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Einleitung

Heutzutage werden immer mehr kohlenstofffaserverstiarkte Hochleistungsthermoplaste wie
zum Beispiel Polyetheretherketone (PEEK) fiir ihren Einsatz in der Luftfahrtbranche erprobt.
Solche weisen gegeniiber den faserverstiarkten Duromeren einige Vorteile auf wie eine gute
Schlagzihigkeit, hohe Schadenstoleranz, Schweillbarkeit, kurze Prozesszeiten bei In-Situ-
Konsolidierung sowie eine unproblematische Lagerbarkeit. Nachteilig sind jedoch die etwas
hoheren Materialkosten fiir die Matrix sowie eine teilweise erhohte Feuchtigkeitsaufnahme.
Hochleistungsthermoplaste unterscheiden sich von anderen Thermoplasten vor allem beziiglich
ihrer thermischen Einsatzgrenzen und Festigkeitseigenschaften.

Thermoplastische Verbundwerkstoffe konnen gegeniiber duromeren Verbundwerkstoffen
durch In-Situ-Konsolidierung verarbeitet werden. Dabei werden schon beim Legeprozess der
Bauteile die endgiiltigen Eigenschaften der Laminate erreicht, sodass eine anschlieende
Nachkonsolidierung im Ofen oder Autoklaven entfillt. Der AFP-Prozess (Automated-Fiber-
Placement) ermoglicht eine richtungs- und positionsvariable Ablage von unidirektionalen
Tapes. Das thermoplastische Material muss dazu kurz vor dem Ablagepunkt iiber seine
Schmelztemperatur erwiarmt werden. Mit Hilfe einer Druckrolle wird das Material angepresst.
Die genaue Einstellung der Prozessparameter ist dabei sehr wichtig, um keine inneren
Spannungen in den Bauteilen zu verursachen, die die finalen Bauteileigenschaften und somit
die Qualitit der Bauteile beeinflussen.

Der Konsolidierungsprozess wird vom Druck, der Temperatur und dem Zyklus, also der
zeitlichen Kombination der beiden Grof3en, beeinflusst. Bei nicht idealen Bedingungen kénnen
sich bei diesem Prozess Poren im Material bilden, die einen Einfluss auf die mechanischen
Eigenschaften des fertigen Bauteils haben. [1, 2, 3, 4, 5]

Im Rahmen dieses Forschungspraktikums sollen der Porengehalt und die Verteilung der Poren
mit Hilfe von einer materialogischen Untersuchung bestimmt werden.

Dazu werden 18 Proben mit 28 Lagen aus unidirektionalem Prepreg aus PEEK mit einem
symmetrischen Lagenaufbau in 0° und 90° Ausrichtung mittels eines HULC-Werkzeug (High
Temperatur Universal Laboratory Consolidation) erzeugt. Zur Untersuchung des
Druckeinflusses werden Driicke von 3, 7 und 10 bar gewihlt und fiir die Untersuchung des
Temperatureinflusses werden Konsolidierungstemperaturen von 350 °C und 400 °C gewdhlt.
Somit ergeben sich je Kombination von Druck und Temperatur 3 Proben.

Die Proben werden materialogisch préipariert und mit zwei verschiedenen Analysen

ausgewertet. Dazu wird einmal ein Hohenprofil ausgewertet, das mit einem Lasermikroskop



aufgenommen wird. AnschlieBend wird an den gleichen Probenpositionen eine Phasenanalyse
mit einem Lichtmikroskop durchgefiihrt, um zu schauen ob die beiden Analysen vergleichbare
Ergebnisse liefern.

Die Ergebnisse der Analysen werden zusitzlich mit den Ergebnissen von zwei Proben
verglichen, die bei 400 °C und 7 bar in einem Autoklav konsolidiert wurden und somit einen
konventionellen Verarbeitungsprozess mit Nachkonsolidierung spiegeln. So soll ermittelt
werden, ob die Ergebnisse der Herstellungsbedingungen mit dem HULC-Werkzeug mit realen
Herstellungsprozessen vergleichbar sind.

AbschlieBend werden einige der Proben noch mit einer Mikro-Computertomographie-
Untersuchung ausgewertet, um zu schauen ob die Analysen in den zwei Ebenen dem gesamten

Ergebnis des Probenvolumens entsprechen.



Theorie

Definition Poren

Poren sind mit Gasen gefiillte Hohlriume im Material. Bei faserverstirkten Kunststoffen wird
zwischen interlaminaren und intralaminaren Poren unterschieden. Interlaminare Poren befinden
sich zwischen zwei Laminatschichten und intralaminare Poren befinden sich in einer
Laminatschicht. Es gibt verschiedene Porenformen wie kugel-, linsen-, schlauch- oder
nadelférmig.

Poren zidhlen neben Faserfilamentrissen, Faserwelligkeiten und Delaminationen zu den

Herstellungsfehlern. [6, 7]

Faserverstarkte Thermoplaste

Fiir dieses Forschungspraktikum werden unidirektionale thermoplastische Prepregs mit Fasern
aus Kohlenstoff und einer Matrix aus Polyetheretherketonen (PEEK) verwendet. Die Fasern
dienen dabei der Spannungsaufnahme und die Matrix dient dem Schutz und der Stiitzung der
Fasern sowie der Kraft Ein- und Uberleitung.

Thermoplaste sind gegeniiber den Duromeren bei der Verarbeitung bereits vollstindig
ausgebildet. Thre Molekiilketten liegen als Fadenmolekiile vor, die iiber Nebenvalenzkrifte
miteinander verbunden sind. Die Prozesse und Zyklen bei der Verarbeitung sind daher nicht
von chemischen Reaktionen abhiingig, sondern von physikalischen Effekten. Es miissen jedoch
hohere Temperaturen aufgrund der relativ hochviskosen Thermoplastschmelzen angewendet
werden sowie aufwendigere Imprigniermethoden wie der Losungsmittelprozess oder die
Schmelzimprégnierung.

Bei Raumtemperatur sind diese thermoplastischen Polymere sprode oder zédh-hart. Sie sind
ungiftig und konnen bei Raumtemperatur gelagert sowie geschweifit werden.

Der kohlenstofffaserverstirkte Thermoplast liegt hier als unidirektionales Prepreg vor, also als
bereits imprigniertes fldchiges Fasergebilde, bei dem es nur eine Faserorientierung gibt. [8, 9,

10, 11]

Kohlenstofffasern
Kohlenstofffasern werden tiberwiegend aus Polyacrylnitrilfasern (PAN) durch eine Oxidation
als Stabilisierungsreaktion bei 200 - 300 °C und eine Karbonisierungsbehandlung bei 1300 °C

sowie eventuell einer Graphitisierung bei 2000 - 3000 °C hergestellt. Sie weisen aufgrund der



zweidimensionalen kovalenten Bindungen eine Schichtstruktur auf. Dieses ist in Abbildung 1

dargestellt.
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Abbildung 1: Schichtférmiger Aufbau einen Kohlenstoffeinkristalls [11]

In Faserrichtung weisen die Kohlenstofffasern einen Elastizitditsmodul von 1050 GPa auf,

wohingegen er senkrecht zur Faserrichtung bei 35,7 GPa liegt. Die Fasern haben eine Dichte

von 1,8 g/cm3 und haben somit sehr gute gewichtsspezifische Eigenschaften. [11]

Polyetheretherketone (PEEK)

Polyetheretherketone gehoren zu den hochtemperaturbestindigen Thermoplasten und haben
eine Dichte von 1,3 g/cm3. Sie sind teilkristallin und konnen theoretisch einen
KTristallisationsgrad von 48 % erreichen. Aufgebaut sind sie aus einer Aneinanderreihung von
Ketongruppen, die versteifend wirken, und Ethergruppen, die zu einer erhohten Flexibilitit

fiihren. Dies ist in Abbildung 2 dargestellt.

0
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Abbildung 2: Struktureller Aufbau von Polyetheretherketonen [11]

Polyetheretherketone weisen eine hohe Festigkeit, hohe Schlagzihigkeit, hohe
Wirmeformbestindigkeit sowie ein giinstiges Gleit- und VerschleiBverhalten auf. Ihre
Kristallitschmelztemperatur liegt bei 343 °C. Die Schmelztemperatur von idealen Kristallen
liegt jedoch erst bei 385 - 395 °C. Die Dauergebrauchstemperatur von Polyetheretherketonen
liegt bet bis zu 260°C und trotz mehrmaligem Aufschmelzen tritt kaum
Molekulargewichtsabbau auf. Durch ihre hohe Semikristallinitit besitzen sie eine hohe

Chemikalienresistenz und eine niedrige Feuchtigskeitsaufnahme. Polyetheretherketone weisen



den groBten Einsatz an Hochleistungsthermoplasten in der Luftfahrtindustrie auf. [10, 11, 12,

13]

Konsolidierung

Als Konsolidierungsvorgang wird das Aneinanderfiigen zweier Polymeroberflichen unter
Druck und Temperatur bezeichnet bis sich ein vollstindiger Kontakt ausgebildet hat. Der sich
bildende Kontakt zwischen den zwei Oberflichen wird als inniger Kontakt oder auch intimate
contact bezeichnet. Wenn der Grad des intimate contact 1 erreicht, ist der Kontakt perfekt. Dann
sind alle Oberfldachenrauheiten der Fiigepartner eingeebnet bzw. von der Gegenseite ausgefiillt
und es hat sich iiber die gesamte Oberfliche ein Kontakt ausgebildet. Der Grad des intimate
contact ist abhidngig von der Oberflichenrauigkeit, dem Druck, der Temperatur und den
Viskosititseigenschaften des benetzenden Bestandteils. Im Bereich, in dem der intimate contact
besteht, findet die molekulare Durchdringung statt. Bei dieser Interdiffusion der Polymerketten
bilden die Kettenenden neue Verhakungen und Verschlaufungen mit den Ketten der
benachbarten Lagen und es werden neue Nebenvalenzbindungen zwischen den Ketten
ausgebildet, sodass die Grenzfliche zwischen den beiden Oberfldchen verschwindet. In diesem
neuen Kontaktbereich entsteht eine mechanisch belastbare Verbindung. Es konnen dabei jedoch
auch Lufteinschliisse durch eine raue Oberfldche oder durch die Expansion schon bestehender
Einschliisse gebildet werden, sodass Poren entstehen. Abbildung 3 zeigt zusammenfassend die

einzelnen Schritte der Konsolidierung. [14, 15, 16]

Druck

l ‘ ‘ ‘ Intimate Contact
Grenzflachen- :>
erweichung 9 \ | e Kompaktierung/

[_r—ﬂ~/‘~\ Porenreduktion
8ol L e q: w Interdiffusion

verbundenes Material

Abbildung 3: Konsolidierungsschritte [14]



Entstehung und Verhalten von Poren in faserverstérkten Thermoplasten

Es gibt verschiedene Griinde fiir die Entstehung von Poren in faserverstirkten Thermoplasten
wie ein zu niedriger Unterdruck, einen zu geringen Autoklaven- oder Pressendruck, ein
fehlerhaft evakuiertes Werkzeug oder ein feuchtes Laminat. In der Luftfahrtindustrie wird ein
Porosititsanteil von unter 2,5 % akzeptiert. [6, 17]

Poren konnen eine Faserumlagerung entlang der Poren bedingen, was als Ondulation
bezeichnet wird und zu Spannungskonzentrationen und somit zu einem geschwichten Laminat
fiihrt. Durch die Poren steht in diesem Bereich kein tragendes Material zur Lastaufnahme zur
Verfiigung. In endlosfaserverstiarkten Verbundbauteilen richten sich die Poren entlang der
einzelnen Faserrovings beziehungsweise entlang von Grenzschichten zwischen den einzelnen
Lagen aus, wodurch sie meist eine langgestreckte Form aufweisen. Die Festigkeit, wie zum
Beispiel die interlaminare Scherfestigkeit und die Steifigkeit des Laminats werden dadurch
verringert. Durch Poren kann auflerdem die Entstehung von Rissen begiinstigt werden. [18]
Die Anderung des Porengehalts wihrend der Konsolidierung wird von der Komprimierung der
Poren und dem Transport von Poren durch FlieBvorgédnge bestimmt. In einem Prepreg konnen
vier FlieBmechanismen unterschieden werden. Das FlieBen zwischen und entlang der Fasern ist
dabei ein wichtiger Prozess, der kleine UnregelméBigkeiten ausheilen kann und die Verbindung
von verschiedenen Lagen im Prepreg erlaubt. Das transversale FlieBen der Fasern erlaubt den
Fasern das seitliche Ausbrechen, was jedoch durch das teilweise Verdrillen der Fasern
beschrinkt ist und somit selbststabilisierend wirkt. Zwei weitere Mechanismen sind das
Abscheren innerhalb einer Lage in Fliefrichtung sowie das Verrutschen der Lagen
gegeneinander aufgrund ihrer unterschiedlichen Orientierung. Abbildung 4 zeigt schematisch
eine Pore als Kugel mit dem Radius R, die von thermoplastischem Matrixmaterial als Hiille mit
dem Radius S umgeben ist. Das Verhalten der Poren ist dann abhéngig von dem Gleichgewicht
zwischen dem Druck in der Pore p; und dem Druck auBerhalb der Pore ps, der
Oberflichenspannung ¢ zwischen der Luft und der Polymerschmelze sowie der
Matrixgeschwindigkeit . Dieses ist in Gleichung 1 beschrieben. Die Radien R und S wurden
dabei auf den Anfangsradius der Pore Ro normiert. Beim Erweichen des thermoplastischen
Materials nimmt dessen Viskositét ab und die eingeschlossenen Poren dehnen sich durch den
mit steigender Temperatur zunehmenden Innendruck aus. Der Konsolidierungsdruck dient

dann dem Aufhalten sowie auch dem Umkehren des Porenwachstums. [14, 19, 20]



G : Surface Tension

Abbildung 4: Pore umrandet von Matrixmaterial [19]
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Die Prozesszeit fiir eine vollstindige Konsolidierung kann mit dem Durchstromen eines

pordsen Mediums (Fasern) durch eine Fliissigkeit (Matrix) verglichen werden. Dieses kann mit
Hilfe des FlieBgesetztes nach Darcy in Gleichung 2 beschrieben werden. Dabei ist dp/dz der
Druckgradient, p ist die Viskositét der fliissigen Polymermatrix und K, ist die Permeabilitit.
dz K. d
=W @
Dieses Modell ist jedoch nicht so einfach anwendbar fiir faserverstirkte Thermoplaste, da das
Modell nach Darcy von einem newtonschon Verhalten einer inkompressiblen Fliissigkeit und
einem isotropen, homogenen und ideal steifen pordsen Material ausgeht. Bei faserverstirkten
Thermoplasten muss jedoch von einem nicht-newtonschen und viskoelastischen Verhalten der
fliilssigen Matrix sowie einem aninsotropen, inhomogenen und elastischen Verhalten des

pordsen Materials ausgegangen werden. Beim AFP-Prozess muss auBlerdem davon

ausgegangen werden, dass der Prozess nicht-isotherm verlduft. [21, 22, 23]

Mikro-Computertomographie

Die Computertomographie liefert Bauteilinformationen in dreidimensionaler Darstellung und
somit detaillierte Informationen zu der Volumenporositit, der Porenverteilung und der
Geometrie der Poren. Dazu wird das zu untersuchende Werkstiick um die Rotationsachse um
360 ° gedreht und mit Rontgenstrahlung durchstrahlt. Die Aufnahmen werden anschliefend zu
einem Volumen rekonstruiert. Dabei gibt es verschiedene Segmentierungsverfahren wie den
Grauwert oder die geometrische Unschirfe. Abbildung 5 zeigt dazu die bereits erwihnten

Porenformen als Ergebnisse einer Mikro-Computertomographie-Untersuchung. [6, 24]
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Abbildung 5: Porenformen in der Mikro-Computertomographie-Untersuchung [6]

Einflihrung Forschungsfrage

Bei der Konsolidierung konnen wie oben erwéhnt durch einen nicht perfekten intimate contact
Lufteinschliisse entstehen, die zu Poren fithren. Diese Poren sind Defekte im Bauteil und
konnen die mechanischen Eigenschaften des Laminats beeinflussen.

Der entstandene Anteil an Poren sowie die Verteilung der Poren sollen daher untersucht
werden. Da der Konsolidierungsvorgang von dem Druck, der Temperatur und dem Zyklus
beeinflusst wird, sollen diese Parameter zur Untersuchung variiert werden.

So soll gezeigt werden welchen Einfluss die Parametereinstellungen auf die Herstellung von
Laminaten aus kohlenstofffaser-verstirkten Thermoplasten mit dem HULC-Werkzeug haben.
Dabei ist die Methodenentwicklung zur Messung des Porengehalts ein wesentlicher Bestandteil
der Fragestellung, auf den im Rahmen des Kapitels der experimentellen Durchfithrung ndher
eingegangen wird.

Zum Vergleich der Untersuchungs- und Auswertemethoden und vor allem der Bewertung deren
Aussagekraft werden die Ergebnisse zusdtzlich mit einer Mikro-Computertomographie-

Untersuchung verglichen.



Experimentelle Durchfiihrung

Herstellung der Proben

Die fiir die folgenden Untersuchungen benétigten Proben wurden mit dem HULC-Werkzeug
(High Temperatur Universal Laboratory Consolidation) einzeln hergestellt. Dieses Werkzeug
besteht aus einem Oberteil mit einem Stempel und einem Unterteil mit einer Wanne, in die die
zu konsolidierende Probe eingelegt wurde. Das Werkzeug wurde in die Universalpriifmaschine
Instron 8872 eingespannt. Die Abbildungen 6 und 7 zeigen das Werkzeug in gedffnetem und
geschlossenem Zustand. Zur Steuerung und Aufzeichnung des Druckverlaufs wurden die

Programme FT-Console V.8.4.244 und Bluehill V.2.3.893 verwendet.

Abbildung 6: HULC-Werkzeug, offen Abbildung 7: HULC-Werkzeug, geschlossen

Vor jeder Probenerzeugung wurde das Werkzeug mit dem wasserbasierten Eintrennmittel
Zyvax Take Off eingetrennt. Jede Probe wurde aus 28 Lagen aus unidirektionalem Prepreg mit
einem symmetrischen Lagenaufbau in 0° und 90° Ausrichtung aufgebaut, also [[90°/0°]7/0°]s.
Die Proben wurden in die Wanne eingelegt und das Werkzeug wurde unter Zuhilfenahme eines
Hilfswerkzeugs zusammengefahren. Nachdem durch die Universalpriifmaschine der
entsprechende Druck aufgebracht wurde, wurde durch die in das Werkzeug eingefiihrte
Heizpatronen die geforderte Temperatur aufgebracht, was durch Temperaturfiihler kontrolliert
wurde. Die Proben wurden aufgeheizt und fiir 15 min auf dieser Temperatur gehalten, bevor sie

mit Hilfe von Druckluft auf etwa 50 °C abgekiihlt wurden und die Druckbeaufschlagung



beendet wurde. Die Aufheizrate von 22 bis 400 bzw. 350 °C betrug dabei 100 K/min und die
Abkiihlrate von 300 bis 150 °C betrug 105 K/min.
Abbildung 8 zeigt dazu den Druckverlauf fiir eine Probe, die bei 400 °C und 10 bar konsolidiert

wurde, und Abbildung 9 zeigt schematisch den Temperaturverlauf dazu.
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Abbildung 8: Druckverlauf in Abhdngigkeit von der Zeit
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Abbildung 9: Temperaturverlauf in Abhéngigkeit von der Zeit
Zur Entformung der Proben wurde das Werkzeug auseinander gefahren und die Probe mit Hilfe
von Hammer und Meillel aus der Wanne entnommen sowie mit einer Klinge entgratet.

Abbildung 10 zeigt die Probenwanne eingelegt in das Werkzeug und Abbildung 11 zeigt eine

konsolidierte Probe in der Wanne.
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Abbildung 10: Probenwanne Abbildung 11: Konsolidierte Probe in der Wanne

Zur Untersuchung des Druckeinflusses wurden Driicke von 3, 7 und 10 bar gewihlt und fiir die
Untersuchung des Temperatureinflusses wurden Konsolidierungstemperaturen von 350 und
400 °C gewdhlt. Es wurden je drei Proben bei den Driicken 3, 7 und 10 bar sowie den
Temperaturen 350 und 400 °C hergestellt, sodass sich eine Probenanzahl von 18 Proben ergab.
Die Dicke der Proben wurde jeweils vor und nach der Konsolidierung mit einer
Biigelmessschraube gemessen.

Die Abbildungen 12 und 13 zeigen jeweils auf der rechten Seite eine fertig konsolidierte Probe

und auf der linken Seite eine unzureichend konsolidierte Probe.

Abbildung 12: Konsolidierte Proben, Aufsicht Abbildung 13: Konsolidierte Proben, Seitenansicht
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Tabelle 1 zeigt zusammenfassend die bei unterschiedlichen Driicken und Temperaturen

hergestellten Proben.

Tabelle 1: Konsolidierte Proben

Probenbezeichnung | Temperatur in °C | Druck in bar
Probe 7 350 3
Probe 8 350 3
Probe 9 350 3
Probe 4 350 7
Probe 5 350 7
Probe 6 350 7
Probe 1 350 10
Probe 2 350 10
Probe 3 350 10
Probe 13 400 3
Probe 14 400 3
Probe 15 400 3
Probe 7 400 7
Probe 9 400 7
Probe 10 400 7
Probe 17 400 10
Probel8 400 10
Probe 19 400 10

Materialogische Untersuchung

Préparation

Fir die materialogische Untersuchung wurden die Proben hochkant mit dem Einbettmittel
EpoFix iiber Nacht kalteingebettet und anschlieBend entformt. Beim Nassschleifen mit der
Schleif- und Poliermaschine LaboForce 100 von Struers wurden SiC-Schleifpapiere mit
unterschiedlichen Kérnungen (80, 120, 220, 500, 800, 1200, 2000, 4000) verwendet, siehe
Tabelle 2.

Tabelle 2: Priparationsschritte beim Schleifen

SiC-Papier (Kornung) Zeit in min Druck in N

80 2 10

120 2 15

220 2 15
500 2 15
500 2 10
800 2,5 10
1200 3 15
2000 3,5 15
4000 4 15

12



AnschlieBend wurden die Proben mit derselben Maschine auf mehreren Stufen mit
verschiedenen Poliertiichern und Diamantsuspensionen poliert, siche Tabelle 3. Zwischendurch

wurden die Proben mit Wasser abgespiilt und zum Schluss mit Druckluft getrocknet.

Tabelle 3: Préparationsschritte beim Polieren

Poliertuch Diamantsuspension in pm Druck in N Zeit in min
MD Dac 9 15 5

MD Dac 6 15 5

MD Nap 1 15 5

Durch diese Préparationsschritte konnte ein Abtrag von ungeféhr 1,5 bis 2 mm erreicht werden.
Nach der ersten Auswertung mit den Mikroskopen wurden zwei Drittel der Proben ein weiteres
Mal prépariert, um eine weitere Ebene zu analysieren. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind

daher zum Unterscheiden in Ebene 1 und Ebene 2 aufgeteilt.

Untersuchung mit dem Lasermikroskop

Zur Durchfithrung der Analyse mit dem Lasermikroskop VK-X1000 von Keyence wurden vier
Bilder versetzt iiber die Probenoberfliche bei einer 5fachen Vergroferung mit der Focus
Variation mit der Viewer-Anwendung sowie einer koaxialen und ringférmigen Belichtung
aufgenommen. Das erste Bild war oben links angeordnet, das zweite mittig nach unten
verschoben, das dritte mittig nach oben verschoben und das vierte unten rechts. Der
Randbereich wurde dabei ausgelassen, da dort die Lagen teilweise gegeneinander verschoben
vorliegen und nicht mehr parallel sind. Die Anordnung der Bilder ist in Abbildung 14 in ein

Ubersichtsbild eingezeichnet dargestellt.

5000pum

Abbildung 14: Ubersichtsbild von Probe5_7bar_350°C mit eingezeichneten Einzelaufnahmen
Zur Erkennung von vorhandenen Poren konnten die Aufnahmen mit einer 200%igen
Uberhshung in einem 3D-Bild betrachtet werden.
Mit dem VK Analyse-Modul konnten diese aufgenommenen Rauhigkeitsmessungen zuerst

beziiglich ihrer Planparallelitit ausgeglichen werden, um eine Referenzebene zu erstellen.
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AnschlieBend konnten mit dem Modul Volume&Area die konkaven Bereiche gemessen
werden. Dabei wurden nur Bereiche mitgezihlt, die groBer als 200 Pixel waren. Die
gemessenen Bereiche entsprechen dem Porenanteil der Probe. Gro3e Poren wurden zusitzlich
per Hand vermessen. Abbildung 15 zeigt einen Screenshot des Auswerteprogramms mit den
farblich markierten Bereichen, die Poren enthalten, sowie dem Hohenprofil mit dem Grenzwert.
AuBerdem wurde fiir jede Probe ein Ubersichtsbild bei einer 2,5fachen VergroBerung
aufgenommen. Fiir jede Kombination aus Druck und Temperatur ist in Anhang B ein

Ubersichtsbild von Ebene 1 und 2 aufgefiihrt.
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Abbildung 15: Screenshot vom Auswerteprogramm von Probel5_3bar_400°C_Bild 1

Untersuchung mit dem Lichtmikroskop

Fir die Untersuchung mit dem Lichtmikroskop TH4-200 von Olympus wurden mit dem
Programm Stream Motion bei einer S5fachen VergroBerung die gleichen Positionen
aufgenommen wie zuvor mit dem Lasermikroskop. Die Bilder wurden leicht {iberbelichtet mit
einer Belichtungszeit von 100 ms aufgenommen, um einen besseren Kontrast zwischen den
Lagen und den Poren zu erhalten. Anschlieend konnte an den Bildern mit dem Modul Phase
analysis mit einem Farbschwellenwert der Porenanteil gemessen werden. Dabei wurden

Objekte mit einer Fldche von weniger als 1000 um? herausgefiltert.
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Mikro-Computertomographie-Untersuchung
Zur Untersuchung mit der Mikro-Computertomographie wurden die Proben, bei denen keine

zweite Ebene pripariert wurde, mit einer Puksige bis auf je einen Millimeter pro Seite aus dem
Einbettmittel entformt und glattgeschliffen. Die sechs Proben wurden zusammen mit zwei
Proben aus dem Autoklav als Referenz zu zwei Stapeln aus je vier Proben mit Hilfe von
Klebeband aufeinander gestapelt. Bei der Mikro-Computertomographie wurde dieser Stapel
dann in mehreren Ausrichtungen durchstrahlt, sodass eine 3D-Aufnahme entstand. Dabei
wurde das Rontgenmikroskop XRM XRADIA 520 Versa von Zeiss verwendet. Die Auflosung
ergab sich dabei aus der Grundfliche der Proben und betrug 17,2 um.

Die Proben wurden mit dem Programm Dragonfly Workstation Version 2021.1 ausgewertet.
Abbildung 16 zeigt den Stapel 2, der aus vier Proben besteht, als 3D-Ansicht sowie aus den

drei unterschiedlichen Blickrichtungen.

PD: 2478.919.010,39 ym

W: 909,22 C: 21.389,72

Abbildung 16: Scrennshot Auswertung CFK-Stack 2

Die Proben wurden jeweils einzeln ausgeschnitten und ausgewertet, was in Abbildung 17 zu
sehen ist. Dazu wurde ein Bereich ohne Einfluss von Artefakten durch Restanteile der
Metallklammern, die fiir die materialogische Praparation gebraucht wurden, ausgewéhlt. Der
Porenanteil wurde mit Hilfe einer Bereichseinteilung aufgrund der unterschiedlichen Kontraste
farblich markiert. Durch einen Vergleich des ausgewihlten Probenbereichs mit den markierten

Bereichen ergab sich der Volumenanteil der Poren.
15
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Abbildung 17: Bestimmung des Porenanteils, Probe 9_7bar_400°C

AnschlieBend wurde noch eine weiterfithrende Analyse durchgefiihrt, bei der fiir jede Pore das
Volumen, die Oberfliche, die Voxelanzahl sowie die kleinste und groBte Ausdehnung
berechnet wurden. Die Poren wurden dabei nach der Grof3e sortiert farblich unterschiedlich
gekennzeichnet. Poren, die ein kleineres Volumen als 5 Voxel hatten, wurden aus der Analyse
herausgenommen. Anhang C zeigt die Ubersichtsbilder der untersuchten Proben in einer 3D-

Ansicht mit den farblich nach Grofie markierten Poren.
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Ergebnisse und Diskussion

Herstellung der Proben

Tabelle 4 zeigt die gemessene Kompaktierung der Proben und Abbildung 18 stellt diese
anschaulich dar. Dabei ist nicht wie zu erwarten ein deutlicher Trend zu einer hoheren
Kompaktierung mit steigendem Druck zu erkennen. Bei einer Konsolidierung mit 10 bar bei
400 °C wurde jedoch die groBte Kompaktierung erreicht. Eventuell sind die Abstinde zwischen

den Driicken zu klein, um eine deutliche Tendenz erkennen zu konnen.

Tabelle 4: Kompaktierung der Proben

Temperatur in °C Druck in bar Mittelwert in mm Standardabweichung in mm
350 3 1,23 0,02
350 7 1,18 0,10
350 10 1,12 0,04
400 3 1,25 0,01
400 7 1,06 0,06
400 10 1,30 0,12
1,60
1,40
€ 1,20
S
< 1,00
(=]
S
= 0,80
-3 m 350 °C
E 0,60
g_ ' m400°C
S 040
0,20
0,00
3 7 10

Druck in bar

Abbildung 18: Kompaktierung der Proben

Auf Abbildung 11 war bereits zu sehen, dass bei der Konsolidierung am Stempel Matrix austrat.
Bei den Proben, die bei 400 °C konsolidiert wurden, war diese dunkel, was darauf schlieen
lasst, dass sie Kohlenstofffasern enthalten hat. Bei den Proben, die bei 350 °C hergestellt
wurden, konnte jedoch eine deutlich hellere Farbe der ausgetretenen Matrix beobachtet werden,
was in Abbildung 19 zu sehen ist. Dieses konnte eventuell auf einen anderen

Kristallisationsgrad der Matrix zuriickzufiihren sein. PEEK hat eine Kristallisationstemperatur
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von 343 °C. Bei 350 °C liegen die Proben auBlerhalb des Schmelzpeaks, der bei einer DSC-
Messung zu beobachten ist, also auBerhalb des Kristallisationsbereichs des Werkstoffs. Die
Kristallisationstemperatur von idealen Kristallen liegt jedoch erst bei 385 - 395 °C und wurde
bei der Konsolidierung der Proben bei 350 °C somit nicht erreicht. Jedoch liegen nur wenige

Kristalle in der idealen Struktur vor, was keinen so gro3en Einfluss zeigen sollte.

Abbildung 19: Ausgetretene Matrix an einer konsolidierten Probe

Materialogische Untersuchung

Untersuchung mit dem Lasermikroskop

Die mit dem Lasermikroskop aufgenommenen und ausgewerteten Bilder hatten eine Grofle von
5,58 mm?2. Abbildungen 20 und 21 zeigen die aufgenommenen Bilder in einer 3D-Ansicht bei
einer 200%igen Uberhohung und einer 5fachen VergroBerung von Ebene 1, um die Hohen-
bzw. Tiefenunterschiede der Poren deutlicher zu zeigen. Links ist eine Probe mit wenigen Poren
zu sehen, die bei 350 °C und 3 bar konsolidiert wurde und rechts ist eine Probe mit einem
deutlichen Porenanteil zu erkennen, die bei 400 °C und ebenfalls 3 bar konsolidiert wurde. Die

doppelte 0°-Lage in der Mitte der Probe ist dabei gut zu erkennen (roter Pfeil).

Abbildung 20: Héhenprofil von Probe7 3bar_350°C 5x_Bild1 Abbildung 21: Héhenprofil von Probel5 3bar_400°C 5x_Bild1

Abbildungen 22 und 23 zeigen die durchgefiihrte Analyse beispielhaft fiir diese Proben. Die

gemessenen Poren sind dabei farblich gekennzeichnet. Dabei ist zu erkennen, dass bei der
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Messung mit dem Lasermikroskop nicht alle Poren erfasst wurden, sondern teilweise auch
Bereiche, die keine Poren aufweisen, was auf die Einstellungen zur Erstellung einer

Referenzebene zuriickzufiithren ist.

Abbildung 22: Analyse an Probe7_3bar_350°C_5x_Bild1 Abbildung 23: Analyse an Probel5 3bar_400°C _5x_Bild1

Als Ergebnisse von der Analyse lieferte das Auswerteprogramm mehrere Werte wie die
Oberfliche, die Querschnittsfliche und das Bereichsverhiltnis sowie die dazugehorigen
Standardabweichungen. Die Oberfldche und die Querschnittsfldche beziehen sich dabei auf die
Oberflidche der gemessenen Bereiche, die mit Hilfe der Tiefenmessung ermittelt wurden, sowie
auf die Querschnittsfldche dieser Bereiche mit dem Grenzwert. Das Bereichsverhéltnis bezieht
sich auf die gesamte Bildfldche. Dieses ist fiir die Mittelwerte von Ebene 1 der Proben, die bei
3 bar konsolidiert wurden, in Tabelle 5 dargestellt. Im Folgenden wird jedoch nur noch der
Wert fiir das Bereichsverhiltnis diskutiert, da dieser mit dem Prozentwert der Phasenanalyse
mit dem Lichtmikroskop vergleichbar ist. Diese beiden Werte werden im Folgenden als

Porenanteil mit der Einheit Prozent bezeichnet.

Tabelle 5: Mittelwerte der Analysewerte fiir Ebene 1, 3bar

Temperatur in °C 350 400
Oberfldache gesamt in um? 31.208 349.794
Oberflidche Standardabweichung in 1.831 29.634

um?
Querschnittsfliche gesamt in um? 30.950 489.613
Querschnittsfldche 1.883 54.420
Standardabweichung in um?
Bereichsverhiltnis gesamt in % 0,54 6,11
Bereichsverhiltnis 0,03 0,52

Standardabweichung in %
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In Tabelle 6 sind nun die Ergebnisse der Analyse mit dem Lasermikroskop fiir beide

Temperaturen und beide Ebenen aufgefiihrt. Dabei ist zu beachten, dass fiir Ebene 1 jeweils

drei Proben fiir jede Temperatur und jeden Druck ausgewertet wurden und fiir Ebene 2 jedoch

nur zwei Proben fiir jede Kombination, da die anderen sechs Proben noch fiir die Mikro-

Computertomographie-Untersuchung verwendet wurden.

Tabelle 6: Ergebnisse der Analyse mit dem Lasermikroskop

Temperatur in °C 350 400
Ebene 1 2 Mittelwert 1 2 Mittelwert
Mittelwert 3 bar in % 0,54 0,64 0,59 6,11 7,00 6,56
Standardabweichung 0,03 0,05 - 0,52 0,53 -
3 bar in %
Mittelwert 7 bar in % 0,07 0,13 0,10 3,53 5,23 4,38
Standardabweichung 0,01 0,01 - 0,41 0,65 -
7 bar in %
Mittelwert 10 bar in % 0,29 0,81 0,55 1,73 3,17 2,45
Standardabweichung 0,02 0,06 - 0,19 0,18 -
10 bar in %

Abbildung 24 zeigt diese Ergebnisse noch einmal anschaulich. Dabei wird deutlich, dass die

Werte der Proben, die bei 350 °C konsolidiert wurden, um etwa eine Zehnerpotenz kleiner sind

als die Werte der Proben, die bei 400 °C konsolidiert wurden. Die 400 °C-Proben zeigen den

erwarteten Trend des abnehmenden Porenanteils mit steigendem Druck. Die 350 °C-Proben

dagegen entsprechen nicht dem erwarteten Verlauf. Zudem fillt auf, dass bei ihnen fiir 7 bar

der kleinste Porenanteil gemessen wurde. Eventuell liegen zu wenig Messwerte fiir eine

deutlichere Auswertung vor.
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Abbildung 24: Ergebnisse der Analyse mit dem Lasermikroskop

Tabelle 7 zeigt die Abweichungen in Prozent zwischen den Porenanteilen der beiden

ausgewerteten Ebenen. Die Abweichungen steigen mit zunehmendem Druck stark an.

Tabelle 7: Abweichungen der Ergebnisse der Analyse mit dem Lasermikroskop

Temperatur in °C 350 400
Ebene 1 2 Abweichung 1 2 Abweichung
Mittelwert 3 bar in % 0,54 0,64 18,5 6,11 7,00 14,6
Mittelwert 7 bar in % 0,07 0,13 85,7 3,53 5,23 48,2
Mittelwert 10 bar in % 0,29 0,81 179,3 1,73 3,17 83,2

Die beobachteten Poren sind teilweise in kleinen Ansammlungen angeordnet, was in
Abbildung 25 in Ebene 2 zu sehen ist. Dabei handelt es sich um intralaminare Poren, die
innerhalb einer Lage liegen und als Einzelpore eher eine kugelformige Form aufweisen. Es
treten jedoch auch groBle, langgezogene Poren zwischen den Lagen auf, was in den
Abbildungen 26 und 27 in Ebene 1 dargestellt wird. Diese interlaminaren, ldnglichen Poren
erreichen im Maximum Ausdehnungen von ungefdhr 2500 pm. In Abbildung 24 sind zusitzlich
auch einige intralaminare Poren zu sehen. Sie weisen eher zerkliiftete Kanten auf, wohingegen

die interlaminaren Poren eher glattere Kanten zeigen.
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Abbildung 26: Poren in Probel14_3bar_400°C_5x_Bild1

Die Abbildungen 28 und 29 zeigen, dass diese groBen Poren auch zu leichten Ondulationen der

Lagen fiihren.

Abbildung 28: Ondulation in Probel0_7bar_400°C_10x Abbildung 29: Ondulation in Probel10_7bar_400°C_10x

Beim Vergleichen der Ubersichtsbilder lisst sich erkennen, dass die Poren relativ gleichmiBig
verteilt in den Proben vorliegen. Lediglich bei den bei 400 °C und 7 bar konsolidierten Proben

liegen die ldnglichen, interlaminaren Poren eher im Randbereich vor.
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Bei den Proben, die einen geringeren Porenanteil aufweisen, lassen sich eher langgezogene,
interlaminare Poren beobachten, wohingegen die Proben mit einem héheren Porengehalt auch

mehrere kugelférmige, intralaminare Poren nebeneinander in einer Lage aufzeigen.

Untersuchung mit dem Lichtmikroskop

Die mit dem Lichtmikroskop aufgenommenen und ausgewerteten Bilder hatten eine Grof3e von
6,57 mm2. Sie waren also etwas grofer als die mit dem Lasermikroskop aufgenommenen
Bilder. Abbildungen 30 und 31 zeigen die durchgefiihrte Analyse beispielhaft fiir die oben

aufgefiihrten Proben bei einer Sfachen Vergrof3erung.

etz

Abbildung 30: Analyse an Probe7_3bar_350°C_5x_Bild1 Abbildung 31: Analyse an Probel5_3bar_400°C_5x_Bild1

Dabei ist zu erkennen, dass die Poren mit dieser Auswertemethode besser erfasst wurden und
dass auch mehr Poren erfasst wurden. Dieses spiegelt sich auch in den Ergebnissen der Analyse
in Tabelle 8 wieder, wobei die Mittelwerte der bei 400 °C konsolidierten Proben wieder deutlich
grofer sind als die Werte der 350 °C-Proben.
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Tabelle 8: Ergebnisse der Analyse mit dem Lichtmikroskop

Temperatur in °C 350 400
Ebene 1 2 Mittelwert 1 2 Mittelwert
Mittelwert 3 bar in % 0,96 0,60 0,78 11,41 10,50 10,96
Standardabweichung 0,49 0,97 - 2,56 2,30 -
3 bar in %
Mittelwert 7 bar in % 0,20 0,25 0,23 6,44 8,12 7,28
Standardabweichung 0,30 0,27 - 2,34 2,41 -
7 bar in %
Mittelwert 10 bar in % 0,55 1,03 0,79 3,94 2,87 3,41
Standardabweichung 0,69 0,87 - 1,81 1,32 -
10 bar in %

Abbildung 32 zeigt dieses zusitzlich anschaulich. Auch hier ist wieder der erwartete Trend der
bei 400 °C konsolidierten Proben deutlich erkennbar sowie dass der geringste Porenanteil bei

350 °C und 7 bar erreicht wurde.
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Abbildung 32: Ergebnisse der Analyse mit dem Lichtmikroskop

Tabelle 9 zeigt die Abweichungen in Prozent zwischen den Porenanteilen der beiden

ausgewerteten Ebenen. Die Abweichungen sind kleiner als bei der vorherigen Analyse.

Tabelle 9: Abweichungen der Ergebnisse der Analyse mit dem Lichtmikroskop

Temperatur in °C 350 400
Ebene 1 2 Abweichung 1 2 Abweichung
Mittelwert 3 bar in % 0,96 0,60 60,0 11,41 10,50 8,7
Mittelwert 7 bar in % 0,20 0,25 25,0 6,44 8,12 26,1
Mittelwert 10 bar in % 0,55 1,03 87,3 3,94 2,87 37,3
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Vergleich der mikroskopischen Ergebnisse

In Tabelle 10 sind die gesamten Ergebnisse der zwei verschiedenen Analysen zusammen

aufgefiihrt.
Tabelle 10: Ergebnisse der zwei Analysen
Temperatur in °C 350 400
Ebene 1 2 1 2
Mikroskop Laser- Licht- | Laser- | Licht- | Laser- | Licht- | Laser- | Licht-
Mittelwert 3 bar in % 0,54 0,96 0,64 0,60 6,11 11,41 7,00 10,50
Standardabweichung 0,03 0,49 0,05 0,97 0,52 2,56 0,53 2,30
3 bar in %
Mittelwert 7 bar in % 0,07 0,20 0,13 0,25 3,53 6,44 5,23 8,12
Standardabweichung 0,01 0,30 0,01 0,27 0,41 2,34 0,65 2,41
7 bar in %
Mittelwert 10 bar in % 0,29 0,55 0,81 1,03 1,73 3,94 3,17 2,87
Standardabweichung 0,02 0,69 0,06 0,87 0,19 1,81 0,18 1,32
10 bar in %

Zum Vergleich der erzielten Ergebnisse, der mit dem HULC-Werkzeug konsolidierten Proben,
wurden zwei Referenzproben ausgewertet, die bei 400 °C und 7 bar im Autoklav konsolidiert
wurden, also unter idealen Herstellungsbedingungen mit Nachkonsolidierung. Die Mittelwerte
der beiden Analysen sind in Tabelle 11 aufgefiihrt. Die Proben haben wie zu erwarten einen

wesentlich geringeren bis verschwindenden Anteil an Poren.

Tabelle 11: Ergebnisse der Referenzproben

Temperatur in °C 400
Ebene 1 2
Mikroskop Laser- Licht- Laser Licht-
Mittelwert 7 bar in % 0,06 0,03 0,00 0,11
Standardabweichung 0,00 0,06 0,00 0,14
7 bar in %

Die folgenden zwei Abbildungen zeigen die Ergebnisse der untersuchten Proben, die mit dem
HULC-Werkzeug hergestellt wurden, im Vergleich zu den beiden Referenzproben, die im
Autoklav konsolidiert wurden. Abbildung 33 zeigt die Auswertung mit dem Lasermikroskop
und Abbildung 34 zeigt die Auswertung mit dem Lichtmikroskop. Die Unterschiede in den
Porenanteilen zwischen den selbst erzeugten Proben zu den Referenzproben werden sehr

deutlich.
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Abbildung 33: Ergebnisse der Analyse mit dem Lasermikroskop im Vergleich zu den Referenzproben
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Abbildung 34: Ergebnisse der Analyse mit dem Lichtmikroskop im Vergleich zu den Referenzproben

Abbildung 35 zeigt noch einmal die Ergebnisse der 350°C-Proben im Vergleich zu den
Referenzproben. Dabei wird deutlich, dass die Proben, die bei 7 bar mit dem HULC-Werkzeug
konsolidiert wurden, anndhernd Werte im Bereich der Referenzproben, die im Autoklav

hergestellt wurden, erreichen. Sie kommen somit den idealen Herstellungsbedingungen am

néchsten.
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Abbildung 35: Ergebnisse der 350°C-Proben im Vergleich zu den Referenzproben

Mikro-Computertomographie-Untersuchung
Die Abbildungen 36 bis 41 zeigen die CT-Aufnahmen der Porenanalyse in der Frontansicht

sowie zwel Seitenansichten der Probe 9, die bei 7 bar und 400 °C mit dem HULC-Werkzeug
konsolidiert wurde, im Vergleich zu Probe A1, die bei 7 bar und 400 °C im Autoklav hergestellt
wurde. Die unterschiedlich grolen Poren sind in verschiedenen Farben markiert. Sie breiten
sich teilweise groBflichig zwischen den Lagen aus. Probe 9 enthilt deutlich mehr Poren

gegeniiber der konventionell hergestellten Probe.

Abbildung 36: Frontansicht Probe9_7bar_400°C Abbildung 37: Frontansicht ProbeA1_7bar_400°C
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Abbildung 38: Seitenansicht 1 Probe9_7bar_400°C Abbildung 39: Seitenansicht 2 ProbeA1_7bar_400°C

Abbildung 40: Seitenansicht 2 Probe9_7bar_400°C Abbildung 41: Seitenansicht 2 ProbeA1_7bar_400°C

Tabelle 12 zeigt die ermittelten Porenanteile der CT-Proben in %. Die Porenanteile zeigen bei
beiden Temperaturen den erwarteten Verlauf, also einen abnehmenden Anteil mit steigendem
Druck. Die Werte der 400 °C-Proben sind auch hier wieder deutlich groBer als die Ergebnisse
der 350 °C-Proben. Das Ergebnis der Referenzproben aus dem Autoklav ist mit 0,27 %

wesentlich geringer, was auch schon aus den obigen Abbildungen hervorgeht ist.

Tabelle 12:Ergebnisse der Mikro-CT-Untersuchung

Temperatur in °C 350 400
Ergebnis 3 bar in % 2,12 9,31
Ergebnis 7 bar in % 1,54 6,56
Ergebnis 10 bar in % 0,35 3,22
Referenz 7 bar in % - 0,27

Abbildung 42 zeigt die Ergebnisse der Mikro-CT-Untersuchung anschaulich. Der erwartete
abnehmende Verlauf ist hier gegeniiber den mikroskopischen Untersuchungen fiir beide

Konsolidierungstemperaturen gut zu erkennen.
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Abbildung 42: Ergebnisse der Analyse der CT-Messung

Zusitzlich zum Porenanteil wurde auch die rdumliche Ausdehnung der Poren in pm
ausgewertet. Tabelle 13 zeigt die Ergebnisse der Analyse. Auch hier ist der erwartete Trend der
Werte zu erkennen. Die Poren der 400 °C-Proben, die bei 3 bar konsolidiert wurden, erreichen
im Maximum eine Ausdehnung von 21511 ym. Die Referenzproben aus dem Autoklav

erreichen nur eine Ausdehnung von 2997 um.

Tabelle 13: Ausdehnung der Poren

Temperatur in °C 350 400
Ergebnis 3 bar in um 11753 21511
Ergebnis 7 bar in um 8448 19395

Ergebnis 10 bar in pm 5168 10880
Referenz 7 bar in pm - 2997

Die Ausdehnung der Poren ist in Abbildung 43 graphisch dargestellt. Auch hier ist der Trend

der Werte gut zu sehen.
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Abbildung 43:Porenausdehnung der CT-Proben

Vergleich der mikroskopischen Ergebnisse mit der CT-Untersuchung
Die Mikro-CT-Untersuchung sollte der Qualititsabschitzung der Schliffuntersuchungen

dienen. Tabelle 14 zeigt die Ergebnisse der mikroskopischen Untersuchungen im Vergleich zu

den Ergebnissen der CT-Untersuchung.

Tabelle 14: Ergebnisse der Mikro-CT-Untersuchung im Vergleich zu den mikroskopischen Untersuchungen

Temperatur in °C 350 400
Messung Laser- Licht- Mikro- Laser- Licht- Mikro-
CT- CT-
Mittelwert 3 bar in % 0,59 0,78 2,12 6,56 10,96 9,31
Standardabweichung 0,04 0,73 - 0,53 2,43 -
3 bar in %
Mittelwert 7 bar in % 0,10 0,23 1,54 4,38 7,28 6,56
Standardabweichung 0,01 0,29 - 0,53 2,38 -
7 bar in %
Mittelwert 10 bar in % 0,55 0,79 0,35 2,45 3,41 3,22
Standardabweichung 0,04 0,78 - 0,19 1,57 -
10 bar in %
Referenz 7 bar in % - - - 0,03 0,07 0,27
Standardabweichung - - - 0,00 0,10 -
7 bar in %
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Die Werte der 400 °C-Proben, die sich aus der CT-Untersuchung ergeben haben, liegen
zwischen den Werten der laser- und lichtmikroskopischen Messungen. Bei den 350 °C-Proben
sind die bei der CT-Untersuchung ermittelten Werte fiir die 3- und 7 bar-Proben groBer als die
mikroskopischen Werte, wohingegen der Wert der 10 bar-Probe kleiner ist. Dieses konnte
darauf zuriickzufiihren sein, dass die 10 bar-Probe, die fiir die CT-Untersuchung verwendet
wurde, den kleinsten Porenanteil der drei 10 bar-Proben aufweist. Fiir die Referenzproben aus
dem Autoklaven hat sich mit 0,27 % bei der CT-Untersuchung ein deutlich groerer Wert
ergeben als bei den mikroskopischen Untersuchungen.

Tabelle 15 zeigt die prozentualen Abweichungen der Ergebnisse der mikroskopischen
Untersuchungen zu der CT-Untersuchung. Die 400°C-Proben weisen insgesamt kleinere
Abweichungen der mikroskopischen Ergebnisse zu den CT-Ergebnissen auf im Gegensatz zu

den 350°C-Proben, welche einen kleineren Porenanteil aufweisen.

Tabelle 15: Abweichungen der Ergebnisse der mikroskopischen-Untersuchungen zu der CT-Untersuchung

Temperatur in °C 350 400
Messung Laser- Licht- Mikro- Laser- Licht- Mikro-
CT- CT-
Mittelwert 3 bar in % 0,59 0,78 2,12 6,56 10,96 9,31
Abweichung von CT 72,17 63,21 0 29,54 17,72 0
3 bar in %
Mittelwert 7 bar in % 0,10 0,23 1,54 4,38 7,28 6,56
Abweichung von CT 93,51 85,06 0 33,23 10,98 0
7 bar in %
Mittelwert 10 bar in % 0,55 0,79 0,35 2,45 3,41 3,22
Abweichung von CT 57,14 125,71 0 23,91 5,90 0
10 bar in %
Referenz 7 bar in % - - - 0,03 0,07 0,27
Abweichung von CT - - - 88,89 74,07 0
7 bar in %

Die Ergebnisse der drei Analysen sind zusétzlich in Abbildung 44 zur Veranschaulichung
graphisch dargestellt. Die Abbildung und vor allem die Ergebnisse der 400 °C-Proben
verdeutlichen, dass ab einem Porenanteil von ungefdhr 3 % die Ergebnisse der
lichtmikroskopischen Untersuchung mit geringen Abweichungen die Ergebnisse der Mikro-
CT-Untersuchung wiedergeben. Die Ergebnisse der lichtmikroskopischen Untersuchung haben
eine mittlere Abweichung von ungefidhr 11,5 % gegeniiber den Ergebnissen der CT-

Untersuchung und haben alle eine geringere Abweichung als 20 %. Bei einem Porenanteil von
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weniger als 3 % sind die Ergebnisse der CT-Untersuchung sowohl fiir die mit dem HULC-
Werkzeug konsolidierten Proben als auch fiir die im Autoklav hergestellten Proben meistens
groer als die Werte der mikroskopischen Messungen. Die Ergebnisse der
lichtmikroskopischen Untersuchung zeigen dabei Abweichungen von ungefihr 63 bis 125 %.

Die FErgebnisse der lasermikroskopischen Untersuchung zeigen insgesamt groBere

Abweichungen von mindestens 23 % zu den Ergebnissen der Mikro-CT-Untersuchung.
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Abbildung 44: Ergebnisse der Mikro-CT-Untersuchung im Vergleich zu den mikroskopischen Untersuchungen

Bei den Ergebnissen der Mikro-CT-Untersuchung muss bei diesen Aussagen beachtet werden,
dass fiir jede Parameterkombination nur eine Probe ausgewertet wurde, die diese Kombination
reprisentiert. Zum Uberpriifen und zur Konkretisierung wiren mehr Proben erforderlich.

Die Werte fiir die Porengehalte, die mit dem Lasermikroskop ermittelt wurden, sind jeweils
kleiner als die Werte, die mit dem Lichtmikroskop ermittelt wurden, und zeigen auch gegeniiber
den Ergebnissen der CT-Untersuchung eine Abweichung nach unten. Dieses lédsst sich wie
weiter oben schon angesprochen darauf zuriickfithren, dass mit dem Lasermikroskop die
Porenbereiche nicht so gut erfasst wurden wie mit dem Lichtmikroskop. Eventuell lieBen sich
durch das Testen von verschiedenen Methoden und einer Optimierung der Einstellungen mit

dem Lasermikroskop Ergebnisse erzielen, die ndher an den Werten der CT-Untersuchung

liegen.
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Mit dem Lichtmikroskop konnten die Poren besser erfasst werden und daher zeigen die
Porengehalte kleinere Abweichungen zu den Ergebnissen der CT-Untersuchung. Die Analyse
der Porengehalte mit dem Lichtmikroskop lieferte hier also bessere Ergebnisse als die
Auswertung der Proben mit dem Lasermikroskop. Die Auswertung der Proben beziiglich ihrer
Porengehalte mit dem Lichtmikroskop stellt also eine bessere Alternative zur CT-Untersuchung
dar als die Analyse mit dem Lasermikroskop. AuBBerdem sind die Anschaffungskosten fiir ein
Lichtmikroskop geringer als fiir ein Lasermikroskop.

Bei der Mikro-CT-Untersuchung wurde fast das gesamte Probenvolumen untersucht,
wohingegen bei den mikroskopischen Untersuchungen nur zwei Ebenen der Proben analysiert
wurden und als repridsentativ angenommen wurden. Dabei konnten jedoch auch zwei Ebenen
analysiert worden sein, die nicht ganz dem durchschnittlichen Porengehalt der Proben
entsprechen. Dadurch konnten die Abweichungen der Ergebnisse zustande kommen.

Mit dem Lasermikroskop wurde eine maximale Ausdehnung der interlaminaren Poren von
ungefdhr 2500 pm gemessen. Diese Poren erstreckten sich fast iiber den gesamten
Probenausschnitt, der in dem entsprechenden Bild abgebildet war. Mit der Mikro-CT-
Untersuchung wurden maximale Porenausbildungen von tiber 21000 um ermittelt, da bei dieser
Messung ein wesentlich groerer Probenausschnitt bzw. fast das gesamte Probenvolumen
betrachtet wurde. AuBBerdem wurden hier auch Poren gemessen, die sich iiber mehrere Ebenen
ausstrecken konnten und nicht nur iiber die eine im Mikroskop betrachtete Ebene. Die
Ubersichtsbilder der CT-Untersuchung zeigen zusitzlich, dass es sich bei den Poren hiufig um
sehr langgezogene Porensysteme handelt.

Bei der Analyse der Poren der CT-Untersuchung konnte zwischen den Analysen 6- und 26-
connected ausgewihlt werden. Hier wurde die Methode 26-connected ausgewihlt, da bei dieser
Analyse mehr benachbarte Bereiche zu einer Pore dazugezihlt wurden, wohingegen bei der
Methode 6-connected nur die sechs nidchsten Bereiche beachtet wurden. Diese Methode wurde
ausgewdhlt, da auch bei den Analysen mit den Mikroskopen zusammenhingende
Porenbereiche ausgewertet wurden.

Die ermittelten Porenanteile zeigen bei den mikroskopischen Untersuchungen den ermittelten
Fldchenanteil der Poren in der jeweiligen ausgewerteten Ebene, wohingegen die Ergebnisse der
Mikro-CT-Untersuchung den Volumenanteil der Poren wiedergeben. Um die Ergebnisse der
verschiedenen Analysen vergleichen zu kdnnen, wurde jeweils eine flachengleiche Kreisfliche
auf das Kugelvolumen umgerechnet, um zu gewihrleisten, dass die gleiche Grenze der

Porengrof3e bei den verschiedenen Auswertungen eingehalten wurde.
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Als Grenzen wurden fiir die lichtmikroskopische Aufnahme eine Flache von 1000 um? gewéhlt
und fiir die Mikro-CT-Untersuchung ein Volumen von 5 Voxel. Ein Voxel hat dabei eine
Kantenldnge von 17,2 pym und somit ein Volumen von 5088 pum3. Der Radius fiir eine
Kreisflache mit 1000 um? ist 17,84 um. Mit diesem Radius ergibt sich ein Kugelvolumen von
23788,3 um3, was wiederum 4,67 Voxel entspricht. Durch diese Fldchen-Volumen-
Umrechnung sind die ermittelten Porenanteile der verschiedenen Analysen vergleichbar.

Zum Schluss soll auch der wirtschaftliche Aspekt der verschiedenen Analysen angesprochen
werden. Durch die externe Durchfiihrung der Mikro-CT-Untersuchung ergab sich eine
Wartezeit von drei Monaten bevor die Aufnahmen in zwei bis drei Tagen analysiert werden
konnten. Die mikroskopischen Analysen konnten dagegen intern wesentlich schneller
vorbereitet und ausgewertet werden. Jedoch miissen fiir eine mikroskopische Untersuchung die
Proben erst pripariert werden, was fiir eine CT-Untersuchung nicht notig ist. AuBerdem ist eine
CT-Untersuchung wesentlich teurer als eine mikroskopische Untersuchung. Daher sollte

abgewogen werden, was in der jeweils aktuellen Ressourcensituation besser geeignet wire.
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Zusammenfassung und Ausblick

Thermoplastische Verbundwerkstoffe konnen durch In-Situ-Konsolidierung hergestellt
werden. Dieser Prozess wird vom Druck und der Temperatur beeinflusst und kann bei nicht
idealen Bedingungen zur Porenbildung im Material fithren. Deshalb wurde im Rahmen dieses
Forschungspraktikums der Konsolidierungsprozess mit Hilfe eines HULC-Werkzeugs an
Proben aus unidirektionalen, kohlenstofffaserverstiarkten Polyetheretherketonen untersucht.
Dazu wurden 18 Proben bei 350 und 400 °C sowie bei 3, 7 und 10 bar konsolidiert.

Die Proben wurden in zwei Ebenen materialogisch prépariert. Anschlieend wurden mit einem
Lasermikroskop sowie mit einem Lichtmikroskop zwei verschiedene Analysen zur
Bestimmung des Porenanteils durchgefiihrt. In Abbildung 45 sind die Ergebnisse der zwei
mikroskopischen Analysen aufgefiihrt. Die Werte der Referenzproben, die im Autoklav
konsolidiert wurden, sind zur besseren Ubersichtlichkeit nicht mit aufgefiihrt. Das Diagramm
verdeutlicht ~ die  Unterschiede in den  Werten  zwischen den  beiden
Konsolidierungstemperaturen und zeigt den erwarteten Trend der 400 °C-Proben.

Die ermittelten Werte der bei 350 °C und 7 bar mit dem HULC-Werkzeug konsolidierten
Proben lagen im Bereich der Referenzproben, die mit dem Autoklav hergestellt wurden. Die
groferen Porenanteile konnten auf das fehlende Vakuum bei der Konsolidierung der Proben

gegeniiber einer Konsolidierung mit dem Autoklav zuriickzufiihren sein.
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Abbildung 45: Ergebnisse der zwei mikroskopischen Analysen
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Die Poren lagen sowohl intra- als auch interlaminar vor. Die intralaminaren Poren lagen
innerhalb einer Lage héufig als Ansammlungen von mehreren Poren vor und hatten eine
rundliche Form mit zerkliifteter Oberfliche. Die interlaminaren Poren haben dagegen eine
langgezogene Form aufgewiesen und haben zwischen den Lagen gro3e Ausdehnungen erreicht.
Zur Verifizierung der mikroskopischen Analysen wurde je eine Probe pro Kombination aus
Druck und Temperatur mit einer Mikro-CT-Untersuchung ausgewertet. Abbildung 46 zeigt
dazu die Ergebnisse dieser Untersuchung im Vergleich zu den zwei mikroskopischen
Untersuchungen. Ab einem Porenanteil von ungefihr 3 % geben die Ergebnisse der
lichtmikroskopischen Untersuchung die Analysewerte der CT-Untersuchung gut wieder.

Darunter weichen die Ergebnisse der CT-Untersuchung von den mikroskopischen Werten ab.
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Abbildung 46: Ergebnisse der Mikro-CT-Untersuchung im Vergleich zu den mikroskopischen Untersuchungen

Die lichtmikroskopische Analyse stellt also ab einem Porengehalt von 3 % eine zeitlich sowie
qualitativ gute wie auch wirtschaftlichere Alternative zu einer Mikro-CT-Untersuchung dar.
Die Mikro-CT-Untersuchung konnte dann als Kontrolle fiir jeweils eine reprédsentative Probe
dienen.

Interessant wire es noch zu untersuchen, ob auch bei kleineren Porengehalten vergleichbare
Werte mit den mikroskopischen Untersuchungen erreicht werden konnen, da in der Luftfahrt
kleinere Porengehalte gefordert werden. Dieses liee sich wahrscheinlich mit einem groBeren
Probenumfang von Proben mit kleinen Porengehalten erreichen. AuBlerdem miisste der
Porengehalt der meisten Proben, die mit dem HULC-Werkzeug hergestellt wurden, reduziert

werden, um Porengehalte zu erreichen, die mit den konventionell hergestellten Proben, die den
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Vorgaben der Produktion entsprechen, vergleichbar wiren. Die Ergebnisse der untersuchten
Proben zeigen jedoch, dass mit dem HULC-Werkzeug Proben hergestellt werden konnen, die
bei der passenden Parameterkombination einen Porenanteil aufweisen, der mit den
Referenzproben, die im Autoklav hergestellt wurden, vergleichbar sind, was sowohl mit den

mikroskopischen Untersuchungen sowie der Mikro-CT-Untersuchung gezeigt werden konnte.
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Anhang

Anhang A  Produktdatenblatt

Tenax THERMOPLASTICS

TELIIN

Product Data Sheet

Brand name Tenax®

Production site E (Europe)

Product designation  Tenax®-E TPUD PEEK-2-34-HTS45 P12 12K-UD-145

Fiber Tenax®-EHTS45 P12 12K 800tex Density: 1.80 g/cm?

Matrix PEEK [Palyetheretherketari

Semi-finished product

Density: 1.30 g/cm?®

Thermoforming recommendations

Prepreg areal weight 220 g/m? Consolidation temp. ?ﬂ : :g¥
Fiber areal weight 145 g/m? Consolidation prassure %gui?.—s,bsa;;i
Matrix content 34 wids Consolidation time 20+ 10 min
Mominal thickness 0.14 mm
055"
Width 6.35 mm to 304.8 mm
1/4" to 12*
Properties (test direction) Te:g::mmre: Typical value
Glass transition temperature onset 23°C/50% rh 138°C 282 °F
Tensile strength (079 modulus 23°C/50%rh 138 GPa 20 Msi
EN 26618 strength 23°C/50%rh 2300 MPa 333 ksi
Compression ) maodulus 23°C/50% rh 120 GPa 17,5 Msi
EN 2850 B1/82 strength 23°C/50% rh 1280 MPa 185 ksi
Flesure (07 modulus 23°C/E0%rh. 120 GPa 17,5 Msi
EN 2562 A strength 23°C/50%rh 1840 MPa 267 ksi
Flexure (90°) modulus 23°C/50%rh. 9,2 GPa 1,3 Msi
strangth 23°C/50%rh 162 MPa 12,5 ksi

= All data are typical values representative of the material. Properties may vary depending on samples preparation and test

methods.

«  Foreach shipment an inspection certificate 3.1 according to DIM EN 10204 is generated and supplied.

« A detailed customer specification is arranged on request.

+  The export or transfier of carbon fiber products can be subject to authorization, depending on end-use and final destination

TEUIN LIMITED
TEUIN CARBON EURDPE GMBH
TEUIN CARBON AMERICA, INC.

customerngteijinco.jp
salesgteijincarbon.com
infog@teijincarbonus

www. teipncarbon.com Version 1.1
2020-05-01
Page 22
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AnhangB  Ubersichtshilder der Proben

50001m

Abbildung A4: Ubersichtsbild von Probe4_7bar_350°C_Ebene2

Vil



Abbildung A8: Ubersichtsbild von Probe13_3bar_400°C_Ebene2

Vil



5000pm

5000m

Abbildung A12: Ubersichtsbild von Probe19_10bar_400°C_Ebene2



5000um

Abbildung A13: Ubersichtsbild von ProbeA1_7bar_400°C_Ebenel

Abbildung A14: Ubersichtsbild von ProbeA1_7bar_400°C_Ebene2



AnhangC  Analysebilder der CT-Auswertung

PD: 31.483 .54 ym

Luft (as Multi-ROI) - Max Feret Diameter (Micrometers)

149895 296379 442863 589347 735831 882315 10.287,99

Abbildung A15: Ubersichtsbild von Probe8_3bar_350°C

). 3268361 um

Luft (as Mulli-ROI) - Max Feret Diameter (Micrometers)

271872 540333 808793 1077253 1345714 16.141,74 1882634

Abbildung A16: Ubersichtsbild von Probe14 _3bar_400°C




Luft (as Multi-ROI) - Max Feret Diameter (Micrometers)

45,77 1.096,07 214637 3.19666 4246096 529726

Abbildung A17: Ubersichtsbild von Probe5_7bar_350°C

Luft (as Multi-ROI) - Max Feret Diameler (Micrometers)

245428 487443 729459 0971474 1213490 1455505 16.975,21

Abbildung A18: Ubersichtsbild von Probe9_7bar_400°C




PD: 31.34080 pym

Luft (as Multi-ROI) - Max Ferel Diameter (Micrometers)

68375 1.32435 196495 260554 324614 388673 4.527,33

Abbildung A19: Ubersichtsbild von Probe2_10bar_350°C

PD: 27.700,78 ym

Luft (as Multi-ROI) - Max Feret Diameter (Micromelers)

43,16 1.397,78 275241 410703 546166 6.81628

Abbildung A20: Ubersichtsbild von Probel18_10bar_400°C




1S Multi-ROI) - Max Feret Diameter (Micrometers)

944,18 1.24365 154313 1.842,60

Abbildung A21: Ubersichtsbild von ProbeA1_7bar_400°C
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