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Kurzfassung. Polyamid mit 30% Gewichtsanteil an Kurzglasfaserverstirkung
wurde im ungeschadigten und im infolge mechanischer Beanspruchung
geschadigten  Zustand  charakterisiert.  Hierzu  wurde  zundchst  die
Faserorientierungsverteilung mittels hochauflésender Computertomographie am
Synchrotron BESSY 1l bestimmt und mit einer elliptischen Orientierungsverteilung
approximiert. Gestltzt auf dieses Ergebnis wurde die Ablésung der Faserfilamente
von der Matrix sowohl der Mantelflache als auch der Stirnflichen mittels dem
Réntgenrefraktionsverfahrens  quantitativ bestimmt  und somit  der
Schédigungszustand charakterisiert.

EinfUhrung

Kurzfaserverstarkte Kunststoffe mit thermoplastischer Matrix sind im Automobilbau von
zunehmendem Interesse fir Strukturbauteile, deren Versagen die Gebrauchsféhigkeit des
Fahrzeugs ganz oder teilweise beeintrdchtigen und ggf. auch die Betriebssicherheit
gefahrden. Die guten mechanischen Eigenschaften dieser Werkstoffklasse, gepaart mit der
Verfugbarkeit wirtschaftlicher Verarbeitungsprozesse macht den Einsatz fur groRe
Stlickzahlen attraktiv. Forschungsbedarf besteht hingegen fir die Entwicklung von
Konzepten und Modellen, die es ermdglichen, die Betriebsfestigkeit schon im
Entwurfsprozess numerisch vorhersagen zu konnen, wie dies fir metallische
Strukturbauteile Stand der Technik ist.

Vorrausetzung hierfir ist die Kenntnis der Schadigungsentwicklung unter
Betriebsbeanspruchung, die in idealer Weise mit zerstorungsfreien Prifverfahren parallel
zum mechanischen Belastungsprozess bestimmt werden kann. Zur Charakterisierung des
Schédigungszustandes wird an der BAM schon seit geraumer Zeit mit Erfolg das
Rontgenrefraktionsverfahren eingesetzt, mit dem Mikrorisse und die Faser-Matrix
Enthaftung an Faser-Kunststoff-Verbunden (FKV) zerstérungsfrei bestimmt werden
konnen. Der Refraktionswert ist aber ein Mittelwert der inneren Oberflachen im
Probenvolumen infolge der heterogenen Struktur (Faser, Matrix), der Zunahme an
Mikrorissen und/oder der Faser-Matrix-Enthaftung. Fir Endlosfaserverstarkte Kunststoffe
ist eine quantitative Bestimmung der Mikrodefekte vergleichsweise einfach anzugeben, da
die Orientierung der Faserfilamente bekannt ist [1]. Fur im Spritzgussverfahren hergestellte
Kurzfaserverstarkte  Kunststoffe ist dies nicht so leicht mdglich, da die
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Faserorientierungsverteilung und die Mikroriss-Orientierung und -Dichte zundchst
unbekannt sind und sich als Messeffekt im gemessenen Refraktionswert tiberlagern [2, 3].
Mittels hochauflésender CT-Messungen, mit Voxel-Gréfien von 0,5 bis 2 ums,
wurde an der BAM-line am BESSY Il die dreidimensionale Faserorientierungsverteilung
bestimmt und als Faserorientierungstensor angegeben. Somit kann die ebene Projektion des
Refraktionsverfahrens interpretiert und der Schadigungszustand charakterisiert werden.

Material und Methoden

Das untersuchte Material war kurzfaserverstarktes Polyamid 6 mit 30% Massenanteil an
Kurzglasfasern mit einer mittleren Faserlangenverteilung von 20um bis 1000um. Das
Verteilungsmaximum lag bei 200um und der mittlere Faserfilament-Durchmesser bei ca.
11um. Die Untersuchungen wurden an im Spritzgussverfahren hergestellten Norm-
Zugstaben nach 1SO 527, Typ A durchgefihrt.

Das  Verfahren der  Rontgenrefraktionstopographie  [4]  nutzt  die
Brechungseigenschaften von Rontgenstrahlung an Grenzflachen zwischen Medien
unterschiedlicher Dichte (,,Innere Oberflachen®) und verhalt sich ganz ahnlich der
Lichtbrechung an Glaslinsen. Somit steht die Intensitit des gebrochenen Rontgenstrahls in
funktionaler Abhéngigkeit zu den inneren Oberflachen im betrachteten Werkstoffvolumen.
Durch geeignete Referenzversuche lassen sich somit Faser-Matrix-Grenzflachen, Faser-
Matrix-Abldsungen und Matrixrisse in Verbundwerkstoffen zerstérungsfrei bestimmen.
Dabei ermoglicht die kurze Wellenldange der Rontgenstrahlung (Mo-Ko = 0,07 nm), dass
Fehlstellen ab einer Gréfl3e von 70 nm (also 1000 Wellenléngen) sicher refraktive Streuung
bewirken.

Der Refraktionswert C wird nach der GI. (1)
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berechnet. Die Refraktionsintensitat Iz und ihr Nullwert Izo (ohne Probe) werden unter
einem festen Winkel direkt mittels eines Detektors gemessen. Hingegen wird die durch
Absorption geschwachte Intensitét 14 und ihr Nullwert 150 (ohne Probe) indirekt tiber eine
Streufolie bestimmt (s. Abbildung 1).
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Abbildung 1: Experimenteller Aufbau der Rontgenrefraktionstopographie



Bei Faserkunststoffverbunden (FKV) stellt jede Einzelfaser eine Zylinderlinse dar, an der
die Rontgenstrahlung in der zur Faserlangsachse parallelen Ebene gebrochen wird. Liegt
das Faserfilament parallel zur Kollimationsebene wird das Refraktionssignal maximal.
Wird es in der Ebene, zu der die Strahlrichtung die Flachennormale ist, um den Winkel ®
verdreht, wird die Intensitdit minimal, wenn das Faserfilament senkrecht zur
Kollimationsebene steht. Infolge freier Faserenden (Kurzglasfaserverstarkung) bleibt ein
Offsetwert wegen der Totalreflektion an den freien Faserenden bestehen. auf Die Intensitét
als Funktion des Verdrehwinkels © ist gegeben als (Herleitung in [1]):
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Der Parameter A beriicksichtigt die Zahl der Faserenden pro Volumen und ist somit
fur eine bestimmte Faserlangenverteilung représentativ.

Im néachsten Schritt wurde die Faserorientierungsverteilung mit hochauflosender
Rdntgencomputertomographie an der BAM-line bei BESSY Il mit Synchrotronstrahlung in
einer Parallelstrahlanordnung bestimmt (s. Abbildung 2, links). Bei Probenvolumen von
1mm? kann eine Submikrometerauflésung erreicht werden (s. Abbildung 2, rechts) mit der
Faserfilamente einzeln sichtbar gemacht werden kénnen.
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Abbildung 2: links — Réntgencomputertomographie an der BAM-line BESSY II; rechts — hochauflésende

Réntgen-CT (Voxel 0,4um3) von kurzfaserverstarktem Polyamid. Die Glasfaserfilamente wurden mittels
Dichtefilterung sichtbar gemacht.

In die in der Rontgen-CT gewonnenen Datensatze wurden virtuelle Schnitte gelegt,
aus denen mittels Bildverarbeitung die Faserorientierung als Winkelverteilung in der Ebene
ausgewertet wurde. Dabei zeigte sich, dass bei der Herstellung der Zugstdbe infolge des
Spritzgussprozesses die Faserfilamente Vorzugsorientierung besitzen und vornehmlich
komplanar zur breiten Seite des Prifstabes liegen. Somit ist es ausreichend die Daten als
ebene Verteilungsfunktion auszuwerten (s. Abbildung 3). Die experimentell bestimmte
Orientierungsverteilung G(6) kann mit einer zweidimensionalen elliptischen Funktion h(6)
gut approximiert werden:

h(6)= n, und h(0)=8-G(0) 3)
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B ist ein Skalierungsfaktor, der die apparativen Einflisse der
Kleinwinkelstreuapparatur berticksichtigt (z.B. der Streuwinkel, auf dem gemessen wurde).



Werkstoff: PA6-GF30-sw
Halbzeug: gespritzter Zugstab
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Abbildung 3: Faserorientierungsverteilung im Zugstab — Messung und mathematische Approximation mit
elliptischer Haufigkeitsverteilung

Schlielllich muB das Refraktionssignal jedes Faserfilaments und Bertcksichtigung der
Faserorientierungsverteilung superponiert werden, was in Gleichung (4) ausgedrickt ist:

F(9)= (4)
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Dies fiihrt wieder auf eine cos>-Abhangigkeit des gemessenen Refraktionssignals als
Funktion des Drehwinkels 6 der Probe um die Strahlrichtung, also zwischen 0° und 90° im
Bezug auf die Kollimationsebene. Die beiden Konstanten C und D kdénnen durch
Messungen dieser beiden Orientierungen experimentell bestimmt werden. Die Konstanten
enthalten die o.g. Effekte der beiden Parameter A und B und beriicksichtigen zudem
Streueffekte, die aus der Kristallinitat des Polyamids herrihren.
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Abbildung 4: Graphische Darstellung der Winkelabhangigkeit des berechneten Refraktionssignals F(0), des
Einzelfilaments f(0), der Faserorientierungsverteilung h(8) und des gemessenen Refraktionswertes C,,(0)



In Abbildung 4 ist graphisch das rechnerische Vorgehen dargestellt. Mit der
winkelabhangigen Intensitat des einzelnen Filaments kann unter Berlicksichtigung der
experimentell ermittelten Faserorientierungsverteilung und des Offsetwertes resultierend
aus der Teilkristallinitat der Matrix, die an den spritzgegossenen Zugstdben ermittelte
Winkelabhéngigkeit des Refraktionswertes abgeleitet werden. Somit ist die ebene
Projektion des winkelabh&ngigen Refraktionseffektes an den Zugstadben qualitativ und
quantitativ verstanden.

Ergebnisse und Diskussion

Ziel des Forschungsvorhabens war es, durch mechanische Beanspruchung erzeugte
Mikrorisse quantifizieren zu kdnnen. In Abbildung 5 ist die ebenfalls winkelabhéngige
Zunahme an inneren Oberflachen dargestellt, die sich aus der Differenz der beiden
Messkurven  ergibt.  Infolge einer  schwingenden  Beanspruchung ist die
Werkstoffschadigung quer zur Faservorzugsrichtung (Zugstab-Langsrichtung) groRer, als in
Faservorzugsrichtung. Diese Erkenntnisse wurden in anderen Forschungsarbeiten [5]
genutzt. Dabei gelang es den Schéadigungsprozess in Kurzfaserverstarktem Polyamid vom
Beginn bis zum technischen Anriss, der zum Probenbruch fiihrt, zu verstehen. Somit konnte
von der Mikro- Uber die Meso- bis zur Makroebene die Evolution der
Schéadigungsmechanismen verstanden werden. Erst das Zusammenbringen mechanischer,
bruchmechanischer [6] und zerstorungsfreier Pruftechniken kann ein umfassendes Bild der
Schédigungsprozesse in FKV liefern.
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Abbildung 5: Winkelabhdngigkeit der Refraktionswertzunahme — Vergleich zwischen geschadigtem und
ungeschadigtem Zustand

Zusammenfassung

Die Schadigungsprozesse in Kurzfaserverstarktem Polyamid 6 unter mechanischer
Beanspruchung sollten mittels Rontgenverfahren untersucht und aufgekléart werden. Die
Bildung von Mikrorissen infolge mechanischer Belastung wurde in der Vergangenheit
schon mit dem Rontgenrefraktionsverfahren zerstérungsfrei qualitativ nachgewiesen [2, 3].
Fir ein umfassenderes Verstandnis der Evolution von Mikrorissen zum makroskopischen



technischen Anriss muss die Faserorientierungsverteilung des Kurzfaserverstarkten
Polyamid bekannt sein. Diese wurde mittels hochaufldsender
Rdntgencomputertomographie bestimmt. Im Rahmen dieser Forschungsarbeit wurde der
mathematische Zusammenhang zwischen der Faserorientierungsverteilung, dem
Refraktionssignal am Einzelfilament und den gemessenen R&ntgenrefraktionswert am
spritzgegossenen Zugstab dargestellt. Mit Hilfe dieses modellhaften
Werkstoffverstandnisses konnen nun die infolge mechanischer Belastung entstandenen
Mikrorisse beziglich GroRe und Orientierung quantitativ abgeschétzt und damit der
Schédigungsprozess verstanden werden.
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