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Kurzfassung. In der Herstellung von polymeren Werkstoffen und von
Verbundwerkstoffen mit polymerer Matrix wie beispielsweise Faser-Kunststoff-
Verbunden (FKV) liefern zerstérungsfreie Charakterisierungsmoglichkeiten
wichtige Informationen fiir qualititsbestimmende Eigenschaften. Die Kontrolle des
Aushértungsprozesses duromerer Werkstoffe und die Ermittlung der strukturellen
Homogenitét bei thermoplastischen Polymeren sind hier beispielhaft zu nennen. Es
werden hierzu Ergebnisse auf Basis von Ultraschallmessungen mit Nutzung
unterschiedlicher ~ AuswertegroBen  sowie der  Infrarotthermografie  fur
unterschiedliche Werkstoffe (Duromere, Thermoplaste, FKV) vorgestellt und der
Einfluss von Verarbeitungsschritten auf die Eigenschaften ermittelt.

Einfihrung

Zerstorungsfreie Charakterisierungsmaoglichkeiten gestatten vorteilhaft die Ermittlung
wichtiger Gebrauchs- und/oder Verarbeitungseigenschaften polymerer Werkstoffe und von
Verbundwerkstoffen  mit  polymerer Matrix, ohne dass die Integritit des
Untersuchungsobjektes beeintrachtigt wird. Besonders hervorzuheben ist die dadurch
vermittelte Moglichkeit der Messung am Bauteil sowie einer Prozessintegration in den
Herstellungsprozess [1, 2]. Allerdings sind in der Regel die mit den zerstérungsfreien
Prufverfahren ermittelten KenngroéRen mit den (konventionellen) ZielgroRen zu korrelieren.

Zu beachten sind die fir Kunststoffe typischen strukturellen und
verarbeitungstechnischen Einflusse auf die Kennwertermittlung [3]. Hier erdffnen
zerstorungsfreie Prifverfahren z. T. neuartige Charakterisierungsmoglichkeiten. Neben
anderen Verfahren bieten die Ultraschallprifung und die Thermografie vielféltige
Ansatzpunkte. UltraschallkenngréRen wie Schallgeschwindigkeit und Schallschwéachung
kbnnen z.B. mit Werkstoffparametern wie mechanischen KenngroRen und
Struktureigenschaften bzw. Verarbeitungseigenschaften wie Homogenitat, Viskositat,
Zusammensetzung wie z. B. Fllistoffgehalt oder Vernetzungsgrad in Bezug gebracht
werden [1, 2, 4, 5], passive und aktive Thermografie ermdglichen Prozesskontrolle bzw. die
Detektion von qualitatsmindernden Defekten, insbesondere bei Verbundwerkstoffen [5, 6].
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1. Ermittlung der Homogenitat von PP-GF30 in unterschiedlichen Recyclingstufen
1.1 Material und Verarbeitung

Das untersuchte Material ist ein mit Glaskurzfasern verstarktes Polypropylen mit einem
Faseranteil von 30% (PP-GF30). Polypropylen ist ein weitverbreiterter Standardkunststoff,
der vielféltig als Konstruktionswerkstoff verwendet wird. Durch die Verstarkung mit
Glasfasern steigen Festigkeit, Steifigkeit, Z&higkeit und Harte deutlich im Vergleich zu
unverstarktem Polypropylen [7]. Hinsichtlich der Verarbeitungseigenschaften ist allerdings
zu beachten, dass Extrusions- und Spritzgiessfahigkeit problematischer werden.

Ein Recyceln dieses Materials fuhrt in Analogie zu anderen Kunststoffen zu
unerwiinschten  Eigenschaftsveranderungen bei  wiederholter Verarbeitung durch
mechanische, thermische und oxidative Einwirkung, die Degradation der polymeren Matrix
und Modifikation der Verstarkungsfasern beinhalten.

Zur Untersuchung werden Vielzweckprifkorper Typ 1A nach DIN EN ISO 3167
[8] durch SpritzgieRen hergestellt (Serie 1), die dann anschlieBend zerkleinert und durch
Strangextrusion und Granulierung wieder in Ausgangsmaterial fir das SpritzgieRen von
Probestében Uberflihrt werden (Serie 2 und folgende). Bild 1 zeigt das Foto eines typischen

Probekorpers.

Abb. 1. Probekdrper PP-GF30.

1.2 Ultraschalluntersuchung

Zur Analyse der strukturellen Homogenitat und der Eigenschaftsdnderung der Probestdbe
aus PP-GF30 werden in unterschiedlichen Recyclingstufen Ultraschalluntersuchungen
durchgefuhrt. Mittels hochauflésender scannender Ultraschallprifung kdénnen die
bildhaften Darstellungen in Form von B- und C- Bildern dargestellt werden; eine Labview-
basierte Auswertesoftware gestattet die Bestimmung von UltraschallkenngréRen wie z. B.
Schallgeschwindigkeit bzw. Schallschwachung.
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Abb. 2. Ultraschall-C-Scan Stegbereich 10 x 50 mm Ausgangszustand (Seriel).

Die Bilder 2 und 3 zeigen bereits deutliche 6rtliche Veranderungen anhand von C-
Bildern zwischen dem Ausgangszustand und dem Zustand nach dem ersten Recycelschritt.
In Abb. 2 sind Bereiche zu erkennen, bei denen durch die inhdrente hohe Schwachung des
Materials flr die verwendeten Ultraschallwellen von 20 MHz das Riickwandecho der Probe
nicht mehr auflésbar wird. Die geringere Schwéchung nach dem Recyceln spiegelt
hingegen die Degradation und Homogenisierung der Komponenten des Werkstoffs wider.
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Abb. 3. Ultraschall-C-Scan Stegbereich 10 x 50 mm recyceltes Material (Serie 2).

Auch die in den Bildern 4 und 5 dargestellte Schallgeschwindigkeit von
Longitudinalwellen  zeigt deutliche  Verédnderungen zwischen den einzelnen
Verarbeitungsschritten, die auf eine Abnahme der Steifigkeit hinweisen.
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Abb. 4. Schallgeschwindigkeit ¢, 2 MHz in drei Recyclingstufen.

Die Frequenzabhangigkeit der Variationen und die gréRere Messungenauigkeit bei
héheren Priffrequenzen lassen sich mindestens teilweise auf die hohere Schallschwéchung
mit dadurch verbundenen Signalformanderungen zurtckfihren.
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Abb. 5. Schallgeschwindigkeit ¢, 15 MHz in drei Recyclingstufen.

2. Aushartung von Epoxidharzen

Epoxidharze, die typisch als Matrixwerksoffe in FKV Verwendung finden, zeichnen sich
durch spezifische exotherme Vernetzungsreaktionen mit zugeordneten Anderungen der
mechanischen Eigenschaften (Gelpunkt, Glastibergang) aus. Die Vernetzung des Duromers
in der Aushartephase wird mittels Ultraschallmessungen mit Schallgeschwindigkeit und
Schallschwéachung als  Auswerteparameter  untersucht und  durch integrale
Temperaturmessung mittels Infrarotthermografie begleitet. Hierfiir wird die Thermokamera
Infratec VVariocam head HiRes 384 mit der Auswertesoftware Irbis 3 plus verwendet.

Es wird der Einfluss unterschiedlicher Harter und Hérterkonzentrationen betrachtet.



Das Bild 6 zeigt schematisch die Ultraschallanordnung und Thermogramme, die
den zeitlichen Verlauf der Aushartungsreaktion in der Draufsicht darstellen.
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Abb. 6. Schema der Ultraschallmessung der Aushértung von Epoxidharzen und Thermogramme des
zeitlichen Verlaufs der Aushértung innerhalb von 2 h.

Im Bild 7 ist der aus Auswertung der Thermogramme resultierende zeitliche
Temperaturverlauf einer schnell aushartenden Harz-Harter-Mischung dargestellt.
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Abb. 7. Temperatur - Aushartungszeit.

Die schnelle Aushértung des im Bild 7 dargestellten Harz-Harter-Gemischs
widerspiegelt sich auch in der im Bild 8 aufgeftihrten Verdnderung der Ultraschalllaufzeit,
aus der abgeleitet werden kann, dass hier nach ca. zwei Stunden die Aushdartung im
wesentlichen abgeschlossen ist.
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Abb. 8. US-Laufzeit - Aushdrtungszeit.
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Abb. 9. US-Amplitude - Aushartungszeit.

Die Darstellung der zeitlichen Ultraschallamplitudenveranderungen im Bild 9 weist
hingegen auf zeitlich spéter noch erfolgende strukturelle Anderungen hin.

3. Thermografische Untersuchung von Faser-Kunststoff-Verbunden

3.1 Passive Thermografie

Passive Thermografie kann zur Uberwachung des Herstellungsprozesses von Faser-
Kunststoff-Verbunden eingesetzt werden. Bild 10 zeigt einen Aufbau fur das
Harzinfusionsverfahren zur Herstellung einer Platte aus kohlenstofffaserverstarktem
Kunststoff CFK. Leckagen in der Anordnung fiihren zu einem verminderten Pressvakuum
und damit zu Qualitdtsmangeln durch eine schlechtere Verdichtung des Materials. Die
Thermogramme im Bild 11 dokumentieren den Nachweis eines durch Faltenbildung in der
Anpressfolie verursachten Lecks, das sich als Bereich niedrigerer Temperatur im linken
Thermogramm entlang der abgebildeten Messlinie bzw. Einbruch des Temperaturverlaufs
im Bild 12 abbildet. Das rechte Thermogramm im Bild 11 zeigt die Situation nach
Beseitigung des Lecks mit der nun kontinuierlichen Temperaturverteilung, die so auch im
ortlichen Verlauf entlang der Messlinie Bild 12 erkennbar wird.

Abb. 10. Anordnung Vakuuminfusionsverfahren CFK-Platte 150 x 150 mm.
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Abb. 12. Temperaturverlauf Uber Leck (rot) und nach Beseitigung Leck (blau).

Bild 13 gibt den zeitlichen Verlauf der Oberflachentemperatur zweier Messpunkte
im Bereich einer aushartenden CFK-Platte wieder, der in Analogie zu den Modellversuchen
an Harz-Harter-Mischungen den zeitlichen Verlauf der Vernetzung widerspiegelt. Im
Unterschied zu Bild 7 handelt es sich hier um einen anderen Harter, der zu einer sehr viel
langsameren Aushéartungsreaktion, die deutlich mehr als zehn Stunden beansprucht, fiihrt.
Die Auswertung der Thermogramme bietet den Vorteil, dass die flachenhafte
GleichméaRigkeit des Aushartungsprozess kontrolliert werden kann.
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Abb. 13. Temperaturverlauf Aushartung CFK-Platte.



3.1 Aktive Thermografie

Aktive Thermografie mittels zeitvarianter dullerer bzw. innerer thermischer Anregung des
Prufobjektes und entsprechender Auswertung als Lockin-Thermografie oder Puls-Phasen-
Thermografie ermdglicht die Aufdeckung innerer Strukturen durch die Wechselwirkung
von thermischen Wellen mit dem Objekt [9, 10]. Von Vorteil ist, dass frequenzabhangig
unterschiedliche Tiefen erfasst werden, was in Bild 14 als Darstellung der thermischen
Diffusionslange p (thermische Eindringtiefe) flir CFK als Funktion der Lockin-Frequenz
dargestellt wird. Allgemein wird davon ausgegangen, dass in Amplitudenbildern Strukturen
bis in eine Tiefe von etwa ein p abbildbar sind, wahrend Phasenbilder eine Reichweite bis
ca. zwei p aufweisen [9].

Die aktive Thermografie eignet sich aufgrund der Objekteigenschaften vorteilhaft
zur Prifung von Faser-Kunststoff-Verbunden, wobei zumeist der Nachweis von
Impactschaden im Vordergrund steht [9, 11 - 14].

Die hier untersuchten CFK-Platten werden optisch mittels modulierter
Blitzanregung unterschiedlicher Frequenz angeregt und die Ergebnisse nach Lockin-
Auswertung als Amplituden- bzw. Phasenbilder dargestellt. Als Thermokamera dient eine
Infratec ImagelR 8300 mit der Pruf- und Auswertesoftware Irbis 3 active fir Lockin-
Verarbeitung.
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Abb. 14. Thermische Diffusionslange fur CFK in Abhéngigkeit von der Frequenz.

Die Bilder 15 und 16 stellen beispielhaft die Untersuchungsergebnisse einer CFK-
Platte 150 x 150 mm eines Lagenaufbaus [(0/90)./(+45/-45)4/(0/90)2]s mit einer
Gesamtdicke von 3,6 mm vor, bei der als modellhafter thermischer Reflektor eine 4 mm
dicke Stahlplatte (Abmessung 40 x 40 mm) an der Rickseite mittig angekoppelt ist.
Erwartungsgemé&Rl wird der Reflektor zuerst im Phasenbild bei einer Frequenz von 0,05 Hz
detektierbar, wéhrend das zugehorige Amplitudenbild nur die gleichformigen Strukturen
oberflachennaher Bereiche wiedergibt. Aufgrund der grofiten Eindringtiefe zeigen die
Bilder bei der niedrigsten Frequenz den héchsten Kontrast zur Umgebung.

Ein anderes Beispiel fir die Darstellung tiefer gelegener Objektstrukturen zeigt
Bild 17. Die untersuchte CFK-Platte mit einer Dicke von 3,2 mm weist eine
Faserfehlorientierung von 5° ab einer Tiefe von 1,4 mm auf, die in Komplexbildern
unterschiedlicher Phasenlagen optimal dargestellt wird.

Abb. 15. Amplitudenbilder fiir Lockin-Frequenz von 0,5 Hz (links), 0,05 Hz, 0,01 Hz und 0,005 Hz (rechts).
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Abb. 16. Phasenbilder fir Lockin-Frequenz von 0,5 Hz (links), 0,05 Hz, 0,01 Hz und 0,005 Hz (rechts).

Abb. 17. Faserfehlorientierung 5° (Tiefe 1,4 mm) in CFK-Platte d= 3,2 mm (links Foto, Mitte Komplexbild
100°: Oberflache, rechts . Komplexbild 164°: Tiefe 1,4 mm)
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