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Kurzfassung

In der vorliegenden Arbeit werden die Eigenschaften der Grenzschicht, im
Englischen interface, zwischen Faser und Matrix eines Kohlenstofffaserverbund-
werkstoffes (carbon/carbon composite) bei einer Temperatur von 1000°C mit dem
Faserbindel - Auszugsversuch untersucht. Vier verschiedene Materialmodifikatio-
nen eines Kohlenstofffaserverbundwerkstoffes wurden untersucht, die sich durch
unterschiedliche Beschichtungsverfahren voneinander unterscheiden. Ziel dieser
Arbeit war es, den Einfluss dieser unterschiedlichen Zwischenschicht auf die wich-
tigsten MessgroRRen, die Reibspannung 1; und die maximale Spannung Tmax, ZU
untersuchen. Die Werte, die bei der Hochtemperaturmessung erhalten wurden,
werden mit Werten aus der Literatur verglichen, die nur bei Raumtemperatur ge-

messen wurden.

Abstract

In this thesis the mechanical properties of the interface between fiber and
matrix of a carbon/carbon composite were investigated at a temperatur of 1000°C
with the fibre bundle pull-out test. As material four different modifications of a car-
bon/carbon composite were used, which were produced with different coatings.
The goal of the work was to determine the influence of the interface on the main
parameters, the friction stress 1f and the maximum pull-out stress Tmax. The nu-
merical values obtained at high temperatur were compared to the results from lit-

erature, which were only measured at room temperatur.
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1 Einleitung

In der Luft- und Raumfahrt, wie auch in einigen anderen speziellen Bereichen
der heutigen Technik, sowie bei der Herstellung von hochbelastbaren Sportgeréa-
ten, werden Werkstoffe mit besonderen Eigenschaften benétigt. Zu diesen Anfor-
derungen gehdren unter anderem geringes Gewicht bei hoher Belastbarkeit und

grof3er Festigkeit, sowie auch Korrosions- und Hochtemperaturbestandigkeit.

Keramische Werkstoffe erfillen weitgehend diese Anspriche, da sie sich
durch geringe Dichte, grof3e Harte, chemische Besténdigkeit und Temperaturbe-
standigkeit auszeichnen. Ein Nachteil ist jedoch deren geringe Duktilitdt; bei Ke-
ramiken kommt es bei einer Uberbelastung durch &uRere Krafte zum Sprod-
bruch.[1]

Die Sprodigkeit des Werkstoffs wird durch starre kovalente Bindungen, deren
starke Ausrichtung die atomare Beweglichkeit im Gitter verhindert, hervorgerufen.
Der Rissausbreitung wird deshalb nur ein geringer Widerstand entgegengesetzt
und das sprdode Bruchverhalten erschwert viele Anwendungen. Im keramischen
Faserverbundwerkstoff wird die zwischen Langfasern eingebettete Matrix durch
keramische Fasern unterstiitzt. Durch den Einsatz von Langfasern zur Verstar-
kung der Keramik konnte nicht nur der Risswiderstand deutlich erh6ht werden,
sondern auch die Bruchzahigkeit, Dehnbarkeit und Thermoschockbestandigkeit
verbessert werden. Matrix und Verstarkung kénnen sowohl aus verschiedenen,
wie auch aus gleichen Materialien bestehen. Am meisten verbreitet fir Hochtem-
peraturanwendungen sind Kohlenstoff- sowie Siliciumcarbidfasern und Mullit, das
sind Mischkristalle aus Aluminiumoxid und Siliciumoxid und als Matrixmaterialien
Kohlenstoff, Aluminiumoxid, Siliciumcarbid und Mullit. Fir hochbelastbare Sport-
gerate besteht die Matrix meist aus Kunststoff, der mit Glasfasern oder Kohlen-
stofffasern verstarkt wird. Verbundwerkstoffe mit Metallmatrix (metal matrix com-
posites) werden im Automobilbau zum Beispiel fur die Herstellung von Brems-
trommeln und Antriebswellen eingesetzt. Biologische Verbundwerkstoffe sind un-

ter anderem Knochen, Holz und Perlmutt.



Es hat sich im Laufe der letzten Jahrzehnte herausgestellt, dass Kohlenstoff
sowohl als Material fur die Verstarkung als auch fur die Matrix eines Verbund-
werkstoffs aufgrund seiner besonderen Eigenschaften in Hinblick auf Festigkeit,
Temperaturbestandigkeit und spezifisches Gewicht fur viele Hochtemperaturan-

wendungen besser geeignet ist als andere Werkstoffe.[3]

Man kann in der Verbundkeramik makroskopisch Quasi-Plastizitat und Qua-
si-Duktilitdt beobachten, da energiedissipative Prozesse wie Mikrorisshildung,
Rissumlenkung, Rissuiberbrickung und Reibung den Risswiderstand erhdhen. In
der vorliegenden Arbeit wird die Grenzschicht zwischen Kohlenstofffaser und Koh-
lenstoffmatrix untersucht, da diese einen grof3en Einfluss auf das Bruchverhalten
hat. Je nachdem in wie viele Raumrichtungen die Fasern in die Matrix eingearbei-
tet sind, spricht man von einem 1D( auch UD; unidirektional),2D oder 3D Faser-
verbundwerkstoff. Bei den in dieser Arbeit untersuchten Proben handelt es sich
um 2D Endlosfaser-Verbundstoffwerkstoffe mit der Webart Satin.[1]

Am haufigsten werden zur Untersuchung der Grenzflache zwischen Faser
und Matrix folgende zwei Verfahren angewandt; der Single Fibre Pull Out Test, bei
dem eine einzelne Faser aus der Matrix gezogen wird; und der Single Fibre Push
Out bzw. Push Trough Test, bei dem eine einzelne Faser mit einem Identer in das
bzw. durch das Material gedriickt wird, nachdem eine Scheibe mit geringem
Durchmesser vom Material abgetrennt wurde. Die mechanischen Eigenschaften
der Grenzflache zwischen Faser und Matrix wurden bereits von Jiang et al.[17],
Hampe et al.[18] und Furukawa et al.[19] mit den Single Fibre Pull Out bzw. Single
Fibre Push Out Tests untersucht.[4] Obwohl man einzelne Interface Parameter
aus der Last-Weg Kurve mit Hilfe physikalischer Modelle berechnen kann, ist der
Nachteil dieses Tests, dass die gemessenen Werte nicht flr das Material charak-
teristisch sind, da die Probe - im Gegensatz zum Faserbtndel Pull Out Test - nicht
denselben Produktionsvorgang wie das Material durchlauft. Mit dem Faserbiindel
Pull Out Test wurden bereits in der Arbeit von Domnanovich et al.[9] die interlami-
nare Scherfestigkeit und Schermodul sowie von Brandstetter et al.[6] die Eigen-
schaften der Grenzflache, also Reibspannung und maximale Auszugsspannung,

zwischen Faser und Matrix eines C/C — Verbundwerkstoffs bestimmt. Von Valette



et al.[21] stammt die Analyse des Faserbiindel Pull Out Tests und des Versagens
von unidirektionalen Faserbiindeln in C/C — Verbundwerkstoffen. Gopal et al.[20]
haben mit Hilfe des Faserbindel Pull Out Tests die maximale Reibspannung der

Grenzflache zwischen Faser und Matrix untersucht.

Bei beiden Verfahren, dem Single-Fibre Pull-Out und dem Single-Fibre Push-
Out (bzw. Push-Through) wird also nur eine einzelne Faser aus der Matrix gelost.
Dies steht aber im Gegensatz zu realem Materialversagen, bei dem sich ganze
Biindel aus dem Verbund I6sen. Daher wird hier die Fiber-Bundle Pull Out Metho-
de vorgezogen, bei welcher ein ganzes Faserbiindel aus der Matrix gezogen
wird.[1] Die fur vorliegende Arbeit durchgefihrten Messungen bei Hochtemperatur
dienen zur Erweiterung der bereits von BRANDSTETTER[1] im April 2005 bei

Raumtemperatur durchgefiihrten Versuche.

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, die Bruchmechanik zwischen Faser und
Matrix eines Kohlenstofffaserverbundwerkstoffes kurz C/C (carbon/carbon compo-
site) bei einer Testtemperatur von 1000°C zu untersuchen, und dadurch Auf-
schluss dariber zu erhalten ob und wie sich die Interface Parameter Reibspan-
nung Tr und maximale Spannung Tmax gegeniiber bei Raumtemperatur durchge-
fuhrten Messungen wie in der von BRANDSTETTER[1] durchgefihrten Arbeit ver-

andern.

Der Verlauf der Kraft-Weg-Kurve ist fur den Faserblindel Pull-Out-Test ty-
pisch. Die Kraft steigt anfangs linear mit der LAngenanderung der Faser bis zu
einem Maximalwert, bei welchem das Ablésen des Faserbilindels aus dem Materi-
al beginnt. Danach fallt die Kraft auf ein niedrigeres Niveau ab. Die Kraft, die pro-
portional zur Kontaktflache von Faser und Matrix ist, wird nun von dem Faserbin-

del auf die Matrix nur noch durch Reibung tbertragen.



2 Material

Das folgende Kapitel gibt einen Uberblick tuber die Eigenschaften des ele-
mentaren Kohlenstoffs und seine Bindungsformen, sowie lUber die Herstellung von
Kohlenstofffasern, allgemeine Kohlenstoff-Kohlenstoff Verbundwerkstoffe, und den
fur die vorliegende Arbeit verwendeten Modifikationen des Verbundwerkstoffs CF
222 hergestellt von der Firma Schunk mit PAN — Fasern vom Fasertyp HTA 5131

6K der Firma Tenax.

2.1 Elementarer Kohlenstoff

Der Kohlenstoff ist das 6.Element des Periodensystems, ein Nichtmetall und
in der 4.Hauptgruppe. In der Natur kommt Kohlenstoff sowohl in reiner Form; als
Graphit, Diamant, Nanorohrchen oder Fulleren, wie auch chemisch gebunden vor.
Elementarer Kohlenstoff existiert in diesen drei verschiedenen Modifikationen, ba-
sierend auf ebenen sp? Bindungen bei Graphit, sp® Bindungen beim Diamanten,

sowie raumlich geschlossenen sp? Bindungen bei Fullerenen. [15],[23]

Insgesamt besitzt Kohlenstoff sechs Elektronen, wovon sich in der K-Schale
zwei im 1s-Orbital und in der L-Schale je zwei im 2s-Orbital und im 2p-Orbital be-
finden. Da die aulRerste Schale nur halb gefillt ist, kann Kohlenstoff mehr chemi-
sche Verbindungen eingehen als andere Elemente und hat zudem die Fahigkeit
komplexe Molekule zu bilden.[15],[23]

Atomradius Van-der-
Atommasse (berechnet) Kovalenter | Waals Radius | Atomvolumen
[u] [pm] Radius [pm] [pm] [cm*/mol]
12,0107 70 (67) 77 170 5,30

Tabelle 1: Kenndaten und Atomeigenschaften des elementaren Kohlenstoffs

Quelle: www.wikipedia.com
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2.1.1 Bindungen des reinen Kohlenstoffs

Energetisch ist es vorteilhaft die duReren vier Orbitale zu besetzen. Durch
das Hybridisieren des 2s-Niveaus mit den drei 2p-Niveaus erhalt man vier energe-
tisch gleichwertige sp®-Orbitale. Methan (CH4) ist unter anderem ein Beispiel fiir
diese Bindung. Durch die sp?Hybridisierung entstehen drei gleichwertige Hybrid-
orbitale; hier wird die 2s-Orbital mit nur zwei 2p-Orbitalen kombiniert. Ein Beispiel
fur diese Bindungsatrt ist Ethylen (C2H4) oder Benzol (C6).

Man bezeichnet die so entstandenen einfachen Bindungen als o-Bindungen,
sowie die Elektronen auf den sp-Orbitalen als o-Elektronen. Wenn jedoch nur p-
Orbitale Uberlappen, nennt man die Elektronen 1r- Elektronen und die Bindungen

sind Doppelbindungen, so genannte 11- Bindungen.[2]

Bei der Diamantstruktur treten nur o-Bindungen(sp®) auf. Die extrem groRe
Harte des Diamanten ruhrt daher, dass die Kohlenstoffatome ein regelmafiges,
starres Gitter bilden, in dem jedes Atom von vier weiteren tetraedisch umgeben ist
und so bei einer Spaltung die Atombindungen gespalten werden mussten. Da alle
Aul3enelektronen an der Bindung beteiligt sind, hat der Kristall nahezu keine elekt-
rische Leitfahigkeit.[15],[23]

Eine Graphitstruktur bildet sich aus, wenn sowohl o — als auch 1 — Bindun-
gen vorkommen. Die Atome bilden ein zweidimensionales hexagonales Netzwerk,
also Graphen — Ebenen, die durch Stapelung Graphit ergeben. Da die Valenz-
elektronen bereits zweidimensional abgesattigt sind, fihren zwischen den Schich-
ten Van-der-Waals Kréfte zur Bindung. Die mechanischen Eigenschaften, sowie
die elektrische Leitfahigkeit von Graphit sind aufgrund der Kristallstruktur stark

anisotrop.[2]



Abbildung 1: Kristallstruktur von Graphit Quelle: www.kefk.org

2.2 Kohlenstofffaser

Die besonderen Eigenschaften der Kohlenstofffasern konnen direkt auf die
Anisotropie des Graphitkristalls zurlckgefihrt werden. In Richtung der Graphit-
schichten zeichnen sich die Kohlenstofffasern durch eine hohe Festigkeit und den
hdchsten E-Modul aus. Aul3erdem sind sie wegen ihrer geringen Dichte wesentlich
leichter als andere Werkstoffe mit vergleichbaren Eigenschaften.[3]

Kohlenstofffasern werden am haufigsten aus folgenden organischen Aus-

gangsmaterialen, so genannten Precursoren hergestellt: Rayon, Polyacryl-
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nitril(PAN), und Pech. Der erste Schritt zur Umwandlung der Ausgangsmaterialien
ist die Oxidationsstabilisierung in Luft bei 200°C-250°C. Durch das gleichzeitige
Anlegen einer Zugspannung wird eine etwaige Schrumpfung der Fasern verhin-
dert, und es lasst sich die Orientierung der atomaren Struktur in den Fasern so
verandern, dass bei der Carbonisierung hohere Festigkeiten und Steifigkeiten der
Fasern erreicht werden kdnnen. Bei der Carbonisierung werden alle Elemente bis
auf Kohlenstoff gasformig abgespalten. Dabei wird die Temperatur in Schutzgas-
atmosphare bis auf etwa 1000°C erhdht, mit zunehmender Temperatur steigt der
Kohlenstoffanteil und es wird mit ausreichend hohen Temperaturen von >1500°C
ein Kohlenstoffgehalt von bis zu 100% erzielt.[24] Die Graphitierung beginnt ober-
halb von 1800°C. Die Graphitschichten orientieren sich dabei entlang der Faser-
achse und der Elastizitatsmodul wird dabei gréi3er.[2]

2.3 Verbundwerkstoffe

C/C-Verbundwerkstoffe kbnnen sowohl aus kurzfaserverstarkten Filzen und
Matten, sowie aus langfaserverstarkten Geweben hergestellt werden. Man unter-
scheidet aul3erdem nach verschiedenen Verstarkungsdimensionen, wie 1D, 2D,
3D und nD Verstarkungen.[2]

Bei einer 1D Verstarkung sind die Achsen aller zur Verstarkung dienenden
Fasern parallel angeordnet. Dadurch ist jedoch die Festigkeit normal zur Verstar-
kungsachse sehr gering, weshalb man fir einen technischen Einsatz als platten-
formige Konstruktionselemente zweidimensional verwobene Materialien, also 2D-

Verstarkung verwendet.[2]

Die am hé&ufigsten vorkommenden Webarten fir die 2D- Verstarkung sind
das Koper- und das Atlas(Satin-)Gewebe. Beim Kopergewebe werden Bindungs-
punkte durch die Verschlaufung von Kett- und Schussfaden entlang einer Diago-
nalen erzeugt. Diese Diagonale wird Kodpergrat genannt. Ein Spezialfall dieser
Gewebeart ist das Leinwandgewebe, in welchem jeder Kettfaden mit einem

7



Schussfaden verschlauft ist, wodurch jedoch eine sehr groRe Koperkrimmung
zustande kommt, welche die Steifigkeit des Werkstoffes im Vergleich zu einer 1D-
Verstarkung verringert. Auch der maximale Faservolumsgehalt ist aufgrund dieser
Krimmung gering. Beim Korbgewebe hingegen sind jeweils zwei Kett- und zwei
Schussfaden miteinander verschlauft, wodurch der Elastizitatsmodul des Korbge-

webes gegenuber der Leinwandbindung wieder etwas erhoht ist.[2]

Beim Atlasgewebe hingegen berihren sich die Bindungspunkte an keiner
Stelle. Das Gewebebild wird dadurch gebildet, dass in ununterbrochener Reihen-
folge in Kett- und Schussrichtung das Bindungsmuster aneinandergereiht wird.
Das Bindungsmuster wird Bindungsrapport genannt, und die zeichnerische Dar-
stellung einer Bindung ist die Bindungspatrone. Der Bindungsrapport besteht aus
der Mindestanzahl an notwendigen Verkreuzungen der Kett- und Schussfaden der

in der Bindungspatrone angegebenen Verkreuzungen fur die Gewebeart.[2]

Auf der Kettlinie sind die Abstande von einem Bindungspunkt zum né&chsten
in einer Richtung gleich. Man nennt diesen Abstand Steigung, und die Steigungs-
zahl gibt an wie viele Schussfaden der Bindungspunkt auf der nachsten Kettlinie

nach oben weiterrtickt.[2]

Ein Vorteil des Satingewebes gegentber dem Leinwandgewebe ist seine viel

geringere Krimmung.[2]

Abbildung 2: Atlaswebung Quelle: www.oelkrugmasshemden.de

8


http://www.oelkrugmasshemden.de

Abbildung 3: Leinwandwebung Quelle: www.oelkrugmasshemden.de

Wie schon erwahnt genugt fur die meisten Anwendungen in der Luft- und
Raumfahrt 2-dimensional verstarktes Gewebe, da die meisten Bauteile plattenfor-
mig konstruiert sind und daher zweidimensionalen Spannungsverhéaltnissen aus-
gesetzt sind.[2] Bei komplexeren Anwendungen, wie zum Beispiel bei Raketendi-
sen, die hohen thermomechanischen Belastungen ausgesetzt sind werden 3D
verstarkte Gewebe verwendet, um einer Zerstérung des Bauteils durch Delamina-

tion entgegen zu wirken.[2]

Durch eine Verstarkung in allen drei Dimensionen kommt es einerseits zu ei-
ner hoheren thermomechanischen Belastbarkeit, jedoch nimmt andererseits die
Zugfestigkeit ab. Auch die Steifigkeit verringert sich in der ersten und zweiten
Richtung mit zunehmendem Faseranteil in der dritten Richtung, da dadurch der
Anteil der lasttragenden Fasern in diesen Richtungen verringert wird. Wenn da-
durch inhomogene Spannungsverteilungen auftreten, kommt es zu Dehnungs-

uberhdéhung und dadurch zu Materialversagen.[2]

Wenn nun zusatzlich zu den drei Verstarkungsrichtungen noch weitere ein-
gebracht werden, spricht man von n-dimensionaler Verstarkung. Dadurch kann

isotropes mechanisches Verhalten des Materials erreicht werden.[2]


http://www.oelkrugmasshemden.de

Physikalische Eigenschaften des C/C Verbundwerkstoffes[2],[24],[25]:

geringe Dichte

hohe Risszahigkeit

keine Kriechdehnung bis 2000°C

nicht Hookesches Verhalten und eine Spannungs-Dehnungs Hystere-
se

mechanische Anisotropie

Anisotropie der elektrischen und der thermischen Leitfahigkeit
pseudoplastisches Bruchverhalten

bei Biegebelastung Druck- statt Zugversagen

Nachteile des Kohlenstoffverbundwerkstoffes sind jedoch die Unsicherheiten
bei der Feststellung des Schadigungsbeginnes, und die sehr geringe Oxidations-
bestandigkeit. Da die Oxidationsschwelle von Kohlenstoff bei etwa 370°C liegt
muss der Verbundwerkstoff durch einen ausreichenden Oxidationsschutz von der
Atmosphare getrennt werden. Silizium-Keramiken eignen sich am besten dazu, da
sie die beste thermische Kompatibilitdt und die niedrigste Oxidationsrate ha-
ben.[2],[26]

2.4 CF 222 mit C-Fasern vom Typ HTA 5131 6K

Das in der vorliegenden Arbeit untersuchte Material ist CF 222 von der Firma
Schunk Kohlenstofftechnik (Giel3en, Deutschland) aus Kohlenstofffasern vom Typ
HTA 5131 6K der Firma Tenax. Es handelt sich um einen bidirektional geschichte-
ten Laminatwerkstoff, dessen einzelne Lagen aus einem 8H-Satin Gewebe beste-
hen. Bei der Herstellung von CF 222 werden die Gewebelagen zuerst mit Phenol-
harz getrankt und dann in einer (0°/90°) Stapelfolge aufeinander geschlichtet und
im Autoklaven ausgehartet. Aus diesem Prozess erhalt man kohlenstofffaserver-
starkten Kunststoff, welcher bei geringem Sauerstoffpartialdruck pyrolisiert wird,
wobei dann der Kunststoff in Kohlenstoff umgewandelt wird. Um die wahrend der
Pyrolisierung entstanden Poren zu fullen, wird das Material mehrmals nachver-
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dichtet, indem es mit niedrigviskosem Phenolharz reimpréagniert wird und an-
schlieBend pyrolisiert wird. Durch diesen Vorgang erhéht sich auch die Dichte des
Materials. Abschliel3end wird das Material bei verschiedenen Temperaturniveaus
graphitiert, wodurch verschiedene Modifikationen mit unterschiedlicher Dichte und
Porositat entstehen (drei Beispiele sind in Tabelle 2.1 angefihrt). Handelstblich ist
die Modifikation A, die bei einer Temperatur von 2100°C graphitiert wurde, und die

auch fur diese Arbeit verwendet wurde.[2],[16]

Material- Graphitierungs- Dichte .
_ Porositat [%]
bezeichnung temperatur [°C] [gcm\™-1]
A 2100 1,60 8,6
B 2400 1,69 10,0
C 1800 1,49 7,3

Tabelle 2: Materialkenndaten der verschiedenen CF-222 Modifikationen[2]
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Abbildung 4: verwendetes Probenmaterial CF 222, 8H Satin Gewebe

Die verschiedenen Graphitierungstemperaturen der Materialen A, B und C
haben Einfluss auf den interlaminaren Schubmodul des Verbundwerkstoffs.[10] Da
sich die Mikrostruktur der Fasern bei der Hochtemperaturbehandlung von hoher
Zahigkeit (high tenacity, kurz HT) hin zu hohem Modul (high modulus, kurz HM)
andert, andern sich die mechanischen und elastischen Eigenschaften des Ver-
bundwerkstoffs.[10] Deshalb steigt das Elastizititsmodul mit zunehmender Graphi-

tierungstemperatur an.[10]

Der interlaminare Schubmodul,- welcher hauptsachlich vom Interface zwi-
schen den Laminatebenen abh&ngt, und somit nicht von der Anderung der Mikro-
struktur der Fasern beeinflusst wird-, wird kaum von der Hochtemperaturbehand-
lung beeinflusst, und zeigt ein Maximum bei einer Graphitierungstemperatur von
2100°C.[10] Durch die zunehmende Porositat des Verbundwerkstoffes nimmt der

interlaminare Schubmodul bei hoheren Temperaturen als 2100°C wieder ab.[10]

Fir den intralaminaren Schubmodul wurde in der Arbeit von Domnanovich et
al.[10] auch ein Ansteigen mit h6herer Graphitierungstemperatur erwartet. Die
Versuche dazu von Domnanovich et al.[10] haben jedoch gezeigt, dass das intra-
laminare Schubmodul mit zunehmender Graphitierungstemperatur abnimmt.[10]
Mogliche Grunde dafir wie die durch Matrixschrumpfung hervorgerufene Redukti-
on der effektiven Querschnittsflache, also der Flache zwischen den Laminatebe-

nen die zur Haftung beitragen, werden genauer in deren Arbeit erlautert.[10]

Die Interlaminare Scherfestigkeit ist bei allen Testtemperaturen am hochsten
fur das Material A(Tg = 2100°C) und am niedrigsten fur das Material C(Tg =
1700°C).[10] Fur alle Materialen nimmt die interlaminare Scherfestigtkeit bei héhe-
ren Versuchstemperaturen zu. Die Versuche wurden von Domnanovich, Peterlik,
Wanner und Kromp bei Raumtemperatur, bei 1000°C und bei 1700°C durchge-
fuhrt. Beim Abkuhlen des Materials treten thermische Spannungen auf, welche im
Werkstoff Risse verursachen, wodurch dieser geschwacht wird. Eine mdgliche

Ursache flr die Zunahme der interlaminaren Scherfestigkeit ist das Schlief3en die-
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ser Risse und eine Reduktion der inneren Spannungen je néher die Versuchstem-

peratur an der Herstellungstemperatur liegt.[10]

2.4.1 CVD - PyC Beschichtungen

Diese Kapitel beschreibt das Beschichtungsverfahren ,CVD — PyC Coating®
der fur vorliegende Arbeit verwendeten Materialien M5, M6, M7 und M8, welche
Modifikationen des CF 222 Verbundwerkstoffs mit Fasern vom Typ HTA 5131 6K
sind. Die folgenden Prozesse sind zusammen gefasst aus dem Buch von

Weiss.[16] Die Datenblatter der Materialien befinden sich im Anhang.

Die chemische Gasphasenabscheidung (kurz CVD; chemical vapour despo-
sition) dient allgemein dazu hochreine Hochleistungsmaterialien herzustellen. Da-
bei wird aus der erhitzten Oberflache des Materials aus der Gasphase eine Kom-
ponente des Feststoffes abgeschieden. Dies ist nur méglich wenn die Verbindun-
gen der Schichtkomponenten flichtig sind und die feste Schicht bei einer be-
stimmten Reaktionstemperatur abscheiden. Das CVD — Verfahren wird bei redu-
ziertem Druck (zwischen 1 — 1000 Pa) durchgefuhrt, um Gasphasen Reaktionen
an der Oberflache zu fordern und die Bildung von festen Partikeln zu vermeiden.
Es kommt zu einer konformen Schichtabscheidung, wodurch es méglich wird auch
komplex dreidimensional geformte Oberflachen gleichmalig zu beschich-
ten.[15],[16]

Um pordse Korper, wie z.B. Faserbundel gleichm&Rig beschichten zu kon-
nen, ist eine Abwandlung des herkémmlichen CVD Verfahrens notwendig; das

CVI Beschichtungsverfahren (chemical vapour infiltration). [15],[16]

The CVI-process is based on a gas phase pyrolysis of gaseous species de-
posited on the surface (pore walls) of the fibrous preform. The process itself is
controlled by the deposition parameters and the in-pore diffusion rates. The micro-
structure of the deposits is mainly determined by the surface of the substrates and
the deposition parameters. The homogeneity of pore filling with a minimum of
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closed porosity is the key factor for fast CVI densification procedures. The most
common CVI process is the isothermal impregnation method. [16]

Die fur die vorliegende Arbeit verwendeten Materialien wurden durch das iso-
therme CVI — Verfahren beschichtet. Bei der isothermen CVI — Beschichtung wer-
den die Vorformen der Fasern in einem Hochofen auf die CVI — Temperatur, die
zwischen 800°C und 1200°C liegen kann, erhitzt. Die Temperatur und der Druck
(typischerweise unter 100mbar) im Hochofen werden wahrend des gesamten Ab-
scheidungsprozesses konstant gehalten. Als Ausgangsmaterial (precursor) wird
Methan verwendet, welches gleichzeitig fur die CVI — Impragnation und das Auf-
heizen des Hochofens dient. Das Pyrocarbon (PyC) schliel3t sehr oft offene poro-
se Stellen an der Oberflache noch bevor die endgtiltige Verdichtung stattgefunden
hat. Daher missen im Zwischenschritt die C/C — Verbundwerkstoffe aus dem
Hochofen entnommen werden und die geschlossenen Porositadten maschinell wie-
der geoffnet werden. Das Material wird danach wieder erhitzt und das CVI — Ver-
fahren bis zur endgultigen Verdichtung durchgefiihrt. Die Anzahl der Zwischen-
schritte hangt von der Dicke der C/C — Komponenten ab, die mittels CVI verdichtet
werden sollen. Das CVI — Verfahren hat eine exzellente Reproduzierbarkeit und
die resultierende PyC — Matrix besitzt eine hohe Dichte, hohe Moduln und gute
Graphitierbarkeit.[16]

Die Beschichtungen der in vorliegender Arbeit verwendeten Modifikationen
des CF 222; M5, M6, M7 und M8 unterscheiden sich wie folgt:

Material M5 wurde zusatzlich mit CVD(chemical vapour deposition)
und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.

Die Fasern des Materials M6 wurden einer Hochtemperaturbehand-
lung unterzogen (bei 2100°C flr eine Stunde ausgelagert) und danach
wurde das Substrat zusatzlich durch CvVD(chemical vapour deposition)
und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.

Der Verbundwerkstoff des Materials M7 wurde keiner weiteren Be-
handlung, wie Hochtemperaturbehandlung oder Beschichtung, unter-

zogen.
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Die Fasern des Materials M8 wurden vor und nach der CVD-PyC Be-
schichtung einer Hochtemperaturbehandlung mit 2100°C fir eine

Dauer von jeweils einer Stunde unterzogen.
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3 Theorie

Im folgenden Kapitel werden mathematische und physikalische Grundlagen
zu Scherspannung und Reibspannung beim Fibre-Bundle Pull-Out-Test erklart.
Die Spannung Tmax ISt die maximale Kraft pro Faser-Matrix Kontaktflache, und die

Reibspannung T ist die durch Reibung entstehende Kraft auf die Kontaktflache.

3.1 Modelle

Es gibt zwei unterschiedliche mathematisch-physikalische Modelle zur Be-
trachtung des Faser-Auszug Versuches[7]. Man unterscheidet diese beiden Mo-
delle durch die Betrachtung des Rissvorganges; in dem einen Modell, das so ge-
nannte Shear Lag Modell, welches COX[8] als einer der ersten verwendet hat,
wird davon ausgegangen, dass sich die Faser nach dem Erreichen einer kritischen
Scherspannung vollkommen von der Matrix 16st, und bei dem anderen Modell geht
man von einem bruchmechanischen Ansatz aus, wo die abgeloste Zone als
Grenzflachenriss betrachtet wird, und das Fortschreiten dieses Risses ein Ener-
giekriterium, die kritische Energiefreisetzungsrate (critical energy release rate cri-
terion) erfullt.[2]

3.1.1 Das Shear Lag Modell[2],[13]

Folgender Abschnitt beschreibt die Grundlagen des Shear Lag Modells, zu-

sammengefasst aus den Arbeiten von Domnanovich[2] und Chawla[13].

In diesem Modell wird die an der Matrix auf3en anliegende Kraft nur durch
Scherspannungen auf die Faser tUbertragen. Durch diese Reduzierung kdnnen die
Spannungsverhaltnisse im Interface zwischen Faser und Matrix untersucht wer-

den.

Unter dem Einfluss einer dufReren Last dehnen sich Faser und Matrix unter-

schiedlich aus. Die Verschiebung der Faser wird im Folgenden mit u und die Ver-
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schiebung der Matrix mit v bezeichnet. Die angelegte Last wird durch Scherdeh-

nungen in der Matrix Ubertragen.

Abbildung 5: Eine in der Matrix m eingebettete Einzelfaser f; diese Anordnung un-
ter Beanspruchung einer axialen Dehnung und die resultierenden Verschiebungen

u und v der Faser und der Matrix . Quelle: Ceramic Matrix Composits, Chawla [13]

Voraussetzungen fur das Shear Lag Modell[2]:

Es besteht ideale Haftung zwischen Faser und Matrix, es gibt kein

Gleiten zwischen beiden

Faser und Matrix haben gleiche Poissonzahlen, dadurch kommt es

nicht zu Querspannungen, wenn Last in Faserrichtung angelegt wird

Die Faser wird nicht direkt belastet, sondern Scherdehnungen in der
Matrix und im Interface lUbertragen die Last auf die Faser

Die Spannungskonzentrationen an den Faserenden kdonnen vernach-

l&ssigt werden.

Die Faser mit dem Radius re sei in eine zylindrische Matrix mit dem Radius
Rwm vollkommen eingebettet (siehe Abbildung 5).

Da die Lastubertragung von der Matrix auf die Faser aufgrund der beiden
axialen Verschiebungen u und v erfolgt, gilt mit der an die Faser angreifen-
den Kraft F und der von Geometrie und elastischen Eigenschaften des Ver-
bundes abhangigen Konstanten B:
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dF _ _
v B(u v) 31

Eine weitere Differentiation nach x ergibt:

2
4 g
dx dx dx

In einigem Abstand von der Faser ist die axiale Dehnung der Matrix

dv
= 3.3
dx
Fur die Faser gilt aufgrund des Hookeschen Gesetzes
du F
= = 3.4
dx E; A

F ist die axiale Kraft an die Faser, E; ist der Elastizitatsmodul der Faser und

At ist der Querschnitt der Faser. In Gleichung 3.2 eingesetzt folgt damit

2
d 'Z::B( F -e) 35
dx E; A

Eine LOsung dieser Differentialgleichung ist

F = E; A, e + S"cosh(bx) + T sinh(bx) 3.6

und

S -F - E, e+ Scosh(bx) + T sinh(bx) 3.7
Af
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Mit den beliebigen Konstanten S und T, die aus den Randbedingungen be-
stimmt werden mussen, und

3.8
A Eq

Um die Konstante S und T zu bestimmen, setzen wir bei x =0 und x = | als

Randbedingungen F = 0 bzw. o= 0 ein, weil die Faser an den beiden Enden nicht
direkt belastet wird.

Mit F = 0 bei x = 0 folgt

0=E;e+S
39
S=-Ee

Und mitF=0beix =1

0=E;e+Scoshbl+Tsinhbl = E;e-E;ecosh bl +T sinh bl

(cosh(bl) -1)

e—
sinh(bl)

bl 3.10
T=E = Efetanh(?)

Und daraus

gsinh(bx)g 3.11

S = Efegl— cosh(bx) + tanha(‘gﬂ
€ €29g u

Mit dem Theorem fir halbe Winkel folgt fir Zugspannung in der Faser

é gl gu
§ coshbg——xgl:J |
S; =E(e€l- i U fur O<x<§ 3.12
¢ coshbh— Y
g o U
g u
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Die maximal mdgliche Dehnung in der Faser ist die erzwungene Dehnung &
und die maximale Spannung ist Et¢ . Das Shear-Lag Modell sagt also voraus, dass
die Spannung in der Faser von beiden Enden her bis zum maximalen Wert E¢
ansteigt, wenn die Faser lang genug ist. Die mittlere Spannung in einer Faser der

Lange | ist somit

Igu
tanh%gg(J
e 2

;
,

iy
|

3.13

(O}
1
c o —
)
o
>
1
m
D
DCD> (D> (D> (D> (D~
S
f

Man erhalt den Verlauf der Scherspannung T am Faser-Matrix Interface unter
Beriicksichtigung der Gleichgewichtskréafte die in Faserrichtung an einem Element

dx der Faser mit dem Radius r; wirken. Somit folgt mit Abbildung 6

2dF ¢

ga;dx = 2pr.dxt 3.14
A
p I
<,__.—-—__ .............
<~ T
= dx

Abbildung 6: Kraftegleichgewicht an einem Element dx der Faser mit Radius r;. Quelle: Cera-

mic Matrix Composites, Chawla [13]
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Die axiale Kraft an die Faser F entspricht rrrior. In Gleichung 3.14 eingesetzt

erhalt man

ds 2t
—=— 3.15
dx g
Aus den Gleichungen 3.12 und 3.15 folgt dann
. él u
sinh bz— - X,
_Eqribe g2 H
t= 5 b 3.16
cosh—
2

Matrix

Abbildung 7: Veranderung der Zugspannung o und der Scherspannung 7 entlang des Fa-

ser/Matrix Interface. Quelle: Ceramic Matrix Composites, Chawla [13]
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Abbildung 7 zeigt die Anderung von oy und 7 mit der Lange x entlang der Fa-
ser. Die maximale Scherspannung in Gleichung 3.16 kann sowohl die Schub-
schergrenze der Matrix, sowie die Scherfestigkeit des Faser-Matrix Interface sein.
In Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix, ist die Scherfestigkeit des Faser-
Matrix Interface erwartungsgemal kleiner als die Festigkeit der Matrix. Daher

kann 1 mit Sicherheit als Scherfestigkeit des Interface angenommen werden.

Um die Konstante B zu bestimmen, die wie bereits oben schon erwahnt von
der Geometrie der Faseranordnung abhangt, lassen wir die Faserlange | wesent-
lich gré3er werden als den Radius r.. Wenn man einen Verbund mit dem Radius
Rm betrachtet in den die Faser eingebettet ist, dann ist 2R, der kleinstmégliche
Abstand zwischen der zentralen Achse zweier Fasern. Wenn man die Scherspan-
nung in Faserrichtung in einer Distanz r von der Faserachse mit 7(r) bezeichnet, so

kann man an der Faseroberflache wo r = r; ist schreiben

?j—'):( = -2pr,t(r, )= B(u-v) 3.17

Somit folgt fur B

3.18

Es sei w die tatsachliche Verschiebung der Matrix und nachdem am Faser-
Matrix Interface das Gleiten ausgeschlossen sein soll, ist w = u. In einem Abstand
R vom Zentrum der Faser, unter der Annahme dass die Faser in einem Zylinder
eingebettet ist, ist die Verschiebung der Matrix von der Faser unberihrt und w = v.
Die Gleichgewichtskréfte die so auf das Matrixvolumen zwischen r; und R wirken

sind

2ort(r) = const. = 2pr, t(rf ) 3.19

oder
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t(r)= tlr ) 3.20

Fur die Scherspannung in der Matrix kann mit dem Matrix-Schermodul G,

das Hookesche Gesetz als 7(r) = Gy geschrieben werden und

= =_\J= 3.21
dar G, G,r
Man bekommt dann mit der Integration von r; bis R
R tir, Jr. ® tir Jr, 2RO
Dw = jdw = (f)f(‘)idm (f)fln RS2 3.22
rf G, . r G, M g
Laut Definition gilt ebenso
DW:(v—u)z—(u—v) 3.23
Aus Gleichung 3.22 und 3.23 erhalten wir
t\r.)r
e, 3.24
(u - v) &8RO
Ing—:
e
Weiters folgt mit Gleichung 3.18 und 3.24
B= 2PGn 3.25
2 R g
"

Somit kann man fir den Lasttransferparameter 8 schreiben
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291G
b:\/EB = 3.26
® 0
a EfAflngRj
rfﬁ

Der Term R/rs entspricht der Faser-Packungsdichte. Fur eine kubische Pa-

ckung der Fasern folgt
€p0
|n§£j 3.27
A P
Und fir die hexagonale Packung

3.28

iR 8
r

-l -1-O:

N | =
CDO»O&Z
=2 -l- -1-O:

"I

—h

Mit der maximalen Packungsdichte @, kann der Term fur die Faser-
Packungsdichte verallgemeinert werden, und in Gleichung 3.28 eingesetzt folgt fur

den Lasttransferparameter

b= 4,0 XGf 3.29
E, A, |n§ max

1-O:

G

-

m

Umso gréRer das Verhaltnis von G, /E;, umso gréfRer ist auch 8 und umso
schneller steigt die Last auf die Faser, ausgehend von den Faserenden. Eine
Schlussfolgerung der Shear - Lag Analyse ist, dass die Scherfestigkeit aus Glei-
chung 3.17 grol3 sein muss, um eine Faser bis zur maximalen Festigkeit belasten
zu konnen. In Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix erwartet man, dass die
Scherfestigkeit des Faser-Matrix Interface die maximale Scherfestigkeit vorgibt.
Wenn jedoch Faser und Matrix unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffi-

zienten besitzen, so ist das Interface einem radialen Druck q ausgesetzt. Es gilt
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dann 1, = qu, wobei u der Coulombsche Reibungskoeffizient ist. Bei nochmaliger
Betrachtung der Gleichgewichtskréafte auf dem Stiick L/2 der Faser folgt dann

pd? L
s. I =tpd= 3.30
f 4 |m 2
Oder
L S;
—_=— 331
d t

Weil die Faser von beiden Enden belastet wird, wird hier L/2 und nicht L he-
rangezogen. Wenn die Faser lang genug ist und das Interface fest genug ist, sollte
es moglich sein die Faser bis zur maximale Spannung, also zur Bruchspannung
Oti, ZU belasten. Um dies zu erreichen sei nun (L/d). das Verhéltnis von minimaler
Faserlange zu Faserdurchmesser. Wir nennen das Verhaltnis (L/d) den Formfak-
tor, und das Verhaltnis (L/d). den kritischen Formfaktor um die Bruchspannung o,

zu erreichen. Dies kann man schreiben als

%Lg _ S

8d¢c 2t,

3.32

Fur einen vorgegebenen Faserdurchmesser d kdnnen wir nun die kritische

Faserlange L. einflhren.

3.33

Dies besagt dass die Faserlange grol3er oder gleich L. sein muss, damit man
sie Uberhaupt bis zur maximalen Spannung belasten kann und dass die Lastuber-
tragungslange einer Faser unabhangig von der Gesamtlange der Faser ist. Da die

durchschnittliche Belastung in der Faser kleiner sein wird als die maximale Belas-
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tung die auf das Faserzentrum wirkt, kann die durchschnittliche Spannung in der

Faser geschrieben werden als

L

sfdx:%[sf(L— Lc)+ bstc]:%[st— Lc(sf - bsf)] 3.34

1))

"
|
o O~

Oder

3.35

Das Shear — Lag Modell sagt also voraus, dass sich die Spannung und die
Verschiebung von beiden Enden der Faser her Uber einer Lange L./2 aufbaut. Die
Faser tragt den grofdten Teil der Spannung, da lokale Verschiebungen tber L./2 in

Faser und Matrix gleich sind.

3.1.2 Das Modell von GAO[14]

In folgendem Kapitel wird ein bruchmechanisches Modell fur das Ablésen der
Faser aus der Matrix vorgestellt unter Bezugnahme der Reibung in der abgeldsten
Region. Dieses Modell wurde von GAO[14] entwickelt und wurde aus dessen Ar-

beit[14] zusammengefasst.

3.1.2.1Stab-Zylinder Analyse (Rod-cylinder analysis)

Die Faser-Matrix Ablésung lasst sich als einfaches Shear-Lag Modell, ange-
wendet auf einen Stab(Faser) der in einem Zylinder(Matrix) eingebettet ist, darstel-

len (siehe Abbildung 8). Die Probe ist an dem einen Ende, bei y = s befestigt und
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an dem anderen Ende, bei y = 0 wird die Faser mit einer Kraft F belastet. Der Ra-
dius R, des Matrixzylinders ist definiert durch

_ b
R, = o 3.36

///,l//l// i y=5
z
— '..l

EJ'ZR

{ i

Pl

]

|
PSR [ } e o .y:l
‘ ?
t l

Ay:,_Q
8

1 |

1P

L,

¢

Abbildung 8: Faser-Matrix System mit teilweise abgeldster Einzelfaser. Quelle: GAO[14]
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Mit dem Faserradius r; und dem Volumsanteil c; der Faser. Es sei nun | die
anfangs abgeldste Lange der Faser und 75 die durch den Druck des Interface auf
die abgeltste Zone wirkende Scherspannung. Auf Faser und Matrix wirken die
Zugkrafte T, T; die die zugehérigen Verschiebungen um(y), usy) verursachen. Mit
den Elastizitatsmodulen E, E; und den Poissonzahlen vy, v; fur Matrix und Faser

folgen fur die abgeloste Zone y < | folgende Gleichgewichtsbedingungen

dT
T, _ 9% . 2prt, 3.37
dy dy
Und Spannungs-Dehnungsbeziehungen
du, T n,
= - q 3.38
dy priE; E
du,, ar., ., .
= + N 3.39
dy prfr Em Em
Mit
g= {1 _S 3.40
R2-r?) ¢ '

Der Volumsanteil der Matrix ist ¢y, wobei (c; + cm)=1, und —q ist der zusétzli-
che Druck am Interface der abgeléste Zone durch T; und Tn. FUr das Verhaltnis
zwischen dem Interfacedruck q und den Zugkréften T; und T, untersuchen wir
einen beliebigen Querschnitt der Probe. Mit den Polarkoordinaten p, 6 bezeichnen
Op, O die Belastung in der Ebene des Querschnitts, und oy die Belastung normal
auf die Ebene. Fur die Verzerrung in der Ebene folgen als Ausdrticke fir Last und

Verzerrung der Faser in einem kreisformigen Gebiet

=s,=A 3.41

28



Und

1+n,
u =

(1-2nf)Ar-ré—f(sy o1, A)r 3.42

f f

A ist die zu bestimmende Konstante. E;, v; sind die elastischen Konstanten

der Faser. Fur das ringférmige Gebiet der Matrix folgt

B

Sr:—2+C 3.43
r
-B

Sq:—2+C 3.44
r

L gy fan, Yo-2n, )or! —’;—m(sy _on,C)r 345
u

m

Die Konstanten B, C sind zu bestimmen und E,,, v\, sind die elastischen Kon-

stanten der Matrix. Die Randbedingungen lauten

[err:Rm =0

[Sr]rzrf w0 [Sr],zrf_o =0 3.46

[l"l”]r:rf w0 [l"l”]r:rf -0 =0

Bei Verzerrungen in der Ebene ist g, Uberall konstant, im kreisformigen Be-
reich (siehe Abbildung 8) ist oy = o7, und im ringformigen Bereich ist oy = Om. Aus

den Gleichungen 3.42, 3.45 und den oben angefiihrten Randbedingungen folgt
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B=gRZA
C = _gA 3.47
(@n s, -nys,)

A=yt 1
lalt-n)+1+n, +2g]
Mit y aus Gleichung 3.41 und
a= En 3.48
Ef
Folgt nun
_ T
Sf - F
3.49
s, = T
" pRy-r

Und daraus folgt fir den zusatzlichen Druck am Interface in der abgeltsten

Zone

anT, -gn,T, U
av(l—nf )+1+nm +2ga'J

1

q = [Sr],zrf =A=—; g 3.50
i

pr

Die Scherspannung 7 am Interface wird durch den anfanglichen Druck qo
und den zuséatzlichen Druck g durch Poisson Kontraktion bei Belastung der Faser
erzeugt. go wird als konstant angenommen und durch die Volumskontraktion des
Harzes und die differentielle thermische Ausdehnung der Faser und der Matrix
wéahrend der Produktion des Verbundwerkstoffes erzeugt. Daher folgt mit dem

Reibungskoeffizienten y

t.=mg, -q") 351
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Unter Verwendung der Randbedingungen

T (0)=P
T,(0)=0

3.52

und der Gleichungen 3.37, 3.50 und 3.51 erhalten wir die Krafte auf Faser
und Matrix in der abgelosten Zone y < .

_& oang 0 v
T, = 257—f—jr—%—m—a(lv P)e -1) 333

T, =P-T 3.54

Die Konstanten P” und A sind gegeben durch

2
pr= %ol P [a(l—nf )+1+nm +2g] 3.55
an
& an. +gn 0
1=2" t * 9 : 3.56

r a(l—nf)+1+nm +2gg

Um die Verschiebungen zu berechnen muss man sowohl die abgeldste Zone
wie auch die Zone in der zwischen Faser und Matrix noch keine Gleiten aufgetre-

ten ist, wo us (y) = un(y) fir I <y < s ist, berticksichtigen. Daher folgt

duf _ du

mn 3.57
dy dy

und aus den Spannungs-Dehnungs Relationen
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au :i[sf —nf(sr+s:q)]=i(sf -2, A) 3.58

dy E, Eq
d;; :Eim[sm _nm(sr +Sq)]:E_]:n(sm +2nmgA) 3.59

T +T, =P 3.60

Unter Verwendung der Gleichungen 3.49 und 3.57 — 3.60 ist nun fir die nicht

abgeloste Zone

duy du & 1 O gP (‘él 2(anf+gnni) U so1
dy " dy SEripia+g-oklan, +gn )5 ali-n,)+1en, +2g5 °
wobei
an? +gn?
k = "9 3.62

B az(l—nf )+1+nm +29

Mit Gleichung 3.61 und den Randbedingungen us(s) = un(s) = 0 kann gezeigt

werden, dass fur | <y < s gilt

_=(s-)¢ P v e 2ani-gni)

= ( 3.63
prlE, ga+g—2k(anf+gnm)g@ a(l—nf)+1+nm+2g5

u, =u

m

und fur die abgeldste Region, wo y < | ist, erhalt man nach Verwendung von
Gleichungen 3.38, 3.39, 3.50, 3.53 und 3.54
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~(s-1)¢ P VN 2(anf+gnri) !

o, Savg-2an, +on )y 5 ali-n Jrien, +20)
_P-y) 2 - 2an; u 3.64
priE; ] (1 nf)+1+n "‘2gg

+l 2knf( Plan, l'l(e"—e'y)—l+y
priE an +gn,

Das relative Gleiten zwischen Faser und Matrix ist gegeben durch
Pl -
)=l 0)-ua0) = 2o 2n
f
3.65

a+g—2k(anf -gn, ) 61 ; U

- P-P)s—[e" -e¥)-1+y;

priE lan, +gn,) 3 )3’( ) g

3.1.2.2 Das Faser Ablosungskriterium (The fiber debonding criterion)

Das sukzessive Ablosen der Faser kann man als Ausbreitung des Risses
entlang des Interface ansehen. Der Widerstand ¢ gegen das Abldsen ist gegeben
durch

X=—— 3.66

mit der kritischen Last P4, ab der das Abldsen einsetzt und der Flache A der
abgelosten Zone, mit A = 2l . Eine genaue Losung der Funktion C, als Funktion
der abgeldsten Lange ist im Modell von GAO[14] nicht angegeben, jedoch kann
durch Naherungen die kritische Spannung fir das Ablésen o4 geschrieben werden

als
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3.67

Gleichung 3.67 ist nicht exakt, da die Reibung am abgeldsten Interface ver-
nachlassigt wird und angenommen wird, dass c; viel kleiner als cy, ist. Die fur das
Ablosen aufgebrachte Arbeit ist vollstandig bestimmt durch die Anderung der Ver-
zerrungsenergie der Faser. Um die Reibung ins debonding criterion mit einzube-
ziehen, gehen wir davon aus, dass es ein eingerissener Kérper mit dem Volumen
V mit den Zugkréften T und 75 an den Oberflachen St und S;, mit den zugehérigen

Verzerrungen du und dv (siehe Abbildung 9), belastet wird.

Abbildung 9: Schema zur Bestimmung des debonding criterion aus Gleichung 3.50.
Quelle: GAO[14]
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FiUr die Rissausbreitung dA entlang der Reibungsoberflache S; folgt aus der

Energieerhaltung

0Tduds = gdA + (¢ dvds + dU 3.68

S Se

mit der spezifischen Brucharbeit g und der gespeicherten inneren Energie U

und der Reibungsarbeit [7sdv ds. Fiir elastische Systeme gilt

du = 1 0 Tduds - 1 0 t.dvds 3.69
2 5, 2 s,

Kombiniert man Gleichungen 3.68 und 3.69 so erhélt man das fracture crite-

rion

Tduds - 11 0t.dvds 3.70

I, Al
29A

g=1
29A)

Wenn die Zugkraft T aus n Kraften P,,...,P, und dazugehdrigen Versschie-
bungen A,,..., A, besteht, dann folgt aus Gleichung 3.70

é n _ u
g :léé_ .&— ‘tsﬂdsu 3.71
2@i=l ﬂA S A g

Man kann also den Vorgang des Abldsens als Rissausbreitung entlang des
Faser-Matrix Interface betrachten. Die Kraft am Faserende ist dann mit g = ¢, A =
2mrl, ds = 2mrdy und P; (=P) gegeben. Mit dem Shear Lag Modell aus Kapitel
3.1.2.1 erhalten wir u(y) aus Gleichung 3.65 und 4; = -u; (0) aus Gleichung 3.64.

Das debonding criterion kénnen wir nun schreiben als
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t ﬂv—(y)dy 3.72

Der erste Term auf der rechten Seite in Gleichung 3.72 ist identisch mit Glei-
chung 3.65 weil C = -u; (0)/P ist und der zweite Term auf der rechten Seite von Gl.
3.72 ist der Reibungsanteil von ¢, welcher in voran gegangenen Betrachtungen
des Problems vernachlassigt worden war. Mit den Ableitungen von us (0) und v(y)

bezuglich | erhalten wir

4p?r°E, (1+ bx = L~ 2kn, P - 1+ b)QJ 373

mit
~ an, (P-P) y
Q=)= 20T P )
und
b= g(l— 2knm)

= 3.75
a(l— 2kn ;

Gleichung 3.73 ist das endgiiltige debonding criterion, das zeigt dass die Be-
lastung beim Ablésen abhéangt von:
der Lange der Ablosung
der Poisson Kontraktion
dem Reibungskoeffizienten am Interface
dem Volumsanteil der Faser und der Matrix

den E-Modulen der Faser und der Matrix

Wenn man die Reibung am Interface vernachlassigt, also y = 0 ist, dann wird

A =0und Q = 0. Damit wird die reibungsfreie Ablosungs — Last Py
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u
1 3.76
g

0
( 3.77

Op aus Gleichung 3.77 ist jedoch nicht identisch mit Gleichung 3.67 in der die
Reibung am Interface auch vernachlassigt wird. Nur wenn man die Poissonzahlen
Vi , Vim und B nicht bertcksichtigt werden die Ablésungs — Spannungen oy und 0y
gleich. Fur Faserverbundwerkstoffe mit niedrigem c¢; und E; hat das Vernachlassi-
gen dieser Parameter kaum merklichen Einfluss auf die Ablésungs — Spannung.
Fur Werkstoffe mit hohem c¢; und E; missen sie jedoch bertcksichtigt werden.
Allgemein sollten also die Effekte der Reibung am Interface nicht vernachlassigt
werden. Die relative Verschiebung 6 am Faserende, bei y = 0, erhalten wir mit
Gleichung 3.65.

9-P+P0g 3.78
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4 Experimentelle Durchfihrung

In diesem Kapitel wird die Durchfiihrung des Fibre-Bundle Pull-Out-Tests er-
klart.

Die Ergebnisse der Messungen sind abschlieRend im Vergleich zu den Wer-
ten fur Reibspannung und Maximalspannung aus der Arbeit von BRANDSTET-
TER[1] dargestellt. Die Datenblatter zu den verschiedenen CF 222 Modifikationen

befinden sich im Anhang.

4.1 Proben

Fir die Tests wurden folgende vier Materialien (M5, M6, M7, M8) untersucht.

Die Reibspannung 1; des Interface wird bei den Fibre-Bundle Pull-Out-Tests
als Parameter fur den reibungsgesteuerten Teil angegeben und die maximale
Spannung Tmax Wird flr den Beginn der Ablésung des Faserbiindels von der Matrix
herangezogen.[1] Fir die Bestimmung der Grenzflachenparameter wurde weder
das Shear-Lag Modell noch das Modell von GAO herangezogen, sondern ein ein-
facheres Modell welches in der Arbeit von Brandstetter[1] bereits eingefuhrt wur-
de, da die wesentlichen Unterschiede der Temperaturbehandlung aus diesem ein-
fachen Modell ersichtlich sind und die Poissonzahlen einen vernachlassigbaren

Einfluss haben.

Die untersuchten Materialien wurden von der Firma Schunk hergestellt. Der
Fasertyp bei allen waren C-Fasern des Typs HTA 5131 6K der Firma Tenax. Es
wurde flr alle derselbe Herstellungsprozess durchlaufen, der im Grunde aus Im-
pragnieren, Carbonisieren und Graphitieren besteht. Die Materialen unterschieden
sich nur durch den Behandlungstyp der Fasern, wie in folgender Ubersicht darge-
stellt wird.[1]

M5: CVD-PyC Coating
M6: Hochtemperaturbehandlung des Materials — CVD-PyC
Coating

38



M7: keine zusatzliche Behandlung
M8: Hochtemperaturbehandlung des Materials — CVD-PyC
Coating — nochmalige Hochtemperaturbehandlung des

Materials

Fur die Messung wurden von jedem der vier Materialen Proben mit unter-
schiedlichen Auszugslangen von 2mm, 2,5mm, 3mm, 3,5mm und 4mm herge-

stellt.

4.2 Versuchsaufbau

Die Proben wurden in einer speziell hergestellten Haltevorrichtung(Abbildung
11) eingespannt und in einem Induktionsofen auf 1000°C erhitzt. Die Temperatur
wurde mit einem Pyrometer von Testotherm gemessen. Da der Kohlenstoff zwar
hochtemperaturbestandig ist, jedoch bei 1000°C an der Luft zu brennen beginnen
wirde, wurden die Versuche im Vakuum bei 10 mbar durchgefiihrt. Fiir die Er-
zeugung des Vakuums stand eine Turbovakuumpumpe der Firma Snecma zur
Verfligung. Es wurde wie schon bei den Messungen von BRANDSTETTER[1] als
Zugmaschine eine hydraulische Prifmaschine der Firma Schenk verwendet.
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Abbildung 10 : Versuchaufbau (v. li. nach re.); Steuerschrank, Vakuumeinheit, Vakuumkes-

sel mit Induktionsofen

Abbildung 11: Haltevorrichtung fiir Probe

Die Messdaten Kraft und Verschiebung wurden mit einer Messrate von 10
Messwerten pro Sekunde mit dem Programm CATMAN32 aufgenommen. Mit die-
sem Programm ist es schon wahrend der Messung mdoglich die Kraft-Weg-Kurve
am Bildschirm zu verfolgen, was den Vorteil hatte, dass Messungen bei denen die
Probe abrupt abgerissen ist vor Ablauf der herkbmmlichen Messdauer zu been-
den. Die Griinde fir dieses abrupte Abreil3en kdnnen Fehler bei der Praparation,
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eine nicht exakte Einspannung oder eine bereits bestehende Beschadigung der

Probe sein.

4.2.1 Kurzbeschreibung des Hydraulikaggregats

Die Grundvorrausetzungen fur hochwertige servohydraulische Systeme sind
dass das Druckdl, welches als Medium fur die Energietbertragung dient, einen
hohen Reinheitsgrad und konstanten Betriebsdruck besitzt. Das Aggregat liefert
einen Forderstrom von 12I/min mit konstantem Betriebsdruck von ca.280 bar. Der
maximal zuléassige Betriebsdruck betragt fur dieses Aggregat 315 bar. Die Hoch-
druck-Konstantpumpe ist ins Ol getaucht und wird mit einem 7,5 kW-
Drehstrommotor angetrieben. Die optimale Betriebstemperatur fir das Ol liegt zwi-
schen 30°C und 40°C und wurde durch einen Ol/Wasserwarmetauscher geregelt.
Das Druckadl flie3t von der Hochdruckpumpe tber den Hochdruckfilter zum servo-
hydraulischen Prufsystem und dann zurlck Uber den Niederdruckfilter und den
Kihler in den Oltank.

Durch verschmutztes Ol wird die einwandfreie Funktion des Servoventils
(siehe Kap.4.2.2) behindert. Wegen starker Verschmutzung des Betriebsols wurde
das Aggregat vor den Messungen entleert und gereinigt. Anschlie3end wurde von

der Firma PAL eine Schmutzteilchenanalyse durchgefihrt.

4.2.2 Kurzbeschreibung des Hydropulssystems

Der vom Hydraulikaggregat erzeugte Olstrom wird iiber das elektrohydrauli-
sche Servoventil einem doppelt wirkenden L&ngszylinder zugefiihrt. Das Servo-
ventil regelt die verlangte Belastung am Prufkorper. Die Prufkraft wird mit einer
Kraftmessdose gemessen und in einem Messverstarker in elektrische Spannung
umgewandelt. Die Spannung verhalt sich proportional zur Prufkraft. Der Istwert der
Spannung wurde mit einem Voltmeter sichtbar gemacht. Die Spannung wird im
Regelverstarker mit dem vom Sollwertgeber (fur vorliegende Arbeit war dies die

HTM Steuerung) kommenden Sollwert verglichen. Die Differenz von Soll- und
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Istwert wird im Regelverstarker verstarkt und dem Servoventil als Regelabwei-

chung zugefuhrt.

4.2.3 Kurzbeschreibung des Hochfrequenzgenerators

Die hohen Temperaturen im Werkstick wurden durch induktive Erhitzung
durch einen Hochfrequenzgenerator erzeugt. Die Leistung die im Werkstlck ent-
wickelt wird, hangt vom Wirkungsgrad der belasteten Arbeitsspule und der Anpas-

sung der Spule an die Oszillatorréhre ab.

Fur vorliegende Arbeit verwendete Spule(Abb. 6) war eine hohle Kupferrohre
mit 5 Windungen, einem AulRendurchmesser von 5cm und einer Wandstérke von
1cm. An der AuBRenseite der Spule flieRt Hochfrequenzstrom entlang. Da Strom
den Weg der geringsten Impedanz sucht, tritt die grof3te Stromdichte an der Seite
der Spulenrohre auf, die zum Werksttick hin gerichtet ist. Im Werksttck flief3t we-
gen des Skin-Effekts auch an der Aul3enseite Strom und die grof3te Stromdichte
tritt zur Spule hin auf. Dadurch dass beide Strome moglichst nahe beieinander
flieRen sind die Vorraussetzungen fir die Kopplung von Spule und Werksttick op-
timal. Damit die Probe gleichmé&Rig erhitzt wird ist es wichtig, dass das Werkstiick
vollkommen symmetrisch in Bezug auf die Arbeitsspule aufgestellt wird. Das heif3t,
dass die Achsen von Probe und Spule zusammen fallen missen, damit der Ab-
stand zwischen der AuRRenseite des Werkstlicks und der Innenseite der Spule

Uber die ganze Lange gleich grol3 ist.
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Abbildung 12: Arbeitsspule mit Probe in Haltevorrichtung
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5 Ergebnisse

Die Fibre-Bundle Pull-Out-Tests wurden jeweils bei einer Temperatur von

1000°C durchgefuhrt.

5.1 Auswertung

Die Messdaten wurden mit dem Programm CATMAN 32 aufgenommen und
mit ORIGINPRO 7.5. graphisch dargestellt. Im folgenden Abschnitt sind die Kraft -
Weg Kurven verschiedener Proben und die Mikroskopaufnahmen nach dem Aus-
zugsversuch abgebildet. Eine gesamte Ubersicht (iber Messwerte inklusive der

Reibflachen aller untersuchten Proben findet sich im Anhang.

5.1.1 Material M5

Material M5 wurde zusatzlich durch CVD(chemical vapour deposition) und

PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.

F max
100

80

60

Kraft [N]

Firiction

40

20 H

0 . ; . . ;
0 1 2 3 4

Weg [mm]
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Abbildung 13: M5 mit einer Auszugslange von 3,55mm

An dieser Kurve(Abbildung 13) ist das Ablosen des Faserbiindels aus der
Matrix bei Frnax = 102N sehr gut zu erkennen. Durch die Reibung am Faser-Matrix

Interface, wird die Reibkraft Ficion = 42,8N auf die Matrix Ubertragen.

Abbildung 14: Mikroskopbild Probe M5, I, = 3,55mm

Bei dieser Probe wurde tatsachlich nur ein Faserbindel aus dem Verbund

ausgezogen.

Da

t — max

max
A 51

Ff
t, =—-
A

folgt mit einer Reibungsflache A von 15,22mm? folgt fiir die maximale Scher-

spannung Tmax und flr den Reibungswert der Scherspannung

Material Auszugslange [mm] Tmax [MPa] it [MPa]

M5 3,55 6,7 2,8

Tabelle 3: Ergebnisse fir M5 mit | = 3,55mm
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300+ Fmax
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Kraft [N]

150 Firiction
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Abbildung 15: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M5, mit | = 4mm

Die Probe M5 mit der Auszugslange | = 4mm, hat wesentlich hohere Werte
fur die maximale Scherspannung und die reibungsbedingte Scherspannung als fir
diese Auszugslange zu erwarten gewesen ware. Grund daflr ist, dass hier nicht
nur ein Faserbindel aus dem Verbund ausgezogen wurde, sondern mehre-
re(Abbildung 16). Dadurch war die Reibungsflache gréRer; A = 32mm?, und es

musste auch mehr Kraft fir das Ablosen aufgewendet werden.
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Abbildung 16: Mikroskopaufnahme; M5 mit | = 4mm

Material Auszugslange [mm] Tmax [MPa] it [MPa]

M5 4 8,8 4,0

Tabelle 4: Ergebnisse fur M5 mit [ = 4mm

5.1.2 Material M6

Die Fasern des Materials M6 wurden einer Hochtemperaturbehandlung un-
terzogen und danach wurde das Substrat zusatzlich durch CVD(chemical vapour
deposition) und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.

300 - Fmax

250 4

200+

150

Kraft [N]

100+
Friction

50 4

0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0 35
Weg [mm]

Abbildung 17: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M6, mit | = 3mm
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Abbildung 18: Mikroskopaufnahme; M6 mit | = 3mm

Anhand von Abbildung 18 erkennt man, dass hier 3 Faserblndel ausgezo-
gen wurden, wovon die beiden oberen im Bild auf einer Lange von 1mm miteinan-
der verbunden sind. Abbildung 19 ist die Mikroskopaufnahme des Verbundes aus
dem ausgezogen wurde. Hier sieht man wie die drei Faserbindel mit unterschied-
licher Breite in der Matrix eingebettet waren.

Abbildung 19: Mikroskopaufnahme der Oberseite des Verbundes aus dem ausgezogen

wurde; M6 mit | = 3mm
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Mit der Auszugslange | = 3mm, einer Reibflache von 22,4mm?, einer Maxi-
malkraft Fnax = 291,7N und der Reibkraft F; = 72,8N folgt mit Formel 5.1

Material

Auszugslange [mm]

Tmax [M Pa]

Tt [M Pa]

M6

3

13,0

3,25

Tabelle 5: Ergebnisse fiir M6 mit | = 3mm

300 4
Fmax

250 4

200

Kraft [N]

150

100+

Friction

50 4

Weg [mm]

Abbildung 20: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M6, mit | = 4mm
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Abbildung 21: Mikroskopaufnahme; M6 mit | = 4mm

Mit der Auszugslange | = 4mm, einer Reibflache von 29,01mm?, einer Maxi-
malkraft Fnax = 281,24N und der Reibkraft F; = 70,2N folgt mit Formel 5.1

Material Auszugslange [mm] Tmax [MP@] it [MPa]

M6 4 9,7 2,42

Tabelle 6: Ergebnisse fur M6 mit | = 4mm

5.1.3 Material M7

Der Verbundwerkstoff des Materials M7 wurde keiner weiteren Behandlung,

wie Hochtemperaturbehandlung oder Beschichtung, unterzogen.
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Abbildung 22: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M7, mit | = 3mm

Bei der Probe M7 mit Auszugslange | = 3mm, war am ausgezogenen Faser-
bindel am oberen Ende ein Teil des Faserbiindels abgespalten(siehe Abbildung
23). Der in Abbildung 22 mit Fyicion+ bezeichnete Kurvenabschnitt zeigt die durch
diesen Teil zusatzliche durch Reibung hervorgerufene Scherspannung an.

Abbildung 23: Mikroskopaufnahme; M7 mit | = 3mm
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Mit einer Reibungsflache von A = 13,9mm? folgt

Material Auszugslange [mm] Tmax [MPa] i [MPa]
M7 3 6,33 2,64
Tabelle 7: Ergebnisse fir M7 mit | = 3mm
80 4
Fmax
70
60 +
50 4
z
B 404
;
304
204
10 Friction
0 T T T T T T 1
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5
Weg [mm]

Abbildung 24: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M7, mit | = 2mm
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Abbildung 25: Mikroskopaufnahme; M7 mit | = 2mm

Bei dieser Probe wurde genau ein Faserbindel ausgezogen(Abbildung 25).

Daher ist der reibungsabhéngige Term in Abbildung 24 sehr gut zu erkennen.

Die Reibungsflache war bei dieser Probe A = 10,52mm? mit einer Auszugs-
lange | = 2mm. Mit Fnax = 71,76N und F¢ = 9,69N folgt

Material Auszugslange [mm] Tmax [MPa] i [MPa]

M7 2,0 6,82 0,92

Tabelle 8: Ergebnisse fur M7 mit [ = 2mm

5.1.4 Material M8

Die Fasern des Materials M8 wurden vor und nach der CVD-PyC Beschich-
tung einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen.
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Abbildung 26: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M8, mit | = 3,55mm

Abbildung 27: Mikroskopaufnahme; M8 mit | = 3,55mm

54



Wie man in Abbildung 27 erkennt, wurde bei dieser Probe exakt ein Faser-
biindel ausgezogen. Mit einer Reibungsflache von A = 13,75mm? und Fmax =
99,2N und F; = 50,3N folgt

Material Auszugslange [mm] Tmax [MPa] it [MPa]

M8 3,55 7,2 3,66

Tabelle 9: Ergebnisse fir M8 mit | = 3,55mm

300 4

Fmax

250

200 +

150

Kraft [N]

100 4 Friction

50

Weg [mm]

Abbildung 28: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M8, mit | = 4mm
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Abbildung 29: Mikroskopaufnahme; M8 mit | = 4mm

Abbildung 30: Mikroskopaufnahme der Oberseite des Verbundes aus dem ausgezogen

wurde; M8 mit | = 4mm

Hier wurden zwei Faserblndel, wovon eines wesentlich schmaler war, aus
dem Verbund ausgezogen(Abbildung 29, Abbildung 30). Mit Frax = 270,3N, Ff =
121N und einer Reibflache von A = 27,7mm? folgt
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Material

Auszugslange [mm]

Tmax [M Pa]

T [MPa]

M8

4,0

9,76

4,37

Tabelle 10: Ergebnisse fur M8 mit | = 4mm
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5.2 Resultate

Die Parameter Tmax und 1 wurden berechnet indem der Quotient aus Maxi-
malkraft bzw. Reibkraft zur Faser-Matrix Kontaktflache gebildet wurde(Formel 5.1).
Die Kontaktflachen wurden unter dem Lichtmikroskop Axioplan von Zeiss, mit dem
Programm AxioVisio Rel. 4.4 vermessen.

Bezeichnung Probenanzahl Tmax [MPa] T [MPa]
M5 6 6,46+ 15 2,7+10
M6 4 9,2+28 2,41 + 0,86
M7 4 6,48 + 0,31 1,97 £ 0,82
M8 8 9,2+2,0 42 +1,2

Tabelle 11: Ergebnisse der Messungen

Es konnten keine weiteren Messungen mehr an derselben Apparatur durch-
gefuhrt werden, da diese wegen technischer Méangel nicht mehr in Betrieb ge-

nommen werden kann.

Weiters wurde bei der Ausmessung der Kontaktflachen unter dem Mikroskop
festgestellt, dass sich bei manchen Proben nicht exakt ein Faserbindel aus der
Matrix geldst hatte, sondern das Blndel in mehrere Teile gesplittet war oder sogar
aus zwei oder mehr Faserblindeln bestand. Dadurch ist bei diesen Proben die
Kontaktflache zwischen Faser und Matrix grof3er, was eine groRere Maximalkraft
und gréRRere Reibkraft zu Folge hat. Dies kdnnte unter anderem eine Ursache flr

die relativ breite Streuung der Messwerte sein.

Der Faserbindel Auszugsversuch wurde fur die Materialien M5, M6, M7 und
M8 bereits von BRANDSTETTER][1] bei Raumtemperatur durchgefuhrt. Die Maxi-
malspannung Tmax Und die Reibspannung 1 sind dort wesentlich geringer als bei

der Hochtemperaturmessung.
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5.3 Diskussion

Bei den Hochtemperaturmessungen ist die Maximalspannung Tmax und die
Reibspannung 1¢ groRer als bei den Raumtemperaturmessungen von Brandstet-
ter[1]. Verantwortlich sind daflir vermutlich der Abbau innerer Spannungen und
Rissschlieungseffekte, welche auftreten je néher die Versuchstemperatur an der
Herstellungstemperatur liegt, wodurch es zu einer Erh6éhung der effektiven last-
Ubertragenden Flache kommt.[2]. Diese Risse treten im Werkstoff beim Abkihlen
des Materials durch thermische Spannungen auf. Ein Vergleich der Ergebnisse
zwischen den aus vorliegender Arbeit bei Hochtemperatur erhaltenen Werte fur
Maximal- und Reibspannung zu jenen die bei Raumtemperatur von Brandstetter[1]

gemessen wurden findet sich in Tabelle 12.

Die Parameter flur die maximale Spannung Tmax und die Reibspannung T¢ sind
alle bei den Hochtemperaturmessungen im Vergleich zu den Raumtemperatur-
messungen von Brandstetter[1] erhoht (siehe Tabelle 12). Eine mdgliche Ursache
fur die Zunahme kénnen Wachstumsprozesse in der Grenzschicht sein, die durch

die Oberflache der Faser und innere Spannungen induziert werden.

Der grofdte Wert fur die Maximalspannung wurde fur die Materialien M6 und
M8 gemessen. Die Fasern dieser Materialien wurden einer Hochtemperaturbe-
handlung unterzogen. Bei M6 wurden diese fir eine Stunde bei 2100°C ausgela-
gert, und danach im CVD — PyC Verfahren beschichtet, und bei M8 im Unter-
schied zu M6 nach dem CVD - PyC Coating noch einmal der Hochtemperaturbe-
handlung unterzogen. Auch bei den Raumtemperaturmessungen von Brandstet-
ter[1] erreichten diese beiden Materialien den gro3ten Wert fur Tmax. ES ist denk-
bar, dass diese beiden Materialien die hochsten Werte fir die maximale Spannung
aufweisen, da sie beide einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen worden wa-

ren.
Das vollkommen unbehandelte Material M7 und das Material M5, welches

nur im CVD — PyC Prozess beschichtet wurde, erreichten niedrigere Werte fur die

Maximalspannung Tmax. Dies ist auch in Raumtemperaturmessungen von
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Brandstetter[1] der Fall. Es kann also davon ausgegangen werden, dass die Hoch-

temperaturbehandlung Einfluss auf die Maximalspannung hat.

Auch die Werte fur die Reibspannung T; sind bei der Hochtemperaturmes-
sung sowie bei der Raumtemperaturmessung von Brandstetter[1] am grof3ten fur
die Hochtemperaturbehandelten Materialien M6 und M8. Es liegt die Vermutung
nahe, dass eine Hochtemperaturbehandlung auch auf 1; Einfluss hat, hierzu muss-

ten jedoch weitere Messungen durchgefthrt werden.

Das Material M8, welches vor und nach dem Coating der Hochtemperatur-
behandlung unterzogen wurde, hat die hochsten Werte fir Maximalspannung und
Reibspannung. Wie oben bereits erwéhnt fihrt die Hochtemperatur Behandlung
des Coatings vermutlich zum Aufwachsen orientierter Strukturen auf die Faser,

wodurch die Faser — Matrix Haftung verbessert wird.

Bezeichnung | Tmax [MPa] Ty T [MPa] Ty Tmax [MPa] Tr 1 [MPa] Tr
M5 6,46 1,5 2,7+1,0 548+ 1,91 1,54+0,41
M6 9,2+2,8 2,41 + 0,86 6,98 =+ 2,08 3,99 +0,92
M7 6,48 £+ 0,31 1,97 +£0,82 525+1,69 1,86 + 0,33
M8 9,2+2,0 42+1,2 6,44 + 1,86 3,48 + 0,63

Tabelle 12: Hochtemperaturtests aus vorliegender Arbeit und Raumtemperaturtests

(mit Tk bezeichnet) von Johann Brandstetter[1], Seite 51
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6 Resumee

Die Eigenschaften des Interface zwischen Faser und Matrix sind grundle-
gend fur das Bruchverhalten eines Endlosfaserverbundwerkstoffes. Um diese Ei-
genschaften zu untersuchen werden héaufig der Single Fibre Pull Out Test und der
Single Fibre Push Out bzw. Push Through Test durchgefuhrt. Diese Tests sind
jedoch nicht charakteristisch fur das tatsachliche Versagen eines Werkstoffes, da
nur einzelne Fasern aus dem Verbund gezogen werden. Um reales Materialver-
sagen beschreiben zu kénnen ist der Fibre-Bundle Pull-Out Test geeigneter, da
das Probenmaterial denselben Produktionsvorgang wie das tatsachlich in techni-
schen Anwendungen benutzte Material durchlauft und ganze Faserbiindel abge-

[6st werden.

Haufig werden fur die Berechung der Interface Parameter das Shear Lag
Modell und das Modell von GAO[14] verwendet. Die theoretischen Aussagen Uber
shear lag Parameter stimmen in beiden Modelle jedoch gegeniber experimentel-
len Ergebnissen nicht gut genug Uberein. Deshalb wurde eine vereinfachte Me-
thode (BRANDSTETTER][1]) zur Bestimmung der Parameter herangezogen.

Die aus den Messkurven ermittelten Werte fur Fax und Fr wurden mit Formel
5.1 in Verhaltnis zu Reibungsflache gesetzt und so die maximale Spannung Tmax

und die Reibspannung 1 ermittelt.

In vorliegender Arbeit wurden die maximale Spannung Tmax Und die Reib-
spannung T; verschieden beschichteter 2D C/C — Verbundwerkstoffe der Firma
Schunk bei Hochtemperatur (T = 1000°C) untersucht.

Die hochsten Werte fur die maximale Spannung Tmax wurden bei den Proben
M6 und M8 festgestellt. Diese Proben wurde im CVD — PyC Verfahren beschichtet
und die Fasern wurden einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen. Es liegt die
Vermutung nahe, dass das Ansteigen der Interfaceparameter durch Wachstums-
prozesse in der Grenzschicht, welche durch die Oberflache der Faser und innere

Spannungen induziert werden, verursacht wurde. Dies nachzuweisen ist Aufgabe
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zukUnftiger Strukturanalysen, wie zum Beispiel mit dem Rasterelektronenmikro-

skop oder mit Durchstrahlungsmikroskopie.

Anhand der Reibwerte kann man ersehen, dass die Testtemperatur Einfluss
auf die Reibspannung 1; hat, und diese bei den Hochtemperaturtests fur alle Pro-
ben groRer war als bei den Raumtemperaturtests[1]. Jedoch lasst sich kein Ein-
fluss der Auslagerung der Fasern, oder der Beschichtung auf die Werte der Reib-

spannung T1; erkennen. Hierzu missten noch weitere Messungen gemacht werden.

Es wird empfohlen die Anzahl der Proben bei zukinftigen Messungen we-
sentlich zu erh6hen, um die Streuung der Messwerte zu verringern. Die in vorlie-
gender Arbeit beschriebene Messmethode eignet sich sehr gut zur Bestimmung
der Interfaceparameter Tmax und 11, kann allerdings durch die Verwendung neuerer

Apparaturen optimiert werden.

62



Literaturverzeichnis

ALLGEMEINE LITERATUR

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

J. BRANDSTETTER Dissertation an der Universitat Wien ,Untersu-
chung des mechanischen Verhaltens der Grenzschicht zwischen Faser
und Matrix in keramischen Verbundwerkstoffen* , April 2005

A. DOMNANOVICH Dissertation an der Universitat Wien ,Untersu-
chung des Schadigungsverhaltens von Verbundwerkstoffen mit kerami-
scher Matrix* , 1995

E.FITZER, LM.MANOCHA ,Carbon Reinforcements and Car-
bon/Carbon Composits” 1.Auflage, Springer-Verlag Berlin, Heidelberg,
New York 1998

J.BRANDSTETTER, K.KROMP, H.PETERLIK, R.WEISS ,Effect on sur-
face roughness on friction in fibre-bundle pull-out tests”, Comp. Sci. and
Techn. 65 (2004) 981-988

D.LOIDL, S.PUCHEGGER, K.KROMP, J.ZESCHKY, P.GREIL,
M.BOURGEON, H.PETERLIK ,Elastic Moduli of Porous and Anisotropic
Composites at High Temperatures®, Advanced Ingeering Materials
2004, 6, N0.3 138-141

J. BRANDSTETTER, H. PETERLIK, K. KROMP, R. WEISS ,A new fi-
bre-bundle pull-out test to determine interface properties of a 2d-woven
carbon/carbon composite” Comp. Sci. and Techn. 63 (2002) 653-660

J.-K. KIM, C. BAILLE, Y.-W. MAI, ,Interfacial Debonding and Fibre Pull-
Out Stresses — Part | Critical Comparison of Existing Theories with Ex-
periments” J.Mater.Sci. 27 (1991) 3143-3154.

H.L. COX, “The Elasticity of Papers and Other Fibrous Materials”
Brit.J.Appl.Phys. 3 (1952) 72-79.

A.DOMNANOVICH, H.PETERLIK, K.KROMP “Determination of Inter-
face Parameters for Carbon/Carbon Composites by the Fibre-Bundle
Pull-Out Test” Comp. Sci. and Techn. 56 (1996) 1017-1029.

A.DOMNANOVICH, H.PETERLIK, A WANNER, K.KROMP “Elastic
Moduli and Interlaminar Shear Strength of a Bidirectional Car-
bon/Carbon Composite after Heat Treatment” Comp. Sci. and Techn. 53
(1995) 7-12

63



[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

J.BRANDSTETTER, K.KROMP, H.PETERLIK, R.WEISS ,Measurement
of shear lag parameter 3 for a fibre bundle pull-out geometry*, Comp.
Sci. and Techn. 64 (2004) 65-70

J.-K. KIM, C. BAILLIE, Y.W. MAI ,Interfacial debonding and fibre pull-out
stresses, Part 1l “J.Mater.Sci. 27 (1991) 3155-3166

K.K. CHAWLA “Ceramic Matrix Composites” 1* Edition, Chapman&Hall,
London 1993

Y.C. GAO, Y.W. MAI, B. COTTERELL, “Fracture of fiber-reinforced ma-
terials”, Journal of Appl. Math. And Physics 39 (1988) 550-572

www.wikipedia.com

ROLAND WEISS, “Carbon/Carbons and their industrial applications”,
Ceramic Matrix Composites, Edited by Walter Krenkel, Wiley-Vch(2008)
Weinheim 69-113

K.R. JIANG, L.S. PENN, “Improved analysis and experimental evalua-
tion of the single filament pull-out test” Comp. Sci. and Techn.42 (1992)
89-103

A. HAMPE, C. MAROTZKE, “Experimental results of a pull-out test per-
formed with single- and mutli-fibre samples” J. Adhesion 78 (2002) 167-
87

Y. FURUKAWA, H. HATTA, Y. KOGO, ,Interfacial shear strength of C/C
composites” Carbon 41 (2003) 1819-26

P. GOPAL, L.R. DHARANI, N. SUBRAMANIAM, F.D. BLUM, ,Bundle-
debond technique for characterizing fibre/matrix interfacial adhesion”
J.Mater.Sci. 29 (1994) 1185-90

L. VALETTE, D. ROUBY, C. TALLARON, ,Analysis of pull-out and fail-
ure of unidirectional bundles in a laminated carbon/carbon composite*
Comp. Sci. and Techn. 62 (2002) 513-8

M. SAKAI, R. MATSUYAMA, T. MIYAJIMA, ,The pull-out and failure of a
fibre bundle in a carbon fibre reinforced carbon matrix composite” Car-
bon 38 (2000) 2123-2131

www.kohlenstoff.org

M. PAPENBURG, K.K.O. BAR, ,Anwendungsbezogene Herstellungs-
maoglichkeiten und mechanische Eigenschaften von C/C - Verbundwerk-

stoffen” Forschungsbericht der Deutschen Keram.Ges. 9 (1994) 91-129

T. MIYAJIMA, M. SAKAI, ,Fiber Bridging of a Carbon Fiber-Reinforced
Carbon Matrix Lamina Composite” J. Mater Res. 6 (1991) 539-547

64


http://www.wikipedia.com
http://www.kohlenstoff.org

[26] G. SAVAGE, ,Carbon-Carbon Composits” Chapman & Hall (London
1993)

65



Anhang

Ubersicht Messwerte

M5 Reibflache[mm?] | Frax [N] Fr [N] Tmax [MP@] | T¢ [MPa]
1 11,8 66,7 30,2 5,7 2,6
2 26,2 191,0 96,1 7,3 3,7
3 15,2 102,0 42,8 6,7 2,8
4 32,0 2815 127,5 8,8 4,0
5 28,2 132,2 44,0 4,7 1,6
6 33,2 186,0 52,0 5,6 1,6

Tabelle 13: Ubersicht Messwerte Modifikation M5

M6 Reibflache[mm?®] | Frmax[N] Fi[N] | Tmax[MPa] | T¢[MPa]
1 22,4 291,7 72,8 13,0 3,3
2 29,0 281,2 70,2 9,7 2,4
3 40,4 281,1 91,8 7,0 2,7
4 28,6 206,6 35,1 7,2 1,2

Tabelle 14: Ubersicht Messwerte Modifikation M6

M7 Reibflache[mm?] |  Fmax [N] Ft [N] Tmax [MP@] | T¢ [MPa]
1 10,1 62,1 26,4 6,1 2,6
2 13,9 88,0 36,7 6,3 2,6
3 18,9 126,2 32,5 6,7 1,7
4 10,5 71,7 9,7 6,8 0,9

Tabelle 15: Ubersicht Messwerte Modifikation M7
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M8 Reibflache[mm?] | Fax[N] Fr [N] Tmax [MPa] | ¢ [MPa]
1 14,4 172,8 70,7 12,0 4,9
2 22,4 205,1 95,4 9,2 43
3 27,7 270,3 121 9,8 4.4
4 13,5 155,4 74,9 11,5 5,6
5 13,8 99,2 50,3 7.2 3,7
6 13,3 112,9 52,4 8,5 3,9
7 15,7 81,8 27,5 5,2 1,8
8 16,7 164,8 82,9 9,8 5,0

Tabelle 16: Ubersicht Messwerte Modifikation M8
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Kurzfassung





In der vorliegenden Arbeit werden die Eigenschaften der Grenzschicht, im Englischen interface,  zwischen Faser und Matrix eines Kohlenstofffaserverbundwerkstoffes (carbon/carbon composite) bei einer Temperatur von 1000°C mit dem Faserbündel - Auszugsversuch untersucht. Vier verschiedene Materialmodifikationen eines Kohlenstofffaserverbundwerkstoffes wurden untersucht, die sich durch unterschiedliche Beschichtungsverfahren voneinander unterscheiden. Ziel dieser Arbeit war es, den Einfluss dieser unterschiedlichen Zwischenschicht auf die wichtigsten Messgrößen, die Reibspannung τf und die maximale Spannung τmax, zu untersuchen. Die Werte, die bei der Hochtemperaturmessung erhalten wurden, werden mit Werten aus der Literatur verglichen, die nur bei Raumtemperatur gemessen wurden. 














Abstract





In this thesis the mechanical properties of the interface between fiber and matrix of a carbon/carbon composite were investigated at a temperatur of 1000°C with the fibre bundle pull-out test. As material four different modifications of a carbon/carbon composite were used, which were produced with different coatings. The goal of the work was to determine the influence of the interface on the main parameters, the friction stress τf and the maximum pull-out stress τmax. The numerical values obtained at high temperatur were compared to the results from literature, which were only measured at room temperatur. 
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Einleitung





In der Luft- und Raumfahrt, wie auch in einigen anderen speziellen Bereichen der heutigen Technik, sowie bei der Herstellung von hochbelastbaren Sportgeräten, werden Werkstoffe mit besonderen Eigenschaften benötigt. Zu diesen Anforderungen gehören unter anderem geringes Gewicht bei hoher Belastbarkeit und großer Festigkeit, sowie auch Korrosions- und Hochtemperaturbeständigkeit. 





 Keramische Werkstoffe erfüllen weitgehend diese Ansprüche, da sie sich durch geringe Dichte, große Härte, chemische Beständigkeit und Temperaturbeständigkeit auszeichnen. Ein Nachteil ist jedoch deren geringe Duktilität; bei Keramiken kommt es bei einer Überbelastung durch äußere Kräfte zum Sprödbruch.[1]





Die Sprödigkeit des Werkstoffs wird durch starre kovalente Bindungen, deren starke Ausrichtung die atomare Beweglichkeit im Gitter verhindert, hervorgerufen. Der Rissausbreitung wird  deshalb nur ein geringer Widerstand entgegengesetzt und das spröde Bruchverhalten erschwert viele Anwendungen. Im keramischen Faserverbundwerkstoff wird die zwischen Langfasern eingebettete Matrix durch keramische Fasern unterstützt. Durch den Einsatz von Langfasern zur Verstärkung der Keramik konnte nicht nur der Risswiderstand deutlich erhöht werden, sondern auch die Bruchzähigkeit, Dehnbarkeit und Thermoschockbeständigkeit verbessert werden. Matrix und Verstärkung können sowohl aus verschiedenen, wie auch aus gleichen Materialien bestehen. Am meisten verbreitet für Hochtemperaturanwendungen sind Kohlenstoff- sowie Siliciumcarbidfasern und Mullit, das sind Mischkristalle aus Aluminiumoxid und Siliciumoxid und als Matrixmaterialien Kohlenstoff, Aluminiumoxid, Siliciumcarbid und Mullit. Für hochbelastbare Sportgeräte besteht die Matrix meist aus Kunststoff, der mit Glasfasern oder Kohlenstofffasern verstärkt wird.  Verbundwerkstoffe mit Metallmatrix (metal matrix composites) werden im Automobilbau zum Beispiel für die Herstellung von Bremstrommeln und Antriebswellen eingesetzt. Biologische Verbundwerkstoffe sind unter anderem Knochen, Holz und Perlmutt.  





Es  hat sich im Laufe der letzten Jahrzehnte herausgestellt, dass Kohlenstoff sowohl als Material für die Verstärkung als auch für die Matrix eines Verbundwerkstoffs aufgrund seiner besonderen Eigenschaften in Hinblick auf Festigkeit, Temperaturbeständigkeit und spezifisches Gewicht für viele Hochtemperaturanwendungen besser geeignet ist als andere Werkstoffe.[3]





Man kann in der Verbundkeramik makroskopisch Quasi-Plastizität und Quasi-Duktilität beobachten, da energiedissipative Prozesse wie Mikrorissbildung, Rissumlenkung, Rissüberbrückung und Reibung den Risswiderstand erhöhen. In der vorliegenden Arbeit wird die Grenzschicht zwischen Kohlenstofffaser und Kohlenstoffmatrix untersucht, da diese einen großen Einfluss auf das Bruchverhalten hat. Je nachdem in wie viele Raumrichtungen die Fasern in die Matrix eingearbeitet sind, spricht man von einem 1D( auch UD; unidirektional),2D oder 3D Faserverbundwerkstoff. Bei den in dieser Arbeit untersuchten Proben handelt es sich um 2D Endlosfaser-Verbundstoffwerkstoffe mit der Webart Satin.[1]








Am häufigsten werden zur Untersuchung der Grenzfläche zwischen Faser und Matrix folgende zwei Verfahren angewandt; der Single Fibre Pull Out Test, bei dem eine einzelne Faser aus der Matrix gezogen wird; und der Single Fibre Push Out bzw. Push Trough Test, bei dem eine einzelne Faser mit einem Identer in das bzw. durch das Material gedrückt wird, nachdem eine Scheibe mit geringem Durchmesser vom Material abgetrennt wurde. Die mechanischen Eigenschaften der Grenzfläche zwischen Faser und Matrix wurden bereits von Jiang et al.[17], Hampe et al.[18] und Furukawa et al.[19] mit den Single Fibre Pull Out bzw. Single Fibre Push Out Tests untersucht.[4] Obwohl man einzelne Interface Parameter aus der Last-Weg Kurve mit Hilfe physikalischer Modelle berechnen kann, ist der Nachteil dieses Tests, dass die gemessenen Werte nicht für das Material charakteristisch sind, da die Probe - im Gegensatz zum Faserbündel Pull Out Test - nicht denselben Produktionsvorgang wie das Material durchläuft. Mit dem Faserbündel Pull Out Test wurden bereits in der Arbeit von Domnanovich et al.[9] die interlaminare Scherfestigkeit und Schermodul sowie von Brandstetter et al.[6] die Eigenschaften der Grenzfläche, also Reibspannung und maximale Auszugsspannung, zwischen Faser und Matrix eines C/C – Verbundwerkstoffs bestimmt. Von Valette et al.[21] stammt die Analyse des Faserbündel Pull Out Tests und des Versagens von unidirektionalen Faserbündeln in C/C – Verbundwerkstoffen. Gopal et al.[20] haben mit Hilfe des Faserbündel Pull Out Tests die maximale Reibspannung der Grenzfläche zwischen Faser und Matrix untersucht.





Bei beiden Verfahren, dem Single-Fibre Pull-Out und dem Single-Fibre Push-Out (bzw. Push-Through) wird also nur eine einzelne Faser aus der Matrix gelöst. Dies steht aber im Gegensatz zu realem Materialversagen, bei dem sich ganze Bündel aus dem Verbund lösen. Daher wird hier die Fiber-Bundle Pull Out Methode vorgezogen, bei welcher ein ganzes Faserbündel aus der Matrix gezogen wird.[1] Die für vorliegende Arbeit durchgeführten Messungen bei Hochtemperatur  dienen zur Erweiterung der bereits von BRANDSTETTER[1] im April 2005 bei Raumtemperatur durchgeführten Versuche.





Ziel der vorliegenden Arbeit war es, die Bruchmechanik zwischen Faser und Matrix eines Kohlenstofffaserverbundwerkstoffes kurz C/C (carbon/carbon composite) bei einer Testtemperatur von 1000°C zu untersuchen, und dadurch Aufschluss darüber zu erhalten ob und wie sich die Interface Parameter Reibspannung τf und maximale Spannung τmax gegenüber bei Raumtemperatur durchgeführten Messungen wie in der von BRANDSTETTER[1] durchgeführten Arbeit verändern.





Der Verlauf der Kraft-Weg-Kurve ist für den Faserbündel Pull-Out-Test typisch. Die Kraft steigt anfangs linear mit der Längenänderung der Faser bis zu einem Maximalwert, bei welchem das Ablösen des Faserbündels aus dem Material beginnt. Danach fällt die Kraft auf ein niedrigeres Niveau ab. Die Kraft, die proportional zur Kontaktfläche von Faser und Matrix ist, wird nun von dem Faserbündel auf die Matrix nur noch durch Reibung übertragen. 




















Material





Das folgende Kapitel gibt einen Überblick über die Eigenschaften des elementaren Kohlenstoffs und seine Bindungsformen, sowie über die Herstellung von Kohlenstofffasern, allgemeine Kohlenstoff-Kohlenstoff Verbundwerkstoffe, und den für die vorliegende Arbeit verwendeten Modifikationen des Verbundwerkstoffs CF 222 hergestellt von der Firma Schunk mit PAN – Fasern vom Fasertyp HTA 5131 6K der Firma Tenax.





Elementarer Kohlenstoff





Der Kohlenstoff ist das 6.Element des Periodensystems, ein Nichtmetall und in der 4.Hauptgruppe. In der Natur kommt Kohlenstoff sowohl in reiner Form; als Graphit, Diamant, Nanoröhrchen oder Fulleren, wie auch chemisch gebunden vor. Elementarer Kohlenstoff existiert in diesen drei verschiedenen Modifikationen, basierend auf ebenen sp2 Bindungen bei Graphit, sp3 Bindungen beim Diamanten, sowie räumlich geschlossenen sp2 Bindungen bei Fullerenen. [15],[23]





Insgesamt besitzt Kohlenstoff sechs Elektronen, wovon sich in der K-Schale zwei im 1s-Orbital und in der L-Schale je zwei im 2s-Orbital und im 2p-Orbital befinden. Da die äußerste Schale nur halb gefüllt ist, kann Kohlenstoff mehr chemische Verbindungen eingehen als andere Elemente und hat zudem die Fähigkeit komplexe Moleküle zu bilden.[15],[23]








Atommasse [u]


Atomradius (berechnet) [pm]


Kovalenter Radius [pm]


Van-der-Waals Radius [pm]


Atomvolumen [cm3/mol]


12,0107


70 (67)


77


170


5,30


Tabelle 1:  Kenndaten und Atomeigenschaften des elementaren Kohlenstoffs 
Quelle: www.wikipedia.com











Bindungen des reinen Kohlenstoffs





Energetisch ist es vorteilhaft die äußeren vier Orbitale zu besetzen. Durch das Hybridisieren des 2s-Niveaus mit den drei 2p-Niveaus erhält man vier energetisch gleichwertige sp3-Orbitale. Methan (CH4) ist unter anderem ein Beispiel für diese Bindung. Durch die sp2-Hybridisierung entstehen drei gleichwertige Hybridorbitale; hier wird die 2s-Orbital mit nur zwei 2p-Orbitalen kombiniert. Ein Beispiel für diese Bindungsart ist Ethylen (C2H4) oder Benzol (C6).


 Man bezeichnet die so entstandenen einfachen Bindungen als σ-Bindungen, sowie die Elektronen auf den sp-Orbitalen als σ-Elektronen. Wenn jedoch nur p-Orbitale überlappen, nennt man die Elektronen π- Elektronen und die Bindungen sind Doppelbindungen, so genannte π- Bindungen.[2]





Bei der Diamantstruktur treten nur σ-Bindungen(sp3) auf. Die extrem große Härte des Diamanten rührt daher, dass die Kohlenstoffatome ein regelmäßiges, starres Gitter bilden, in dem jedes Atom von vier weiteren tetraedisch umgeben ist und so bei einer Spaltung die Atombindungen gespalten werden müssten.  Da alle Außenelektronen an der Bindung beteiligt sind, hat der Kristall nahezu keine elektrische Leitfähigkeit.[15],[23]





Eine Graphitstruktur bildet sich aus, wenn sowohl σ – als auch π – Bindungen vorkommen. Die Atome bilden ein zweidimensionales hexagonales Netzwerk, also Graphen – Ebenen, die durch Stapelung Graphit ergeben. Da die Valenzelektronen bereits zweidimensional abgesättigt sind, führen zwischen den Schichten Van-der-Waals Kräfte zur Bindung. Die mechanischen Eigenschaften, sowie die elektrische Leitfähigkeit von Graphit sind aufgrund der Kristallstruktur stark anisotrop.[2]
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Abbildung 1: Kristallstruktur von Graphit Quelle: www.kefk.org





Kohlenstofffaser





Die besonderen Eigenschaften der Kohlenstofffasern können direkt auf die Anisotropie des Graphitkristalls zurückgeführt werden. In Richtung der Graphitschichten zeichnen sich die Kohlenstofffasern durch eine hohe Festigkeit und den höchsten E-Modul aus. Außerdem sind sie wegen ihrer geringen Dichte wesentlich leichter als andere Werkstoffe mit vergleichbaren Eigenschaften.[3]





Kohlenstofffasern werden am häufigsten aus folgenden organischen Ausgangsmaterialen, so genannten Precursoren hergestellt: Rayon, Polyacrylnitril(PAN), und Pech. Der erste Schritt zur Umwandlung der Ausgangsmaterialien ist die Oxidationsstabilisierung in Luft bei 200°C-250°C. Durch das gleichzeitige Anlegen einer Zugspannung wird eine etwaige Schrumpfung der Fasern verhindert, und es lässt sich die Orientierung der atomaren Struktur in den Fasern so verändern, dass bei der Carbonisierung höhere Festigkeiten und Steifigkeiten der Fasern erreicht werden können. Bei der Carbonisierung werden alle Elemente bis auf Kohlenstoff gasförmig abgespalten. Dabei wird die Temperatur in Schutzgasatmosphäre bis auf etwa 1000°C erhöht, mit zunehmender Temperatur steigt der Kohlenstoffanteil und es wird  mit ausreichend hohen Temperaturen von >1500°C ein Kohlenstoffgehalt von bis zu 100% erzielt.[24] Die Graphitierung beginnt oberhalb von 1800°C. Die Graphitschichten orientieren sich dabei entlang der Faserachse und der Elastizitätsmodul wird dabei größer.[2]











Verbundwerkstoffe





C/C-Verbundwerkstoffe können sowohl aus kurzfaserverstärkten Filzen und Matten, sowie aus langfaserverstärkten Geweben hergestellt werden. Man unterscheidet außerdem nach verschiedenen Verstärkungsdimensionen, wie 1D, 2D, 3D und nD Verstärkungen.[2]





Bei einer 1D Verstärkung sind die Achsen aller zur Verstärkung dienenden Fasern parallel angeordnet. Dadurch ist jedoch die Festigkeit normal zur Verstärkungsachse sehr gering, weshalb man für einen technischen Einsatz als plattenförmige Konstruktionselemente zweidimensional verwobene Materialien, also 2D-Verstärkung verwendet.[2]





Die am häufigsten vorkommenden Webarten für die 2D- Verstärkung sind das Köper- und das Atlas(Satin-)Gewebe. Beim Köpergewebe werden Bindungspunkte durch die Verschlaufung von Kett- und Schussfäden entlang einer Diagonalen erzeugt. Diese Diagonale wird Köpergrat genannt. Ein Spezialfall dieser Gewebeart ist das Leinwandgewebe, in welchem jeder Kettfaden mit einem Schussfaden verschlauft ist, wodurch jedoch eine sehr große Köperkrümmung zustande kommt, welche die Steifigkeit des Werkstoffes im Vergleich zu einer 1D- Verstärkung verringert. Auch der maximale Faservolumsgehalt ist aufgrund dieser Krümmung gering. Beim Korbgewebe hingegen sind jeweils zwei Kett- und zwei Schussfäden miteinander verschlauft, wodurch der Elastizitätsmodul des Korbgewebes gegenüber der Leinwandbindung wieder etwas erhöht ist.[2]





Beim Atlasgewebe hingegen berühren sich die Bindungspunkte an keiner Stelle. Das Gewebebild wird dadurch gebildet, dass in ununterbrochener Reihenfolge in Kett- und Schussrichtung das Bindungsmuster aneinandergereiht wird. Das Bindungsmuster wird Bindungsrapport genannt, und die zeichnerische Darstellung einer Bindung ist die Bindungspatrone. Der Bindungsrapport besteht aus der Mindestanzahl an notwendigen Verkreuzungen der Kett- und Schussfäden der in der Bindungspatrone angegebenen Verkreuzungen für die Gewebeart.[2]





Auf der Kettlinie sind die Abstände von einem Bindungspunkt zum nächsten in einer Richtung gleich. Man nennt diesen Abstand Steigung, und die Steigungszahl gibt an wie viele Schussfäden der Bindungspunkt auf der nächsten Kettlinie nach oben weiterrückt.[2]





Ein Vorteil des Satingewebes gegenüber dem Leinwandgewebe ist seine viel geringere Krümmung.[2]
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Abbildung 2: Atlaswebung Quelle: www.oelkrugmasshemden.de








file_3.bin








Abbildung 3: Leinwandwebung Quelle: www.oelkrugmasshemden.de











Wie schon erwähnt genügt für die meisten Anwendungen in der Luft- und Raumfahrt 2-dimensional verstärktes Gewebe, da die meisten Bauteile plattenförmig konstruiert sind und daher zweidimensionalen Spannungsverhältnissen ausgesetzt sind.[2] Bei komplexeren Anwendungen, wie zum Beispiel bei Raketendüsen, die hohen thermomechanischen Belastungen ausgesetzt sind werden 3D verstärkte Gewebe verwendet, um einer Zerstörung des Bauteils durch Delamination entgegen zu wirken.[2]





Durch eine Verstärkung in allen drei Dimensionen kommt es einerseits zu einer höheren thermomechanischen Belastbarkeit, jedoch nimmt andererseits die Zugfestigkeit ab. Auch die Steifigkeit verringert sich in der ersten und zweiten Richtung mit zunehmendem Faseranteil in der dritten Richtung, da dadurch der Anteil der lasttragenden Fasern in diesen Richtungen verringert wird. Wenn dadurch inhomogene Spannungsverteilungen auftreten, kommt es zu Dehnungsüberhöhung und dadurch zu Materialversagen.[2]





Wenn nun zusätzlich zu den drei Verstärkungsrichtungen noch weitere eingebracht werden, spricht man von n-dimensionaler Verstärkung. Dadurch kann isotropes mechanisches Verhalten des Materials erreicht werden.[2]








Physikalische Eigenschaften des C/C Verbundwerkstoffes[2],[24],[25]:





			geringe Dichte





hohe Risszähigkeit


keine Kriechdehnung bis 2000°C


nicht Hookesches Verhalten und eine Spannungs-Dehnungs Hysterese


mechanische Anisotropie


Anisotropie der elektrischen und der thermischen Leitfähigkeit


pseudoplastisches Bruchverhalten


bei Biegebelastung Druck- statt Zugversagen





Nachteile des Kohlenstoffverbundwerkstoffes sind jedoch die Unsicherheiten bei der Feststellung des Schädigungsbeginnes, und die sehr geringe Oxidationsbeständigkeit. Da die Oxidationsschwelle von Kohlenstoff bei etwa 370°C liegt muss der Verbundwerkstoff durch einen ausreichenden Oxidationsschutz von der Atmosphäre getrennt werden. Silizium-Keramiken eignen sich am besten dazu, da sie die beste thermische Kompatibilität und die niedrigste Oxidationsrate haben.[2],[26]





CF 222 mit C-Fasern vom Typ HTA 5131 6K








Das in der vorliegenden Arbeit untersuchte Material ist CF 222 von der Firma Schunk Kohlenstofftechnik (Gießen, Deutschland) aus Kohlenstofffasern vom Typ HTA 5131 6K der Firma Tenax. Es handelt sich um einen bidirektional geschichteten Laminatwerkstoff, dessen einzelne Lagen aus einem 8H-Satin Gewebe bestehen. Bei der Herstellung von CF 222 werden die Gewebelagen zuerst mit Phenolharz getränkt und dann in einer (0°/90°) Stapelfolge aufeinander geschlichtet und im Autoklaven ausgehärtet. Aus diesem Prozess erhält man kohlenstofffaserverstärkten Kunststoff, welcher bei geringem Sauerstoffpartialdruck pyrolisiert wird, wobei dann der Kunststoff in Kohlenstoff umgewandelt wird. Um die während der Pyrolisierung entstanden Poren zu füllen, wird das Material mehrmals nachverdichtet, indem es mit niedrigviskosem Phenolharz reimprägniert wird und anschließend pyrolisiert wird. Durch diesen Vorgang erhöht sich auch die Dichte des Materials. Abschließend wird das Material bei verschiedenen Temperaturniveaus graphitiert, wodurch verschiedene Modifikationen mit unterschiedlicher Dichte und Porosität entstehen (drei Beispiele sind in Tabelle 2.1 angeführt). Handelsüblich ist die Modifikation A, die bei einer Temperatur von 2100°C graphitiert wurde, und die auch für diese Arbeit verwendet wurde.[2],[16]














Material-bezeichnung


Graphitierungs-


temperatur [°C]


Dichte


[gcm\^-1]


Porosität [%]


A


2100


1,60


8,6


B


2400


1,69


10,0


C


1800


1,49


7,3


Tabelle 2:  Materialkenndaten der verschiedenen CF-222 Modifikationen[2]
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Abbildung 4: verwendetes Probenmaterial CF 222, 8H Satin Gewebe








Die verschiedenen Graphitierungstemperaturen der Materialen A, B und C haben Einfluss auf den interlaminaren Schubmodul des Verbundwerkstoffs.[10] Da sich die Mikrostruktur der Fasern bei der Hochtemperaturbehandlung von hoher Zähigkeit (high tenacity, kurz HT) hin zu hohem Modul (high modulus, kurz HM)  ändert, ändern sich die mechanischen und elastischen Eigenschaften des Verbundwerkstoffs.[10] Deshalb steigt das Elastizitätsmodul mit zunehmender Graphitierungstemperatur an.[10]  





Der interlaminare Schubmodul,- welcher hauptsächlich vom Interface zwischen den Laminatebenen abhängt, und somit nicht von der Änderung der Mikrostruktur der Fasern beeinflusst wird-, wird kaum von der Hochtemperaturbehandlung beeinflusst, und zeigt ein Maximum bei einer Graphitierungstemperatur von 2100°C.[10] Durch die zunehmende Porosität des Verbundwerkstoffes nimmt der interlaminare Schubmodul bei höheren Temperaturen als 2100°C wieder ab.[10]





Für den intralaminaren Schubmodul wurde in der Arbeit von Domnanovich et al.[10] auch ein Ansteigen mit höherer Graphitierungstemperatur erwartet. Die Versuche dazu von Domnanovich et al.[10] haben jedoch gezeigt, dass das intralaminare Schubmodul mit zunehmender Graphitierungstemperatur abnimmt.[10] Mögliche Gründe dafür wie die durch Matrixschrumpfung hervorgerufene Reduktion der effektiven Querschnittsfläche, also der Fläche zwischen den Laminatebenen die zur Haftung beitragen, werden genauer in deren Arbeit erläutert.[10] 





Die Interlaminare Scherfestigkeit ist bei allen Testtemperaturen am höchsten für das Material A(TG = 2100°C) und am niedrigsten für das Material C(TG = 1700°C).[10] Für alle Materialen nimmt die interlaminare Scherfestigtkeit bei höheren Versuchstemperaturen zu. Die Versuche wurden von Domnanovich, Peterlik, Wanner und Kromp bei Raumtemperatur, bei 1000°C und bei 1700°C durchgeführt. Beim Abkühlen des Materials treten thermische Spannungen auf, welche im Werkstoff Risse verursachen, wodurch dieser geschwächt wird. Eine mögliche Ursache für die Zunahme der interlaminaren Scherfestigkeit ist das Schließen dieser Risse und eine Reduktion der inneren Spannungen je näher die Versuchstemperatur an der Herstellungstemperatur liegt.[10]








CVD – PyC Beschichtungen





Diese Kapitel beschreibt das Beschichtungsverfahren „CVD – PyC Coating“ der für vorliegende Arbeit verwendeten Materialien M5, M6, M7 und M8, welche Modifikationen des CF 222 Verbundwerkstoffs mit Fasern vom Typ HTA 5131 6K sind. Die folgenden Prozesse sind zusammen gefasst aus dem Buch von Weiss.[16] Die Datenblätter der Materialien befinden sich im Anhang. 





Die chemische Gasphasenabscheidung (kurz CVD; chemical vapour desposition) dient allgemein dazu hochreine Hochleistungsmaterialien herzustellen. Dabei wird aus der erhitzten Oberfläche des Materials aus der Gasphase eine Komponente des Feststoffes abgeschieden. Dies ist nur möglich wenn die Verbindungen der Schichtkomponenten flüchtig sind und die feste Schicht bei einer bestimmten Reaktionstemperatur abscheiden. Das CVD – Verfahren wird bei reduziertem Druck (zwischen 1 – 1000 Pa) durchgeführt, um Gasphasen Reaktionen an der Oberfläche zu fördern und die Bildung von festen Partikeln zu vermeiden. Es kommt zu einer konformen Schichtabscheidung, wodurch es möglich wird auch komplex dreidimensional geformte Oberflächen gleichmäßig zu beschichten.[15],[16]





Um poröse Körper, wie z.B. Faserbündel gleichmäßig beschichten zu können, ist eine Abwandlung des herkömmlichen CVD Verfahrens notwendig; das CVI Beschichtungsverfahren (chemical vapour infiltration). [15],[16]





The CVI-process is based on a gas phase pyrolysis of gaseous species deposited on the surface (pore walls) of the fibrous preform. The process itself is controlled by the deposition parameters and the in-pore diffusion rates. The microstructure of the deposits is mainly determined by the surface of the substrates and the deposition parameters. The homogeneity of pore filling with a minimum of closed porosity is the key factor for fast CVI densification procedures. The most common CVI process is the isothermal impregnation method. [16]





Die für die vorliegende Arbeit verwendeten Materialien wurden durch das isotherme CVI – Verfahren beschichtet. Bei der isothermen CVI – Beschichtung werden die Vorformen der Fasern in einem Hochofen auf die CVI – Temperatur, die zwischen 800°C und 1200°C liegen kann, erhitzt. Die Temperatur und der Druck (typischerweise unter 100mbar) im Hochofen werden während des gesamten Abscheidungsprozesses konstant gehalten. Als Ausgangsmaterial (precursor) wird Methan verwendet, welches gleichzeitig für die CVI – Imprägnation und das Aufheizen des Hochofens dient. Das Pyrocarbon (PyC) schließt sehr oft offene poröse Stellen an der Oberfläche noch bevor die endgültige Verdichtung stattgefunden hat. Daher müssen im Zwischenschritt die C/C – Verbundwerkstoffe aus dem Hochofen entnommen werden und die geschlossenen Porositäten maschinell wieder geöffnet werden. Das Material wird danach wieder erhitzt und das CVI – Verfahren bis zur endgültigen Verdichtung durchgeführt. Die Anzahl der Zwischenschritte hängt von der Dicke der C/C – Komponenten ab, die mittels CVI verdichtet werden sollen. Das CVI – Verfahren hat eine exzellente Reproduzierbarkeit und die resultierende PyC – Matrix besitzt eine hohe Dichte, hohe Moduln und gute Graphitierbarkeit.[16] 








Die Beschichtungen der in vorliegender Arbeit verwendeten Modifikationen des CF 222; M5, M6, M7 und M8 unterscheiden sich wie folgt:





			Material M5 wurde zusätzlich mit CVD(chemical vapour deposition) und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.





Die Fasern des Materials M6 wurden einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen (bei 2100°C für eine Stunde ausgelagert) und danach wurde das Substrat zusätzlich durch CVD(chemical vapour deposition) und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet. 


			Der Verbundwerkstoff des Materials M7 wurde keiner weiteren Behandlung, wie Hochtemperaturbehandlung oder Beschichtung, unterzogen.


			Die Fasern des Materials M8 wurden vor und nach der CVD-PyC Beschichtung einer Hochtemperaturbehandlung mit 2100°C für eine Dauer von jeweils einer Stunde unterzogen. 








Theorie





Im folgenden Kapitel werden mathematische und physikalische Grundlagen zu Scherspannung und Reibspannung beim Fibre-Bundle Pull-Out-Test erklärt. Die Spannung τmax ist die maximale Kraft pro Faser-Matrix Kontaktfläche, und die Reibspannung τf ist die durch Reibung entstehende Kraft auf die Kontaktfläche.


Modelle 





Es gibt zwei unterschiedliche mathematisch-physikalische Modelle zur Betrachtung des Faser-Auszug Versuches[7]. Man unterscheidet diese beiden Modelle durch die Betrachtung des Rissvorganges; in dem einen Modell, das so genannte Shear Lag Modell, welches COX[8] als einer der ersten verwendet hat, wird davon ausgegangen, dass sich die Faser nach dem Erreichen einer kritischen Scherspannung vollkommen von der Matrix löst, und bei dem anderen Modell geht man von einem bruchmechanischen Ansatz aus, wo die abgelöste Zone als Grenzflächenriss betrachtet wird, und das Fortschreiten dieses Risses ein Energiekriterium, die kritische Energiefreisetzungsrate (critical energy release rate criterion) erfüllt.[2]





Das Shear Lag Modell[2],[13]





Folgender Abschnitt beschreibt die Grundlagen des Shear Lag Modells, zusammengefasst aus den Arbeiten von Domnanovich[2] und Chawla[13].





In diesem Modell wird die an der Matrix außen anliegende Kraft nur durch Scherspannungen auf die Faser übertragen. Durch diese Reduzierung können die Spannungsverhältnisse im Interface zwischen Faser und Matrix untersucht werden.





Unter dem Einfluss einer äußeren Last dehnen sich Faser und Matrix unterschiedlich aus. Die Verschiebung der Faser wird im Folgenden mit u und die Verschiebung der Matrix mit v bezeichnet. Die angelegte Last wird durch Scherdehnungen in der Matrix übertragen. 
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Abbildung 5: Eine in der Matrix m eingebettete Einzelfaser f; diese Anordnung unter Beanspruchung einer axialen Dehnung und die resultierenden Verschiebungen u und v der Faser und der Matrix . Quelle: Ceramic Matrix Composits, Chawla [13]





Voraussetzungen für das Shear Lag Modell[2]:


			Es besteht ideale Haftung zwischen Faser und Matrix, es gibt kein Gleiten zwischen beiden








			Faser und Matrix haben gleiche Poissonzahlen, dadurch kommt es nicht zu Querspannungen, wenn Last in Faserrichtung angelegt wird








			Die Faser wird nicht direkt belastet, sondern Scherdehnungen in der Matrix und im Interface übertragen die Last auf die Faser








			Die Spannungskonzentrationen an den Faserenden können vernachlässigt werden. 








Die Faser mit dem Radius rF sei in eine zylindrische Matrix mit dem Radius RM vollkommen eingebettet (siehe Abbildung 5). 


 Da die Lastübertragung von der Matrix auf die Faser aufgrund der beiden axialen Verschiebungen u und v erfolgt, gilt mit der an die Faser angreifenden Kraft F und der von Geometrie und elastischen Eigenschaften des Verbundes abhängigen Konstanten B:
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Eine weitere Differentiation nach x ergibt:
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In einigem Abstand von der Faser ist die axiale Dehnung der Matrix
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Für die Faser gilt aufgrund des Hookeschen Gesetzes
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F ist die axiale Kraft an die Faser, Ef  ist der Elastizitätsmodul der Faser und Af ist der Querschnitt der Faser. In Gleichung 3.2 eingesetzt folgt damit
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Eine Lösung dieser Differentialgleichung ist
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Mit den beliebigen Konstanten S und T, die aus den Randbedingungen bestimmt werden müssen, und 
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Um die Konstante S und T zu bestimmen, setzen wir bei x = 0 und x = l als Randbedingungen F = 0 bzw. σf = 0 ein, weil die Faser an den beiden Enden nicht direkt belastet wird.





Mit F = 0 bei x = 0 folgt
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Und mit F = 0 bei x = l
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Und daraus
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Mit dem Theorem für halbe Winkel folgt für Zugspannung in der Faser 
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Die maximal mögliche Dehnung in der Faser ist die erzwungene Dehnung ε und die maximale Spannung ist Efε . Das Shear-Lag Modell sagt also voraus, dass die Spannung in der Faser von beiden Enden her bis zum maximalen Wert Efε ansteigt, wenn die Faser lang genug ist. Die mittlere Spannung in einer Faser der Länge l ist somit
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Man erhält den Verlauf der Scherspannung τ am Faser-Matrix Interface unter Berücksichtigung der Gleichgewichtskräfte die in Faserrichtung an einem Element dx der Faser mit dem Radius rf wirken. Somit folgt mit Abbildung 6
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Abbildung 6: Kräftegleichgewicht an einem Element dx der Faser mit Radius rf. Quelle: Ceramic Matrix Composites, Chawla [13]











Die axiale Kraft an die Faser F entspricht πrf2σf. In Gleichung 3.14 eingesetzt erhält man
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Aus den Gleichungen 3.12 und 3.15 folgt dann
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Abbildung 7: Veränderung der Zugspannung σ und der Scherspannung τ entlang des Faser/Matrix Interface. Quelle: Ceramic Matrix Composites, Chawla [13]








Abbildung 7 zeigt die Änderung von σf  und τ mit der Länge x entlang der Faser. Die maximale Scherspannung in Gleichung 3.16 kann sowohl die Schubschergrenze der Matrix, sowie die Scherfestigkeit des Faser-Matrix Interface sein. In Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix, ist die Scherfestigkeit des Faser-Matrix Interface erwartungsgemäß kleiner als die Festigkeit der Matrix. Daher kann τ mit Sicherheit als Scherfestigkeit des Interface angenommen werden.





Um die Konstante B zu bestimmen, die wie bereits oben schon erwähnt von der Geometrie der Faseranordnung abhängt, lassen wir die Faserlänge l wesentlich größer werden als den Radius rf. Wenn man einen Verbund mit dem Radius Rm betrachtet in den die Faser eingebettet ist, dann ist 2Rm der kleinstmögliche Abstand zwischen der zentralen Achse zweier Fasern. Wenn man die Scherspannung in Faserrichtung in einer Distanz r von der Faserachse mit τ(r) bezeichnet, so kann man an der Faseroberfläche wo r = rf ist schreiben
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Somit folgt für B
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Es sei w die tatsächliche Verschiebung der Matrix und nachdem am Faser-Matrix Interface das Gleiten ausgeschlossen sein soll, ist w = u. In einem Abstand R vom Zentrum der Faser, unter der Annahme dass die Faser in einem Zylinder eingebettet ist, ist die Verschiebung der Matrix von der Faser unberührt und w = v. Die Gleichgewichtskräfte die so auf das Matrixvolumen zwischen rf und R wirken sind
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Für die Scherspannung in der Matrix kann mit dem Matrix-Schermodul Gm das Hookesche Gesetz als τ(r) = Gmγ  geschrieben werden und
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Man bekommt dann mit der Integration von rf bis R
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Laut Definition gilt ebenso
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Aus Gleichung 3.22 und 3.23 erhalten wir
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Weiters folgt mit Gleichung 3.18 und 3.24
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Somit kann man für den Lasttransferparameter β schreiben
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Der Term R/rf entspricht der Faser-Packungsdichte. Für eine kubische Packung der Fasern folgt
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Und für die hexagonale Packung
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Mit der maximalen Packungsdichte Φmax kann der Term für die Faser-Packungsdichte verallgemeinert werden, und in Gleichung 3.28 eingesetzt folgt für den Lasttransferparameter
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Umso größer das Verhältnis von Gm/Ef, umso größer ist auch β und umso schneller steigt die Last auf die Faser, ausgehend von den Faserenden.  Eine Schlussfolgerung der Shear - Lag Analyse ist, dass die Scherfestigkeit aus Gleichung 3.17 groß sein muss, um eine Faser bis zur maximalen Festigkeit belasten zu können. In Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix erwartet man, dass die Scherfestigkeit des Faser-Matrix Interface die maximale Scherfestigkeit vorgibt. Wenn jedoch Faser und Matrix unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten besitzen, so ist das Interface einem radialen Druck q ausgesetzt. Es gilt dann τi = qμ, wobei μ der Coulombsche Reibungskoeffizient ist. Bei nochmaliger  Betrachtung der Gleichgewichtskräfte auf dem Stück L/2 der Faser folgt dann
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Weil die Faser von beiden Enden belastet wird, wird hier L/2 und nicht L herangezogen. Wenn die Faser lang genug ist und das Interface fest genug ist, sollte es möglich sein die Faser bis zur maximale Spannung, also zur Bruchspannung σfu, zu belasten. Um dies zu erreichen sei nun (L/d)c das Verhältnis von minimaler Faserlänge zu Faserdurchmesser. Wir nennen das Verhältnis (L/d) den Formfaktor, und das Verhältnis (L/d)c den kritischen Formfaktor um die Bruchspannung σfu zu erreichen. Dies kann man schreiben als
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Für einen vorgegebenen Faserdurchmesser d können wir nun die kritische Faserlänge Lc einführen.
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Dies besagt dass die Faserlänge größer oder gleich Lc sein muss, damit man sie überhaupt bis zur maximalen Spannung belasten kann und dass die Lastübertragungslänge einer Faser unabhängig von der Gesamtlänge der Faser ist. Da die durchschnittliche Belastung in der Faser kleiner sein wird als die maximale Belastung die auf das Faserzentrum wirkt, kann die durchschnittliche Spannung in der Faser geschrieben werden als
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Oder
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Das Shear – Lag Modell sagt also voraus, dass sich die Spannung und die Verschiebung von beiden Enden der Faser her über einer Länge Lc/2  aufbaut. Die Faser trägt den größten Teil der Spannung, da lokale Verschiebungen über Lc/2 in Faser und Matrix gleich sind.








Das Modell von GAO[14]





In folgendem Kapitel wird ein bruchmechanisches Modell für das Ablösen der Faser aus der Matrix vorgestellt unter Bezugnahme der Reibung in der abgelösten Region. Dieses Modell wurde von GAO[14] entwickelt und wurde aus dessen Arbeit[14] zusammengefasst.





Stab-Zylinder Analyse (Rod-cylinder analysis)





Die Faser-Matrix Ablösung lässt sich als einfaches Shear-Lag Modell, angewendet auf einen Stab(Faser) der in einem Zylinder(Matrix) eingebettet ist, darstellen (siehe Abbildung 8). Die Probe ist an dem einen Ende, bei y = s befestigt und an dem anderen Ende, bei y = 0 wird die Faser mit einer Kraft F belastet. Der Radius Rm des Matrixzylinders ist definiert durch
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Abbildung 8: Faser-Matrix System mit teilweise abgelöster Einzelfaser. Quelle: GAO[14]








Mit dem Faserradius rf und dem Volumsanteil cf der Faser. Es sei nun l die anfangs abgelöste Länge der Faser und τs die durch den Druck des Interface auf die abgelöste Zone wirkende Scherspannung. Auf Faser und Matrix wirken die Zugkräfte Tm, Tf  die die zugehörigen Verschiebungen um(y), uf(y) verursachen. Mit den Elastizitätsmodulen Em, Ef und den Poissonzahlen νm, νf für Matrix und Faser folgen für die abgelöste Zone y < l folgende Gleichgewichtsbedingungen
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Und Spannungs-Dehnungsbeziehungen 
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Mit
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Der Volumsanteil der Matrix ist cm, wobei (cf + cm)=1, und –q* ist der zusätzliche Druck am Interface der abgelöste Zone durch Tf und Tm. Für das Verhältnis zwischen dem Interfacedruck q* und den Zugkräften Tf und Tm untersuchen wir einen beliebigen Querschnitt der Probe. Mit den Polarkoordinaten ρ, θ bezeichnen σρ, σθ die Belastung in der Ebene des Querschnitts, und σy die Belastung normal auf die Ebene. Für die Verzerrung in der Ebene folgen als Ausdrücke für Last und Verzerrung der Faser in einem kreisförmigen Gebiet
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Und
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A ist die zu bestimmende Konstante. Ef, νf sind die elastischen Konstanten der Faser. Für das ringförmige Gebiet der Matrix folgt
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Die Konstanten B, C sind zu bestimmen und Em, νm sind die elastischen Konstanten der Matrix. Die Randbedingungen lauten
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Bei Verzerrungen in der Ebene ist σy überall konstant, im kreisförmigen Bereich (siehe Abbildung 8) ist σy = σf, und im ringförmigen Bereich ist σy = σm. Aus den Gleichungen 3.42, 3.45 und den oben angeführten Randbedingungen folgt
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Mit γ aus Gleichung 3.41 und
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Folgt nun
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Und daraus folgt für den zusätzlichen Druck am Interface in der abgelösten Zone
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Die Scherspannung τs am Interface wird durch den anfänglichen Druck q0 und den zusätzlichen Druck q* durch Poisson Kontraktion bei Belastung der Faser erzeugt. q0 wird als konstant angenommen und durch die Volumskontraktion des Harzes und die differentielle thermische Ausdehnung der Faser und der Matrix während der Produktion des Verbundwerkstoffes erzeugt. Daher folgt mit dem Reibungskoeffizienten μ 
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Unter Verwendung der Randbedingungen
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und der Gleichungen 3.37, 3.50 und 3.51 erhalten wir die Kräfte auf Faser und Matrix in der abgelösten Zone y < l.
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Die Konstanten P´ und λ sind gegeben durch
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Um die Verschiebungen zu berechnen muss man sowohl die abgelöste Zone wie auch die Zone in der zwischen Faser und Matrix noch keine Gleiten aufgetreten ist, wo uf (y) = um(y) für l < y < s ist, berücksichtigen.  Daher folgt
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und aus den Spannungs-Dehnungs Relationen
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Durch die Gleichgewichtsbedingungen folgt
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Unter Verwendung der Gleichungen 3.49 und 3.57 – 3.60 ist nun für die nicht abgelöste Zone
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wobei
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Mit Gleichung 3.61 und den Randbedingungen uf(s) = um(s) = 0 kann gezeigt werden, dass für l < y < s gilt





file_81.unknown





thumbnail_71.wmf


(



)



(



)



(



)



(



)



ú



ú



û



ù



ê



ê



ë



é



+



+



+



-



-



-



×



ú



ú



û



ù



ê



ê



ë



é



+



-



+



-



-



=



=



g



n



n



a



gn



an



gn



an



k



g



a



g



p



2



1



1



2



1



2



2



2



2



m



f



m



f



m



f



f



f



m



f



P



E



r



y



s



u



u






      3.63 





und für die abgelöste Region, wo y < l ist, erhält man nach Verwendung von Gleichungen 3.38, 3.39, 3.50, 3.53 und 3.54 
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Das relative Gleiten zwischen Faser und Matrix ist gegeben durch
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 Das Faser Ablösungskriterium (The fiber debonding criterion)





Das sukzessive Ablösen der Faser kann man als Ausbreitung des Risses entlang des Interface ansehen. Der Widerstand ξ gegen das Ablösen ist gegeben durch
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mit der kritischen Last Pd , ab der das Ablösen einsetzt und der Fläche A der abgelösten Zone, mit A = 2πrl . Eine genaue Lösung der Funktion C, als Funktion der abgelösten Länge ist im Modell von GAO[14] nicht angegeben, jedoch kann durch Näherungen die kritische Spannung für das Ablösen σd geschrieben werden als
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Gleichung 3.67 ist nicht exakt, da die Reibung am abgelösten Interface vernachlässigt wird und angenommen wird, dass cf viel kleiner als cm ist. Die für das Ablösen aufgebrachte Arbeit ist vollständig bestimmt durch die Änderung der Verzerrungsenergie der Faser. Um die Reibung ins debonding criterion mit einzubeziehen, gehen wir davon aus, dass es ein eingerissener Körper mit dem Volumen V  mit den Zugkräften T und τs an den Oberflächen ST und Sf, mit den zugehörigen Verzerrungen du und dv (siehe Abbildung 9), belastet wird. 

















file_86.bin








Abbildung 9: Schema zur Bestimmung des debonding criterion aus Gleichung 3.50. 
Quelle: GAO[14]








Für die Rissausbreitung dA entlang der Reibungsoberfläche Sf folgt aus der Energieerhaltung
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mit der spezifischen Brucharbeit g und der gespeicherten inneren Energie U und der Reibungsarbeit  ∫τs dv ds. Für elastische Systeme gilt
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Kombiniert man Gleichungen 3.68 und 3.69 so erhält man das fracture criterion
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Wenn die Zugkraft T aus n Kräften P1,...,Pn und dazugehörigen Versschiebungen Δ1,..., Δn besteht, dann folgt aus Gleichung 3.70
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Man kann also den Vorgang des Ablösens als Rissausbreitung entlang des Faser-Matrix Interface betrachten. Die Kraft am Faserende ist dann mit g = ξ, A = 2πrl, ds = 2πrdy und Pi (=P) gegeben. Mit dem Shear Lag Modell aus Kapitel 3.1.2.1 erhalten wir u(y) aus Gleichung 3.65 und Δi  = -uf (0) aus Gleichung 3.64. Das debonding criterion können wir nun schreiben als
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Der erste Term auf der rechten Seite in Gleichung 3.72 ist identisch mit Gleichung 3.65 weil C = -uf (0)/P ist und der zweite Term auf der rechten Seite von Gl. 3.72 ist der Reibungsanteil von ξ, welcher in voran gegangenen Betrachtungen des Problems vernachlässigt worden war. Mit den Ableitungen von uf (0) und v(y) bezüglich l erhalten wir
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mit
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und
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Gleichung 3.73 ist das endgültige debonding criterion, das zeigt dass die Belastung beim Ablösen abhängt von:


			der Länge der Ablösung





der Poisson Kontraktion


dem Reibungskoeffizienten am Interface


dem Volumsanteil der Faser und der Matrix


den E-Modulen der Faser und der Matrix





Wenn man die Reibung am Interface vernachlässigt, also μ = 0 ist, dann wird λ = 0 und Q = 0. Damit wird die reibungsfreie Ablösungs – Last P0 
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und für die Ablösungs – Spannung σ0 folgt
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σ0 aus Gleichung 3.77 ist jedoch nicht identisch mit Gleichung 3.67 in der die Reibung am Interface auch vernachlässigt wird. Nur wenn man die Poissonzahlen νf , νm und β nicht berücksichtigt werden die Ablösungs – Spannungen σ0 und σd gleich. Für Faserverbundwerkstoffe mit niedrigem cf und Ef hat das Vernachlässigen dieser Parameter kaum merklichen Einfluss auf die Ablösungs – Spannung. Für Werkstoffe mit hohem cf und Ef  müssen sie jedoch berücksichtigt werden. Allgemein sollten also die Effekte der Reibung am Interface nicht vernachlässigt werden. Die relative Verschiebung δ am Faserende, bei y = 0, erhalten wir mit Gleichung 3.65.
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Experimentelle Durchführung





In diesem Kapitel wird die Durchführung des Fibre-Bundle Pull-Out-Tests erklärt. 


Die Ergebnisse der Messungen sind abschließend im Vergleich zu den Werten für Reibspannung und Maximalspannung aus der Arbeit von BRANDSTETTER[1] dargestellt. Die Datenblätter zu den verschiedenen CF 222 Modifikationen befinden sich im Anhang.





Proben





Für die Tests wurden folgende vier Materialien (M5, M6, M7, M8) untersucht. 


Die Reibspannung τf des Interface wird bei den Fibre-Bundle Pull-Out-Tests als Parameter für den reibungsgesteuerten Teil angegeben und die maximale Spannung τmax wird für den Beginn der Ablösung des Faserbündels von der Matrix  herangezogen.[1] Für die Bestimmung der Grenzflächenparameter wurde weder das Shear-Lag Modell noch das Modell von GAO herangezogen, sondern ein einfacheres Modell welches in der Arbeit von Brandstetter[1] bereits eingeführt wurde, da die wesentlichen Unterschiede der Temperaturbehandlung aus diesem einfachen Modell ersichtlich sind und die Poissonzahlen einen vernachlässigbaren Einfluss haben.





Die untersuchten Materialien wurden von der Firma Schunk hergestellt. Der Fasertyp bei allen waren C-Fasern des Typs HTA 5131 6K der Firma Tenax. Es wurde für alle derselbe Herstellungsprozess durchlaufen, der im Grunde aus Imprägnieren, Carbonisieren und Graphitieren besteht. Die Materialen unterschieden sich nur durch den Behandlungstyp der Fasern, wie in folgender Übersicht dargestellt wird.[1]





			M5: 	CVD-PyC Coating


			M6:	Hochtemperaturbehandlung des Materials – CVD-PyC 


Coating


M7:	keine zusätzliche Behandlung





M8:	Hochtemperaturbehandlung des Materials – CVD-PyC 


Coating – nochmalige Hochtemperaturbehandlung des 


Materials








Für die Messung wurden von jedem der vier Materialen Proben mit unterschiedlichen Auszugslängen von 2mm, 2,5mm, 3mm, 3,5mm und 4mm hergestellt. 


Versuchsaufbau 





Die Proben wurden in einer speziell hergestellten Haltevorrichtung(Abbildung 11) eingespannt und in einem Induktionsofen auf 1000°C erhitzt. Die Temperatur wurde mit einem Pyrometer von Testotherm gemessen. Da der Kohlenstoff zwar hochtemperaturbeständig ist, jedoch bei 1000°C an der Luft zu brennen beginnen würde, wurden die Versuche im Vakuum bei 10-4 mbar durchgeführt. Für die Erzeugung des Vakuums stand eine Turbovakuumpumpe der Firma Snecma zur Verfügung. Es wurde wie schon bei den Messungen von BRANDSTETTER[1] als Zugmaschine eine hydraulische Prüfmaschine der Firma Schenk verwendet.
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Abbildung 10 : Versuchaufbau (v. li. nach re.); Steuerschrank, Vakuumeinheit, Vakuumkessel  mit Induktionsofen
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Abbildung 11:  Haltevorrichtung für Probe 





Die Messdaten Kraft und Verschiebung wurden mit einer Messrate von 10 Messwerten pro Sekunde mit dem Programm CATMAN32 aufgenommen. Mit diesem Programm ist es schon während der Messung möglich die Kraft-Weg-Kurve am Bildschirm zu verfolgen, was den Vorteil hatte, dass Messungen bei denen die Probe abrupt abgerissen ist vor Ablauf der herkömmlichen Messdauer zu beenden. Die Gründe für dieses abrupte Abreißen können Fehler bei der Präparation, eine nicht exakte Einspannung oder eine bereits bestehende Beschädigung der Probe sein.





Kurzbeschreibung des Hydraulikaggregats 





Die Grundvorrausetzungen für hochwertige servohydraulische Systeme sind dass das Drucköl, welches als Medium für die Energieübertragung dient, einen hohen Reinheitsgrad und konstanten Betriebsdruck besitzt. Das Aggregat liefert einen Förderstrom von 12l/min mit konstantem Betriebsdruck von ca.280 bar. Der maximal zulässige Betriebsdruck beträgt für dieses Aggregat 315 bar. Die Hochdruck-Konstantpumpe ist ins Öl getaucht und wird mit einem 7,5 kW-Drehstrommotor angetrieben. Die optimale Betriebstemperatur für das Öl liegt zwischen 30°C und 40°C und wurde durch einen Öl/Wasserwärmetauscher geregelt. Das Drucköl fließt von der Hochdruckpumpe über den Hochdruckfilter zum servohydraulischen Prüfsystem und dann zurück über den Niederdruckfilter und den Kühler in den Öltank.





Durch verschmutztes Öl wird die einwandfreie Funktion des Servoventils (siehe Kap.4.2.2) behindert. Wegen starker Verschmutzung des Betriebsöls wurde das Aggregat vor den Messungen entleert und gereinigt. Anschließend wurde von der Firma PAL eine Schmutzteilchenanalyse durchgeführt. 





Kurzbeschreibung des Hydropulssystems 





Der vom Hydraulikaggregat erzeugte Ölstrom wird über das elektrohydraulische Servoventil einem doppelt wirkenden Längszylinder zugeführt. Das Servoventil regelt die verlangte Belastung am Prüfkörper. Die Prüfkraft wird mit einer Kraftmessdose gemessen und in einem Messverstärker in elektrische Spannung umgewandelt. Die Spannung verhält sich proportional zur Prüfkraft. Der Istwert der  Spannung wurde mit einem Voltmeter sichtbar gemacht. Die Spannung wird im Regelverstärker mit dem vom Sollwertgeber (für vorliegende Arbeit war dies die HTM Steuerung)  kommenden Sollwert verglichen. Die Differenz von Soll- und Istwert wird im Regelverstärker verstärkt und dem Servoventil als Regelabweichung zugeführt. 





Kurzbeschreibung des Hochfrequenzgenerators 





Die hohen Temperaturen im Werkstück wurden durch induktive Erhitzung durch einen Hochfrequenzgenerator erzeugt. Die Leistung die im Werkstück entwickelt wird, hängt vom Wirkungsgrad der belasteten Arbeitsspule und der Anpassung der Spule an die Oszillatorröhre ab. 





Für vorliegende Arbeit verwendete Spule(Abb. 6) war eine hohle Kupferröhre mit 5 Windungen, einem Außendurchmesser von 5cm und einer Wandstärke von 1cm. An der Außenseite der Spule fließt Hochfrequenzstrom entlang. Da Strom den Weg der geringsten Impedanz sucht, tritt die größte Stromdichte an der Seite der Spulenröhre auf, die zum Werkstück hin gerichtet ist. Im Werkstück fließt wegen des Skin-Effekts auch an der Außenseite Strom und die größte Stromdichte tritt zur Spule hin auf. Dadurch dass beide Ströme möglichst nahe beieinander fließen sind die Vorraussetzungen für die Kopplung von Spule und Werkstück optimal. Damit die Probe gleichmäßig erhitzt wird ist es wichtig, dass das Werkstück vollkommen symmetrisch in Bezug auf die Arbeitsspule aufgestellt wird. Das heißt, dass die Achsen von Probe und Spule zusammen fallen müssen, damit der Abstand zwischen der Außenseite des Werkstücks und der Innenseite der Spule über die ganze Länge gleich groß ist.
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Abbildung 12:  Arbeitsspule mit Probe in Haltevorrichtung





Ergebnisse





Die Fibre-Bundle Pull-Out-Tests wurden jeweils bei einer Temperatur von 1000°C durchgeführt.  





Auswertung





Die Messdaten wurden mit dem Programm CATMAN 32 aufgenommen und mit ORIGINPRO 7.5. graphisch dargestellt. Im folgenden Abschnitt sind die Kraft - Weg Kurven verschiedener Proben und die Mikroskopaufnahmen nach dem Auszugsversuch abgebildet. Eine gesamte Übersicht über Messwerte inklusive der Reibflächen aller untersuchten Proben findet sich im Anhang.





Material M5





Material M5 wurde zusätzlich durch CVD(chemical vapour deposition) und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet.
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Abbildung 13:  M5 mit einer Auszugslänge von 3,55mm





An dieser Kurve(Abbildung 13) ist das Ablösen des Faserbündels aus der Matrix bei Fmax = 102N sehr gut zu erkennen. Durch die Reibung am Faser-Matrix Interface, wird die Reibkraft Ffriction = 42,8N auf die Matrix übertragen.
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Abbildung 14: Mikroskopbild Probe M5, lfb = 3,55mm





Bei dieser Probe wurde tatsächlich nur ein Faserbündel aus dem Verbund ausgezogen. 





Da 
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folgt mit einer Reibungsfläche A von 15,22mm2 folgt für die maximale Scherspannung τmax und für den Reibungswert der Scherspannung τf





Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M5


3,55


6,7


2,8


Tabelle 3:  Ergebnisse für M5 mit l = 3,55mm
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Abbildung 15: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M5, mit l = 4mm








Die Probe M5 mit der Auszugslänge l = 4mm, hat wesentlich höhere Werte für die maximale Scherspannung und die reibungsbedingte Scherspannung als für diese Auszugslänge zu erwarten gewesen wäre. Grund dafür ist, dass hier nicht nur ein Faserbündel aus dem Verbund ausgezogen wurde, sondern mehrere(Abbildung 16). Dadurch war die Reibungsfläche größer; A = 32mm2, und es musste auch mehr Kraft für das Ablösen aufgewendet werden.
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Abbildung 16: Mikroskopaufnahme; M5 mit l = 4mm








Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M5


4


8,8


4,0


Tabelle 4:  Ergebnisse für M5 mit l = 4mm





Material M6





Die Fasern des Materials M6 wurden einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen und danach wurde das Substrat zusätzlich durch CVD(chemical vapour deposition) und PyC(PyroCarbon) Verfahren beschichtet. 
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Abbildung 17: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M6, mit l = 3mm
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Abbildung 18: Mikroskopaufnahme; M6 mit l = 3mm





Anhand von Abbildung 18 erkennt man, dass hier 3 Faserbündel ausgezogen wurden, wovon die beiden oberen im Bild auf einer Länge von 1mm miteinander verbunden sind. Abbildung 19 ist die Mikroskopaufnahme des Verbundes aus dem ausgezogen wurde. Hier sieht man wie die drei Faserbündel mit unterschiedlicher Breite in der Matrix eingebettet waren.
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Abbildung 19: Mikroskopaufnahme der Oberseite des Verbundes aus dem ausgezogen wurde; M6 mit l = 3mm





Mit der Auszugslänge l = 3mm, einer Reibfläche von 22,4mm2, einer Maximalkraft Fmax  = 291,7N und der Reibkraft Ff  = 72,8N folgt mit Formel 5.1





Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M6


3


13,0


3,25


Tabelle 5:  Ergebnisse für M6 mit l = 3mm
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Abbildung 20: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M6, mit l = 4mm
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Abbildung 21: Mikroskopaufnahme; M6 mit l = 4mm





Mit der Auszugslänge l = 4mm, einer Reibfläche von 29,01mm2, einer Maximalkraft Fmax = 281,24N und der Reibkraft Ff = 70,2N folgt mit Formel 5.1





Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M6


4


9,7


2,42


Tabelle 6:  Ergebnisse für M6 mit l = 4mm








Material M7





Der Verbundwerkstoff des Materials M7 wurde keiner weiteren Behandlung, wie Hochtemperaturbehandlung oder Beschichtung, unterzogen.
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Abbildung 22: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M7, mit l = 3mm





Bei der Probe M7 mit Auszugslänge l = 3mm, war am ausgezogenen Faserbündel am oberen Ende ein Teil des Faserbündels abgespalten(siehe Abbildung 23). Der in Abbildung 22 mit Ffriction* bezeichnete Kurvenabschnitt zeigt die durch diesen Teil zusätzliche durch Reibung hervorgerufene Scherspannung an.
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Abbildung 23: Mikroskopaufnahme; M7 mit l = 3mm








Mit einer Reibungsfläche von A = 13,9mm2 folgt











Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M7


3


6,33


2,64


Tabelle 7:  Ergebnisse für M7 mit l = 3mm









































file_114.bin





thumbnail_94.wmf


0,0



0,5



1,0



1,5



2,0



2,5



0



10



20



30



40



50



60



70



80



F



friction



Kraft [N]



Weg [mm]



F



max









Abbildung 24: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M7, mit l = 2mm








file_115.bin








Abbildung 25: Mikroskopaufnahme; M7 mit l = 2mm





Bei dieser Probe wurde genau ein Faserbündel ausgezogen(Abbildung 25). Daher ist der reibungsabhängige Term in Abbildung 24 sehr gut zu erkennen.





Die Reibungsfläche war bei dieser Probe A = 10,52mm2 mit einer Auszugslänge l = 2mm. Mit Fmax = 71,76N und Ff = 9,69N folgt





Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M7


2,0


6,82


0,92


Tabelle 8:  Ergebnisse für M7 mit l = 2mm





Material M8





Die Fasern des Materials M8 wurden vor und nach der CVD-PyC Beschichtung einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen.
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Abbildung 26: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M8, mit l = 3,55mm
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Abbildung 27: Mikroskopaufnahme; M8 mit l = 3,55mm





Wie man in Abbildung 27 erkennt, wurde bei dieser Probe exakt ein Faserbündel ausgezogen. Mit einer Reibungsfläche von A = 13,75mm2 und Fmax = 99,2N und Ff = 50,3N folgt








Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M8


3,55


7,2


3,66


Tabelle 9:  Ergebnisse für M8 mit l = 3,55mm
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Abbildung 28: Kraft-Weg Kurve einer Probe vom Material M8, mit l = 4mm
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Abbildung 29: Mikroskopaufnahme; M8 mit l = 4mm
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Abbildung 30: Mikroskopaufnahme der Oberseite des Verbundes aus dem ausgezogen wurde; M8 mit l = 4mm





Hier wurden zwei Faserbündel, wovon eines wesentlich schmaler war, aus dem Verbund ausgezogen(Abbildung 29, Abbildung 30). Mit Fmax = 270,3N, Ff = 121N und einer Reibfläche von A = 27,7mm2 folgt 








Material


Auszugslänge [mm]


τmax [MPa]


τf  [MPa]


M8


4,0


9,76


4,37


Tabelle 10: Ergebnisse für M8 mit l = 4mm














 



Resultate





Die Parameter τmax und τf wurden berechnet indem der Quotient aus Maximalkraft bzw. Reibkraft zur Faser-Matrix Kontaktfläche gebildet wurde(Formel 5.1). Die Kontaktflächen wurden unter dem Lichtmikroskop Axioplan von Zeiss, mit dem Programm AxioVisio Rel. 4.4 vermessen.  








Bezeichnung


Probenanzahl


τmax  [MPa]


τf  [MPa]


M5


6


6,46 ± 1,5


2,7 ± 1,0


M6


4


9,2 ± 2,8


2,41 ± 0,86


M7


4


6,48 ± 0,31


1,97 ± 0,82


M8


8


9,2 ± 2,0


4,2 ± 1,2


Tabelle 11: Ergebnisse der Messungen





Es konnten keine weiteren Messungen mehr an derselben Apparatur durchgeführt werden, da diese wegen technischer Mängel nicht mehr in Betrieb genommen werden kann.





Weiters wurde bei der Ausmessung der Kontaktflächen unter dem Mikroskop festgestellt, dass sich bei manchen Proben nicht exakt ein Faserbündel aus der Matrix gelöst hatte, sondern das Bündel in mehrere Teile gesplittet war oder sogar aus zwei oder mehr Faserbündeln bestand. Dadurch ist bei diesen Proben die Kontaktfläche zwischen Faser und Matrix größer, was eine größere Maximalkraft und größere Reibkraft zu Folge hat. Dies könnte unter anderem eine Ursache für die relativ breite Streuung der Messwerte sein.





Der Faserbündel Auszugsversuch wurde für die Materialien M5, M6, M7 und M8 bereits von BRANDSTETTER[1] bei Raumtemperatur durchgeführt. Die Maximalspannung τmax und die Reibspannung τf sind dort wesentlich geringer als bei der Hochtemperaturmessung. 





Diskussion





Bei den Hochtemperaturmessungen ist die Maximalspannung τmax und die Reibspannung τf größer als bei den Raumtemperaturmessungen von Brandstetter[1]. Verantwortlich sind dafür vermutlich der Abbau innerer Spannungen und Rissschließungseffekte, welche auftreten je näher die Versuchstemperatur an der Herstellungstemperatur liegt, wodurch es zu einer Erhöhung der effektiven lastübertragenden Fläche kommt.[2]. Diese Risse treten im Werkstoff beim Abkühlen des Materials durch thermische Spannungen auf. Ein Vergleich der Ergebnisse zwischen den aus vorliegender Arbeit bei Hochtemperatur erhaltenen Werte für Maximal- und Reibspannung zu jenen die bei Raumtemperatur von Brandstetter[1] gemessen wurden findet sich in Tabelle 12.





Die Parameter für die maximale Spannung τmax und die Reibspannung τf sind alle bei den Hochtemperaturmessungen im Vergleich zu den Raumtemperaturmessungen von Brandstetter[1] erhöht (siehe Tabelle 12). Eine mögliche Ursache für die Zunahme können Wachstumsprozesse in der Grenzschicht sein, die durch die Oberfläche der Faser und innere Spannungen induziert werden. 





Der größte Wert für die Maximalspannung wurde für die Materialien M6 und M8 gemessen. Die Fasern dieser Materialien wurden einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen. Bei M6 wurden diese für eine Stunde bei 2100°C ausgelagert, und danach im CVD – PyC Verfahren beschichtet, und bei M8 im Unterschied zu M6 nach dem CVD – PyC Coating noch einmal der Hochtemperaturbehandlung unterzogen.  Auch bei den Raumtemperaturmessungen von Brandstetter[1] erreichten diese beiden Materialien den größten Wert für τmax. Es ist denkbar, dass diese beiden Materialien die höchsten Werte für die maximale Spannung aufweisen, da sie beide einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen worden waren. 





Das vollkommen unbehandelte Material M7 und das Material M5, welches nur im CVD – PyC Prozess beschichtet wurde, erreichten niedrigere Werte für die Maximalspannung τmax. Dies ist auch in Raumtemperaturmessungen von Brandstetter[1] der Fall. Es kann also davon ausgegangen werden, dass die Hochtemperaturbehandlung Einfluss auf die Maximalspannung hat.





Auch die Werte für die Reibspannung τf sind bei der Hochtemperaturmessung sowie bei der Raumtemperaturmessung von Brandstetter[1] am größten für die Hochtemperaturbehandelten Materialien M6 und M8. Es liegt die Vermutung nahe, dass eine Hochtemperaturbehandlung auch auf τf Einfluss hat, hierzu müssten jedoch weitere Messungen durchgeführt werden.





Das Material M8, welches vor und nach dem Coating der Hochtemperaturbehandlung unterzogen wurde, hat die höchsten Werte für Maximalspannung und Reibspannung. Wie oben bereits erwähnt führt die Hochtemperatur Behandlung des Coatings vermutlich zum Aufwachsen orientierter Strukturen auf die Faser, wodurch die Faser – Matrix Haftung verbessert wird.





Bezeichnung


τmax  [MPa] TH


τf  [MPa] TH


τmax  [MPa] TR


τf  [MPa] TR


M5


6,46 ± 1,5


2,7 ± 1,0


5,48 ± 1,91


1,54 ± 0,41


M6


9,2 ± 2,8


2,41 ± 0,86


6,98 ± 2,08


3,99 ± 0,92


M7


6,48 ± 0,31


1,97 ± 0,82


5,25 ± 1,69


1,86 ± 0,33


M8


9,2 ± 2,0


4,2 ± 1,2


6,44 ± 1,86


3,48 ± 0,63


Tabelle 12: Hochtemperaturtests aus vorliegender Arbeit und Raumtemperaturtests 
(mit TR bezeichnet) von Johann Brandstetter[1], Seite 51











Resümee


 


Die Eigenschaften des Interface zwischen Faser und Matrix sind grundlegend für das Bruchverhalten eines Endlosfaserverbundwerkstoffes. Um diese Eigenschaften zu untersuchen werden häufig der Single Fibre Pull Out Test und der Single Fibre Push Out bzw. Push Through Test durchgeführt. Diese Tests sind jedoch nicht charakteristisch für das tatsächliche Versagen eines Werkstoffes, da nur einzelne Fasern aus dem Verbund gezogen werden. Um reales Materialversagen beschreiben zu können ist der Fibre-Bundle Pull-Out Test geeigneter, da das Probenmaterial denselben Produktionsvorgang wie das tatsächlich in technischen Anwendungen benutzte Material durchläuft und ganze Faserbündel abgelöst werden.





Häufig werden für die Berechung der Interface Parameter das Shear Lag Modell und das Modell von GAO[14] verwendet. Die theoretischen Aussagen über shear lag Parameter stimmen in beiden Modelle jedoch gegenüber experimentellen Ergebnissen nicht gut genug überein. Deshalb wurde eine vereinfachte Methode (BRANDSTETTER[1]) zur Bestimmung der Parameter herangezogen. 





Die aus den Messkurven ermittelten Werte für Fmax und Ff wurden mit Formel 5.1 in Verhältnis zu Reibungsfläche gesetzt und so die maximale Spannung τmax und die Reibspannung τf ermittelt. 





 In vorliegender Arbeit wurden die maximale Spannung τmax und die Reibspannung τf verschieden beschichteter 2D C/C – Verbundwerkstoffe der Firma Schunk bei Hochtemperatur (T = 1000°C) untersucht. 





Die höchsten Werte für die maximale Spannung τmax  wurden bei den Proben M6 und M8 festgestellt. Diese Proben wurde im CVD – PyC Verfahren beschichtet und die Fasern wurden einer Hochtemperaturbehandlung unterzogen. Es liegt die Vermutung nahe, dass das Ansteigen der Interfaceparameter durch Wachstumsprozesse in der Grenzschicht, welche durch die Oberfläche der Faser und innere Spannungen induziert werden, verursacht wurde. Dies nachzuweisen ist Aufgabe zukünftiger Strukturanalysen, wie zum Beispiel mit dem Rasterelektronenmikroskop oder mit Durchstrahlungsmikroskopie.





Anhand der Reibwerte kann man ersehen, dass die Testtemperatur Einfluss auf die Reibspannung τf hat, und diese bei den Hochtemperaturtests für alle Proben größer war als bei den Raumtemperaturtests[1]. Jedoch lässt sich kein Einfluss der Auslagerung der Fasern, oder der Beschichtung auf die Werte der Reibspannung τf erkennen. Hierzu müssten noch weitere Messungen gemacht werden.





Es wird empfohlen die Anzahl der Proben bei zukünftigen Messungen wesentlich zu erhöhen, um die Streuung der Messwerte zu verringern. Die in vorliegender Arbeit beschriebene Messmethode eignet sich sehr gut zur Bestimmung der Interfaceparameter τmax und τf, kann allerdings durch die Verwendung neuerer Apparaturen optimiert werden. 
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Anhang





Übersicht Messwerte





M5


Reibfläche[mm2]


Fmax [N]


Ff [N]


τmax [MPa]


τf [MPa]


1


11,8


66,7


30,2


5,7


2,6


2


26,2


191,0


96,1


7,3


3,7


3


15,2


102,0


42,8


6,7


2,8


4


32,0


281,5


127,5


8,8


4,0


5


28,2


132,2


44,0


4,7


1,6


6


33,2


186,0


52,0


5,6


1,6


Tabelle 13: Übersicht Messwerte Modifikation M5








M6


Reibfläche[mm2]


Fmax [N]


Ff [N]


τmax [MPa]


τf [MPa]


1


22,4


291,7


72,8


13,0


3,3


2


29,0


281,2


70,2


9,7


2,4


3


40,4


281,1


91,8


7,0


2,7


4


28,6


206,6


35,1


7,2


1,2


Tabelle 14: Übersicht Messwerte Modifikation M6





M7


Reibfläche[mm2]


Fmax [N]


Ff [N]


τmax [MPa]


τf [MPa]


1


10,1


62,1


26,4


6,1


2,6


2


13,9


88,0


36,7


6,3


2,6


3


18,9


126,2


32,5


6,7


1,7


4


10,5


71,7


9,7


6,8


0,9


Tabelle 15: Übersicht Messwerte Modifikation M7





M8


Reibfläche[mm2]


Fmax [N]


Ff [N]


τmax [MPa]


τf [MPa]


1


14,4


172,8


70,7


12,0


4,9


2


22,4


205,1


95,4


9,2


4,3


3


27,7


270,3


121


9,8


4,4


4


13,5


155,4


74,9


11,5


5,6


5


13,8


99,2


50,3


7,2


3,7


6


13,3


112,9


52,4


8,5


3,9


7


15,7


81,8


27,5


5,2


1,8


8


16,7


164,8


82,9


9,8


5,0


Tabelle 16: Übersicht Messwerte Modifikation M8





file_121.bin








file_122.bin






file_123.bin








file_124.bin






file_125.bin








file_126.bin






file_127.bin








file_128.bin






file_129.bin








file_130.bin






file_131.bin








file_132.bin






file_133.bin








file_134.bin






Lebenslauf





Persönliche Daten:





Petra Fürst


31.01.1981 in Graz geboren


ledig


eine Tochter, geboren am 18.11.2002











Berufstätigkeit:





Seit Sept. 2009		Mathematiklehrerin AHS – Oberstufe, Al Azhar International School, 1210 Wien


Sept. 2008 – März 2009 	Studienassistentin, Fakultät für Physik


März 2006 – Sept. 2007 	Praktikum am Institut für Materialphysik








Ausbildungsweg und Schule:





Seit 2009		 Mathematik – Lehramtsstudium 


2002 - 2009		 Diplomstudium Physik an der Universität Wien 


31.01.2002 		 Matura am BRG Henriettenplatz 


1999 – 2002 		 Abendstudium am BRG Henriettenplatz


1987 – 1997 		 Volksschule und Gymnasium in Graz


Danksagung





Der Anreiz, eine Arbeit über die Bestimmung der Interface Parameter eines C/C - Verbundwerkstoffes zu verfassen, entstand aus Anregungen meines Diplomarbeitsbetreuers Herrn Dr. Herwig Peterlik. Auch für die wertvolle Unterstützung während des Diplomarbeitsprozesses möchte ich mich bei ihm bedanken.





Ganz besonders bedanke ich mich bei Herrn Dr. Johann Brandstetter, der mich von Anfang an bei der Präparation der Proben, beim Versuchsaufbau und bei der Auswertung tatkräftig unterstützt hat. Auch hat er mich mit wertvollem Feedback beim Schreiben der vorliegenden Arbeit unterstützt.





Herrn Ing. Daniel Gitschthaler, Herrn Gerald Prager und Herrn Dr. Roland Weiß, welche mich bei meiner Diplomarbeit in technischen Angelegenheiten wie die Beschaffung von Material sowie bei der Probenpräparation und dem Versuchsaufbau wesentlich unterstützt haben, gilt außergewöhnlicher Dank. Für die Beratung und wertvolle Unterstützung bei der Informationsbeschaffung bedanke ich mich bei Herrn Dr. Karl Kromp und Herrn Roland Weiß.





Für die Lösung von EDV Problemen bedanke ich mich herzlich bei Herrn Dr. Stefan Puchegger. Meiner Schwester, Frau Mag. (FH) Judith Fürst, gilt für die Unterstützung bei der formellen Ausgestaltung dieser Diplomarbeit ebenfalls großer Dank. 





Meiner Familie und meinem Lebenspartner, welche/r mir im Rahmen meines Studiums und auch vor allem zur Zeit der Verfassung der vorliegenden Arbeit, mit großem Engagement zur Seite standen, möchte ich herzlichen Dank aussprechen. 























PetraFürstDiplomarbeit45.rtf





 
	 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
		 
	
	 
		 100
		 100
		 1
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 75
		 600
		 1
		 0
		 0
		 0
		 0
		 
		 0
		 
		 14
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 
		 0
		 
		 0
		 
		 0
		 259
		 0
		 2
		 4
		 
		 0
		 
		 C:\Dokumente und Einstellungen\Petra\Eigene Dateien\Diplomarbeit\~EPetraFürstDiplomarbeit45.pdf
		 _e
		 0
		 0
		 iexplore.exe
		 %s
		 0
		 0
		 1
		 
		 1
		 0
		 100
		 0
		 0
		 
		 ~E229.tmp
		 0
		 0
		 1
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 0
		 1
		 1
		 0
		 0
		 15
		 0
		 0
		 1
		 12632256
		 1
		 0
		 1
		 12632256
		 0
		 0
		 1
		 12632256
		 DIPLOMARBEIT
		 Andrea Weiß
		 
		 
		 36
		 1
		 32165
		 -30639
		 15298
		 18098
		 21144
		 -16200
		 -30523
		 -15293
		 {STYLE:normal;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:heading 1;1;{FONT:Arial;16;Bold;0.0.0}};{STYLE:heading 2;2;{FONT:Arial;14;Bold;0.0.0}};{STYLE:heading 3;3;{FONT:Arial;12;Bold;0.0.0}};{STYLE:heading 4;4;{FONT:Arial;12;Bold;Italic;0.0.0}};{STYLE:heading 5;5;{FONT:Arial;12;Italic;0.0.0}};{STYLE:heading 6;6;{FONT:Times New Roman;11;Bold;0.0.0}};{STYLE:heading 7;7;{FONT:Times New Roman;12;0.0.0}};{STYLE:heading 8;8;{FONT:Times New Roman;12;Italic;0.0.0}};{STYLE:heading 9;9;{FONT:Arial;11;0.0.0}};{STYLE:index 1;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 6;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 7;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 8;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:index 9;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 1;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:toc 6;1;{FONT:Times New Roman;10;0.0.0}};{STYLE:toc 7;1;{FONT:Times New Roman;10;0.0.0}};{STYLE:toc 8;1;{FONT:Times New Roman;10;0.0.0}};{STYLE:toc 9;1;{FONT:Times New Roman;10;0.0.0}};{STYLE:Normal Indent;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:footnote text;1;{FONT:Arial;10;0.0.0}};{STYLE:comment text;1;{FONT:Times New Roman;10;0.0.0}};{STYLE:header;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:footer;1;{FONT:Arial;10;0.0.0}};{STYLE:index heading;1;{FONT:Arial;12;Bold;0.0.0}};{STYLE:caption;1;{FONT:Arial;10;Bold;0.0.0}};{STYLE:table of figures;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:envelope address;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:envelope return;1;{FONT:Arial;10;0.0.0}};{STYLE:endnote text;1;{FONT:Arial;10;0.0.0}};{STYLE:table of authorities;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:macro;1;{FONT:Courier New;10;0.0.0}};{STYLE:toa heading;1;{FONT:Arial;12;Bold;0.0.0}};{STYLE:List;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Bullet;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Number;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Bullet 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Bullet 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Bullet 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Bullet 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Number 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Number 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Number 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Number 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Title;1;{FONT:Arial;16;Bold;0.0.0}};{STYLE:Closing;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Signature;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text Indent;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Continue;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Continue 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Continue 3;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Continue 4;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:List Continue 5;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Message Header;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Subtitle;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Salutation;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Date;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text First Indent;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text First Indent 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Note Heading;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text 3;1;{FONT:Arial;8;0.0.0}};{STYLE:Body Text Indent 2;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Body Text Indent 3;1;{FONT:Arial;8;0.0.0}};{STYLE:Block Text;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Document Map;1;{FONT:Tahoma;10;0.0.0}};{STYLE:Plain Text;1;{FONT:Courier New;10;0.0.0}};{STYLE:E-Mail-Signatur;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:z-Formularbeginn;1;{FONT:Arial;8;0.0.0}};{STYLE:z-Formularende;1;{FONT:Arial;8;0.0.0}};{STYLE:HTML Normal;1;{FONT:Times New Roman;12;0.0.0}};{STYLE:HTML Address;1;{FONT:Arial;12;Italic;0.0.0}};{STYLE:HTML Preformatted;1;{FONT:Courier New;10;0.0.0}};{STYLE:Abbildungsverzeichnis1;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:abs alignjustify;1;{FONT:Times New Roman;12;0.0.0}};{STYLE:apple-style-span;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Aufzählung;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage 14 pt Fett Zentriert Erste Zeile:  0 cm Zeilenabstand:  e...;1;{FONT:Arial;14;Bold;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage 14 pt Zentriert Erste Zeile:  0 cm Zeilenabstand:  einfach;1;{FONT:Arial;14;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage 20 pt Fett Links Erste Zeile:  0 cm;1;{FONT:Arial;20;Bold;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage 20 pt Zentriert;1;{FONT:Arial;20;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage Aufzählung + Kursiv;1;{FONT:Arial;12;Italic;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage Aufzählung + Kursiv1;1;{FONT:Arial;12;Italic;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage Formatvorlage Formatvorlage Formatvorlage Beschriftung + Link...2;1;{FONT:Arial;10;0.0.0}};{STYLE:Formatvorlage Formatvorlage Formatvorlage Formatvorlage Beschriftung + Link...2 Char;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:Formel;1;{FONT:Arial;10;Bold;0.0.0}};{STYLE:highlight;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:highlighted;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};{STYLE:literae1;1;{FONT:Times New Roman;12;0.0.0}};{STYLE:schlussteilabs;1;{FONT:Times New Roman;12;0.0.0}};{STYLE:Überschrift 1 + links;1;{FONT:Arial;14;0.0.0}};{STYLE:Überschrift 1 + Links:  0 cm,Erste Zeile:  0 cm;1;{FONT:Arial;14;0.0.0}};{STYLE:Überschrift 1 Anhang;1;{FONT:Arial;14;0.0.0}};{STYLE:Überschrift 2 Zchn Zchn;1;{FONT:Arial;14;Bold;0.0.0}};{STYLE:Zchn Zchn;1;{FONT:Arial;12;Bold;0.0.0}};{STYLE:zitat-ergebnis;1;{FONT:Arial;12;0.0.0}};
	



PetraFürstDiplomarbeit45.xml





Diese Datei wurde mit 'Microsoft® Word 2003(11.0.8307.0) - CIB pdf brewer 2.5.26' erzeugt.



Verwenden Sie zum Öffnen bitte die aktuelle Version von CIB pdf brewer,

die Sie kostenlos von unserer Webseite herunterladen können: www.cib.de


Readme.txt





