden stellt den Startpunkt der wissenschaftlichen Unter-
suchung dar. Die gesetzten Rahmenbedingungen aus den Kapiteln Stand der Technik
und Zielsetzung sowie die hierflir eingesetzte Ausriistung werden eingefiihrt. Es setzt
sich aus den folgenden Bereichen zusammen:

e Materialien und Ausristung (siehe Abschnitt 3.1): Ausgehend vom Abschnitt
2.1 und 2.2 werden die eingesetzten Materialien und Ausristung festgelegt und
vorgestellt: im Besonderen die eingesetzten Faser-Matrix-Systeme, die Pultrusi-
onsanlage und die Leistungsultraschallausriistung.

e Teststande und Vorgehen (siehe Abschnitt 3.2): Aufbau und Anordnung der ein-
zelnen Teststdnde (Druckkammer, 11-Kammer, Aufbauschung, Viskositat) wer-
den genannt und die Reihenfolge und Inhalte der Untersuchungsschritte erlau-
tert.

e Messmethoden (siehe Abschnitt 3.3): Bezugnehmend auf die Abschnitte 2.1 bis
3.2 werden Messmethoden ausgewahlt, die die Charakterisierung der behandel-
ten Faser, Matrix, Faser-Matrix-Systeme sowie der hergestellten Bauteile er-
maoglichen. Die theoretischen Hintergriinde und das methodische VVorgehen wer-
den vorgestellt.

3.1 Materialien und Ausristung

Der Abschnitt Materialien und Ausristung stellt das eingesetzte Faser-Matrix-System
vor, welches fir alle Versuchsreihen zum Einsatz kommt. Als Ausrustung werden die
Pultrusionsanlage, der LUS und deren Infrastruktur aufgezeigt.

3.1.1 Faser-Matrix-System

Fur die Pultrusion gibt es eine groRe Anzahl an méglichen Faser-Matrix-Systemen, die
eingesetzt und untersucht werden kénnen (siehe Abschnitt 2.1.2), jedoch schrankt sich
die Auswahl fur eine reprasentative Untersuchung auf standardméfig eingesetzte Sys-
teme ein.

Ein rein unidirektionaler Lagenaufbau dient als Basis fur die Untersuchung, da hier auf-
grund der hohen Anisotropie und geringen Permeabilitat die Impragnierung durch ge-
schlossene Imprégnierung besonders problematisch ist (siehe Abb. 2-7). Es wird ein La-
genaufbau aus reinen Glas- oder Kohlenstofffasern untersucht (siehe Tab. 3-1).
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Tab. 3-1: eingesetzte GF und CF Direkt Rovings [182, 183]

Typ | Hersteller | Bezeichnung Filamentanzahl | Feinheit | Durchmesser
GF | 3B SE3030 - 4800 tex | 24 um
CF | SGL C T50-4.0/240-E100 | 50k 3300 tex | 7 um

Als Matrix wird ein Epoxidharzsystem mit einem Dicarbonsdure-Anhydridhéarter ver-
wendet. Mit einer langen Topfzeit von lber 24 Stunden kann ein direkter VVergleich zwi-
schen der offenen und der geschlossenen Impragnierung erfolgen. Zudem wird die Mat-
rix standardmaRig zur Herstellung von kohlenstofffaserverstarkten Kunststoffen (CFK)
eingesetzt. Die Formulierung des Harzsystems ist in Tab. 3-2 aufgefihrt.

Tab. 3-2: Komponenten und Zusammensetzung der eingesetzten Matrix [60, 184]

Komponente Typ Hersteller Bezeichnung Teile
Harz Epoxid Sika Biresin® CR141 100
Harter Anhydrid Sika Biresin® CH141 90
Beschleuniger Amin Sika Biresin® CA141

Trennmittel Intern Chem-Trend Chemlease® 1C25

Die Zusammensetzung weicht bei einzelnen Versuchen von der Standardkonfiguration
ab. Bei den entsprechenden Versuchen wird auf die verdnderte Zusammensetzung hin-
gewiesen. Grunde flr das Weglassen einzelner Komponenten sind wie folgt:

e Harter: Mit einer Viskositat von weniger als 10 mPa-s wird die Viskositéat der
Matrix deutlich reduziert. Zusatzlich nimmt die Viskositat durch Temperaturer-
héhung der Matrix Uber mehrere GrélRenordnungen ab, sodass eine Viskositéts-
messung nicht mehr moéglich ist.

e Beschleuniger: Bei Temperaturen oberhalb von 80 °C nimmt die zunehmende
Reaktionsgeschwindigkeit der Matrix Einfluss auf die Messergebnisse. Durch
Weglassen des Beschleunigers wird der zeitliche Effekt der Versuchsdurchfih-
rung minimiert.

e Trennmittel: Nach dem Einmischen des Trennmittels wird die Matrix trib, so-
dass visuelle Untersuchungen nicht mehr durchgefiihrt werden kénnen.

Die Matrix hat eine Topfzeit von tiber 24 Stunden bei Raumtemperatur [60]. Die lange
Topfzeit gewdhrleistet — besonders bei komplexen Versuchsanordnungen mit langen
Vorbereitungszeiten — dass der Einfluss der Zeit auf den Reaktionsverlauf und somit die
Verénderung der Matrix minimal ist. In Abb. 3-1 ist links die Gelzeit tge Uber die Tem-
peratur T dargestellt. Der Gelpunkt wird im Abschnitt 3.3.2 definiert und beschreibt in
Kurzfassung den Zeitpunkt, an dem die Matrix aufgrund ihrer hohen Viskositét nicht
mehr zu verarbeiten ist.
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Abb. 3-1:  Untersuchung der eingesetzten Matrix: Gelzeit tge Uber Temperatur T (links); kom-
plexe Viskositat  Uber Temperatur T (rechts) (nach [185])

Die Punkte in den beiden Graphen sind die experimentell ermittelten Werte, an denen
jeweils eine Arrheniusgleichung angeglichen wurde. Bei Temperaturen unterhalb von
80 °C ist zu erkennen, dass die Verarbeitungszeit bei Verwendung einer I1-Kammer —
die eine Topfzeit von mindestens 20 min voraussetzt — ausreichend lange ist. In Abb.
3-1 rechts ist die komplexe Viskositat # Uber die Temperatur dargestellt. Der Begriff
komplexe Viskositat wird im Abschnitt 3.3.2.1 weiter erldutert und gibt das Flie3ver-
halten einer Flussigkeit wieder. Die komplexe Ausgangsviskositat bei Raumtemperatur
liegt bei rund 500 mPa-s. Durch Temperaturerhéhung kann die komplexe Viskositat um
ein Vielfaches reduziert werden, sodass diese bei 90 °C auf unter 20 mPa-s fallt.

Uber folgende Arrhenius-Gleichung wird die Korrelation zwischen Viskositat und Tem-
peratur analytisch nachgebildet [186].

n(T) = Ae"RY (3-1)

A ist der praexponentielle Faktor, Ea die Aktivierungsenergie, R die universelle Gaskon-
stante und T die absolute Temperatur. In Tab. 3-3 sind die Faktoren fir Gelzeit tge und
Viskositatsverlauf 5 in Abhé&ngigkeit zur Temperatur zusammengefasst.

Tab. 3-3: Faktoren Arrhenius-Gleichung fir die Gelzeit und die Viskositét

Grole | A[-] Ea [J/mol]
tger [Min] | 3,3846 x 102 | - 89.013
n [mPa-s] | 1,6701 x 10° | - 42.546

3.1.2 Pultrusion

Die Prozessuntersuchungen werden mit einer Pultrusionsanlage der Firma Pultrex des
Typs Px500-10T ausgefuhrt, die eine maximale Abzugskraft von 100 kN durch eine
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alternierende Abzugseinheit aufbringt. Zur Prozessuberwachung stehen folgende
Schnittstellen zur Verfugung:

e 12x Temperatursensoren

e 6X geregelte Heizzonen

e 1x Geschwindigkeitssensor zur Ermittlung der realen Abzugsgeschwindigkeit
e 1x Kraftsensor zur Ermittlung der Abzugskraft

e 4x analoge Eingange flr den Anschluss von externen Drucksensoren

Die Injektion der Matrix erfolgt durch einen Materialdruckbehélter der Firma Schneider
mit der Bezeichnung Farbboy24 (schematisch dargestellt in Abb. 2-6 im Abschnitt
2.1.3). Uber einen Druckbereich von bis zu 8 bar mit einer Auflésung von 0,2 bar kann
die Matrix injiziert werden.

Né&here Details tiber das eingesetzte Werkzeugsystem werden im Abschnitt 3.2.2 erldu-
tert.

3.1.3 Leistungsultraschall

Fur die Arbeit wird ein Ultraschallprozessor der Firma Hielscher des Typs UIP1000hdT
mit einer Arbeitsleistung von 1000 Watt eingesetzt. Die Arbeitsfrequenz liegt im Be-
reich von 19 bis 20 kHz mit einer maximalen Amplitude des Schallwandlers von 25 pm.

Beim Tausch der Booster-Sonotrode-Kombination muss ein Kalibrierungsvorgang
durchgefihrt werden. Hierbei wird die Verlustleistung von maximaler bis minimaler
Amplitude bei Beschallung ohne Medium ermittelt. Zu Beginn jeder Beschallung wird
die préazise Arbeitsfrequenz der Sonotrode ermittelt, indem die Anregungsfrequenz, be-
ginnend mit 20 kHz, kontinuierlich reduziert wird, bis die natlrliche Eigenfrequenz der
Sonotrode erreicht ist. Der Scanvorgang benétigt in der Regel zirka zwei Sekunden.
Dargestellt ist der Ultraschallprozessor in Abb. 2-10 mit den Komponenten Ultraschall-
generator (1) und -wandler (2). Wahrend der Beschallung werden die Leistung P und
die Amplitude u aufgezeichnet. Die Amplitude wird in % angegeben und bezieht sich
auf den Amplitudenbereich des Schallwandlers. Folglich ergibt sich bei der maximalen
Amplitude von 100 % eine resultierende Amplitude von 25 pum. Da die Amplitude durch
die Kombination von Booster und Sonotrode am beschallten Medium jedoch verandert
wird (siehe Abschnitt 2.2.1), muss die resultierende Amplitude ermittelt werden. Fur die
Arbeit werden ein Booster (1.8 FLAspez) und zwei Sonotrodentypen (BS2d22,
BS20A40x20) verwendet, die in Abb. 3-2 in genannter Reihenfolge dargestellt sind.
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Abb. 3-2:  verwendeter Booster und Sonotroden: 1.8 FLAspez (1), BS2d22 (2) und BS20A40x20
@)

Durch Laser-Doppler-Vibrometer wird die reale Amplitude der Booster-Sonotrode-
Kombination ermittelt [187, 188]. Einschrankend fir die Messung muss genannt wer-
den, dass immer eine Ungenauigkeit von rund 5 % vorliegt. Ursachen hierflr sind, dass
der Booster und die Sonotrode zusammen eine undefinierte Mischfrequenz ergeben und
die Messung nicht bei Einsatztemperatur durchgefiihrt wird. Die Anderung der Sono-
trodenlange aufgrund der Temperaturdnderung hat einen direkten Einfluss auf die Ei-
genfrequenz und damit auf die resultierende Amplitude. In Tab. 3-4 sind die ermittelten
Faktoren flr beide Sonotroden aufgelistet, deren Grundlage das Messprotokoll der
Firma Hielscher ist (siehe Tab. A-1 im Anhang). u bezeichnet den Sonotrodeneinsatz
ohne Booster, u- bezeichnet die reduzierenden und u+ die verstarkenden Booster-Sono-
trode-Kombinationen. Die Amplitude an der Sonotrodenspitze wird durch Multiplika-
tion des passenden Faktors aus Tab. 3-4 mit der Prozentangabe der Amplitude des Ult-
raschallgenerators ermittelt.

Tab. 3-4: Amplitudenfaktoren der Sonotroden BS2d22 und BS20A40x20 nach Tab. A-1 zur
Ermittlung der Amplitude an der Sonotrodenspitze in pm

BS2d22 BS20A40x20

u- u u+ u- u u+
0,3245 | 0,6000 | 1,1180 | 0,1887 | 0,3750 | 0,6135

3.2 Teststande und Vorgehen

Der Abschnitt Teststande und Vorgehen stellt die verwendeten Teststdnde und die me-
thodische Umsetzung der Versuchsreihen dar. Zur Klarung der Fragestellungen aus Ab-
schnitt 1.2 sind insgesamt vier Teststdnde im Zusammenspiel mit studentischen Ab-
schlussarbeiten konzeptioniert, konstruiert und realisiert worden [21, 185, 189-192]. In
Tab. 3-5 sind die Teststdnde entsprechend der drei thematischen Bereiche — Faser, Mat-
rix und Faser-Matrix — genannt.
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Tab. 3-5: vier Teststande flr die Prozessuntersuchung und anschliefende Prozessanalyse

Bereich Prozessuntersuchung Prozessanalyse

Faser Druckkammer | 1I-Kammer [21] | Aufbauschung [190, 192]
Matrix [185, 191] Viskositat [189]
Faser-Matrix | - Druckkammer [185, 191]

In den ndchsten Abschnitten werden die Teststande jeweils nach folgender Struktur vor-
gestellt: Es werden die Stell- und Untersuchungsgréfien genannt und danach der Aufbau
des Teststandes erlautert. AbschlieRend wird auf die Versuchsumsetzung selbst einge-
gangen.

3.2.1 Druckkammer

Ziele der Druckkammer sind die grundlegende Untersuchung und die Ermittlung der
Belastungsgrenzen des Faser-Matrix-Systems. Hierflr sollen die Fasern und die Matrix
moglichst prozessnah mit LUS beschallt und dessen Effekt auf das Untersuchungsme-
dium ermittelt werden. In Tab. 3-6 sind die Stell- und UntersuchungsgroRen aufgelistet,
die sich an den Arbeiten aus den Abschnitten 2.1.3, 2.2.3, 2.2.4 und 2.2.5 orientieren.
Die Stellgrofien ergeben sich aus folgenden Randbedingungen:

e Druck p: Die Druckkammer wird mit einem Druck von bis zu 6 bar beaufschlagt
und orientiert sich an den maoglichen Driicken innerhalb einer I1-Kammer [68].

e Zeit t: Eine Beschallungszeit von bis zu 60 s entspricht einer Abzugsgeschwin-
digkeit von 0,02 m/min bei einer Sonotrodenbreite von 20 mm im realen Pultru-
sionsprozess und stellt damit die unterste Geschwindigkeitsgrenze dar. Fir den
Prozess wird eine Geschwindigkeit von 0,3 m/min angenommen, woraus sich
eine Beschallungszeit von 4 s ergibt.

e Amplitude u: Als maximale Amplitude wird 60 um gewahlt, die leicht oberhalb
der unteren Grenze einer erfolgreichen Mischung definiert ist [30]. Eine weitere
Erhéhung der Amplitude fihrt unmittelbar zur Faserschadigung [144].

e Abstand s: Innerhalb der I1-Kammer ist der Abstand zwischen Sonotrodenspitze
und beschallten Fasern in einem Bereich von 0 bis 10 mm, sodass der gleiche
Abstand zwischen Sonotrodenspitze und Rovingfiihrung in der Druckkammer
ubernommen wird.

e Medium: Mit steigender Viskositét sinkt die Wirklange des LUS (siehe Formel
(2-5) und Abschnitt 2.2.2). Dementsprechend wird der Viskositatsbereich von
0,001 bis 1 Pa-s durch unterschiedliche Medien abgebildet: Wasser (1 mPa-s);
Matrix (= 500 mPa-s); Silikondl M100 (100 mPa-s) [193]; Silikondl M1000
(1 Pa-s) [193].
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Tab. 3-6: Stell- und Untersuchungsgroen fiir den Teststand Druckkammer

Bereich Stellgrofie Untersuchungsgrofie
Faser Amplitude u: 0-50 um | Faserschadigung S, Einzelfaserzugversuch
Matrix Zeitt: 0-60 s

Wirklange lk, LUS Intensitat I ys, Tempe-
Druck p: 0-6 bar raturerhdhung AT, Leistungseintrag P,
Abstand s: 0-10 mm Energie E, Komplexe Viskositit bei 25 °C
Medium: 0,001-1Pa-s | ;.o Gelzeit bei 90 °C tyel 00, Glasiiber-
gangstemperatur Tg1/Tg2, Reaktionsenthal-
pie W

Faser-Matrix Faser-Matrix-Haftung

In Abb. 3-3 sind die schematische (links) und die reale Umsetzung (rechts) der Druck-
kammer dargestellt. Der Aufbau besteht aus einem druckstabilen Glaszylinder mit einem
AuBendurchmesser von 130 mm und einer Wandstarke von 9 mm, der nach
DIN EN 1595 einem maximalen Druck von 10 bar standhalt.

Sonotrode

Drucksensor

Druckluft

Temperatur-
sensor

Matrix

Glaszylinder

Abb. 3-3:  Teststand Druckkammer: schematische (links) und reale Darstellung (rechts, [185])

Boden und Deckel sind aus Kaltarbeitsstahl 1.2083 gefertigt. Sie fassen den Glaszylin-
der Uber Flachdichtungen druckdicht ein. Die Sonotrode wird Uber zwei O-Ringe an
ihrem Schwingungsknoten druckdicht im Deckel fixiert. Zudem befinden sich im De-
ckel der Druckluftanschluss, ein analoges Druckbarometer (0—15 bar) und eine Durch-
fuhrung fir ein Thermoelement (Typ J). Im Boden ist eine Mulde vorgesehen, sodass
die Proben stets korrekt positioniert werden. Die Einfassung der Rovings — dargestellt
in Abb. 3-4 — ist mit einer Rasterung von 5 mm so konstruiert, dass ein Abstand zur
Sonotrodenspitze von 0 bis 10 mm eingestellt werden kann.
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Befestigung

Fihrung

Sonotrode

Roving

Abb. 3-4:  konstruktive Umsetzung der Rovingeinfassung: Gesamtdarstellung (links) und im
Schnitt (rechts)

Im Folgenden wird die Versuchsumsetzung fur die Bereiche Faser (siehe Abschnitt
4.1.1), Matrix (siehe Abschnitt 4.1.2) und Faser-Matrix-System (siehe Abschnitt 5.3)
aus Tab. 3-6 vorgestellt:

Faser: Fur den Prozessbereich der Faser wird der Effekt des LUS in seiner Faserschadi-
gung beurteilt. In Abb. 3-5 sind vier Stufen der Faserschadigung dargestellt. Hierbei
wurde ein CF-Roving in der Rovingeinfassung (siehe Abb. 3-4) eingespannt und nach
der Beschallung mit LUS im Medium fotografiert.

T

<« 20 mm -» (1) \\ M(2)

Abb. 3-5:  Definitionsstufen der Faserschadigung: (1) keine; (2) schwach; (3) mittel; (4) stark
(nach [191])

Die Faserschadigung S wird aus dem Quotient der Hohe h der Faseraufbauschung und
der L&nge [ der Rovingeinfassung ermittelt.

h, 10 (3-2)

SZT

Um im ersten Schritt den Effekt des LUS bei unterschiedlicher Viskositat der Matrix auf
einen CF-Roving zu ermitteln (siehe Abschnitt 4.1.1.1), werden drei Medien verwendet:
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° 1 mPa-s: Wasser
e 100 mPa-s: Silikon6l M100 [193]
e 1000 mPa-s: Silikon6l M1000 [193]

Die Beschallungszeit t mit 5, 10 und 20 s wird ebenso Uber 3 Stufen variiert. Der Druck
p (6 bar), die Amplitude u (30 um) und der Abstand s (O mm) werden konstant gehalten.

Im zweiten Schritt ist es fur die Prozessuntersuchung relevant zu wissen, welche
Amplituden mit der Ziel-Matrix verwendet werden kénnen, ohne die Faser zu schadigen
(siehe Abschnitt 4.1.1.2). Eine Faserschadigung fuhrt direkt zur Reduktion der Bauteil-
eigenschaften. Fir die Untersuchung werden die Faser (CF; GF), der Abstand s (0; 5;
10 mm) und der Druck p (0; 3; 6 bar) variiert. Das Medium (Matrix) und die Beschal-
lungszeit (5 s) werden konstant belassen. Zur Ermittlung der maximalen Amplitude u
soll die Faser keine Schadigung aufweisen (Stufe 1). Nachdem die maximale Amplitude
ermittelt wurde, werden von den behandelten Fasern (CF) die Festigkeit und die Steifig-
keit im Einzelfaserzugversuch mit den Testparametern aus Tab. 3-7, deren Faktoren im
Abschnitt 3.3.1.1 weiter erlautert werden, ermittelt.

Tab. 3-7:  Testparameter fur den Einzelfaserzugversuch

Einspannlédnge L [mm] | 25
Testgeschwindigkeit [mm/min] | 0,5
Vorspannung Fy [cN/tex] | 1,0
Anzahl an Tests [-] | 20

Matrix: Zur Visualisierung der Wirklange Ik des Kavitationsbereichs wird die Ziel-Mat-
rix (siehe Tab. 3-2) im ersten Schritt wahrend der LUS-Beschallung mit einer Hochge-
schwindigkeitskamera gefilmt (siehe Abschnitt 4.1.2.1). Hierfur werden 200 ml Matrix
— jedoch ohne Beschleuniger und Trennmittel — entgast in ein 250 ml Becherglas gege-
ben und in der Druckkammer platziert. Die Messreihen bei 0, 3 und 6 bar werden mit
einer Amplitude von 12 um begonnen und pro Sekunde um 0,6 pum auf bis zu 60 pum
erhoht.

Um im zweiten Schritt die Effekte des LUS auf die Matrix zu ermitteln (siehe Abschnitt
4.1.2.2-4.1.2.5), ergeben sich aus den Abschnitten 2.2.2 und 2.2.4 sowie aus Tab. 3-6
die drei wichtigsten StellgroRen fur die Untersuchung: Amplitude u, Zeit t und Druck p.
Aus den drei genannten StellgroRen, die auf zwei Stufen untersucht werden, ergibt sich
der Versuchsplan aus Tab. 3-8.
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Tab. 3-8: Versuchsplan

Nr. Al|A2|A3|A4|B1|B2|B3|B4|Cl1|C2]|C3
ufum] | 20| 40| 20| 40| 20| 40| 20| 40 30
t [s] 10 60 10 60 35
p [bar] 0 6 3

Jeder Versuch wird einmal durchgefihrt, bis auf Versuchsreihe C.1-C.3, die den Mit-
telpunkt des Versuchsraums darstellt. Durch ihre dreifache Wiederholung lasst sich eine
Aussage uber die Streuung des Versuchsraums treffen. Alle Untersuchungen erfolgen
nach dem Schema aus Tab. 3-9.

Tab. 3-9:  zeitlicher Ablauf der Untersuchung

Zeitpunkt | Tatigkeit
0 min | Matrix (19,8 g) abmischen
System per Hand und Holzspatel fiir 1 min verrihren
Im Exsikkator entgasen
20 min | 5 g der Matrix in kleinen Becher tberfuhren
40 min | Beschallung mit LUS
50 min | Rheometermessung
55 min | FTIR-Messung
60 min | 2 Proben vorbereiten und DSC starten

Die Rheometermessung ermittelt die zwei Untersuchungsgréfien 72s und tgel go. Die 0s-
zillierende Messung erfolgt bei 5 Hz mit einer Scherdeformation von 5 % und einem
Messspalt von 1 mm. Der Viskositatswert fir 725 ergibt sich aus dem Mittelwert der
Messwerte wéhrend der ersten drei Minuten der Messung bei 25 °C. FUr tgel_oo wird die
Matrix mit einer Heizrate von 30 K/min auf 90 °C erhitzt und anschlielend die Gelzeit
aus dem Kreuzungspunkt des Speichermoduls mit dem Verlustmodul bestimmt. Weitere
Informationen zum Vorgehen finden sich im Abschnitt 3.3.2.1.

Aus der DSC-Messung (Weiteres zur Messmethode siehe Abschnitt 3.3.2.2) werden die
Glasuibergangstemperatur Tq1/Tg2 und die Reaktionsenthalpie W bestimmt. Die Tab. 3-10
gibt die Temperierungsschritte der Temperaturkurve Ty1 zur Ermittlung der Tg1 an. Im
Abschnitt 1-4 ist sie an den Temperaturverlauf im Werkzeugsystem bei einer Geschwin-
digkeit von 0,3 m/min angelehnt. Anschlieend wird die Matrix im Abschnitt 5-7 ge-
tempert und dann die Tg1im Abschnitt 8 ermittelt.

Der Aushartegrad wird indirekt Gber die exotherme Flache der DSC-Kurve ermittelt und
kann nicht mit der Temperaturkurve Tk aus Tab. 3-10 ermittelt werden. Daher wird eine
weitere Probe mit der Temperaturkurve Tk beaufschlagt. Die Probe wird auf -20 °C ab-
gekdhlt, dort fir 10 min gehalten und dann mit 10 K/min auf 320 °C erhitzt. Neben der
Reaktionsenthalpie W wird die Tg. bestimmt.
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Tab. 3-10:  Temperaturkurve Tk zur Bestimmung der Tq1

Schritt Heiz-/Abkihlrate | Starttemperatur | Endtemperatur | Haltedauer
[-] [K/min] [°C] [°C] [min]

1 150 20 175 -

2 15 175 190 -

3 - 190 190 1

4 10 190 20 -

5 10 20 140 -

6 - 140 140 120

7 10 140 20 -

8 10 20 200 -

Faser-Matrix-System: Zur Charakterisierung der Faser-Matrix-Haftung mit dem Frag-
mentierungstest (siehe Abschnitt 3.3.3.1) wird der VVersuchsraum in Anlehnung an Abb.
4-2 aus Abschnitt 4.1.1 ausgelegt und in Tab. 3-11 zusammengestellt. Die im Versuchs-
plan genannte Probe x_xx dient als Referenz und erfahrt die gleiche Behandlung wie die
restlichen Proben. Besonderheit jedoch ist, dass die Probe nicht mit LUS beschallt wird.
Far die Untersuchung werden 250 ml der Matrix (siehe Tab. 3-2) — jedoch ohne Trenn-
mittel — fir 15 min entgast und dann ins Becherglas des Teststands Druckkammer ein-
gefillt. Nachdem der Roving in die Rovingeinfassung gelegt und ins Becherglas gefuhrt
wurde, wird der Roving — mit den in Tab. 3-11 genannten Faktoren — fiir jeweils genau
5 s beschallt.

Tab. 3-11:  Versuchsplan mit seinen Faktoren

Nr. | Druck [bar] | Abstand [mm] | Amplitude [um]
X XX | - - -
0000 27
005/0 34
0100 10 39
3003 8
305(3 12
3103 10 17
6 00 |6 6
6 056 10
6 10 |6 10 15

Nach der Beschallung werden der Roving aus der Rovingeinfassung des Teststands ent-
nommen und jeweils zwei Filamente in die Form des Fragmentierungstests eingelegt.
Damit das Filament gespannt ist, werden an den Enden jeweils eine Holzklammer be-
festigt und anschliefend die Form mit der zuvor beschallten Matrix aufgefullt (siehe
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Abb. 3-6, Bild 1). Die Aushartung der Matrix orientiert sich am Datenblatt des Herstel-
lers (3 h/80 °C, 3 h/120 °C, 3 h/140 °C) [60]. Nach der Aushartung werden die Zugpro-
ben aus der Form genommen und die Oberfl&che poliert. Die mechanische Zugbelastung
und mikroskopische Auswertung werden im Abschnitt 3.3.3.1 erléutert. Pro Parameter-
variation werden mindestens flinf Filamente eingebettet und untersucht.

& A0
I -
 lad :"l 'T-'
- -

(3)

Abb. 3-6: Probenherstellung fir den Fragmentierungstest: 1) Einbettung der Filamente;
2) Zugbelastung der Probe; 3) getestete Proben

3.2.2 llI-Kammer

Ziel der 11I-Kammer ist, den LUS im Pultrusionsprozess — im Speziellen mittels geschlos-
sener Impragnierung — zu untersuchen. Hierfir wird LUS in eine 11-Kammer implemen-
tiert. Abb. 3-7 stellt das in der Arbeit entwickelte Werkzeugsystem, bestehend aus 11-
Kammer mit montiertem LUS-Wandler und angeschraubtem Formgebungswerkzeug,
dar. Ausgangsbasis ist ein Formgebungswerkzeug, mit dem ein Flachprofil mit dem
Querschnitt 60x5 mm? hergestellt wird. Die Auswahl fiir das Flachprofil ergibt sich ei-
nerseits aus der Dicke von 5 mm — die bei einer reinen unidirektionalen Verstarkung —
schwer durch eine geschlossene Impréagnierung zu verarbeiten ist. Auf der anderen Seite
lassen sich bei einem Flachprofil mit vertretbarem Aufwand Probekdrper heraustrennen
und analysieren.

In Tab. 3-12 sind die wichtigsten Stell- und UntersuchungsgroRen fiir die Untersuchung
aufgelistet, die sich an den Arbeiten aus den Abschnitten 2.1.3, 2.2.3, 2.2.4, 2.2.5 und
2.2.6 orientieren. Die StellgroRen ergeben sich aus folgenden Randbedingungen:

e Imprégnierungsart: Neben der offenen Impragnierung (OB), werden zwei Geo-
metrieformen der 11-Kammer untersucht. Mit der konischen (CO) und der trop-
fenformigen (TD) Innengeometrie werden die zwei am hdufigsten verwendeten
Geometrien im Zusammenspiel mit LUS gepriift (siehe Abschnitt 2.1.3).

e II-Kammertemperatur Tkammer: Die Temperierung der 1l-Kammer orientiert sich
an der Topfzeit der eingesetzten Matrix. Nach Abb. 3-1 im Abschnitt 3.1.1 ist
ein Temperaturbereich von 20 bis 70 °C mit einer ausreichend langen Topfzeit
von Uber 60 min verbunden.
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Faserfihrung

Abzugsgeschwindigkeit voui: Der Geschwindigkeitsbereich orientiert sich an der
Matrix und der Oberflachenqualitét.

Ort LUS: Im Abschnitt 2.2.6 wird LUS an unterschiedlichen Punkten der Pro-
zesskette Pultrusion eingesetzt. Zur Abbildung der unterschiedlichen Auswir-
kungen wird eine variable Positionierung des LUS innerhalb der I1I-Kammer um-
gesetzt und charakterisiert.

Ort Injektion: Nach [73, 77] tragt die Position der Matrixinjektion mafigeblich
zur Imprégnierung bei, sodass der Einfluss des Ortes ebenso Uber eine variable
Positionierung untersucht wird.

Amplitude u: Der Amplitudenbereich orientiert sich an den Untersuchungen aus
der Druckkammer und kann von 0 bis 60 um variiert werden.

Formgebungswerkzeug P

60x5 mm? >

II-Kammer

Druckmessung

Injektion

LUS-Sonotrode

LUS-Wandler

Abb. 3-7:  Werkzeugsystem bestehend aus I1-Kammer mit angeschlossenem LUS-Wandler und

angeschraubtem Formgebungswerkzeug

Die Untersuchungsgrofien sind in die Bereiche Prozess und Bauteil unterteilt und wur-
den im Rahmen der Arbeit von Goth festgelegt [21]:

Die Prozessgrofien beschreiben hierbei die wichtigsten Daten, die wahrend des
Pultrudierens ermittelt werden (siehe auch Abschnitt 2.1.1). Die sich einstellende
Abzugskraft Fpu wird direkt aus den Daten der Pultrusionsanlage gelesen. Die
Driicke p;1 bis ps werden mit Drucksensoren an unterschiedlichen Positionen der
II-Kammer ermittelt. Zur Ermittlung des Temperaturverlaufs T innerhalb des
verarbeitenden Materials wird ein Drahtthermoelement (Typ J) an einen Roving
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geknupft und durch I1-Kammer und Formgebungswerkzeug gezogen. Zeitgleich
wird die Temperatur in Relation zur Position niedergeschrieben. Zusétzlich zum
Temperaturverlauf wird die Maximaltemperatur Tpeak unterhalb der Sonotrode
notiert. AuRerdem wird die Leistungsabgabe PLus des LUS-Generators ermittelt.

e Die GroRen aus der Bauteiluntersuchung stellen die Kennwerte mit der gréften
Aussagekraft fur pultrudierte Bauteile zur Charakterisierung der Impréagnie-
rungsgute und Homogenitét dar. Die genaue Umsetzung der Probenvorbereitung
und Messung wird im Abschnitt 3.3 beschrieben.

Tab. 3-12:  Stell- und Untersuchungsgrof3en fir den Teststand 11-Kammer

Stellgréien Untersuchungsgrofien

Ort LUS: 6 Positionen Prozess Bauteil

Ort Injektion: 6 Positionen PLus Biegefestigkeit/
u: 0-60 um P1—P3 -Steifigkeit
Ti-kammer: 20—70 °C Fpul ILSS
Geometrie: Konisch, Tropfenform | T Mikroskopie
Vpui: 0,3-1,0 m/min Trea Porengehalt

Aus den in Tab. 3-12 genannten Stell- und UntersuchungsgrofRRen ergibt sich die in Abb.
3-8 dargestellte schematische Umsetzung der Il1-Kammer. Insgesamt sind sechs Ein-
schiibe oben und unten vorgesehen, die eine variable Positionierung des LUS, der Injek-
tion und der Druckmessung zulassen. Die Sonotrode BS20A40x20 (siehe Abb. 3-2 (3))
ist quer zur Abzugsrichtung montiert, sodass 40 mm des 60 mm breiten Profils zentrisch
beschallt werden. Uber integrierte Bohrkanale kann die 11-Kammer durch Wasser als
Heizmedium auf eine gewiinschte Temperatur von 20 bis 70 °C temperiert werden. Die
Innengeometrie der 11-Kammer entspricht einer konischen 11-Kammer mit einem Ein-
laufwinkel von 2x1,4°, der sich an bereits gefertigten 11-Kammern des Fraunhofer IGCV
orientiert. Durch Einsatze (rot dargestellt in Abb. 3-8) kann die konische Innengeometrie
in eine Tropfenform gedndert werden, deren Hohe im Einlaufbereich 5,6 mm betragt.
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Einsatz Tropfenform Druckmessung Faser-Matrix-Paket

ll Abzugsrichtung

Einlaufbereich Matrixinjektion LUS-Anregung

\ A J
Y Y

II-Kammer Formgebungswerkzeug

Abb. 3-8:  schematische Darstellung des Aufbaus der 11-Kammer mit eingebauten Einsatzen

In Abb. 3-9 ist das gesamte Werkzeugsystem schematisch dargestellt. Es zeigt die Ab-
stdnde der Elemente und Sensoren relativ zum Einlauf der I1-Kammer. Mit Toplnsertl—
3 (T11-3) beziehungsweise BottomlInsertl-3 (BI1-3) werden die genauen Positionen
der Einschube fur den LUS, der Injektion und der Druckmessung (p1—ps) definiert. Dem-
entsprechend ist in Abb. 3-8 der LUS an Position BI2 installiert. Uber die Thermoele-
mente TO1-T12 wird die Temperatur an den dargestellten Positionen gemessen. Die fett
markierten Thermoelemente TO1-T04 werden zur Regelung der vier Heizzonen (rote
Rechtecke) verwendet. Uber Kiihlplatten (blaue Rechtecke) wird der Ubergang zwi-
schen I1-Kammer und Formgebungswerkzeug gekunhlt.

E EEEEEEEE E E E E E E E
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N“m‘ e ) <
~ (@) OO © o© o +H4 o - o o
) By HENH H BH BH BH BH B N 1]
T

II-Kammer

400 mm > 950 mm >

Abb. 3-9:  AbmaRB des Werkzeugsystems. Die blauen Rechtecke stellen die Kiihlung und die ro-
ten Rechtecke die Heizung dar.

Der Aufbau erfolgt bei allen Versuchen nach dem gleichen Schema:
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e Unterhélfte des Formgebungwerkzeugs auf den Werkzeugtrager montieren

e Montage der sechs Einschiibe in die gewiinschten Positionen der I1-Kammer

e Verschraubung der Unterhélfte der I1-Kammer mit dem Formgebungswerkzeug
e Ablage des Faserstrangs auf die Unterhalften des Werkzeugsystems

e Schliellen des Werkzeugsystems unter kontinuierlichem Ziehen des Faserstrangs
e Anbringen der Thermoelemente, Heizungen und Kuhlplatten

e Montage des LUS-Wandlers an die I1-Kammer

e Verbindung der Matrixinjektion tber Kunststoffschldauche mit dem Drucktopf
e Anschluss des LUS-Wandlers mit dem Generator

e Temperierung des Werkzeugs auf 180 °C Uber alle Temperaturzonen (T01-04)
e Optional: Verbindung des Temperiergerats mit der 11-Kammer

In Abb. 3-10 ist der fertige Aufbau dargestellt. Nachdem das Formgebungswerkzeug
eine homogene Temperaturverteilung von 180 °C aufweist, beginnt der Versuch durch
Injektion der Matrix in die II-Kammer. Sobald die 1I-Kammer geftllt ist, wird der Fa-
serstrang kontinuierlich mit einer Abzugsgeschwindigkeit von 0,3 m/min gezogen. Zwi-
schen jeder Parametereinstellung werden 3 m Profil gezogen, sodass sich das Gesamt-
system eingeschwungen hat. \Von jeder Einstellung werden dann 4x1 m Proben entnom-
men und Abzugskraft, Driicke, Temperaturen und LUS-Leistung notiert. Wenn erfor-
derlich, wird nach der letzten Probe ein Thermoelement durch das Werkzeugsystem ge-
zogen.

Drucksensor <«— 400 mm —»
Temperierung
Matrixinjektion

LUS-Wandler 1

» b o b

IT-Kammer 1 Formgebungswerkzeug

y 1% ] e
al p —_— |
e — )
S S |

- )

> Abzugsrichtung

|

o

}/ < 'l.-,

Abb. 3-10: aufgebauter Teststand bestehend aus I11-Kammer und Formgebungswerkzeug

3.2.3 Aufbauschung

Ziel des Teststands Aufbauschung ist es, den Einfluss des LUS auf die Faserverteilung
zu ermitteln und zu quantifizieren, inwieweit LUS ein Rovingpaket aufbauscht. In Tab.
3-13 sind die Stell- und UntersuchungsgroRen aufgelistet, die sich an den Arbeiten aus
den Abschnitten 2.1.3, 2.1.6 und 2.2.3 orientieren. Die Stellgréf3en ergeben sich aus fol-
genden Randbedingungen:
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e Gewicht pro Roving m: Wahrend des Pultrudierens werden die Rovings konti-
nuierlich gezogen, wodurch sich eine Vorspannung aufbaut. Im Teststand wird
die Vorspannung durch Gewicht pro Roving nachgebildet. Sie entspricht den real
auftretenden Spannungen der beiden Kammergeometrien (konisch/tropfenfor-
mig, siehe Abschnitt 2.1.3). Die Vorspannung orientiert sich an den Werten aus
der Voruntersuchung [192].

e Amplitude u: Der Amplitudenbereich orientiert sich an den Untersuchungen der
Druckkammer und wird im Bereich von 12 bis 48 yum variiert.

e Anzahl Rovings n: Durch Variation der Rovinganzahl wird die Lagendicke im
Bereich von zirka 2 bis 6 mm eingestellt. Sie orientiert sich an der Dicke des
Flachprofils des Teststands I1-Kammer aus Abschnitt 3.2.2.

Als Untersuchungsgrof3e ist die Aufbauschung B gewahlt. Sie gibt an, wie stark die Di-
cke des Rovingstrangs durch den LUS prozentual aufgebauscht wird. Die Aufbauschung
wird als wichtige Grol3e angesehen, da sie direkt die Permeabilitat und damit die Durch-
lassigkeit des Faserpakets fur die Matrix beschreibt.

Tab. 3-13:  Stell- und Untersuchungsgréfien fur den Teststand Aufbauschung

Stellgrofie Untersuchungsgrofie

Gewicht pro Roving m: 250-500 g | Aufbauschung B
Amplitude u: 12-48 pm
Anzahl Rovings n: 2-6

Abb. 3-11 zeigt die schematische (links) und reale (rechts) Umsetzung des Teststands
Aufbauschung auf Basis von Tab. 3-13. Unterhalb des Teststands wird der LUS in die
Untersuchungskammer eingekoppelt. Die Rovings werden links und rechts geklemmt
und weisen in diesem Bereich einen Faservolumengehalt von 65 % auf.

Untersuchungs-

//////// kammer

-~ +o——— Klemmung
==X ~—~ Roving

Sonotrode

Abb. 3-11:  Teststand Aufbauschung: schematische (links) und reale Darstellung (rechts, [190])

Urspriinglich war die Verwendung des Ziel-Matrix-Systems geplant, jedoch haben Vor-
untersuchungen gezeigt, dass nach kurzer Beschallungszeit die Matrix sich eintriibt, so-
dass die Rovings und somit eine magliche Aufbauschung nicht mehr sichtbar sind. Zur
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Vermeidung der Eintriibung wird stattdessen das Silikon6l M100 (100 mPa-s) [193] ein-
gesetzt. Mit einem Druck von 1 bar wird das Silikondl durch einen Drucktopf in den
Teststand injiziert. Uber das Sichtfenster ist das Rovingpaket in der Untersuchungskam-
mer erkennbar. Eine Spiegelreflexkamera (EOS 500D, Canon, 15,1 Megapixel) doku-
mentiert den Zustand vor und wéhrend der Beschallung, um die prozentuale Flachen-
verdnderung zueinander ermitteln und auswerten zu kénnen. Ein Millimeter entspricht
dabei 76 Pixeln.

Brennebene
‘

Abb. 3-12:  Auswertung der Aufbauschung mittels Kamerasystem (rechts) mit dem Sucherbild
der Kamera (links), bei der ein Lineal zur Kalibrierung zu sehen ist

Die Stellgréien Gewicht pro Roving, Amplitude und Anzahl Rovings (siehe Tab. 3-13)
geben den Versuchsraum vor. Fir die StellgroRen und die beiden Fasermaterialen GF
und CF ergibt sich folgender Versuchsplan:

Tab. 3-14:  Versuchsplan fur den Teststand Aufbauschung mit entsprechenden Stellgréfien

Stellgrolie | Wert Mittelpunktversuch

Gewicht pro Roving m [g] 230 375
500
_ 12

Amplitude u [um] 28 30

Anzahl Rovings n [] z 4

Alle Versuche werden einmal durchgefuhrt, mit Ausnahme des Mittelpunktversuchs.
Dieser wird dreimal wiederholt. Durch seine dreifache Wiederholung l&sst sich eine
Aussage Uber die Streuung des Versuchsraums treffen. Die Untersuchungen werden
stets nach einem Schema durchgefihrt, dessen Reihenfolge in Tab. 3-15 aufgelistet ist.
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Tab. 3-15:  Reihenfolge der Untersuchungen

Abschnitt

Tatigkeit

Aufbau

Verknipfung der Rovings mit den Gewichten
Einlegen der Rovings in den Teststand
Teststand schlieRen

LUS kalibrieren

Start

Offnen des Kugelhahns des Drucktopfs
Mit einem Druck von 1 bar den Teststand fiir 30 s mit Silikondl spiilen
Start Selbstausldser (5 Bilder nach 10 s)

u=12pum

5s Leerlauf
5 s mit LUS beschallen
5 Fotos mit einer LUS-Amplitude von 12 um; LUS abschalten

u=48 um

5s Leerlauf
5 s mit LUS beschallen
5 Fotos mit einer LUS-Amplitude von 48 um; LUS abschalten

Ende

SchlieRen des Kugelhahns des Drucktopfs

Abbau

Offnen des Teststands und reinigen

3.2.4 Viskositat

Der Teststand Viskositét hat als Ziel, die Viskositat der Matrix wahrend der Beschallung
mit LUS zu ermitteln. In Korrelation zur Temperaturentwicklung — ein wesentlicher
Grund fir die Viskositatsreduktion — soll beleuchtet werden, ob LUS einen zusétzlichen
positiven Effekt der Viskositatsreduktion aufweist. In Tab. 3-16 sind die Stell- und Un-
tersuchungsgroRen aufgelistet, die sich an den Arbeiten der Abschnitte 2.1.2 und 2.2.4
orientieren. Die StellgroRe ergibt sich aus folgender Randbedingung:

e Amplitude u: Bei den Teststdnden 11-Kammer und Aufbauschung orientiert sich
die eingesetzte Amplitude an den Ergebnissen des Teststands Druckkammer. Fir
den Teststand Viskositat hingegen wird die maximale Amplitude durch die Be-
lastungsgrenze des Rheometers definiert, die auf den Bereich von 6 bis 10 um
festgelegt ist.

Die UntersuchungsgroRe Viskositédt wird Gber das Rheometer ermittelt und die Tempe-
ratur tber ein zuséatzlich eingefligtes Thermoelement.
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Tab. 3-16:  Stell- und Untersuchungsgrofen fir den Teststand Viskositat

Stellgrofie Untersuchungsgrolie
Amplitude u: 6-10 um | Viskositat #
Temperatur T

Die Umsetzung des Teststands Viskositét ist nach den VVorgaben aus Tab. 3-16 in Abb.
3-13 zu sehen. Links ist die schematische Umsetzung dargestellt. Fir die Viskositéts-
messung wird ein Platte-Platte-Aufbau verwendet, bei dem die untere Platte durch die
Sonotrodenspitze ersetzt wird. Die Umsetzung erfordert eine umfangreiche Modifika-
tion des Rheometers. Das komplette Temperiersystem inklusive der unteren Bodenplatte
muss ausgebaut und stattdessen die Sonotrode eingebaut werden. Der Sonotrodenkopf
wird dabei bundig in die Bodenplatte des Rheometers integriert und stellt somit den un-
teren Teil des Platte-Platte Aufbaus dar. Die Baugruppe bestehend aus Sonotrode, Boos-
ter und Ultraschallwandler, ist am Unterteil des Rheometers fixiert. Die obere Platte hat
einen Durchmesser von 18 mm. In der Mitte ist die Integration des LUS in das Rheome-
ter dargestellt. Eine detaillierte Ansicht ist rechts gezeigt. Es ist erkennbar, dass die So-
notrode (Typ BS2d22 in Kombination mit Booster 1.8 FLAspez) biindig in die untere
Platte eingefasst ist. Weitere Informationen tber die Viskositatsermittlung finden sich
im Abschnitt 3.3.2.

Rheometer-
stempel

Sonotrode

Abb. 3-13:  Teststand Viskositat: schematischer Aufbau (links); Integration in das Rheometer
(mittig; [189]) und Detailansicht (rechts; [189])

Es werden drei Versuchsaufbauten umgesetzt, um den Effekt des LUS auf die Viskositat
der untersuchten Matrix zu ermitteln. Die Aufbauten A-C sind in Abb. 3-14 dargestellt
und werden im Folgenden genauer erléautert:
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Aufbau A Aufbau B Aufbau C
Rheometer Thermo-
-stempel EHD element <“>
NN\
[ W
Sonotrode Sonotrode Temperierbare
Rheometerplatte
0l e
T

Abb. 3-14:  schematische Darstellung: Aufbau A (Effekt LUS auf Viskositat), Aufbau B (Effekt

LUS auf Temperatur), Aufbau C (Effekt Temperatur auf Viskositat)

Aufbau A: Mit dem Teststand Viskositat (siehe Abschnitt 3.2.4) wird ermittelt,
wie sich die Viskositat der Matrix in Abhangigkeit zur Beschallungszeit mit LUS
verandert.

— Aufbau A ermittelt die Viskositdtsainderung wihrend einer LUS-Beschallung.
Aufbau B: In Aufbau A ist nicht erkennbar, welchen Anteil LUS und welchen
Anteil die Temperaturerhdhung an der Viskositatsanderung der Matrix hat. Die
Integration eines Thermoelements im Rheometer stort die Messung. Daher wird
in Aufbau B anstelle der Viskositat nur die Temperaturanderung gemessen. Zur
Messung der Temperatur wird in die obere Platte des Messsystems ein Thermo-
element in eine zentral eingebrachte Bohrung integriert.

— Aufbau B ermittelt die Temperaturdnderung, verursacht durch LUS.

Aufbau C: Aus Aufbau B ist bekannt, welche Temperatur die Matrix wéahrend
der LUS-Beschallung hat. Unbekannt jedoch ist die Viskositat ohne LUS auf-
grund der Temperaturdnderung. Daher ist Aufbau C eine klassische Viskositats-
messung, bei der die Viskositat der Matrix tber eine vorgegebene Temperatur-
rampe gemessen wird.

— Aufbau C ermittelt die Viskositatsdnderung, verursacht durch Temperatur.

Nach Kombination der Messergebnisse aus Aufbau B und C ist bekannt, welche
Viskositatsanderung sich ausschlieBlich aufgrund der Temperaturdnderung ergeben
wirde. In Abb. 3-15 sind alle Ergebnisse schematisch in Form der resultierenden
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Diagramme der einzelnen Aufbauten dargestellt, inklusive deren Integration in einen
zusammenhé&ngenden Graphen.

A Aufbau A

LUS aktiv

t

Abb. 3-15:  Zusammenfihrung der Ergebnisse der Aufbauten A-C

Fur die Untersuchung wird einzig das Epoxidharz (Biresin® CR141) der Matrix unter-
sucht. Mit rund 8.000 mPa-s bei 25 °C weist das Epoxidharz die hochste Viskositat im
Matrix-System auf. Voruntersuchungen zeigen, dass LUS den gleichen Effekt auf das
Epoxidharz aufweist wie das Matrix-System [189]. Vorteil des Epoxidharzes ist jedoch,
dass der zeitliche Faktor keinen Einfluss hat, da keine chemische Reaktion gestartet
wird. Analog zum ersten Schritt in Tab. 3-9 wird das Epoxidharz fur die Aufbauten A—
C vorbereitet. Die Versuche fur die Aufbauten A—C werden wie folgt ausgefiihrt:

e Aufbau A: Das Epoxidharz wird auf den Sonotrodenkopf aufgetragen. Anschlie-
Rend wird die Viskositatsmessung gestartet. Die oszillierende Messung erfolgt
bei 5 Hz mit einer Scherdeformation von 5 % und einem Messspalt von 0,5 mm.
Die obere Platte hat einen Durchmesser von 18 mm. Fir die ersten 30 s wird die
Viskositat ohne Beschallung gemessen. Fur die folgenden 20 s wird das Epoxid-
harz mit LUS beschallt. Die Viskositatsmessung wird dann fiir bis zu 180 s fort-
gefuhrt. Der Messzyklus wird fur die Ultraschallamplituden 6, 8 und 10 pm un-
tersucht. Alle Versuche werden mindestens dreimal wiederholt.

e Aufbau B: Gleiches Vorgehen wie bei Aufbau A, auller dass anstatt der Visko-
sitdtsmessung eine Temperaturmessung erfolgt. Alle Versuche werden mindes-
tens dreimal wiederholt.

e Aufbau C: Die Untersuchung gleicht einer klassischen Viskositatsmessung. Die
Viskositat des Epoxidharzes wird im Temperaturbereich von 20 bis 100 °C uber
eine vorgegebene Heizrate von 2 K/min bestimmt. Die Messeinstellungen sind
identisch zu Aufbau A. Die Messkurve wird anschlie}end in einen analytischen
Ausdruck umgewandelt.
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3.3 Messmethoden

Der Abschnitt Messmethoden stellt die Methodik zur Quantifizierung der Untersu-
chungsgrofien dar und nennt das eingesetzte Messequipment. Die Aufteilung erfolgt in
die Untersuchungsbereiche Faser, Matrix und Faser-Matrix-System. Auf Bauteilebene
werden die Methoden im Abschnitt Bauteiluntersuchung néher erléutert.

Bei der Vorstellung der Ergebnisse im Kapitel 4 und 5 werden in den Graphen oder in
Textform der Mittel-, Minimal- und der Maximalwert einer Messreihe grafisch darge-
stellt, sofern nicht anders angegeben.

3.3.1 Faser

Ziel bei der Untersuchung der Faser ist es, den Effekt des LUS auf die Faser zu ermitteln.
Schwerpunkt hierbei ist die Feststellung, beziehungsweise Quantifizierung der Faser-
schadigung durch LUS mithilfe des Einzelfaserzugversuchs.

3.3.1.1 Einzelfaserzugversuch

Fur die Einzelfaserzugversuche wird der FAVIMAT+ von Textechno eingesetzt. Dabei
werden das Filament zwischen zwei Klammern eingeklemmt, die Feinheit Tt durch Ult-
raschallanregung und daraus der Durchmesser dr ermittelt:

1011E,
=2

4N
dp= |—o (3-4)
9-105m py

Mit Fy der Vorspannung, f der Anregungsfrequenz, L der Einspannléange wird die Fein-
heit Tt des Filaments ermittelt. Daraus ergibt sich mit der Faserstarke N und der Faser-
dichte pr der Faserdurchmesser dr. Dem Zugversuch liegen entsprechende Normen zu-
grunde [194, 195].

(3-3)

3.3.2 Matrix

Es gibt eine Bandbreite an Methoden, um den Effekt des LUS auf die Matrix zu ermit-
teln. In der Arbeit werden die Messmethoden Rheometer, Dynamische Differenzkalori-
metrie (DSC) und die Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR) eingesetzt.

3.3.2.1 Rheometer

Die Rheologie beschreibt das Widerstands- und Deformationsverhalten einer Fllssigkeit
und stellt fur die Matrix zur Verarbeitbarkeit eine wichtige Grofe dar. In der Arbeit wird
die Viskositat tber das Rotationsrheometer MCR 302 (Anton Paar) mit einem Platte-
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Platte-Aufbau ermittelt (siehe Abb. 3-16). Hierbei wird die Matrix auf die untere fixierte
Platte aufgebracht, der Rheometerstempel mit der Hohe h zur unteren Platte positioniert
und mit der Kreisfrequenz  oszilliert. Zeitgleich wird das Drehmoment M aufgezeich-
net.

Die Matrix ist ein viskoelastisches System, bestehend aus einem viskosen (7', Newton)
und einem elastischen (5", Hook) Anteil, die zusammen die komplexe Viskositat 5" er-
geben [196]:

. T()  1osin(wt —6)
h y(t) h Yow cos(wt)

nt=n"+in (3-5)
Hierbei ist 7o die Schubspannung, yo die Scherdeformation, t die Zeit, » die Kreisfre-
quenz und ¢ die Phasenverschiebung, die bei viskoelastischen Fllssigkeiten zwischen 0
und 90° liegt. 0° beschreibt dabei das Materialverhalten flr ideal elastische und 90° flr
ideal viskose Flissigkeiten. Das Speichermodul G' und das Verlustmodul G™ geben die
durch die Deformation gespeicherte beziehungsweise verlorene Energie der Matrix an.
Das Speichermodul entspricht hierbei dem elastischen und das Verlustmodul dem vis-
kosen Anteil. In der Arbeit gibt die Gelzeit tyel die Verarbeitungszeit einer Matrix an, die
den Zeitraum definiert, bis G' groRer als G™ wird. Der Schnittpunkt beider Kurven be-
schreibt den physikalischen Ubergang der Matrix von einer Fliissigkeit hin zu einem
Feststoff.

Rheometerstempel | r I
Matrix —HJ
¥ |

N

Abb. 3-16:  Platte-Platte-Aufbau des Rheometers zur Bestimmung der Viskositat

Beim Platte-Platte-Aufbau bildet sich keine homogene Scherrate Gber den Radius des
Messaufbaus. Daher werden die Schubspannung (Gleichung (3-6)) und Scherrate (Glei-
chung (3-7)) uber den Radius bestimmt.

() =22 (3-6)
rom
Trw

y(r) =— 3-7)

h
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3.3.2.2 Dynamische Differenzkalorimetrie

Mittels der dynamischen Differenzkalorimetrie —Englisch: Differential Scanning Calo-
rimeter (DSC) — lassen sich charakteristische Temperaturen wie Schmelz- und Glastber-
gangstemperaturen bestimmen. In der Arbeit ist die Glastibergangstemperatur Tq — der
Bereich, bei dem die ausgehartete Matrix in einen Zustand beweglicher Molekularketten
Ubergeht — von Interesse. Eine hohe Glasiibergangstemperatur lasst indirekt auf eine
hohe und damit gute Vernetzungsdichte der ausgehérteten Matrix schlieen. Dariiber
hinaus lasst sich die Reaktionswéarme mit DSC ermitteln, die bei der Aushartung freige-
setzt wird. Auch hier entspricht eine hohe Reaktionswarme einer guten Vernetzung und
somit einer guten Aushartung.

In Abb. 3-17 ist die Funktionsweise des in der Arbeit eingesetzten Messgerats DSC 214
Polyma (Netzsch), das mit dem Warmestrom-Prinzip arbeitet, schematisch dargestellt.
In der Messkammer werden die Probe und die Referenz mit einer gewiinschten Tempe-
raturkurve beaufschlagt. Die Probe folgt der Temperaturkurve bis zu dem Moment der
Phasenumwandlung. Erkennbar ist die Umwandlung durch die Temperaturdifferenz
zwischen Tprope UNd Trer, aus der eine Warmestromanderung A@ resultiert.

Probe Referenz

TSet

@Probe J L_171 @Ref

TProbe TNull j TRef

Abb. 3-17:  Warmestrom innerhalb der DSC-Messkammer (nach [197])

In Abb. 3-18 ist die Warmestroménderung am Glaslibergangsbereich beispielhaft skiz-
ziert. Die Tg wird in der Arbeit Uber das Halbstufenhthenverfahren ermittelt. Hier
schneidet sich die gemessene DSC-Kurve mit einer Linie im Punkt Tizg, die zu den
beiden extrapolierten Basislinien im gleichen Abstand verlduft. T124 ist dabei die ge-
suchte Tq [198].

dQ/dt

(do/dt), T

Teig (dQ/dt),

T

Abb. 3-18:  Beispiel zur Bestimmung der Glaslibergangstemperatur [198]
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3.3.2.3 Fourier-Transformations-Infrarotspektrometer

Das Fourier-Transformations-Infrarotspektrometer (FTIR) wird eingesetzt, um die che-
mische Zusammensetzung einer Probe zu ermitteln. Bei der Arbeit handelt es sich um
das Messgerat Vertex 70 (Brucker), das infrarotes Licht im Wellenzahlenbereich von
400 bis 4500 cm von einem Strahler tiber einen Strahlenteiler auf die Probe lenkt und
von dort weiter an den Detektor. Die funktionellen Gruppen der Probe absorbieren je-
weils die entsprechenden Frequenzbereiche. Das sich abbildende Absorptionsspektrum
ist vergleichbar mit einem Fingerabdruck und fir jeden Stoff einzigartig [199].

Die Transmission Trans ist prozentual angegeben und zeigt das Verhéltnis der ausge-
strahlten Intensitat I des Strahles und der empfangenen Intensitat I, am Detektor an.

1
Trans = — (3-8)
Iy

Die Absorption Abs héngt logarithmisch mit der Transmission zusammen, sodass 100 %
Transmission eine Absorption von 0 Einheiten und 10 % Transmission entsprechend
eine Absorption von 1 Einheit ergibt.

z
Abs = —29 (3-9)

3.3.3 Faser-Matrix-System

Ziel bei der Untersuchung des Faser-Matrix-Systems ist es, den Effekt des LUS auf die
Faser-Matrix-Haftung zu ermitteln. Hierzu wird der Roving in der Matrix mit LUS be-
schallt und anschlieRend untersucht, wie im Abschnitt 3.2.1 erldutert und in Abb. 3-4
bildlich dargestellt. Es gibt eine Reihe von Messmethoden zur Bestimmung der Faser-
Matrix-Haftung, die in Abb. 3-19 schematisch dargestellt und in zahlreichen Veroffent-
lichungen [165, 200—212]beschrieben sind [160, 196-208]. Allen Methoden, aulRer 6
und 7, ist gemein, dass der Roving nach der Beschallung von der Matrix befreit und
daflir gereinigt werden muss, damit ein Filament in die Messeinrichtung eingespannt
werden kann. Zur Reinigung wird Aceton verwendet — siehe Arbeiten [133, 143] —
wodurch jedoch der Zustand des behandelten Rovings verandert wird und keine klare
Aussage mehr moglich ist. Daher wird zur Bestimmung der Faser-Matrix-Haftung der
Fragmentierungstest (7) ausgewéhlt, der keine Reinigung des Filaments erfordert und
im folgenden Abschnitt erldutert wird.
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Abb. 3-19: Messmethoden zur Bestimmung der Faser-Matrix-Haftung: (1) Einzelfaser-Push-
Out-Test; (2) Einzelfaser-Auszugstest; (3) Mikrobond-Test; (4) Drei-Faser-Test; (5)
Faserbundel-Auszugstest; (6) Broutman-Test; (7) Fragmentierungstest (Schema nach
[165])

3.3.3.1 Fragmentierungstest

Zur Bestimmung der Faser-Matrix-Haftung beim Fragmentierungstest wird ein Filament
in eine Zugprobe, bestehend aus der Ziel-Matrix, eingebettet und darin ausgehértet. An-
schlieRend wird die Probe stufenweise [212] oder kontinuierlich [213] gedehnt — wovon
Letzteres in der Arbeit umgesetzt wird — bis keine weiteren Filamentbriiche detektiert
werden. Voraussetzung ist, dass die Dehnrate bei Bruch der Matrix hoher als die des
Filaments ist. In Abb. 3-20 sind die ansteigenden Spannungszustdnde o, — a3, inklu-
sive der Zunahme der Filamentbriiche der Probe, schematisch dargestellt.

N ] o S —
& ——————— &, & e &’ & _________ &’
I N ] e

k i 031 77777777777777777777777777777
e N CUE
> s lk ' X

Abb. 3-20:  Fragmentierungstest: schematische Darstellung (nach [214])

Der Spannungszustand o5 stellt den Sattigungszustand der Filamentbriiche dar, bei der
die kritische Faserlange [, erreicht ist und eine weitere Erhéhung der Spannung keine
weiteren Briiche mehr verursacht.

E
of =0,1— (3-10)
T
4_
le =31 (3-11)
O'fd
T = =— (3-12)
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Mit der Faserspannung o [215], dem Faserdurchmesser d und der kritischen Faserlange
I [216] lassen sich die Faser-Matrix-Haftung und damit die Grenzflachenschubfestig-
keit = ermitteln [217].

Der Fragmentierungstest wird in der Arbeit mit folgenden Rahmenbedinungen
durchgefunhrt:

e Abmessung Zugprobe: entsprechend zu [212], siehe Abb. 3-21

e Filament: CF, siehe Tab. 3-1

e Anzahl Filamente: Zwei Filamente entsprechend [218]

e Zugversuch: 0,2 mm/min mit Allround Line Z050 (ZwickRoell)

e Mikroskopie: 50x mit DM4000 M (Leica) und polarisiertem Licht

——— 61,5 mm ——»
25,5 mm
4 Filament
1,5 mm] v /
10,5 mm 7 i
v T —] Matrix
4 mm

Abb. 3-21: Abmessung der Zugprobe mit einer Probendicke von 2 mm entsprechend [212]

3.3.4 Bauteiluntersuchung

Die Bauteile werden mit einer Reihe von Untersuchungsmethoden aus dem Bereich Me-
chanik und Optik untersucht, deren Umsetzung im Folgenden néher erldutert wird.
3.3.4.1 Interlaminare Scherfestigkeit

Als matrixdominiertes Messverfahren wird der Kurzbiegeversuch zur Bestimmung der
interlaminaren Scherfestigkeit Ri_ss angewendet. Die Herstellung der Prufkdrper und die
Durchfiihrung der Priifungen erfolgt wie dargestellt.

Tab. 3-17:  Prufparameter fur das Prifverfahren ILSS [219]

Prifnorm GFK: DIN EN 1SO 2377 [220]
CFK: DIN EN ISO 14130 [221]
Prufkorper GFK: 33,5x16,5x5,0 mm3

CFK: 50,0x25,0x5,0 mm3
Priifgeschwindigkeit | 1 mm/min
Maschinendaten ZwickRoell, Allround Line Z050, Nennlast 50 kN

3.3.4.2 3-Punkt-Biegung

Zur Bestimmung der Biegefestigkeit Rspg und Biegesteifigkeit Espg wird das Prufver-
fahren 3-Punkt-Biegung (3PB) eingesetzt. Die Herstellung der Prifkorper und Durch-
fihrung der Priifungen geschieht wie dargestellt.
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Tab. 3-18:  Prifparameter fur das Prifverfahren 3-Punkt-Biegung

Prifnorm DIN EN ISO 14125 [222]

Prufkorper GFK: 150x15x5 mm3 (Klasse 111, Anhang A)
CFK: 250x15x5 mm?3 (Klasse 1V, Anhang A)
Prifgeschwindigkeit | GFK: 2 mm/min

CFK: 10 mm/min

Maschinendaten ZwickRoell, Allround Line Z050, Nennlast 50 kN
Radien Auflager und Biegefinne: 5 mm

3.3.4.3 Makroskopie

Bauteile mit deutlich erkennbaren trockenen Stellen aufgrund einer schlechten Imprég-
nierung werden mechanisch nicht untersucht. Die Messergebnisse wirden eine grofle
Streuung bei gleichzeitig geringen mechanischen Kennwerten aufweisen und kénnen
daher nicht mit den tbrigen Ergebnissen verglichen werden. Aus diesem Grund werden
die Bauteile nur makroskopisch untersucht, indem die Schnittkante mit einer Spiegelre-
flexkamera EOS 500D (Canon) fotografiert wird. Die Oberflache der trockenen Berei-
che wird mit der Software ,,Bild-Vermessen (CAD_KAS) ermittelt und relativ zum
Gesamtprofil angegeben. In Abb. 3-22 ist beispielhaft eine vermessene Profilprobe dar-
gestellt, bei der rund 6 % nicht vollstandig impragniert sind.

impragnierter Bereich trockener Bereich

Abb. 3-22: makroskopische Aufnahme des 60x5 mm2-Profils im Querschnitt (nach [219])

3.3.4.4 Mikroskopie

Mit der Mikroskopie wird das Bauteil optisch auf Porengehalt (Impréagnierungsgite) und
Faserverteilung (Homogenitat) untersucht. Die Untersuchung erfolgt jedoch rein quali-
tativ. Hierflr wird aus dem 60x5 mmz2-Profil eine Probe mit dem Mal} 40x5 mm? (siehe
Abb. 3-23) und einer Tiefe von 20 mm entnommen, die anschlieRend in eine 2K-Matrix
eingebettet und nach einem vorgegebenen Ablauf geschliffen und poliert wird [219].

Die préparierten Proben werden mit dem Durchlichtmikroskop DM4000 M LED (Leica)
betrachtet und der Software LAS V4.8 (Leica) ausgewertet. Untersucht und aufgenom-
men wird jeweils die Probenmitte. Bei Auffalligkeiten wird zusatzlich der erweiterte
Bereich der Mittelachse betrachtet (siehe Abb. 3-23).
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Abb. 3-23:  Bereich der mikroskopischen Aufnahme innerhalb des Probekdrpers (nach [219])
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4 Prozessuntersuchung

Das Kapitel Prozessuntersuchung untersucht den Effekt des LUS auf den Prozess
Pultrusion mit den Schwerpunkten Prozess- und Bauteilgrofien. Die wissenschaftliche
Untersuchung ist in folgende Abschnitte aufgeteilt:

e Ausarbeitung des Prozessrahmens (siehe Abschnitt 4.1): Der Effekt des LUS auf
Faser und Matrix ist im Abschnitt 2.2 umrissen. Fir die Implementierung des
LUS in die Pultrusion jedoch fehlen quantitative Werte fiir die eingesetzten
Komponenten (Faser und Matrix). In diesem Abschnitt werden die Belastungs-
grenzen ermittelt, womit eine gezielte Eingrenzung des Versuchsraums fir die
darauffolgende Prozessuntersuchung ermdglicht wird.

e Referenzversuche (siehe Abschnitt 4.2): In dem Abschnitt werden die Referenz-
werte fur die Prozess- und BauteilgréfRen der wichtigsten drei Imprégnierungs-
arten ohne LUS (siehe Abschnitt 2.1.3) ermittelt: offene Impragnierung im Wan-
nenverfahren, konische I1-Kammer und tropfenférmige 11-Kammer.

e Konische lI-Kammer (siehe Abschnitt 4.3): Ausgerichtet auf die Vorkenntnisse
aus den Abschnitten 2.1, 2.2 und 4.1 werden der Versuchsraum aufgestellt und
die Effekte des LUS auf die Prozess- und BauteilgroRen in Kombination mit der
konischen 11-Kammer ermittelt.

e Tropfenférmige 11-Kammer (siehe Abschnitt4.4): Analog zu Abschnitt 4.3 wird
der Effekt des LUS in Kombination mit der tropfenférmigen I1-Kammer ermit-
telt.

e Diskussion (siehe Abschnitt 4.5): Mit Hilfe der Ergebnisse aus den Abschnitten
4.1-4.4 werden die Haupteffekte des LUS auf den Pultrusionsprozess herausge-
arbeitet und quantifiziert.

Die Untersuchungen fur den Abschnitt Ausarbeitung des Prozessrahmens sind im Rah-
men der Abschlussarbeiten von Johanna Wiethaler [185] und Soyeon Lee [191] durch-
gefiihrt worden. Ergebnisse aus den Abschnitten Referenzversuche, Konische I1-Kam-
mer und Tropfenformige I1-Kammer sind im Rahmen der Abschlussarbeiten von Bene-
dikt Goth [21], Robert Karl [190] und Christian Reiner [219] erarbeitet worden.

4.1 Ausarbeitung des Prozessrahmens

Zur Definition des Prozessrahmens wird der Effekt des LUS auf die zwei Bestandteile
des FVK — die Faser und die Matrix — untersucht. Die Untersuchungen geben den Rah-
men fir die anschlieBenden Prozessuntersuchungen der konischen und tropfenférmigen
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I1-Kammer vor. Prozessuntersuchungen aufRerhalb des ermittelten Prozessrahmens be-
dingen eine Schadigung der Fasern oder der Matrix. Alle Untersuchungen im Abschnitt
4.1 werden mit dem Teststand Druckkammer durchgefhrt (siehe Abschnitt 3.2.1).

4.1.1 Prozessrahmen der Faser

Die Stellgréfien zur Bestimmung des Prozessrahmens der Faser ergeben sich aus den
Abschnitten 2.2.2, 2.2.3 und sind in Tab. 3-6 zusammengefasst. Sie lauten wie folgt:
Viskositat 7, Beschallungszeit t, Druck p, Amplitude u und Abstand s zum beschallten
Objekt. Im Abschnitt 4.1.1.1 wird der Effekt der Viskositat im Zusammenspiel mit dem
LUS auf die Faserschadigung ermittelt und im Abschnitt 4.1.1.2 wird der Prozessrahmen
durch Verwendung der Ziel-Matrix definiert.

4.1.1.1 Einfluss der Viskositat auf die Faserschadigung

Die Viskositat der eingesetzten Matrix ist abhdngig von der Temperatur (siehe Formel
(3-1)) und hat einen Effekt auf den Wirkungsbereich des LUS. Vereinfacht erklart: mit
zunehmender Viskositat reduziert sich der Wirkungsbereich des LUS. Dies ist durch
Formel (2-5) analytisch beschrieben.

In Abb. 4-1 ist das Ergebnis der Untersuchung dargestellt. Das VVorgehen der Untersu-
chung wurde im Abschnitt 3.2.1 erldutert. Bei einer Viskositdt zwischen 100 und
1000 mPa-s und einer relativ kurzen Beschallungszeit von 5 s ist keine Faserschadigung
zu beobachten. Fir eine Viskositat im Bereich von 1 bis 100 mPa-s jedoch ist bei allen
Beschallungszeiten eine Faserschadigung zu verzeichnen, die mit Abnahme der Visko-
sitat zunimmt.

Abb. 4-1:  Faserschéadigung S eines CF-Rovings in Abh&ngigkeit zur Viskositat und Beschal-
lungszeit bei einer Amplitude von 30 pm und einem Druck von 6 bar
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4.1.1.2 Prozessfenster des LUS fur GF und CF

Fur die Prozessuntersuchung ist bedeutsam zu wissen, welche Amplituden verwendet
werden konnen, ohne die Faser zu schadigen. Eine Faserschadigung wirde direkt zur
Reduktion der Bauteileigenschaften fiihren.

Im betrachteten Prozessfenster zeigt sich, dass besonders der Druck einen grof3en Ein-
fluss auf die maximal mdgliche Amplitude hat. Wahrend bei einem Druck von 0 bar bis
zu 40 pum bei CF und bis Giber 100 um bei GF méglich sind, reduziert sich die Amplitude
bei 6 bar auf unter 15 um. Auch mit zunehmendem Abstand kann die Amplitude erhéht
werden, ohne die Faser zu schadigen. Jedoch ist der Einfluss im Vergleich zum Druck
in etwa halb so grof3. Die Messung im Einzelfaserzugversuch der beschallten CF besta-
tigt, dass keine Faserschadigung im ermittelten Amplitudenbereich auftritt [191].

Abb. 4-2:  Prozessfenster fur CF (links) und GF (rechts): maximale Amplitude u in Relation zu
Abstand s und Druck p (nach [191])

4.1.2 Prozessrahmen der Matrix

Die StellgroRen zur Bestimmung des Prozessbereichs der Matrix ergeben sich aus den
Abschnitten 2.2.2, 2.2.3 und 2.2.4 und sind in Tab. 3-6 zusammengefasst. Sie lauten wie
folgt: Amplitude u, Zeit t und Druck p. Im Abschnitt 4.1.2.1 wird der Kavitationsbereich
des LUS in der Ziel-Matrix ermittelt. Darauf aufbauend wird in den Abschnitten 4.1.2.2—
4.1.2.5 der Prozessrahmen der Matrix festgelegt.

4.1.2.1 Wirklange der Kavitation

Haupteinfluss des LUS auf die Matrix ist die Kavitation. Zur Visualisierung des Kavi-
tationsbereichs wurde die Ziel-Matrix wéhrend der LUS-Beschallung mit einer Hoch-
geschwindigkeitskamera gefilmt. In Abb. 4-3 ist die Kavitationszone in Form einer
weiBlich diffusen Flache unterhalb der Sonotrode erkennbar.
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u/p

12 pm

48 pm

Abb. 4-3:  Kavitationszone bei unterschiedlichen Amplituden und Driicken. Die momentane
Leistung ist unten rechts im jeweiligen Bild angegeben.

Mit zunehmendem Druck verkleinert sich die Kavitationszone bei einer gleichzeitig ho-
heren Leistungsdichte. Durch Erhéhung der Amplitude wiederum vergroRert sich der
Bereich der Kavitation. Das Gebiet der Kavitation wird durch die Wirklange [, quanti-
fiziert und ist in Abb. 4-4 Uber die StellgroRen Amplitude und Druck aufgetragen.

Abb. 4-4:  Wirklénge I« in Abhangigkeit von Amplitude u und des Druckes p

Aus der vorangegangenen Untersuchung konnte die LUS-Intensitat I us in Abhéngigkeit
von Druck und Amplitude ermittelt werden. In Abb. 4-5 ist links der Verlauf fir die
Drucke 0, 3 und 6 bar dargestellt.
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_ 150-
5
= 1001 p a b R2
. 0O -0,80 0,86 0,98
= 50- 3 -10,18 2,36 0,98
6 -18,40 3,72 0,99
0 o O bar - 0 bar linear
v 3 bar ---- 3 bar linear

6 bar linear

Abb. 4-5: Entwicklung der LUS-Intensitat ILus in Abh&ngigkeit von Druck und Amplitude

Die Messpunkte stellen hierbei die experimentell ermittelten Werte da. Fir die Messrei-
hen ergeben sich fast lineare Kurvenverlaufe Daher l&sst sich I.ys mit dem linearen An-
satz aus Formel (4-1) analytisch darstellen.

LLys(w) =a+ bu (4-1)

Die Faktoren a und b der einzelnen Druckreihen — ebenso der Bestimmtheitsgrad Rz —
sind in Abb. 4-5 rechts aufgelistet. In Tab. 4-1 sind die maximalen LUS-Amplituden fiir
CF und GF — bei der keine Faserschadigung auftritt — aus Abschnitt 4.1.1 Gbernommen
und in Relation zur Ius gesetzt. Zur Umrechnung der Amplitude in die entsprechende
ILus wurde der ermittelte lineare Ansatz angewendet. Die im Untersuchungsraum ermit-
telte maximale I us von 160 W/cm? liegt deutlich oberhalb der maximalen Intensitaten,
bei denen keine Faserschadigung auftritt. Bei CF liegt der Wertebereich zwischen 6 und
27 W/cm?2 und bei GF etwas hoher, zwischen 12 und 44 W/cmz2. Jedoch verliert der li-
neare Ansatz unterhalb von 12 um an Bestimmtheit, da dies auBerhalb des Untersu-
chungsraums liegt. Somit kdnnen die Amplitudenwerte bei 6 bar nur bedingt in die ent-
sprechende I.us umgerechnet werden.

Tab. 4-1: maximale Amplitude u ohne Faserschadigung in Relation zur LUS-Intensitat ILus

CF GF
p [bar] [ u [um] | lLus [W/em?] | u [um] | lus [W/cm?]
0270 27 37,2 31
3184 9 22,8 44
6|65 6 8,1 12

In den folgenden Abschnitten wird die Charakterisierung des LUS-Effekts auf die Mat-
rix umfassend erl&utert. Aus den Abschnitten 2.2.2 und 2.2.4 und Tab. 3-6 ergeben sich
die drei wichtigsten StellgroRen flr die Untersuchung: Amplitude, Zeit und Druck.
Durch Variation der Stellgréien soll der Effekt auf folgende Untersuchungsgrolien er-
mittelt werden:
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Energieeintrag:
o AT: Temperaturdifferenz der Matrix
o P: Entwicklung des Leistungseintrags in die Matrix
o E: Energieeintrag Uiber die gesamte Beschallungszeit
Rheologie: (Weiteres siehe Abschnitt 3.3.2.1)
o n25: Komplexe Viskositat bei 25 °C
o tgel o0: Gelzeit bei 90 °C
Reaktionskinetik: (Weiteres siehe Abschnitt 3.3.2.2)
o Tg1: Glaslibergangstemperatur bei der Temperaturkurve Ty
o Tg2: Glaslibergangstemperatur bei der Temperaturkurve Tio
o W: Reaktionsenthalpie bei der Temperaturkurve T2
Chemische Reaktion: (Weiteres siehe Abschnitt 3.3.2.3)
o qualitative Veranderung ermittelt durch das FTIR

Alle Ergebnisse der Untersuchungsgrofen fur Abschnitt 4.1.2 sind in Tab. A-2 im An-
hang zusammengefasst und werden in den folgenden Abschnitten in Effekt-Diagram-
men gegenubergestellt und anschlielend analysiert. In Abb. 4-6 ist beispielhaft gezeigt,
wie aus einem Versuchsraum (1) mit zwei Stellgréfien (a und b) und der Untersuchungs-
grolRe (y) die Effekt-Diagramme (2 und 3) der einzelnen StellgroRen gebildet werden.
Der mehrdimensionale Versuchsraum wird auf die Dimension der Stellgréfie reduziert
und der Mittelwert pro Stufe aus den einzelnen Messpunkten ermittelt. Durch lineare
Interpolation ergibt sich hieraus der Effekt der jeweiligen StellgréRRe. Es handelt sich um
einen positiven Effekt, wenn die UntersuchungsgrofRe mit Zunahme der StellgroRe an-
steigt, wie im Effekt-Diagramm (2). Umgekehrt handelt es sich um einen negativen Ef-
fekt (siehe (3) in Abb. 4-6). Die Effekt-Diagramme der Abschnitte 4.1.2.2-4.1.2.4 und
5.1 werden im identischen Format vorgestellt.

Abb. 4-6:

(2) (3)
20~ 20~
> 10 > 10
ole-mms . ol oo
32 48 64 0 3 6
a b
| m  Messpunkt ---- Effekt

Ubertragung des Versuchsraums (1) in die Effekt-Diagramme (2) und (3)
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4.1.2.2 Energieeintrag

Charakteristisch fur die meisten Versuche ist ein starker Temperaturanstieg innerhalb
der ersten zehn Sekunden und ein anschliefendes Einpendeln auf ein bestimmtes Ni-
veau. Eine Ausnahme stellt VVersuch A.4 dar, da hier die Temperatur bis zum Versuchs-
ende kontinuierlich ansteigt. Kennzeichnend fir die Leistung ist, dass sie zu Beginn am
hdchsten ist und dann innerhalb weniger Sekunden auf ein niedrigeres Niveau abfallt.

Da die Einkopplung des LUS in einer Flussigkeit immer mit einer Temperaturerhéhung
verbunden ist, ist der Effekt dementsprechend bei allen Versuchen erkennbar. Zur Be-
trachtung der Effekte der StellgroRen (Amplitude, Zeit und Druck) sind diese in Abb.
4-7 in Effekt-Diagrammen getrennt dargestellt. Im untersuchten Versuchsraum ist der
positive Effekt der Amplitude und der Zeit auf die Temperaturerh6hung im Vergleich
zum Druck am hdchsten. Die grofite Temperaturerhéhung mit 138 K zeigt sich bei Ver-
such A.4. Mit 15 K weist B.1 die niedrigste Temperaturerhéhung auf.

150 - . 150+ . 150—_

= 100 r o i 1009 « = 5 100 ' -

& e B | -

< 50‘ b < 50" < 50"
in = L] ELl

O T T T O T T T O T T T

32 48 64 10 35 60 0 3 6

u [pm] t [s] p [bar]

Abb. 4-7: Effekt-Diagramme fir die Temperaturerhohung AT [185]

In Abb. 4-8 ist der Effekt auf die durchschnittliche Leistung dargestellt. Es zeigt sich,
dass der Druck den groiten Effekt aufweist. Mit zunehmender Amplitude steigt ebenso
die Leistung, jedoch in einem geringeren Male im Vergleich zum Druck. Je langer die
Beschallungszeit ist, desto geringer ist auch die durchschnittliche Leistung. Die héchste
durchschnittliche Leistung von 389 W weist Versuch B.2 auf. Mit 34 W wird bei Ver-
such A.3 die geringste Leistung eingekoppelt.

400 - . 400_. 400 ~ n
o ) »

J(B) -m 4({; u 4&; L

£ 2000 Temoog200g. o r D g0 e

.y > : &, F S 1= ]

O T T T O T T T O T T T

32 48 64 10 35 60 0 3 6

u [um] t [s] p [bar]

Abb. 4-8:  Effekt-Diagramme fur die durchschnittliche Leistung P [185]
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Bei allen Versuchen ist ein positiver Effekt durch die Stellgrofien auf die eingetragene
Energie J festzustellen (siehe Abb. 4-9). Die Zeit weist dabei den groRten Effekt auf,
gefolgt von Druck und Amplitude. Die héchste Energieeintragung von 12,8 kW-s zeigt
Versuch B.4 auf. Mit 0,5 kW-s wird bei Versuch A.1 die geringste Energie eingekoppelt.

= 104" = 101 " = 10+ "
- [ ] ﬁ [ ] - i [ ] -
: . . - : .
O T T T O T T T O T T T
32 48 64 10 35 60 0 3 6
u [pm] t [s] p [bar]
Abb. 4-9: Effekt-Diagramme flir die Energie E [185]

4.1.2.3 Rheologie

In Abb. 4-10 zeigt sich, dass # 25 nach der Behandlung mit LUS bei allen Versuchen im
Vergleich zum Ausgangswert ansteigt. Wéhrend die Amplitude und die Zeit einen leicht
positiven Einfluss haben, sinkt die ermittelte Viskositat mit zunehmendem Druck. Bei
allen Versuchen ist zu erkennen, dass die Viskositét leicht ansteigt, einzig Versuch A.4
mit der hdchsten Viskositat von 16,83 Pa-s bestatigt dies nicht. Die niedrigste Viskositét
weist Versuch A.1 mit 0,55 Pa-s auf.

20 4 20 20 4
'.E u ,'6‘ u '.6‘ u
o @ ©
A10 A 10 A 10
< n - - < - n S ~"‘~~___~ n
(T T ' Gt B ' 0 -4
32 48 64 10 35 60 0 3 6
u [pm] [s] p [bar]
Abb. 4-10: Effekt-Diagramme fur die Viskositat ns

Im Vergleich zur Viskositat weisen alle StellgréRen einen unterschiedlichen Effekt auf
die Gelzeit tge o0 auf (siehe Abb. 4-11). Wéhrend die Amplitude keinen Effekt erkennen
lasst, reduziert sich die Gelzeit mit zunehmender Beschallungszeit. Beim Druck hinge-
gen erhoht sich die Gelzeit geringfugig. Versuch A.4 hat mit 14 min die kiirzeste und
Versuch B.2 mit 31 min die langste Gelzeit.
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32 48 64 10 35 60 0 3 6
u [pm] t [s] p [bar]
Abb. 4-11:  Effekt-Diagramme fur die Gelzeit tgel_oo
4.1.2.4 Reaktionskinetik

Amplitude und Zeit haben einen positiven Effekt auf die Glasuibergangstemperatur Tga,
die Uber die Temperaturkurve Tk1 ermittelt wurde (siehe Abschnitt 3.3.2.2). Mit zuneh-
mendem Druck nimmt Tg1 ab. Wie in Abb. 4-12 jedoch zu erkennen ist, betragt der Un-
terschied zwischen dem minimalen und maximalen Wert lediglich 4,5 K. Bereits bei den
drei Mittelpunktsversuchen (C1-C3) betragt die Schwankung rund 2 K, sodass insge-
samt nur ein geringer Effekt durch die StellgroRen erkennbar ist.

O 114- ) O 114- ) O 114- )
- 1 . - : n - . 1
S B L SO B L O F-----
B B B

11045 11047 T 11045 ; .

32 48 64 10 35 60 0 3 6
u [pm] t [s] p [bar]

Abb. 4-12:

Effekt-Diagramme fir die Glasiibergangstemperatur Tg

Der Effekt der StellgréRRen auf die Reaktionsenthalpie W — die Gber die Temperaturkurve
T2 ermittelt wird — ist in Abb. 4-13 dargestellt. Amplitude und Zeit haben einen negati-
ven Effekt auf W. Der Druck lasst keinen Effekt erkennen. Insgesamt zeigt sich, wie
auch bei Tg1, dass die Messung einer Schwankung von Uber 10 J/g unterliegt und
dadurch nur ein geringer Effekt durch die StellgroRen erkennbar ist. Die hdchste Enthal-

pie kann bei Versuch B.1 (321 J/g) und die niedrigste bei Versuch A.4 (275 J/g) gemes-
sen werden.
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330~ 330+ 330

o 1%, o . o 1 "
S 3104, R S 310+ S > 310_:"'“*""3
= 290" = 290 ' = 290 "
2704 : : 2704, : . 270 4% . .
32 48 64 10 35 60 0 3 6

u [pm] t [s] p [bar]

Abb. 4-13:  Effekt-Diagramme fur die Reaktionsenthalpie W

Ahnlich zur Tg: verandert sich die Glastbergangstemperatur Tg2 durch die StellgroRen
nur geringfiigig. Jedoch kann ein positiver Effekt durch die Amplitude und den Druck
sowie ein negativer bei der Zeit ermittelt werden. Im Vergleich zu Tg1 ist Tg2 um 10 K
hoher.

127 - 127 - 127 -
8 | | 6‘ | | 8 | |
— 1234« 5o, — 123477---- .. n — 1234 ... P
By IS By
11947 . . 1194 . T 11945 . .
32 48 64 10 35 60 0 3 6
u [pm] t [s] p [bar]

Abb. 4-14:  Effekt-Diagramme fur die Glasiibergangstemperatur Tg2

4.1.2.5 Chemische Veranderung

Die chemische Veranderung der Matrix aufgrund der LUS-Behandlung wird ber das
FTIR (siehe Abschnitt 3.3.2.3) ermittelt. Das FTIR-Spektrum der Matrix in der flissigen
(A) und festen Phase (C) ist im Anhang A abgelegt (Abb. A-1, Abb. A-2). Die wesent-
lichen FTIR-Spektren werden im Anhang in Tab. A-3 den entsprechenden funktionellen
Gruppen zugeordnet.

Beim Ubergang der Matrix von Phase (A) in Phase (C) verschwindet das zyklische An-
hydrid (1875-1740 cm™) und es bildet sich eine Estergruppe (1750-1700 cm™) aus der
Reaktion. Ein &hnliches Muster kann bei den Versuchen A.4 und B.3 erkannt werden,
bei denen sich ebenfalls eine Estergruppe bildet. Bei den brigen Versuchen ist kein
Unterschied zum FTIR-Spektrum der Matrix Phase (A) erkennbar. Somit hat der LUS
die Matrix chemisch nicht verandert.
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4.1.3 Definition des Prozessrahmens

Die Ergebnisse aus den Abschnitten 4.1.1 und 4.1.2 werden diskutiert. Anschlieend
werden Handlungsempfehlungen im Kontext der Prozessuntersuchung herausgearbeitet.

Die Untersuchungen an der Faser zeigen, dass die Fasern im gewahlten Versuchsraum
durch LUS beschéadigt werden kénnen. Hierbei reicht die Schadigung der Fasern von
wenigen Filamentbriichen bis hin zur kompletten Zerstérung der Fasern. Aus dem Grund
ist es essenziell, die Belastungsgrenzen der Fasern zu kennen. Denn eine Faserschadi-
gung im Prozess hat eine direkte Reduktion der mechanischen Kennwerte des Bauteils
zur Folge. Der Effekt der StellgroRen auf die Faserschédigung stellt sich folgenderma-
Ren dar und reduziert sich entsprechend der genannten Reihenfolge:

e Viskositat: Es ist keine Faserschadigung bei einer Viskositat oberhalb von
100 mPa-s und einer Beschallungszeit unter 5 s festzustellen. Jedoch steigt die
Faserschadigung unterhalb von 100 mPa-s sprunghaft an. Eine Viskositat von
100 mPa-s wird ab einer Matrixtemperatur von 60 °C erreicht.

e Druck: Im Vergleich zur Viskositat weist der Druck einen ahnlich groRen Effekt
auf. Bei sonst gleichen Bedingungen reduziert sich bei einem Druckanstieg von
6 bar die Amplitude um den Faktor drei. Hierbei ist zu bedenken, dass Driicke
in der 11-Kammer im Einkopplungsbereich 10—20 bar erreichen kdnnen.

e Abstand: Allgemein kann die Amplitude verdoppelt werden, wenn der Abstand
zur Faser um den Faktor 10 vergrofert wird. Jedoch ist anzumerken, dass wah-
rend des Prozesses Fasern immer direkt an der Sonotrode anliegen werden, so-
dass die Erkenntnisse fir die Prozessubertragung nicht relevant sind.

e Zeit: Im Vergleich zu den vorhergehenden Stellgrof3en ist im angestrebten Be-
schallungszeitraum von 2,4 bis 6 s (entspricht einer Abzugsgeschwindigkeit von
0,5 bis 0,2 m/min) kaum ein Effekt erkennbar. Selbst bei deutlich langeren Be-
schallungszeiten von bis zu 30 s nimmt die Schadigung nicht nennenswert zu.

e Fasermaterial: GF ist belastbarer als CF, sodass die Amplitude um den Faktor
zwei groRer gewéhlt werden kann.

Die UntersuchungsgroRen der Matrix-Untersuchung zeigen folgendes Bild:

e Energieeintrag: Wahrend der ersten zehn Sekunden wird generell die hochste
Nettoleistung eingekoppelt, die sich dann um 10-50 % reduziert. Die eingekop-
pelte Leistung erhoht die Matrixtemperatur, sodass die Viskositét abféallt und we-
niger Leistung eingekoppelt wird (siehe Abb. 3-1). Der Effekt wird durch die
Temperaturmessung bestétigt. Innerhalb der ersten 10 s werden Temperaturun-
terschiede von bis zu 85 K ermittelt.

e Rheologie: Anders als in den Veroffentlichungen gezeigt (siehe 2.2.4), wird
keine Reduktion der Viskositat 725 ermittelt [112, 113, 122, 133, 145, 146]. Statt-
dessen steigt die Viskositat. Vermutet wird, dass durch den zeitlichen Abstand
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von 10 min zwischen Beschallung und Messung bereits erste chemische Reakti-
onen gestartet sind. Die verminderten Gelzeiten tgel 90 der beschallten Proben un-
terstutzen diese Annahme.

o Reaktionskinetik: Teilweise steigen Tq1 und Tg2 um wenige Kelvin an, jedoch
liegt das innerhalb der Streuung. Somit kann keine bessere Vernetzung oder Ver-
mischung durch LUS nachgewiesen werden. Es zeigt sich jedoch, dass die Aus-
hartung durch den Pultrusionsprozess die Tq um 10 K auf rund 114 °C reduziert
(Tgz kleiner als Tg2). Ein Indiz dafur, dass die prozessbedingt hohe Heizrate von
uber 2 K/s bei der Pultrusion die Vernetzung der Matrix beeinflusst.

e Chemische Veranderung: Die Matrix kann durch LUS chemisch verandert wer-
den, jedoch miussen hierfur hohe Amplituden und lange Beschallungszeiten gro-
Rer als 10 s vorliegen. Hierbei verschwindet die Bande des zyklischen Anhydrids
(1875-1740 cm™) und eine neue Bande fiir die bei der Reaktion entstandene Es-
tergruppe (1733 cm™*) kommt hinzu. Bei den restlichen Untersuchungen wurden
keine chemischen Veranderungen festgestellt.

Die Untersuchungen ergeben, dass die StellgroRen Druck und Amplitude den hdchsten
Effekt auf die UntersuchungsgréBRen der Matrix haben, gefolgt von der Zeit. Jedoch
ergibt die Faser-Untersuchung, dass die maximale Amplitude durch die Faser und nicht
der Matrix begrenzt ist. Anstatt der maximal getesteten Amplitude von 64 pm sind im
spateren Prozess weniger als 20 um mdglich, ohne die Fasern zu schadigen. Mit zuneh-
mendem Druck oberhalb von 6 bar reduziert sich der Wert sogar auf unter 10 um. Die
Zeit der Beschallung hingegen hat keinen groRen Einfluss, solange sie unterhalb von
10 s ist. Bei Produktionsstillstand jedoch empfiehlt sich, den LUS abzuschalten.

Fur die Ubertragung der Untersuchungsergebnisse auf die Prozessuntersuchung muss
daher das Ziel sein, eine moglichst hohe Leistung wahrend der LUS-Einkopplung zu
erreichen. Eine hohe I us erhoht die Temperatur und reduziert zugleich die Viskositat
der Matrix (siehe Abb. 3-1), wodurch die Impragnierung erleichtert wird. Zudem ist da-
von auszugehen, dass die Fasern mit zunehmender Leistung starker angeregt und homo-
genisiert werden. Eine hohe I us ist entweder durch eine hohe Amplitude oder durch
einen hohen Druck der Matrix an der Einkoppelstelle erreichbar.

4.2 Referenzversuche

Mittels der Versuche werden die Referenzwerte (Prozess- und Bauteilgréiie) der drei
Impragnierungsarten (offene Impragnierung, konische 11-Kammer und tropfenférmige
I1-Kammer) ermittelt. Gestartet wird mit der offenen Impragnierung, die den Versuchs-
raum in Bezug zur Rovinganzahl und Geschwindigkeit definiert. Die folgenden Unter-
suchungen mit LUS werden sich an diesem Versuchsraum orientieren.

Die Versuchsumsetzung fir die offene Imprégnierung orientiert sich am Teststand I1-
Kammer, der im Abschnitt 3.2.2 erldutert wurde. Anstelle der 11-Kammer wird jedoch
das Wannenverfahren genutzt. Dabei werden die Fasern durch eine Wanne gefiihrt und
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dort imprégniert (siehe Wannenverfahren in Abb. 2-5). Die Anzahl der Fasern wird
durch die Abzugskraft definiert, die tber einen langeren Versuchsraum nicht oberhalb
von 10 kN liegen soll. Ebenso richtet sich die maximale Abzugsgeschwindigkeit nach
der Oberflachenqualitit des Bauteils, die trotz hoher Geschwindigkeit weiterhin glatt
und gléanzend sein soll.

In den Abschnitten 4.2 bis 4.5 werden die Messwerte des Pultrusionsprozesses mit fol-
gender Nomenklatur gekennzeichnet, sodass eine eindeutige Zuordnung zu den Ver-

1. Faserart: Kohlenstofffaser (CF) und Glasfaser (GF)
Rovinganzahl n: Anzahl der Rovings
3. Impragnierungsart: offen (OB), konisch (CO) und tropfenférmig (TD)
4. Tikammer: Raumtemperatur (RT) oder in °C
5. Abzugsgeschwindigkeit vpu: Geschwindigkeit in m/min
6. ORT LUS: BI1-TI3, entsprechend der Abb. 3-9 oder XXX fir keinen LUS
7. u: Amplitude in pum oder XX fiir keinen LUS

Hieraus ergibt sich beispielhaft die Bezeichnung ,,CF_104 CO_RT_0,3_TI1_13% In
Tab. 4-2 ist der ermittelte Versuchsraum in Bezug auf Rovinganzahl und Abzugsge-
schwindigkeit aufgezeigt. Ebenso ist die subjektive UntersuchungsgroBe ,,Prozessstabi-
litat* angegeben, die in diesem Kontext angibt, ob eine kontinuierliche Produktion von
Bauteilen mit einer glatten Oberflache (ohne Riefen und Ablagerungen) moglich ist.

Mit der offenen Impragnierung lassen sich Bauteile mit gleichbleibender Qualitat so-
wohl aus GF als auch aus CF herstellen. Die Aussage kann ebenso flr die Impragnierung
mittels konischer I1-Kammer in Kombination mit GF getroffen werden. Bei CF hinge-
gen ist keine kontinuierliche Produktion méglich. Nach wenigen Minuten entstehen Rie-
fen auf dem Bauteil, die Uber die Zeit zunehmen. Nur durch regelméRiges Anhalten (alle
zwei Meter fiir 30 s) und Wiederanfahren kann die Anzahl an Riefen auf beinahe null
reduziert werden.

Tab. 4-2: Rovinganzahl, Abzugsgeschwindigkeit und Prozessstabilitat fir den Untersuchungs-

raum
Impragnier- | Faserart | n Vi Vpul Prozessstabilitat
ungsart [-] [%] [m/min]
OB GF 118 72 0,3 sehr gut
OB CF 104-108 | 64-66 |0,3 sehr gut
CO GF 114-122 | 70-75 | 0,3 sehr gut
CO CF 104-108 | 64-66 | 0,3 Riefenbildung nach 2 m
TD CF 108 66 0,3 keine Imprégnierung

Mit der tropfenférmigen Il-Kammer lassen sich fir die Mechanik oder Mikroskopie
keine verwertbaren Bauteile herstellen. Alle Bauteile weisen einen trockenen Kern auf,
der mit bloRem Auge erkennbar ist. Daher fokussieren sich die Untersuchungen bei der
tropfenformigen I1-Kammer auf CF und es erfolgen keine Untersuchungen fur GF. Die
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Drucke p2—p3 weisen eine sehr hohe Streuung auf und werden daher in den Untersu-
chungsbericht nicht miteinbezogen. Eine Ubersicht der gepriiften Untersuchungsgréfen
flr die Referenzversuche ist in Tab. 4-3 zusammengestelit.

Tab. 4-3: Ubersicht der Untersuchungsgrofen fiir die Referenzversuche

UntersuchungsgroBRen
Prozess Bauteil
T | Teeak | Prus | Fpu | P1 Mechanik | Makroskopie | Mikroskopie

GF| - - - v - v - v
OB

CF| - - - v - v - v

GF| v - - v | v v - v
CoO

CF| - - - v | v v - v
TD|CF| - - - v - - v -

Die Untersuchungsergebnisse werden — analog zur Reihenfolge aus Tab. 4-3. — in Pro-
zess- und BauteilgroRen unterteilt vorgestellt.

4.2.1 Prozessgroflen

Temperaturverlauf T: Fir die Referenzversuche wird der Temperaturverlauf im Werk-
zeugsystem fur die konische I1-Kammer mit GF ermittelt (siehe Abb. 4-15). Innerhalb
der 11I-Kammer ist die Temperatur konstant unter 40 °C. Bis zur Position 750 mm steigt
dann die Temperatur auf fast 200 °C an und liegt damit oberhalb der eingestellten Tem-
peratur von 180 °C. Dieses Uberschwingen ist auf die Exothermie der Matrix zuriickzu-
fihren und zeigt sich auch dadurch, dass die Temperaturspitze bei einem Vi von 70 %
(GF_114 CO_RT 0,3 TI1. 00) um rund 5K hoher st als bei 75%
(GF_122_CO_RT_0,3_BI2_00). Danach gleicht sich die Temperatur dem Formge-
bungswerkzeug an und féallt zum Ende hin ab.

200~ —

1504 II-Kammer

T [°C]

100~
50 +

| L ---- GF_114 CO RT 0,3 TI1 00

0 —— GF_122 CO RT 0,3 BI2 00

0 200 400 600 800 1000 1200
Werkzeuglange [mm]

Abb. 4-15:  Temperaturverlauf T tGber die L&dnge des Werkzeugsystems ohne LUS
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Fpul in Relation zu p1: In Abb. 4-16 sind die Kréfte und Driicke der Referenzversuche
dargestellt. Die Rovinganzahl fur GF bei der offenen Imprégnierung ist mit 118 Rovings
geringer als bei der konischen Impréagnierung. Mit der konischen Impréagnierung wird
erst bei 122 Rovings eine schone Bauteiloberflache erzielt. Die Abzugskraft von
GF_122 CO kann somit nicht direkt mit GF_118 OB verglichen werden. Mit rund
10 kN ist sie doppelt so hoch und kann einerseits auf den hoheren Faservolumengehalt,
andererseits auf die Impragnierungsart zurtickgefiihrt werden. Der Kammerdruck p1 mit
rund 20 bar ist deutlich hoher als bei CF_108 CO, der bei rund 0 bar liegt. Das ist ein
Hinweis darauf, dass bei CF weniger Matrix vom Faserpaket aufgenommen und am
Formgebungswerkzeugeingang abgestreift wird. Ebenso ist die Abzugskraft von unter
1 kN deutlich geringer als bei der Versuchsreine CF_108_ OB. Gleiches trifft auch auf
CF_108_TD zu.
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Abb. 4-16:  Abzugskraft Fpu und Kammerdruck p: der Referenzversuche

4.2.2 Bauteilgroflen

ILSS und 3PB: Fr alle UntersuchungsgréRen — sowohl ILSS als auch 3PB — weisen die
Bauteile, hergestellt durch offene Impragnierung, héhere mechanische Kennwerte auf.
Einzige Ausnahme ist bei der Biegesteifigkeit der GF-Proben erkennbar. Mit 58 GPa ist
der Kennwert fur GF_122_CO um 3 % hdoher als fur GF_118_OB. Die hohere Steifig-
keit lasst sich durch den héhere Faservolumengehalt bei den Proben hergestellt durch
die geschlossene Imprégnierung erklaren. Die ILLS mit 70 MPa fir GF und 74 MPa fir
CF —bei der offenen Imprégnierung — ist um 16 % bei GF und 8 % bei CF héher. Sowohl
fur GF als auch CF ist die Biegefestigkeit bei der offenen Imprégnierung um 10 % hoher
mit einer vergleichsweise geringen Maximalstreuung von 2 %. Eine breite Streuung
zeigt sich bei den Versuchen mit der konischen 1l-Kammer. Die Streuung ist auf die
Ergebnisse unterschiedlicher Versuchsreihen zurlickzufiihren, die schwer miteinander
vergleichbar sind. Der Einfluss der nicht beeinflussbaren Faktoren wie Raumtemperatur
oder Luftfeuchtigkeit ist in den mechanischen Kennwerten erkennbar. Fazit hieraus ist,
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dass Messergebnisse innerhalb einer VVersuchsreihe vergleichbar, jedoch nur mit Abstri-
chen auf andere Versuchsreihen tbertragbar sind. Aus den genannten Griinden werden
die Testreihen mit LUS nur innerhalb einer VVersuchsreihe ausgewertet.

Zusammengefasst zeigt sich fur die offene Impragnierung, dass die ILSS- und Biegefes-
tigkeit — sowohl fir CF als auch GF — um rund 10 % hdoher ist, bei einer Streuung von
2 %. Fur die nachfolgenden Untersuchungen dienen diese Werte als Referenz.
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Abb. 4-17: ILSS und 3PB firr die Referenzversuche

Mikroskopie: Eine automatische Auswertung der Mikroskopieaufnahmen ist nicht er-
folgt, stattdessen wird ein optischer Vergleich herangezogen. Vorhergehende Untersu-
chungen mit vergleichbaren Referenzbauteilen ergeben einen Porengehalt von unter 2 %
[21]. Im Vergleich von GF_OB und GF_CO zeigen sich bei der konischen 11-Kammer
leichte Inhomogenitaten (siehe Abb. 4-18). Insgesamt sind jedoch keine gréfieren Poren
oder matrixreiche Zonen erkennbar. Die Aufnahmen von CF_CO bestétigen die Ergeb-
nisse der Prozessgréfien und den geringen Druckaufbau in der I1-Kammer von unter
1 bar. Wéhrend bei der offenen Impragnierung die Faser-Matrix-Verteilung relativ
gleichméafig vorliegt, sind bei der konischen I1-Kammer mehrfach matrixreiche Zonen
erkennbar. In weiteren Aufnahmen zeigt sich, dass sich die Zonen durch das gesamte
Bauteil ziehen und damit die Streuung der mechanischen Kennwerte unterstreichen.
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) Inhomogenitat
Abb. 4-18: Mikroskopieaufnahmen der Referenzversuche mit Hervorhebung der Inhomogenitat

Makroskopie: Wie eingangs erwéhnt, ist die Impragnierung bei der tropfenférmigen 11-
Kammer nicht vollstandig. Mit einer makroskopischen Aufnahme kann der Effekt des
LUS quantifiziert werden. In Abb. 4-19 ist die Parametervariation CF_108_TD abgebil-
det, die einen trockenen Bereich von rund 45 % aufweist. Deutlich zu erkennen ist, dass
sich das Profil im Mittelbereich der Probe ausweitet, da die Fasern durch keine Matrix
zusammengehalten werden. Der trockene Bereich fiir die Parametervariation
CF_108_TD liegt im Bereich von 45 bis 80 %. Auch hier kénnen nur Proben aus der
gleichen Versuchsreihe miteinander verglichen werden.

impragnierter Bereich trockener Bereich

Abb. 4-19:  makroskopische Aufnahme der Parametervariation CF_108_TD

4.3 Konische lI-Kkammer

Der Abschnitt Konische 11-Kammer stellt die Inbetriebnahme und die Ergebnisse der
Prozess- und Bauteiluntersuchungen fiir den Einsatz des LUS in der konischen I1-Kam-
mer vor.

4.3.1 Inbetriebnahme

Der Aufbau und das Vorgehen bei der Versuchsumsetzung ist Abschnitt 3.2.2 zu ent-
nehmen. Fur die erste Versuchsreihe jedoch wurde die II-Kammer nicht direkt, sondern
mit einem Abstand von zirka 10 cm an das Formgebungswerkzeug positioniert. Neben
den zuvor festgelegten UntersuchungsgroRen lasst sich dadurch der Effekt des LUS auf
das Faser-Matrix-Paket visuell sichtbar machen. In Abb. 4-20 ist der Aufbau dargestellt.
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ohne LUS

Abb. 4-20:  abgekoppelte konische 11-Kammer: oben rechts ohne LUS; unten rechts mit LUS

Ohne aktiviertem LUS ist das Faser-Matrix-Paket inhomogen weil3, gelblich gefarbt.
Durch Aktivierung des LUS &ndert sich die Farbverteilung der Matrix in ein homogenes
Gelb. Die farbliche Veranderung korreliert direkt mit dem LUS und wird weil3, gelblich,
sobald der LUS ausgeschalten ist. Die Uberschussige Matrix, die sich als Welle vor dem
Formgebungswerkzeug aufbaut, reduziert inre Bugwelle bei aktiviertem LUS. Rein vi-
suell ist dadurch erkennbar, dass LUS die Viskositédt der Matrix deutlich reduziert.

Einen ersten Eindruck der Effekte des LUS auf die Prozessgréfien Fpu und p1 gibt Abb.
4-21 wieder. In den ersten zwei Minuten ist kein LUS aktiv. Der Wert Fpu liegt bei 3 kN
und der Druck p1 bei 30 bar. Danach wird der LUS mit einer Amplitude von 8 um akti-
viert. Sowohl die Abzugskraft als auch der Druck fallen innerhalb einer Minute auf ihren
neuen Ausgangswert ab.
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Abb. 4-21:  Entwicklung von Fpu und p: wéhrend unterschiedlicher LUS-Amplituden.

Der gleiche Effekt lasst sich ab Minute 13 beobachten. Durch Erhéhung der Amplitude
auf 15 um verringern sich Fpu und p1 weiter auf einen Bereich von 1 kN und 8 bar. Be-
ginnend von 3 kN, reduzieren sich die Kraft und der Il-Kammerdruck, bei einer
Amplitude von 15 pm, auf ein Drittel des Ausgangswerts. Nachdem der LUS in Minute
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24 deaktiviert ist, erhthen sich Fpu und p1 wieder, erreichen aber nicht mehr die ur-
spriinglichen Ausgangswerte.

Eine Erkenntnis aus der Voruntersuchung im Abschnitt 4.1 ist, dass sowohl die Matrix
als auch die Faser dem LUS nur einer begrenzten Zeit ausgesetzt sein durfen, ohne ge-
schadigt zu werden. In Abb. 4-22 wurde das Faser-Matrix-Paket fiir 2 min mit 15 um
beschallt. Im rot markierten Bereich — in dem der LUS 2 min aktiv war — ist die Matrix
zum Teil verbrannt und die Fasern sind zerstort. Der Schadigungsbereich ist lokal kon-
zentriert und endet sofort, nachdem die Beschallungszeit auf unter 20 s reduziert wurde
(siehe Profil nach dem rot markierten Bereich).
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o P |
Seatnd 7 wmin
= ~ | Abzugsrichtung
o 40w o y N0
T 4 "

Abb. 4-22:  Faser-Matrix-Schadigung durch LUS nach einer 2-minitigen Beschallung [21]

Nicht nur am Faser-Matrix-System sind Beschédigungen erkennbar, sondern auch an
der Sonotrode und der Sonotrodenfuhrung, wenn der LUS auf3erhalb des Prozessfensters
eingesetzt wird (siehe Abb. 4-23).

(€, & I, R WU
T

Sonotrode

Abb. 4-23: Kavitationsschaden an der Sonotrode: Stirnseite links; Seitenflanke rechts

Bei einer dauerhaften Schallintensitat groRer als 40 W/cm2 treten sowohl an der Stirn-
seite als auch an der Seitenflache der Sonotrode Materialabtragungen auf. Zur Belas-
tungsreduktion der Sonotrodenstirnseite muss die Schallintensitdt unterhalb von
25 W/cm? liegen. Die Materialpaarung fir die Sonotrodenfiihrung wurde von Stahl/Ti-
tan auf Aluminium/Titan gedndert. In den nachfolgenden Versuchsreihen hat sich ge-
zeigt, dass keine Schadigungen mehr an der Sonotrode und der Flihrung auftreten.

Eine Ubersicht der gepriiften UntersuchungsgréRen fiir die Versuche mit der konischen
II-Kammer ist in Tab. 4-4 zusammengestellt. Die Druckmessung pi1—ps konnte bei CF
nicht mehr durchgefuhrt werden. LUS hat eine schadigende Wirkung auf die Druck-
sensoren, sodass auf die Druckmessung in den folgenden Versuchsreihen verzichtet wer-
den musste.
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Tab. 4-4: Ubersicht der UntersuchungsgroRen fiir die Versuche mit der konischen 11-Kammer

UntersuchungsgroRen
Prozess Bauteil
T | Teeak | Prus | Fou | P1 Mechanik | Makroskopie | Mikroskopie
GF v v v v v v - v
CoO
CF v v v v - v - v

4.3.2 Prozessgroflen

Temperaturverlauf T: In Abb. 4-24 ist der Temperaturverlauf fir GF in zwei exempla-
rischen Konfigurationen mit der LUS-Einkopplung in der Mitte und direkt vor Eintritt
in das Formgebungswerkzeug dargestellt. Die Matrixtemperatur am I1-Kammereintritt
betrdagt 30 °C und bleibt bis zum Bereich der LUS-Einkopplung konstant. Dort steigt die
Temperatur je nach Amplitude und Position unterschiedlich an. Sowohl durch die
Amplitude als auch die Position der LUS-Einkopplung kann der Effekt der Matrixerhit-
zung beeinflusst werden. Bei gleicher Amplitude mit 13 um ist die maximale Tempera-
tur bei T12 150 °C und bei TI1 tber 250 °C. Wie bereits im Abschnitt 4.1.2 erldutert,
steigt mit zunehmendem Druck die ben6tige LUS-Leistung bei gleicher Amplitude.

300 GF 122 CO RT 0,3 TIL 07
250 GF 122 CO RT 0,4 TI1 13
_ . L L=Ralimer GF 122 CO RT 0,3 TI2 07
O 200+
~ 150+
B~ ]
100
50 1 Formgebungswerkzeug
.1

0 100 200 300 400 500 600 700 1200 1300

Werkzeuglange [mm]

Abb. 4-24:  Temperaturverlauf T Uber die Werkzeugsystemlange fur GF mit LUS an TI1 und
TI2

In der Regel nimmt der Druck am Ausgang der II-Kammer zu, sodass an Position TI1
ein hoherer Druck als an Position TI2 vorliegt. Jedoch zeigt sich auch hier, dass die
Versuchsreihen untereinander nur bedingt vergleichbar sind. Die Maximaltemperatur
mit der Amplitude 7 pum ist an Position TI12 um rund 20 K hoéher im Vergleich zur Posi-
tion TI1. Damit stehen die Ergebnisse im Widerspruch zu den Erkenntnissen aus Ab-
schnitt 4.1.2. Obwohl die Matrix auf weit iber 100 °C temperiert wurde, fallt die Tem-
peratur nach der Beschallung nach 100 mm Wegstrecke wieder zurtick auf den Wert
ohne Beschallung. Die Temperatur des Faser-Matrix-Pakets innerhalb des Formge-
bungswerkzeugs lasst sich somit kaum beeinflussen.
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Ein &hnliches Bild zeigt sich in Abb. 4-25, die den Temperaturverlauf von GF (links)
und CF (rechts) einander gegenubergestellt. Im Vergleich zu GF sind die Maximaltem-
peraturen bei CF etwas niedriger, das zum einen an der geringeren Abzugsgeschwindig-
keit (geringerer Druckaufbau in der II-Kammer) und zum anderen an der kleineren War-
mespeicherzahl der Kohlenstofffaser liegen kann.
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—— GF_122 CO RT 0,4 TI1 09 —— CF_108 CO RT 0,3 TI1 09
—— GF_ 122 CO RT 0,4 TI1 13

Abb. 4-25:  Temperaturverlauf T Uber die Lange des Werkzeugsystems mit LUS fir eine koni-
sche 11-Kammer: GF links; CF rechts

Prus in Relation zur Tpeak: Fur insgesamt funf Versuchsreihen sind die Leistungsent-
wicklungen des LUS Ppus in Relation zur Maximaltemperatur Tpeak unterhalb der Sono-
trode aufgezeichnet und in Abb. 4-26 visualisiert. In allen Versuchsreihen zeigt sich der
Trend, dass mit zunehmender Amplitude sowohl Prys als auch Tpeak ansteigen. Die ma-
ximal erreichbareTemperatur steigt, je naher die LUS-Einkopplung sich am I1-Kammer-
Ausgang befindet. Die grolRte Tpeax mit 320 °C wird bei einer Abzugsgeschwindigkeit
von 0,2 m/min (GF_122 CO_RT_0,2_TI1_13)erzielt. Bei gleicher Amplitude und dop-
pelter Geschwindigkeit wird eine &hnlich hohe Temperatur von 285 °C erreicht
(GF_122 CO_RT_0,4 TI1 13). Hierbei steigt jedoch die Leistung auf mehr als das
Doppelte an. Die Versuchsreihe mit der Sonotrode an Position TI12 ergibt, dass eine Ver-
dopplung der Amplitude auf 26 um nicht zwangslaufig mit einer nennenswerten Steige-
rung der Leistung einhergehen muss (GF_122 CO_RT_0,3 TI2_26). Auch bei Tempe-
raturzunahme ist diese im Vergleich zur Position TI1 gering. Zusammenfassendes Er-
gebnis dieser Betrachtung ist, dass sich die maximale LUS-Einkopplung an Position TI1
ergibt und mit zunehmendem Abstand zum Formgebungswerkzeug abnimmt, da hier-
durch auch der Druck abféllt.
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Abb. 4-26: Pvrus in Relation zur Treak bei der konischen I1-Kammer flir GF und CF: sortiert
nach Faserart, vpu und Einkopplungsposition

Fpul in Relation zu p1: Die Betrachtung der Abzugskraft Fpu in Relation zum Druck p:
findet abermals innerhalb der Versuchsreihen statt, um die Gemeinsamkeiten herausar-
beiten zu kdnnen. Bei einer Abzugsgeschwindigkeit von 0,2 m/min pendelt sich die Ab-
zugskraft bei 5 KN bei einem Druck von 31 bar ein. Durch Aktivierung des LUS redu-
ziert sich Fpu unterhalb des Messbereichs und wird mit 0 KN angegeben. In Relation
hierzu reduziert sich p1 nur gering um 1 bar (GF_122_CO_RT_0,2_13). Die Abzugs-
kraft erhéht sich auf 9 kN bei einer Abzugsgeschwindigkeit von 0,3 m/min. Der Druck
p1 ist jedoch mit 6 bar deutlich geringer — als bei der Versuchsreihe mit vyu von
0,2 m/min — obwohl hierfir kein ersichtlicher Grund vorliegt. Wie bei der Versuchsreihe
zuvor reduziert sich die Abzugskraft durch LUS auf 4 kN, der Druck hingegen steigt auf
7 bar an (GF_122_CO_RT _0,3 TI1_07). Ein dhnliches Bild bei der Abzugskraft zeigt
sich bei gleicher Geschwindigkeit und Verschiebung des LUS auf Position TI2. Auch
hier beginnt Fpu bei 9 kN und nimmt mit zunehmendem LUS ab, auf einen Endwert von
3 kN. Ahnliches Verhalten ist auch bei p: festzustellen. Der Ausgangsdruck von 24 bar
reduziert sich deutlich auf 4 bar (GF_122 CO_RT_0,3_TI2_26). Mit diesem Verhalten
liegt die Versuchsreihe nicht im Trend zu den vorherigen Reihen. Mit vpu von 0,4 m/min
ergibt sich eine Abzugskraft von 10 kN und liegt damit doppelt so hoch wie bei vpu mit
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0,2 m/min. Durch Erhéhung der LUS-Amplitude auf bis zu 13 pm kann die Kraft kon-
tinuierlich auf 3 kN verringert werden (GF_122 CO_RT_0,4 TI1 13). Die Druckent-
wicklung p:1 hingegen ist unvorhersehbar, liegt im Bereich von 6 bis 14 bar und zeigt
keine eindeutige Tendenz. Zusammenfassend ist eine direkte Korrelation zwischen Ab-
zugskraft und LUS-Amplitude erkennbar. Je hoher die Amplitude ist, desto geringer ist
auch Fpul. Eine Aussage tiber die Druckentwicklung in der 11-Kammer hingegen ist nicht
maglich. Die Versuchsreihe mit CF wird nicht im Detail ausgewertet, da sich Fpu und
pz1 in einem niedrigen einstelligen Bereich bewegen und daraus keine klaren Tendenzen
erkennbar sind.
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Abb. 4-27:  Abzugskraft Fpu und Kammerdruck p: der Versuche mit konischer I1-Kammer: sor-
tiert nach vpu und Einkopplungsposition

4.3.3 Bauteilgrof3en

ILSS und 3PB: Abschnitt 4.2.2 stellt die Referenzwerte — ILSS und Biegefestigkeiten —
fiir die Impragnierung mittels offenem Trankbad (GF_118 OB, CF_108_OB) und ko-
nischer I1-Kammer ohne LUS (GF_122_CO, CF_108_CO) vor. Zusammengefasst wei-
sen die Bauteile, impréagniert durch die konische IlI-Kammer, geringere mechanische
Kennwerte auf, als die Bauteile aus dem offenem Trankbad.
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Im Folgenden werden zuerst die Ergebnisse fur GF und anschlieRend fir CF vorgestelt.
Die Referenzwerte fur GF sind links in den Schaubildern der Abb. 4-28 aufgefiihrt. Die
ILSS aus dem klassischen offenen Trankbad betragt 70 MPa und bei der konischen I1-
Kammer 60 MPa. Alle Versuche mit LUS unterstiitzten Imprégnierung erreichen die
ILSS von 70 MPa nicht. Sie liegen alle im Bereich von 57 bis 65 MPa.
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Abb. 4-28:  ILSS und Biegefestigkeit aus der Untersuchung mit konischer 11-Kammer und GF:
links Referenzversuche, rechts Einkopplungsposition an BI12/T12 und TI1

Insgesamt ergibt sich, dass die Beschallung von unten einen positiven Effekt auf die
ILSS hat. Die Parametervariation GF_122 CO_RT_0,3_BI2_13 hat den héchsten Wert
mit 65 MPa erzielt und weist zudem die geringste Streuung auf. Der Versuch
GF_122 CO_RT_0,3_TI1_13 zeigt bei der Temperaturmessung einen Spitzenwert von
280 °C auf. Mit einer ILLS von 59 MPa ist der Wert jedoch kaum geringer als bei den
anderen Versuchen mit I1-Kammer. Zusammenfassend folgt, dass eine Beschallung von
unten einen leicht positiven Effekt bewirkt. Zudem ist erkennbar, dass eine Tempera-
turerh6hung aufgrund des LUS keinen negativen Effekt auf die ILSS hat.

Die Biegefestigkeit der Bauteile, hergestellt durch das offenen Trénkbad, liegt im Be-
reich von 1650 MPa. Alle Versuche mit Imprégnierung tber die konische II-Kammer
weisen eine Biegefestigkeit von 1400 bis 1550 MPa auf und erreichen auch hier den
Referenzwert nicht. Vergleichbar zur ILSS-Prifung zeigt sich, dass eine Beschallung
von unten die Eigenschaften verbessert. Im Vergleich zur konventionellen 11-Kammer
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(GF_122_CO) erhoht sich die Biegefestigkeit von 1475 auf 1550 MPa bei reduzierter
Streuung. Die Versuche GF 122 CO RT 0,3 TI2 26 und
GF_122 CO_RT_0,4_TI1_13 weisen die geringsten Biegefestigkeitswerte von 1300
und 1375 MPa bei erhéhter Streuung auf. Besonders bei TI1_13 ist erkennbar, dass die
reduzierten Eigenschaften auf die Faserschadigung zurtickzuftihren sind. Zusammenfas-
send zeigt sich, dass eine Beschallung von unten den groRten positiven Effekt hat. Die
Eigenschaften sind besser (+5 %) als bei der konventionellen 11-Kammer. Im Vergleich
zum offenen Trénkbad sind die Eigenschaften jedoch schlechter (-6 %). Um eine Faser-
schadigung zu vermeiden, ist die Hohe der Amplitude nach oben hin begrenzt.

Im Folgenden werden die Ergebnisse flr CF vorgestellt. Die Referenzwerte fur CF sind
ganz links in Abb. 4-29 aufgefhrt. Die ILSS aus dem offenen Trénkbad betragt 74 MPa.
Der Wert wird durch Impréagnierung mit einer konischen I1-Kammer nicht erreicht, son-
dern liegt in einem Bereich von 63 und 70 MPa. Die Versuche mit LUS haben keinen
grolRen Einfluss auf die ILSS. Bemerkenswerter Weise zeigt die aktive Temperierung
der I1-Kammer einen positiven Einfluss, jedoch liegen die Kennwerte weiterhin unter-
halo der Referenzwerte. Eine auf 70°C  temperierte  IlI-Kammer
(CF_108_CO_20_0,3_BI2_00) weist leicht erhohte Kennwerte in Bezug auf ILSS
(+1 MPa) und eine geringere Streuung auf, als eine auf 20 °C temperierte I1-Kammer
mit aktivierter LUS-Amplitude von 12 pum. Wahrend bei den Versuchen mit GF die Po-
sition BI2 erhohte Kennwerte aufweist, sticht die Position BI1 bei CF aus den Versuchs-
reihen hervor (CF_108 CO_RT 0,3 BI1_11). Mit einer ILSS von 70 MPa und einer
geringen Streuung ist eine minimale Verbesserung zur konischen 11-Kammer ohne LUS
erkennbar. Zusammenfassend ergibt sich, dass LUS nur einen geringen Effekt auf die
ILSS hat. Eine Beschallung von unten zeigt wie bei der Versuchsreihe mit GF den grof-
ten positiven Effekt. Die Versuchsreihe mit aktiver Temperierung erreicht ahnliche Ef-
fekte wie der LUS.

Die Biegefestigkeit der Referenz aus dem offenen Trankbad liegt im Bereich von
1350 MPa und somit rund 250 MPa unterhalb der Referenzprobe aus GF. Alle Versuche
mit Impréagnierung Uber die II-Kammer weisen eine Biegefestigkeit von 1050 bis
1250 MPa auf und liegen daher rund 200 MPa unterhalb des Referenzwerts. Es zeigt
sich, dass durch den Einsatz des LUS an unterschiedlichen Positionen (BI1 und BI2) die
Biegefestigkeit leicht erhéht und die Streuung leicht reduziert werden kann. Der gleiche
Effekt tritt jedoch auch ein, wenn die IlI-Kammer auf 70 °C temperiert wird
(CF_108_CO_70_0,3_BI2_00). In der Versuchsreihe mit aktiver Temperierung steigt
die Biegefestigkeit um 10 % durch Aktivierung des LUS und um 20 % nur durch Erho-
hung der 11-Kammertemperatur um 50 K. Zusétzlich reduziert sich durch die Temperie-
rung die Streuung von +100 MPa auf £20 MPa.
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Abb. 4-29: ILSS und Biegefestigkeit aus der Untersuchung mit konischer I1-Kammer und CF:
Referenzversuche; Versuche mit Temperierung, Einkopplungsposition BI1-T12

Zusammenfassend folgt, dass LUS nur eine leichte VVerbesserung der mechanischen Ei-
genschaften aufweist. Haupteffekt ist hierbei wahrscheinlich die Temperierung, da
durch Temperierung der II-Kammer &hnliche mechanische Eigenschaften erreicht wer-
den kdnnen und sich ebenso eine Reduktion der Streuung ergibt.

Trotz hoher Matrixtemperaturen ist keine Reduktion der ILSS erkennbar, sodass von
keiner Matrixschadigung durch LUS auszugehen ist. Jedoch ist die Amplitude nach oben
hin begrenzt aufgrund der Faserschadigung. Diese zeigt sich in einer reduzierten Biege-
festigkeit. Aus den Versuchsreihen ergibt sich flr die konische I1-Kammer eine maxi-
male Amplitudenverteilung, die in Tab. 4-5 zusammengefasst ist.

Tab. 4-5: maximale Amplitude in pum bei der konischen 11-Kammer

Amplitude [um] | TI2/BI2 | TO1/BI1
GF 13 7
CF 15 11

Mikroskopie: Sowohl fiir GF als auch CF (siehe Abb. 4-30) werden Mikroskopieaufnah-
men durchgefuhrt, um den Effekt des LUS auf die Faserverteilung (Homogenitét) und
Impragnierbarkeit optisch zu quantifizieren. Jedoch ist bei den GF-Proben keinerlei Re-
lation zwischen LUS-Beschallung und Mikroskopie erkennbar. Weder im Porengehalt
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noch in der Faserverteilung ist eine Korrelation ermittelbar. Daher werden die GF-Auf-
nahmen nicht im Detail erlautert. Fur weitere Studien sind die Aufnahmen im Anhang
hinterlegt (siehe Anhang e).

e ¢

. CF RT 0,3 BI1 13

| CF_RT 0,3 BI2 15

5

f cF 20 0,3 BI2 00 {CF 20 0,3 BI2 11 . CF 70 0,3 BI2 11

Ay

.-
-~
-~

) Inhomogenitat

Abb. 4-30:  Mikroskopie aus der Untersuchung mit konischer 11-Kammer und CF: 3 Versuchs-
reihen a—c

Auch flr CF lassen sich keine eindeutigen Wechselbeziehungen zwischen LUS und op-
tischer Bauteilqualitat erkennen (siehe Abb. 4-30). In der Abbildung sind drei verschie-
dene Versuchsreihen a—c dargestellt. Motivation der Arbeit ist, eine bessere Impréagnier-
barkeit und Homogonitét des Faser-Matrix-Pakets in der geschlossenen Pultrusion durch
LUS zu erzielen. In der Versuchsreihe a ist zu erkennen, dass sich das Verhaltnis durch
einen UbermaRigen Einsatz von LUS umkehren kann.

Bei einer Amplitude von 0 und 6 um sind wenige bis keine Inhomogenitéten sichtbar.
Eine weitere Erh6hung der Amplitude auf 13 um hat sichtbare Porenbereiche zufolge.
Ein anderes Bild ergibt sich aus Versuchsreihe b. Wahrend bei einer Amplitude von
8 um unzéhlige Inhomogenitéten vorliegen, reduziert sich die Anzahl bei 15 pum erheb-
lich. Die mechanischen Eigenschaften (ILSS und Biegefestigkeit) unterstreichen den
Trend. (siehe Abb. 4-28 und Abb. 4-29). Die Versuchsreihe c gibt den Effekt der Tem-
perierung wieder. Die Anzahl der Inhomogenit4t nimmt von Bild 1 zu Bild 3 ab. Bezo-
gen auf die mechanischen Eigenschaften miisste der Effekt dagegen deutlich grofer sein.
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Die Biegefestigkeit des Bauteils in Bild 3 ist um 20 % hoher als in Bild 1. Zusammen-
fassend folgt, dass sich der Effekt des LUS nicht auf die Homogenitét und der Vermei-
dung von Fehlstellen niederschlégt. Es kann aus den Versuchsergebnissen nur bedingt
eine Korrelation zwischen der Mikroskopie und den spateren mechanischen Eigenschaf-
ten hergestellt werden.

4.4 Tropfenformige ll-Kammer

Der Abschnitt Tropfenformige I1-Kammer stellt die Inbetriebnahme und die Ergebnisse
der Prozess- und Bauteiluntersuchungen fiir den Einsatz des LUS in der tropfenférmigen
I1-Kammer dar.

4.4.1 Inbetriebnahme

Der Aufbau und das VVorgehen bei der Versuchsumsetzung ist aus Abschnitt 3.2.2 zu
entnehmen, allerdings ist die Umsetzung der tropfenférmigen Einsatze nur schematisch
in Abb. 3-8 erldutert worden. Die reale Integration des Einsatzes ,,Tropfenform* ist in
Abb. 4-31 verdeutlicht. Der Einsatz besteht aus Polyethylen und wurde passend zur Ge-
ometrie mit einer Einlaufhéhe von 5,6 mm gefrast. Abb. 4-31 zeigt, wie der Einsatz in
die I1-Kammer eingelegt ist. Durch das UbermaR links und rechts sitzt der Einsatz nach
der Integration fest in der 11-Kammer.

Einsatz
£ Tropfenform
q

Matrix-
injektion

Abb. 4-31: Integration des Einsatzes ,,Tropfenform* in die konische II-Kammer

In Tab. 4-6 sind die UntersuchungsgroRen flr die tropfenférmige I1-Kammer aufgelistet.
Im Vergleich zur konischen Il1-Kammer ist die Anzahl der Untersuchungsgréfen deut-
lich reduziert. Wie bereits im Abschnitt 4.2 (Referenzversuche) angefthrt, lassen sich
mit der tropfenférmigen 1l-Kammer keine fur die mechanische Priifung oder Mikrosko-
pie verwertbaren Bauteile herstellen, da alle Bauteile einen trockenen Kern aufweisen,
der bereits mit bloRBen Augen gut erkennbar ist. Die Untersuchungen fokussieren sich
bei der tropfenférmigen 11-Kammer daher auf CF. Es erfolgen keine Untersuchungen
fur GF.
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Tab. 4-6: Ubersicht der UntersuchungsgréRen fir die Versuche mit der tropfenférmigen 11-
Kammer

Untersuchungsgrofien

Prozess Bauteil

T | Teeak | Prus | Fou | P1 Mechanik | Makroskopie | Mikroskopie
TD |CF | - - v v - - v ()

4.4.2 ProzessgrofRen

Prus in Relation zu Fpui: Prus ist im Vergleich zur konischen 11-Kammer deutlich nied-
riger. Wahrend bei der konischen II-Kammer in Kombination mit CF Leistungen ober-
halb von 200 Watt eingekoppelt werden konnen, liegen diese bei der tropfenformigen
[1-Kammer bei maximal 100 Watt und im Durchschnitt zwischen 20 und 80 Watt. Die
Abzugskraft Fpy verhélt sich dhnlich zu Fpu der konischen I1-Kammer. In Abb. 4-32
sind alle Versuchsergebnisse, die durchgefihrt wurden, aufgelistet. Es zeigt sich, dass
die Abzugskraft mit maximal 2 kN um rund 3 kN unterhalb des Referenzwertes der of-
fenen Imprégnierung liegt (siehe Abb. 4-16).
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Abb. 4-32:  Prus in Relation zur Fpu bei der tropfenformigen I1-Kammer fur CF: sortiert nach
Temperierung und Einkopplungsposition
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Die meisten Versuche zeigen keinen Aufbau einer Abzugskraft. Dies deutet auf eine
schlechte Impragnierung des Faser-Matrix-Pakets hin. Insgesamt sind sowohl P_uys als
auch Fpu sehr niedrig. Der Effekt des LUS kann nur begrenzt wirken, da bei einer
schlechten Imprégnierung sich kein Druck in der I1-Kammer aufbaut und dadurch nur
eine begrenzte Leistung eingekoppelt werden kann.

4.4.3 Bauteilgro3en

Makroskopie: Alle Bauteile, hergestellt durch die tropfenférmige 11-Kammer, weisen
einen nicht impréagnierten Faserkern auf (siehe Abb. 3-22 und Abb. 4-19). Daher wird
rein optisch der Impréagnierungsgrad — das VVorgehen wird bereits im Abschnitt 3.3.4.3
vorgestellt — ermittelt. In Abb. 4-33 sind die Versuchsreihen nach der Position der LUS-
Einkopplung von BI1, BI2, TI1 und TI2 sortiert. Ein VVergleich der einzelnen Versuchs-
reihen ist, wie bei den Untersuchungen zuvor, nur bedingt moglich. Obwohl der Imprég-
nierungsgrad bei allen Versuchsreihen bei einer Amplitude von 0 um identisch sein
musste, befinden sich die Werte in einem Bereich zwischen 40 und 80 %.
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Abb. 4-33:  Imprégnierungsgrad bei der tropfenférmigen I11-Kammer fur CF: sortiert nach Ein-
kopplungsposition
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Der Effekt des LUS an Position BI1 hat einen geringen positiven Effekt auf die Imprag-
nierung und sorgt fir einen maximalen Impréagnierungsgrad von 50 %. Im Vergleich
dazu weist die Position BI2 den groiiten positiven Effekt auf. Hier ist es moglich, die
makroskopische Impragnierung unter Verwendung einer Amplitude von 15 um auf
100 % zu steigern. Ungewollter Nebeneffekt der hohen Amplitude ist eine unruhige Pro-
filoberflache mit leichter Faserschadigung.

Zur getrennten Betrachtung des Temperierungseffekts wird eine zusatzliche Versuchs-
reihe mit definierter 1l-Kammertemperatur durchgefiihrt und in Abb. 4-34 dargestellt.
Die zwei Balken links zeigen das Ergebnis fur die auf 20 °C temperierte 11-Kammer, die
zwei Balken rechts entsprechend fur die Temperierung auf 70 °C. Deutlich wird, dass
durch eine Temperaturdifferenz von 50 K bei ausgeschaltetem LUS der Impragnie-
rungsgrad sich von 40 auf uber 70 % erhohen lasst und damit einer Steigerung um 30
Prozentpunkten entspricht. Mit einer LUS-Amplitude von 13 pum erhoht sich der Im-
pragnierungsgrad bei der auf 20 °C temperierten I1-Kammer auf ber 60 %, weist aber
weiterhin eine Differenz von 10 Prozentpunkten zur rein auf 70 °C temperierten I1-Kam-
mer auf. Der Imprégnierungsgrad kann auch bei der auf 70 °C temperierten I1-Kammer
mittels LUS auf tber 80 % erhoht werden. Die Steigerung im Vergleich zur reinen Tem-
perierung ist jedoch geringer. Fir weitere Studien sind die Aufnahmen im Anhang auf-
gelistet (siehe Anhang f).
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Abb. 4-34:  Imprégnierungsgrad bei der tropfenférmigen I1-Kammer fur CF mit aktiver Tem-
perierung: links 20 °C und rechts 70 °C

Aus den Untersuchungen ergibt sich auch fir die tropfenférmige 11-Kammer eine maxi-
male Amplitude, bei der keine Faserschadigung auftritt. Die Ergebnisse hierfir sind in
Tab. 4-7 zusammengefasst. Im Vergleich zur konischen Il1-Kammer wird an Position
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TO1/BI1 eine um 2 um hohere Amplitude erreicht. Moglicher Grund ist ein geringerer
Kammerdruck aufgrund der nicht vollstandigen Impragnierung.

Tab. 4-7: maximale Amplitude in um bei der tropfenférmigen 11-Kammer

Amplitude [um] | T12/B12 | TI1/BIL
CF 13 13

Zusammenfassend zeigt sich, dass der Impragnierungsgrad mit LUS erhéht werden
kann. Der grofite positive Effekt ergibt sich an Position BI2 und mit einer Amplitude
von 15 um lasst sich eine nahezu vollstandige Impragnierung erreichen. Die Versuchs-
reihe zeigt aber auch, dass eine weitere Erhéhung der Amplitude aufgrund von Faser-
schadigung nicht moglich ist. Eine reine Temperierung der 11-Kammer erhoht ebenfalls
den Impragnierungsgrad und zeigt im Vergleich zum LUS sogar einen gréf3eren positi-
ven Effekt.

Mikroskopie: Einzig der Versuch CF_108 TD_RT 0,3 BI2_15 erreicht in der Ver-
suchsreihe mit der tropfenformigen 11-Kammer einen Imprégnierungsgrad von knapp
100 %. Fur eine ndhere Untersuchung wird die Probe mikroskopiert. In Abb. 4-35 ist die
Aufnahme in zwei VergroRerungen dargestellt. Es zeigt sich, dass die gesamte Probe
Poren aufweist und somit keine vollstandige Impragnierung stattgefunden hat.

. CF_RT 0,3_BI2_ 15

Abb. 4-35:  Mikroskopie aus der Untersuchung mit tropfenformiger I1-Kammer und CF

4.5 Diskussion

Die Ergebnisse aus den Abschnitten 4.2 bis 4.4 werden diskutiert und anschlieBend mit
den Erkenntnissen aus Abschnitt 4.1 verknupft, um den Einfluss des LUS auf den ge-
schlossenen Injektions-Pultrusionsprozess herauszuarbeiten.

In Tab. 4-8 ist die Gesamtubersicht der analysierten UntersuchungsgrofRen dargestellt.
Aufgeteilt in Prozess- und BauteilgroRen werden die Ergebnisse fur die drei Imprégnie-
rungsarten — offen, konisch und tropfenférmig — erlautert.
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Tab. 4-8: eine Gesamtiibersicht der Untersuchungsgréfien fiir die Versuche mit LUS

Untersuchungsgréfien
Prozess Bauteil
T | Tpeak | Prus | Fou | Ps Mechanik | Makroskopie | Mikroskopie

GF | - - - v - v - v
OB

CF| - ; - v - v - v

GE| v v v v v v - v
CO

CF| Vv v v v - v - v
TD |CF | - - v v - - v )

4.5.1 Prozessgrdfden

In Abb. 4-36 fiir GF und in Abb. 4-37 fiir CF sind die Kernentwicklungen der Prozess-
grofen fur die drei Imprégnierungsarten zusammengefasst.

e Tpeak Und Prus: In der konischen II-Kammer wird unterhalb der Sonotrode eine
Durchschnittstemperatur uber alle Versuche hinweg bei GF von 138 °C (47—
321 °C) und bei CF von 194 °C (133-255 °C) ermittelt. Hierbei wird bei GF eine
durchschnittliche Leistung von 231 Watt (53-629 Watt) und bei CF von 85 Watt
(9-270 Watt) eingekoppelt. Im Vergleich wird bei GF im Durchschnitt mit mehr
Leistung eingekoppelt, um eine &hnliche Heizrate wie bei CF zu erreichen. Hin-
tergrund kann sowohl die geringere Warmespeicherzahl als auch eine nicht voll-
stdndige Impragnierung bei CF sein. Im Vergleich zur konischen I1-Kammer
wird bei der tropfenformigen I1-Kammer mit weniger Leistung eingekoppelt und
befindet sich im Schnitt bei 53 Watt (6-110 Watt).

e Fpu und pz: In der konischen 11-Kammer betragt der Referenzdruck bei GF ohne
LUS rund 21 bar (17-24 bar) und reduziert sich im Durchschnitt durch LUS auf
10 bar (4-30 bar). Den Druckwerten kann jedoch nicht komplett getraut werden,
da einige Drucksensoren durch die gebundelte LUS-Energie beschadigt wurden.
Allerdings zeigt sich bei der Abzugskraft Fyu ein eindeutiger Trend. Ohne LUS
betragt die Kraft der konischen II-Kammer mit GF im Schnitt rund 10 kN (9—
11 kN) und reduziert sich auf 3 kN (0-10 kN). Der Effekt kann fir CF nicht ge-
zeigt werden, da die Kraft mit 1 kN beim Referenzwert bereits an der unteren
Messgrenze liegt und Messwerte unterhalb von 1 kN keine Aussagekraft haben.



96 Prozessuntersuchung

300- 30

. 200 2 r20g

G =

%100 P10 Q)
0 Lo

GF OB 118

GF 122 CO @

GF CO 122 O

Abb. 4-36:  Entwicklung der Prozessgrofien fur GF in Relation zur Impréagnierungsart
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Abb. 4-37:  Entwicklung der Prozessgréfien fiir CF in Relation zur Impréagnierungsart

Zusammengefasst ergibt sich flr die ProzessgroRen, dass in der geschlossenen Imprég-
nierung schnell und lokal sehr viel thermische Energie mit LUS eingekoppelt werden
kann. Mit LUS lasst sich die Temperatur des Faser-Matrix-Pakets innerhalb weniger
Sekunden um mehrere 100 K erhdhen. In den Versuchsreihen bewegen sich die Heizra-
ten im Bereich von 1 bis 90 K/s mit einer Maximaltemperatur von tber 300 °C und be-
statigen die Ergebnisse aus friiheren Arbeiten [30, 162]. Mit einer Leistung von 100 bis
600 Watt werden im Schnitt 5-18 J/K zum Erreichen der Heizrate eingekoppelt. Hier-
durch kdnnen die Abzugskraft im Schnitt direkt um 70 % und der I1-Kammerdruck um

50 % reduziert werden und sind damit im Einklang bisheriger Veroffentlichungen [170,
171].

Sowohl fiir GF als auch fur CF l&sst sich die Abzugsgeschwindigkeit durch LUS nicht
erhéhen. Eine hohere Geschwindigkeit flhrt direkt zum gleichen Fehlerbild wie bei den
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Referenzversuchen ohne LUS. Die Oberflache weist Riefen auf und ist von weiliem
,Puder” und Ablagerungen tberzogen. Mit solch einer Oberfl&che ist ein kontinuierli-
cher und stabiler Pultrusionsprozess nicht maoglich.

Oberhalb einer Schallintensitat von 25 W/cm? sind sowohl die Sonotrode als auch die
Sonotrodenfiihrung mechanisch stark belastet. Durch Kavitation entstehen Materialab-
platzungen, die die Betriebszeit auf wenige Tage reduzieren. Fur einen wirtschaftlichen
Dauerbetrieb muss die Schallintensitat unterhalb von 25 W/cm2 verbleiben.

4.5.2 Bauteilgrof3en

In Abb. 4-38 sind die Kernentwicklungen der BauteilgroRen fir die drei Impragnie-
rungsarten zusammengefasst. Insgesamt ist die Vergleichbarkeit zwischen den unter-
schiedlichen Versuchsreihen nur bedingt moglich. Durch den Abbau und das Neurdsten
des Prozesses kann ein identischer Aufbau nicht immer gewahrleistet werden.

e |ILSS: Die hochsten ILSS weisen die durch offene Impragnierung hergestellten
Referenzbauteile mit 70 MPa (69-71 MPa) fiir GF und 74 MPa (7476 MPa) fur
CF auf. Die besten Bauteile konnten mit dem Parametersatz
CG_122 CO_RT_0,3 BI2_12 fur GF mit 65 MPa und
CF_108 CO_RT 0,3 BI2 08 fur CF mit 68 MPa erreicht werden. Bei beiden
Parametersatzen erfolgt die Beschallung von unten an der zweiten Position mit
einer moderaten Amplitude, die keine Faserschadigung hervorruft. Wahrend bei
GF durch LUS eine um 10 % hohere ILSS erreicht werden kann, im Vergleich
zur konischen Imprégnierung ohne LUS, ist diese bei CF mit 3 MPa etwas ge-
ringer. Die ILSS der offenen Impragnierung wird in keiner Versuchsreihe er-
reicht.

e 3PB: Mit 1645 MPa (1617-1682 MPa) fir GF und 1366 MPa (1337-1388 MPa)
fiir CF weist die offene Imprégnierung die héchsten Biegefestigkeiten auf. Durch
LUS konnte bei GF mit 1548 MPa (1534-1566 MPa) die hochste Biegefestigkeit
erreicht werden. Diese liegt damit zwischen dem Referenzwert mit offener Im-
pragnierung und geschlossener Imprégnierung ohne LUS (1488 MPa). Bei CF
konnte keine Steigerung der Biegefestigkeit durch LUS im Vergleich zu ohne
LUS erreicht werden. Mit rund 1260 MPa weisen beide Versuchsreihen eine
ahnliche Biegefestigkeit auf und liegen damit 8 % unterhalb des Referenzwerts.

e Mikroskopie und Makroskopie: Der Porengehalt der offenen und konischen Im-
pragnierung liegt bei allen Versuchsreihen unterhalb von 2 %. Im Gegensatz zur
offenen Imprégnierung sind bei der konischen Impréagnierung sowohl bei GF als
auch bei CF harzreiche Zonen erkennbar. Trotz LUS nehmen die matrixreichen
Zonen nicht ab. Teilweise wird bei einer Schallintensitat von tber 25 Watt/cm?
sogar eine VergrofRerung dieser Zonen festgestellt.

Bei der tropfenformigen 11-Kammer ist eine vollstandige Imprégnierung ohne
LUS nicht mdglich. Durch LUS kann man den Impréagnierungsgrad auf nahezu
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100 % erhohen. Die Versuchsreihen ergeben, dass ein ahnlicher Effekt auch al-
leine durch Temperierung der 1l-Kammer auf 70 °C erreicht werden kann. Die
mikroskopischen Aufnahmen zeigen jedoch, dass trotz eines makroskopischen
Impragnierungsgrads von 100 % weiterhin reichlich Poren vorhanden sind.
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Abb. 4-38:  Entwicklung der Bauteilgréfien in Relation zur Impragnierungsart in Kombination
mit LUS: GF (links)und CF(rechts)

Zusammenfassend ergibt sich fur die Bauteiluntersuchung, dass LUS einen geringen bis
gar keinen Einfluss auf die mechanischen Kennwerte hat und damit im Widerspruch zu
den Patentanmeldungen steht, die sich durch LUS eine verbesserte Bauteileigenschaft
erhofft haben [31, 33, 34]. Bei GF ist fiir die Biegefestigkeit eine Steigerung von bis zu
10 % ermittelbar und bestatigt damit zum Teil die Ergebnisse aus der Arbeit von Tessier
et al. [170, 171]. Jedoch muss angemerkt werden, dass der positive Effekt in der Ge-
samtstreuung der einzelnen Versuchsreihen untergeht. Bei CF zeigt sich, dass auch mit
LUS keine kontinuierliche Bauteilproduktion mit der konischen I1-Kammer mdglich ist.
Trotz LUS muss der Ziehprozess nach 2 m Bauteilproduktion pausiert werden, um die
Riefenbildung wieder einzuddmmen (siehe Tab. 4-2).

Die Ergebnisse aus Abschnitt 4.1 werden somit bekréaftigt. Die Bauteiluntersuchungen
zeigen, dass LUS keine Matrixschadigung verursacht, beziehungsweise die ILSS nicht
reduziert wird. Dies steht im Einklang mit den Ergebnissen der Arbeit von Schafer [30].
Die Resultate bestatigen nicht, dass LUS zu einer Erhéhung der ILSS fihrt, wie es in
einigen Veroffentlichungen formuliert wird [24, 133, 143, 154, 155]. Die Amplitude des
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LUS ist allerdings durch die Festigkeit der Faser nach oben hin begrenzt. Die Zusam-
menfassung der maximalen Amplitude in Tab. 4-5 und Tab. 4-7— in Abhdngigkeit von
Kammer- und Faserart — unterstreicht die Ergebnisse aus Abschnitt 4.1 (siehe Abb. 4-1
und Abb. 4-2). Durch Temperierung der II-Kammer kann ein ahnlicher Effekt wie durch
LUS erreicht werden, ohne die Faser zu schadigen. Es ist jedoch nicht moglich, den
Energieeintrag bei Bedarf sofort zu stoppen, wie es beim LUS der Fall ist [22, 223].
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5 Prozessanalyse

Das Kapitel Prozessanalyse geht auf die Wirkzusammenhdange des LUS aus der Pro-
zessuntersuchung des 4. Kapitels ein und ermittelt die resultierenden Haupteffekte.

Kurzgefasst beschreibt Kapitel 4, dass durch LUS lokal eine hohe Temperatur einge-
koppelt und hierdurch der Kammerinnendruck und die Abzugskraft reduziert werden
kénnen. Die mechanischen Eigenschaften jedoch werden kaum beeinflusst. Die Haupt-
hypothese — LUS homogenisiert die Faserverteilung in der II-Kammer und erleichtert
dadurch die Imprégnierung — konnte durch die Prozessuntersuchung nicht bestétigt wer-
den. Ziel der Prozessanalyse ist es nun, den Effekt des LUS fokussiert auf die wichtigs-
ten drei Wirkbereiche — Faserverteilung, Viskositat der Matrix und Faser-Matrix-Haf-
tung —zu ermitteln. Die Untersuchung teilt sich in folgende vier Abschnitte:

e Faseraufbauschung (siehe Abschnitt 5.1): Der Effekt des LUS auf die Faser ist
im Abschnitt 2.2.3 beschrieben. Schwerpunkt hierbei sind vor allem die Anre-
gungsfrequenzen auBBerhalb des verwendeten 20 kHz-Bands. Der Abschnitt 4.1
ermittelt den Einfluss des LUS auf die Faseraufbauschung durch den Teststand
Aufbauschung (siehe Abschnitt 3.2.3).

e Viskositat Matrix (siehe Abschnitt 5.2): Der Effekt des LUS auf die Matrix wird
im Abschnitt 2.2.4 herausgearbeitet. Mit dem Teststand Viskositét (siehe Ab-
schnitt 3.2.4) wird der Effekt des LUS speziell fiir die eingesetzte Matrix auf die
Viskositat charakterisiert.

e Faser-Matrix-Haftung (siehe Abschnitt 5.3): Der Effekt des LUS auf die Faser-
Matrix-Haftung ist im Abschnitt 2.2.5 allgemein vorgestellt worden. Mit dem
Teststand Druckkammer (siehe Abschnitt 3.2.1) und dem Fragmentierungstest
(siehe Abschnitt 3.3.3.1) wird die Faser-Matrix-Haftung fir das eingesetzte Fa-
ser-Matrix-System ermittelt.

e Diskussion (siehe Abschnitt 5.4): Anhand der Ergebnisse aus den Abschnitten
5.1-5.3 werden die Haupteffekte des LUS charakterisiert.

Die Untersuchungen fur den Abschnitt Faseraufbauschung wurden im Rahmen der Ab-
schlussarbeiten von Robert Karl [190] und Raffael Weigant [192] durchgefihrt. Ergeb-
nisse aus dem Abschnitt Viskositat Matrix wurden im Rahmen der Abschlussarbeit von
Maximilian Kronseder [189] mit Unterstiitzung von Johanna Wiethaler und Soyeon Lee
erarbeitet. Der Abschnitt Faser-Matrix-Haftung baut auf der Abschlussarbeit von
Soyeon Lee auf [191].
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5.1 Faseraufbauschung

Ziel des Teststands Aufbauschung ist es, den Effekt des LUS auf die Aufbauschung
eines Faserpakets zu charakterisieren. Durch eine Aufbauschung wiirde die Permeabili-
tat des Faserpakets reduziert und dadurch die Impragnierung erleichtert werden.

Im Gegensatz zur 1l-Kammer ermdglicht der Teststand eine explizite Untersuchung des
Effekts Aufbauschung, da Verschiebungen der Fasern durch ein Sichtfenster erkennbar
sind (siehe Abb. 3-11).

Alle Untersuchungsergebnisse sind in Tab. A-4 (fiir GF) und Tab. A-5 (fir CF) im An-
hang zu finden und werden im Folgenden in Effekt-Diagrammen analysiert. Abb. 5-1
stellt den Effekt von LUS fir GF auf die UntersuchungsgrofRe Aufbauschung dar. Der
Effekt bewegt sich in einem Bereich von 3 %. Ubertragen auf die Referenzfliche ohne
Beschallung verandert sich die Flache durch LUS somit nur minimal. Die StellgroRe
Gewicht pro Roving hat den gréften positiven Effekt auf die Aufbauschung, gefolgt von
der Amplitude. Mit zunehmender Lagendicke reduziert sich der Effekt. Der Mittelpunkt-
versuch weist im Mittel eine Aufbauschung von 0,8 % auf, bei einem Minimalwert von
0,5 % und einem Maximalwert von 1,4 %. In diesem Kontext ergibt sich, dass nur ein
sehr geringer Effekt auf die Aufbauschung bei allen StellgréRen im Versuchsraum er-
kennbar ist.
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Abb.5-1:  Effekt-Diagramm fur die Aufbauschung B mit GF [224]

Ein ahnliches Bild zeigt sich im Effekt-Diagramm fir CF in Abb. 5-2. Die Stellgroie
Gewicht pro Roving hat, ebenso wie die Amplitude, den grofiten positiven Effekt auf
die Aufbauschung. Analog zu den GF-Versuchen nimmt mit zunehmender Lagendicke
der Effekt auf die Aufbauschung ab. Der Mittelpunktversuch weist im Mittel eine Auf-
bauschung von 0,5 % auf, bei einem Minimalwert von 0,0 % und einem Maximalwert
von 1,0 %.
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Abb.5-2:  Effekt-Diagramm fiir die Aufbauschung mit CF [224]

Zusammengefasst hat LUS einen geringen bis nahezu vernachlassigbaren Effekt auf die
Aufbauschung sowohl fur GF als auch fiir CF. Im Versuchsraum liegt die Aufbauschung
in einem Bereich von maximal 3 % mit einer in Relation grolRen Streuung von £ 0,5 %.
Die Aufbauschung reduziert den Faservolumengehalt direkt linear. Eine minimale Re-
duktion des Faservolumengehalts in dem untersuchten Kompaktierungsbereich ist
gleichzusetzen mit einer minimalen Verbesserung der Permeabilitat. Ubertragen auf die
Pultrusion bedeutet dies, dass die mechanische Aufbauschung des Faserpakets durch
LUS die Impréagnierung nur geringfligig verbessert.

5.2 Viskositat Matrix

Ziel des Teststands Viskositét ist es, den Effekt von LUS auf die Viskositat der Matrix
zu charakterisieren. Im Abschnitt 4.1.2.3 wird die Viskositét mit dem Teststand Druck-
kammer ermittelt, nachdem die Matrix mit LUS beschallt wurde. Als Ergebnis hat sich
eine leichte Erhdhung der Viskositét gezeigt, die einen negativen Effekt auf die Imprég-
nierung hatte — siehe Formel (2-1). Im Gegensatz dazu haben die Prozessuntersuchungen
in den Abschnitten 4.3 und 4.4 ergeben, dass LUS einen positiven Effekt auf die Im-
pragnierung aufweist.

Im Vergleich zum Teststand Druckkammer ermdglicht der Teststand Viskositéat eine di-
rekte Messung der Viskositat wéahrend der LUS-Behandlung. Hierdurch ist es mdglich,
die Vorgange in der II-Kammer realitatsnaher — und auf die Einzeleffekte herunterge-
brochen — darzustellen. Der Aufbau des Teststands ist im Abschnitt 3.2.4 erldutert.

Die Ergebnisse der drei Aufbauten...

e ... A (Viskositatsdanderung wahrend einer LUS-Beschallung)
e ... B (Temperaturdnderung verursacht durch LUS)
e ... C(Viskositatsdnderung verursacht durch die Temperatur)

... werden vorgestellt und anschliefend in Bezug zueinander gesetzt und néher betrach-
tet.
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Aufbau A — Viskositatsanderung wahrend einer LUS-Beschallung: Bei der Vorstellung
der Untersuchungsergebnisse fiir Aufbau A wird zuerst auf die optische Veranderung
und dann auf die Viskositatsentwicklung eingegangen.

Die Untersuchung der optischen Veranderung soll zeigen, ob durch LUS Gasblasen im
Epoxidharz entstehen oder eingetragen werden. Gasblasen wiederum verfalschen die
Ergebnisse der Viskositdtsmessung. In Abb. 5-3 sind die wichtigsten Versuchsschritte
der Versuchsreihe mit 10 um und somit hochsten Amplitude abgebildet. In Bild 1 ist der
aufgetragene Harztropfen sichtbar. Das zweite Bild stellt den Harztropfen dar, nachdem
die obere Platte auf Messposition herunter und danach wieder hochgefahren wurde. In
Bild 3 ist der Harztropfen direkt nach der Ultraschallbehandlung zu sehen. Es zeigt sich
bei allen Messreihen (6, 8 und 10 um), dass keine optische VVerédnderung (Gasblaschen,
Gaseinschluss) eintritt. Somit wird davon ausgegangen, dass eine mogliche Viskositat-
sédnderung nicht von eingetragenen Gasblasen herrihrt.

Abb. 5-3:  optische Veranderung des Epoxidharzes wahrend der LUS-Behandlung: 1) vor der
Beschallung; 2) nachdem die Rheometerplatte herunter und wieder hochgefahren
wurde; 3) direkt nach der LUS-Behandlung [225]

Der Viskositatsverlauf des Epoxidharzes mit den drei Amplituden 6, 8 und 10 pm ist in
Abb. 5-4 dargestellt. Die Ausgangsviskositat betragt zwischen 3.000 und 3.500 mPa-s.
Deutlich erkennbar ist, dass der Temperatursprung von 25 °C auf 30 °C Teststandtem-
peratur bereits eine Viskositatsreduktion von 8000 mPa-s [60] auf 3000 mPa-s bedeutet.
Der Teststand selbst weist eine hohe Reproduzierbarkeit der Messungen mit einer ge-
ringen Abweichung auf. Die Abweichungen der jeweiligen Wiederholungsmessungen
zeigen mit einer maximalen Abweichung von 5 mPa-s einen geringen Streuungsbereich.
Insgesamt nimmt die Streuung mit Erhéhung der Amplitude zu. Zu Beginn der Beschal-
lung (Zeitbereich 3040 s) ist eine Viskositatsreduktion von tiber 80 Prozentpunkten bei
allen drei Amplituden erkennbar (siehe Abb. 5-5) und sinkt dabei auf unter 500 mPa-s.
Die minimale Viskositat von 170 mPa-s wird bei der Amplitude von 10 pm erreicht. Der
Messung zufolge ist mit keiner weiteren Viskositatsreduktion durch eine langere Be-
schallungszeit mit LUS zu rechnen, da die Anderungsrate bereits stark abgeflacht ist.
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Abb. 5-4:  absoluter Viskositatsverlauf des Epoxidharzes bei den Amplituden 6, 8 und 10 pm
[225]

Nach der Beschallung (Zeitpunkt 50 s) nimmt die Viskositat langsam wieder zu. Abb.
5-5 links zeigt die Viskositatsentwicklung des Epoxidharzes tber die Zeit fir die Be-
schallungen mit 6, 8 und 10 um. Die Viskositat ist relativ zur Ausgangsviskositat dar-
gestellt, sodass ein Vergleich zwischen den unterschiedlichen Amplituden maglich ist.
Die Beschallung findet, wie bereits genannt, im Bereich von 30-50 s statt (grau hinter-
legt). Im Beschallungszeitraum von 20 s reduziert sich die Viskositat um 87 Prozent-
punkten bei 6 um und 94 Prozentpunkten bei 10 um. Nach Ende der Beschallung nimmt
die Viskositat rasch wieder zu. Die Ausgangsviskositat mit einer maximalen Abwei-
chung von 5 Prozentpunkten wird 1200-1600 s nach Messungsstart wieder erreicht. Die
Viskositatswerte zum Ende der Messung (1600 s nach Messungsstart) und deren Streu-
ung ist in Abb. 5-5 rechts dargestellt. Alle Werte liegen im Korridor von 95 Prozent-
punkten zur Ausgangsviskositat. Uber alle Messungen hinweg liegt die Streuung bei + 4
Prozentpunkten und ist bei den Messungen mit 8 und 10 pm etwas geringer. Zusammen-
gefasst zeigt die Untersuchung der Viskositatsentwicklung, dass die Viskositat durch
LUS um mehr als 80 Prozentpunkte reduziert wird und 1600 s nach der Ultraschallbe-
handlung auf 95 % des Ausgangswerts wieder ansteigt.
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Abb. 5-5:  relative Viskositét # des Epoxidharzes bei den Amplituden 6, 8 und 10 um [225]

Aufbau B — Temperaturanderung verursacht durch LUS: Der Temperaturverlauf wéh-
rend der LUS-Beschallung ist in Abb. 5-6 auf der linken Seite fir die drei Amplituden
dargestellt. In der Zeit ohne Beschallung (0-20 s) ist keine Veranderung der Temperatur
erkennbar. Nachdem der LUS aktiviert ist, steigt die Temperatur innerhalb von vier Se-
kunden auf die Maximaltemperatur an. Im restlichen Verlauf der Beschallung weist die
Temperaturmessung groRe Schwankungen im Bereich von + 10 °C auf. Das ist ein Hin-
weis dafr, dass die Messung mit hohen dynamischen Kréften einhergeht, sodass keine
gleichméalige Temperaturverteilung im Medium vorliegt. Das Ergebnis wird vom Gra-
phen in Abb. 5-6 rechts unterstltzt. Dort ist jeweils die Maximaltemperatur der einzel-
nen Amplituden aufgetragen. Bei allen drei Messreihen liegt die Maximaltemperatur
zwischen 63 und 71 °C, deren Messung mit einer Streuung von £ 5 °C einhergeht.

80 +

L

0 40 80 120 160 200
t [s]

6 pm 8 pm 10 pm

Abb.5-6:  Temperaturverlauf T wahrend der LUS-Beschallung (links); Streuungsbereich der
Maximaltemperatur (rechts) [225]

Die héchste Temperatur von 71 °C wird entgegen der Erwartung nicht bei 10 um, son-
dern bei der Messreihe mit 8 um erreicht. Nach der Beschallung fallt die Temperatur
innerhalb von 5 s auf unter 50 °C ab und né&hert sich dann langsam dem Ausgangswert.
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Der Aufbau B bestatigt die Erkenntnisse aus der Prozessuntersuchung, dass die maxi-
male Prozesstemperatur des Epoxidharzes, die deutlich tber 60 °C liegt, innerhalb we-
niger Sekunden erreicht werden kann (siehe 4.1.2 und 4.5.1). Die Ermittlung der Maxi-
maltemperaturen inklusive der zugehdrigen hohen Streuungen unterstreicht, dass die
Messung mit Schwierigkeiten verbunden ist. Die hohen Flissigkeitsgeschwindigkeiten
— verursacht durch die Kavitation des LUS — sorgen dafir, dass keine homogene Tem-
peraturverteilung entsteht.

Aufbau C — Viskositatsanderung verursacht durch die Temperatur: Die Viskositat des
Epoxidharzes in Abhangigkeit von der Temperatur wird in Abb. 5-7 dargestellt. Im
Temperaturbereich von 20 bis 100 °C reduziert sich die Viskositat um 4 GroRenordnun-
gen von 15 Pa-s auf unter 2 mPa-s.

25 50 75 100
Abb.5-7:  Viskositat des Epoxidharzes in Abhangigkeit von der Temperatur [225]

Die analytische Formel der Viskositat in Abhangigkeit von der Temperatur #(7) in Pa-s
ist mit den Faktoren a (192,62023) und b (-0,12197) durch Formel (5-1) dargestelit.

n(T) =a-ePT (5-1)

Verknuipfung der Ergebnisse aus Aufbau A—C: Mit der analytischen Formel aus Aufbau
C werden die Temperaturwerte aus Aufbau B in die resultierenden Viskositatswerte des
Epoxidharzes umgerechnet. Abb. 5-8 zeigt die Graphen fir die Beschallung mit 6, 8 und
10 pum (von links nach rechts). Der Graph Viskositat_LUS wurde durch Aufbau A er-
mittelt, die Viskositat_Temperatur durch Verrechnung der Werte von Aufbau B mit C
und der Graph Temperatur durch Aufbau B. Um die Vergleichbarkeit mit den drei
Amplituden 6, 8 und 10 um zu erméglichen, sind die Viskositéten in eine relative An-
derung in Prozent umgerechnet. Bei allen drei Amplituden ist die Viskositat aufgrund
des LUS hoher als die Temperaturmessungen ergeben wiirden. Wie bereits in Aufbau B
genannt, ist die Temperaturmessung wahrend der LUS-Beschallung nur eine lokale Mo-
mentaufnahme. Daher kdnnen die Werte nicht direkt tbernommen werden, speziell dann
nicht, wenn der Streuungsbereich von + 5 K einbezogen wird.
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Abb.5-8:  Temperatur T und Viskositét # des Epoxidharzes: T (Aufbau B), #_rus (Aufbau A);
n_1 (Aufbau B+C); [225]

Die Gesamtuntersuchungen ergeben, dass LUS innerhalb von 5 s die Epoxidharzprobe
auf seine Maximaltemperatur erhitzt. Jedoch kénnen die Erkenntnisse aus Abschnitt
2.2.4 nicht bestatigt werden, bei der sich die Viskositat allein aufgrund der LUS-Anre-
gung reduziert hat. Es zeigt sich eher, dass sich die Viskositatsreduktion allein aufgrund
der Temperaturerh6hung ergibt.

5.3 Faser-Matrix-Haftung

Ziel der Bestimmung der Faser-Matrix-Haftung ist es, den Effekt des LUS auf die An-
bindung der Matrix an das Faserpaket zu charakterisieren. Im Gegensatz zur Prozessun-
tersuchung (siehe Abschnitt 4) kann durch Kombination des Teststands Druckkammer
mit dem Fragmentierungstest gezielt die Faser-Matrix-Haftung untersucht werden. Teil-
ergebnisse der ILSS-Prufung der Prozessuntersuchung ergeben eine héhere Faser-Mat-
rix-Haftung durch LUS (siehe Abb. 4-28), die auch bei Veroffentlichungen aus Ab-
schnitt 2.2.5 bereits ermittelt wurden [24, 133, 142, 143, 146]. Im Folgenden soll der
Effekt n&her untersucht werden.

Die Verteilung der Filamentbriiche der Referenzprobe x_xx ist in Abb. 5-9 Uber die
Bruchlange dargestellt. Die minimale Filamentl&dnge betrdgt 102 um mit einer kritischen
Filamentldénge von 382 um. Hieraus ergibt sich eine Grenzflachen-Scherfestigkeit
(IFSS) von 57 MPa.
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Abb. 5-9:  Verteilung der Filamentbriche der Referenzprobe

Tab. 5-1 enthalt die Untersuchungsergebnisse fur die Parametervariationen mit LUS-
Beschallung. Im Vergleich zur Referenzprobe sind keine bis wenige Filamentbriiche zu
erkennen. Wenn dies der Fall ist, liegt die Filamentlange meist im Bereich von 1000 pum,
woraus sich entsprechend eine sehr geringe IFSS ergibt. Entsprechend der Referenz-
probe sind die kristallahnlichen Objekte entlang des Filaments angeordnet. Hier handelt
es sich um ein Phdnomen, das mit der Probenvorbereitung zusammenhangt: Aus dem
mit LUS behandelten Roving wird ein Filament extrahiert und liegt dann frei aufge-
spannt in der Probenhalterung. Nach zirka funf Minuten wird das Filament in die Matrix
eingebettet und ist erst dann von der Umgebungsatmosphére geschiitzt. Proben aus Vor-
untersuchungen — die direkt eingebettet sind — weisen keine Kristalle auf.

Tab. 5-1: Ubersicht der Anzahl an Filamentbriichen fiir jede Parametervariation. 1-1 bis 3-2
gibt die Probenbezeichnung der Parametervariation an.

Nr 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2
X_XX |24 - 81
0_00
0_05
0_10
3 .00
3 05
310
6_00
6_05
6_10

~
N
[e2)
SN

EOOO

1
0
0
w
0
0
C

N O|lo|lo|lo|lol o] o

12
0

K: Kristall
W: Welle

olrlo|o|log|o|0|o
o|lo|o|o|o|lo|r|o|o

0
0
0
0
0
C
5
0

ol ol o| o o

o

Neben der geringen Anzahl an Filamentbriichen ist bei der Parametervariation 3_00 ein
weiteres Merkmal sichtbar. In Abb. 5-10 ist der Vergleich zur Referenzprobe (links) und



110 Prozessanalyse

der Parametervariation 3_00 (rechts) dargestellt. Wahrend bei der Referenzprobe die
Briche klar erkennbar sind, erscheint bei der Abbildung rechts das Filament wie in einer
Wellenform eingebettet. Die Erklarung dafir ist, dass sich das Filament aufgrund der
geringen IFSS zwischen Filament und Matrix unter Zugbelastung von der Matrix gelost
hat und es bei Entlastung der Matrix zu einer Welle zusammengestaucht wurde.

Abb. 5-10: Referenzaufnahme x_xx (links); Parametervariation 3_00 mit Wellenform (rechts)

Eine realistische Ermittlung der IFSS lasst sich bei den mit LUS behandelten Proben
nicht durchfuhren. Die Schlussfolgerung der Auswertung waére, dass die IFSS entweder
nicht vorhanden oder sehr schwach ausgepragt ist. Ubertragen auf die Prozessuntersu-
chung im Abschnitt 4 lasst sich riickschlieRen, dass die Bauteile ebenso geringe ILSS-
Werte aufweisen missten. Jedoch ist das nicht der Fall. Teilweise weisen in der Pultru-
sion hergestellte Bauteile mit LUS sogar hohere ILSS-Werte als die Referenzen auf.
Daher muss angenommen werden, dass die Messmethode Fragmentierungstest in der
vorgestellten und durchgefiihrten Ausfiihrung keine verwertbaren Ergebnisse liefert. Je-
doch sind die in den Abschnitten 2.2.4 und 3.3.3.1 genannten Verfahren keine Ldsung.
Die Verfahren mussen entweder den Roving nach der LUS-Beschallung mit Aceton rei-
nigen oder werden mit einer unbeschallten Matrix getestet. Der daraus entstehende Feh-
ler ist nicht abschétzbar.

5.4 Diskussion

Die Ergebnisse aus den Abschnitten 5.1 bis 5.3 werden nacheinander vorgestellt sowie
ihre Kernelemente herausgearbeitet.

e Faseraufbauschung: Sowohl fir GF als auch fiir CF liegt die Aufbauschung im
Versuchsraum im Bereich von wenigen 1-3 % mit einer Streuung von +1 Pro-
zentpunkt. Ubertragen auf die Permeabilitat des Faserpakets ist die minimale
Aufbauschung zu vernachldssigen und fiihrt zu keiner verbesserten Impréagnie-
rung.

o Viskositat Matrix: LUS erhitzt die Matrixprobe innerhalb von 5 s auf die Maxi-
maltemperatur und bestatigt die Erkenntnisse aus der Prozessuntersuchung
(siehe Abb. 4-24 und Abb. 4-25). Die Viskositédt der Matrix reduziert sich auf-
grund der kalorimetrischen Energie-Einkopplung des LUS und bestatigt damit
die Erkenntnisse aus anderen Arbeiten, dass LUS einen Effekt auf die Viskositat
hat [113, 122]. Darlber hinaus konnten jedoch keine weiteren Effekte des LUS
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quantifiziert werden, die fiir eine zusatzliche Viskositatsreduktion sorgen. Uber-
tragen auf die vorgestellten Arbeiten aus Abschnitt 2.2.4 bedeutet das, dass die
ermittelte Viskositatsreduktion bei nicht thixotroper Matrix mit hoher Wahr-
scheinlichkeit auf die Temperaturerhhung zurtickzufiihren ist und nicht auf zu-
sétzliche Effekte, verursacht durch die Kavitation [24, 133, 145, 146].

e Faser-Matrix-Haftung: Der Fragmentierungstest — in der vorgestellten Ausfiih-
rung — hat sich als ungeeignete Testmethode herausgestellt. Alle mit LUS behan-
delten Proben weisen nach dem Test eine geringe oder keine IFSS auf. Das steht
jedoch im Widerspruch zu den Bauteilen aus der Prozessuntersuchung, deren
ILSS-Werte im Bereich der Referenzproben liegen.

Die Untersuchungen Faseraufbauschung und Viskositat Matrix bestatigen die Erkennt-
nisse aus der Prozessuntersuchung. Eine Beschallung der Fasern mit LUS fiihrt nicht zu
einer Aufbauschung oder Homogenisierung des Faserpakets. Durch weitere Erhéhung
der LUS-Amplitude wird keine starkere Aufbauschung erreicht, da zuvor die Fasern zer-
stort werden. Dadurch ist die Wirkung des LUS nach oben hin begrenzt. Der Effekt von
LUS ist vergleichbar mit einer temperierten I1-Kammer. Der LUS weist keinen zusétz-
lichen Effekt auf, der fur eine weitere Viskositatsreduktion sorgt, sodass der LUS im
Vergleich nicht zu einer verbesserten Impréagnierung fuhrt.
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6 Zusammenfassung

Ausgangspunkt der Arbeit ist das Verfahren Pultrusion. Im geschlossenen Verfahren
impréagnierte Bauteile weisen meist reduzierte und stark gestreute mechanische Eigen-
schaften auf. Bei dieser Verfahrensvariante stellt eine vollstdandige und homogene Im-
pragnierung weiterhin eine groRe Herausforderung dar. Die Integration von LUS in die
I1-Kammer bietet dafur einen potenziellen Losungsansatz. Hauptanwendungsfelder fur
LUS sind das Mischen, Homogenisieren und Dispergieren, deren Wirkprinzip auf den
Kavitationseffekt zurtickzufiihren ist. Die durch LUS gebildeten Kavitationsblasen er-
zeugen in Flissigkeiten lokal hohe Temperaturen, Geschwindigkeiten und Driicke.

Zielstellung der Arbeit ist es, durch LUS die Impréagnierungs- und Homogenisierungs-
problematik zu reduzieren und im besten Fall zu beseitigen. Hierflr werden folgende
drei Untersuchungsschritte umgesetzt:

e Zur Definition des Prozessrahmens wird der Effekt des LUS auf die Faser und
die Matrix untersucht, um einer Beschadigung des Faserverbundes — durch den
LUS im Pultrusionsverfahren — vorzubeugen.

e Durch Integration des LUS in die Il-Kammer wird bei der Prozessuntersuchung
der Effekt des LUS auf die Prozess- und Bauteilgréien fiir zwei 11-Kammerge-
ometrien — konische und tropfenférmige Kammer — herausgearbeitet.

e In der anschlieBenden Prozessanalyse werden die Wirkzusammenhénge des
LUS aus der Prozessuntersuchung aufgegriffen und deren resultierende Haupt-
effekte ermittelt.

Die Ermittlung des Prozessrahmens wird mit Hilfe des Teststands Druckkammer umge-
setzt, um die Bedingungen der Pultrusion nachzubilden. Der Untersuchungsraum fiir die
Faser wird durch die StellgroRen Viskositat, Druck, Sonotrodenabstand und Beschal-
lungszeit aufgespannt. Im gewahlten Untersuchungsraum kdénnen beide Faserarten (GF
und CF) beschadigt werden. Die Beschadigung reicht von leichten Filamentbriichen bis
hin zur kompletten Zerstérung des Rovings. Die Viskositat und der Druck bewirken den
groRten Effekt auf die Faserschadigung. Unterhalb von 100 mPa-s nimmt die Faserscha-
digung sprunghaft zu. In Kombination mit einem Il-Kammerdruck von 6 bis 10 bar re-
duziert sich die maximale Amplitude auf unter 10 pum, um eine Faserschadigung zu ver-
meiden. Im Vergleich zu den zwei zuvor genannten StellgroRen spielen der Sonotroden-
abstand und die Beschallungszeit eine untergeordnete Rolle. Der Untersuchungsraum
fiir die Matrix wird durch die StellgréRen Druck, Amplitude und Beschallungszeit auf-
gespannt. Der Druck und die Amplitude haben den grofiten Effekt auf die Matrix. Inner-
halb der ersten 10 s LUS-Beschallung werden Temperaturerhohungen von bis zu 85 K
ermittelt. Eine chemische Verénderung der Matrix kann nicht nachgewiesen werden,
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solange die Beschallungszeit unterhalb von 10 s verbleibt. Ebenso kann auch keine er-
hohte Tq aufgrund einer moglicherweise besseren Vermischung ermittelt werden.

Die Prozessuntersuchung zeigt, dass mit einer integrierten Sonotrode in einer I1-Kam-
mer Heizraten von bis zu 90 K/s bei einer Leistung von bis zu 600 Watt erreicht werden
kdnnen. Durch die Energieeinkopplung werden unterhalb der Sonotrode Maximaltem-
peraturen von bis zu 300 °C gemessen. Die resultierende Viskositatsreduktion der Mat-
rix lasst die Abzugskraft im Schnitt um 70 % und den I1-Kammerdruck um 50 % fallen.
Jedoch ergeben die Untersuchungen, dass die Schallintensitaten unterhalb wvon
25 W/cm? liegen mussen, da sich sonst die Betriebszeit — sowohl fir die Sonotrode als
auch die Sonotrodenfiihrung —auf wenige Tage reduziert: Kavitationsschaden fuihren zu
Materialabtragungen im Millimeterbereich. Sowohl fur GF als auch CF l&sst sich durch
LUS die Abzugsgeschwindigkeit nicht erh6hen. Eine hohere Geschwindigkeit flhrt di-
rekt zum gleichen Fehlerbild — Riefen und weiRe puderférmige Ablagerungen auf der
Oberflache — wie bei den Referenzversuchen ohne LUS. Ebenso kann die Riefenbildung
bei der Bauteilproduktion aus CF trotz LUS nicht unterbunden werden, sondern erfor-
dert weiterhin einen diskontinuierlichen Ziehprozess. Die Bauteiluntersuchung ergibt
sowohl fiir GF als auch fur CF, dass der LUS einen geringen bis gar keinen Einfluss auf
die mechanischen Eigenschaften hat. Einzig kann bei GF eine maximale Steigerung der
Biegesteifigkeit um 10 % ermittelt werden, dessen Effekt jedoch in der Gesamtstreuung
aller Versuche untergeht. Bestatigt werden kann, dass LUS keine Schadigung der Matrix
verursacht und die ILSS nicht reduziert wird. Zeitgleich aber vermindert sich die Fes-
tigkeit des Bauteils beim Uberschreiten der Maximalamplitude aufgrund von Faserscha-
digung. Vergleichbare Effekte wie mit LUS kdnnen auch durch Temperierung der 1I-
Kammer auf 70 °C erreicht werden. Der Vorteil der Temperierung liegt im Ausbleiben
von Faserschadigungen. Allerdings ist es nicht méglich, den kalorischen Energieeintrag
nach Bedarf sofort zu stoppen. Somit besteht die Gefahr der vorzeitigen, unerwiinschten
Matrixaushértung in der 1l-Kammer bei unerwarteter Prozessunterbrechung.

Uber die Prozessanalyse kann aufgezeigt werden, warum sich der erwiinschte Effekt
durch Integration des LUS in die 11-Kammer nicht einstellt. Durch den Teststand Auf-
bauschung wird bestétigt, dass mit LUS nur eine minimale bis vernachléassigbare Auf-
bauschung des Faserpakets eintritt. Die Aufbauschung befindet sich im Bereich von 1
bis maximal 3 % und geht einher mit einer Streuung von 1 Prozentpunkten. Durch
weitere Erhdhung der LUS-Amplitude wird keine starkere Aufbauschung erreicht, da
die Fasern zuvor zerstort werden. Dadurch ist die Leistungseinkopplung des LUS nach
oben hin begrenzt. Ebenso zeigt die Untersuchung des Teststands Viskositét, dass nur
die kalorimetrische Energieeinkopplung des LUS die Viskositét reduziert. Eine zusatz-
liche Reduktion der Viskositat aufgrund der Scherkréfte des LUS kann nicht nachge-
wiesen werden. Die Untersuchungsergebnisse der Prozessanalyse bestatigten das Resul-
tat der Prozessuntersuchung, dass ein vergleichbarer Effekt durch das gezielte Tempe-
rieren der II-Kammer erreicht werden kann.
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Im Zusammenhang betrachtet zeichnen die drei Untersuchungsschritte (Prozessrahmen,
-untersuchung und -analyse) ein gemischtes Bild vom Einsatz des LUS in der geschlos-
senen Injektions-Pultrusion. Auf Seiten der Matrix kann bestatigt werden, dass LUS
durch rasche Erwdrmung die Viskositét reduziert und damit die Prozessgrofien merklich
beeinflussen kann. Auf Seiten der Fasern jedoch zeigt sich, dass diese in ihrer Bewe-
gungsfreiheit limitiert sind, sodass keine Aufbauschung durch LUS erreicht werden
kann. Die Fasern werden stattdessen vor einer moglichen Aufbauschung beschadigt.
Dementsprechend sind die Effekte bei der Pultrusion auf die Impragnierung und Homo-
genisierung kaum quantifizierbar. Ubertragen auf andere Prozesse lasst sich schlieen,
dass sich LUS fur Flissigkeiten mit frei beweglichen Festkorpern wie Pulver oder Na-
nopartikel —wie bereits aus der Literatur bekannt [23, 25] — ideal einsetzen l&sst. Anders
als bei Fasern, deren Bewegungsfreiheit eingeschrankt ist, lassen sich frei bewegliche
Festkdrper mit einer hohen LUS-Amplitude beschallen, ohne dabei beschadigt zu wer-
den.

Unabhéngig vom Einsatz des LUS zeigen die Untersuchungen, dass die Temperaturein-
stellung der II-Kammer einen direkten Einfluss auf die Prozess- und BauteilgroRen hat.
Mit der vorgewéhlten Temperatur in der I1-Kammer wird die Viskositat der Matrix ge-
zielt eingestellt. Vor dem Hintergrund, dass sich die Viskositat der untersuchten Matrix
bei einer Erwarmung um 10 K um rund 40 % reduziert, wird der Effekt nochmals ver-
deutlicht. Dementsprechend muss fir weitere Untersuchungen nachgeprift werden, ob
neben der Temperierung der Matrix auch zusatzlich eine Temperierung der zugefihrten
Textilien in Betracht gezogen werden soll.

Das groRe Potenzial des LUS besteht weiterhin darin, dass lokal konzentriert eine sehr
hohe Energiemenge — gezielt und in kurzer Zeit — eingekoppelt werden kann. Auf dieser
Grundlage und mit Blick auf die zuvor genannten Untersuchunsergebnisse folgt eine
Reihe von Anwendungsfeldern, bei denen der LUS das Pultrusionsverfahren durch seine
Starken unterstiitzen kann und sich eine ergdnzende Untersuchung anbieten wiirde:

e Bauteile mit Wandstéarken gréRer als 10 mm sind in ihrer maximalen Abzugs-
geschwindigkeit begrenzt. Aufgrund der dicken Wandstéarke benétigt der Kern
eine langere Zeit zum Aufheizen als die Wandregionen [226]. Mit LUS ergibt
sich die Maglichkeit, dass das Faserpaket vor Eintritt in das Formgebungswerk-
zeug bereits eine homogene Vortemperierung auf tber 100 °C erreicht. Dadurch
wird die Zeit der Aushartung zwischen Kern und Wandregion angeglichen.

e Diskontinuierliche Prozesse, wie z. B. die Radiuspultrusion, bieten sich idealer-
weise fur den LUS an. Aufgrund der prozessbedingten Abzugspausen neigen
hochreaktive Matrix-Systeme dazu vorzeitig auszuhdrten. Durch den Einsatz
des LUS kann die Energieeinkopplung gezielt auf die Bewegungszeiten des Fa-
serstrangs eingegrenzt werden. Dies gewahrleistet eine der Prozessgeschwin-
digkeit angepasste Energieeinkopplung.

e Das Einfahren komplexer Profile — mit entsprechend aufwavndiger Faser- und
Textilfuhrung — erfordert das mehrfache Stoppen des Prozesses, um notwendige
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Anpassungen fir die Ausrichtungen der Rovings und Textilien vorzunehmen.
Eine ungleichmaliige Faserzufiihrung blockiert dann unmittelbar das Werkzeug-
system. Der LUS ermdglicht — ebenso wie beim diskontinuierlichen Prozess —
den Stopp gezielter Energieeinkopplung bei Prozessunterbrechung.

Die genannten Anwendungsfelder zeigen, dass der Einsatz von LUS in der geschlosse-
nen Injektions-Pultrusion noch nicht abschlieRend definiert ist. Die Ergebnisse der Ar-
beit bilden jedoch die Grundlage zum Prozessverstandnis und charakterisieren potenzi-
elle Themengebiete inklusive Lésungsansatze fur eine erfolgreiche Umsetzung.
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A Anhang

a Sonotrodenvermessung

Tab. A-1:

Sonotrodenvermessung der Sonotrodentypen BS2d22 und BS20A40x20 in Kombina-
tion mit dem Booster 1.8 FLAspez mittels Laser-Doppler-Vibrometer

Sonotrodentyp BS2d22 BS20A40x20
Konfiguration u- [um] | u+ [um] | u- [um] | u+ [um]
20 7,0 26,9 4,2 14,0
30 10,0 37,3 53 20,4
40 13,0 46,7 7,1 25,0
g 50 16,0 58,2 9,0 31,8
3 60 20,0 70,2 11,2 37,3
g 70| 230| 746| 133] 439
80 26,0 85,3 15,3 48,1
90 29,0 97,6 17,0 53,1
100 32,0 109,9 19,1 61,4
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b Stell- und Untersuchungsgrof3en der Matrix

Tab. A-2:  Stell- und Untersuchungsgrof3en des Prozessbereichs der Matrix [185]

Stellgrofien Untersuchungsgrofien
Nr. u t p T P E n_25 | tgel 90 T | Tg2 w

[um] | [s]|[oar] | [K]| [W]| [J]|[Pa-s]| [min]| [°C]| [°C]| [J/d]
Al 32| 10 0| 25| 49| 05| 055 30| 110| 305| 122
A2 64 | 10 0| 50| 107| 11| 0,58 27| 112 309 | 125
A3 32| 60 0| 27| 34| 21| 058 27| 110| 334 | 119
A4 64| 60 0| 138| 89| 54| 16,83 14| 115| 275| 123
B.1 32| 10 6| 15| 122 13| 0,59 27| 113 | 321 | 122
B.2 64| 10 6| 85| 389| 39| 084 31| 111| 306 | 123
B.3 32| 60 6| 116 | 168 | 10,2 | 2,91 19| 113 | 294 | 123
B.4 64 | 60 6| 97| 212| 12,8| 0,96 31| 111 302 | 122
C1 48| 35 3| 97| 210| 74| 0,79 27| 112 | 324 | 126
C.2 48 | 35 3| 95| 208| 73| 0,87 28| 115| 308 | 123
C3 48 | 35 3| 94| 209| 74| 083 28 | 112 | 307 | 123
Referenzwert ohne LUS-Behandlung 0,58 27 | 114 | 311 | 125
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c FTIR-Spektren der Matrix

Tab. A-3:  Zuordnung des FTIR-Spektrums zu den funktionellen Gruppen [185, 227]
Bandenbereich | Funktionelle Gruppe Komponenten Bemerkung
3150-3000 cm™ | Ortho- und para- disub- | Harz, Harter 2-3 Banden

stituierter Aromat
3050-2080 cm™ | -CHa, -CH3 Harz, Harter, Be- | 3-4 Banden
schleuniger
18751740 cm™ | Zyklisches Anhydrid Harter Doppelbande
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d Teststand Aufbauschung

Tab. A-4:

Stell- und Untersuchungsgréen der Faseraufbauschung fur GF [192]

Stellgrofie Untersuchungsgrofie
Nr. m ul n B

[9] | [um] | [] [%]
G1.0,5 12 2 500 12| 2 1,39
G205 48 2 500 | 48| 2 191
G3 05 12 6 500 12| 6 0,61
G4 05 48 6 500 48| 6 0,49
G5 0,25 12 2 250 12| 2 0,99
G6_0,25 48 2 250 | 48| 2 2,47
G7.0,25 12 6 250 12| 6 -0,10
G8 0,25 48 6 250 | 48| 6 -1,51
MG1 0,375 30 4 |375| 30| 4 0,48
MG2 0,375 30 4 |375| 30| 4 1,36
MG3_ 0,375 30 4 |375| 30| 4 0,59
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Anhang

Tab. A-5:

Stell- und UntersuchungsgréRen der Faseraufbauschung fur CF [192]

Stellgrofie Untersuchungsgrofie

Nr. m ul n B
[o1 | [um] | [ [%]

C1 05 12 2 500 | 12| 2 2,44
C2_0,5_48_2 500 | 48| 2 8,54
C3.0,5_12 6 500| 12| 6 -0,01
C4.0,5_48 6 500| 48| 6 0,14
C5 0,25 12 2 250 | 12| 2 2,03
C6_0,25_48_2 250 | 48| 2 2,62
C7_0,25 12 6 250 12| 6 -0,38
C8_0,25_48 6 250 | 48| 6 -0,45
MC1 0,375 304 |375| 30| 4 0,37
MC2_0,375.30_4 |375| 30| 4 0,04
MC3_0,375_30_4 | 375 30| 4 1,02
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