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KURZFASSUNG

Der Prozessauslegung zur Herstellung endlosfaserverstirkter Kunststoffbauteile in
Harzinfiltrationsverfahren liegt meist die Annahme newtonschen FlieBverhaltens des
duromeren Harzsystems zu Grunde. Allerdings waren in der Fachliteratur keine Stu-
dien iiber das FlieBverhalten gangiger Infiltrationsharzsysteme auffindbar.

Die rheologischen Untersuchungen dieser Arbeit mit einer Auswahl an weit verbreite-
ten Epoxidharzsystemen aus den Industriezweigen Windkraft, Automobilbau und Luft-
fahrt zeigen ein von der Temperatur und vom Vernetzungsgrad abhingiges scherver-
diinnendes Verhalten im niedrigen Scherratenbereich (0 1/s <y <100 1/s). Die Aus-
wirkungen auf den Infiltrationsprozess werden im Rahmen einer numerischen Parame-
terstudie mit CFD-Simulationen auf Mikrostruktur- und Mesozellenebene bewertet.
Dabei werden im Mikroflussbereich teils erhebliche Abweichungen im Massenstrom
(> 90 %) verglichen mit der newtonschen Betrachtung festgestellt. Fiir abnehmende
Stromungsgeschwindigkeiten sind auch im Makroflussbereich vermehrt Unterschiede
zu verzeichnen (< 15 %). AuBerdem verschirft scherverdiinnendes FlieBverhalten die
Entstehung von Poren aufgrund verstidrkt auftretender unterschiedlicher Fliege-
schwindigkeiten im Mikro- und Makroflussbereich.

Das identifizierte scherverdiinnende FlieBverhalten wird versucht in vibrationsunter-
stlitzten Harzinfiltrationsprozessen hinsichtlich einer optimierten Werkzeugfiillung zu
nutzen. In den dazu durchgefiihrten Fiillstudien konnen die Effekte einer erhdhten Ma-
terialkompaktierung (Nesting) und eines reduzierten Porengehaltes in Folge der Vibra-
tionsunterstiitzung nachgewiesen werden. Auswirkungen der mittels eines Vibrations-
motors generierten Wandvibrationen auf die FlieBgeschwindigkeit werden nicht fest-
gestellt.
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ABSTRACT

Process design of Liquid Composite Molding (LCM) processes for the manufacture of
endless fiber reinforced composite parts is predominantly based on the assumption of
Newtonian flow behavior of the thermoset resin system. However, no studies about the
flow behavior of current thermoset resin systems are available in literature.

The rheological investigations in this work, encompassing a selection of commonly
applied epoxy resin systems from the industries wind energy, automotive and aviation,
exhibit temperature and degree-of-cure dependent shear-thinning flow behavior in the
low shear rate range 0 1/s <y <100 1/s). The impact on the infiltration process is
evaluated in CFD-simulations by means of numerical parameter studies on microstruc-
ture and mesocell level. Thereby considerable deviations in mass flow (> 90 %) are
detected in case of the inter-yarn flow compared to the Newtonian assumption. For
decreasing flow velocities differences also exist for the intra-yarn flow (< 15 %). Fur-
thermore, shear-thinnig flow behavior is found to further intensify the formation of
pores because of increasing differences in flow velocities in the inter- and intra-yarn
flow domain.

The identified shear-thinning behavior is aimed to utilize in vibration assisted LCM
processes towards optimized mold filling. Thereto filling studies are conducted and
effects of an increased material compaction (nesting) and a reduced porosity as a result
of vibration assistance are proven. However, influences of the mold vibrations gener-
ated by a vibration engine on the flow velocity could not be verified.
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Nomenklatur

Formelzeichen Einheit Beschreibung

o © Kegelwinkel

Y % Deformation

Yo % Scherdeformationsamplitude

14 1/s Scherrate

o rad Phasenverschiebungswinkel

€ - Porositét

n Pas Dynamische Viskositét

n' Pas Viskose Viskositdtskomponente
n" Pas Elastische Viskositdtskomponente
n* Pas Komplexe Viskositit

Mo Pas Nullviskositit

n Pas Mittlere Viskositit

Noeo Pas Unendlichviskositét

A S Zeitkonstante

& /s Abklingkonstante

p g/cm? Dichte

pf g/em? Dichte Fasermaterial

o N/m Oberflachenspannung

T Pa Schubspannung

To Pa FlieBgrenze, Schubspannungsamplitude
(0] ° Kontaktwinkel

) rad/s Winkelgeschwindigkeit

A m? Flache

a - Yasuda-Exponent
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Formelzeichen Einheit Beschreibung

ar mm Filamentabstand

Ao mm Amplitude

Aw g/m? Flachengewicht

b mm Breite

d mm Durchmesser

da kg/s Dampfungskonstante
dr um Filamentdurchmesser
F N Kraft

f Hz Frequenz

fo Hz Eigenfrequenz

Fu N Zentrifugalkraft

G Pa Schubmodul

G' Pa Speichermodul

G" Pa Verlustmodul

h mm Bauteildicke, Kavitdtshohe, Spalthohe
1 - Imaginére Einheit

K m? Permeabilitét

k N/mm Federsteifigkeit

Kres N/mm resultierende Federsteifigkeit
1 mm Lange

m - FlieBkoeffizient

M g/s Massenstrom

Mges kg Gesamtmasse

mu kg Unwuchtmasse

N - Lagenanzahl

n - FlieBindex
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Formelzeichen Einheit Beschreibung

po bar Umgebungsdruck

Pin bar Kavititsinnendruck

Pkomp bar Kompaktierungsdruck

Q m?/s Volumenstrom

r mm Radius

R mm AuBenradius

] mm Auslenkung

S mm Schwingungsamplitude

t S Zeit

tan(0) - Verlustfaktor

tmp S Messpunktdauer

T Nm Torsionsmoment

Ty °C Glastibergangstemperatur

u m/s mittlere FlieBgeschwindigkeit
U kg mm Unwucht

\% m/s Geschwindigkeit

v* m/s mittlere Geschwindigkeit

Vs % Faservolumenhalt

V¢ Roving % Faservolumengehalt des Rovings
Vesim % Faservolumengehalt des Simulationsmodells
Xf mm FlieBfrontposition

XE-y - x*10"-y

XX1



XXili



Abkurzungsverzeichnis

Abkiirzung Beschreibung

bzw. Beziehungsweise

ca. circa

CFD Computational Fluid Dynamics
CFK Carbonfaserverstirkte Kunststoffe
DMA Dynamisch Mechanische Analyse
EFVK Endlosfaserverstirkte Kunststoffe
EP Epoxidharze

FVK Faserverstirkte Kunststoffe

FVC Faservolumengehalt

HIP Harzinfiltrationsprozesse

HM High Modulus

HT High Tenacity

M Intermediate Modulus

LVE-Bereich
max.
N
NN
PAN
RMS
RT
RTM
u.a.
UHM
UP

Linear-Viskoelastischer-Bereich
maximal

newtonsch

nicht-newtonsch

Polyacrylnitril

Root mean square
Raumtemperatur

Resin Transfer Molding

unter anderem

Ultra High Modulus

Ungesittigte Polyesterharze
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Abkiirzung Beschreibung
v. a. vor allem

VE Vinylesterharze
vgl. vergleiche
Vol.-% Volumenprozent
Gew.-% Gewichtsprozent
xE-y x107Y
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1 Endlosfaserverstarkte Kunststoffe

Die Faserverbundbauweise ist keine Idee menschlichen Ursprungs, sondern wurde aus
der Natur in die Technik {ibernommen. Sie ist ein Ergebnis Jahrmillionen langer Evo-
lution und gilt in der Natur als bestgeeignetste Leichtbaulosung. Typische Beispiele
sind Tragstrukturen aus Flora (Stdngel und Stimme) und Fauna (Knochen). [1]

Der Trumpf eines jedes Verbundwerkstoffes ist, dass durch die geschickte Kombinati-
on von unterschiedlichen Materialien ein Werkstoff entsteht, dessen technische Eigen-
schaften denen der Ausgangsmaterialien deutlich iiberlegen sind. In faserverstdrkten
Kunststoffen (FVK) tragen die Fasern die mechanischen Lasten, wohingegen die Mat-
rix fiir die Lasteinleitung in die biegeweichen Faser verantwortlich ist und diese vor
Korrosions- und Witterungseinfliissen schiitzt. Fasern, insbesondere von sproden Ma-
terialien, weisen nach Griffith [2], aufgrund der geringeren Wahrscheinlichkeit Fehl-
stellen mit einer kritischen GroBe sog. Griffith flaws zu enthalten, deutlich hohere Fes-
tigkeitswerte auf, als Strukturen mit kleinerem Aspektverhéltnis.

Auch der élteste Konstruktionswerkstoff der Menschheit, Holz, ist nach dem Prinzip
der Faserverbundbauweise aufgebaut. Hochfeste Cellulosefasern sind in eine Matrix
geringer Dichte (Lignin) eingebettet. Erst im Laufe der letzten Jahrhunderte wurde
Holz durch Metalle ersetzt. [1]

Aktuell ist gewissermaflen eine Riickkehr zum altbewéhrten Prinzip von Leichtbau-
werkstoffen zu beobachten. Es kommen vermehrt endlosfaserverstirkte Kunststoffe
(EFVK) in modernen Tragstrukturen im Flugzeugbau und im Automobilbau zum Ein-
satz. Beispiele sind der Airbus A350, dessen Rumpfstruktur zu mehr als 50 % aus car-
bonfaserverstiarktem Kunststoff (CFK) besteht, und der BMW 13, dessen Fahrgastzelle
vollstindig aus CFK aufgebaut ist.

Leichtbaustrukturen wird aullerdem ein zunehmender FEinsatz prognostiziert. Die
Hauptursachen hierfiir sind der weltweit steigende Energiebedarf und die damit ver-
bundene Umweltproblematik. Leichtere Werkstoffe ermdglichen sowohl eine effizien-
tere Erzeugung als auch einen effizienteren Einsatz von Energie. Vorrangig sind hier
die Sektoren Windenergie, Automobilbau und Luftfahrt als Beispiele zu nennen. [3, 4]

Technische Argumente flir die Substitution metallischer Werkstoffe mit FVK sind
meist ihre iiberlegenen gewichtsbezogenen mechanischen Eigenschaften (spezifische
Steifigkeit und Festigkeit). Weitere Vorteile liegen im Bereich der Funktionsintegrati-
on. Hier sind in erster Linie mechanische (Integralbauweise), elektronische (Sensorik)
und chemische Funktionen (Schutzschichten) zu nennen. Die Integration von Zusatz-
funktionen ist durch den ,,lagenweisen‘ Autbau von FVK einfacher moglich als bei
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metallischen Werkstoffen. Dartiber hinaus bieten Kunststoffe als Matrixwerkstoff ein
breites Eigenschaftsportfolio.

Diesen Potentialen stehen aktuell vor allem bei CFK noch hohe Kosten gegeniiber, die
zum einen auf den hohen Preis des textilen Precursors aus Polyacrylnitril und zum an-
deren auf die gering automatisierten und wenig robusten Produktionsprozesse zuriick-
zufithren sind. Aktuelle Studien erwarten keine dramatische Kostenreduktion der Aus-
gangsmaterialien, so dass als Stellhebel fiir einen weiter zunehmenden Einsatz von
CFK in erster Linie effizientere Herstellungsverfahren zu nennen sind. [3, 4]

Weitere Herausforderungen fiir einen vermehrten Einsatz von FVK bestehen in deren
Kombination mit metallischen Bauteilen. Diese Mischbauweise gilt aktuell als beson-
ders aussichtsreiches Konzept fiir zukiinftige Leichtbaustrukturen, bedarf jedoch fiir
eine breitere Anwendung der Weiterentwicklung werkstoffgerechter, kosten- und auf-
wandsarmer Fligetechnologien. Das Hauptaugenmerk aus werkstofflicher Sicht liegt
dabei auf der thermischen und chemischen Kompatibilitit (Eigenspannungen und Kor-
rosion) der eingesetzten Materialien. [5]

Als dritter und letzter wesentlicher Handlungsbedarf fiir einen vermehrten Einsatz von
FVK sei noch die werkstoffspezifische Bauteilauslegung genannt. Aktuelle Bauteile
aus FVK weisen haufig noch eine dhnliche Form und vergleichbare mechanische (iso-
trope) Eigenschaften wie ihre metallischen Vorgédnger auf (Black Metal). Das volle
Leichtbaupotential, vor allem von EFVK, kann technisch und wirtschaftlich jedoch nur
bei Beherrschung und Ausnutzung ihrer anisotropen Materialeigenschaften erschlossen
werden.

1.1 Motivation und Ziele

Die vorliegende Arbeit verfolgt das Ziel, durch die Generierung eines tieferen Ver-
standnisses die Effektivitit von Harzinfiltrationsprozessen (HIP) zur Herstellung
EFVK zu steigern. Ein besseres Prozessverstindnis ermoglicht eine préizisere Prozess-
auslegung und damit eine Herstellung qualitativ hochwertiger Bauteile bei reduziertem
Aufwand hinsichtlich von Materialeinsatz, Prozesskosten und Zykluszeit.

Eine vollstindige Infiltration der trockenen Faserstruktur gilt zusammen mit der paral-
lel ablaufenden Aushértung bzw. Vernetzung duroplastischer Formmassen als ent-
scheidend fiir die Herstellung hochbelastbarer EFVK. Die Konsequenzen mangelhaft
ausgelegter Trankungsprozesse sind einerseits Fehlerbilder wie {iberhdhte Porosititen
oder nicht getrankte Bereiche (Dry Spots) andererseits unnotig lange Zykluszeiten.
Ersteres wirkt sich negativ auf die mechanischen Eigenschaften des Bauteils aus und
Letzteres fiihrt zu liberhdhten Kosten.

Den grof3ten Anteil der Zykluszeit bei der Herstellung EFVK mit duroplastischer Mat-
rix nimmt die Vernetzungsreaktion in Anspruch. Dies hat in den vergangenen Jahren
zur Entwicklung hochreaktiver Harzsysteme gefiihrt, was die Notwendigkeit an prézise
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ausgelegten Infiltrationsprozessen weiter steigert. Die Prozessschritte Infiltration und
Aushértung sind, bedingt durch die unmittelbar nach Vermischung der Harzkompo-
nenten einsetzende Aushdrtung, untrennbar miteinander verbunden. Eine schnellere
Infiltration erlaubt die Verarbeitung schneller aushirtender Harzsysteme, so dass nicht
nur die eingesparte Infiltrationszeit die Zykluszeit reduziert, sondern auch die verkiirz-
te Aushértedauer.

Aktuelle Softwarelosungen zur Simulation des Infiltrationsprozesses beriicksichtigen
bereits aushartebedingte Viskosititsdanderungen. Eine Abhingigkeit der Viskositit von
der Scherrate, wie sie bei aktuellen Harzsystemen vorhanden ist (siche Kapitel 3.1),
wird jedoch nicht beriicksichtigt. Gleichzeitig konnten keine aktuellen Studien iiber
das FlieBverhalten gingiger Epoxidharzsysteme gefunden werden. Ausgehend von
dieser Forschungsliicke werden folgende Fragen abgeleitet:

1. Welches FlieBverhalten zeigen aktuelle und zukiinftige Infiltrationsharzsys-
teme?

2. Welche Auswirkungen hat das identifizierte FlieBverhalten auf Infiltrati-
onsprozesse?

3. Fir welche Materialien, Bauteile und Prozesse muss das identifizierte
FlieBverhalten in der Prozessauslegung beriicksichtigt werden?

4. Wie kann das identifizierte FlieBverhalten in zukiinftigen Infiltrationspro-
zessen zur Steigerung deren Effektivitit genutzt werden?

5. Welches Potential birgt eine derartige Prozesserweiterung?

1.2 Aufbau der Arbeit

Der Aufbau der Arbeit orientiert sich an der Reihenfolge der soeben formulierten fiinf
Forschungsfragen. Den Kern der Arbeit bilden die in Kapitel 3 — 6 vorgestellten eige-
nen Versuchs- und Simulationsergebnisse.

In Kapitel 2 werden die fiir das Verstidndnis der Arbeit notwendigen technischen und
wissenschaftlichen Grundlagen geschaffen. Dabei werden die relevanten Materialien
und Prozesse vorgestellt sowie die verwendeten Modellvorstellungen und Messmetho-
den. Dariiber hinaus werden die bereits in der Literatur vorhandenen Erkenntnisse zur
Beantwortung der Forschungsfragen wiedergegeben. Kapitel 2 reprisentiert so den
Stand der Technik und Wissenschaft zum bearbeiteten Thema.

Kapitel 3 enthidlt die Beschreibung und Ergebnisse der rheologischen Experimente.
Das erste Unterkapitel verschafft einen Uberblick iiber das FlieBverhalten giingiger
Epoxidharzsysteme aus den Bereichen Windkraft, Boots-, Maschinen- und Automo-
bilbau sowie der Luftfahrt. Im zweiten Unterkapitel wird ein Harzsystem fiir eine aus-
fiihrliche rheologische Studie ausgewéhlt und charakterisiert. Dieses Harzsystem wird
sowohl im Simulationsteil der Arbeit als auch in den praktischen Fiillversuchen ver-
wendet. Kapitel 3 liefert die Antwort auf Frage 1.
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Die Fragen 2 und 3 werden in Kapitel 4 im Rahmen einer simulativen Parameterstudie
beantwortet. Simuliert wird der Fluss durch trockene Faserarchitekturen auf Basis ide-
alisierter Einheitszellen. Dies erfolgt sowohl fiir den Fluss innerhalb eines Rovings
(Mikrofluss) und zwischen Rovingen (Makrofluss). Es wird ein Vergleich zu den
Auswirkungen von newtonschem und scherverdiinnendem FlieBverhalten auf HIP un-
ter Variation wichtiger Prozessgroflen angestellt. Auf Basis der Ergebnisse dieses Ka-
pitels erfolgt die Auslegung der praktischen Fiillversuche.

Stand der
Technik und
Wissenschaft

(Kapitel 2)

Harzcharak-
terisierung

(Kapitel 3)

Flie3-
simulation

(Kapitel 4)

Fullversuche
(Kapitel 5+6)

Abb. 1-1: Aufbau der Arbeit

Die statischen Fiillversuche zur Validierung der Simulationsergebnisse sind Gegen-
stand von Kapitel 5. Es werden das Versuchsprinzip und der entwickelte Versuchsauf-
bau beschrieben. Abschliefend werden die Versuchsergebnisse vorgestellt und disku-
tiert.

Der Inhalt von Kapitel 6 sind vibrationsunterstiitzte Fiillversuche. Diese werden so-
wohl fiir den gesittigten als auch den ungesittigten Fall betrachtet. Letztere werden in
einem Vakuumsackprozess als auch im RTM-Verfahren durchgefiihrt. Anhand dieser
Versuche wird der Prinzipnachweis fiir die Ubertragbarkeit von in der Literatur identi-
fizierten Effekten einer Vibrationsunterstiitzung in HIP auf reale Faser- und Matrixma-
terialien gefiihrt. Analog zu Kapitel 5 werden die Versuchsprinzipien, der Versuchs-
aufbau, die Versuchsdurchfithrung und die Versuchsergebnisse besprochen. Die Er-
gebnisse dieses Kapitels liefern die Antwort auf die Forschungsfragen 4 und 5.



Endlosfaserverstiarkte Kunststoffe

Kapitel 7 und 8 fassen die wichtigsten Erkenntnisse der Arbeit zusammen und geben
einen Ausblick auf mogliche Inhalte zukiinftiger Forschungsarbeiten sowie Hinweise
zu den Auswirkungen einer Vibrationsunterstiitzung in HIP.






2 Grundlagen Harzinfiltrationsprozesse

Die ersten Bauteile aus FVK mit Endlosfaserverstdrkung wurden im Handlaminierver-
fahren hergestellt. In aktuellen Produktionsprozessen in den Bereichen Luftfahrt, Au-
tomobilbau und Windkraft wurde dieses Verfahren weitestgehend durch die Verwen-
dung vorimprignierter textiler Halbzeuge (Prepreg) und durch Harzinfiltrationsverfah-
ren abgelost. Die Prepreg-Technologie ist im Luftfahrtbereich der dominierende Her-
stellprozess, wird aber zunehmend von HIP abgel6st, vor allem bei Bauteilen mit
komplexer Geometrie und Bauteilen, die in erhdhter Stiickzahl produziert werden. Der
Vorteil von HIP liegt aus technischer Sicht u. a. in der besseren Drapierbarkeit einer
noch trockenen Verstirkungsstruktur, so dass der Vorteil der Integralbauweise von
FVK verstirkt genutzt werden kann. Dariliber hinaus zeichnen sie sich durch kurze
Zykluszeiten aus. Diesbeziiglich ist vor allem der RTM-Prozess zu nennen, an wel-
chem nachfolgend stellvertretend fiir alle HIP das Grundprinzip erldutert wird.

In Abb. 2-1 ist eine Schnittansicht durch ein RTM-Werkzeug dargestellt. Die Kavitit,
in welche die Verstarkungsstruktur - auch Faservorformling oder Preform genannt -
eingelegt wird, bilden die drei Formhilften. Das Matrixmaterial wird in fliissiger Form
iiber eine Einlassoffnung (Anguss) injiziert und impragniert die trockene Faserstruktur.
Nachdem die Kavitit vollstindig gefiillt ist, werden die Aus- und Einlassventile ge-

- --- FlieRweg
® O

Absaugverteilerkanal Absaugverteilerkanal

Flissigharz Preform

Einlassverteilerkanal Temperierkanale

Schraubenkopf Dichtnut

Abb. 2-1:  Aufbau und Funktionsprinzip eines RTM-Werkzeuges [Bildquelle: Air-
bus Helicopters]
Dargestellt ist ein Versuchswerkzeug zur Herstellung von T-Tridgern (schwarz darge-
stellt).
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schlossen. Ab Erreichen des geforderten Aushértegrades der Matrix kann das Werk-
zeug geOffnet und das fertige Bauteil entnommen werden.

2.1 Materialien

Bei der Diskussion der Materialien zur Herstellung von FVK ist zwischen Faser- und
Matrixmaterialien zu unterscheiden. Die Fasermaterialien lassen sich weiter unterteilen
in Kurz-, Lang-, und Endlosfasern und bei polymeren Matrixmaterialien wird zwi-
schen Duro- und Thermoplast differenziert. Nachfolgend werden die wesentlichen
Eigenschaften der Ausgangsprodukte von FVK vorgestellt. Neben mechanischen
Kennwerten sind dies trdnkungsrelevante Kriterien. Besonderes Augenmerk wird da-
bei auf die in der vorliegenden Arbeit ausschlieBlich verwendeten endlosfaserverstirk-
ten Epoxidharze gelegt.

2.1.1 Endlosfaserverstarkung

Fiir die Herstellung von FVK mit Endlosfaserverstirkung stehen eine Vielzahl von
Faserarten und Textiltypen zur Verfiigung. Einen Uberblick iiber die am hiufigsten
eingesetzten Vertreter verschafft dieses Unterkapitel.

Als Materialien fiir Verstarkungsfasern sind in erster Linie Glas-, Carbon-, Aramid-
und Naturfasern (Hanf, Flachs, Jute, Sisal etc.) zu nennen. Letztere gewinnen sowohl
aus Okologischen als auch 6konomischen Griinden vermehrt an Bedeutung, werden
aber in Hochleistungsbauteilen aufgrund der fiir Naturprodukte typischen Eigen-
schaftsschwankungen und geringeren thermischen Belastbarkeit selten eingesetzt [6].
Innerhalb einer Gruppe sind weitere Untergruppen mit unterschiedlichen Eigenschaf-
ten vorzufinden. In Tab. 2-1 ist eine kurze Ubersicht iiber Faserarten und deren fiir
technische Anwendungen wesentlichen Eigenschaften gegeben. Die angegebenen
Werte sind als Richtwerte zu verstehen.

Tab. 2-1: Anwendungsrelevante Eigenschaften gingiger Chemiefasern [7]
Glas Carbon Aramid
ey
Zugmodul [GPa] 90 80 240 540 135 185
Zugfestigkeit [GPa] 4,5 3,5 3,75 1,85 3,5 34
Bruchdehnung [%] 5,7 4,0 1,6 0,4 2,8 2,0
Dichte [g/cm?] 2,46 2,54 1,78 2,0 1,45 1,47

Tmax [°C] 300 350 500 600 300 300
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Glasfasern werden aus der Glasschmelze gewonnen. Sie sind aufgrund ihres giinstigen
Preis-Leistungsverhiltnisses die mit Abstand meist eingesetzten Verstdrkungsmateria-
lien im globalen Composites-Markt [8]. Je nach Zusammensetzung der Glasschmelze
unterscheidet man zwischen verschiedenen Typen, handelsiiblich sind Typ E, C, R, S
und D [9]. E-Glasfasern wurden urspriinglich fiir den Einsatz in elektrischen Anwen-
dungen entwickelt und sind die am haufigsten in FVK eingesetzten Glasfasern. S-
Glasfasern zeichnen sich durch eine erhohte Bruchfestigkeit und Steifigkeit aus und
sind besonders bestindig gegen Feuchtigkeit. [7]

Das Ausgangsmaterial (Precursor) fiir Kohlenststoff- bzw. Carbonfasern ist tiberwie-
gend Polyacrylnitril (PAN) wobei grundsitzlich auch organische Fasern (Lignin) oder
Pech méglich sind. Uber den Zeit- und Temperaturverlauf wihrend der Carbonisierung
im Herstellungsprozess kann die sich ausbildende Graphitstruktur und damit die me-
chanischen Eigenschaften beeinflusst werden. Eine Zunahme im Zugmodul geht dabei
grundsédtzlich mit einer Abnahme der Zugfestigkeit einher. Man unterscheidet deshalb
zwischen hochfesten (HT!) und hochmoduligen (UHM?) Fasern. Als weitere Zwi-
schenstufen sind IM?3- und HM*-Fasern zu nennen. [7, 9]

Als Besonderheiten der Carbonfasern sind deren hohe Wérmeleitfahigkeit und elektri-
sche Leitfahigkeit sowie der leicht negative Ausdehnungskoeffizient in axialer Rich-
tung zu nennen.

Carbonfasern haben sich aufgrund ihrer hervorragenden spezifischen mechanischen
Eigenschaften in FVK etabliert [4] und es wird ein weiter zunehmender Einsatz prog-
nostiziert [2—4]. Erstmals zur Anwendung kam das Material in militdrischen Hochleis-
tungsbauteilen um 1970. Sukzessive wurde es anschlieBend in Sportgeriten, der
Raumfahrt, der zivilen Luftfahrt, im klassischen Maschinen- und Anlagenbau (Druck-
behélter, Papierwalzen und Antriebswellen), in Rotorbldttern von Windkraftanlagen
und im Sportwagenbau eingesetzt [4] und findet aufgrund der aktuellen Energieknapp-
heit und Umweltproblematik zunehmende Verbreitung [2, 3]. Mit dem Produktions-
start des Elektrofahrzeuges BMW 13, dessen Fahrgastzelle vollstindig aus CFK aufge-
baut ist, hat es im Jahr 2013 Einzug in die automobile Serienproduktion gehalten.

Aramidfasern werden mittels Spinnprozessen aus geldsten aromatischen Polyamiden
gewonnen, wovon sich auch deren Name ableitet. Analog zu Carbonfasern existieren
auch bei Aramidfasern hochmodulige Typen (vgl. Tab. 2-1). Diese werden durch nach-
triagliche Streckvorginge bei erhohter Temperatur gewonnen und aufgrund der gerin-
gen Deformationen bei mechanischer Beanspruchung bevorzugt in FVK eingesetzt.

! High Tenacity
2 Ultra High Modulus
3 Intermediate Modulus

4 High Modlulus
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Die Hauptanwendung von Aramidfasern stellen schusssichere Schutzkleidung bzw.
Panzerungen dar. Ursache dafiir ist die hohe Energieabsorption der Fasern durch ihre
Neigung zum Aufspleilen (Fibrillierung).

Hinsichtlich des Trankungsverhaltens ist bei Betrachtung unterschiedlicher Faserarten
in erster Linie der Filamentdurchmesser zu nennen. Er beeinflusst die Grof3e der sich
ausbildenden FlieBkanédle bei der Kombination mehrerer Filamente zu Rovingen oder
Garnen und damit die Permeabilitdt und resultierende Kapillareffekte von Endlosfa-
serarchitekturen wéhrend der Infiltration. Mit zunehmendem Filamentdurchmesser
nimmt bei sonst konstantem Faservolumengehalt die Permeabilitit zu [10] und der
Betrag des wihrend der Triankung wirkenden Kapillardrucks (siehe Gleichung (2-32))
ab. Typische Werte fiir Glas-, Carbon- und Aramidfasern sind 17 [8], 7 (Toho Tenax®
HTA 5131)und 12 [11] um.

Zusitzlich zum Filamentdurchmesser ist fiir die Kapillarwirkung der sich ausbildende
Kontaktwinkel zwischen dem Filament und des noch fliissigen Matrixmaterials von
Bedeutung. Dieser wird neben der auf das Filament applizierten Schlichte noch ma@-
geblich vom verwendeten Harzsystem beeinflusst. Eine direkte und alleinige Abhédn-
gigkeit des Kapillardrucks vom verwendeten Fasermaterial besteht nicht.

Fiir die Verarbeitung zu FVK werden aus Einzelfasern Rovinge bzw. Garne herge-
stellt. Diese werden entweder direkt als Endlosfaserverstirkung abgelegt oder zu fli-
chigen Halbzeugen weiterverarbeitet. Zu den am haufigsten eingesetzten Textiltypen
fiir Endlosfaserverstiarkungen zdhlen Gelege und Gewebe. Gelege zeichnen sich auf-
grund ihrer vergleichsweise ungestorten Faserorientierung durch hohe mechanische
Kennwerte aus. Gewebe weisen, je nach Webmuster und Rovingabmessungen unter-
schiedlich ausgeprdgte Ondulationen bzw. Faserwelligkeiten auf, welche eine Faser-
orientierung aus der Belastungsrichtung heraus zur Folge haben und somit die mecha-
nischen Kennwerte herabsetzen. Vorteile von Geweben sind im Vergleich zu Gelegen
eine erhohte Drapierbarkeit und eine geringere Neigung zu Delaminationen als Folge
von Schlag- bzw. StoBbeanspruchungen. Gangige Webmuster sind die Leinwand- (1x1
Abbindung), Koper- (2x2 Abbindung) und Atlasbindung (1x4 Abbindung). In dieser
Reihenfolge nehmen die Ondulationen der Garne ab und damit die Drapierbarkeit und
mechanischen Eigenschaften zu. Die Handhabbarkeit nimmt mit abnehmender Ondu-
lation aufgrund der abnehmenden Anzahl an ,, Verschlaufungen“ und somit mangeln-
den Zusammenhaltes ab.

Zur Bewertung des Trinkungsverhaltens bzw. der Permeabilitit der vorgestellten Tex-
tiltypen sind erneut die sich ausbildenden FlieBkanile entscheidend. Letztere fallen bei
Gelegen grundsitzlich kleiner aus als bei Geweben, so dass Gelege in der Regel weni-
ger permeabel sind als Gewebe. Ursache sind wiederum die deutlich ausgeprigteren
Ondulationen in Geweben.

In der vorliegenden Arbeit werden sdmtliche Versuchsergebnisse und simulativen Be-
trachtungen unter Verwendung eines Carbonfasergewebes mit Atlas-Bindung (Hex-
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force® (G0926) erarbeitet. Dabei handelt es sich um ein in der Luftfahrt hdufig einge-
setztes Halbzeug fiir Endlosfaserverstarkungen.

2.1.2 Duroplastische Matrixmaterialien

Duroplastische Harzsysteme sind aufgrund ihrer geringen Viskositét besonders fiir die
Verarbeitung in HIP geeignet [7, 9, 11-13]. Sie ermoglichen eine vollstindige Benet-
zung und Impriagnierung faserverstirkter Strukturen bereits bei, im Vergleich zu
Thermoplasten, deutlich geringeren Verarbeitungstemperaturen, so dass dafiir ein deut-
lich geringerer Energieeinsatz erforderlich ist. Dartiber hinaus gestalten sich die Mate-
rialauswahl und die Auslegung von Formwerkzeugen fiir niedrige Einsatztemperaturen
deutlich einfacher. Die bis dato einzig bekannte Moglichkeit Bauteile aus endlosfaser-
verstarktem Thermoplast in Infiltrationsprozessen herzustellen bietet die in-situ Poly-
merisation von Capro- bzw. Laurinlactam (Polyamid 6 bzw. Polyamid 12) [7]. Die
Entwicklung derartiger Verfahren haben in jlingster Vergangenheit aufgrund der typi-
schen Vorteile von Thermoplasten gegeniiber Duroplasten (Umformbarkeit, Schweil3-
barkeit, erhohte Zahigkeit sowie Schmelz- und Rezyklierbarkeit) besonders fiir auto-
mobile Anwendungen an Interesse gewonnen [14]. Jedoch ist ihr Reaktionsmechanis-
mus mit der aktuellen Anlagentechnik und den verfiigbaren Materialien noch nicht
vollstdndig beherrschbar.

Duroplaste bestehen aus stark verzweigten bzw. engmaschig vernetzten Molekiilket-
ten, so dass sie bereits bei Raumtemperatur eine hohe Hérte und sprodes Materialver-
halten aufweisen. Die wichtigsten Vertreter in Kombination mit FVK sind die ungesit-
tigten Polyester- und Vinylesterharze (UP bzw. VE) und die Epoxidharze (EP). [7]

Fiir die Herstellung von EFVK mit hohen mechanischen Anforderungen, wie sie im
Flugzeug- und Automobilbau sowie fiir Rotorblitter von modernen Windkraftanlagen
gefordert werden, kommen in erster Linie EP zur Anwendung [7, 11, 13]. AuBlerdem
iibertreffen die erreichbaren Glasilibergangstemperaturen von EP von teilweise iiber
200 °C die von UP und VE deutlich und weisen eine geringere vernetzungsbedingte
Schwindung und damit ein geringeres Mal} an Eigenspannungen auf [11]. Nachfolgen-
de Tabelle stellt eine Ubersicht an mechanischen Eigenschaften der genannten Reakti-
onsharze und deren Dichte dar. Die angegebenen Werte sind als Richtwerte zu verste-
hen.
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Tab. 2-2: Ubersicht mechanische Eigenschaften und Dichte von Reaktionsharzen [7]
UP VE EP
E-Modul (Zug) [KN/mm?] 28-35 29-31  28-34
Zugfestigkeit [N/mm?] 40 - 75 80 45 -85
Bruchdehnung [%] 13-33 35-55  13-50

E-Modul (Biegung) 34-38  3.0-37  2.6-36

[KN/mm?]
Biegefestigkeit [N/mm?] 80— 130 120 - 240 100 - 130
Dichte [g/cm?] 1,25 -1,30 ~ 1,1 > 1,16

EP werden nahezu ausschlielich durch chemische Umsetzung von Bisphenol-A und
Epichlorhydrin gewonnen [13]. Das Merkmal von noch nicht vernetzten EP ist die
Epoxidgruppe (siche Abb. 2-2), bestehend aus zwei Kohlenstoffatomen und einem

Sauerstoffatom [11].
—CH-CH
Ak
@)

Abb. 2-2:  Epoxidgruppe

EP polymerisieren unter Zugabe einer Harterkomponente nach dem Mechanismus ei-
ner Polyadditionsreaktion. Bei Hérterkomponenten wird im Wesentlichen zwischen
Anhydrid-Systemen (Dicarbonsdureanhydrid) und Amin-Systemen (cycloaliphatische
und aromatische Polyamine) unterschieden [9]. Je nach Ausgangsmaterialien und
Temperaturbereich existieren verschiedene Vernetzungsvarianten, die auch zur Aus-
bildung unterschiedlicher Netzwerkstrukturen fiihren [11, 15].

Hinsichtlich trinkungsrelevanter Eigenschaften von Duroplasten sind deren Viskositit,
Reaktivitit und Oberfldchenspannung sowie die Ausbildung des Kontaktwinkels in
Kombination mit dem Fasermaterial bzw. der applizierten Schlichte zu nennen. Der fiir
HIP nutzbare Viskositdtsbereich erstreckt sich je nach zur Verfiigung stehender Anla-
gentechnik bis ca. 1 Pa s. Die Angabe einer absoluten Obergrenze fiir HIP ist nicht
sinnvoll, da diese stets von den jeweiligen Prozessrandbedingungen abhéngig ist. In
der Literatur wird fiir die Frage nach dem Ende des Infiltrationsprozesses das Errei-
chen des Gelpunktes genannt [11, 13, 16]. Am Gelpunkt liegen jedoch Viskositdtswer-
te von einigen Pa s vor, so dass bereits zu viel frilheren Zeiten kein nennenswerter
FlieBfortschritt mehr zu verzeichnen ist.
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Die Reaktivitdt eines Harzsystems hat Einfluss auf den Viskosititsanstieg und die
Aushértedauer. Auch hier gibt es je nach verwendetem Harzsystem gro3e Unterschie-
de. Bei Raumtemperatur hiartende Harzsysteme, wie sie u. a. bei der Herstellung von
Rotorbléttern von Windkraftanlagen zum Einsatz kommen, bendtigen ca. 24 Stunden
bis sie entformt werden kénnen. Typische Hértungszyklen im Luftfahrt- bzw. Auto-
mobilbereich bendtigen bei Temperaturen von 160 — 180 °C bzw. 80 — 140 °C 1,5 - 2
Stunden (siehe Datenblatt HexFlow® RTM6’ in Anhang c¢) bzw. 3 — 15 Minuten (sie-
he Datenblatt EPIKOTE Resin 05475/EPIKURE Curing Agent 05443° in Anhang c).
Entsprechend unterscheiden sich auch die moglichen Verarbeitungsprozesse. Typische
Windkraft-Harzsysteme konnen bis ca. 2 Stunden nach dem Anmischzeitpunkt infil-
triert werden, Luftfahrtharzsysteme bis ca. 6 Stunden (RTM6 bei 80 °C) und Automo-
tiveHarzsysteme ca. 1 Minute.

Die harzspezifischen Grofen fiir die Auspragung von Kapillareffekten sind der Kon-
taktwinkel und die Oberflichenspannung. In Kombination eines EP (Araldi-
te® LY 1556/Aradur® 917/Accelerator DY 070) mit einer auf Polyurethan basierten
Schlichte einer Carbonfaser wurde in [17] ein Kontaktwinkel von 30,2° ermittelt. Die
zugehorige Oberflichenspannung des EP betrug 0,04 N/mm. In [18] wird fiir die Ober-
flichenspannung eines UP von einem Wert von 0,035 N/mm berichtet.

Aktuelle Entwicklungen duroplastischer Harzsysteme konzentrieren sich auf schnelle-
re Hartungsreaktionen bei gleichzeitiger Verldngerung der Latenzzeit bei welcher die
Harz-Hérter-Mischungen eine geringe Viskositit aufweisen. AuBBerdem werden durch
die Zugabe spezieller Additive gezielt die mechanische Eigenschaften wie z.B. Stei-
figkeit, Festigkeit und Schlagzdhigkeit oder die Entflammbarkeit optimiert [7, 15].

2.2 Werkzeuge und Prozesse

Abhéngig von der Bauteilgrofe, der bendtigten Stiickzahl und der geforderten Bauteil-
qualitit eignen sich verschiedene Werkzeuge und Prozesse fiir deren Herstellung. Al-
len Prozessen gemein ist, dass die Preform auf die gewiinschte Dicke verpresst bzw.
kompaktiert wird und dass fiir die Imprégnierung der pordsen Struktur mit der fliissi-
gen Harzmasse eine Druckdifferenz erzeugt werden muss. Der Kompaktierungsdruck
kann in einer hydraulischen Presse (RTM) oder iiber eine Druckdifferenz zwischen
dem Druck auBerhalb und innerhalb des Vakuumsacks generiert werden. Die Druck-
differenz zur Impriagnierung kann durch eine Bedruckung der fliissigen Formmasse im
Einlassbereich, eine Evakuierung der Kavitidt und durch Verringern der Kavititsab-
messung im Prozess (Quetschstromung) eingestellt werden.

> Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als RTM6 bezeichnet.
% Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als EPIKOTE05475/EPIKURE05443 bezeichnet.
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Der in Abb. 2-1 skizzierte RTM-Prozess ermdglicht die Herstellung komplex geform-
ter Bauteile (Integralbauweise) mit hoher Bauteilqualitdt und Oberfldchengiite bei ge-
ringen Stiickkosten, bringt jedoch hohe Investitionskosten mit sich und die maximale
Bauteilgrofe ist begrenzt auf die verfiigbare Pressenfliche. Die Kavitits- und damit
die Bauteilabmessungen sind im RTM-Prozess durch die Abmessungen der Werk-
zeugbestandteile (Formhalften, Kerne und Inlays) fest vorgegeben. Neben dem ,, klas-
sischen RTM-Prozess existiert eine Vielzahl an Prozessvarianten und Prozessbe-
zeichnungen. Haufig eingesetzte werden nachfolgend zusammen mit ihren Haupt-
merkmalen erldutert:

e  Vacuum-RTM: Der Differenzdruck wird durch Evakuierung der Kavitét er-
zeugt.

e  Vacuum-Assisted-RTM: Der Differenzdruck wird sowohl durch Druckbe-
aufschlagung der Harzmasse am Einlass als auch durch Evakuierung der Ka-
vitdt erzeugt.

e Advanced- oder Compression-RTM: Zur Erh6hung der Permeabilitit (Re-
duzierung des Faservolumengehaltes) erfolgt die Harzinjektion bei nicht auf
Endmal komprimierter Faserstruktur. Die vollstdndige Infiltration Letzterer
wird durch vollstidndiges Schlieen des Werkzeuges erreicht.

e Light-RTM: Eine der massiven Werkzeughilften wird aus Kostengriinden
durch ein diinnes ,, Blech *“ ersetzt.

Fiir ausfiihrlichere Angaben zu den genannten und weiteren Prozessvarianten wird auf
die Fachliteratur verwiesen [7, 9, 12].

Die Herstellung besonders grof3er Bauteile wie z.B. Rotorblatter von Windkraftanalgen
oder Fliigelstrukturen von Flugzeugen erfolgt aus Kosten- und Machbarkeitsgriinden
in Vakuumsackprozessen. Dabei wird eine Formhaélfte durch eine Vakuumfolie ersetzt
und die Trankung der Faserstruktur erfolgt unter Verwendung einer FlieBhilfe. Letzte-
re bewirkt eine liberwiegende Trinkung in Dickenrichtung und damit eine deutliche
Verkiirzung der FlieBwege. Der benétigte Differenzdruck fiir die Imprégnierung wird
in diesem Fall durch Anlegen eines Unterdrucks in der Kavitédt (Evakuierung) erzeugt.
Vakuumsackprozesse zeichnen sich durch geringe Investitionskosten aus, so dass sie
vor allem bei niedrigen Stiickzahlen zur Anwendung kommen.

Im Gegensatz zum RTM-Prozess ist bei Vakuumsackprozessen die Bauteildicke nicht
durch die Werkzeugbestandteile (Formhélften, Kerne und Inlays) definiert. Sie ergibt
sich in Abhingigkeit des Kavitdtsinnendruckes p;,,, dem Druck auBerhalb des Vaku-
umsackes po und dem Kompaktierungsdruck pyomp, des Fasermaterials. Diese Druck-
krifte miissen folgendem Zusammenhang gentigen [19]:

Po = Pin + Promp (2-1)
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Sofern sich der Vakuumsackaufbau nicht in einem Autoklaven befindet, entspricht p,
dem Umgebungsdruck. Der Kavitdtsinnendruck p;, entspricht dem Druck des Fluids
(Luft oder Harz) und der Kompaktierungsdruck pyqm, stellt sich entsprechend Glei-
chung (2-1) ein. Der Kompaktierungsdruck ist der bendtigte Druck, um die Faserstruk-
tur auf eine bestimmte Dicke zu verpressen und so den gewiinschten Faservolumenge-
halt Vs einzustellen. Genauere Ausfilhrungen zur Bestimmung der Kompressibilitét
von Faserstrukturen sowie Beispielergebnisse sind in [20] erlautert.

Der Faservolumengehalt ist eine der wichtigsten Grofen eines endlosfaserverstirkten
Verbundwerkstoffes. Er beeinflusst sowohl die mechanischen als auch die prozess-
technischen Eigenschaften des Bauteils und berechnet sich aus dem Flachengewicht
des verwendeten Halbzeugs A, dessen Lagenanzahl N, der Dichte des Fasermaterials
prund der Bauteildicke 4:

Vf ==

(2-2)
pch
Analog zu den RTM-Prozessen wurden auch bei den Vakuumsackprozessen im Laufe
der Zeit zahlreiche Varianten erarbeitet. Im Wesentlichen sind zu nennen:

e  Seeman bzw. SCRIMP - Seeman Resin Infusion Molding Process
e  CAPRI - Controlled Atmospheric Pressure Resin Infusion

e  VARI - Vacuum Assisted Resin Infusion

e VAP - Vacuum Assisted Process

e  RFI - Resin Film Infusion

e BRI - Bulk Resin Infusion

Fiir genauere Angaben zu den jeweiligen Prozessvarianten wird auf die Fachliteratur
verwiesen [7, 9, 12].

Eine Zwischenstufe zwischen dem klassischen RTM-Prozess und Vakuuminfusions-
prozessen bilden die sog. ,,Light-RTM-Prozesse “. Dabei wird die flexible Vakuumfolie
durch eine semi-flexible Formhilfte, beispielsweise ein diinnes Metallblech, ersetzt.
Vorteile von Light-RTM-Prozessen gegeniiber Vakuuminfusionsprozessen sind eine
beidseitig glatte Oberflache, eine gleichmiBigere Bauteildicke und die Wiederver-
wendbarkeit der semi-flexiblen Formhélfte. Verglichen mit dem klassischen RTM-
Prozess weisen Sie geringere Investitionskosten durch den Entfall einer zweiten mas-
siven Formhilfte auf und kommen ohne eine hydraulische Presse aus. Jedoch ist der
eingesetzte Injektionsdruck begrenzt, so dass mit hoheren Zykluszeiten zu rechnen ist.
AuBerdem fiihrt die semi-flexible Formhilfte zu groBeren Dickenschwankungen des
Bauteils.

Nachfolgendes Diagramm gibt einen branchenspezifischen Uberblick iiber wesentliche
Bauteil-, Werkzeug- und Prozesseigenschaften.
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Investitionskosten

Abb. 2-3:  Branchenspezifische Bauteil-, Werkzeug- und Prozesseigenschaften

2.3 Rheologische Grundlagen

Die Rheologie beschiftigt sich mit dem Verformungsverhalten von Materialien.
Grundsatzlich unterscheidet man bei Verformungen zwischen Scherung und Dehnung.
Fiir den hier betrachteten Fall der Stromung einer Fliissigkeit durch eine trockene Fa-
serstruktur ist in erster Linie das Scherverhalten bzw. die Scherviskositidt von Bedeu-
tung [21]. Die Viskositét gilt als MaB fiir die innere Reibung von Fluiden und zeigt
grundsitzlich eine Abhdngigkeit von der Scherrate, der Temperatur und vom Druck.

2.3.1 Das Zwei-Platten-Modell

Der Inhalt dieses Unterkapitels entstammt den Quellen [22-24].

In Abb. 2-4 ist der einfachste Fall einer Scherstromung dargestellt, das laminare Stro-
mungsgeschwindigkeitsprofil einer newtonschen Fliissigkeit zwischen zwei (theore-
tisch) unendlich grof3en, parallelen Platten mit der Flichen A. Die Scherstromung wird
durch die auf die obere Platte ausgeiibte konstante Zugkraft F hervorgerufen. Die Ge-
schwindigkeit der Platte v ist abhingig von der Viskositit der newtonschen Fliissig-
keit, wie die nachfolgenden Gleichungen zeigen.
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F=A1 (2-3)
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A

y T=y-1 (2-4)
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Abb. 2-4:  1D-Scherstromung

Das lineare Geschwindigkeitsprofil im Scherspalt ist typisch fiir newtonsche bzw. ide-
alviskose Fliissigkeiten. Die Scherrate y ist somit {iber den gesamten Scherspalt kon-
stant. Als idealviskos gelten Fliissigkeiten, welche die gesamte Deformationsenergie
dissipativ abbauen. Gleichung (2-4) ist auch als Gesetz von Newton bekannt. Im Ge-
gensatz dazu stehen Stoffe, welche die gesamte Deformationsenergie elastisch spei-
chern und am Ende der Belastung wieder ihre Ausgangsform einnehmen. Letztere
werden durch das Gesetz von Hooke beschrieben:

T=G"n. (2-6)

Die Proportionalititskonstante G bezeichnet man als Schubmodul.

2.3.2 Nicht-newtonsche Flussigkeiten

Zusatzlich zur Bedingung, dass die Schubspannung t direkt proportional zur Scherrate
y sein muss (vgl. Gleichung (2-4)), miissen newtonsche Fliissigkeiten nach [25] noch
zwel weitere Bedingung erfiillen:

e  Die Normalspannungen in der einfachen Scherstromung (Abb. 2-4) miissen
in Richtung der Koordinatenachsen x, y und senkrecht dazu gleich grof} sein.

e  Elastische Verformungen der Fliissigkeiten diirfen bei sich zeitlich &ndernder
Schubspannung das Geschwindigkeitsgefille nicht beeinflussen.

Fliissigkeiten, die auch nur eine der genannten Bedingungen nicht erfiillen, zdhlen
demnach zu den nicht-newtonschen Fliissigkeiten [25].

Ein ,,anschaulicheres “ Kritertum ist in [23] gegeben: ,, Nicht-newtonsche Fliissigkei-
ten sind solche, deren Fliefkurve’ nicht-linear ist oder nicht durch den Ursprung ver-
lauft, das heifst, deren scheinbare Viskositit (Schubspannung dividiert durch die
Scherrate) ist bei konstanter Temperatur und konstantem Druck nicht konstant, son-

7 Schubspannung aufgetragen iiber der Scherrate
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dern abhdngig von den Stromungsbedingungen wie dem Stréomungsquerschnitt, der
Scherrate, usw. und manchmal auch von der Verformungsgeschichte des betrachteten
Fluidelementes.

2.3.2.1 Viskoelastizitat
Der Inhalt dieses Unterkapitels entstammt den Quellen [22—-24].

Die meisten Fliissigkeiten zeigen sowohl viskoses als auch elastisches Verhalten und
werden aus diesem Grund viskoelastisch genannt. Das rheologische Verhalten einer
viskoelastischen Fliissigkeit kann mit einer Reihenschaltung bestehend aus einem
Dampfer- und einem Federelement beschrieben werden. Diese Betrachtung ist nach
James C. Maxwell unter dem Begriff Maxwell-Modell bekannt. Das Federelement re-
préasentiert darin das elastische bzw. hook’sche Verhalten und das Dédmpferelement das
viskose bzw. newtonsche Verhalten. Die rheologischen Eigenschaften viskoelastischer
Fliissigkeiten werden mit dem komplexen Schubmodul G* beschrieben. Er setzt sich
gemal Gleichung (2-7) aus dem Speicher- G” und Verlustmodul G** zusammen.

G*= G +iG” (2-7)
Der Speichermodul G’ ist ein MaB fiir die elastischen und der Verlustmodul G” fiir die

viskosen Eigenschaften der Fliissigkeit.

Analog dazu wird auch bei der Viskositdt zwischen einer viskosen 1" und einer elasti-
schen Komponente n”" unterschieden, woraus sich die komplexe Viskositit n* zusam-
mensetzt:

nr=n—in” (2-8)
Bestimmt werden die beiden Anteile der komplexen Groflen Schubmodul und Viskosi-
tdt im oszillatorischen Versuch (siehe Kapitel 2.3.4.4).

2.3.2.2 Zeitunabhangiges FlieBverhalten

Aus [23] ist folgende Einteilung von Fluiden nach deren FlieBverhalten zu entnehmen.
Es wird zwischen drei Typen unterschieden:

e  Scherverdiinnend oder pseudoplastisch
e  Viskoplastisch (Bingham)
e  Scherverdickend oder dilatant.
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Abb. 2-5:  Einteilung fiir zeitunabhiingiges Flieiverhalten

Abb. 2-5 zeigt die charakteristischen Verldufe fiir zeitunabhingige Flieverhalten. Wie
in Kapitel 2.3.2 gefordert, verlduft die FlieBkurve fiir newtonsche Fluide durch den
Urspung und die Schubspannung nimmt proportional mit der Scherrate zu.

Scherverdiinnendes bzw. scherverdickendes FlieBverhalten liegt vor, wenn die
Schubspannung unter- bzw. iiberproportional mit der Scherrate ansteigt. Die Viskositit
sinkt somit (vgl. Gleichung (2-4)) bei scherverdiinnenden Materialen mit zunehmender
Scherrate, bei dilatanten nimmt sie zu.

Bingham-Fluide weisen viskoplastisches Verhalten auf und die Schubspannung steigt
nach Uberschreiten der FlieBgrenze linear mit der Scherrate an. Unterhalb der FlieB-
grenze zeigen viskoplastische Materialien rein elastisches Verhalten, das heil3t, dass
die induzierten Deformationen nach Entlastung wieder vollstidndig relaxieren. Die Ur-
sache fiir die Existenz einer Flielgrenze sind interne Strukturkrifte, die fiir eine irre-
versible Deformation (FlieBen) erst iiberwunden werden miissen. Eine FlieBgrenze
kann auch in Kombination mit scherverdiinnendem bzw. scherverdickendem Flie3ver-
halten auftreten. Letztere ist in Abb. 2-5 nicht dargestellt.

2.3.2.3 Zeitabhangiges FlieBverhalten

Die Existenz einer internen Struktur kann neben der Abhédngigkeit der scheinbaren
Viskositdt von der Scherrate auch eine Zeitabhingigkeit zur Folge haben. Somit ist es
nicht nur entscheidend bei welcher Scherrate die scheinbare Viskositidt bestimmt wird,
sondern auch fiir welche Zeitdauer diese Scherrate vorherrscht. Mit andauernder
Scherbelastung wird die interne Struktur zunehmend veréndert, was Viskositéitsdnde-
rungen zur Folge hat. Mit der abnehmenden Anzahl an moglichen strukturellen Bin-
dungen im Material nimmt mit zunehmender Dauer der Scherbelastung die Rate an
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sich wiederaufbauenden Bindungen zu, bis schlieBlich ein Gleichgewicht erreicht wird
und sich eine konstante Viskositit einstellt. [23]

Bei zeitabhdngigem FlieBverhalten unterscheidet man zwischen Thixotropie und Rhe-
opexie. Thixotropes bzw. rheopexes Verhalten liegt vor, wenn bei konstanter Scherrate
eine abnehmende bzw. zunehmende Viskositit zu verzeichnen ist. Beiden gemein ist
der vollstindige Wiederauf- bzw. Wiederabbau der inneren Struktur nach der Scherbe-
lastung. Es handelt sich also um vollstidndig reversible Prozesse. [23, 24]

3

N

Thixotrop

Schubspannung

Rheopex

>
>

Scherrate

Abb. 2-6:  FlieBverhalten von zeitabhiingigen Fluiden

Abb. 2-6 zeigt das FlieBverhalten eines thixotropen und rheopexen Fluids, gemessen
mit einer konstant zu- und abnehmenden Scherrate von 0 bis zu einem Maximalwert.
Form und eingeschlossene Flache der Hystereseschleife sind abhéngig von der Mess-
punktdauer, der Scherratenzu- bzw. —abnahme zwischen den Messpunkten und der
Belastungshistorie der Probe. [23]

2.3.3 Scherverdiinnendes FlieBverhalten

Scherverdiinnendes FlieBhalten ist das am hédufigsten in der Praxis auftretende zeitun-
abhingige FlieBverhalten [23]. Viele Polymerlosungen, -schmelzen, organische Bin-
demittel, Lackfarben, Kleister, Korperpflegemittel wie Shampoos oder Cremes und
Lebensmittel wie Mayonnaise oder geschmolzene Schokolade weisen dieses Verhalten
auf [24].

Bei langkettigen Polymeren kann die auftretende Scherverdiinnung mit dem ,, Ver-
schlaufungsmodell “ erklart werden. Im unbelasteten Zustand nehmen die Makromole-
kiile einen ,, knduelformigen* Zustand ein und Molekiilketten sind miteinander ver-
schlauft. Pragt man eine Scherbelastung auf, entschlaufen sie sich und die Knéuel wer-



Grundlagen Harzinfiltrationsprozesse 21

den gestreckt, so dass sie einfacher aneinander abgleiten kdnnen. Die Viskositit, als
MaB fiir die innere Reibung, nimmt folglich ab. [22-24]

Die Auspriagung des scherverdiinnenden Verhaltens bei Polymeren ist abhéngig vom
Molekulargewicht, dem Grad der Verzweigung sowie der Verteilung des Molekular-
gewichts der Probe [22].

Bei Dispersionslosungen liegt die Ursache fiir scherverdiinnendes FlieBverhalten in der
sich unter Scherbelastung dndernden Ausrichtung, Gro3e und Verteilung der dispersen
Phase [24].

Die Auswirkungen scherverdiinnenden FlieBverhaltens kann am Doppelrohrversuch
beobachtet werden. Dabei werden zwei identische Rohre bis zur gleichen Hohe mit
einer idealviskosen und einer scherverdiinnenden Fliissigkeit gleicher Dichte und glei-
cher Viskositdt im niedrigen Scherratenbereich aufgefiillt. Nach dem gleichzeitigen
Offnen der Ventile flieBt mehr von der scherverdiinnenden Fliissigkeit aus, da die
Scherbelastung am Gefdllirand zu einer Abnahme der scheinbaren Viskositdt fiihrt.
Somit ist die Schubspannung am Gefdrand, die der treibenden Gravitationskraft ent-
gegenwirkt, geringer und es flieft mehr Fliissigkeit aus. Im Falle der idealviskosen
Fliissigkeit bleibt die Viskositit iiber die gesamte Versuchsdauer konstant und die
Fliegeschwindigkeit dndert sich lediglich bedingt durch den sich dndernden Fiillstand.
[26]

Um Phénomene wie den Doppelrohrversuch vorhersagen bzw. simulieren zu konnen,
bedarf es einer mathematischen Beschreibung des FlieBverhaltens. Im Laufe der Zeit
wurde eine Vielzahl von Modellfunktionen entwickelt, die es neben der Simulation
auch erlauben, Messkurven anhand weniger Parameter zu vergleichen. Nachfolgend ist
eine Auswahl von hédufig verwendeten Modellfunktionen fiir scherverdiinnendes
FlieBverhalten aufgefiihrt. Eine grof8ere Anzahl ist in [24] zu finden.

2.3.3.1 Potenzgesetz nach Ostwald und de Waele

Das Potenzgesetz nach Ostwald [27] und de Waele [28] ist ein einfaches Modell zur
Beschreibung des FlieBverhaltens von scherverdiinnenden und scherverdickenden
Fliissigkeiten. Die Abbildung eines newtonschen Plateaus ist damit nicht mdglich.

n=m(Ty™! (2-9)

Der Parameter m wird als ,,Konsistenz“ oder ,,Fliefkoeffizient bezeichnet und n als
»Fliefindex* oder ,,Power-Law-Index®. Fiir n = 1 liegt newtonsches, fiir n < 1 scher-
verdiinnendes und fiir n > 1 scherverdickendes FlieBverhalten vor. [24]

Aufgrund der Einfachheit der Modellfunktion nach Ostwald und de Waele kann das
Geschwindigkeitsprofil einer laminaren, quasi-stationdren, ausgebildeten, inkompres-
siblen Rohrstromung in Abhdngigkeit des FlieBindexes n analytisch beschrieben wer-
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den. Fiir weitere Details zur Herleitung der Gleichung wird auf [23] verwiesen. Nach-
folgende Abbildung zeigt die Geschwindigkeitsprofile fiir ansteigende FlieBindizes.

2,5
n=0,01
n=0,3
2,0 n=06
n=1
15 n=2
-k>
>
1,0
0,5
0,0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
r/R
Abb. 2-7:  Geschwindigkeitsverteilungen laminarer Rohrstromungen in Abhiingigkeit des
FlieBindexes

In Abb. 2-7 ist das Geschwindigkeitsverhéltnis aus lokaler FlieBgeschwindigkeit v und
mittlerer FlieBgeschwindigkeit v* iiber dem relativen Rohrradius aufgetragen. Mit
zunehmendem FlieBindex n bildet sich ein zunehmend inhomogeneres Geschwindig-
keitsprofil aus. Fiir n = 1 ergibt sich das parabelformige Profil nach Hagen-Poiseuille
und fiir n = 0 eine sog. ,, Pfropfenstromung *“ mit konstanter FlieBgeschwindigkeit {iber
den Rohrradius.

2.3.3.2 Bird-Carreau-Yasuda

Ein Nachteil des Potenzgesetzes von Ostwald und de Waele ist, dass damit kein
newtonsches Plateau modelliert werden kann. Dazu wird in der Praxis neben dem
Cross-Modell [29] oft auf das Bird-Carreau-Yasuda-Modell zuriickgegriffen.
Mo — Neo
i-n
(1+@y)%) a

n{¥) = e + (2-10)

Bird und Carreau entwickelten eine Modellfunktion, welche neben dem scherverdiin-
nenden Verhalten auch zwei newtonsche Plateaus abbilden kann [30]. Yasuda entwi-
ckelte dieses Modell schlieBlich weiter, in dem er einen zusitzlichen Parameter a, der
deshalb auch hdufig als Yasuda-Exponent bezeichnet wird, einfiihrte [31]. 7y und 1,
beschreiben die Null- und Unendlichviskositit der beiden newtonschen Plateaus, A
wird als Zeitkonstante bezeichnet und n, analog zum Potenzgesetz nach Ostwald und
de Waele, als FlieBindex. Der Yasuda-Exponent ist MaB fiir die Breite des Ubergangs-
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bereichs von der Nullviskositit zum scherverdiinnenden Kurvenabschnitt, dessen Stei-
gung mit dem FlieBindex n quantifiziert wird.

2.3.3.3 Herschel-Bulkley

Das Herschel-Bulkley-Modell [32] ermoglicht die Modellierung des FlieBverhaltens
von Fluiden mit FlieBgrenze. Es ist eine Kombination aus dem Bingham-Modell [33]
und dem Potenzgesetz nach Ostwald und de Waele. Fiir den newtonschen Fall (n = 1)
entsprechen sich die beiden Modelle.

n=—+my"! Q-11)

In Gleichung (2-11) entspricht 74 der FlieBgrenze. Die restlichen Parameter sind iden-
tisch zum Potenzgesetz nach Ostwald und de Weale. Folglich kann mit dem Herschel-
Bulkley-Modell auch kein newtonsches Plateau abgebildet werden.

2.3.4 Rheometrie

Die Rheometrie beschéftigt sich mit Messmethoden und Messsystemen zur Ermittlung
der rheologischen Eigenschaften von Substanzen. Im vorliegenden Fall der Charakteri-
sierung duroplastischer Harzsysteme fiir Infiltrationsprozesse werden Rotations- und
Oszillationsrheometer verwendet. Fiir Angaben zum grundsitzlichen Aufbau und der
Funktionsweise derartiger Messgeréte sei auf die Literatur [22-24] verwiesen.

Die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Messsysteme und Messmethoden werden
in den nachfolgenden Unterkapiteln erldutert.

2.3.41 Platte-Platte-Messsystem

Das Platte-Platte-Messsystem besteht aus zwei zueinander parallel angeordneten Plat-
ten wie in Abb. 2-8. zu sehen. Durch Rotation der oberen Platte mit der Winkelge-
schwindigkeit w wird im Scherspalt mit der Hohe h eine Scherstromung erzeugt. Um
die rheologischen Eigenschaften des Fluides im Scherspalt zu bestimmten, wird ent-
weder die Deformationsrate (Winkelgeschwindigkeit w oder Scherrate y) oder die
Schubspannung t vorgegeben, die jeweils andere Grole wird bestimmt. Die tatsdch-
lich vorgegebenen bzw. gemessenen GroBen sind das Torsionsmoment T bzw. die
Auslenkung s. Der allgemeine Zusammenhang zwischen der Auslenkung s und der
Deformation y lautet:

y = (2-12)

= @

Eine Besonderheit des Platte-Platte-Messsystems ist die geometrisch bedingte Tatsa-
che, dass die Deformation iiber den Radius R nicht konstant ist. Die Angaben zu
Scherrate und Schubspannung erfolgen deshalb entweder als Maximalwerte am du-
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Bersten Rand der oberen Platte (Gleichungen (2-13) und (2-15)) oder als effektive Mit-
telwerte (Gleichung (2-14) und (2-16)). [24]

(R) = ( 2T ) (2-13)
' ~ \nR3
= 2 (2-14)
Ty = 3 TR
Rw
]/(R) = — (2-15)
h
. 2
Ym = 5 VR (2-16)
Abb. 2-8: Geometrie des Platte-Platte- 3

Messsystems

2.3.4.2 Kegel-Platte-Messsysteme

Im Kegel-Platte-Messsystem weist eine Messgeometrie eine kegelformige Kontur auf.
Bedingt durch den geringen Kegelwinkel a (1° < a < 4° [34]) der Messgeometrie im
Kegel-Platte-Messsystem konnen die Schubspannung und die Scherrate iiber den
Messspalt als konstant betrachtet werden (vgl. Gleichung (2-17) und (2-18)). [22]

—(3T) 2-17)
t=\2nr?

y = @ 2-18
y_tana’ (-)

Abb. 2-9:  Geometrie des Kegel-Platte-
Messsystems

In der Praxis werden oft Kegel-Messsysteme mit abgetragener Kegelspitze verwendet.
Dies eliminiert den Einfluss von Reibungskréften am Kontaktpunkt auf das Torsions-
moment und fithrt somit zu genaueren Messergebnissen. Der dadurch entstehende
Messspalt ist genau so grof3, dass die gedachte Kegelspitze die feststehende Ebene be-
rithrt. [22, 24]
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2.3.4.3 Rotatorische Messungen

Im Rahmen dieser Arbeit werden rotatorische Messungen zur Bestimmung der Fliefs-
kurve bzw. des Viskositdtsverlaufs durchgefiihrt. Als Fliefskurve wird ein Diagramm
bezeichnet, bei dem die Schubspannung iiber der Scherrate aufgetragen ist und als Vis-
kositdtsverlauf ein Diagramm bei dem die Viskositit iiber der Scherrate aufgetragen
ist. Die Berechnung der Viskositit erfolgt mit Gleichung (2-6) und den Gleichungen
aus den Kapiteln 2.3.4.1und 2.3.4.2.

Als Faustwert fiir die Messpunktdauer zur Bestimmung der dynamischen Viskositét
gilt die reziproke Scherrate [24]. Der Grund dafiir sind mogliche transiente Anlaufef-
fekte. Diese entstehen bei Betrachtung des Zwei-Platten-Modells (vgl. Kapitel 2.3.1)
direkt nach Beginn der Auslenkung der oberen Platte und bewirken, dass zunichst nur
die oberen Fluidschichten im Scherspalt verschoben werden. Bis sich iiber den gesam-
ten Scherspalt eine homogene Scherung einstellt, bedarf es einer gewissen Zeit, die bei
geringen Scherraten deutlich grofer ist als bei hohen Scherraten. Transiente Anlaufef-
fekte sind vor allem bei Scherraten y < 1 1/s und bei stark viskoelastischen Materia-
lien von Bedeutung. Fiir die Wahl einer ausreichenden Messpunktdauer zur Ermittlung
des Viskosititsverlaufs werden Vorversuche mit unterschiedlicher Messpunktdauer
empfohlen [24]. Transiente Anlaufeffekte machen sich in Viskositédtsverldaufen als sog.
,, Transiente Viskositdtshiigel “ im geringen Scherratenbereich bemerkbar.

Der Test auf zeitabhidngiges Verhalten erfolgt ebenfalls durch eine rotatorische Mes-
sung [24]. Dazu wird ein sog. Sprungversuch durchgefiihrt. Beim Sprungversuch wird
nach einer gewissen Haltezeit schlagartig die Scherrate verdndert. Die kontinuierlich
gemessene dynamische Viskositit wird fiir die Auswertung iiber der Zeit aufgetragen.
Anhand dieses Diagramms wird deutlich, ob zusitzlich zur Scherratenabhédngigkeit der
Viskositdt noch eine zeitliche Abhédngigkeit in Form einer Thixotropie oder Rheopexie
vorliegt.

2.3.4.4 Oszillatorische Messungen

Oszillatorische Messungen unterscheiden sich durch den auftretenden Scherbereich
deutlich von rotatorischen. Bei Letzteren treten erheblich groBBere Scherbereiche auf,
so dass diese filir die Betrachtung von allgemeinen FlieBvorgdngen, wo es zu quasi
unendlich groBen Deformationen kommt, in erster Linie herangezogen werden. Der
Fluss durch porose Strukturen kann jedoch stark durch viskoelastische und zeitabhén-
gige Eigenschaften beeinflusst werden. [21]

Das Ziel oszillatorischer Messungen ist die Untersuchung der inneren Struktur von
Materialien und der damit verbundenen viskoelastischen und zeitabhédngigen Eigen-
schaften. Dabei sind lediglich geringe Deformationen und Spannungen zuldssig, da die
innere Struktur bei zu groen Deformationen verloren geht. [21, 24]

Die viskoelastischen Eigenschaften eines Materials lassen sich mit dem Speicher- G”
und Verlustmodul G”* beschreiben (vgl. Gleichung (2-8)). Diese werden anhand der
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Messgroflen der oszillatorischen Messung Schubspannungsamplitude 7, Scherdefor-
mationsamplitude y, und Phasenverschiebungswinkel § zwischen Schubspannungs-
und Scherdeformationsverlauf unter Verwendung folgender Gleichungen berechnet:

., _To
G =—cosd (2-19)
Yo
~_ Yo .
G’ =—sind (2-20)
Yo
¢ 5_G” (2-21)
and = —

Der Quotient aus verlorener und gespeicherter Deformationsenergie (Glei-
chung (2-21)) wird als Verlustfaktor bezeichnet. Ein Verlustfaktor von tand = 1 stellt
wichtige Punkte bei der Verarbeitung von Polymeren dar. Im Amplitudentest stellt der
Schnittpunkt G = G”* den Ubergang vom Gel-Charakter (G" > G**) zum Fliissigkeits-
Charakter (G” < G”') dar und wird als ,, FliefSgrenze “ bezeichnet. Bei Vernetzungsreak-
tionen bzw. Aushérteprozessen reprasentiert der Schnittpunkt G* = G”* den Gel-Punkt.
Auf molekularer Ebene liegt ab dem Gelpunkt ein durch die gesamte Probe ausgeprég-
tes Makromolekiil vor, so dass die Harzmasse nicht mehr in Losungsmitteln 16slich ist
[11]. [22, 24]

Der Zusammenhang zwischen dem komplexem Schubmodul und der komplexen Vis-
kositét lautet wie folgt:

n = (2-22)

n = (2-23)

G
)
o
)
Dabei reprisentiert ” den viskosen und 1" den elastischen Anteil der komplexen Vis-
kositit (vgl. Gleichung (2-8)). Diese linear viskoelastischen Gleichungen sind nur in-
nerhalb des Linear-Viskoelastischen-Bereichs (LVE-Bereich) giiltig, welcher im
Amplitudentest bestimmt wird. [22, 24]

Im Amplitudentest werden die viskoelastischen Eigenschaften eines Materials bei kon-
stanter Temperatur und Frequenz in Abhingigkeit von der Scherdeformations- oder
der Schubspannungsamplitude gemessen. Fiir die Auswertung werden der logarithmi-
sche Verlust- und Speichermodul iiber der logarithmischen Deformation bzw.
Schubspannung aufgetragen. Fiir geringe Amplituden weisen G und G*” einen von der
Amplitude unabhingigen Plateauwert auf. Das Verhdltnis aus G” und G~ beschreibt
den Strukturcharakter der Probe. Ist G* > G”" liberwiegt der elastische Anteil und die
Probe zeigt Gel-Charakter. Fliissigkeits- bzw. Sol-Charakter liegt im gegensdtzlichen
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Fall vor. Ein Verlassen des Plateauwertes von G” und G markiert des Ende des LVE-
Bereiches und damit die Giiltigkeit der linear-viskoelastischen Gleichungen. Dabei
wird als Kriterium haufig die G- der G"-Kurve vorgezogen. Wird das Ende des LVE-
Bereichs als Schubspannung angegeben, wird diese als ,, Nachgebgrenze “ bezeichnet.
[24]

Analog zum Amplitudentest werden beim Frequenztest die viskoelastischen Eigen-
schaften eines Materials bei konstanter Amplitude und konstanter Temperatur fiir vari-
ierende Frequenzen gemessen. Die Amplitude muss dazu innerhalb des LVE-Bereichs
gewidhlt werden. Fiir die Auswertung werden die Werte fiir [g(G") und lg(G™") liber
lg(w) bzw. lg(f) aufgetragen. Ublicherweise dominieren bei hohen Frequenzen die
elastischen Eigenschaften da keine Zeit fiir Relaxationsvorgénge zur Verfiigung steht
(G" > G”’). Bei geringen Frequenzen hingegen kommt es zu FlieBvorgidngen so dass in
der Regel G > G’ ist. Bei fliissigen Messproben wird oft zusétzlich noch der Verlauf
der komplexen Viskositét 1g(|n*|) dargestellt. Fiir geringe Frequenzen konvergiert die
komplexe Viskositit hdufig gegen den Wert der Nullviskositit n,, die in rotatorischen
Messungen bestimmt wurde. [24]

2.3.5 Cox-Merz Regel

Wie bereits erldutert, finden oszillatorische Messungen iiblicherweise in einem deut-
lich geringeren Scherbereich statt als rotatorische. Cox und Merz stellten anhand eige-
ner Messergebnisse fest, dass die Kurvenverldufe der komplexen Viskositit aufgetra-
gen liber der Winkelgeschwindigkeit (ermittelt in einem konzentrischen Zylindermess-
system) stetig libergehen in den Verlauf der scheinbaren Viskositit aufgetragen iiber
der mittleren Scherrate (ermittelt in einem Kapillarviskosimeter) [35]. Anhand fremder
Versuchsdaten wurde ein weiteres Beispiel fiir die Ubereinstimmung von komplexer
und scheinbarer dynamischer Viskositit gefunden, diesmal mit sich iiberlappendem
Messbereich filir Scherrate und Winkelgeschwindigkeit [35].

Daraus ging schlielich die Cox-Merz-Regel hervor:

n@) = In"(w)| (2-24)

Sie besagt, dass unter der Voraussetzung hinreichend kleiner Deformationen die Werte
der dynamischen Viskositdt und der komplexen Viskositét flir die jeweilige Scherrate
bzw. Winkelgeschwindigkeit mit derselben Einheit 1/s gleich grof3 sind. Dieser Zu-
sammenhang gilt in erster Linie fiir den LVE-Bereich, fiir viele Polymere aber auch
dariiber hinaus. [24]

Die Anwendbarkeit der Cox-Merz-Regel ist fiir viele ungesittigte Polymerldsungen
und —schmelzen gegeben, nicht jedoch fiir Dispersionen und Gele. Sehr gut anwendbar
ist sie fiir Proben deren rheologisches Verhalten ausschlieBlich von mechanischen
Wechselwirkungen (Reibungskriften zwischen Makromolekiilen bei Deformations-,
Entschlaufungs- und FlieBprozessen) bestimmt wird. Physikalische oder chemische
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Wechselwirkungen, wie sie bei Proben mit Gel-Charakter vorkommen (Suspensionen,
Emulsionen, Schiume), fithren zu von der Cox-Merz-Regel abweichenden Zusam-
menhingen. [24]

2.3.6 Einfluss von Zeit und Temperatur auf die Visko-
sitat von Epoxidharzsystemen

Eine Besonderheit von aushdrtenden Formmassen wie Epoxidharzen ist, dass sobald
Harz und Haérter miteinander vermischt werden, eine irreversible Aushértereaktion in
Gang gesetzt wird. Mit fortschreitendem Vernetzungsgrad steigen das Molekularge-
wicht und damit die Viskositét fiir konstante Temperatur an (siche Abb. 2-10 links).
Die frei werdende Bindungsenergie der exothermen Vernetzungsreaktion fiihrt, sofern
die Probe nicht aktiv gekiihlt wird, zu einem Anstieg der Probentemperatur, wodurch
die Viskositdt zundchst abnimmt und die Vernetzungsreaktion beschleunigt wird (siehe
Abb. 2-10 rechts). Eine Grenzviskositit, bis zu welcher die Fortfiihrung des Infiltrati-
onsprozesses sinnvoll ist, wird dadurch im variothermen Fall nach kiirzerer Zeit er-
reicht als im isothermen Fall. Dieser Effekt nimmt mit zunehmender Menge an ange-
mischtem Harz-Hérter-System zu. [11, 22, 36]

A A
5 5
ke e variotherm
£ T1 T2 T3 £
> >
isotherm
__________ Grenzviskositat  /
Zeit Zeit

Abb. 2-10: Vergleich von isothermer (links) und variothermer (rechts) Viskositatsentwicklung
von Epoxidharzen
Links: Isotherme Entwicklung fiir T; > T, > T3

Bei Epoxidharzen ist folglich neben der allgemeinen Temperatur-, Scherraten- und
Druckabhingigkeit der Viskositidt noch eine Abhédngigkeit vom Vernetzungsgrad zu
verzeichnen. Uber den Vernetzungsgrad ist schlieBlich die in Abb. 2-10 dargestellte
Zeitabhingigkeit zu erkldren. Als MaB flir den Vernetzungsgrad wird der Aushértegrad
herangezogen, also der Anteil an bereits ,ausreagierter” Harz-Hérter-Menge bzw.
Humgesetzter Harz-Harter-Reaktionen. Der Einfluss der Temperatur auf die Viskositét
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wird auch als ,,rheologischer und der Einfluss des Aushirtegrades als ,, reaktionski-
netischer“ Anteil bezeichnet [7].

2.4 FlieRBverhalten von Epoxidharzen

Mit Bezug auf die Verwendung in HIP, sind in der Literatur lediglich Studien zum
FlieBverhalten von Epoxidharzsysteme in Verbindung mit Additiven, wie ein- oder
mehrwandige Carbon-Nano-Tubes, zu finden. El Sawi et al. [37] beispielsweise unter-
suchten das FlieBverhalten des in der Luftfahrt gebrduchlichen Epoxidharzsystems
RTM6 mit variierendem Fiillstoffgehalt (0,1 — 0,7 % Gew.-%) von mehrwandigen
Carbon-Nano-Tubes in einem Temperaturbereich von 25 bis 80 °C. Dabei zeigte sich
ein zunehmend scherverdiinnendes FlieBverhalten mit zunehmender Temperatur und
Fiillstoffgehalt. Bei 80 °C und 0,7 Gew.-% wurde ein FlieBindex von n = 0,2 fiir das
verwendete Bird-Carreau-Yasuda-Modell ermittelt. Als Ursache wird die in [38] fest-
gestellte Agglomeration und mit der Scherrate zunehmende Ausrichtung des Fiillstof-
fes vermutet.

Generell gilt fiir gefiillte Systeme, die als Dispersion vorliegen, dass mit zunehmen-
dem Anteil an dispergierter Phase zunichst das Viskosititsniveau ansteigt, gefolgt von
scherverdiinnendem FlieBverhalten mit Null- und Unendlichviskositét bis es schlief3-
lich zur Ausbildung einer FlieBgrenze kommt. Fiir Letzteres entféllt das Plateau der
Nullviskositdt und bei geringen Scherraten stellt sich eine Steigung von -1 im loga-
rithmischen Viskositédtsverlauf ein. [39]

Eine konkrete Studie zum FlieBverhalten von ,,reinen Epoxidharzsystemen fiir HIP
konnte nicht gefunden werden, lediglich die Aussage einiger Autoren [22, 36, 40], dass
Epoxidharze scherverdiinnendes Verhalten zeigen. Die dazu angegebenen Quellen
waren jedoch oft nicht zugénglich oder es handelte sich um fiir HIP ungeeignete duro-
plastische Harzsysteme.

Zum FlieBverhalten aushirtender Formmassen wurden im Rahmen der Literatur-
recherche noch folgende Arbeiten gefunden:

In der Studie von Harley und Williams [41] zeigen PU-Harzsysteme scherverdiinnen-
des FlieBverhalten bei fortgeschrittenen Aushértegraden. Die dabei vorliegenden Vis-
kositéiten sind fiir die im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Infiltrationsprozesse aller-
dings deutlich zu hoch (n~ > 10 Pas). Bei geringeren Aushédrtegraden liegt
newtonsches Verhalten vor.

Die in [42, 43] untersuchten Diallyl-Phthalat-Harze zeigen generell scherverdiinnendes
FlieBverhalten, sind aber fiir die Verwendung in HIP aufgrund ihrer hohen Viskositét
ebenfalls ungeeignet.

Gleiches gilt fiir die von Rusli et al. charakterisierten Epoxidharze vermischt mit
Weichmacher [44]. Weichmacher beeinflussen die mechanischen Eigenschaften Stei-
figkeit, Festigkeit und Bruchzéhigkeit, jedoch geht ein zunehmender Weichmacheran-
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teil einher mit einem Viskositétsanstieg und zunehmend scherverdiinnendem Fliever-
halten.

2.5 Fluss scherverdinnender Flussigkeiten
durch porose Medien

Der Fluss nicht-newtonscher Fluide durch pordse Medien ist noch ein vergleichsweise
wenig verstandenes, da sehr komplexes Forschungsthema. Die zentralen Herausforde-
rungen bestehen in der Modellierung des pordosen Mediums in Kombination mit den
nicht-newtonschen Phinomenen wie eine von der Scherrate abhidngige Viskositét, die
Existenz einer FlieBgrenze und zeitabhéngiges FlieBverhalten. Es werden die folgen-
den vier Ansitze verfolgt: [21]

e  Kontinuum Modelle
Sie betrachten das komplex aufgebaute Medium als Kontinuum und repra-
sentieren die Komplexitit der FlieBkanile als Konstante oder Term. Im We-
sentlichen sind hierzu das Modell nach Darcy, Blake-Kozeny-Carman und
Ergun zu nennen. Das einfachste und weit verbreitetste Modell ist das Gesetz
von Darcy mit der Permeabilitit als KenngrofBe fiir die Eigenschaft der
durchstromten pordsen Struktur. Die Ergun-Gleichung beriicksichtigt als
einzige neben Reibungs- auch Trigheitseffekte, so dass sie auch fiir die Be-
trachtung von FlieBvorgdngen mit hohen FlieBgeschwindigkeiten geeignet
ist [45-47].
Eine Erweiterung der Gleichungen von Darcy und Ergun fiir nicht-
newtonsche Fluide wird in den Arbeiten von Sadowski [48—50] und Park
[51] vorgestellt. Die newtonsche Viskositit wird darin durch eine ,, effektive
Viskositdt“, wie von Advani et al. [52] fiir die Beschreibung von FlieBvor-
gingen in den Herstellprozessen von Composites vorgeschlagen, ersetzt.

e Kapillar-Biindel-Modelle
Kapillar-Biindel-Modelle sind aus aneinandergereihten Kapillarrdhrchen
aufgebaut. Dadurch sind sie leicht verstindlich und vergleichsweise einfach
zu handhaben. Allerdings kann mit ihnen die Komplexitét der pordsen Struk-
tur nicht ausreichend abgebildet werden, so dass geometriebedingte Effekte
nicht darstellbar sind. Als Beispiele sind hier die Auswirkungen scherver-
diinnenden FlieBverhaltens oder einer FlieBgrenze [53] in Verbindung mit
stark verwundenen Kandlen und sich verjiingenden bzw. aufweitenden
FlieBkanilen zu nennen.

e  Numerische Modelle
Der Vorteil dieser Modelle besteht darin, dass sie eine direkte Beschreibung
der physikalischen Zusammenhénge ermoglichen und einer vollstidndig ana-
lytischen Beschreibung am néichsten kommen. Jedoch bedarf es dazu einer
genauen Abbildung der komplexen pordsen Struktur, welche nur schwer zu
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beschreiben ist. Aulerdem erfordern Sie einen enormen rechentechnischen
Aufwand und weisen oft Konvergenzprobleme auf. SchlieBlich sind damit
bisher nur vergleichsweise einfache Probleme 16sbar. Als Beispiel seien die
Arbeiten von Belov [54] und Verleye [55, 56] zur Berechnung der Permeabi-
litét trockener Faserstrukturen mit newtonschen Fluiden genannt.
e  Poren-Netzwerk-Modelle

Poren-Netzwerk-Modelle gelten als eine Mischung aus Kontinuum und Nu-
merischem Modell. Dabei werden die physikalischen Stromungseffekte in
einem Netzwerk aus Poren betrachtet. Letzteres stellt eine Vereinfachung der
tatsdchlichen Stromungskanile dar, so dass damit die Vorhersage der mittle-
ren Stromungsgréfen moglich ist. Fatt [57] und Delerue [58] beispielsweise
haben ein Modell zur Berechnung der Permeabilitit pordoser Medien entwi-
ckelt.

Fiir weitere Beispiele zu den genannten Ansdtzen oder genauere Angaben zu den Her-
ausforderungen bei der Berechnung der StromungsgrofSen nicht-newtonscher Fluide
durch pordse Medien sei auf den Ubersichtsartikel von Sochi [21] und die darin aufge-
listeten Quellen verwiesen. Die eben vorgestellten Ansédtze entstammen ebenfalls die-
ser Quelle.

2.6 Infiltration trockener Faserstrukturen

Die Prozessauslegung fiir die Infiltration trockener Faserstrukturen basiert nahezu aus-
schlielich auf dem Gesetz von Darcy. Es kommt bei allen, dem Autor bekannten Si-
mulationsprogrammen (PAM-RTM?, RTM-Worx’, LIMS'’, SimLCM!!, SLIP'?) zur
Modellierung des Fiillprozesses zur Anwendung und ist somit von zentraler Bedeutung
fiir die vorliegende Arbeit. Neben dessen Vorstellung im nachfolgenden Unterkapitel
wird dessen Anwendbarkeit auf reale Harzinfiltrationsprozesse diskutiert. Die fiir den
Inhalt und den weiteren Verlauf der vorliegenden Arbeit besonders relevanten Annah-
men werden in den Kapiteln 2.6.2 und 2.6.3 detailliert betrachtet. Den Abschluss die-
ses Unterkapitels bildet die Entwicklung des Druckgradienten nach Darcy als theoreti-
sche Grundlage fiir die in Kapitel 5 und 6 durchgefiihrten Infiltrationsversuche.

8 ESI Group

° Polyworx

10 University of Delaware, Center for Composite Materials

! University of Auckland, Centre for Advanced Composite Materials

12 Eidgendssische Technische Hochschule Ziirich, Laboratory of Composite Materials and Advanced
Structures
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2.6.1 Gesetz von Darcy

Henry Darcy war Wasserbauingenieur im 19. Jahrhundert und untersuchte Sickerstro-
mungen durch pordse Gesteinsschichten. Dabei stellte er einen direkt proportionalen
Zusammenhang zwischen dem auftretendem Volumenstrom @ und dem wirkenden

: d : e .
Druckgradienten ﬁ fest [59]. Die Proportionalititskonstante berechnet sich aus dem

Quotienten der Permeabilitdt K der pordsen Struktur und der dynamischen Viskositét n
der sie durchstromenden Fliissigkeit.
Q K dp

—=y=—-——— 2-25
A u n dx (229

Gleichung (2-25) stellt die eindimensionale Form des Gesetzes von Darcy dar. Darin
beschreibt u die mittlere ,, Leerrohrgeschwindigkeit“ und berechnet sich aus dem Vo-
lumenstrom @ dividiert durch die durchflossene Querschnittsfliche A bei Vernachlés-
sigung, dass ein Teil der Querschnittsfliche mit Fasern belegt ist. Die Berechnung der
mittleren FlieBgeschwindigkeit v im pordsen Medium erfolgt unter Beriicksichtigung
des Faservolumengehaltes V; bzw. der Porositit ¢.

u u
v=—
€

= 2-26
aA-vpy (226

Die Permeabilitit ist ein Mal fiir die Leitfahigkeit eines pordsen Mediums fiir Fluid-
fluss. Sie ist theoretisch eine rein geometrische Grofle und ein MaB fiir die mittlere
Querschnittsflache der FlieBkandle im porosen Medium [60]. Beeinflusst wird sie dem
zur Folge lediglich von Textilparametern, welche Auswirkungen auf die Geometrie der
FlieBkanile haben wie beispielsweise dem Faservolumengehalt, dem Faserwinkel und
der Faserondulation. Mit den groten Einfluss auf die Permeabilitdt hat der Faservo-
lumengehalt. Als Daumenregel gilt hier, dass sich die Permeabilitit bei Anderung des
Faservolumengehaltes von 1 % um 10 % andert [61]. AuBerdem zeigt sich hiufig bei
logarithmisch iiber dem Faservolumengehalt aufgetragenen Permeabilititswerten ein
linearer Zusammenhang [20, 62, 63].

Im allgemeinen dreidimensionalen Fall stellt die Permeabilitit eine tensorielle Grof3e
dar. K ist ein positiv definiter Tensor zweiter Stufe [64, 65] und kann deshalb durch
Hauptachsentransformation auf Diagonalform gebracht werden. Im Falle von isotropen
Materialen spannt der Permeabilitdtstensor rdumlich dargestellt eine Kugel und im
Falle von anisotropen Materialien ein Ellipsoid auf. Fiir die Bestimmung des Letzteren
macht man sich entweder die Annahme zu Nutze, dass der 3D-Tensor in einen 2D-
Tensor in Bauteilebene und eine Permeabilitidt in Dickenrichtung unterteilt werden
kann [66] oder man ermittelt das sich wiahrend der Infiltration ausbildende Ellipsoid
mit einem entsprechend komplexen Messautbau [67, 68].
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Trotz der nahezu ausschlieBlichen Verwendung des Gesetzes von Darcy bei der Mo-
dellierung von Fiillprozessen existiert keine standardisierte Messmethode zur Bestim-
mung der Permeabilitit textiler Verstdrkungsmaterialien. Im Wesentlichen zeichnen
sich jedoch fiir die Bestimmung des ebenen Permeabilititstensors zwei Methoden ab,
die Linearfluss-Methode und die Radialfluss-Methode. Fachartikel zu deren Funkti-
onsweise, Vor- und Nachteile sowie Vergleichsstudien sind in der Literatur zahlreich
vorhanden [20, 69, 69-73]. Als Ergebnis von umfangreichen internationalen Ver-
gleichsstudien existieren die, aus Sicht des Autors, genauesten Spezifikationen fiir die
Durchfiihrung und Auswertung von Permeabilitdtsmessungen fiir die Linearflussme-
thode [70, 72]. Die Vorteile der Radialflussmethode hinsichtlich Zeit- und Material-
aufwand sind jedoch nicht von der Hand zu weisen [20] und es existiert, wenn auch
mit deutlich kleinerem Teilnehmerkreis, bereits eine dhnliche Vergleichsstudie [74].
Die Permeabilitit in Dickrichtung wird ausschlieBlich anhand der Linearflussmethode
bestimmt. Fiir viele Textilien hat sich die Faustformel, dass die Permeabilitdt in Di-
ckenrichtung ca. um eine GroBenordnung geringer ist als die Permeabilitét in Bauteil-
ebene [63, 75] als giiltig erwiesen.

Nachdem Darcy auf empirischem Wege die GesetzméBigkeit fiir den Fluss von Fliis-
sigkeiten durch pordse Medien festgestellt hat, wurde das Gesetz von Darcy als eine
vereinfachte Form der Navier-Stokes-Gleichung identifiziert. Fiir inkompressible Flui-
de lautet Letztere [76]:

Du

PO = —Vp + nV*u (2-27)

Unter Vernachldssigung von Tragheitseffekten bei stationdren Stromungen (l;—: = 0)

und unter Verwendung der Volumenkontrollmethode'® [77] resultiert daraus die drei-
dimensionale Darcy-Gleichung:

f=——Vp (2-28)

K
n
Fiir die Herleitung des Gesetzes von Darcy sind eine Vielzahl von Annahmen zu tref-
fen [78, 79]. Die fiir den praktischen Anwendungsfall kritischsten lauten:

e Newtonsches Fluid
Viele reale Harzsysteme zeigen sowohl eine Abhingigkeit von der Scherrate
als auch viskoelastisches Verhalten (siehe Kapitel 3).

13 Die Volumenkontrollmethode ist ein Verfahren, mit dem physikalische, auf Mikroebene ablaufende
Vorginge durch Verwendung groferer Kontrollvolumina vereinfacht erfasst werden.
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e Chemische Inertheit des Fluids
Reale, duroplastische Harzsysteme beginnen mit dem Zeitpunkt der Vermi-
schung von Harz und Hérter zu vernetzen. [22, 80]

e Homogen pordoses, inelastisches Medium
Die Porositit der Faserstruktur ist bedingt durch die Tatsache, dass eine Pre-
form aus mehreren Lagen und mehreren Materialien aufgebaut ist, inhomogen
verteilt. [52, 81]

e  Makrofluss
Ein Roving ist kein undurchdringlicher Festkorper sondern ebenfalls ein pord-
ses Medium, durch den Fluid stromt, bzw. der Fluid aufnehmen kann. [82, 83]

e Gesittigter Fluss
Das Gesetz von Darcy wird in der Praxis iiberwiegend fiir die Modellierung des
Fiillvorgangs trockener Faserstrukturen angewandt [84, 85]. In Infiltrationsver-
suchen wurde die Existenz einer gesittigten und einer ungeséttigten FlieBfront
nachgewiesen [86].

e Keine Oberflichenkrifte
In Abhéngigkeit der Materialkombination (Schlichte und Harzsystem), des Fa-
servolumengehalts und der sich ausbildenden Fliekanalgeometrie (Textiltyp)
konnen Kapillardriicke bis zu 0,5 bar [17] auftreten. [87, 88]

All diese Annahmen mit Ausnahme der eines newtonschen Fluides wurden in der
Fachliteratur bereits vielfach diskutiert und es existieren Losungsansitze wie das Ge-
setz von Darcy zu erweitern ist, damit es auch fiir reale HIP ausreichend genaue Er-
gebnisse liefert. Beispielsweise wird eine aufgrund der Vernetzungsreaktion anstei-
gende Viskositét durch eine zeitliche Viskosititsdnderung [89] oder die Existenz von
Kapillareffekten durch um den Kapillardruck angepasste Druckdifferenzen [87, 88]
beriicksichtigt. Selbst eine Vorhersage potentieller pordser Bereiche im Bauteil als
Resultat unterschiedlich schnell ablaufender Infiltrationsvorgéinge auf Mikro- und
Makroebene ist unter Verwendung moderner Berechnungsmethoden moglich [90, 91].

2.6.2 Scherraten in Harzinfiltrationsprozessen

In vielen Werken zur Modellierung und Auslegung von HIP findet man keine Hinwei-
se iiber das FlieBverhalten duroplastischer Harzsysteme [7, 9, 11, 13, 66, 92]. Advani
et al. schreiben in [12], dass die meisten Duroplaste als newtonsches Fluid angesehen
werden konnen, jedoch kann sich dies flir hohere Scherraten anders darstellen. Eine
Begriindung oder ein Nachweis wird jedoch nicht angegeben. Vielmehr beruht diese
Aussage vermutlich auf der Annahme, dass der Mechanismus fiir das Auftreten scher-
verdiinnenden FlieBverhaltens die Entschlaufung von Molekiilketten ist. Nicht ausge-
hértete Duroplaste sind im Vergleich zu Thermoplaste sehr kurzkettig und weisen ein
geringes Molekulargewicht auf, so dass Entschlaufungsvorgéinge erst bei relativ gro-
Ben Scherraten auftreten.
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Studien iiber Auswirkungen von nicht-newtonschem FlieBverhalten in HIP sind ledig-
lich fiir vereinfachte Geometrien in Kombination mit Ersatzfliissigkeiten bekannt [51,
93]. Konkrete Angaben zu auftretenden Scherraten und deren Verteilung in FlieBkani-
len trockener Faserstrukturen konnten in der Literatur lediglich bei Gebart [94] gefun-
den werden. Er stellte geringe Abweichungen von newtonschem FlieBverhalten bei
geringen Scherraten fiir zwei ungesittigte Polyesterharze und einem Vinylester-
Harzsystem fest. Nach der Berechnung der maximal auftretenden Scherraten mit fol-
gender Formel, kommt er zu dem Schluss, dass das Gesetz von Darcy dennoch ange-
wandt werden kann, da die maximal erwartete Scherrate deutlich groBer ist als die
Grenzscherrate, bis zu welcher eine Abhéngigkeit der Viskositidt von der Scherrate
festgestellt wurde.

_ 1-V 3

Ymax

meax -1 (2-29)

Ve

In Gleichung (2-29) beschreibt yp,q, die maximal auftretende Scherrate, Vg, den
maximal moglichen Faservolumengehalt, v die mittlere FlieBgeschwindigkeit nach
Gleichung (2-26) und r den Faserradius.

Advani et al. machen in [52] einen Vorschlag wie scherverdiinnende Effekte verein-
facht in existierenden Modellen beriicksichtigt werden konnen: durch die Einfiihrung
einer ,, effektiven Viskositdt .

Da sowohl die Permeabilitét als auch die auftretenden Scherraten von der Faserstruktur
abhingig sind, empfehlen Advani et al. [52] dariliber hinaus den Quotienten aus Per-
meabilitdt und Viskositét durch die sog. ,, Flow-Mobility “ zu ersetzen. Diese ist abhédn-
gig von den rheologischen Eigenschaften des Fluids als auch den geometrischen Ei-
genschaften der Verstarkungsstruktur. In [93] wird die Flow-Mobility fiir den Fluss
einer scherverdiinnenden Ersatzfliissigkeit durch regelmiBig angeordnete Zylin-
derelemente u. a. experimentell bestimmt. Sie berechnet sich aus dem Quotienten aus
mittlerer FlieBgeschwindigkeit und angelegtem Druckgradienten. Dabei zeigt sich ein
deutlicher Unterschied im Volumenstrom im Vergleich zum newtonschen Fluid und
die Flow-Mobility steigt mit zunehmendem Druckgradienten an.

Zwei weitere Ansidtze zur Abschitzung der maximalen Scherrate in Infiltrationspro-
zessen sind in [81] geben:

v

Ymax = \/_E

v in Gleichung (2-30) ist die mittlere FlieBgeschwindigkeit nach Gleichung (2-26).

(2-30)
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(2-31)

. _ \/E(dp)
ymax - 477 dx

Gleichung (2-31) geht aus der idealisierten Betrachtung einer Rohrstromung nach Ha-
gen-Poiseuille hervor. Beide Ansétze gelten als konservativ fiir das Auftreten hoher
Scherraten in HIP wobei Gleichung (2-30) noch groBBere Werte liefert als Gleichung
(2-31).

Ein Abgleich mit realen Harzsystemen und trockenen Faserstrukturen ist fiir keine der
Gleichungen (2-29), (2-30) oder (2-31) erfolgt.

2.6.3 Mikro- und Makrofluss

Die Fliegeschwindigkeit v ist eine entscheidende GroBe in HIP. Hohe Fliefige-
schwindigkeiten sind erstrebenswert, um eine kurze Infiltrations- und Zykluszeit zu
erreichen. Zu hohe FlieBgeschwindigkeiten fithren jedoch, genauso wie zu geringe, zu
Lufteinschliissen und damit zu hoheren Porengehalten, welche die mechanischen Ei-
genschaften des Bauteils und damit dessen Qualitét herabsetzen [95-97].

Der Mechanismus, der zur Entstehung von Poren fiihrt, geht auf den heterogenen Auf-
bau der Faserarchitektur zuriick. So bestehen Verstirkungstextilien aus Rovingen, die
wiederum aus Filamenten aufgebaut sind. Letztere weisen im Falle von Carbonfasern
einen Durchmesser von ca. 7 um auf. Rovinge bestehen in der Regel aus 3000 bis
50000 Einzelfilamenten. Typische Abmessungen liegen im Bereich mehrerer Millime-
ter in der Breite und einige Zehntelmillimeter in der Dicke. Die FlieBkanile zwischen
Einzelfilamenten und einzelnen Rovingen unterscheiden sich dadurch deutlich in ithren
Dimensionen, was zu deutlich unterschiedlichen FlieBwiderstinden und folglich FlieB3-
geschwindigkeiten innerhalb eines Rovings (Mikroflussbereich) und zwischen Rovin-
gen (Makroflussbereich) fiihrt. Je nach Position von Poren im Laminat unterscheidet
man zwischen Mikro- und Makroporositit. Mikroporositit entsteht, wenn der Fluss
zwischen den Faserbiindeln deutlich schneller ist als der Fluss im Faserbiindel. Letzte-
rer wird neben dem anliegenden Druckgradienten noch durch Kapillareffekte beein-
flusst, so dass auch der Fluss in Faserbiindeln schneller sein kann als der Fluss zwi-
schen Faserbiindeln. Dies fiihrt dann zur Entstehung von Makroporen. Lufteinschliisse
entstehen an Imperfektionen bzw. UnregelméBigkeiten im Fasermaterial, wo Harz aus
dem jeweils anderen Bereich seitlich eindringt und nicht getréinkte Bereiche ein-
schlieBt. Dieser Porenentstehungsmechanismus gilt in der Literatur als unumstritten
und wird von mehreren unterschiedlichen Quellen so beschrieben [82, 83, 83, 90, 91,
93, 95, 98].

Fiir die praktische Anwendung bedeutet dies, dass es einen idealen Druckgradienten
gibt, bei dem die FlieBgeschwindigkeit im Makroflussbereich, im Wesentlichen vorge-
geben durch die Permeabilitdt der Verstiarkungsstruktur und der Viskositdt des Harz-
systems, genau so grof} ist, wie im Mikroflussbereich. Letzterer wird aufgrund der im
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Vergleich zur Makrostruktur vernachlidssigbar geringen Permeabilitit eines Rovings
von resultierenden Kapillareffekten dominiert.

Anhand von Gleichung (2-32) kann der in Faserrichtung wirkende Kapillardruck einer
unidirektionalen Faserstruktur berechnet werden [99]. Unterschiede zwischen globa-
lem Faservolumengehalt /'y und dem Faservolumengehalt des Rovings Vyroving, Wie er
fiir unidirektionale Halbzeuge tiblich ist, werden darin bereits beriicksichtigt. Soll der
Kapillardruck homogen verteilter Filamente berechnet werden, ist Vy roving mit Vy zu
ersetzen. Der Filamentdurchmesser dr kann dem technischen Datenblatt des verwende-
ten Textils entnommen werden, Kontaktwinkel ¢ und Oberflichenspannung ¢ sind
experimentell zu ermitteln.

p, = 40 cosp
¢ d 1- Vf Roving (2-32)
f Vf

Im Gesetz von Darcy (Gleichung (2-25)) wird der Kapillardruck durch Addition zur
erzeugten Druckdifferenz beriicksichtigt.

2.6.4 Entwicklung des Druckgradienten bei konstan-
tem Injektionsdruck

Bei Injektionsprozessen mit konstantem Injektionsdruck (siehe Kapitel 5 und 6) nimmt
die FlieBgeschwindigkeit mit fortschreitender FlieBfrontposition ab. Die Ursache hier-
fiir ist der sinkende Injektionsdruckgradient, wie nachfolgende Betrachtung zeigt:

Ausgangspunkt ist neben der eindimensionalen Darcy-Gleichung (2-25) die eindimen-
sionale Kontinuitdtsgleichung fiir ausgebildete Stromungen im rechteckigen FlieBkanal
wie sie bei der Linearflussmethode zur Bestimmung der Permeabilitét vorliegt:

du =0 (2-33)
dx

Nach Einsetzen von Gleichung (2-25) in Gleichung (2-33) und zweimaliger Integration
tiber den Druck unter Beriicksichtigung der Randbedingungen p(x = 0) = p;,; und

p(x = xf) = 0 folgt fiir den Druckverlauf in Abhéngigkeit des Ortes und der Zeit
bzw. der FlieBfrontposition xs(t):

p. .
p(x,t) = pinj — xfm]

(2-34)

Innerhalb des pordosen Mediums fallt der Harzdruck somit linear von Injektionsdruck
Dinj auf Umgebungsdruck py = 0 an der FlieBfront ab. Der Druckgradient wird folg-
lich mit fortschreitender FlieBfront flacher und die Fliegeschwindigkeit nach Glei-
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chung (2-25) und (2-36) langsamer. Nachfolgende Abbildung verdeutlicht die Ent-
wicklung des Druckgradienten fiir fortschreitende FlieBfrontpositionen graphisch.

A

p

- [Vp (&)l >1Vp () >|Vp ()
inj

N

x(t)  x(t)  x(ty) X;

Abb. 2-11:  Entwicklung des Druckgradienten bei konstantem Injektionsdruck fiir fortschrei-
tende Fliefrontpositionen

Die Gleichung zur Berechnung der FlieBfrontposition bei konstantem Injektionsdruck
Xs(t) kann ausgehend vom Gesetz von Darcy (Gleichung (2-25)) und dem eben identi-
fizierten linearen Druckverlauf innerhalb des porésen Mediums hergeleitet werden.
Die mittlere FlieBgeschwindigkeit innerhalb des porésen Mediums entspricht der Ab-
leitung der FlieBfrontposition nach der Zeit:

dxs K DPinj

=P =

dt ThaA-vp) x (233

Nach Trennung der Variablen und Integration der beiden Seiten unter Beriicksichti-
gung der Randbedingung x,(t = 0) = 0 folgt aus Gleichung (2-35):

2Kpin;t
xp(t) = | (2-36)
r® ,/n(l—vf)

2.7 Effekte der Vibrationsunterstiutzung im
Herstellungsprozess von FVK

Die Auswirkungen von Oszillationsbewegungen (Vibration) werden bereits in zahlrei-
chen technischen Prozessen genutzt [16, 100-106]. Als Beispiele seien:

e die Fiigetechnik (Vibrationsschweiflen [100] und —kleben [101]),

e das GieBlereiwesen (Beeinflussung der Gefligestruktur [103, 106], Reduktion
von Porositdt [103, 104] und verldngertes NachflieBen bei der Formfiillung
[103]) und
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e die Betonverarbeitung (Reduktion von Porositit [16], Steigerung der Konsoli-
dierung [16] und feinere Oberflichenbeschaffenheit [16, 105]) genannt.

Auch bei Verarbeitungsprozessen von Thermoplastschmelzen wurde der Einfluss von
Vibrationen bereits untersucht. Ibar hat die Ergebnisse zahlreicher Studien zusammen-
gefasst[107]. So kann durch eine Vibrationsunterstiitzung eine schnellere Formfiillung
bei SpritzgieB3- und Blasformprozessen und ein erhohter Materialdurchsatz bei Extru-
sionsprozessen (30 — 50 %) erreicht werden. Auflerdem konnen durch eine Steigerung
des Kristallinitdtsgrades (24 %) die mechanischen Eigenschaften beeinflusst werden -
hoherer Elastizitdtsmodul (120 %) und hohere Bruchspannung (90 %). Diese Effekte
beruhen auf dem scherverdiinnenden FlieBverhalten der Thermoplastschmelzen und
der durch Vibration erzeugten Reibungswirme.

Ein Ziel der Einkopplung von Schwingungen in FlieBprozesse ist die Reduktion der
effektiven Viskositidt und damit eine Steigerung der Durchflussmenge. Als besonders
wirksam hat sich eine longitudinale Uberlagerung von Hauptstromung und Wandvib-
rationsrichtung erwiesen. Diese wird auch als ,, in-line “-Uberlagerung bezeichnet. Eine
., cross-line “-Uberlagerung liegt vor, wenn Hauptstrdmung und Wandvibrationsrich-
tung transversal ausgerichtet sind. Grundsitzlich ist zwischen einer Oszillationsstro-
mung (Strdmung in der Néhe eines oszillierenden Objektes), einer Vibrationsstromung
(stationdre Grundstromung mit oszillierender Berandung) und einer Pulsationsstro-
mung (Uberlagerung eines statischen mit einem dynamischen Druckgradienten) zu
unterscheiden. Neben der Richtung der Oszillationsbewegung sind die Frequenz und
Amplitude als Haupteinflussparameter zu nennen. [108]

Fiir newtonsche Fluide kann der Wandabstand, bis zu welcher die Strémung durch die
Vibration beeinflusst wird, nach [108] mit folgender Formel abgeschétzt werden:

d= \/g (2-37)

Sie nimmt mit zunehmender kinematischer Viskositit v und abnehmender Kreisfre-
quenz w zu.

Eine der ersten Verdffentlichungen zu Pulsationsstromungen stammt aus dem Jahr
1969 [109]. In Ubereinstimmung mit spiteren Studien anderer Autoren [110, 111]
wurde erkannt, dass dadurch eine Steigerung des Volumenstroms scherverdiinnender
Fluide durch Rohre moglich ist.

Studien zu Vibrationsstromungen in Rohren sind zahlreich in der Literatur vorhanden
[112-119]. Sie alle beschreiben den Effekt von iiberlagerten longitudinalen Vibratio-
nen auf den Fluss nicht-newtonscher Fluide und stimmen darin {iberein, dass es bei
nicht-newtonschen Fluiden zu einer Steigerung der Flussrate kommt.

Deshpande und Barigou [119] haben die longitudinale Vibrationsstromung durch 500
mm lange vertikale Rohre mit einem Durchmesser von 4 bzw. 6 mm sowohl simulativ
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als auch experimentell untersucht. Die Simulationsergebnisse weisen maximale Ab-
weichungen zum Experiment von 10 % auf. Als Fliissigkeiten kamen newtonsche und
scherverdiinnende (Powerlaw-Fluid) Fluide zum Einsatz. AuB3erdem wurde die Stro-
mung mit einem Herschel-Bulkley-Fluid simuliert. Amplitude (0 — 1,6 mm) und Fre-
quenz (0 — 40 Hz) konnten getrennt voneinander variiert werden. Grundsétzlich war
fiir zunehmende Frequenzen und Amplituden eine Zunahme im Volumenstrom vergli-
chen mit dem newtonschen Fall zu verzeichnen. Die maximale Flusssteigerung wurde
fiir das Rohrchen mit geringerem Durchmesser bei maximaler Frequenz (Faktor 3) und
maximaler Amplitude (Faktor 1,8) erreicht. AuBerdem wurde anhand des Simulati-
onsmodelles der Einfluss des FlieBindexes untersucht und vorhergesagt, dass eine
Flusssteigerung um das 100-fache (n = 3) verglichen mit dem newtonschen Fluid bei
einer Amplitude von 4 mm und einer Frequenz von 60 Hz erreicht werden kann. In der
Simulation mit dem Herschel-Bulkley Fluid wurden zusitzlich noch der Einfluss des
FlieBkoeffizienten, der FlieBgrenze, des Rohrdurchmessers und des Druckgradienten
untersucht. Die Effektstirke nimmt mit zunehmendem FlieBkoeffizienten und zuneh-
mender FlieBgrenze sowie abnehmendem FlieBindex, Rohrdurchmesser und Druck-
gradienten zu. SchlieBlich wurde noch der von Goshawk et al. [116] vorgestellt Zu-
sammenhang von Frequenz und Amplitude bestétigt. Er besagt, dass die Durchsatz-
steigerung von der Maximalbeschleunigung a,,,, abhingig ist, die sich aus der Kreis-
frequenz w und der Amplitude A der liberlagerten Oszillationsbewegung berechnet:

Amax = Aw?. (2-38)

Eine dhnliche, jedoch rein simulative Studie wurde von Zaeem et al. [118] durchge-
fiihrt. Sie haben den Fluss eines newtonschen, scherverdiinnenden, scherverdickenden
und eines Bingham-Fluids durch ein Rohr mit iiberlagerter longitudinaler Wandvibra-
tion simuliert. Die Simulation erfolgte unter Verwendung dimensionsloser Parameter.
Dabei wurde neben dem Druckgradienten die Amplitude der iiberlagerten Wandoszil-
lation variiert und die resultierenden Volumenstrome berechnet. Im Falle des
newtonschen Fluides ergab sich keine vibrationsbedingte Anderung des Volumen-
stroms. Fiir das scherverdiinnende und das Bingham-Fluid wurde eine Zunahme des
Volumenstroms fiir zunehmende Amplituden vorhergesagt. Verglichen mit dem Vo-
lumenstrom des newtonschen Fluides ist eine maximale Zunahme um mehr als das 4-
fache fiir den scherverdiinnenden Fall und nahezu das 20-fache fiir den Fall mit Bin-
gham-Fluid zu verzeichnen. Diese Maximalwerte treten im scherverdiinnenden Fall bei
maximalen Druckgradienten und maximaler Amplitude auf. Im Gegensatz zum Bin-
gham-Fluid, wo der Einfluss der Amplitude vor allem bei geringen Druckgradienten
besonders grof} ausfallt.

AbschlieBend sei noch auf die Existenz erster simulativer Forschungsergebnisse zum
vibrationsunterstiitzten Fluss nicht-newtonscher Fluide durch porose Medien verwie-
sen. In den Arbeiten von Ueda et al. werden die in Kapitel 2.5 erwdhnten Poren-
Netzwerk-Modelle in Form von Lattice-Boltzmann Modellen verwendet, um die Wir-
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kung von Oszillationsbewegungen auf den Volumenstrom [120, 121] bzw. die schein-
bare Viskositit [122] beim Fluss nicht-newtonscher Fluide durch pordse Gesteins-
schichten zu beschreiben. Dabei werden zahlreiche Parameter wie Porengrof3e, Poren-
form, Vibrationsrichtung, Frequenz und Amplitude variiert. Es wird ebenfalls eine
vibrationsbedingte Steigerung der Flussrate vorhergesagt, jedoch ohne konkrete Anga-
be zum verwendeten Viskositdtsmodell.

In Bezug auf HIP zur Herstellung EFVK ist der Einsatz von Vibrationen noch Gegen-
stand aktueller Forschung. Hier kann grundsétzlich zwischen drei Effekten unterschie-
den werden: Der Reduktion des Porengehaltes und der Fiillzeit sowie der Steigerung
der Kompaktierung des Fasermaterials.

2.7.1 Reduktion des Porengehaltes

Die Effekte einer Vibrationsunterstiitzung im Herstellungsprozess von EFVK wurden
erstmals von Ghiose et al. 1991 verdffentlicht [123]. Sie stellten fest, dass sich der Po-
rengehalt eines im Vakuumsackverfahren konsolidierten und unter Vibration (40 bis
50 Hz) ausgehirteten Carbon-Epoxy-Prepreg-Materials um mehr als 50 % von 2,5 auf
1,2 % reduzieren ldsst. Die Anzahl an Poren wurde um 59 % reduziert, wohingegen
die mittlere Porengréfe um 10 % zunahm.

Ahnliche Versuche wurden von Muric-Nesic et al. durchgefiihrt [124, 125]. Im Hand-
laminierverfahren wurden Laminate aus Glasfasern und Vinylester-Harz hergestellt
und mit Vibrationsunterstiitzung bei Frequenzen zwischen 10 und 50 Hz fiir 10 und 30
min ausgehértet [124]. Die geringste Anzahl an Poren sowie der geringste Porengehalt
wurden fiir eine Vibrationsunterstiitzung von 30 min bei 30 Hz festgestellt. In Uber-
einstimmung mit [123] wurde erkannt, dass sich kleinere Poren zu groeren Poren ver-
einigen (Koagulation) und grofere Poren auftriebsbedingt schneller entweichen als
kleinere. Dieser Mechanismus wurde in einer weiteren Studie [125] genauer unter-
sucht. Diesmal wurden Frequenzen zwischen 0 und 40 kHz wéhrend der Aushartung in
das Laminat eingekoppelt. Der geringste Porengehalt wurde fiir Frequenzen zwischen
10 und 30 Hz, in der Nédhe der Eigenfrequenz des Versuchsaufbaus, gemessen. Neben
der Auftriebskraft, welche in erster Linie von der Grof3e einer Pore bestimmt wird,
wurde die Viskositédt als entscheidende Grofe fiir das Entweichen von Luftblasen iden-
tifiziert. Die grof3ten Luftblasen entstehen bei der Eigenfrequenz des Versuchsautbaus,
aufgrund der dabei auftretenden maximalen Amplituden.

Gangloff et al. [126] nutzen ein zyklisches Kompaktieren bereits getridnkter Textilien
fir das Losen von Luftblasen innerhalb der Faserarchitektur, um sie anschliefend
durch die Vakuumleitung aus dem Laminat zu saugen. Dabei haben sich Frequenzen
zwischen 1 und 5 Hz als besonders effektiv gezeigt.
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2.7.2 Steigerung der Materialkompaktierung

Zyklisches Be- und Entlasten textiler Verstarkungsstrukturen bewirkt ein Aufspreizen
des Rovings und fordert Nestingvorginge, so dass damit eine homogenere und hohere
Packungsdichte bei gleichem Kompaktierungsdruck erreicht werden kann. [127-129]

Dieser Zusammenhang wurde gezielt von Kruckenberg et al. [127] in einer Universal-
priifmaschine untersucht und bestdtigt, nachdem andere Quellen [130, 131] iiber einen
erhohten Faservolumengehalt nach zyklischen Kompaktierungsvorgingen berichtet
haben. Dazu wurden Glas- und Carbonfasergewebe zyklisch (0,03, 1 und 10 Hz) mit 3
und 100 kPa belastet. Unmittelbar nach Versuchsbeginn war die gro3te Dickenabnah-
me fiir beide Materialien bei der geringsten Frequenz zu verzeichnen wohingegen die
groBte Zunahme im Faservolumengehalt, verglichen mit der statischen Kompaktie-
rung, am Ende des Versuchs mit einer Frequenz von 10 Hz erreicht wurde. Im Falle
des Glasfasergewebes war eine Zunahme im Faservolumengehalt von 16 % und im
Falle des Carbonfasergewebes von 1,5 % zu verzeichnen. Schmierfilmeffekte durch
Zugabe niederviskoser Fliissigkeiten bewirkten keine weitere Zunahme im Faservolu-
mengehalt. AuBerdem wurden reduzierte Relaxationsvorgénge bei den vibrationsunter-
stiitzten Proben erkannt, was auf eine Anderung der Faserarchitektur zuriickgefiihrt
wurde.

Gutiérrez et al. [128, 129] haben dynamische Kompaktierungstests mit Glasfasergele-
ge und -gewebe unter Verwendung eines DMA-Gerites durchgefiihrt. Die Materialien
wurden vor der Verpressung zyklischen Belastungen mit Frequenzen von 10, 100 und
300 Hz und Amplituden von 50 und 100 um ausgesetzt. Der ohne vorherige Vibrati-
onsbehandlung maximale Faservolumengehalt bei 100 kPa Kompaktierungsdruck
wurde fiir das vibrationsbehandelte Gelege bereits bei 70 kPa und fiir das vibrations-
behandelte Gewebe bereits bei 40 kPa erreicht. Absolut konnte der maximale Faservo-
lumengehalt bei vorheriger Vibrationsbehandlung im Falle des Geleges um 2,5 % und
im Falle des Gewebes um 3,2 % gesteigert werden. Dabei haben sich vor allem hohe
Frequenzen als effektiv fiir das Erreichen hoher Nestinggrade erwiesen. Die Amplitude
hat sich als wenig einflussreich herausgestellt.

In einer folgenden Studie wurde das Verstindnis fiir die Vorginge in vibrationsunter-
stiitzten Kompaktierungsprozessen weiter vertieft [128]. Als wichtigste Grofe fiir das
Erreichen hoher Faservolumengehalte stellte sich das Verhéltnis aus dynamischen und
statischen Kompaktierungskriften heraus. Nur wenn die dynamischen Krifte das Ma-
terial ausreichend entlasten, kann es zu Umstrukturierungen in der Faserarchitektur
und somit zu Spreizvorgidngen und Nestingeffekten kommen. Die vorherige Aussage,
dass besonders hohe Frequenzen fiir eine Erhohung des Faservolumengehaltes dienlich
sind, wurde insofern revidiert, dass hohe Frequenzen zwar eine hohe Zykluszahl be-
deuten, jedoch nimmt die dynamische Deformation mit zunehmender Frequenz ab, so
dass mehr Zyklen erforderlich werden um die maximale Kompaktierung zu erreichen.
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Insgesamt wurde in dieser Versuchsreihe eine vibrationsbedingte Steigerung des Fa-
servolumengehaltes von 14 % fiir das Gewebe und 21 % fiir das Gelege erreicht.

2.7.3 Reduktion der Fullzeit

Ein bisher wenig untersuchter und mangels Reproduzierbarkeit verstandener Effekt der
Vibrationsunterstiitzung in HIP ist der Einfluss auf die FlieBgeschwindigkeit scherver-
diinnender Harzsysteme durch trockene Faserstrukturen.

Gibson und Ayorinde [132] zeigen mogliche positive Auswirkungen einer Vibrations-
unterstlitzung in HIP auf, darunter auch die Viskositdtsreduzierung scherverdiinnender
Harzsysteme. Dazu wurden Versuche mit zyklischer Variation des Injektionsdruckes
durchgefiihrt. Die in [132] préasentierten Ergebnisse sind eine Zusammenfassung lang-
jéhriger Forschungsergebnisse u.a. einer Dissertation [133]. Veroffentlichungen auf
Konferenzen gehen bis auf das Jahr 1996 zuriick. Diese sowie eine Masterarbeit [134]
waren dem Autor jedoch nicht zugénglich.

Ein erster Versuchsaufbau bestand aus einer parallelen, kubisch-gepackten Anordnung
von Glasstidben mit einem Durchmesser von 4 mm, welche durch Anlegen einer Pulsa-
tionsstromung mit verschiedenen Frequenzen (25 — 60 Hz) mit einer 1 und 3 %-igen
Polyacrylamid-Wasserlosung durchstromt wurde. Das Gemisch wies scherverdiinnen-
des FlieBverhalten gemidll dem Potenzgesetz nach Ostwald und de Waele auf. Die
groBite Flusssteigerung von ca. 30 % im Vergleich zum statischen Fall wurde mit der
1 %-gen Mischung bei 25 Hz festgestellt. [132]

AuBlerdem wurde fiir diese vereinfachte Anordnung eine Gleichung zur Berechnung
der maximalen Scherrate hergeleitet:

24,

)./max -
nfd /4% ~1 (239

Sie berechnet sich aus der Amplitude Ay, dem Faserdurchmesser d, der Frequenz f
und dem Faservolumengehalt V; und basiert auf der Annahme einer parabolischen Ge-
schwindigkeitsverteilung zwischen den Rohren mit sinusférmiger Pulsationsstromung.
Die Ergebnisse der ersten Versuchsreihe bestdtigten diesen Zusammenhang. [134]

Es sei jedoch darauf verwiesen, dass die nach Gleichung (2-39) berechneten maxima-
len Scherraten nicht die zu erwartende Einheit 1/s aufweisen.

Der zweite Versuchsaufbau bestand aus einem Glasrohr, das zu 11,5 Vol.-% mit End-
los-Glasfasermatten gefiillt war. Der untersuchte Frequenzbereich erstreckte sich von 1
bis 25 Hz. Die Formfiillzeit konnte fiir eine Frequenz von 1 Hz und einer Amplitude
von 0,6 Inch um 66 %, verglichen mit dem statischen Versuch, bei Verwendung der
3 %-igen Mischung verkiirzt werden. [132]
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Jedoch wurde fiir die 1%-ige Polyacrylamid-Wasser-Mischung bei sonst identischen
Versuchsbedingungen eine langere Formfiillzeit festgestellt. [133, 133]

Pantelelis verdffentlichte ebenfalls Versuchsergebnisse iiber die durchflussférdernde
Wirkung einer Vibrationsunterstiitzung in HIP [135, 136]. Er fiihrte Fiillversuche nach
dem Radialflussprinzip (siche Abschnitt Permeabilititsmessung in Kapitel 2.6.1) in
einem RTM-Autbau mit einem Polyester-Harzsystem durch.

In seiner ersten Studie [135] bestanden die Preforms aus Kurzfasermatten mit einem
Faservolumengehalt von 14 % und Leinwandgewebe mit Faservolumengehalten von
26, 28 und 42 %, hergestellt aus Glasfasern. Die Infiltration wurde bei konstantem
Injektionsdruck (1 und 3 bar) durchgefiihrt. Im Falle der Kurzfasermatten stellte er
eine vibrationsbedingte Verlingerung der Formfiillzeit (teilweise um den Faktor 2)
fest. Im Falle der Versuche mit Leinwandgewebe wurde fiir zunehmenden Faservolu-
mengehalt eine Verkiirzung der Formfiillzeit von 10, 38 und 4 %, verglichen mit dem
statischen Fall, festgestellt. Frequenz und Amplitude wurden die gesamte Versuchsrei-
he hindurch konstant gehalten und betrugen 15 Hz bzw. 2 mm. Eine schliissige Hypo-
these zur Erkldrung der gegensitzlichen Wirkung einer Vibrationsunterstiitzung in
Kurzfasermatten und Leinwandgewebe wird nicht gegeben.

In seiner zweiten Studie [136] verwendete Pantelelis ausschlieBglich Preforms aus
Leinwandgewebe mit einem Faservolumengehalt von 36 %. Die Frequenzen betrugen
15, 17 und 30 Hz und fiir jede Frequenz wurde eine andere Oszillationsrichtung (hori-
zontal, horizontal und vertikal, vertikal) gewadhlt. Das Ergebnis war, dass sich mit ab-
nehmender Frequenz die Formfiillzeit flir die vibrationsunterstiitzten Versuche ver-
kiirzte. Die absolute Formfiillzeit bei einer Frequenz von 30 Hz war jedoch geringfii-
gig ldnger als im statischen Fall. Bei einer Frequenz von 15 Hz wurde eine Verkiirzung
um 33 %, verglichen mit dem statischen Fall, erreicht.

In keiner seiner beiden Studien wurde das FlieBverhalten des verwendeten Polyester-
Harzsystems ermittelt. Trotz der Vermutung, dass die flussférdernde Wirkung einer
Vibrationsunterstlitzung auf Kapillareffekte zuriickzufiihren ist, wurden Letztere nicht
quantifiziert. Unter Berilicksichtigung des Injektionsdruckes in Versuchsreihe 1 von 3
bar und der maximal erzielten Verkiirzung der Formfiillzeit um 38 % wiirde eine Vib-
rationsunterstiitzung nach Gleichung (2-36) einen zusdtzlichen Kapillardruck von ca.
1,8 bar bewirken, was nach Kenntnis des Autors ausgeschlossen ist.

2.8 Fazit zum Stand der Technik und
Wissenschaft

Das Gesetz von Darcy ist das am hdufigsten angewandte Modell zur Beschreibung des
Infiltrationsprozesses von EFVK. Es beriicksichtigt keine von der Scherrate abhingige
Viskositét. Gleichzeitig gibt es nur sehr wenige Untersuchungen zum FlieBverhalten
duroplastischer Harzsysteme. Aktuelle Softwaretools zur Berechnung des Fiillvorgan-
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ges in HIP beriicksichtigen derartige Effekte ebenfalls nicht. Es wird angenommen,
dass Infiltrationsharzsysteme newtonsches Verhalten zeigen. Meist wird auch keine
Aussage beziiglich einer Scherratenabhéngigkeit von duroplastischen Harzsystemen
getétigt [7, 9, 11, 13, 66, 92] und Untersuchungen zu moglichen Auswirkungen auf
Trankungsvorgiange in HIP waren trotz intensiver Recherche nicht auffindbar.

Aus verwandten technischen Anwendungen, die sich mit dem Fluss nicht-newtonscher
Fluide durch porose Medien beschéftigen, ist bekannt, dass viskoelastische Effekte
sowie zeitabhingiges und zeitunabhdngiges FlieBverhalten von grofler Bedeutung sind.
Dariiber hinaus existieren sowohl simulative als auch experimentelle Studien, die be-
legen, dass die Flussrate derartiger Fluide durch porése Medien durch Wandvibratio-
nen bei gleichem Druckgradienten deutlich gesteigert werden kann.

Fiir den hier betrachteten Anwendungsfall der vibrationsunterstiitzten Strdmung von
Epoxidharzen durch trockene Faserstrukturen existieren iiberwiegend Versuchsergeb-
nisse mit idealisierten Materialien (Glasstébe an Stelle von Verstdrkungstextilien oder
nichtaushirtende Fliissigkeiten an Stelle von realen Harzsystemen) oder die Versuchs-
ergebnisse weisen erhebliche Schwankungen, teilweise sogar gegensétzliche Resultate
auf.

Die Grundlage fiir alle weiterfiihrenden Untersuchungen, sowohl fiir den Fluss nicht-
newtonscher Fluide durch trockene Faserstrukturen als auch die Durchfluss steigernde
Wirkung einer Vibrationsunterstiitzung in HIP stellen die rheologischen Eigenschaften
der verwendeten Harzsysteme dar. Die Charakterisierung giangiger Epoxidharzsysteme
ist Gegenstand des nachfolgenden Kapitels.






3 Rheologische Charakterisierung von
Epoxidharzsystemen

In diesem Kapitel werden die rheologischen Messprogramme und -ergebnisse der un-
tersuchten Epoxidharzsysteme vorgestellt. Einen Uberblick iiber die betrachteten Sys-
teme gibt das erste Unterkapitel. Die Viskositatsverldufe dieser Harzsysteme werden,
gruppiert nach deren Verwendung in verschiedenen Industriezweigen diskutiert.
SchlieBlich wird eines der Harzsysteme ausgewahlt und stellvertretend hinsichtlich der
Einflussgrofen auf dessen FlieBverhalten untersucht. Diese rheologischen Studien sind
Inhalt des zweiten Unterkapitels.

Ein  GroBteil der Messungen mit den  Systemen  EPIKOTE Re-
sin MGS® RIMR135/EPIKURE Curing Agent MGS® RIMH1366 ! und RTM6 von
Hexcel wurden im Rahmen der Semesterarbeit von Cansu Kirdar [137] durchgefiihrt.

3.1 Viskositatsverlauf ausgewahlter
Epoxidharzsysteme

Um die Bedeutung von scherverdiinnendem Flieverhalten in realen Infiltrationspro-
zessen bewerten zu kdnnen, werden in einem ersten Schritt typische Harzsysteme aus
den Bereichen Luftfahrt, Windkraft sowie Boots-, Maschinen- und Automobilbau cha-
rakterisiert. Sie sind in Tab. 3-1 aufgelistet. Die Angaben der empfohlenen Verarbei-
tungsprozesse und -temperaturen wurden den technischen Datenbléttern entnommen.

Samtliche rheologischen Messungen werden mit einem Rheometer des Typs MCR 302
von Anton Paar durchgefiihrt. StandardméBig und soweit nicht anders angegeben, wird
ein Kegel/Platte-Messsystem mit abgenommener Kegelspitze verwendet. Der Kegel-
durchmesser betrdgt 25 mm, der Kegelwinkel 1 ° und der Kegelabstand 0,048 mm.
Das Messprogramm zur Bestimmung des Viskosititsverlaufs ist angelehnt an die Emp-
fehlung von [24] und besteht grundsétzlich aus den in Tab. 3-2 aufgefiihrten fiinf Ab-
schnitten.

' Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als RIMR135/RIMH1366 bezeichnet.
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Tab. 3-1: Ubersicht untersuchter Harzsysteme
. Hersteller Empfohlener Ver- Verarbeitungs-
Harz-Hirter-System arbeitungsprozess temperatur [°C]
Infusions- und Injek-
Biresin® - CRS0/CH80-6>  Sika pusions: the e 18-35
tionsverfahren
Biresin® - . Infusions- und Injek-
Sik: 18 -35
CR120/CH120-63 a tionsverfahren
Biresin® - Pultrusions- und
Sik . 18 -35
CR132/CH132-74 a Wickelprozesse
Biresin® - Pultrusions- und
ik k. A.
CR141/CH141/CA141° Sika Wickelprozesse
Infusions-, Injekti-
RIMR135/RIMH1366 Momentive  ons und Pulturions- 20 -25
prozesse

EPIKOTE05475/ .
EPIKURE05443 Momentive RTM 25-90
RTM6 Hexcel RTM 80— 120
ST15 RTM Resin® Hexcel RTM 80 — 150
CYCOM® PR520 RTM

Cytec RTM 90 - 165

Resin System’

2 Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als CR80/CHS80 bezeichnet.

3 Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als CR120/CH120-6 bezeichnet.

4 Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als CR132/CH132-7 bezeichnet.

5 Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als CR141/CH141/CA141 bezeichnet.

® Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als ST15 bezeichnet.

7 Wird im weiteren Verlauf der Arbeit als PR520 bezeichnet.
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Tab. 3-2: Standardmessprogramm zur Bestimmung des Viskosititsverlaufs
. Anzahl Messpunktdauer Scherrate
Messabschnitt Messpunkte tve[s] yI1/s]
1. Homogenisierungsphase 35 5 1
2. Ruhephase 1 60 0
3. Sch t -
c.erra enrampe an 55 5 0.1 — 15000 log
steigend
4. Konstante Scherrate 12 5 15000
5. h t b-
Scherratenrampe a 55 5 15000 — 0,1 log

nehmend

Nach dem Eintrag der Probe ins vorgeheizte Rheometer und dem Anfahren des Mess-
spaltes folgt eine Homogenisierungsphase. Dabei wird eine geringe Scherbelastung
erzeugt, um die Probe gleichméBig im Spalt zu verteilen und eventuell vorhandene
Vorspannungen abzubauen. In der sich anschlieBenden Ruhephase werden zeitlich
bedingte Inhomogenititen durch den Probeneintrag und die Homogenisierungsphase
abgebaut. Die ersten beiden Messabschnitte dienen aulerdem der Temperierung der
eingebrachten Probe auf die im dritten Messabschnitt benétigte Temperatur. Die ei-
gentlichen Messwerte des Versuchs werden in den Abschnitten drei, vier und fiinf be-
stimmt. Fir die Scherratenrampen wird ein linear logarithmisches Scherratenprofil
gewihlt. Ein Durchlauf des Standardmessprogramms dauert ca. 14 Minuten.

3.1.1 Windkraft, Boots- und Maschinenbau

Die ersten fiinf Materialsysteme aus Tab. 3-1 sind Mehrkomponentensysteme, die fiir
die Verarbeitung bei Raumtemperatur entwickelt wurden. Sie eignen sich fiir den Bau
von Rotorblittern fiir Windkraftanlagen sowie groBflaichigen Komponenten aus dem
Boots- und Maschinenbau mit Einsatztemperaturen bis ca. 100 °C.

Die Einzelkomponenten Harz und Héarter sowie im Falle des Systems
CR141/CH141/CA141 Beschleuniger werden bei Raumtemperatur vermischt. Dazu
werden mindestens 10 g der Harzkomponente abgewogen (Kern Prézisionswaage
PCB) und der laut Datenblatt geforderte Harteranteil dazugegeben. Die Abweichungen
vom idealen Mischungsverhéltnis betragen max. +1 % (absolut). Die Komponenten
werden mit einem Holzspatel vermischt, bis eine klare und schlierenfreie Harzmasse
vorliegt. 15 Minuten nach dem Mischvorgang werden die Proben in das vorgeheizte
Rheometer gegeben und das Messprogramm (vgl. Tab. 3-2) wird gestartet. Neben den
genannten  Harzsystemen  wird ein  Silikonél  (Dow Corning® Xiame-
ter PMX 200/350 cS) als Referenz fiir eine newtonsche Fliissigkeit untersucht.
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Abb. 3-1 zeigt die Viskosititsverldufe der Harzsysteme bei einer Temperatur von 25
°C im Vergleich zu den bei 20 °C gemessenen Viskosititsverldufen des Silikondls.
Letztere weisen eine bis zu einer Scherrate von ca. 5000 1/s konstante Viskositét auf.
Die Ergebnisse der Wiederholungsmessung sind abgesehen von den Werten im unte-
resten Scherratenbereich identisch. Ebenfalls newtonsches FlieBverhalten bis zu einer
Scherrate von ca. 1000 1/s zeigt das System Biresin®-CR141. Damit unterscheidet es
sich von den iibrigen Harzsystemen, welche ein ausgepriagtes scherverdiinnendes
FlieBverhalten bis zu einer Scherrate von 100 1/s zeigen. Das System ®-CR141 unter-
scheidet sich von den tibrigen Systemen dadurch, dass die Harzkomponente neben der
Harterkomponente noch mit einer Beschleunigerkomponente vermischt wird. Bei der
Harterkomponente handelt es sich auBerdem um ein Anhydridsystem wohingegen die
tibrigen Hértersysteme Amin basiert sind. Die dargestellte Abweichung der Viskosi-
tatskurve mit ansteigender Scherratenrampe fiir das System Biresin®-CR132 fiir
Scherraten < 1 1/s wird auf zu Beginn der Messung noch vorhandene Inhomogenitéten
im Scherspalt zurtickgefiihrt. Allen untersuchten Fliissigkeiten gemein ist eine abneh-
mende Viskositdt fiir Scherraten > 1000 1/s. Dieses Verhalten ist ein Effekt der visko-
sen Erwdrmung und wird in Kapitel 3.2.4 detailliert erldutert.

100
—e—Silikondl 350cS 20°C V1
—e— Silikondl 350cS 20°C V2
CR80/CH80-6 25°C V1
+—CR120/CH120-6 25°C V1
% —a—CR132/CH132-7 25°C V1

10 .? ——CR141/CH141/CA141 25°C V1
RIMR135/RIMH1366 25°C V1

Viskositat [Pa s]

0,1
0,1 1 10 100 1000 10000

Scherrate [1/s]

Abb. 3-1:  Viskesititsverliufe der bei Raumtemperatur hirtenden Harzsysteme

3.1.2 Automobilbau

Die folgenden Messungen sind in Zusammenarbeit mit meinem ehemaligen Kollegen
Wolfgang Raffelt entstanden. Eine detaillierte Beschreibung der verwendeten Anlagen
und des Versuchsaufbaus sind in seiner Dissertationsschrift [138] nachzulesen.
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Das System EPIKOTE05475/EPIKUREQ5443 zdhlt ebenfalls zu den Mehrkomponen-
tensystemen und wurde speziell fiir die Verarbeitung in automobilen Serienprozessen
entwickelt (siehe technischen Datenblatt in Anhang c). Es zeichnet sich durch eine
geringe initiale Mischviskositét gefolgt von einer sehr schnellen Aushértereaktion aus.
Fiir die Verarbeitung dieser hochreaktiven Harzsysteme werden spezielle Misch- und
Dosieranlagen benoétigt. Die Versuche im Rahmen dieser Arbeit werden mit einer 3-
Komponenten-Injektionsanlage durchgefiihrt. Harz und Harter werden im vortempe-
rierten Mischkopf (60 °C) unmittelbar vor Versuchsbeginn vermischt. Aus dem Mate-
rialstrom wird bei Raumtemperatur die bendtigte Probenmenge mit Hilfe einer Kol-
benhubpipette entnommen und in das auf Messtemperatur (80 °C) vorgeheizte Rheo-
meter gegeben.

Die hohe Reaktivitit des Systems erfordert eine Reduktion der Gesamtdauer des
Messprogramms. Dazu wird die Messpunktdauer verkiirzt, die Anzahl der Messpunkte
reduziert und der Messabschnitt mit konstanter maximaler Scherrate entféllt. Tab. 3-3
zeigt das angepasste Messprogramm im Detail.

Tab. 3-3: Messprogramm zur Bestimmung des Viskosititsverlaufs hochreaktiver Harzsysteme

Anzahl Messpunktdauer Scherrate
Messabschnitt

Messpunkte tvmp[s] YI1/s]
1. Homogenisierungsphase 5 2 5
2. Ruhephase 2 2 0
0,1 —150001
3. Scherratenrampe anteigend 22 2 ’ i

4 Pkt. / Dek.

4. Scherratenrampe abneh- ” ) 15000 — 0,1 log
mend 4 Pkt. / Dek.

Abb. 3-2 zeigt die Ergebnisse der drei Wiederholungsmessungen mit jeweils frischem
Probenmaterial.
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Abb. 3-2:  Viskesititsverliufe des hochreaktiven Epoxidharzsystems EPIKOTE05475/EPI-
KURE05443

Die drei Wiederholungsmessungen weisen grofle Abweichungen im geringen Scherra-
tenbereich (0,1 1/s <y < 10 1/s) auf. Auffallend sind die abweichenden Verldufe in-
nerhalb einer Probe. Im Falle der ersten Messung weicht die Viskositdtskurve des
Messabschnitts mit ansteigender Scherratenrampe und im Falle der zweiten Messung
die Viskositdtskurve mit abnehmender Scherratenrampe ab. Messung drei zeigt sowohl
fiir Messabschnitt drei als auch fiir Messabschnitt vier scherverdiinnendes FlieBverhal-
ten, jedoch liegt die Viskosititskurve gemessen bei abnehmender Scherrate deutlich
unterhalb der fiir ansteigende Scherraten. Diese Abweichungen werden auf die not-
wendige Reduzierung des Messprogramms und hohe Reaktivitidt des Materialsystems
zuriickgefithrt. Der grundsitzlich iibereinstimmende qualitative Kurvenverlauf ldsst
jedoch den Schluss zu, dass das Harzsystem bei 80 °C ein scherverdiinnendes FlieB3-
verhalten fiir y < 100 1/s zeigt. Die gemessen Viskositdtswerte des newtonschen Pla-
teaus fiir y > 100 1/s stimmen, vor allem fiir V1 und V2, sehr gut iiberein. V3 zeigt im
Vergleich dazu etwa 14 % geringere Viskosititswerte.

3.1.3 Luftfahrt

Die untersuchten Luftfahrtsysteme sind Monokomponentensysteme, so dass die Schrit-
te Dosieren und Mischen in der Probenvorbereitung nicht notwendig sind. Beim Pro-
beneintrag ins Rheometer haben diese Raumtemperatur. Die Wiederholungsmessungen
V1 bis V3 werden mit derselben Probe jedoch mit einem zeitlichen Versatz gestartet.
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Das Harzsystem RTM6 zéhlt zu den Standardharzsystem fiir Luftfahrtanwendungen.
Die Wiederholungsmessungen bei 80 und 100 °C werden 15 min nach der vorherigen
Messung und die Wiederholungsmessungen bei 120 °C 30 min nach der vorherigen
Messung gestartet. Bei 100 °C werden lediglich zwei Messungen durchgefiihrt. Fiir
jede Temperatur wird eine frische Probe verwendet.

Wie in Abb. 3-3 zu sehen, weisen die bei hoheren Temperaturen bestimmten Viskosi-
titen erwartungsgemal3 deutlich geringere Werte auf. Ein aushértebedingter Viskosi-
titsanstieg, gekennzeichnet durch einen Versatz der Viskositdtskurve hin zu hoheren
Werten, ist lediglich bei einer Temperatur von 120 °C zu verzeichnen. Scherverdiin-
nendes Verhalten tritt bei den Messtemperatur 80 und 100 °C fiir y < 10 1/s auf. Bei
80 °C zeigt der Messabschnitt mit ansteigender Scherratenrampe von V1 als einziger
newtonsches Verhalten, beim Abbau der Scherrate wird ab y < 10 1/s ein deutlicher
Viskositétsanstieg gemessen, gefolgt von scherverdiinnendem Verhalten fiir den fol-
genden Messzyklus mit ansteigender Scherratenrampe. Die Viskosititsverldufe fiir alle
folgenden Messabschnitte mit Scherratenrampe sind deckungsgleich. Dieses Verhalten
ist reproduzierbar, wie im Anhang der Arbeit in Abb. A-1 zu sehen. AuBBerdem kann
bei 80 °C eine Viskositidtsabnahme als Folge viskoser Erwérmung fiir y > 1000 1/s
verzeichnet werden. Bei 100 °C ist eine Abhéngigkeit der Viskositit von der Scherrate
bis ca. 5 1/s zu erkennen, wohingegen der Viskosititsverlauf bei 120 °C newtonsches
FlieBverhalten zeigt. Die Schwankungen fiir y < 1/s bei 120 °C sind darauf zuriickzu-
fiihren, dass die gemessenen Momente am Rande des unteren Messbereichs von
10 nNm des verwendeten Gerétes [139] liegen.

—e—RTM6 80°C V1 ——RTM6 80°C V2 ——RTM6 80°C V3 RTM6 100°C V1
RTM6 100°C V2 ——RTM6 120°CV1 ——RTM6120°CV2 ——RTM6 120°C V3
10000

1000

Viskositat [mPa s]

0,1 1 10 100 1000 10000
Scherrate [1/s]

Abb. 3-3:  Viskeosititsverliufe des Harzsystems RTM6 bei 80, 100 und 120 °C
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Das Harzsystem ST15 ist ein speziell fiir Luftfahrtanwendungen entwickeltes Materi-
alsystem mit hoher Schlagzihigkeit (siche technischen Datenblatt in Anhang c). Die
Wiederholungsmessungen zur Bestimmung des Viskosititsverlaufs werden fiir alle
Temperaturen mit einer zeitlichen Verzogerung von 15 min zur vorherigen gestartet.
Bei 80 °C werden lediglich zwei Messungen durchgefiihrt. Fiir jede Temperatur wird
eine frische Probe verwendet.

Abb. 3-4 zeigt die Viskositdtsverldufe des Harzsystems ST15. Im Scherratenbereich
10 1/s <y < 15000 1/s kann fiir alle Verldufe ein stetiger Verlauf der Viskositétskur-
ven verzeichnet werden, wohingegen flir y < 1 1/s teilweise grofle Spriinge auftreten.
Mit Ausnahme von V1 verlaufen die Viskositdatswerte von V2 und V3 gemessen bei
abnehmender Scherratenrampe oberhalb der fiir ansteigende Scherraten, was auf die
fortschreitende Vernetzung zurlickgefiihrt wird. Die stirkste Abhdngigkeit der Visko-
sitdt von der Scherrate wird bei 120 °C gemessen. Im Gegensatz zu den bei 150 °C
gemessenen Verlaufen ist bei 80 °C ebenfalls eine Abhéngigkeit der Viskositit von der
Scherrate fiir y < 100 1/s zu erkennen. Erstere zeigen lediglich eine zeitliche Viskosi-
tdtszunahme. Der Versatz der Kurven mit zunehmender Versuchsdauer bei 120 und
150 °C hin zu hoheren Viskositdtswerten entspricht dem Erwarteten und wird ebenfalls
auf die zeitlich zunehmende Vernetzungsdichte zuriickgefiihrt (reaktionskinetischer
Viskositdtseinfluss). Die mit zunehmender Temperatur abnehmenden Viskositétsni-
veaus der Verldufe V1 sind mit dem rheologischen Viskositdtseinfluss (vgl. Kapitel
2.3.6) zu erkldren.

—e—ST1580°CV1 —e—ST1580°C V2 ST15120°C V1 ST15 120°C V2
ST15120°C V3 —e—ST15150°C V1 —e—ST15150°CV2 --+- ST15150°C V3
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Abb. 3-4:  Viskeosititsverliufe des Harzsystems ST15 bei 80, 120 und 150 °C
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Die Diskussion der Versuchsergebnisse fiir 120 und 150 °C zeigt, dass sich die Ein-
fliisse der Aushértung und scherratenbedingter Effekte auf die Viskositit iiberlagern.
Im Falle einer ansteigenden Scherratenrampe reduziert die vernetzungsbedingte Visko-
sitdtszunahme den scherverdiinnenden Effekt, so dass Letzterer vor allem bei hoherre-
aktiven Systemen nur bedingt anhand von Viskositdtskurven identifiziert und quantifi-
ziert werden kann. Eine geeignetere Methode zur Identifikation scherratenbedingter
Viskosititseffekte sind sog. Sprungversuche wie sie zur Untersuchung thixotropen
FlieBverhaltens eingesetzt werden [24]. Dabei wird die Scherrate ,, schlagartig“ veran-
dert und die zeitliche Anpassung der Viskositit an die neue Scherbelastung beobachtet.
Bezogen auf den hier vorliegenden Anwendungsfall kann damit eine Scherratenabhin-
gigkeit mit minimaler Uberlagerung (Messpunktdauer) durch die Aushirtung be-
schrieben werden. Derartige Sprungversuche werden fiir das Harzsystem ST15 bei
einer Messtemperatur 150 °C durchgefiihrt. Die wesentlichen Parameter sind in nach-
folgender Tabelle aufgelistet.

Tab. 3-4: Messprogramm der Sprungversuche mit ST15 bei 150 °C

. Anzahl Messpunktdauer Scherrate
Messabschnitt Messpunkte tviels| Us]
1. Homogenisierungsphase 12 5 100
2. Ruhephase 2 30 0
3. Scherratenspriin 1,4, 10, 50, 100,
. alclsteei ened prnes 45 3 500, 1000, 5000,
: 10000

4. Scherratenspriinge 40 3 5000, 1000, 500,
abnehmend 100, 50, 10, 5, 1

Das in Tab. 3-4 gezeigte Messprogramm wird mit einem zeitlichen Abstand von sie-
ben Minuten fiinfmal mit derselben Probe durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Abb.
3-5 dargestellt. V1 zeigt fiir den Messabschnitt mit ansteigenden Scherratenspriingen
keine Abhingigkeit der Viskositit von der Scherrate und fiir den Abschnitt mit ab-
nehmenden Scherratenspriingen eine Abhéngigkeit ab dem Sprung von 50 auf 10 1/s.
Letzterer ist fiir alle folgenden Messzyklen V2 bis V5 sowohl fiir die ansteigenden als
auch fiir die abnehmenden Spriinge die Grenze, ab bzw. bis zu welcher eine deutliche
Viskositdtsdnderung zu verzeichnen ist. Die Viskositdtsdnderungen von V4 und VS5 fiir
¥ > 1000 sind auf die viskose Erwdarmung (siehe Kapitel 3.2.4) zuriickzufiihren.
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Abb. 3-5:
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Die mittleren Viskositdtsdnderungen, berechnet aus den Mittelwerten der jeweiligen
Scherratenstufen am Scherratensprung von 10 auf 50 1/s bzw. von 50 auf 10 1/s sind in
Tab. 3-5 fiir die durchgefiihrten Wiederholungsmessungen aufgefiihrt. Auffallend ist,
dass die Viskositidtsabnahme bei positiver Scherratendnderung deutlich geringer aus-
fallt als die Viskositidtszunahme bei negativer Scherratendnderung. Die Ursache dafiir
wird erneut im reaktionskinetischen Viskosititseinfluss vermutet, welcher die scherra-
tenbedingte Viskositdtsabnahme reduziert und die scherratenbedingte Viskosititszu-
nahme erhoht.

Tab. 3-5: Mittlere Viskosititsiinderung von ST1S5 bei 150 °C fiir Scherratenspriinge von 10 auf
50 und 50 auf 10 1/s

Vi V2 V3 V4 \ A

7(10s~1)-7(50s~1)
n(10s71)

%] 20 26 20 22 -13

7(50s~1)-75(10s~1)
7(50s71)

%] 52 34 55 40 20

Basierend auf den Ergebnissen der Viskositatsverlaufe mit stetiger Scherrateninderung
und der Sprungversuche wird dem Harzsystem ST15 fiir den untersuchten Tempera-
turbereich von 80 — 150 °C eine Scherratenabhéngigkeit attestiert.

Das Harzsystem PR520 weist, wie das soeben vorgestellte System ST15, ebenfalls
eine hohe Schlagzdhigkeit auf und ist, wie aus dem Datenblatt zu entnehmen, fiir den
Einsatz in Primérstrukturen vorgesehen. Die Viskositétsverldufe werden bei 105 und
165 °C mit einem zeitlichen Abstand von 20 min zwischen den Wiederholungsmes-
sungen ermittelt. Pro Temperaturstufe wird eine frische Probe verwendet.

Wie in Abb. 3-6 dargestellt, zeigt das Harzsystem PR520 bei 105 °C eine deutliche
Abhéangigkeit der Viskositit von der Scherrate auf. Die Viskositatsverldufe fiir die an-
steigende Scherratenrampe weichen reproduzierbar von denen mit abnehmender
Scherratenrampe ab. Erstere zeigen iiber den gesamten getesteten Scherratenbereich
scherverdiinnendes FlieBverhalten, wohingegen Letztere fiir 500 <y < 1500 1/s ein
newtonsches Plateau aufweisen. Im Scherratenbereich des newtonschen Plateaus weist
V2 hohere Viskosititswerte als V1 auf, was mit dem fortgeschrittenen Vernetzungs-
grad begriindet wird. Der Einfluss der Aushartung wird bei den Messungen mit 165 °C
deutlich. Scherverdiinnendes FlieBverhalten anhand der Viskositétsverldufe ist bei die-
ser Temperatur nicht mehr zu erkennen bzw. wird vollstindig vom reaktionskineti-
schen Viskosititseinfluss tiberdeckt. Letzterer ist auch die Ursache fiir den Versatz von
V1 und V2. Eine Abhéngigkeit im Sprungversuch bei 165 °C tritt bis zu einer Scherra-
te von 10 1/s auf (nicht dargestellt).
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Abb. 3-6:  Viskeosititsverliufe des Harzsystems PR520 bei 105 und 165 °C

3.2 Epoxidharzsystem RIMR135/RIMH1366

Die untersuchten typischen Epoxidharzsysteme aus den wichtigsten industriellen An-
wendungsfeldern fiir EFVK weisen eine deutliche Abhingigkeit der Viskositdt von der
Scherrate fiir y < 100 1/s auf. Dariiber hinaus ist eine Temperaturabhingigkeit des
FlieBverhaltens festzuhalten und die zunehmende Vernetzung kann eine vorhandene
Scherratenabhéngigkeit libertreffen, so dass Letztere, wie am Beispiel ST15 zu sehen,
nicht unmittelbar deutlich wird.

Im nachfolgenden Kapitel wird das FlieBverhalten des Harzsystem
RIMRI135/RIMH1366 detailliert untersucht. Das Ziel besteht darin, Abhédngigkeiten
von den Prozessgroflen Temperatur und Zeit aufzuzeigen (Kapitel 3.2.1 bis 3.2.5) so-
wie die Ursachen der Scherverdiinnung herauszufinden (Kapitel 3.2.6 bis 3.2.8). Au-
erdem wird ein Vergleich zwischen dynamischer und komplexer Viskositét angestellt
(Kapitel 3.2.9.3) mit dem Ziel, das Potentiale des scherverdiinnenden FlieBverhaltens
in vibrationsunterstiitzten HIP hinsichtlich einer optimierten Formfiillung bewerten zu
konnen. Um aushédrtebedingte StorgroBen wihrend der Probenvorbereitung und Mes-
sung so gering wie moglich zu halten, wird das bei Raumtemperatur verarbeitbare und
vergleichsweise langsam hértende Harzsystem RIMR135/RIMH1366 verwendet.

Die Probenvorbereitung erfolgt grundsétzlich nach dem in Kapitel 3.1.1 beschriebenen
Vorgehen und die Messung nach dem Standardmessprogramm von Tab. 3-2.
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3.2.1 Isotherme Viskositatsentwicklung

Um die Auswirkungen der Vernetzung fiir die folgenden Untersuchungen abschétzen
zu konnen, wird die Viskosititsentwicklung bei Temperaturen zwischen 20 und 40 °C
in 5 °C Schritten fiir eine Dauer von 90 min gemessen. Die Messungen werden nach
Durchlaufen der ersten beiden Messabschnitte Homogenisierungsphase (y = 1 1/s) und
Ruhephase (vgl. Tab. 3-2) bei einer konstanten Scherrate von y = 50 1/s durchgefiihrt.

Abb. 3-7 zeigt den Viskositdtsanstieg ab dem dritten Messabschnitt. Die Kurven zei-
gen die erwartete Abnahme der initialen Viskositdt nach Versuchsbeginn und die
schnellere Viskositdtszunahme bei erhdhten Temperaturen.
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Abb. 3-7: Temperaturabhiingige Viskosititsentwicklung des Harzsystems
RIMRI135/RIMH1366 (¥ = 50 1/s)

3.2.2 Isotherme Viskositatsverlaufe

Eine Abhdngigkeit der Viskositit von der Scherrate fiir das betrachtete Harzsystem
wurde bereits im Kapitel 3.1.1 gezeigt (vgl. Abb. 3-1). Wie sich diese Abhédngigkeit
bei hoheren Temperaturen und mit zunehmendem Grad der Vernetzung entwickelt,
wird in den folgenden Unterkapiteln untersucht. Dabei wird zwischen Kurzzeitversu-
chen, welche den Viskosititsverlauf 15 min nach dem Anmischvorgang, und Lang-
zeitversuchen, welche vernetzungsbedingte Anderungen im Viskosititsverlauf aufzei-
gen, unterschieden. Ubertragen auf HIP reprisentieren die Kurzzeitversuche den Vis-
kositédtsverlauf zu Beginn der Infiltration und Langzeitversuche die Entwicklung des
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Viskosititsverlaufs wihrend der Infiltration. Letztere liefern auBBerdem die Zeitdauer
innerhalb welcher eine Vibrationsunterstiitzung sinnvoll ist.

3.2.2.1 Kurzzeitversuche

In Ubereinstimmung mit Abb. 3-7 zeigt Abb. 3-8 ein Absinken des Viskosititsniveaus
mit steigender Temperatur. Eine Abhingigkeit der Viskositdt von der Scherrate fiir y <
100 1/s ist bis zu einer Temperatur von 35 °C gegeben. Der Messabschnitt mit abneh-
mender Scherratenrampe bei 35 °C zeigt bereits eine geringere Abhdngigkeit. Bei 40
°C liegt bis zu einer Scherrate von y = 1000 1/s newtonsches Verhalten vor. Fiir grof3e-
re Scherraten, kommt es, wie filir die librigen Temperaturen auch, zu einer weiteren
Abnahme der Viskositét als Folge der Schererwarmung (vgl. Kapitel 3.2.4). Der nicht
kongruente Verlauf der beiden Messabschnitte mit ansteigender bzw. absinkender
Scherratenrampe bei 40 °C ist eine Folge der temperaturbedingten erhdhten Reaktivi-
tat. Durch die stetige Viskosititszunahme verlduft die im Messabschnitt 5 generierte
Kurve iiber der von Messabschnitt 3.
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Abb. 3-8:  Viskesititsverliufe fiir das Harzsystem RIMR135/RIMH1366 bei verschiedenen
Temperaturen 15 min nach dem Anmischen

3.2.2.2 Langzeitversuche

Die Versuche zur Untersuchung der zeitlichen Entwicklung des Viskositétsverlaufs
werden bei 30 und 40 °C durchgefiihrt. Dazu wird das Standardmessprogramm (vgl.
Tab. 3-2) zyklisch nacheinander durchgefiihrt. Die Zyklusdauer betrdgt 845 s (ca.
14 min). Nachfolgende Abbildung zeigt die Ergebnisse bei 30 °C. Bei 40 °C ist, in
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Ubereinstimmung mit Abb. 3-8, bereits beim ersten Zyklus keine Abhiingigkeit der
Viskositdt von der Scherrate fiir y < 100 1/s erkennbar. Dieses newtonsche Verhalten
bleibt liber die gesamte Versuchsdauer von acht Zyklen (ca. 2 h) erhalten.

Abb. 3-9 zeigt, dass bei 30 °C bis zum Messabschnitt mit ansteigender Scherratenram-
pe von Zyklus 9 eine Abhédngigkeit der Viskositdt von der Scherrate bis y < 10 1/s vor-
liegt. Der nachfolgende Messabschnitt mit abnehmender Scherratenrampe zeigt
newtonsches Verhalten, so wie die folgenden der insgesamt 19 Zyklen (siche Anhang
Abb. A- 2). Folglich ist bei 30 °C mit fortschreitender Zeit eine abnehmende Abhén-
gigkeit von der Scherrate zu verzeichnen bis diese nach ca. 2 h in newtonsches Verhal-
ten libergeht.
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Abb. 3-9:  Zeitliche Entwicklung des Viskosititsverlaufs bei 30 °C fiir das Harzsystem
RIMR135/RIMH1366

3.2.3 Transiente Anlaufeffekte und Thixotropie

Der Viskositdtsverlauf des Harzsystems RIMR135/RIMH1366 zeigt eine starke Ab-
héngigkeit der Viskositét fiir y < 100 1/s. Fiir groBere Scherraten miindet der Verlauf
in ein newtonsches Plateau. Die Ursache fiir diese Abhidngigkeit kann neben dem ver-
muteten scherverdiinnenden FlieBverhalten auch ein Messphdnomen, hervorgerufen
durch eine zu geringe Messpunktdauer bei geringen Scherraten (vgl. Kapitel 2.3.2.3)
sein. Um diese transienten Anlaufeffekte als Ursache ausschlieBen und scherverdiin-
nendes FlieBverhalten eindeutig nachweisen zu konnen, werden Messungen mit variie-
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render Messpunktdauer durchgefiihrt [24, 140]. Die Wahl der Messpunktdauer erfolgt
dabei nach der Fausregel: ,, Als Messpunktdauer sollte mindestens der Wert der rezip-
roken Scherrate (1/y) gewdhlt werden. “ [24] Die maximale Scherrate dieser Versuchs-
reihe betrdgt 100 1/s.

Abb. 3-10 zeigt die Viskositidtsverlaufe bei unterschiedlicher Messpunktdauer und ei-
ner Temperatur von 30 °C. Die Messungen mit einer Messpunktdauer typ= 0,1 s wer-
den dreimal, jeweils mit einer frischen Probe durchgefiihrt. Die Viskositétsverldufe fiir
tmvp=1, 5 und 10 s liegen innerhalb der Streubreite der Messungen mit t = 0,1 s und
zeigen ausschlieBlich eine Abhédngigkeit der Viskositdt von der Scherrate. Folglich
konnen transiente Anlaufeffekte ausgeschlossen und scherverdiinnendes FlieBverhalten
bestdtigt werden. Fiir eine Messpunktdauer von 0,01 s ist keine kontinuierliche Visko-
sitdtsbestimmung bei geringen Scherraten mdglich und die Werte weichen deutlich
von denen mit ldngerer Messpunktdauer ab.
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Abb. 3-10:  Test auf transiente Anlaufeffekte - Viskosititsverliufe des Harzsystems
RIMR135/RIMH1366 bei 30 °C bei unterschiedlicher Messpunktdauer

Die Ergebnisse eines Sprungversuchs bei 25 °C nach dem Messprogramm aus Tab. 3-4
bekréftigen oben genannte Erkenntnisse. Mit Ausnahme des ersten bzw. letzten Scher-
ratensprunges von bzw. auf 1 1/s ist keine deutliche Abhéngigkeit der Viskositit von
der Zeit in Abb. 3-11 zu erkennen. Die mittleren Viskosititsinderungen sind fiir die
unterschiedlichen Scherratenspriinge in Tab. 3-6 zusammenfasst. Im scherverdiinnen-
den Scherratenbereich von 0,1 1/s <y < 100 1/s liegen die Viskosititsdanderungen be-
tragsmifig zwischen 166,2 und 5 %.
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Abb. 3-11:  Ergebnisse des Sprungversuchs mit dem Harzsystem RIMR135/RIMH1366 bei

25°C

Tab. 3-6: Mittlere Viskosititsiinderung des Harzsystems RIMR135/RIMH1366 bei 25 °C im

Sprungversuch

Scherraten- Anderung [%] Anderung [%]
sprung [1/s] Scherratenzunahme Scherratenabnahme
15 -67,4 166,2
510 -20,3 24,1

10 < 50 -27,0 27,8

50 < 100 -7,9 5,0

100 < 500 -3,7 5,1

500 «~ 1000 -0,3 2,6

1000 < 5000 -4,3 8,1

5000 < 10000 -11,5 9,6

3.2.4 Viskose Erwarmung bei hohen Scherraten

Als Ursache fiir die ab einer Grenzscherrate von y > 1000 1/s festgestellten Abhéngig-
keit der Viskositit von der Scherrate (vgl. Abb. 3-9) kommen zwei Effekte in Frage:
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die Entschlaufung von Molekiilketten [24] und die viskose Erwérmung bzw. Scherer-
warmung der Probe [141]. Letzterer kann durch die Integration eines Thermoelemen-
tes (Typ K) in den Scherspalt iiberpriift werden.

Diese Messung wird mit einem Platte/Platte-Messsystem (Plattenabstand: 0,5 mm;
Plattendurchmesser: 25 mm) durchgefiihrt, um die Spitze des Thermoelementes in den
Messspalt einfiihren zu konnen. Die maximal vom Gerét erzeugbare Scherrate redu-
ziert sich dadurch auf 7854 1/s. Fiir die Messung wird eine maximale Scherrate von
7800 1/s gewdhlt. Gemessen wird bei einer Spalttemperatur von 25 °C. Zusitzlich zum
Harzsystem RIMRI135/RIMH1366 wird die Messung mit Luft und Silikondl (Dow
Corning® Xiameter PMX 200/350 ¢S) durchgefiihrt. Letzteres dient als Referenz fiir
ein newtonsches Fluid.

In Abb. 3-12 ist ein Temperaturanstieg der Probe ab einer Scherrate von y = 600 1/s zu
verzeichnen. Bis zum Erreichen der maximalen Scherrate steigt die Temperatur auf
27,2 °C an. Die Temperatur sinkt fiir den Messabschnitt mit abnehmender Scherraten-
rampe auf die Ausgangstemperatur von 25 °C ab, erreicht diese allerdings erst bei ei-
ner Scherrate von ca. 100 1/s. Der Viskosititsverlauf der Messung mit integriertem
Thermoelement unterscheidet sich deutlich von dem ohne. Vergleicht man Letzteren
mit dem Temperaturlauf, so ist festzustellen, dass der Temperaturanstieg bei einer dhn-
lichen Scherrate wie die Viskositdtsabnahme auftritt.

Diese Ergebnisse werden von den Messungen mit Silikondl bestdtigt (vgl. Anhang
Abb. A- 3). Eine signifikante Erhohung der Temperatur im Messspalt kann fiir die
Messung mit Luft nicht festgestellt werden (vgl. Anhang Abb. A- 4). Folglich ist die
Erhohung der Probentemperatur auf die erzeugte innere Reibungswérme zuriickzufiih-
ren, welche bei hohen Scherraten nicht schnell genug aus dem Messspalt abgefiihrt
werden kann. Die Viskosititsabnahme bei Scherraten y > 1000 1/s ist somit ein Effekt
der Schererwdarmung. Dieser Effekt nimmt bei zunehmender Viskositdt (vgl. Abb. 3-9)
und abnehmender Messtemperatur (vgl. Abb. 3-8) zu.
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Abb. 3-12:  Test auf viskose Erwirmung — Temperaturverlauf der Harzkomponente wihrend
des Scherratensweeps

3.2.5 Viskositatsverlauf nach Temperaturerhohung

Abb. 3-8 zeigt, dass eine Scherverdiinnung bei geringen Scherraten fiir Temperaturen
unterhalb 40 °C vorliegt. Neben dem Temperatureinfluss auf das FlieBverhalten exis-
tiert zudem eine zeitliche Abhingigkeit (vgl. Abb. 3-9). Die Reversibilitdt des Fliel3-
verhaltens bei geringen Temperaturen nach Erhdhung auf eine Temperatur, bei der
keine Scherverdiinnung mehr gemessen werden kann, wird im Folgenden untersucht.
Sie dient der Ursachenforschung fiir die Existenz scherverdiinnenden FlieBverhaltens
bei geringen Temperaturen und der Frage, ob bei vibrationsunterstiitzten HIP auch
nach kurzzeitiger Temperaturerhbhung grundsitzlich noch scherverdiinnendes Flie(3-
verhalten vorliegt. Dazu wird mit derselben Probe zundchst das Standardmesspro-
gramm zweimalig bei 40 °C (V1, V2) und anschlieBend bei 25 °C (V3) ausgefiihrt. Die
Messergebnisse zeigt Abb. 3-13.

Erwartungsgemal} ist keine Scherverdiinnung bei 40 °C bei geringen Scherraten zu
erkennen. Der zweite Messzyklus wird nach Durchlaufen des relevanten Scherratenbe-
reichs abgebrochen und zeigt ebenfalls keine Abhidngigkeit der Viskositit von der
Scherrate. Der Viskositédtsverlauf nach dem Abkiihlen der Probe im Rheometer auf
25 °C weist den aus Abb. 3-8 bekannten scherverdiinnenden Verlauf bis ca. y = 100
1/s auf. Somit ist die Ursache fiir das scherverdiinnende FlieBverhalten im unteren
Scherratenbereich reversibel von der Temperatur abhéngig und das Potential einer op-
timierten Werkzeugfiillung in vibrationsunterstiitzten HIP steht grundsitzlich auch
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nach kurzeitiger Temperaturerh6hung (z. B. wihrend des Mischvorgangs) zur Verfii-
gung.
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Abb. 3-13:  Wiederkehrende Scherverdiinnung des Harzsystems RIMR135/RIMH1366 nach
Temperaturerhohung

3.2.6 Viskositatsverlauf und Mischungsverhaltnis

Dieses Unterkapitel widmet sich der Untersuchung der Ursache des scherverdiinnen-
den FlieBverhaltens bei geringen Scherraten. Die bereits festgestellte Zeit- und Tempe-
raturabhéngigkeit legen nahe, dass es sich um ein Phdnomen des Mischsystems von
Harz und Héirter in Kombination mit der ablaufenden Vernetzungsreaktion handelt.
Nachfolgend werden die Viskositdtsverldufe fiir variierende Mischungsverhéltnisse
bestimmt. Die Messtemperatur betragt 25 °C.

Wie in Abb. 3-14 zu sehen, zeigt die reine Harzkomponente im niedrigen Scherraten-
bereich newtonsches Verhalten. Die Zugabe von 5 % Harter fiihrt bereits zu einer er-
kennbaren Abhingigkeit der Viskositdt von der Scherrate im Messabschnitt mit anstei-
gender Scherratenrampe. Im Messabschnitt mit abnehmender Scherratenrampe dieser
Messung ist keine Abhéngigkeit mehr zu verzeichnen. Fiir alle folgenden Mischungs-
verhéltnisse mit weiter erhohtem Haérteranteil liegt scherverdiinnendes FlieBverhalten
bei beiden Scherratenrampen vor. Aulerdem verschiebt sich das newtonsche Plateau
mit steigendem Hérteranteil hin zu geringeren Viskositdtswerten. Ab einer Scherrate
von 1000 1/s tritt bei allen Mischungen ein Viskositdtsabfall als Folge der in Kapitel
3.2.4 festgestellten Schererwdrmung auf.
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Abb. 3-14:  Viskositiitsverliufe des Harzsystems RIMR135/RIMH1366 fiir variierende Mi-
schungsverhiltnisse bei 25 °C
Die angegebenen Prozentwerte beziehen sich auf den Massenanteil des Harters von der
Gesamtmasse.

Der Viskositétsverlauf der reinen Hérterkomponente RIMH1366 ist in nachfolgender
Abbildung dargestellt. Aufgrund der zu erwartenden geringen Viskositit wird diese
Messung mit dem Platte/Platte-Messsystem mit vergroBBertem Plattendurchmesser von
50 mm durchgefiihrt (Plattenabstand: 1 mm). Die maximal vom Gerdt erzeugbare
Scherrate betrdgt dabei 7854 1/s. Die maximale Scherrate der Messung betragt 7800
1/s. Es werden zwei Messungen mit derselben Probe durchgefiihrt.

Die reine Harterkomponente zeigt im Bereich von 1 1/s <y <1000 1/s keine erkenn-
bare Scherverdiinnung (siehe Abb. 3-15). Die Schwankungen fiir y <1 1/s werden auf
die mangelnde Messgenauigkeit des Gerites in der Nidhe des minimal messbaren
Drehmomentes (10 nNm [139]) zuriickgefiihrt.
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Abb. 3-15:  Viskesititsverlauf der Hirterkomponente RIMH1366 bei 25 °C

Beide Einzelkomponenten des betrachteten Epoxidharzsystems weisen, im Gegensatz
zum vermischten Zustand, keine Abhdngigkeit der Viskositit von der Scherrate im
niedrigen Scherratenbereich auf. Die Vermutung, dass das scherverdiinnende Verhal-
ten ein Phdnomen der Mischung ist, wird somit bestitigt. Ein Erklarungsansatz fiir die
gezeigte Abhangigkeit des FlieBverhaltens von der Temperatur und der Zeit lautet wie
folgt: Die Komponenten Harz und Hérter weisen eine temperaturabhiangige Loslichkeit
auf, so dass direkt nach dem Mischungsvorgang eine Emulsion vorliegt. Als Reaktion
auf die Scherstromung kommt es zur Deformation und Umordnung der dispergierten
Phase [23]. Der Anteil der dispergierten Phase wird in Folge der ablaufenden Vernet-
zungsreaktion reduziert, bis schlieBlich nur noch das Dispersionsmittel vorliegt. Ab
diesem Zeitpunkt ist keine Abhéngigkeit der Viskositdt von der Scherrate mehr zu ver-
zeichnen. Nach dieser Theorie ruft eine Temperaturerhohung folgende zwei Effekte
hervor, wobei bereits der erste Effekt die festgestellte Temperatur- und Zeitabhéngig-
keit erkldren wiirde:

1. Die Reaktionsgeschwindigkeit steigt mit zunehmender Temperatur, so dass der
Anteil der dispergierten Phase schneller reduziert wird.

2. Die Loslichkeit der beiden Fliissigkeiten steigt mit steigender Temperatur, so
dass der Anteil der dispergierten Phase mit steigender Temperatur abnimmt.

Um diese Theorie zu bestdtigen, werden Hot-Stage-Mikroskop-Aufnahmen (Mikro-
skop: Olympus BX41M-LED; Heiztisch: Mettler Toledo HS82 Hot Stage und HS 1
Hot Stage Controller) von der Harz-Hérter-Mischung durchgefiihrt mit dem Ziel, die
zwei Phasen und deren temperaturabhéngige Auspragung sichtbar zu machen.

Im vollstindig vermischten und homogenisierten Zustand von Harz und Hirter kann
selbst unter Verwendung von mit dem Harz vermengten Farbpartikeln (Universal-
Farbpaste signalblau (RAL 505) von PoxySystems®) keine zweite Phase ausfindig
gemacht werden. Wird jedoch ein mit Farbpartikeln vermengter Harztropfen in die
Harterkomponente gegeben, so wird in Abhédngigkeit der Temperatur eine reversible
zweite, wabenformige Phase im Ubergangsbereich zwischen dem Harztropfen und der
Harterkomponente sichtbar (siehe Abb. 3-16). Mangels Reproduzierbarkeit dieser
Aufnahmen kann diese Hypothese nicht mit Gewissheit bestétigt werden.
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Abb. 3-16:  Hot-Stage-Mikroskop-Aufnahmen bei unterschiedlichen Temperaturen eines in eine
Hirtermenge eingebrachten und mit Farbpartikeln vermischten Harztropfens
Die Bilder wurden wéhrend eines Temperaturzyklus mit einer Heiz- und Abkiihlrampe
von 1 °C/min aufgenommen.

Fir weitere Untersuchungen iiber die Loslichkeit der Harz- und Hérterkomponente
ineinander wird auf folgende Faustregel verwiesen [142]:

|6, — 8,| < 1cal/cm? (3-1)

Ist der Betrag der Differenz der Hildebrand-Loslichkeitsparameter & kleiner 1, so sind
die beiden Komponenten ineinander 16slich. [143]

Die Zusammensetzung der beiden Komponenten kann den Sicherheitsdatenbléttern
entnommen werden. Die Harzkomponente setzt sich aus zwei und die Hérterkompo-
nente aus drei Substanzen zusammen. MengenmafBig sind liberwiegend Bisphenol-A-
Epichlorhydrinharze bzw. Alkyletheramine im Harz bzw. Hirter enthalten. In Stan-
dardwerken [144, 145] konnte lediglich der Hildebrand-Loslichkeitsparameter von
Bisphenol-A-Epichlorhydrin gefunden werden. Abhédngig vom Molekiilgewicht liegt
er zwischen 19,8 und 20,5 MPa!? [144]. Der finale Nachweis fiir die Existenz einer
zweiten Phase als Ursache fiir das temperatur- und zeitabhingige scherverdiinnende
FlieBverhalten kann somit auch anhand der Hildebrand-Loslichkeitsparameter nicht
erbracht werden.

3.2.7 Temperaturabhangiger Strukturcharakter

In Kapitel 3.2.2 wurde eine Abhéngigkeit des Viskosititsverlaufs von der Temperatur
festgestellt. Eine mogliche Ursache dafiir wird im sich dndernden Strukturcharakter
der Harz-Harter-Mischung vermutet. Folglich werden Amplitudentests bei den Tempe-
raturen 20, 25, 30, 35 und 40 °C durchgefiihrt [146]. Die Probenvorbereitung ist iden-
tisch zu der in Kapitel 3.2.2 beschriebenen. Die Tests erfolgen im Anschluss an die
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Homogenisierungs- und Ruhephase bei einer Frequenz von 10 rad/s ohne Zeitvorgabe
fiir die Messdauer und die Amplitude wird schrittweise logarithmisch linear von 0,1
auf 100 % Deformation mit fiinf Messpunkten pro Dekade erhoht und nach Erreichen
der maximalen Deformation auf gleiche Weise wieder auf 0,1 % reduziert. Zur Bewer-
tung der Reproduzierbarkeit der Messergebnisse wird die Messung bei 25 °C mit drei
frischen Proben durchgefiihrt. Nachfolgende Abbildung zeigt die Ergebnisse fiir die
unterschiedlichen Temperaturen. Die Ergebnisse der Wiederholungsmessungen bei 25
°C sind Abb. A- 5 aus dem Anhang a zu entnehmen.

—e—G'20°C G'25°CVv1 ——G'30°C ——(G'35°C ——G" 20°C
G"25°CV1 ——G"30°C —=—G"35°C ——G"40°C
1000

Speicher-, Verlustmodul [Pa]

0,1 1 10 100
Deformation [%]

Abb. 3-17: Amplitudentest des Harzsystems RIMR135/RIMH1366 bei 20, 25, 30, 35 und 40 °C

Wie in Abb. 3-17 zu sehen, nimmt der Speichermodul mit zunehmender Temperatur
ab, wohingegen fiir den Verlustmodul erst ab 35 °C eine Abnahme zu verzeichnen ist.
Die Grenzen des LVE-Bereichs sind anhand der G*-Kurven bis 30 °C deutlich zu er-
kennen und liegen fiir den Messabschnitt mit zunehmender Deformation bei grof3eren
Deformationswerten als fiir abnehmende Deformation (20 °C: 2,51 %; 25 °C: 1,58 %;
30 °C: 2,51 %). Die Nachgebgrenzen bei 20, 25 und 30 °C betragen 5,12 Pa, 2,86 Pa
und 3,04 Pa. Bis zu einer Temperatur von 30 °C liegt bei geringen Deformationen bis
bzw. ab Erreichen der Nachgebgrenze Gelcharakter (G* > G*¢) vor. Der anfangliche
Gel-Charakter bei 35 °C ist beim Messabschnitt mit abnehmender Deformation nicht
mehr existent. Die Messung bei 40 °C zeigt ausschlieBlich Sol-Charakter (G** > G°).



Rheologische Charakterisierung von Epoxidharzsystemen 71

Die Angabe einer Viskositit fiir Schubspannungen die kleiner sind als die Nach-
gebgrenze wird als nicht sinnvoll erachtet, da die Probe reversibel-viskoelastisches
Verhalten aufweist [24]. Folglich reduziert sich der fiir HIP relevante Scherratenbe-
reich der Viskosititsverldufe. Die minimale Scherrate, ab welcher es tatsdchlich zu
FlieBvorgdngen in der untersuchten Probe im Oszillationstest kommt, kann mit folgen-
der Formel berechnet werden [24]:

Y=Va @ (3-2)

Angewandt auf die Messergebnisse bei 20 °C ergibt sich ein Wert von y = 0,25 1/s.

Bei den G*‘-Verldaufen mit abnehmender Deformation sind fiir die Temperaturen 20,
25 und 30 °C am Ende des LVE-Bereichs ,, Hiigel “ zu erkennen. Diese sind typisch fiir
hochkonzentrierte Dispersionen mit einem Kriftenetzwerk, Gele und chemisch vernet-
zender Materialien. ,, Die Hohe des Hiigels steigt tiblicherweise sowohl bei Erhohung
der Messfrequenz als auch beim Absenken der Messtemperatur an.* [24] Letzteres
trifft auch im vorliegenden Fall zu. G**-Hiigel konnen ,,/.../ durch Relativbewegungen
zwischen im Netzwerk nicht eingebundenen Molekiilketten, freien Kettenenden, flexib-
len Seitenketten, langen Netzwerkbriicken, frei beweglichen Einzelpartikeln, Agglome-
raten, oder nicht fixierten Uberstrukturen erfolgen. “ [24] Die Tatsache, dass die G**-
Hiigel bei Temperaturen von 35 und 40 °C nicht mehr auftreten, bekriftigen die Ver-
mutung, dass das scherverdiinnende FlieBverhalten fiir y < 100 1/s auf eine Emulsion
von Harz und Harter (vgl. Kapitel 3.2.6) zurilickzufiihren ist.

3.2.8 Viskositatsverlauf und Strukturcharakter

Zur weiteren Klarung der Ursache des temperatur- und zeitabhéngigen FlieBverhaltens
werden bei 30 °C abwechselnd oszillatorische und rotatorische Messungen durchge-
fiihrt. Insgesamt werden vier Zyklen mit derselben Probe durchgefiihrt. Jeder Zyklus
besteht aus einem Amplitudentest (o = 10 rad/s) und einem Scherratensweep wie in
Tab. 3-7 erlautert.
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Tab. 3-7: Messprogramm der kombinierten oszillatorischen und rotatorischen Messung
) Anzahl Messpunktdauer Steuererifie
Messabschnitt Messpunkte tve[s] g
1. Homogenisierungsphase 35 5 y=11/s
2. Ruhephase 1 60 y=01/s
. . ) 0,1 —30 % log,
3. Ansteigende Amplitude 13 variabel 5 Pkt. / dec
4. Abnehmende Amplitu- ) 30-0,1 % log,
13 bel
de variabe 5 Pkt. / dec
5. Ruhephase 1 60 y=01/s
6. Ansteigende Scherra- 55 5 0,1 — 15000 1/s
tenrampe log
7. Konstante Scherrate 12 5 15000 1/s
8. Abnehmende Scherra- 55 5 15000 -0,1 1/s
tenrampe log

Zyklus 1 wird 15 min nach dem Anmischvorgang gestartet, Zyklus 2 60 min nach
Zyklus 1, Zyklus 3 30 min nach Zyklus 2 und Zyklus 4 15 min nach Zyklus 3. Die
Ergebnisse der kombinierten Messung sind in Abb. 3-18 dargestellt. Gel-Charakter
zeigt lediglich Zyklus 1. Der Speichermodul nimmt mit jedem Zyklus ab. Ein Trend
fiir den Verlustmodul ldsst sich nicht erkennen. Die Viskositét zeigt eine Abhingigkeit
von der Scherrate bis Zyklus 3. In Zyklus 4 ist lediglich eine Viskosititszunahme in
Folge der Vernetzungsreaktion zu verzeichnen.
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Abb. 3-18: Ergebnisse der kombinierten oszillatorischen (links) und rotatorischen (rechts) Mes-
sung fiir das Harzsystems RIMR135/RIMH1366 bei 30 °C

Der Gel-Charakter ist folglich nicht die alleinige Ursache fiir das scherverdiinnende
FlieBverhalten. Jedoch legen die Messergebnisse einen Zusammenhang zwischen dem
Betrag des Speichermoduls und dem FlieBverhalten nahe.

3.2.9 Bestimmung der komplexen Viskositat

Dieses Unterkapitel widmet sich der Frage, ob der Verlauf der dynamischen Viskositét
aus der rotatorischen Messung mit dem der komplexen Viskositét aus der oszillatori-
schen Messung vergleichbar ist. Dazu wird die Abhédngigkeit der komplexen Viskosi-
tdat von der Scherrate im Amplituden- und Frequenztest untersucht. Neben Messungen
bei 25 °C werden auch Messungen bei Temperaturen bis zu 40 °C durchgefiihrt.

Die Ziele dieser Vergleiche sind zweigeteilt. Zum einen soll die Ursache fiir das scher-
verdiinnende FlieBverhalten weiter untersucht werden. Zum anderen soll eruiert wer-
den, ob und vor allem welche oszillatorisch erzeugten Deformationen zu einer scherra-
tenbedingten Abnahme der Viskositdt fithren, so dass dieser Effekt in vibrationsunter-
stiitzten HIP fiir einen erhohten Volumenstrom (vgl. Kapitel 2.7) und damit eine
schnellere Formfiillung bei der Herstellung EFVK genutzt werden kann.
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3.2.9.1 Amplitudentest

Die Amplitudentests werden mit dem Kegel-Platte-Messsystem bei drei unterschiedli-
chen Frequenzen (1, 10 und 100 rad/s) mit jeweils frischer Probe durchgefiihrt. Vor
dem eigentlichen Amplitudentest erfolgt, analog zu den rotatorischen Messungen, eine
Homogenisierungs- und Ruhephase (vgl. Tab. 3-2). Der Deformationsbereich erstreckt
sich von 0,1 bis 100 % und geht damit deutlich {iber den LVE-Bereich hinaus. Der
Grund hierfiir ist das oben formulierte Ziel den Verlauf der komplexen Viskositit mit
der dynamischen Viskositit aus der rotatorischen Messung zu vergleichen.

Abb. 3-19 zeigt die Verldaufe des Speicher- und Verlustmoduls sowie der komplexen
Viskositdt sowohl fiir den Messabschnitt mit zunehmender als auch mit abnehmender
Deformation. Die GroBe des anhand des Speichermoduls ermittelten LVE-Bereichs
weist keinen eindeutigen Trend fiir die Messabschnitte mit zunehmender bzw. abneh-
mender Deformation auf. Im Gegensatz zu den Verlustmoduln zeigen die Speichermo-
duln keine eindeutige Abhdngigkeit von der Messfrequenz. Der Verlustmodul bei
w = 100 rad /s kommt oberhalb denen bei geringeren Frequenzen zu liegen. Aul3er-
dem ist der bereits in Kapitel 3.2.7 diskutierte ,, Hiige/ “ im Verlauf der Verlustmoduln
am Ende des LVE-Bereichs zu erkennen.

Betrachtet man die Verldufe der komplexen Viskositdt in Abb. 3-19, so ist eine Ab-
hingigkeit von der Kreisfrequenz zu erkennen. Mit zunehmender Kreisfrequenz nimmt
die komplexe Viskositdt ab. Dies ist nach den Gleichungen (2-8), (2-22) und (2-23)
zum einen auf die ansteigende Frequenz und zum anderen auf den mit zunehmender
Kreisfrequenz abnehmenden Verlustmodul zuriickzufiihren. Bis Erreichen der Nach-
gebgrenze weisen die Verldufe der komplexen Viskositdten konstante Werte auf, fallen
dann fiir weiter zunehmende Deformationen und miinden schlieSlich wieder in ein
Plateau, wie am Verlauf der Kurve mit w = 100 rad /s besonders deutlich wird.
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Abb. 3-19:  Einfluss der Frequenz auf die Modulverlidufe und die komplexe Viskositit im
Amplitudentest bei 25 °C

Fiir die Untersuchung des Temperatureinflusses auf den Verlauf des Speicher- und
Verlustmoduls sowie der komplexen Viskositéit wird der vollstdndige Deformationsbe-
reich des verwendeten Rheometers ausgenutzt. Die Messfrequenz wird bei w =
10 rad/s konstant gehalten. Die Ergebnisse sind Abb. 3-20 dargestellt.
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Abb. 3-20: Modulverlidufe und komplexe Viskositit der Amplitudentests bei 20, 25, 30 und
35°C

Wie in Abb. 3-20 gezeigt, nehmen sowohl der Speicher- als auch der Verlustmodul
und folglich auch die komplexe Viskositit mit zunehmender Temperatur ab. Die Vis-
kositétsverldufe weisen sowohl bei kleinen als auch gro3en Deformationen ein Plateau
auf. Die Plateauwerte nehmen mit zunehmender Temperatur ab. Das Plateau bei gerin-
gen Deformationen ist mit dem LVE-Bereich zu erkldren. Sobald die Deformation die
Nachgebgrenze erreicht, stellt sich scherverdiinnendes FlieBverhalten ein. Fiir Defor-
mationen y > 100 % werden die Verldufe der komplexen Viskositit nur noch von den
Verldaufen der Verlustmoduln bestimmt. Die Speichermoduln fallen bis zu dieser
Grenze unterhalb des Messbereichs des Rheometers ab und beeinflussen daher die
Verlaufe der komplexen Viskositit fiir weiter zunehmende Deformationen nicht mehr.
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Ab einer Deformation von y > 1000 % ist fiir alle Temperaturen nur noch eine mini-
male Abhidngigkeit der komplexen Viskositidt von der Deformation zu erkennen. Ab
einer Temperatur von 35 °C gilt dies auch fiir geringe Deformationen. Es fallt bereits
an dieser Stelle auf, dass die Verldufe der komplexen Viskositdt denen der dynami-
schen Viskositdt aus der rotatorischen Messung sehr dhnlich sind (vgl. Abb. 3-8). Ein
direkter Vergleich unter Verwendung einer erweiterten Cox-Merz Regel, wie von
[147] vorgeschlagen, erfolgt in Kapitel 3.2.9.3.

3.2.9.2 Frequenztest

Die Frequenztests werden ebenfalls mit dem Kegel-Platte-Messsystem durchgefiihrt.
Jede Messung erfolgt unter Verwendung einer frischen Probe. Die Frequenzsweeps
starten, analog zu den Amplitudentests, nach einer Homogenisierungs- und Ruhephase
(vgl. Tab. 3-2). Der Frequenzbereich erstreckt sich von 0,1 bis 400 rad/s und wird bei
vier unterschiedlichen Deformationen (y = 1,5,10,100 %) durchfahren. Die Mes-
sungen erfolgen bei 25 °C.
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Abb. 3-21:  Einfluss der Deformation auf die Modulverliufe (links) und die komplexe Viskosit:it
(rechts) im Frequenztest bei 25 °C

In Abb. 3-21 links ist zu erkennen, dass sich der qualitative Verlauf des Speichermo-
duls bei einer Deformation von y = 1 % deutlich von den Verldaufen mit groBBeren De-
formationen unterscheidet. Dies ist damit zu erkldren, dass eine Deformation von
¥ = 1 % noch im LVE-Bereich liegt, wohingegen eine Deformation von y = 5 % be-
reits oberhalb der Nachgebgrenze liegt (vgl. Abb. 3-17). Fiir Deformationen oberhalb
der Nachgebgrenze sinken die Niveaus von Speicher- und Verlustmodul mit zuneh-
mender Deformation. Die Speichermoduln fallen zudem mit groeren Deformationen
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bei geringen Kreisfrequenzen unterhalb des Messbereichs des Rheometers wohingegen
die Verlustmodule progressiv ansteigen und fiir grole Deformationen kongruent ver-
laufen. Die Verldufe der komplexen Viskosititen (Abb. 3-21 rechts) sinken mit zu-
nehmender Deformation ebenfalls auf niedrigere Niveaus. Auch hier zeigt der Verlauf
der Kurve aus dem LVE-Bereich einen qualitativ anderen Verlauf. Er féllt mit zuneh-
mender Deformation ab wohingegen die iibrigen Verldufe ab einer gewissen Frequenz
wieder ansteigen und dann, analog zu den Verldufen der Verlustmoduln kongruent
verlaufen. In Ubereinstimmung mit den Resultaten der Amplitudentests zeigt sich auch
bei den Frequenztests eine Abhdngigkeit der komplexen Viskositit von der Kreisfre-
quenz. Mit zunehmender Deformationsrate und Deformation fallt die komplexe Visko-
sitdt grundsitzlich ab und zeigt scherverdiinnendes Verhalten. Ab einer gewissen, von
der Deformation abhingigen Grenzfrequenz nimmt die komplexe Viskositit fiir De-
formationen oberhalb der Nachgebgrenze zu. Die Beobachtung aus den Amplituden-
tests, dass ab einer gewissen Deformationsrate der Verlauf der komplexen Viskositét
durch den Verlauf des Verlustmoduls bestimmt wird, ist auf den Frequenztest {iber-
tragbar.

3.2.9.3 Vergleich von dynamischer und komplexer Viskositat

Doraiswamy et al. [147] schlagen als Erweiterung der Cox-Merz-Regel fiir Flii-
ssigkeiten mit FlieBgrenze vor, die komplexe Viskositit {iber der maximalen bzw.
effektiven Scherrate y, s nach Gleichung (3-3) aufzutragen und erreichen damit einen
kongruenten Verlauf von dynamischer und komplexer Viskositdt fiir die untersuchte
Suspension.

f’eff = wy (3-3)

Abb. 3-22 zeigt das entsprechende Diagramm fiir das hier untersuchte Harzsystem. Die
zwei rotatorischen Kurven reprisentieren Messergebnisse zweier aufeinanderfolgender
Messungen der gleichen Probe. Dies ist erforderlich um den Einfluss der fortschreiten-
den Vernetzung zu beriicksichtigen. Die Versuchsdauer einiger Amplituden- und Fre-
quenztests ist deutlich ldnger (ca. 30 min) als die einer rotatorischen Messung (ca.
14 min). Letztere wurde mit einem Abstand von 20 min gestartet.
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Abb. 3-22:  Vergleich von dynamischem und komplexem Viskosititsverlauf bei 25 °C

Deutlich zu erkennen ist die unterschiedliche Steigung der orangefarbenen Kurve,
welche im Frequenztest mit einer Deformation unterhalb der Nachgebgrenze
(¥ = 1 %) ermittelt wurde. Die Steigung weist einen Wert von ca. -1 auf, was nach
[147] typisch fiir Fliissigkeiten mit einer FlieBgrenze ist. Die unterschiedliche Steigung
ist somit auf die nicht vorhandenen FlieBvorginge fiir Deformationen unterhalb der
Nachgebgrenze zuriickzufiihren. Die anderen im Frequenztest ermittelten Kurven mit
einer Deformation von ¥y = 10 % und y = 100 % miinden zunéchst mit einer &hnli-
chen Steigung in den Verlauf der dynamischen Viskositit, zeigen dann jedoch fiir wei-
ter zunehmende Scherraten einen Viskositéitsanstieg.

Die Verldufe der in den Amplitudentests ermittelten komplexen Viskositit in Abb.
3-22 sind qualitativ gleich jedoch sowohl vertikal als auch horizontal jeweils um eine
Dekade zueinander versetzt. Dies ist, unter Beriicksichtigung der bereits diskutierten
weitgehenden Unabhingigkeit der Nachgebgrenze von der Kreisfrequenz (vgl. Abb.
3-19), mit der sich ebenfalls um eine Dekade unterscheidenden Messfrequenz zu erkla-
ren. Somit ,knicken* die komplexen Viskosititsverldufe bei Verlassen des LVE-
Bereichs in den Verlauf der dynamischen Viskositét ab und zeigen ab dieser Grenzde-
formation das gleiche (scherverdiinnende) FlieBverhalten.

Ubertragen auf vibrationsunterstiitzte HIP werden diese Verliufe wie folgt interpre-
tiert: Fiir eine effektive Einkopplung von Scherraten und damit eine effektive Redukti-
on der scheinbaren Viskositit, muss eine Schubspannung oberhalb der Nachgebgrenze
erreicht werden. Sobald diese Schubspannung iiberschritten ist, kann die Viskositét
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sowohl iiber steigende Frequenzen als auch iiber steigende Deformationen reduziert
werden. Ab einer gewissen, von der Deformation abhingigen Frequenz ist jedoch mit
einem Anstieg der scheinbaren Viskositit zu rechnen. Diese Grenzfrequenz sinkt mit
zunehmender Deformation (vgl. Abb. 3-21 rechts).

Dass die erweiterte Cox-Merz-Regel nach Doraiswamy [147] zutrifft bedeutet gleich-
zeitig, dass die urspriingliche Cox-Merz-Regel fiir das hier betrachtete Harzsystem
nicht anwendbar ist. Dies ist fiir Suspension und Fliissigkeiten mit Gel-Charakter ty-
pisch [24] und somit ein weiteres Indiz dafiir, dass die Ursache des scherverdiinnenden
FlieBverhaltens bei geringen Temperaturen an der begrenzten Mischbarkeit von Harz
und Hérter zu suchen ist und diese somit als Emulsion vorliegen. Dariiber hinaus gibt
es viele Ubereinstimmungen zwischen den hier vorgestellten Phinomenen und denen
wie sie flir Suspensionen beobachtet werden [148]:

e  Der Verlustmodul erreicht fiir abnehmende Kreisfrequenzen ein Plateau, was
auf die Auspridgung einer dreidimensionalen Struktur zuriickzufiihren ist
(vgl. Abb. 3-21 links)

e Die ausgeprégte Struktur ist abhéngig von Zeit und Temperatur (vgl. Kapitel
3.2.7 und 3.2.8) [149].

e Das Niveau der komplexen Viskositédt sinkt mit zunehmender Deformation
(vgl. Abb. 3-21 rechts)

e  Bei Uberschreiten einer kritischen Deformation kommt es zu FlieBvorgingen
im Material und es stellt sich das im rotatorischen Versuch gemessene FlieB3-
verhalten ein. Die FlieBgrenze ist auf eine Anderung der Struktur des Mate-
rials zurlickzufiihren. [147, 148]

3.3 Fazit der rheologischen Charakterisierung

Die Ergebnisse der rheologischen Untersuchungen zeigen, dass géngige Harzsysteme
aus fir EFVK relevanten Industriezweigen eine Abhéingigkeit der Viskositit von der
Scherrate aufweisen. Dies widerspricht der in der Literatur [12] und in Fiillsimulati-
onsprogrammen verbreiteten Annahme eines newtoschen FlieBverhaltens. Der Visko-
sitdtsverlauf dieser Harzsysteme ldsst sich grob in drei Bereiche unterteilen und ist
zudem temperatur- und zeitabhingig. Fiir das hier untersuchte Epoxidharzsystem
RIMR135/RIMH1366 untergliedern sich diese drei Bereiche wie folgt:

1. y <100 1/s - scherverdiinnendes FlieBverhalten,

2. 100 1/s <y <1000 1/s - newtonsches FlieBverhalten,

3. y>1000 1/s - Viskosititsabnahme fiir zunechmende Scherraten durch Sche-
rerwarmung.

Auffallend ist, dass es sich bei den im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Harzsyste-
men mit scherverdiinnendem FlieBverhalten ausschlielich um Amin-hértende Syste-
me handelt. Die untersuchten Anhydrid-basierten Systeme zeigen newtonsches Verhal-
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ten. Eine besonders ausgeprigte Scherverdiinnung liegt bei den untersuchten schlag-
zahmodifizierten Luftfahrtsystemen bei geringen Temperaturen vor.

Mogliche Ursachen der Scherverdiinnung sowie die Abhdngigkeit des FlieBverhaltens
von den Prozessparametern Zeit und Temperatur wurden anhand des Harzsystems
RIMR135/RIMH1366 detailliert untersucht. Die Scherverdiinnung wurde dabei als ein
Effekt des Mischsystems identifiziert. Die Reinkomponenten Harz und Hérter zeigen
newtonsches Verhalten. Mit zunehmender Temperatur und fortschreitender Zeit bzw.
Vernetzung ist eine Abnahme des scherverdiinnenden FlieBverhaltens zu verzeichnen.
Bei 40 °C ist die Scherverdiinnung bereits nach ca. 15 min nicht mehr nachweisbar.
Kiihlt man diese Probe auf geringere Temperaturen ab, kehrt die Scherverdiinnung
zurlick, sie ist also reversibel. Ein passender Erkldrungsansatz hierzu ist die zuneh-
mende Loslichkeit von Harz und Hérter mit steigender Temperatur bzw. das Vorliegen
einer Emulsion bei geringen Temperaturen und das Reagieren der dispergierten Phase
als Folge der Vernetzungsreaktion.

Der Verlauf der komplexen Viskositét tiber der Scherrate stimmt sowohl im Amplitu-
den- als auch im Frequenztest mit dem dynamischen Viskositdtsverlauf der rotatori-
schen Messung iiberein, sobald eine gewisse Grenzdeformation, die das Ende des
LVE-Bereichs reprisentiert, iberschritten wird. Die Viskositétsabnahme als Folge des
scherverdiinnenden FlieBverhaltens ist ab Erreichen dieser Grenzdeformation unab-
héngig davon, ob die Scherraten {iber hohe Deformationen oder Frequenzen erzeugt
werden. Ab einer von der Deformation abhidngigen Grenzfrequenz ist ein Anstieg der
komplexen Viskositdt mit weiter zunehmender Frequenz zu verzeichnen.

Die Erkenntnis, dass vor allem bei geringen Scherraten ein scherverdiinnendes Fliel3-
verhalten vorliegt, wirft die Fragen auf, welche Scherraten {iblicherweise in HIP auf-
treten und welche Auswirkungen dieses FlieBverhalten auf die Trankungsvorgénge hat.
Dieser Fragestellung widmet sich das nachfolgende Kapitel. Dariiber hinaus ist die
Kenntnis dieser ,, Grundscherraten “ entscheidend fiir die Effektivitit einer Vibrations-
unterstiitzung in HIP. Nur wenn sie noch im scherverdiinnenden Bereich des Viskosi-
tatsverlaufs liegen, konnen zusétzlich erzeugte Scherraten zu einer weiteren Reduktion
der Viskositit und damit einem gesteigerten Volumenstrom fiihren.






4 Simulative Bestimmung von Scherraten
in Infiltrationsprozessen

Wie die Ergebnisse von Kapitel 3 zeigen, ist die weit verbreitete Annahme eines
newtonschen Fluids fiir zahlreiche Epoxidharzsysteme nicht uneingeschrinkt giiltig.
Im Rahmen einer numerischen Parameterstudie wird deshalb der Effekt von scherver-
diinnenden Fluiden auf HIP im Folgenden untersucht. Die elementaren Fragen sind
dabei welche Scherraten bei der Infiltration trockener Faserstrukturen auftreten und
welche Auswirkungen der Effekt auf die Formfiillung hat. Fiir Letztere werden die
FlieBgeschwindigkeiten fiir den newtonschen und nicht-newtonschen Fall verglichen.

Im Falle von newtonschen Fluiden kann die FlieBgeschwindigkeit nach dem Gesetz
von Darcy (Gleichung (2-25)) berechnet werden. Effekte durch nicht-newtonsches
FlieBverhalten kdnnen damit jedoch nicht abgebildet werden. Hier wird auf die Stro-
mungssimulation zuriickgegriffen. Die Durchléssigkeit der trockenen Faserstruktur fiir
Fluide kommt in CFD-Simulationen durch die Modellierung der Stromungskanéle zum
Ausdruck und die Abhéngigkeit der Viskositdt von der Scherrate wird durch die Ver-
wendung von Viskositdtsmodellen bertiicksichtigt.

Bei der Herstellung endlosfaserverstirkter Kunststoffbauteile kommen in den einzel-
nen Industriezweigen unterschiedliche HIP zum Einsatz (vgl. Kapitel 2.2). Dariiber
hinaus unterscheiden sich die Prozessparameter und die eingesetzten Materialien. Um
die Auswirkungen eines scherverdiinnenden FlieBverhaltens auf den Infiltrationspro-
zess untersuchen und bewerten zu konnen, wird deshalb eine moglichst allgemeingiil-
tige Betrachtung des HIP gewihlt. Dabei bietet sich eine Simulation der Strémungs-
vorginge auf Einheits- bzw. Mesozellenebene an. Derartige CFD-Simulationen wer-
den im Folgenden am Beispiel eines ausgewéhlten Materialsystems mit ANSYS-CFX
durchgefiihrt. Das Vorgehen kann grundsdtzlich auf alle géngigen Textiltypen und
Infiltrationsharzsysteme angepasst werden.

Dieses Kapitel wurde ermdglicht durch die Zusammenarbeit mit Elinor Swery und den
Co-Autoren von [150, 151]. Es entstand basierend auf den Studienarbeiten von Rapha-
el Roselli [152] und Daniel Richter [153].

83
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4.1 Materialauswahl und Definition des
Parameterraums

Bei der Auswahl des Faser- und Matrixmaterials wird auf ,, Standardmaterial “' zu-
riickgegriffen. Bei der Wahl des Matrixmaterials wird darauf geachtet, dass es bei
Raumtemperatur verarbeitbar ist und eine geringe Reaktivitit aufweist, so dass noch
folgende Fiillversuche zur Validierung moglichst kontrolliert und ohne vernetzungsbe-
dingte ,, Stéreinfliissen “ durchgefiihrt und genau analysiert werden kénnen.

4.1.1 Matrixmaterial und Viskositatsverlaufe

Als Matrixmaterial wird das in Kapitel 3 charakterisierte Harzsystem
RIMR135/RIMH1366 herangezogen. Es gilt als Standardmaterial bei der Herstellung
von Windkraft-Rotorblittern. Wie in Kapitel 3 gezeigt, weist der Viskosititsverlauf
eine grundsitzliche Abhéngigkeit von der Temperatur und der Zeit auf. Diese Abhén-
gigkeit wird fir die durchgefithrte CFD-Simulation vernachléssigt. Stattdessen wird
exemplarisch der Viskositétsverlauf wie er bei 30 °C und 15 min nach dem Anmisch-
zeitpunkt ermittelt wurde herausgegriffen.

Abb. 4-1 zeigt die fiir die Simulation herangezogenen Viskosititsverldufe. Der Refe-
renzfall ist die newtonsche Kurve mit einer konstanten Viskositit von 0,37 Pa s. Dieser
Wert entspricht der Hohe des newtonschen Plateaus der realen Kurve mit Scherver-
diinnung (Messung). Der Viskosititsverlauf bei 30 °C wird in Anlehnung an die
Werkzeugtemperatur einiger Fiillversuche (siehe Kapitel 6.3 und 6.5) auswéhlt. Der
Zeitpunkt 15 min nach dem Anmischen entspricht dem Zeitpunkt des Injektionsbe-
ginns.

! Material, welches in einem der in Kapitel 3.1 genannten Industriezweigen in groBeren Mengen verar-
beitet wird
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Abb. 4-1:  Viskosititsverlauf fiir den gemessenen und den newtonschen Fall des Harzsystemes

RMR135/RIMH1366 bei 30 °C 15 min nach dem Anmischen
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4.1.2 Verstarkungstextil und Faservolumengehalt

Ein Gewebe mit Atlasbindung (HexForce® G0926) représentiert das Verstarkungsma-
terial. Es gilt als Standardmaterial in der Luftfahrt und wird fiir die Herstellung struk-
tureller Bauteile eingesetzt. Ubliche Faservolumengehalte liegen im Bereich von 50 —
65 %. Abb. 4-2 zeigt das Satingewebe schematisch (links) und wie es in der Realitét
(rechts) vorliegt.

Schussrichtung

Kettrichtung
"R B EEER B

Abb. 4-2: Satingewebe schematisch (links oben: Draufsicht, links unten: Schnittansicht) und
real (rechts)

Betrachtet man das Schliffbild eines Rovings senkrecht zur Faserrichtung, so erkennt
man eine relativ unregelméfBige Anordnung der Einzelfilamente (vgl. Abb. 4-3 links).
Fiir zunehmende Faservolumengehalte stellt sich innerhalb eines Rovings (Mikro-,
oder Intra-Yarn-Bereich) eine zunehmend regelmdfige Packung ein und es kdnnen
Bereiche mit kubischer (Abb. 4-3 rechts oben) und hexagonaler (Abb. 4-3 rechts un-
ten) Packungsart erkannt werden.
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Abb. 4-3:  Schliffbild aus dem Intra-Yarn-Bereich eines Rovings [11] (links) und schematische
Darstellung der kubischen (rechts oben) und hexagonalen (rechts unten) Packungs-
art fiir zylindrische Filamente

Im Rahmen dieser Arbeit wird ein Lagenaufbau bestehend aus sieben und neun Lagen
des genannten Atlasgewebes betrachtet. Die entsprechenden Faservolumengehalte fiir
die verwendete Kavitdtshohe von 3 mm sind fiir den Makrobereich als auch die beiden
Mikrobereiche — kubisch und hexagonal gepackt — in Tab. 4-1 zusammengefasst. Die
Faservolumengehalte fiir den Intra-Yarn-Bereich wurden anhand von Schliffbildanaly-
sen sowohl fiir den 7- als auch den 9-lagigen Aufbau in [152] bestimmt und betragen
61,1 % und 77,6 %. Da Letzterer nur um 0,9 % geringer ist als der physikalisch maxi-
mal mogliche Faservolumengehalt fiir die kubische Packung, wird der Wert von
78,5 % fiir die numerische Parameterstudie herangezogen. Fiir die hexagonale Pa-
ckungsart wird, neben 50,0 und 65,0 % Faservolumengehalt, ebenfalls der Wert fiir die
dichteste Packung (90,7 %) betrachtet. Die angegebenen Faservolumengehalte fiir den
Inter-Yarn- bzw. Makrobereich entsprechen den mit Formel (2-2) und den Angaben
aus dem Datenblatt des Atlasgewebes berechneten theoretischen Werten.

Tab. 4-1: Ubersicht der Ziel-Faservolumengehalte

Vi [%]
Mikro, kubisch gepackt  Mikro, hexagonal gepackt Makro
78,5 (Vimax) 90,7 (Vtmax) 62,7 (9 Lagen, 3mm)
61,1 65,0 48,8 (7 Lagen, 3mm)

50,0
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4.1.3 Druckgradienten

Die Triebkraft flir den Fluss von Fluiden durch porése Medien ist eine Druckdifferenz.
Entscheidend fiir die FlieBgeschwindigkeit ist jedoch geméfl dem Gesetz von Darcy
(Gleichung (2-25)) der Druckgradient. Dies gilt sowohl fiir Injektionen mit konstantem
Injektionsdruck als auch konstantem Massenstrom. Bei Injektionen mit konstantem
Injektionsdruck ist der Druckgradient unmittelbar nach Injektionsstart theoretisch un-
endlich grofl und nimmt dann stetig ab (vgl. Abb. 2-11). Fiir konstanten Massenstrom
bleibt der Druckgradient theoretisch wéihrend der gesamten Injektion konstant.

Unter Berticksichtigung der iiblicherweise erreichten maximalen Injektionsdriicke (vgl.
Abb. 2-3) und FlieBwege in den einzelnen Industriezweigen werden im Rahmen dieser
Arbeit Druckgradienten von 6,7 bar/m, 14,3 bar/m, 30 bar/m, 50 bar/m und 100 bar/m
betrachtet. Die gewédhlte Abstufung ergibt sich aus der Analyse von Fiillexperimenten
in Kapitel 6.3.

4.2 Modellierung des Viskositatsverlaufs

Fiir die Modellierung des in Abb. 4-1 gezeigten realen Viskosititsverlaufs mit Modell-
funktionen werden zwei Ansétze verfolgt. Sie unterscheiden sich in der Beriicksichti-
gung der viskosititssenkenden Schererwarmung fiir Scherraten y > 1000 1/s.

Im ersten Ansatz wird die Schererwidrmung vernachldssigt, so dass fiir Scherraten
y > 1000 1/s auch newtonsches FlieBverhalten angenommen wird. Unter den bekann-
ten Modellfunktionen (vgl. Kapitel 2.3) hat sich im Rahmen einer Regressionsstudie
das Bird-Carreau-Yasuda Modell (siche Formel (2-10)) mit einem Regressionskoeffi-
zienten von R? = 0,93 als am besten geeignet erwiesen. Die ermittelten Parameterwerte
sind in Tab. 4-2 links aufgelistet und der Abgleich mit dem gemessenen Viskositits-
verlauf ist in Abb. 4-4 dargestellt.

Eine Modellfunktion, welche sowohl das strukturviskose Verhalten bei geringen
Scherraten als auch die Viskosititsabnahme in Folge der Schererwirmung fiir
y > 1000 1/s beriicksichtigt, ist eine Kombination des Carreau-Ansatzes (vgl. Formel
(2-10)) mit dem Potenz-Ansatz nach Ostwald / de Waele (vgl. Formel (2-9)) [154].

d a

=t 4-1
RN G @D

Y]

Dieses, als ,, CARPOW* bezeichnete FlieBgesetz, wurde urspriinglich fiir die Beschrei-
bung des strukturviskosen FlieBverhaltens von gefiillten und teilvernetzten Kunststoff-
schmelzen entwickelt. Die Parameter #» und ¢ sind dimensionslose FlieBexponenten
und nehmen aus dem Intervall [0, 1] physikalisch sinnvolle Werte an. Der Parameter d
kann unter Verwendung des Wendepunktes der Viskosititsfunktion in einen Parameter
mit physikalisch eindeutiger Dimension [Pa s] umgerechnet werden. Der Wert dieses
Konsistenzparameters dx kann fiir gefiillte oder teilvernetzte Kunststoffschmelzen als
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Kriterium fiir den Einfluss von Fiillstoffkonzentration oder vernetzter Anteile in der
Schmelze auf deren plastisches FlieBverhalten bei niedrigen Schergeschwindigkeiten
verwendet werden. Fiir Scherraten, die grofer sind als die Scherrate am Wendepunkt,
wird die Viskositdt vom FlieBverhalten des Matrixpolymers dominiert. [154]

Diese Interpretation stiitzt die in Kapitel 3.2 aufgestellte Hypothese der begrenzten
Loslichkeit von Harz und Hérter bei geringen Temperaturen als Ursache fiir das fest-
gestellte FlieBverhalten des Harzsystems RIMR135/RIMH1366: Bei geringen Scherra-
ten wird die Viskositidt von der Morphologie des Zwei-Phasensystems bestimmt, mit
zunehmender Scherrate verkleinern sich die Partikel der dispersen Phase und sind ho-
mogener verteilt, so dass die Viskositit zunehmend von der Matrixphase bestimmt
wird.

Die Parameterberechnung wird anhand einer nichtlinearen Regression mit dem MAT-
LAB-Softwarepaket durchgefiihrt. Neben dem Intervall fiir die Parameter 7 und ¢ wer-
den negative Werte fiir die verbleibenden Grof3en ausgeschlossen. Die Ergebnisse sind

in Tab. 4-2 rechts aufgelistet und der Abgleich mit dem gemessenen Viskositétsverlauf
ist in Abb. 4-4 dargestellt.

Tab. 4-2: Parameterwerte fiir das Bird-Carreau-Yasuda-Modell (links) und das CARPOW-

Modell (rechts)

Parameter Wert Parameter Wert
o [Pa s] 53,37 a [Pas] 0,37
N [Pa s] 0,37 b [s] 2,143-10*

A [s] 55,76 c 1
pi 8,11 D [Pas'™] 1,029
n 0,0268 n 0,932

Abb. 4-4 zeigt, dass die identifizierten Viskositdtsmodelle deckungsgleich mit dem
gemessenen Viskositéitsverlauf sind. Die grofiten Abweichungen treten im Bereich sehr
kleiner Scherraten y < 0,2 1/s auf. Hier geben die Modellfunktionen zu geringe Visko-
sitdtswerte wieder. Mit Regressionskoeffizienten von 0,93 fiir das Bird-Carreau-
Yasuda-Modell und 0,92 fiir das CARPOW-Modell wird die Ubereinstimmung als
ausreichend gut fiir eine Verwendung in der Simulationsstudie bewertet.
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Abb. 4-4:  Vergleich von Messdaten mit Viskosititsmodellen

4.3 Modellierung und Vernetzung der
Faserstruktur

Die Stromungssimulationen werden fiir die Bereiche innerhalb eines Rovings (Mikro-
fluss) und zwischen den Rovingen (Makrofluss) getrennt voneinander durchgefiihrt.
Eine gekoppelte Betrachtung des Mikro- und Makroflusses ist aufgrund der stark un-
terschiedlichen geometrischen Abmessungen der FlieBkanile von ca. drei GroBenord-
nungen und der zur Verfiigung stehenden Rechenleistung nicht mdglich. Die Simulati-
on des Mikroflusses basiert auf den FlieBkandlen innerhalb eines Rovings, welche
durch die kubische und hexagonale Packungsart der zylindrischen Filamente gebildet
werden. Fiir die Untersuchung der Stromungsverhédltnisse des Makroflusses werden
Mesozellen herangezogen. Die Mesoebene ist eine Zwischenebene zwischen der Mik-
ro- und Makroebene. Sie enthilt alle Informationen zur Beschreibung der Makrostruk-
tur, so dass durch eine Aneinanderreihung von Mesozellen jede beliebige Makrostruk-
tur erzeugt werden kann [155].

4.3.1 Mikrostruktur

Ein Roving des hier verwendeten Verstirkungstextils besteht aus 6000 Einzelfilamen-
ten, welche zudem vergleichsweise unregelmifBig angeordnet sind (vgl. Abb. 4-3). Die
Vermessung, Modellierung und Diskretisierung einer solch feinpordsen Struktur ist
mit den zur Verfligung stehenden Ressourcen nicht durchfiihrbar. Aus diesem Grund
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werden die Stromungssimulationen auf Mikroebene anhand der in Kapitel 4.1.2 vorge-
stellten Einheitszellen durchgefiihrt.

i

,I\
’ \
af.
r

Abb. 4-5: Einheitszellen und Parameter der kubischen (links) und hexagonalen (rechts) Pa-
ckungsart

Die Parameter zur Beschreibung der kubischen und hexagonalen Einheitszelle sind der
Filamentabstand arund der Filamentradius r (siche Abb. 4-5). Als Filamentradius wird
r = 3,5 um gewihlt’. Die berechneten Filamentabstinde der beiden Einheitszellen sind
fiir die in Tab. 4-1 angegebenen Ziel-Faservolumengehalte in Tab. 4-3 zusammen mit
den Faservolumengehalten der diskretisierten Einheitszellen (V7 sim) angegebenen. Die
Formeln zur Berechnung des Faservolumengehaltes fiir die kubische und hexagonale
Einheitszelle lauten:

2

. rem
kaublsch — ? (4-2)
f
2
pexa 36
Vf exa _ a}g (4-3)
V3
Tab. 4-3: Parameterwerte und resultierende Faservolumengehalte der Einheitszellen
Kubisch Hexagonal
Vi sim [Yo] 78,5 61,1 90,7 65,3 49,2
ar [pm] 7,000 7,936 7,000 8,250 9,500

Um Rechenzeit zu sparen wird die Symmetrie der FlieBkanidle genutzt und lediglich
ein Viertel bzw. ein Drittel des kubischen bzw. hexagonalen Kanals modelliert und
vernetzt. Die Erstellung der Geometrie und die Vernetzung erfolgt mit dem Modul
ANSYS Meshing. Genauere Angaben zu den generierten Netzen sind Anhang b (Tab.

2 Wert aus Datenblatt fiir Tenax® HTA 40 Filamentgarn
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A-1 und Tab. A- 2) zu entnehmen. In Abb. 4-6 sind die Netze der kubischen und hexa-
gonalen Einheitszelle fiir den jeweils geringeren Faservolumengehalt dargestellt.

Symmetrierandbedingung

Symmetrierandbedingung

Wandrandbedingung
Wandrandbedingung

[l m
[ EE— [ E— 0 Ters 26006 ()
se007 Le-005 |- "

8e:007 152006

Abb. 4-6:  Frontansichten der vernetzten Kanalgeometrien
Links: Kubische Packung mit Vy= 61,1 %; Rechts: Hexagonale Packung mit Vy=49,2 %

Vor der Vernetzung werden noch die Flidchen fiir die im Preprocessing deklarierten
Randbedingungen definiert. Die Stirnflichen der FlieBkanile stellen den Ein- bzw.
Auslass dar, die Kontaktfliche zum Filament (Radiusbereich) die Wandrandbedingung
und die restlichen Flidchen die Symmetrierandbedingungen.

4.3.2 Makrostruktur

Die Betrachtung der Makrostruktur erfolgt anhand deren kleinster reprasentativer Ein-
heit, der Mesozelle. Die Modellierung und Vernetzung der Mesozellen fiir den 7- und
9-lagigen Aufbau wird mit dem an der Katholischen Universitdt Leuven (Belgien)
entwickelten Softwarepaket WiseTex durchgefiihrt [156]. WiseTex ermoglicht die
Modellierung der wichtigsten technischen Textiltypen fiir den Einsatz in EFVK. Der
Aufbau erfolgt sukzessive beginnend mit der Modellierung der Filamente iiber die Ro-
vinge bis hin zur Generierung des jeweiligen Textiltyps, im vorliegenden Fall das ge-
nannte Atlasgewebe.

Material- Material- Netzer- Netztrans- Netzpre- mSutrrlo-S_
parameter modell stellung formation paration simulgtion

Datenblatt WiseTex FlowTex Matlab, C# Hypermesh ANSYS CFX
Mikroskopie (-wfa) (.vox) (-inp) (.cas)

Abb. 4-7: Schematische Darstellung der Einzelschritte zur Durchfiihrung der Stromungssimu-
lation auf Mesozellenebene

Abb. 4-7 zeigt die wichtigsten Schritte von der Ermittlung der Materialparameter bis
zur Durchfilhrung der Stromungssimulation. Die bendtigten Materialparameter zur
Generierung der Mesozellen in WiseTex werden den Datenbldttern des Rovings und
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des Atlasgewebes entnommen. Fiir die Ermittlung der Rovingbreite des 7- und 9-
lagigen Aufbaus wurden Schliftbilder angefertigt [152]. Die Ergebnisse sind, zusam-
men mit den {ibrigen Parametern zur Modellierung der Einheitszelle in Tab. 4-4 aufge-
fithrt. Aufgrund der erhohten Kompaktierung des 9-lagigen Aufbaus ist die Roving-
breite verglichen mit dem 7-lagigen Aufbau grofler. Die Rovinghohe wird aus der ge-
gebenen Kavitdtshohe von 3 mm und der Anzahl an iibereinander geschichteten Ro-
vingen ermittelt. Das Spacing (Roving-Mitten-Abstand benachbarter Rovings) wird fiir
beide Aufbauten als konstant und damit unabhéngig von der Kompaktierung betrach-
tet. Der angegebene Wert kann aus der Angabe im Datenblatt ,, Anzahl Rovinge pro
cm “ berechnet werden. Die Angaben zum Faservolumengehalt und Flichengewicht in
Tab. 4-4 beziehen sich auf die modellierten Einheitszellen. Laut Datenblatt betrdgt das
Flachengewicht 370 g/m?. Die modellierten Einheitszellen weisen somit nur geringfii-
gige und damit vernachlédssigbare Gewichtsunterschiede auf, so dass von einer ausrei-
chenden Modellgiite ausgegangen wird.

Tab. 4-4: Wertetabelle und Skizze der Mesozelle fiir das 7- und 9-Lagenmodell

Breite Hohe Spacing Vi Aw

Modell [mm] [mm] [mm] [%] [g/mZ] Skizze

Schussrichtung

7 Lagen 2,2128 0,2143 2,174 48,9 369,0

9Lagen 2,236 0,1667 2,174 62,8 368,6
Kettrichtung

Die Netzgenerierung erfolgt mit FlowTex, einem Modul von WiseTex, das zur simula-
tiven Bestimmung der Permeabilitdt der in WiseTex erstellten Mesozellen entwickelt
wurde [155]. Es wird ein orthorhombisches, dreidimensionales Netz erstellt, dessen
Kantenldnge vom Benutzer vorgegeben wird. Ein Element des orthorhombischen Net-
zes wird als Voxel bezeichnet. Die Abstrahierung der Mesozelle durch Voxelelemente
ist eine geometrische Darstellung erster Ordnung, die sich als ausreichend fiir die Be-
stimmung der Permeabilitét trockenen Faserarchitekturen erwiesen hat [56, 151, 155].
Die generierte Datei vom Typ ,,.vox* enthédlt neben den geometrischen Informationen
noch die Angabe in welchem Bereich sich die Voxelelemente befinden. Hier wird zwi-
schen ,,Solid“ und ,, Fluid “ unterschieden. Solid-Elemente reprisentieren die Faserar-
chitektur und Fluid-Elemente die Bereiche, die fiir den Fluidfluss zur Verfiigung ste-
hen. Rovinge werden in FlowTex als Festkorper abgebildet und sind somit undurchlés-
sig fiir den Fluidfluss.
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Die Abmessungen der Mesozellen in Kett- und Schussrichtung sind deutlich groBer als
in Dickenrichtung. Diese Eigenschaft muss bei der Diskretisierung der Einheitszelle
beriicksichtigt werden, um die geometrischen Besonderheiten in alle Raumrichtungen
moglichst detailgetreu abbilden zu konnen. In [151] wurden drei unterschiedliche Dis-
kretisierungsregeln fiir die Berechnung von Permeabilitidtswerten basierend auf Meso-
zellen vorgestellt. Die darin favorisierte Regel flir die Schrittweite in Kett- (dx),
Schuss- (dy) und Dickenrichtung (dz) wird hier angewandt und stellt einen Kompro-
miss zwischen Elementanzahl und Aspektverhiltnis dar:

dx =dy =10dz (4-4)

Unter Verwendung der genannten Diskretisierungsregel wird eine Konvergenzstudie
zur Ermittlung der maximal erforderlichen Voxelgrole durchgefiihrt. Als Kriterium
wird die von FlowTex berechnete Permeabilitit in Schuss- (Kxx) und Kettrichtung
(Kyy) herangezogen. Die Ergebnisse flir das 7-Lagenmodell sind in Abb. 4-8 darge-
stellt. Eine Anzahl von ca. 2 000 000 Elementen hat sich als ausreichend herausge-
stellt.

7,0E-11
° ® Kxx

6,5E-11
Kyy
6,0E-11
5,5E-11
5,0E-11
4 5E-11

4,0E-11 )

Permeabilitat [m?]

3,5E-11 . B -

3,0E-11
0,0E+00 1,0E+06 2,0E+06 3,0E+06 4,0E+06
Anzahl Voxelelemente

Abb. 4-8:  Ergebnisse der Konvergenzstudie fiir das 7-Lagenmodell
Dargestellt sind die mit FlowTex berechneten Permeabilititswerte einer Lage der Meso-
zelle mit Wandrandbedingung in Dickenrichtung in Kett- (Ky) und Schussrichtung (Kyy)
in Abhdngigkeit der Anzahl der Voxelelemente.

Die Abmessungen in Kett- (x), Schuss- (y) und Dickenrichtung (z) der Voxelelemente
sowie die Anzahl der Voxelelemente, die Faservolumengehalte und die Porositédten der
letztendlich in der Stromungssimulation verwendeten Voxelnetze sind in Tab. 4-5 er-
sichtlich.
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Tab. 4-5: Parameterwerte der diskretisierten Modelle

Modell X,y[mm] z[mm] Anzahl Voxel Vinetz [%] Epmarro [Y0]

7-Lagen 0,064 0,0064 1885026 49,7 20,3

9-Lagen 0,0585 0,00585 1916600 64,2 19,7

Die Transformation der in FlowTex erstellten Voxeldateien in einen mit ANSYS-CFX
kompatiblen Dateityp erfolgt mit einem zusammen mit Elinor Swery vom ,, Centre for
Advanced Composite Materials ““ der ,, University of Auckland “ entwickelten Mapping-
Algorithmus [151]. Zusétzlich zur Transformation des Dateityps werden noch folgende
Aktionen ausgefiihrt (vgl. Abb. 4-7):

e  Voxelelemente, die den Roving reprisentieren, werden geloscht, da lediglich
der Fluss zwischen Rovingen betrachtet wird.

e Isolierte Voxelelemente (Elemente, die keine Verbindung zu den Haupt-
stromungskandlen aufweisen) werden geldscht, um eine effiziente Berech-
nung der Stromungsverhiltnisse durchfiihren zu kdnnen.

e Es werden die Fldchen fiir die spatere Aufpragung der Randbedingungen in
der Stromungssimulation erzeugt.

Abb. 4-9:  Netz der Mesozelle fiir das 9-Lagenmodell mit farblicher Kennzeichnung der Rand-
bedingungen
Die Flachen mit Outlet-Randbedingung sind rot, die mit periodischer-Randbedingung
griin und die mit Haft-Randbedingung blau eingefirbt.

Die Simulation erfolgt anhand von Einzellagen entlang der Kettrichtung (x-Richtung).
Ober- und Unterseite der Mesozellen sowie die Stirnflaichen normal zur Schussrich-
tung zeigend werden mit periodischen Randbedingungen versehen (siche Abb. 4-9).
Mit zunehmender Lagenanzahl ist fiir wenige Lagen grundsétzlich von einer zuneh-
menden Permeabilitit auszugehen [151]. Grund dafiir ist der abnehmende Einfluss der
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kavitdtswandnahen Schichten auf den gesamten Volumenstrom. Ab einer gewissen
Lagenanzahl kann dieser Einfluss der Haftrandbedingung vernachlissigt werden. In
[151] ist fiir das untersuchte Carbon-Kdpergewebe mit einem Fldchengewicht von
Ay =285 g/m* und Vy= 45 % bereits ab einer Lagenanzahl von vier ein deutlich redu-
zierter Einfluss der Lagenanzahl auf die Permeabilitit zu verzeichnen. Fiir das im
Rahmen der vorliegenden Arbeit untersuchte Atlasgewebe mit einem Fldchengewicht
von 4, = 360 g/m? und den genannten Faservolumengehalten fiir das Siebenlagen- und
Neunlagen-Modell (vgl. Tab. 4-5) ist deshalb ebenfalls von einem vernachlédssigbaren
Einfluss der Randlagen auszugehen. Die Verwendung von periodischen Randbedin-
gungen an der Ober- und Unterseite der 1-lagigen Mesozellen in der Stromungssimula-
tion représentieren dem zur Folge den in der Praxis 7- und 9-lagigen Aufbau. In der
Praxis auftretende Nestingeffekte und Deformationen von Rovingen bleiben unbertick-
sichtigt. Flichen, die in Kontakt mit der Faserarchitektur stehen, werden mit einer
Haftrandbedingung versehen (siehe Abb. 4-9).

4.4 Stromungssimulation

Die stationdre Stromungssimulation erfolgt mit ANSYS CFX 14.5. Um den Einfluss
des scherverdiinnenden FlieBverhaltens auf den Fluss von Epoxidharzsystemen durch
trockene Faserarchitekturen zu untersuchen, kann das Gesetz von Darcy nicht verwen-
det werden. Sdmtliche Stromungsgroflen werden deshalb sowohl fiir den newtonschen
als auch fiir den nicht-newtonschen Fall unter Vorgabe von Druckgradienten basierend
auf den Erhaltungssitzen der Fluidmechanik — Massenerhaltung, Impulserhaltung und
Energieerhaltung — ermittelt. Die Annahmen, die fiir die Herleitung des Gesetzes von
Darcy notwendig sind (vgl. Kapitel 2.4), mit Ausnahme der des newtonschen Fluides,
werden aus Vergleichbarkeitsgriinden auch hier getroffen.

Die Simulationen werden mit einem Windows 7, 64 Bit Computer mit 4 GB RAM und
einer Intel® Core™ i5-M-540 CPU mit 2,54 GHz durchgefiihrt.

4.4.1 Preprocessing

Im Preprocessing erfolgen u.a. die Definition der Fliissigkeiten und Randbedingungen
sowie die Deklaration der Viskosititsverldufe und Druckgradienten. Es werden, gemif3
den Annahmen fiir das Gesetz von Darcy (vgl. Kapitel 2.4), lediglich laminare Stro-
mungsbedingungen ohne Wirmeiibergang betrachtet.

Definition der Flussigkeiten und Deklaration der Viskositatsverlaufe

Als Fliissigkeiten werden ein newtonsches Fluid mit konstanter Viskositét
(n=0,37 Pas) und ein nicht-newtonsches Fluid mit scherverdiinnendem FlieB3verhal-
ten definiert. Beiden wird, in Anlehnung an die Dichte des Harzsystems
RIMR135/RIMH1366, eine Dichte von 1,10 g/cm? zugewiesen.
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Bei der Modellierung des scherratenabhidngigen Viskosititsverlaufs der nicht-
newtonschen Fliissigkeit wird auf das Bird-Carreau-Yasuda Modell zuriickgegriffen
(siche Tab. 4-2). Es weist fiir Scherraten y < 1000 1/s eine hohere Modellgiite auf als
das CARPOW Modell. AuBlerdem wurde als Ursache fiir die Scherratenabhingigkeit
fiir y > 1000 1/s eine Schererwdarmung ausgemacht (siehe Kapitel 3.2.4) und es wird
angezweifelt, dass diese Schererwidrmung auch beim Fluss durch trockene Faserarchi-
tekturen auftritt. Fiir Scherraten, die auBlerhalb des gemessenen bzw. modellierten
Scherratenbereichs liegen, wird die Null- bzw. Unendlich-Viskositédt verwendet.

Definition der Randbedingungen und Deklaration der Druckgradienten

Die Definition der Randbedingungen erfolgt wie sie in den Unterkapiteln 4.3.1 und
4.3.2 angegeben ist. Bei der Simulation des Mikroflusses werden am Ein- bzw. Aus-
lass die Randbedingungen vom Typ ,,Inlet” bzw. ,, Outlet” verwendet. Um eine aus-
gebildete Stromung ohne Einlaufeffekte zu erhalten, wird am Einlass die Option ,, Sta-
tic Pressure” in Verbindung mit ,, Zero Gradient verwendet [157]. Somit kann die
Lange des modellierten Kanals stark verkiirzt und Rechenzeit eingespart werden. Am
Auslass wird die Option ,,Static Pressure® mit einem Wert von 0 Pa gewéhlt. Der
Druck am Einlass variiert je nach Lénge des Stromungskanals und angestrebtem
Druckgradienten (vgl. Kapitel 4.1.3). Bei der Simulation des Makroflusses kann es
wihrend der Berechnung zu Riickstromeffekten im Einlassbereich kommen, was, be-
dingt durch die Einlassrandbedingung ,, /nlet“ mit einer kiinstlichen Kanalverengung
vom Solver versucht wird zu kompensieren. Aus diesem Grund wird bei der Simulati-
on des Makroflusses am Ein- und Auslass die Randbedingung des Typs ,, Opening “
gewihlt, welche auch Einstromrichtungen, die nicht ausschlieBlich senkrecht zur
Randbedingung orientiert sind, zuldsst. In Verbindung mit der Auswahl ,, Static Pres-
sure and Direction“ werden die Druckdifferenzen zwischen Ein- und Auslass und die
Flussrichtung ,, Normal to Boundary Condition* deklariert [157]. Fiir die Berticksich-
tigung der unterschiedlichen Druckgradienten (vgl. Kapitel 4.1.3) werden die Druck-
differenzen entsprechend der Lénge der Mesozellen in Stromungsrichtung (Schuss-
bzw. x-Richtung) angepasst.

4.4.2 Solver

ANSYS-CFX verwendet einen gekoppelten Solver (,, coupled solver*), was bedeutet,
dass die hydrodynamischen Gleichungen in einem System geldst werden. Damit erge-
ben sich, verglichen mit einem traditionellen Solver (,,segregated solver ‘) geringere
Rechenzeiten und Konvergenz wird in weniger Iterationsschritten erreicht [158].

Alle Rechnungen werden mit der Option ,, Double Precision” und dem ,, High-
Resolution “-Diskretisierungsverfahren durchgefiihrt. Beide Optionen dienen einer er-
hohten Genauigkeit der Ergebnisse [158].

Als Konvergenzkriterium wird ein maximaler RMS-Wert fiir die Residuen von 107
gewidhlt. Fiir die Berechnung des Mikroflusses werden mindestens 20 und maximal
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200 Iterationen durchgefiihrt. Die minimale und maximale Iterationszahl bei der Simu-
lation des Makroflusses liegt bei 150 und 300.

4.4.3 Postprocessing

Die Analyse der Berechnungsergebnisse erfolgt mit Konturplots fiir die Scherraten-
Viskositéts- und Geschwindigkeitsverteilung in reprisentativen Stromungsquerschnit-
ten. Aufgrund der unregelméfBigen Struktur der Stromungskandle in den Mesozellen
existiert, im Gegensatz zum Mikrofluss, keine Schnittebene anhand welcher die Ver-
teilung der Stromungsgrofen reprisentativ flir das betrachtete Volumen ist. Aus die-
sem Grund wird auf eine Histogrammdarstellung zuriickgegriffen. Dazu werden die
Werte fiir alle Knotenpunkte mit Hilfe von ,, Point Clouds* aus ANSYS CFX expor-
tiert.

4.5 Ergebnisse und Diskussion

Die Auswertung und Diskussion der Simulationsergebnisse erfolgt unter zwei Ge-
sichtspunkten. Zum einen wird die in Kapitel 3.3 formulierte Frage nach auftretenden
Scherraten in HIP beantwortet. Zum anderen werden die resultierenden Konsequenzen
im direkten Vergleich mit der weit verbreiteten Annahme einer newtonschen Fliissig-
keit aufgezeigt.

4.5.1 Mikrofluss

Aufgrund des einfachen und symmetrischen Aufbaus der FlieBkanédle im Mikrofluss-
bereich eignen sich deren Konturplots fiir die Diskussion der Zusammenhénge zwi-
schen Scherrate, Viskositdt und FlieBgeschwindigkeit.

O 6 NP PR DO RS

Scherrate [
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w

Abb. 4-10: Konturplot der Scherratenverteilung fiir den nicht-newtonschen Fall im FlieBkanal
der hexagonalen Einheitszelle mit Vy= 49,2 % und Pp =100 bar/m (linear skaliert)
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Abb. 4-10 zeigt einen Konturplot fiir die Scherratenverteilung im FlieBkanal der hexa-
gonalen Einheitszelle. Die Stromung ist entlang des FlieBkanals vollstindig ausge-
pragt, so dass die Scherratenverteilung auf der Strinfliche représentativ fiir das gesam-
te durchstrome Volumen ist. Die hochsten Scherraten liegen bedingt durch die Haft-
randbedingung direkt an der Grenzschicht zur Faser vor und nehmen zur Kanalmitte
hin ab. Die Schichtdicke eines Scherratenbereichs nimmt mit zunehmendem Kanal-
durchmesser zu. Die geringsten Scherraten treten jeweils in Kanalmitte des kleinsten
und gréften Kanaldurchmessers auf.

Die Entwicklung der Scherratenverteilung in den FlieBkandlen der hexagonalen Ein-
heitszellen ist flir zwei Faservolumengehalte und fiinf Druckgradienten fiir den nicht-
newtonschen Fall in Tab. 4-6 dargestellt. Die maximal auftretenden Scherraten neh-
men mit abnehmendem Faservolumengehalt und zunehmendem Druckgradienten zu
und treten an der Stelle mit groBtem Kanaldurchmesser auf. Bei dem ebenfalls simu-
lierten aber nicht dargestellten Druckgradienten von Ip = 6,7 bar/m sind fiir beide Fa-
servolumengehalte die maximalen Scherraten kleiner als 0,5 1/s. Abb. 4-11, Abb. 4-12
und Abb. 4-13 zeigen den genannten Zusammenhang zwischen Scherratenverteilung,
Faservolumengehalt und Druckgradient in Histogrammdarstellung. Fiir den Faservo-
lumengehalt von Vr=90,7 % liegen bis zu einem Druckgradienten von 30 bar/m alle
Scherraten im Bereich y <1 1/s und es werden selbst fiir den maximalen Druckgradi-
enten von p = 100 bar/m keine Scherraten y > 10 1/s erreicht.
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Tab. 4-6: Ubersicht - Konturplots der Scherratenverteilung fiir den nicht-newtonschen Fall in
den FlieBkaniilen der hexagonalen Einheitszellen (linear skaliert).
Aus Darstellungsgriinden wird ab Fp = 30 bar/m und Vy = 65,3 % eine andere Skalierung
verwendet.
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Abb. 4-11: Histogramm - Scherratenverteilung bei nicht-newtonscher Betrachtung fiir den
FlieBkanal der hexagonalen Einheitszelle mit Vy= 49,2 %
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Abb. 4-12: Histogramm - Scherratenverteilung bei nicht-newtonscher Betrachtung fiir den
FlieBkanal der hexagonalen Einheitszelle mit Vy= 65,3 %
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Abb. 4-13: Histogramm - Scherratenverteilung bei nicht-newtonscher Betrachtung fiir den
Fliekanal der hexagonalen Einheitszelle mit Vy= 90,7 %

Die resultierende Viskosititsverteilung fiir den nicht-newtonschen Fall in den Flieka-
nélen der hexagonalen Einheitszellen ist in Tab. 4-7 dargestellt. Die geringste Viskosi-
tat ist direkt an der Kontaktfliche zum Filament zu verzeichnen und nimmt mit zu-
nehmendem Abstand vom Filament hin zur Kanalmitte zu. Generell sind die Aussagen
zur Scherratenverteilung, bedingt durch den mit Formel (2-10) beschriebenen Zusam-
menhang zwischen Scherrate und Viskositit, direkt auf die Viskosititsverteilung tiber-
tragbar. So ist auch die geringste Viskositét an der Stelle mit maximalem Kanaldurch-
messer am Filament zu verzeichnen (siehe Tab. 4-7 Vy= 65,3 % / Vp = 6,7 bar/m) und
die Bereiche mit hochster Viskositét liegen auf halber Kanalbreite an den Stellen mit
minimalem und maximalem Kanaldurchmesser. Die Unendlichviskositit von
ne=0,37 Pa s wird flir einen Faservolumengehalt von 49,2 % bei einem Druckgradi-
enten von 30 bar/m und fiir einen Faservolumengehalt von 65,3 % bei einem Druck-
gradienten von 50 bar/m erreicht. Beim groten Druckgradienten liegen fiir beide Fa-
servolumengehalte die Viskositidtswerte groB3tenteils innerhalb des geringsten Viskosi-
titsbereichs von 0,37 bis 0,61 Pas und die Nullviskositét liegt nur noch auf halber
Strecke des maximalen Kanalquerschnittes vor.
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Tab. 4-7: Ubersicht - Konturplots der Viskositiitsverteilung fiir den nicht-newtonschen Fall in
den Flieikanilen der hexagonalen Einheitszellen (logarithmisch skaliert)

p Vi=49,2 % Vr=653 %
[bar/m]

6,7

o ® D
A o A S A2 o A A o NS A -
oF o8 W0 PP 0 g g RO A P A

Viskositat [Pas] Viskositat [Pas]

14,3

e R A o S g0 P D
IR g S .gx‘s:‘;;u?’ o” o s o h?‘b«?’ 07T A g

Viskositat [Pas] Viskositat [Pas]

30

LRI
NP AR S R IR
u’-’:‘\ K \‘i?'ﬁ-\o WA ("9\@“"\-5"}6’;‘) 07 o AT AT 4T T AT 0T A

Viskositét [Pas] Viskositat [Pas]

50

N @ A
A @ NI S o NS A W
PO PR gt RSN O PR

Viskositat [Pas] Viskositat [Pas]




104 Simulative Bestimmung von Scherraten in Infiltrationsprozessen
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Wie sich die unterschiedliche Viskositétsverteilung im nicht-newtonschen Betrach-
tungsfall auf die Geschwindigkeitsverteilung auswirkt ist in Tab. 4-8 am Beispiel des
FlieBkanals der hexagonalen Einheitszelle mit Vy= 65,3 % dargestellt. Zum Vergleich
sind aulerdem die Geschwindigkeitsverteilungen fiir den newtonschen Fall, also mit
konstanter Viskositét von 0,37 Pa s, mit abgebildet.

Wihrend fiir den geringsten Druckgradienten im scherverdiinnenden Fall die Ge-
schwindigkeit an keiner Stelle im Kanal groBer ist als 0,02 mm/min betrdgt die maxi-
male Geschwindigkeit im newtonschen Fall bereits mehr als 0,05 mm/min. Mit zu-
nehmendem Druckgradienten nimmt die Schichtdicke mit niedrigster Geschwindig-
keit, welche an der Kontaktfliche zum Filament vorliegt ab, wohingegen die hochste
Geschwindigkeit, ausschlieBlich in der Mitte des grofSiten Kanaldurchmessers liegend,
zunimmt. Dies gilt sowohl fiir den nicht-newtonschen als auch fiir den newtonschen
Fall. Fiir den groBten Druckgradienten werden im nicht-newtonschen Fall Geschwin-
digkeiten von maximal 0,76 mm/min und im newtonschen Fall von maximal
0,96 mm/min erreicht.

Scherverdiinnendes FlieBhalten fiihrt also zu geringeren Geschwindigkeiten und zu
einer homogeneren Geschwindigkeitsverteilung verglichen mit dem newtonschen Be-
trachtungsfall. Entscheidend fiir die Berechnung und Auslegung von HIP ist jedoch
nicht die maximal auftretende Geschwindigkeit, sondern die mittlere Geschwindigkeit
bzw. der Massenstrom.
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Tab. 4-8: Vergleich - Konturplots der Geschwindigkeitsverteilung fiir den nicht-newtonschen
und newtonschen Fall im FlieBkanal der hexagonalen Einheitszelle mit V¢= 65,3 %.
Aus Darstellungsgriinden wird ab dem newtonschen Fall mit Ip = 30 bar/m eine andere
Skalierung verwendet.

Vp Scherverdiinnend Newtonsch

[bar/m]

6,7

D P QDO A0 I 2 O & O WA LD b
P F S P PP FIFLS ISR PP
Geschwindigkeit [mm min®-1] Geschwindigkeit [mm min*-1]

I I I ) > GIR:Y B A A Ao
R UL S g, FERPPFPRPALSLLSL
Geschwindigkeit [mm min®-1] Geschwindigkeit [mm min?-1]

S 0 A A Je S 2 A A 4o 0
OB, U S . & PP FPSSCESL
Geschwindigkeit [mm min*-1] Geschwindigkeit [mm min?-1]

& Sl IS S I 2

] S .0 A A Ao &
FEPPEREL LS P OB P PP DR PP

07 0 0 07 07 00 07 97 O O Q7

Geschwindigkeit [mm min-1] Geschwindigkeit [mm min-1]

Die bisher identifizierten Zusammenhédnge und getroffenen Aussagen gelten auch fiir
die hexagonale Einheitszelle mit 90,7 % Faservolumengehalt und die kubischen Ein-
heitszellen. In den nachfolgenden Diagrammen werden die mittleren StromungsgroB3en
aller simulierten Einheitszellen fiir die jeweiligen Druckgradienten betrachtet und ver-
glichen.
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Abb. 4-14;:  Ubersicht der mittleren Scherraten fiir die Einheitszellen

In Abb. 4-14 ist die mittlere Scherrate liber dem Druckgradienten aufgetragen. Fiir
beide Einheitszellen ist zu erkennen, dass die mittlere Scherratenzunahme fiir steigen-
de Druckgradienten mit zunehmendem Faservolumengehalt abnimmt. Fiir hohere
Druckgradienten scheint die mittlere Scherrate linear mit dem Druckgradienten anzu-
steigen. Bei geringen Druckgradienten hingegen dndert sich die mittlere Scherrate
kaum. Am deutlichsten wird dies bei der hexagonalen Einheitszelle mit 90,7 % Faser-
volumengehalt. Ursache hierfiir ist die in der Simulation implizit getroffene Annahme,
dass fiir Scherraten y < 0,1 1/s die Nullviskositét vorliegt. Erst wenn an der Kontakt-
fliche zum Filament Scherraten auftreten, die deutlich gréBer sind als 0,1 1/s nimmt
auch die mittlere Scherrate merklich zu (vgl. Abb. 4-13). Dies wird auch bei Betrach-
tung der mittleren Viskositét iiber den Druckgradienten in Abb. 4-15 deutlich.

Die mittlere Viskositdt der hexagonalen Einheitszelle mit Vy=90,7 % bleibt fiir die
beiden niedrigsten Druckgradienten konstant (siche Abb. 4-15). Erst ab Ip = 30 bar/m
nimmt die mittlere Viskositdt merklich ab, liegt aber mit 50,32 Pa s immer noch im
Bereich der Nullviskositét von 79 = 53,37 Pa s. Fiir den néchsthéheren Druckgradien-
ten fallt die mittlere Viskositdt dann stark ab auf 15,26 Pa s. Dieser starke Abfall ver-
lagert sich mit abnehmendem Faservolumengehalt hin zu geringeren Druckgradienten,
wie in Abb. 4-15 ebenfalls zu erkennen ist. Mit weiter zunehmendem Druckgradienten
ndhert sich dann die mittlere Viskositit der Unendlichviskositit bzw. der Viskositit fiir
den newtonschen Fall an.
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Abb. 4-15:  Ubersicht der mittleren Viskositiiten fiir die Einheitszellen

In Abb. 4-16 ist das Geschwindigkeitsverhiltnis, berechnet aus dem Quotienten der
mittleren Geschwindigkeit fiir den nicht-newtonschen und den newtonschen Fall dar-
gestellt. Bei Betrachtung der Kurve fiir die hexagonale Einheitszelle mit Vy= 90,7 %
ist zu erkennen, dass der Fluss fiir Druckgradienten Pp < 50 bar/m nahezu 0 ist und es
erst ab einem Druckgradienten von 50 bar/m zu einem nennenswerten Fluss kommt,
der dann iiberproportional zunimmt. Bei der Verdoppelung des Druckgradienten von
50 auf 100 bar/m nimmt die mittlere Geschwindigkeit im nicht-newtonschen Fall um
175 % zu. An den iibrigen Kurven in Abb. 4-16 ist zu erkennen, dass diese iiberpropor-
tionale Zunahme fiir abnehmenden Faservolumengehalt hin zu geringeren Druckgradi-
enten verschoben ist und sich die mittlere Geschwindigkeit im nicht-newtonschen Fall
der des newtonschen Falles anndhert. Es ist, selbst fiir die geringste Packungsdichte
und den gréBten Druckgradienten, ein Unterschied von mindestens 10 % zwischen der
nicht-newtonschen und newtonschen Betrachtung zu verzeichnen.
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Abb. 4-16:  Ubersicht der Geschwindigkeitsverhiltnisse aus strukturviskoser und newtonscher
Betrachtung
Das Geschwindigkeitsverhéltnis berechnet sich aus dem Quotienten der mittleren FlieB ge-
schwindigkeiten fiir den scherverdiinnenden und newtonschen Betrachtungsfall.

Am Verlauf der Kurven der hexagonalen Einheitszelle mit V= 65,3 % und kubischen
Einheitszelle mit Vy= 78,5 % in Abb. 4-14, Abb. 4-15 und Abb. 4-16 ist aulerdem zu
erkennen, dass der Faservolumengehalt nicht die einzig entscheidende Grof3e fiir die
Entwicklung der Stromungsgrofen ist, sondern auch die Geometrie der FlieBkandle
von Bedeutung ist. Am deutlichsten wird dies in Abb. 4-14, wo die Kurven der kubi-
schen Einheitszellen mit Vy= 61,1 % und Vy= 78,5 % von den Kurven der hexagonalen
Einheitszelle mit Vy=49,2% und Vy=65,3 % ,, umhiillt* werden. Erst ab einem
Druckgradienten von 100 bar/m iibersteigt die Kurve mit niedrigerem die Kurve mit
hoherem Faservolumengehalt.

4.5.2 Makrofluss

Die Betrachtung des Makroflusses erfolgt ohne Beriicksichtigung der FlieBvorgénge
im Mikroflussbereich. Der Roving wird dazu als fiir den Fluidfluss undurchdringbarer
Festkorper angenommen. Die von den Rovingen ausgebildeten FlieBkanidle unter-
scheiden sich in Form und Gr6Be von den FlieBkanélen im Mikroflussbereich und wei-
sen innerhalb einer Mesozelle auch keine RegelméaBigkeit auf, so dass keine reprisen-
tative Schnittfliche fiir die Darstellung der Verteilung der Stromungsgréfen existiert.
Auf eine visuelle Betrachtung der Scherratenverteilung soll dennoch nicht verzichtet
werden. So sind in Tab. 4-9 und Tab. 4-10 die Konturplots der Scherratenverteilung in
den mittleren Schnittebenen der beiden Mesozellen parallel zur FlieBrichtung fiir die
simulierten Druckgradienten dargestellt.
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Ein wesentlicher Unterschied zwischen den FlieBkanilen auf Mikro- und Mesoebene
besteht darin, dass bei Letzteren kein konstanter Querschnitt in FlieBrichtung vorliegt
und somit keine ausgebildete Stromung. Ein Fluidelement erfdhrt also wéhrend der
Durchstromung der Mesozelle eine unterschiedliche Geschwindigkeit und damit auch
Scherrate und Viskositét. Bei der betrachteten stationdren Stromung fithrt das dazu,
dass die groften Scherraten und damit geringsten Viskosititen an den kleinsten Kanal-
querschnitten auftreten. Dies wird, besonders fiir die hoheren Druckgradienten, in den
Konturplots von Tab. 4-9 und Tab. 4-10 deutlich.

Tab. 4-9: Konturplot der Scherratenverteilung in der mittleren Schnittebene der Mesozelle
mit Vy= 49,7 % parallel zur Stromungsrichtung (logarithmisch skaliert)
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Geht man davon aus, dass der Fliewiderstand durch eine Mesozelle durch die Visko-
sitdt der Fliissigkeit, der Querschnittsfliche und Linge der Stromungskanéle gegeben
ist, so nimmt der FlieBwiderstand der gleichen Mesozelle fiir die Durchstromung mit
einem scherverdiinnendem Fluid mit zunehmendem Druckgradienten bzw. zunehmen-
der Stromungsgeschwindigkeit ab. Hingegen bei newtonschen Fluiden ist der FlieBwi-
derstand unabhingig von der FlieBgeschwindigkeit.

Ubertragen auf den instationéren Fall der Triankung trockener Faserstrukturen bedeutet
dies, dass es zu grofleren Differenzen in der FlieBgeschwindigkeit zweier gleich langer
aber hinsichtlich des Durchmessers unterschiedlicher FlieBkanile verglichen mit dem
newtonschen Fall kommt. Der kleinere FlieBkanal stellt einen groBeren FlieBwider-
stand dar, so dass bei konstanter Druckdifferenz die FlieBgeschwindigkeit geringer ist
als im grofleren FlieBkanal. Eine geringe FlieBgeschwindigkeit geht einher mit einer
erhohten Viskositét, so dass der FlieBwiderstand im scherverdiinnenden Fall geringer
ist als der im newtonschen Fall. Ein ungleichméBigerer bzw. inhomogener FlieBfront-
fortschritt birgt eine erhohte Gefahr fiir die Entstehung von Porositét (vgl. Kapitel 2.4).
Somit birgt die Infiltration trockener Faserstrukturen mit scherverdiinnenden Harzsys-
temen die Gefahr eines erhohten Porengehaltes.
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Tab. 4-10: Konturplot der Scherratenverteilung in der mittleren Schnittebene der Mesozelle
mit Vy= 64,2% parallel zur Stromungsrichtung (logarithmisch skaliert)
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Scherraten y > 500 1/s treten in der betrachteten Schnittebene fiir die Mesozelle mit
Vr=49,7% ab einem Druckgradienten von 30 bar/m und fiir die Mesozelle mit
Vr=64,2 % ab einem Druckgradienten von 50 bar/m auf. Grundsitzlich steigen, wie
schon beim Mikrofluss beobachtet, die Scherraten mit zunehmendem Druckgradienten

und abnehmendem Faservolumengehalt an.

Abb. 4-17 und Abb. 4-18 zeigen die Histogramme der Scherratenverteilung fiir die
beiden Mesozellen. Mit zunehmendem Druckgradienten vergroBern sich die Anteile
der hoheren Scherraten auf Kosten der niedrigeren. Die maximal auftretende Scherrate
bei der Mesozelle mit Vy=49,7 % bei geringstem Druckgradienten liegt mit einem
Anteil von 1 % im Bereich zwischen 100 und 500 1/s (vgl. Abb. 4-17). Bei maxima-
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lem Druckgradienten stellt dieser Scherratenbereich mit 51 % den grofiten Anteil und
2 % der Scherraten sind groBer als 1000 1/s.

m<11/s m1i1< <5 m51/s< <101/s m101/s< <£501/s
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Abb. 4-17:  Ubersicht iiber die Scherratenverteilung der Mesozelle mit V= 49,7 %
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Abb. 4-18:  Ubersicht iiber die Scherratenverteilung der Mesozelle mit Vy= 64,2 %

Fiir die Mesozelle mit Vy= 64,2 % liegen 98 % der Scherraten relativ gleichmiaBig ver-
teilt in den untersten vier Bereichen und 2% weisen eine Scherrate von
50 1/s <y <100 1/s auf. Bei maximalem Druckgradienten liegt der GroBteil der Scher-
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raten (47 %) im Bereich zwischen 100 und 500 1/s. In diesem Bereich liegt nur noch
eine geringe Abhéngigkeit der Viskositdt von der Scherrate vor. Zieht man das in der
Simulation verwendete Viskositdtsmodell (Formel (4-4)) heran, so dndert sich die Vis-
kositit von gy ( y =1001/s)=0,382Pas um lediglich 24 % auf
n (y=100 1/s) = 0,382 Pass.

Die Auswirkungen der scherratenabhidngigen Viskositéit auf die mittleren Stromungs-
grofen sind in den nachfolgenden Abbildungen dargestellt.

Im Gegensatz zur Entwicklung der mittleren Scherrate mit zunehmendem Druckgradi-
enten im Mikroflussbereich (vgl. Abb. 4-14) ist fir den Makroflussbereich, wie in
Abb. 4-19 zu sehen, eine ausschlieSlich lineare Zunahme der mittleren Scherrate zu
verzeichnen. Der Bereich, in dem es trotz Verdoppelung des Druckgradienten zu kei-
ner deutlichen Zunahme der mittleren Scherrate kommt, ist fiir beiden Faservolumen-
gehalte nicht zu erkennen. Der Grund dafiir ist, dass bereits beim niedrigsten betrachte-
ten Druckgradienten nur ein vergleichsweise geringer Anteil von 19 bzw. 11 % der
Scherraten im Bereich y <1 liegt. Wie bei der Betrachtung der Ergebnisse flir den
Mikrofluss festgestellt, bleibt die mittlere Scherrate trotz zunehmendem Druckgradien-
ten solange vergleichsweise konstant, bis Scherraten im zweiten Scherratenbereich von
1 bis 5 1/s vorliegen und miindet dann mit weiter zunehmendem Druckgradienten
rasch in eine lineare Abhiingigkeit (vgl. Abb. 4-13). Dieser Ubergangsbereich ist fiir
die betrachteten Mesozellen und Druckgradienten aufgrund der deutlich groBeren Ab-
mafe der FlieBkanéle bereits iiberschritten.
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Abb. 4-19:  Ubersicht der mittleren Scherraten fiir die Mesozellen
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Abb. 4-20:  Ubersicht der mittleren Viskosititen und der Massenstromverhiltnisse fiir die Me-
sozellen
Das Massenstromverhéltnis berechnet sich aus dem Quotienten des Massenstroms durch
die Mesozelle (ermittelt am Auslass) fiir den scherverdiinnenden (nicht-newtonschen) und
newtonschen Betrachtungsfall.

Ein deutlicher Abfall der mittleren Viskositét ist auch bei den betrachteten Mesozellen
fiir zunehmende Druckgradienten zu verzeichnen, wie in Abb. 4-20 dargestellt. Beim
geringsten Druckgradienten von 6,7 bar/m betrdagt die mittlere Viskositdt noch 1,1
bzw. 2,0 Pa s und liegt damit um das 3- bzw. 5,4-fache liber der Unendlichviskositit.
Mit steigendem Druckgradienten konvergiert die mittlere Viskositdt dann rasch gegen
die Unendlichviskositdt. Beim grofiten Druckgradienten von 100 bar/m betrdgt sie
noch 0,39 bzw. 0,40 Pa s und damit noch 5 bzw. 8 % oberhalb der Unendlichviskosi-
tat.

Anders als bei der Betrachtung des Mikroflusses wird hier das Verhéltnis der Massen-
strome fiir die Beurteilung des Einflusses des FlieBverhaltens auf die Formfiillung her-
angezogen. Die Vergleichbarkeit mit den Ergebnissen des Mikroflussbereiches ist un-
eingeschrinkt gegeben, da die berechneten Verhéltnisse der mittleren Geschwindigkeit
und der mittleren Massenstrome bedingt durch die jeweils gleichbleibenden Flieka-
nalquerschnitte identisch sind. Das Massenstromverhiltnis aus nicht-newtonscher und
newtonscher Betrachtung (sieche Abb. 4-20) konvergiert mit zunehmendem Druckgra-
dienten gegen 100 % und liegt davon beim gréften Druckgradienten nur noch um ei-
nen bzw. zwei Prozentpunkte entfernt. Fiir den geringsten Druckgradienten ergibt sich
ein Massenstromverhéltnis von 87,5 bzw. 82,3 %. Somit fiihrt das scherverdiinnende
FlieBverhalten im Mikroflussbereich zu deutlich groferen Unterschieden mit der
newtonschen Betrachtung als im Makroflussbereich. Auflerdem ist festzustellen, dass
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die relativ groen Unterschiede zwischen der mittleren Viskositét und der Unendlich-
viskositdt nur zu vergleichsweise geringen Unterschieden im sich ergebenden Massen-
strom durch den Makroflussbereich fithren. Die Begriindung hierfiir liefert die anhand
von Tab. 4-9 und Tab. 4-10 durchgefiihrte Betrachtung, an welcher Stelle die groBten
Scherraten und damit die geringsten Viskositdten auftreten. Es wurde festgestellt, dass
die groften Scherraten und geringsten Viskosititen, bedingt durch die Haftrandbedin-
gung, an den duBlersten Schichten im FlieBkanal und in den engsten FlieBkanalquer-
schnitten auftreten. In diesen Bereichen néhert man sich mit zunehmendem Druckgra-
dienten und in Abhingigkeit des FlieBkanalquerschnittes und des Faservolumengehal-
tes am schnellsten der Unendlichviskositit an und gelangt damit in Scherratenbereiche
mit zunehmender Unabhéngigkeit der Viskositdt von der Scherrate. Der Massenstrom
wird, wie in Kapitel 2.3 am Beispiel eines Rohres vorgestellt, von der Viskositdt der
Wandschicht dominiert. In Kombination mit dem in der Simulation beriicksichtigen
Viskositétsverlaufs (vgl. Abb. 4-4) ndhert man sich mit zunehmendem Druckgradien-
ten, Kanalquerschnitt und Faservolumengehalt also zunehmend dem newtonschen Be-
trachtungsfall an. Mit diesem Verstindnis lassen sich sowohl die Ergebnisse fiir den
Mikro- und Makroflussbereich als auch die Unterschiede zwischen diesen beiden Be-
reichen erkldren.

4.6 Fazit der Simulation von
Infiltrationsprozessen

Die in HIP auftretenden Scherraten liegen liberwiegend in Bereichen in denen noch
von einer starken Abhéngigkeit der Viskositdt von der Scherrate gesprochen werden
kann. Im Mikroflussbereich liegen selbst bei geringstem Faservolumengehalt und
grofftem  Druckgradienten keine Scherraten oberhalb des Bereichs von
10 1/s <y <50 1/s. Innerhalb dieses Scherratenbereichs fillt die Viskositdt noch um
18,8 % ab. Im Makroflussbereich kommt es grundsdtzlich zur Ausbildung deutlich
groferer Scherraten, was auf den groBeren FlieBkanalquerschnitt zurtickgefiihrt werden
kann. Ab einem Druckgradienten von 50 bzw. 30 bar/m liegen fiir die Mesozelle mit
einem Faservolumengehalt von 49,7 bzw. 64,2 % mehr als die Hilfte der Scherraten
oberhalb des Bereichs von 10 1/s <y <50 1/s.

Neben dem Faservolumengehalt und dem Druckgradienten ist die Kanalgeometrie ent-
scheidend fiir die Entstehung von Scherraten bzw. die Scherratenverteilung. So treten
die groften Scherraten im Mikroflussbereich - mit entlang der Stromungsrichtung kon-
stantem FlieBkanalquerschnitt - an den Grenzflichen zur Faserstruktur auf, die den
grofiten Kanaldurchmesser begrenzen. Dies ist kontrdr zum Makroflussbereich, wo die
grofiten Scherraten entlang einer Stromungsrichtung in den engsten Stellen der FlieB3-
kandle auftreten. Die niedrigsten Scherraten treten fiir beide Flussbereiche in Kanal-
mitte auf.
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Eine direkte Konsequenz scherverdiinnender Harzsysteme sind die an Materialinho-
mogenititen weiter zunehmenden Unterschiede in der FlieBgeschwindigkeit, welche
die Entstehung von Poren verglichen mit newtonschen Harzsystemen weiter begiinsti-
gen.

Eine Korrelation zwischen mittlerer oder maximaler Scherrate und der Permeabilitét
der durchflossenen Faserstruktur liegt nicht vor. Somit kann auch keine verldssliche
Abschdtzung von Scherraten in verschiedenen Faserarchitekturen anhand deren Per-
meabilitdtswerte getdtigt werden. Dies ist lediglich fiir geometrisch dhnliche Struktu-
ren moglich. Ansdtze zur Berechnung der maximalen Scherraten wie Gleichung
(2-29), (2-30) und (2-31) werden aus diesem Grund in Kombination mit scherverdiin-
nenden Fluiden fiir ungeeignet betrachtet.

Entscheidend fiir den Massenstrom sind die maximalen Scherraten, die stets an der
Grenzfliche zur Faserstruktur auftreten. Dies hat, trotz teilweise noch vorhandener
grofler Unterschiede in der mittleren Viskositét, nur geringe Diskrepanzen im Massen-
strom zwischen dem nicht-newtonschen und newtonschen Betrachtungsfall vor allem
fiir zunehmende Druckgradienten zur Folge. So ist die mittlere Viskositit beim groB3-
tem Druckgradienten fiir die Einheitszelle mit geringstem Faservolumengehalt um
75 % groBer als die Viskositdt im newtonschen Fall, der Massenstrom ist allerdings
nur um 10 % geringer.

Die Massenstrome der nicht-newtoschen Betrachtung néhern sich fiir zunehmende
Druckgradienten und abnehmende Faservolumengehalte bedingt durch die zunehmen-
den Scherraten denen der newtonschen Betrachtung an. Gleiches gilt fiir die mittlere
Viskositét. Die Beriicksichtigung des FlieBverhaltens scherverdiinnender Harzsysteme
ist somit vor allem fiir Infiltrationsprozesse mit langen FlieBwegen und geringen Injek-
tionsdriicken sowie zdhviskosen Harzsystemen und Faserstrukturen mit vergleichswei-
se kleinen FlieBkanalquerschnitten von Bedeutung. In erster Linie ist deshalb von
Auswirkungen des FlieBverhaltens auf die Stromungsvorgdnge im Mikroflussbereich
auszugehen. Aber auch bei Materialien mit kleinen Stroémungskanélen auf Makroebe-
ne, wie sie beispielsweise bei Gelegen mit hohem Faservolumengehalt vorkommen, ist
mit Diskrepanzen zur newtonschen Betrachtung zu rechnen.

Aufgrund der festgestellten Zusammenhénge zwischen Scherrate, Druckgradient und
Faservolumengehalt kann ein scherverdiinnendes FlieBverhalten von Harzsystemen
vor allem Bedeutung fiir die Infiltrationsprozesse von Luftfahrtbauteilen oder Rotor-
blattern fiir Windkraftanlagen haben. Fiir automobile Herstellungsprozesse spielt diese
Thematik aufgrund der dabei auftretenden hohen Injektionsdriicke und vergleichsweise
diinnfliissigen Harzsysteme nur eine untergeordnete Rolle.
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5 Gesattigte Infiltrationsversuche

Das Ziel dieses Kapitels ist die Validierung der in Kapitel 4 per Simulation ermittelten
Auswirkungen des scherverdiinnenden FlieBverhaltens auf den Fluss durch die trocke-
ne Faserstruktur. Eine newtonsche und nicht-newtonsche Betrachtung des Epoxidharz-
systems wie in der Simulation ist in der Praxis nicht moglich. Die Validierung soll
deshalb anhand der nichtlinearen Entwicklung des Massenstroms in Abhéingigkeit des
Druckgradienten fiir den scherverdiinnenden Fall erfolgen. Sie ist in den Abb. 5-1 bzw.
Abb. 5-2 fiir den Mikro- bzw. Makroflussbereich dargestellt. Aufgrund der groBen
Unterschiede zwischen dem gréfiten und kleinsten Massenstrom von mehr als flinf
GroBenordnungen wird fiir den Mikroflussbereich eine auf den maximal auftretenden
Massenstrom normierte Darstellung gewéhlt. Die Absolutwerte konnen Anhang b
(Tab. A- 3 und Tab. A- 4) entnommen werden.

Fiir die newtonschen Fille (N) sagt die Simulation den erwarteten linearen Zusam-
menhang zwischen normiertem Massenstrom und Druckgradienten mit von der FlieB3-
kanalgeometrie unabhédngiger Steigung voraus (siche Abb. 5-1). Eine deutliche Nicht-
linearitét fiir die nicht-newtonschen Fille (NN) ist im Mikroflussbereich lediglich fiir
hohe Faservolumengehalte und bei geringen Druckgradienten zu erkennen. Die Mas-
senstromzunahme im Makroflussbereich wird als direkt proportional zum Druckgradi-
enten vorhergesagt (siche Abb. 5-2).
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Abb. 5-1: Abhiingigkeit des normierten Massenstroms im Mikroflussbereich vom Druckgradi-

enten
Die Normierung erfolgte anhand der Massenstrome bei maximalen Druckgradienten.
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Abhiingigkeit des Massenstroms® im Makroflussbereich vom Druckgradienten

Unter Beriicksichtigt der in der Simulation getroffen Annahmen und zugrundeliegen-
den Prozessparametern ist zu erwarten, dass der berechnete Massenstrom deutlich gro-
Ber ist als der reale bei Raumtemperatur. Um dies zu verdeutlichen, werden nachfol-
gend die in der Simulation getroffenen Annahmen und verwendeten Prozessparameter
gesammelt, aufgelistet und hinsichtlich deren Auswirkung auf den real zu erwartenden
Massenstrom diskutiert:

Approximation der Rovingkontur

Durch die Verwendung eines Voxel-Netzes ist die diskretisierte Rovingober-
fliche nicht glatt sondern stufenférmig. Damit ergibt sich eine in Abhéngig-
keit der gewéhlten Kantenldngen der Voxelelemente gréfere Oberflache und
somit auch grofere ,, Reibungsfliche zwischen Roving und stromender
Fliissigkeit. Dies bewirkt eine Verringerung der virtuellen Permeabilitdt und
damit einen geringeren virtuellen Massenstrom.

Trennung von Mikro- und Makrofluss

Die Stromungsvorgénge im Mikro- und Makroflussbereich wurden getrennt
voneinander betrachtet. In der Realitdt auftretende Ausgleichsstromungen
[82] wurden folglich vernachlissigt.

Nesting und Rovingdeformation

Der Fluss durch mehrlagige Aufbauten wurde durch die Modellierung einer
Lage approximiert. Lageninteraktionen in Form von Nesting und Rovingde-
formationen blieben unberiicksichtigt. Dies flihrt zu einer deutlichen Zu-
nahme der virtuellen Permeabilitit und damit des Massenstroms. Wie in Zu-
sammenarbeit mit Swery [151] gezeigt, dominiert dieser Effekt die beiden
zuvor genannten, so dass der virtuelle Massenstrom deutlich (ca. Faktor 5 fiir
ein 6K-Carbon-Kopergewebe) grofler ist als der reale.

3 Die Massenstrome sind auf die durchstromte Querschnittsfliche der Mesozelle angegeben.
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e Viskosititsverlauf bei 30 °C und 15 Minuten nach dem Anmischzeit-
punkt
Der in der Simulation implementierte Viskositdtsverlauf entspricht einer
,» Momentaufnahme *“ bei 30 °C und einem Vernetzungsgrad wie er 15 Minu-
ten nach dem Anmischzeitpunkt vorliegt. Eine abnehmende Temperatur und
ein mit der Versuchsdauer zunehmender Aushirtegrad fithren zu einer Zu-
nahme der Viskositit und damit einer Abnahme des Massenstroms bei glei-
chem Druckgradienten.

Ein geringerer Massenstrom impliziert geringere Scherraten und Viskositdten und so-
mit, bei Betrachtung des Viskositétsverlaufs (vgl. Abb. 4-4), eine zunehmende Nichtli-
nearitdt mit abnehmenden Druckgradienten vor allem fiir hohe Faservolumengehalte.
Folglich werden die in der Simulation berechneten Massenstrome deutlich gréfer ein-
geschitzt als sie in Realitdt bei Raumtemperatur sind. Der Versuch, die in Abb. 5-1
gezeigte nicht-lineare Abhéngigkeit des Massenstroms vom Druckgradienten anhand
von gesittigten Infiltrationsversuchen bei Raumtemperatur nachweisen zu konnen wird
aus diesem Grund als erfolgsversprechend angesehen, obwohl die Simulationsergeb-
nisse fiir den Makroflussbereich (vgl. Abb. 5-2) eine lineare Abhédngigkeit vorhersa-
gen.

5.1 Materialien und Versuchsaufbau

Als Materialien werden das in der Simulation verwendete Satingewebe (HexForce®
G0926) und das Epoxidharzsystem RIMR135/RIMH1366 verwendet.

Der Versuchsaufbau (sieche Abb. 5-3) besteht aus einem Drucktopf mit integrierter
Waage, einer rechteckigen Kavitit mit konstanter Dicke von 3 mm und einem Daten-
erfassungssystem zur Aufzeichnung der Sensordaten.
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Abb. 5-3:  Prinzipskizze des Versuchsaufbaus fiir statische Infiltrationsversuche

Der Drucktopf ist iiber einen Prézisionsdruckregler (Aircom 10262H) mit dem Haus-
druckluftsystem verbunden. Zur Berechnung des Massenstroms wird das Gewicht des
Harzbehilters kontinuierlich mit einer Waage (Kraftaufnehmer, HBM S2M/20N) er-
fasst. Der Druck im Drucktopf wird mit einem Drucksensor (HBM P3IC/50BAR)
tiberwacht. Der Harzbehlter ist iiber einen Schlauch mit dem Einlass der Kavitit ver-
bunden. Das Schlauchende im Inneren des Drucktopfes beriihrt den Boden des Harz-
behilters nicht. Die Kavitit setzt sich aus drei Teilen, welche zueinander mit kreisrun-
den Vollprofil-Dichtschniiren abgedichtet sind, zusammen: einer 30 mm dicken unte-
ren Formhilfte aus Stahl, einem Distanzrahmen zur Einstellung der Kavitdtshohe
(A =3 mm) und einer 45 mm dicken oberen Formhélfte aus Borosilikatglas. Die einge-
legte rechteckige Preform hat die MaBle 100 mm x 430 mm (/ x b) und wird in Kett-
richtung (Abrollrichtung) durchstromt. Die Werkzeugtemperatur der unteren Form-
hilfte und die Umgebungstemperatur werden mit Typ-K Thermoelementen erfasst.
Sdmtliche Sensoren sind iiber einen Messverstiarkter (HBM QuantumMX840A) mit
einem Laptop verbunden.

Fiir die Auslegung des Versuchsaufbaus werden die berechneten Massenstrome des
Mikroflussbereiches herangezogen, da diese die zu messende Untergrenze des Mas-
senstroms darstellen. Der minimal zu messende Massenstrom fiir den kubischen Be-
trachtungsfall bei einem Vy= 61,1 % betragt 8,25E-5 g/min und fiir den hexagonalen
Betrachtungsfall bei Vy = 49,2 %, 8,4E-4 g/min. Diese Werte sind bezogen auf eine
durchstromte Querschnittsfliche im Priifstand von 400 x 3 mm?. Die Auflosung des
verwendeten Kraftsensors betridgt nach Auskunft von HBM 2E-5 N (bei 1000000 Di-
gits). Somit kann ein minimaler Gewichtsunterschied von 2,04E-3 g detektiert werden.
Der berechnete zu messende Mindestmassenstrom beruht auf der Annahme, dass aus-
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schlieBlich Mikrofluss vorliegt. In Kombination mit dem parallel stattfindenden Mak-
rofluss sind deutlich groere Massenstrome (vgl. Abb. 5 2) zu erwarten. Mit dem ge-
wihlten Versuchsautbau sollte es somit grundsétzlich moglich sein, den nicht-linearen
Zusammenhang zwischen Massenstrom und Druckgradienten zu erfassen, sofern die-
ser bei interagierendem Mikro- und Makrofluss auftritt.

5.2 Versuchsparameter und -durchfuhrung

Die Einzellagen werden manuell mit einem Rollmesser zugeschnitten, gewogen und in
der gedffneten Kavitét abgelegt. Diese enthilt an den Randbereichen zur Vermeidung
von Faserverschiebungen (Fiber-Washing) bei zu hohen Injektionsdriicken Uberpres-
sungsbereiche mit einer um 0,6 mm reduzierten Kavitdtshohe. Die Absdtze an den
Uberpressungsbereichen sowie die seitlichen Kavititswinde zum Distanzrahmen wer-
den vor dem Einlegen der Einzellagen zur Vermeidung mit Tacky-Tape versehen (sie-
he Abb. 5-4) um Randfluss (Race-Tracking”) zu vermeiden. Nach dem Ablegen der
letzten Einzellage wird die obere Formhilfte unter Verwendung eines Anschlagsys-
tems so positioniert, dass es zu keiner Verschiebung der Einzellagen kommt. Die bei-
den Formhilften werden mit definiertem Drehmoment (35 Nm) miteinander ver-
schraubt.
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Abb. 5-4: Kavitit des Versuchsaufbaus fiir statische Infiltrationsversuche

Die Versuche werden bei Raumtemperatur (sieche Tab. 5-1) und mit konstantem Injek-
tionsdruck durchgefiihrt. Harz und Hérter werden gemiBl dem angegebenen Mi-
schungsverhéltnis (siche Datenblatt in Anhang c¢) abgewogen und mit einem Holzspa-
tel vermischt bis keine Schlieren mehr zu erkennen sind und eine homogene Masse

4 UberméBiger Fluss in Kanilen mit geringem FlieBwiderstand [156]
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vorliegt. Diese wird auf der Waage im Drucktopf platziert und der Drucktopf wird
verschlossen. Nach dem Start der Datenerfassung wird fiir die Fiillung der Zufuhrlei-
tung und des Angussbereichs zunichst ein Uberdruck von ca. 1 bar im Drucktopf an-
gelegt. Ist dieser erreicht, wird das Einlassventil gedffnet. Sobald der Angussbereich
im Werkzeug vollstindig gefiillt ist, wird der Druck auf Séttigungsdruck erhoht. Nach
Erreichen des Sittigungszustandes wird der gewiinschte Druckgradient fiir das erste
Messintervall zur Bestimmung des Massenstroms eingestellt. Der Sittigungszustand
ist erreicht, sobald keine trockenen Bereiche in der Preform mehr vorliegen, keine
Luftblasen mehr aus dem Textil gespiilt werden und eine konstante Gewichtsabnahme
des Harzbehilters zu verzeichnen ist. Abb. 5-5 zeigt die eingelegte Preform (links
oben), die verschraubten Werkzeughilften (rechts oben), den Fiillstand kurz nach Be-
ginn der Infiltration (links unten) und den Zustand vollstindiger Sittigung (rechts un-
ten).
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Abb. 5-5:  Beispielbilder aus der Versuchsdurchfiihrung der geséittigten Messung

Tab. 5-1 zeigt die Versuchsparameter und Versuchsbedingungen der gesittigten Infilt-
rationsversuche. Variiert werden die Lagenanzahl bzw. der Faservolumengehalt, das
Messmedium, die Menge des angemischten Harz-Hérzer-Systems, das Messintervall
zur Bestimmung des Massenstroms und der Séttigungsdruck. Auf Versuche mit einer
Lagenanzahl von 7 wird verzichtet, da die zu messende Nichtlinearitdt zwischen Mas-
senstrom und Druckgradient vor allem bei langsamen Stromungsgeschwindigkeiten
erwartet wird. Die in den einzelnen Versuchen angelegten mittleren Druckgradienten
zur Bestimmung des Massenstroms sind in Tab. A- 5 zusammen mit den Standardab-
weichungen aufgelistet.

Im Versuch V1 werden die Massenstrome mit zwei unterschiedlich langen Messinter-
vallen (300 und 500 s) ermittelt (vgl. Tab. 5-1): fiir abnehmende Druckgradienten (p ™\

in Tab. A- 5) 300 s und fiir zunechmende Druckgradienten (p,” in Tab. A- 5) 500 s.
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Beim geringsten Druckgradienten (0,5 bar/m) kommen beide zur Anwendung. Fiir die
Auswertung der Massenstrome werden lediglich die 150 bzw. 300 s am Ende der
Messintervalle herangezogen. Die Zeit direkt nach der Anderung der Druckgradienten
wird fiir die Einstellung konstanter Druckverhéltnisse und damit eines konstanten
Massenstroms veranschlagt. Berechnet werden die Massenstrome anhand der mittels
linearer Regression ermittelten Steigung des {liber der Zeit aufgetragenen Gewichtsver-
laufs des Harzbehélters. Die Versuchszeit beginnt mit dem Zeitpunkt der Vermischung
der Harz- und Hirterkomponente, den Versuchsbeginn markiert der Zeitpunkt der Off-
nung des Einlassventils.

Tab.5-1:  Parameter der gesittigten Infiltrationsversuche

A\ V2 V3 V4
Lagenanzahl 9 9 10 10
Preformgewicht [g] 143,5 143,0 159,6 160,0
Faservolumengehalt [%] 63,8 62,6 69,9 70,1
Medium Epoxy Epoxy  Epoxy or
Harzmenge [g] 469,1 387,5 387.5 ---
Hirteranteil [%o] 30,0 30,6 30,0 ---
Messintervall [s] 300 /500 500 300 300
Séttigungsdruck [bar] 4 4 5 5
Versuchsbeginn [s] 730 716 710 0
Sattigungszeitpunkt [s] 2380 2760 4410 >V3
Werkzeugtemperatur [°C] 20,8 20,8 21,1 21,3
Umgebungstemperatur [°C] 21,1 21,4 21,2 21,4

5.3 Ergebnisse und Diskussion

In Abb. 5-6 sind die Massenstrome iiber den angelegten Druckgradienten (in Tab. A- 5
mit p\ gekennzeichnet) aufgetragen. Wahrend fiir die Versuchsphase von V1 mit

abnehmendem Druckgradienten noch der typische lineare Zusammenhang zwischen

> Silikondl Dow Corning® Xiameter PMX 200/350 ¢S
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Druckgradient und Massenstrom zu erkennen ist, weicht dieser fiir die Versuchsphase
mit zunechmendem Druckgradienten (in Tab. A- 5 mit p,” gekennzeichnet) davon
deutlich ab. Diese degressive Zunahme des Massenstroms ist auf die aushértebedingte
Viskosititszunahme zuriickzufiihren, die sich zum einen aufgrund der lidngeren
Messintervalldauer fiir diese Versuchsphase und zum anderen auf die mit der Ver-
suchszeit stetig zunehmenden Reaktionsrate (vgl. Abb. 3-7) verstérkt auswirkt.

Vergleicht man die bei geringstem Druckgradienten (ca. 5 bar/m) mit unterschiedlicher
Messintervalldauer (300 bzw. 500 s) ermittelten Massenstrome von V1 im rechten
Diagramm von Abb. 5-6, so sind diese nahezu identisch. Der geringfiigig niedrigere
Wert bei ldngerer Versuchsdauer ist darauf zuriickzufiihren, dass er spater und damit
bei hoherer Viskositdt ermittelt wurde und dass es wihrend des ldngeren Messinter-
valls zu einer grofleren Viskosititszunahme kommt.

Um den Einfluss der Aushirtung so gering wie mdglich zu halten, wird fiir alle fol-
genden Versuche die Harzmenge reduziert. Die Exothermie der Polymerisationsreakti-
on flihrt zu einem Anstieg der Temperatur der Harz-Héarter-Mischung im Drucktopf
und somit zu einer Verkiirzung der moglichen Versuchszeit. Nach ca. 4380 s ist bei V1
ein deutlicher Einfluss der Aushdrtung auf die Versuchsergebnisse zu verzeichnen.
AuBerdem werden bei allen folgenden Versuchen nach Erreichen der Séttigungsphase
die Massenstrome beginnend bei dem niedrigsten Druckgradienten ermittelt. Zum ei-
nen konnen so aushdrtebedingte Storeinfliisse minimiert werden und zum anderen ist
die zu zeigende Nichtlinearitdt zwischen Druckgradient und Massenstrom fiir geringe
Massenstrome am deutlichsten ausgepragt.

1,4 0,40 o
®V1Vf63 Epoxy pv  R2 = (,9988 ®\/1 V{63 Epoxy p»

1,2 | OV1Vi63 Epoxy p/ v 0,35 | oV1Vf63 Epoxy p/ o
= V2 V{63 Epoxy p/ R —_ V2 V{63 Epoxy p/
E 1,0 g 0,30 V3 Vf70 Epoxy p/
k=) VAVIT0Olpy o
E 0,8 .
%06
o R? = 0,9949
(2]
s 0,4
= 8

0,2

0,0

0 20 40 0 10
Druckgradient [bar/m] Druckgradient [bar/m]

Abb. 5-6:  Massenstrome der gesittigten Infiltrationsversuche in Abhingigkeit von Faservolu-
mengehalt und Druckgradient

Trotz deutlich geringerer Druckgradienten und Beginn der Massenstromermittlung
beim geringsten Druckgradienten ist fiir V2 erneut lediglich ein linearer Zusammen-
hang zwischen Massenstrom und Druckgradient zu verzeichnen (vgl. Abb. 5-6 rechts).
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Auch eine zusitzliche Faserlage zur Erhohung des Faservolumengehaltes, was mit
einer Verringerung der Permeabilitdt und somit des Massenstroms einhergeht, fiihrt
nicht zu der zu zeigenden progressiven Zunahme des Massenstroms bei geringen
Druckgradienten. Vielmehr stellt sich, wie bereits bei V1, ein degressiver Verlauf ein
(V3), der mit dem Aushirteeffekt zu erkldren ist. Dieser, trotz Erhhung des Sétti-
gungsdrucks auf 5 bar (maximal zuldssiger Injektionsdruck des verwendeten Ver-
suchsaufbaus!) und Verwendung der kurzen Messinteralldauer von 300 s, erneute Ein-
fluss der Vernetzung ist auf die deutlich ldngere Zeitdauer zur Herbeifiihrung des Sét-
tigungszustandes bei erhohtem Faservolumengehalt zuriickzufiihren. Die grundsétzli-
che Messfahigkeit der Messvorrichtung im vorliegenden Messbereich wird anhand der
Ergebnisse von V4 deutlich, wo an Stelle einer aushirtenden Harz-Hérter-Mischung
ein newtonsches Silikondl als Messmedium verwendet wird. Es zeigt sich der fiir ein
newtonsches Fluid erwartete lineare Zusammenhang zwischen Massenstrom und
Druckgradient.

Die Erwartungshaltung, dass in der Simulation deutliche groBere Massenstrome be-
rechnet werden als in Realitét vorliegen, hat sich als zutreffend erwiesen. So iibersteigt
der virtuelle Massenstrom des 9-lagigen Aufbaus fiir Druckgradienten von 14,3 und 30
bar/m den tatsdchlichen um den Faktor 21. Dieser real vorliegende Massenstrom ist,
wie die hier generierten Versuchsergebnisse zeigen, noch zu gering, um die durch das
scherverdiinnende FlieBverhalten hervorgerufene Nichtlinearitit zwischen Druckgradi-
ent und Massenstrom hervorzurufen bzw. dominiert die aushértebedingte Viskositéts-
zunahme und die damit verbundene Abnahme des Massenstroms den Effekt eines
iiberproportional zunehmenden Massenstroms in Folge der scherverdiinnenden FlieB3-
eigenschaften des Harzes. Dass auch nach einer Versuchszeit von 5600 s (Versuchsen-
de von V2) noch scherverdiinnendes FlieBverhalten vorliegt beweisen die rheologi-
schen Messungen aus Kapitel 3.2.2.2.

5.4 Fazit der gesattigten Infiltrationsversuche

Der erwartete nichtlineare Zusammenhang zwischen Druckgradient und Massenstrom
kann weder fiir die 9-lagige (Vy= 62,7 %) noch fiir die 10-lagige Preform (Vr= 69,7 %)
gezeigt werden. Im Falle der 9-lagigen Preform zeigt sich der lineare Zusammenhang,
wie er flir newtonsche Fluide typisch ist und im Falle der 10-lagigen Preform werden
die Versuchsergebnisse vom aushirtebedingten Effekt der Viskosititszunahme domi-
niert. Die angestrebte qualitative Validierung der Simulationsergebnisse ist folglich
mit dem hier verwendeten Versuchsaufbau nicht moglich. Dies zeigt, dass fiir techni-
sche Anwendungen selbst bei geringen Druckgradienten von 1 bar/m und mit hohen
Faservolumengehalten des verwendeten Atlasgewebe von Vy = 62,7 % mit keinen
Auswirkungen des scherverdiinnenden FlieBverhalten auf den Massenstrom zu rechnen
ist. Ob der Fluss des scherverdiinnenden Harzsystems dennoch durch die vorhandene
Scherratenabédngigkeit der Viskositit beeinfluss wird bzw. beeinflusst werden kann,
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soll durch die Einkopplung zusitzlicher Scherraten im Rahmen von vibrationsunter-
stiitzten Infiltrationsversuchen herausgefunden werden.



6 Infiltrationsversuche mit
Vibrationsunterstutzung

Der Fluss scherverdiinnender Fliissigkeiten durch pordse Strukturen kann durch die
Erzeugung zusitzlicher Scherraten in Pulsationsstromungen oder in Prozessen mit
Wandvibration gesteigert werden (vgl. Kapitel 2.5 und 2.7.3). Ob dieser Effekt auch
bei der Infiltration trockener Faserstrukturen mit scherverdiinnenden Epoxidharzsys-
temen genutzt werden kann, wird in diesem Kapitel experimentell untersucht. Bereits
existierende Studien dazu verwenden entweder Ersatzstrukturen (Glasstdbe) oder
nichtaushirtende Ersatzfliissigkeiten oder beides (vgl. Kapitel 2.7.3). Im Rahmen der
vorliegenden Arbeit wird ein reales und damit aushirtendes Epoxidharzsystem in
Kombination mit einem in Luftfahrtanwendungen hiufig eingesetzten Fasermaterial
verwendet.

Alle im Folgenden vorgestellten Versuchsaufbauten haben zum Ziel, zuséitzliche
Scherraten in einem HIP zu erzeugen. Diese Einkopplung zusétzlicher Scherraten kann
nur dann eine Flusssteigerung bewirken, wenn die Grundscherraten! noch in einem
Bereich liegen, in dem sie die Viskositéit beeinflussen. Somit ist der Nachweis einer
Durchflusssteigerung gleichzeitig eine qualitative Validierung der in der Simulation
ermittelten Grundscherraten. Folglich werden fiir die Infiltrationsversuche die gleichen
Materialien wie die in der Simulation modellierten verwendet - das Epoxidharzsystem
RIMR135/RIMH1366 und das Verstarkungstextil HexForce® (G0926. Aufgrund der
starken Nichtlinearitit im niedrigen Scherratenbereich (vgl. Abb. 3-8) ist zu erwarten,
dass der Effekt der vibrationsbedingten Flusssteigerung mit abnehmender Grundscher-
rate zunimmt.

Die Ergebnisse der Infiltrationsversuche wurden iiber einen Zeitraum von vier Jahren
erhoben. Dabei kamen zwei unterschiedliche Infiltrationsverfahren, mehrere Infiltrati-
onswerkzeuge und verschiedene Auswertemethoden zum Einsatz. Die Versuchsauf-
bauten zeichnen sich durch unterschiedliche Reifegrade aus, was auch die Belastbar-
keit der mit ithnen gewonnenen Ergebnisse beeinflusst. Die Reihenfolge der Unterkapi-
tel spiegelt den zeitlichen Ablauf der Infiltrationsversuche wieder. Somit beruhen die
Anderungen im Versuchsaufbau und den Versuchsparametern auf den Ergebnissen der
vorangehenden Untersuchungen.

! Als Grundscherrate wird jene Scherrate bezeichnet, die in Folge des durch den Druckgardienten her-
vorgerufenen Flusses vorliegt.

127



128

Infiltrationsversuche mit Vibrationsunterstiitzung

Die in den nachfolgenden Studien variierten Versuchsparameter zur Einkopplung zu-
satzlicher Scherraten in HIP werden zunédchst aufgelistet und erldutert:

Frequenz

Analog zu Frequenztests bei Oszillationsversuchen in der Rheometrie fithren
zunehmende Frequenzen bei gleicher Amplitude moglicherweise zu zuneh-
menden Scherraten und damit erhdhten Massenstromen.

Amplitude

Analog zu Amplitudentests bei Oszillationsversuchen in der Rheometrie fiith-
ren zunehmende Amplituden bei gleicher Frequenz moglicherweise zu zu-
nehmenden Scherraten und damit erhdhten Massenstromen. Die Ergebnisse
aus Kapitel 3.2.9.3 legen die Existenz einer Mindestamplitude nahe, ab wel-
cher es zu einer scherverdiinnenden Wirkung kommt.

Vibrationsrichtung

Neben den Grolen Frequenz und Amplitude zihlt die Vibrationsrichtung zu
den HaupteinflussgroBen fiir die Flusssteigerung durch Vibrationsunterstiit-
zung. Studien aus der Literatur [108] berichten von einer besseren Wirksam-
keit der Vibrationsunterstiitzung bei einer Wandvibration mit Oszillations-
komponente in FlieBrichtung

Werkzeugtemperatur

Die Temperatur beeinflusst sowohl den Viskosititsverlauf (vgl. Kapitel
3.2.2) als auch das Viskosititsniveau und damit die Grundscherrate. Die Zu-
sammenhénge sind wie folgt: Je niedriger die Temperatur des Harzsystems
desto ldnger und ausgeprigter liegt eine Scherverdiinnung vor und desto ge-
ringer ist das Viskositdtsniveau und damit die Grundscherrate.
Druckgradient

Mit steigendem Druckgradienten steigt die Grundscherrate (vgl. Kapitel 4.5).
Faservolumengehalt

Der Faservolumengehalt beeinflusst die Permeabilitit und damit den Mas-
senstrom bei Injektionen mit konstantem Injektionsdruck (vgl. Kapitel 4.5).
Je geringer der Massenstrom desto geringer die Grundscherrate.
Matrixmaterial

Als Nachweis, dass eine potentielle flusssteigernde Wirkung einer Vibrati-
onsunterstiitzung auf das scherverdiinnende FlieBverhalten des Harzsystems
zuriickzufiihren ist, wird Speise6l als Vertreter fiir newtonsche Fliissigkeiten
verwendet. Bei newtonschem FlieBverhalten ist keine flusssteigernde Wir-
kung durch Vibrationsunterstiitzung zu erwarten.

6.1 Auslegung der Schwingsysteme

Zusitzlich zur Frage, ob durch Wandvibrationen der Fluss durch trockene Faserstruk-
turen beeinflusst werden kann, ist von Interesse, welche Schwingungen dazu besonders
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geeignet sind. Im Rahmen dieser Arbeit wird die Oszillationsbewegung mit einem
Vibrationsmotor erzeugt, der an das auf Sprungfedern gelagerte Infiltrationswerkzeug
montiert ist (siche Abb. 6-2 und Abb. 6-10). Die um die Drehachse des Motors rotie-
rende Unwucht flihrt zu einer kreisformigen Schwingung des Werkzeuges in der Ebe-
ne senkrecht zur Drehachse. Die Frequenz der Schwingung wird vom Frequenzum-
richter vorgegeben. Die Schwingungsamplitude S stellt sich in Abhéngigkeit der ge-
wihlten Frequenz f, der Unwuchtmasse my, der schwingenden Gesamtmasse mges (oh-
ne Verstarkungsstruktur und Matrixmaterial) sowie der Federsteifigkeit & und der
Dampfungseigenschaften der verwendeten Sprungfedern ein.

Fiir die Berechnung der Amplitude in vertikaler Richtung wird die Bewegungsglei-
chung eines schwingenden Systems mit erzwungener Schwingung und einem Frei-
heitsgrad in vertikaler Richtung herangezogen [159]:

MyesX + dgX + Kpesx = E,sin(wt) (6-1)

Darin beschreibt ds die Ddmpfungskonstante, k.., die resultierende Federsteifigkeit der
vier parallel geschalteten Sprungfedern und F, die vom Vibrationsmotor verursachte
Zentrifugalkraft. Die Eigenfrequenz fy und die Amplitude S kdnnen mit folgenden
Gleichungen berechnet werden.

k 1
fo _ res L (6-2)
Myes 2T
Uw?
S = (6-3)

mges\/(wg - w2)2 + (25(‘))2

In Gleichung (6-3) steht U fiir die erzeugte Unwucht des Vibrationsmotors, & fiir die
Abklingkonstante der verwendeten Federn und wy fiir die Eigenkreisfrequenz.

Im Laufe der Arbeit kommen fiinf unterschiedliche Schwingsysteme zum Einsatz. Die
fiir die Berechnung der Schwingungsgleichung relevanten GroBen sind den Datenblét-
tern aus Anhang ¢ entnommen und in nachfolgender Tabelle aufgelistet. Die verwen-
deten Federn werden als dimpfungsfrei betrachtet (Abklingkonstante & — 0 1/s).
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Tab.6-1:  Parameter der verwendeten Schwingsysteme

Schwingsystem Mges | Kg) kres [IN/mm] U [kg mm] fo [Hz]
Vakuuminfusion (VI) 7.5 16,9 6,67 7,6
RTM-1.1 39,9 230,5 6,67 12,1
RTM-1.2 39,9 74,8 6,67 6,9
RTM-2 58,9 230,5 6,67 10,0
RTM-3 62,6 230,5 13,33 9,7

In Anlehnung an die verwendeten Infiltrationsverfahren wird bei den Schwingsyste-
men zwischen Vakuuminfusion (VI) und RTM-Injektion (RTM) unterschieden. Inner-
halb der RTM-Systeme liegen die Unterschiede in der Gesamtmasse, der resultieren-
den Federsteifigkeit und der durch die Vibrationsmotoren erzeugten Unwucht. Die
Systeme RTM-1.1 und RTM-1.2 unterscheiden sich lediglich in den verwendeten
Sprungfedern und RTM-2 weist verglichen mit RTM-1.1 lediglich eine hohere Ge-
samtmasse (Oberform aus Borosilikatglas und 30 mm dicke Unterform aus Stahl) auf.

Die berechneten Amplitudenverldufe der einzelnen Schwingsysteme sind in Abb. 6-1
fiir den vom Frequenzumrichter vorgegebenen Frequenzbereich von 0 — 60 Hz darge-
stellt. Deutlich zu erkennen sind die hohen Amplituden nahe der Eigenfrequenz. Fiir
Frequenzen f > 20 Hz weist das VI-System die grofften Amplituden auf, gefolgt von
RTM-3, dem System mit doppelter Unwucht. Die Systeme RTM-1.1 und RTM-1.2
weisen mit zunehmender Frequenz gleiche Amplituden auf.
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Abb. 6-1:  Amplitudenverliufe der verwendeten Schwingsysteme

6.2 Vakuuminfusion

Das Ziel der Vakuuminfusionsversuche ist der Nachweis von Einfliissen einer Vibrati-
onsunterstiitzung in HIP auf den Porengehalt, die Materialkompaktierung und die
FlieBgeschwindigkeit im gleichen Versuchsaufbau. Sie ermoglichen so eine Einschét-
zung der Auspragung dieser Effekte unter Verwendung von in Realbauteilen zur An-
wendung kommenden Materialien.

Der Versuchsaufbau und die Ergebnisse der Vakuuminfusionsversuche wurden u.a. im
Rahmen der Semesterarbeit von Adrian Amann [160] generiert.

6.2.1 Materialien und Versuchsaufbau

Abb. 6-2 zeigt den Versuchsaufbau der vibrationsunterstiitzten Vakuuminfusionsver-
suche. Auf eine 10 mm dicke Aluminiumplatte werden 10 Lagen des verwendeten Fa-
sermaterials abgelegt. Die Lagen haben die Abmessung 400 x 200 mm? und werden
manuell, unter Verwendung eines Rollmessers auf einem Glastisch zugeschnitten. An-
guss und Absaugung werden unter Verwendung von Gerster-TechTex-Fliefhilfen an
den kurzen Seiten angebracht, so dass die Infiltration ausschlieBlich in Kettrichtung
erfolgt (Linienanguss). Fiir eine gleichmédBige Verteilung des Harzes im Angussbe-
reich sorgt ein 200 mm breites und 30 mm langes Stiick FlieBhilfe, das nach der fiinf-
ten Faserlage eingelegt wird und den Carbonfaser-Stapel mit der Gerster-TechTex-
Fliefhilfe verbindet. Zur Erzeugung eines ebenen Flusses im Faserstapel wird die Va-



132 Infiltrationsversuche mit Vibrationsunterstiitzung

kuumfolie direkt auf den Lagenstapel appliziert. Auf die AuBlenseite der Vakuumfolie
wird flir die Ermittlung der FlieBfrontposition mittig ein Millimeterlineal aufgeklebt.
Race-Tracking wird durch direktes Anlegen des Dichtbandes (Tacky-Tape) an das
Fasermaterial entlang der langen Seiten verhindert, so dass eine gerade FlieBfront ent-
steht (siche Abb. 6-9).

Auslass

Preform Einlass

Drucksensor

Y
:HQ’\

Vakuumpumpe < 3

—

Harztopf \ = Vibrationsmoto

Abb. 6-2: Prinzipskizze (links) und realer Versuchsaufbau? (rechts) der vibrationsunterstiitz-
ten Vakuuminfusionsversuche

Der Anguss ist iiber einen Schlauch mit dem Harztopf und die Absaugung mit einer
Vakuumpumpe (Oerlikon SP 250) verbunden. Ein Drucksensor in der Absaugleitung
ermoglicht die Bestimmung des Vakuumdrucks.

Abb. 6-3:  Beispielaufnahme von einem giiltigen Versuch mit gerader Flieifront (links) und
einem ungiiltigen mit Race-Tracking (rechts)

Auf der Riickseite der unteren Formhilfte ist ein Vibrationsmotor (OLI® MVE 60/30)
montiert. Dessen Drehachse zeigt in Richtung der angelegten Druckdifferenz, so dass
sowohl die horizontalen als auch die vertikalen Oszillationsbewegungen senkrecht zur
FlieBrichtung des Harzes orientiert sind. Die Drehzahl und damit die Frequenz des
Vibrationsmotors wird mit einem Frequenzumrichter (BLEMO® ER12) reguliert. Um
ein Aufheizen der Werkzeugunterseite durch die Abwarme des Motors zu vermeiden,
wird der Motor mit einem Spalt von ca. 10 mm mit der unteren Formhilfte verschraubt

2 Dargestellt ist der Lagenaufbau eines VAP-Prozesses.
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und ein Liifter zur Abfuhr der Abwérme angebracht. Aulerdem wird die Temperatur
der unteren Werkzeughélfte unmittelbar iiber dem Vibrationsmotor mit einem Ther-
moelement erfasst. Zur Gewéhrleistung definierter Vibrationsbewegungen und damit
Minimierung mechanischer Dadmpfungseffekte ist die untere Formhilfte auf vier
Sprungfedern gelagert.

6.2.2 Versuchsparameter und Durchfuhrung

Die Vakuuminfusionsversuche werden bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Neben der
statischen Referenz bei 0 Hz werden eine Frequenz von 10,7 und 60 Hz getestet. 10,7
Hz liegen etwas iiber der Eigenfrequenz des Schwingsystems und bewirken eine
gleichmiBige Vibration. Die zugehorigen nach Gleichung (6-3) berechneten Amplitu-
den betragen 2,07 und 0,90 mm. Pro Frequenz werden 3 Wiederholungen mit entgas-
tem Harz-Hérter-Gemisch durchgefiihrt (Bezeichnung: VI-Epoxy V1-9). Um den Ef-
fekt einer Vibrationsunterstiitzung auf den Porengehalt zu verdeutlichen, wird zusitz-
lich pro Frequenz ein Versuch mit nicht entgastem Harz-Hérter-Gemisch durchgefiihrt
(Bezeichnung: VI-Epoxy V10-12). Die angemischte Menge (325 g) wird ebenso wie
der Injektionszeitpunkt nach erfolgter Vermischung (15 min) fiir alle Versuche kon-
stant gehalten. AuBlerdem wird zusdtzlich ein Versuch bei jeder Frequenz mit
newtonschem Speisedl durchgefiihrt (Bezeichnung: VI-Ol V1-3). Diese sollen die
Erklarung eines potentiell gesteigerten Flusses mit dem scherverdiinnenden FlieBver-
halten des Harzsystems bekriftigen.

Effekt Flusssteigerung

Der Infiltrationsprozess wird fiir alle Versuche gleich durchgefiihrt. Nach erfolgtem
Dichtigkeitstest des Vakuumautbaus — der Druckanstieg darf bei abgetrennter Vaku-
umpumpe nicht mehr als 5 mbar/min betragen — wird das Einlassventil ge6ffnet. Bei
den Versuchen mit Epoxidharz wird die FlieBfrontposition nach ca. 1, 2,5, 5, 10, 20,
40, 60, 90 und 120 min nach Beginn der Infiltration mit einer Digitalkamera erfasst.
Bei den Versuchen mit Speisedl wird aufgrund der deutlich geringeren Viskositédt nach
jeder Minute eine Aufnahme gemacht.

Effekt Materialkompaktierung

Fiir den Nachweis einer durch die Vibrationsunterstiitzung gesteigerten Materialkom-
paktierung wird im Anschluss an die Infiltration an An- und Abgussleitung der mini-
male von der Vakuumpumpe erzeugbare Druck (pi,) angelegt und das Harzsystem fiir
24 Stunden ausgehidrtet. Der so erzeugte Kompaktierungsdruck wird nach Glei-
chung (2-1) maximal, so dass sich bei vibrationsbedingter Materialverdichtung eine
geringere Bauteildicke und damit ein erhdhter Faservolumengehalt einstellen sollte.
Zur Ermittlung der mittleren Bauteildicke wird ein Messtaster entlang der 45 ° Grad-
richtung beginnend in einer Ecke der Angussseite iiber die ausgehértete Platte bewegt
und pro Sekunde ein Messwert aufgezeichnet. Die Bestimmung des Faservolumenge-
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haltes erfolgt nasschemisch nach EN 2564:1998 an ausgewéhlten Positionen (siche
Abb. 6-6).

Effekt Porengehalt

Zur Analyse des Porengehaltes und der Porenverteilung wird eine Ultraschallmessung
durchgefiihrt (C-Scan). Die Abschwiachung (Dampfung) des Schallsignals ist ein Maf}
fiir den Porengehalt der durchschallten Probe. Der C-Scan wird bei einer Messfrequenz
von 5 MHz durchgefiihrt. Zusétzlich wird zur Validierung der Ultraschalluntersuchung
an Positionen mit deutlich unterschiedlicher Dampfung (siche Abb. 6-6) der Porengeh-
alt nasschemisch nach EN 2564:1998 bestimmt.

6.2.3 Ergebnisse und Diskussion

Die dargestellten Versuchsergebnisse wurden in einem Zeitraum von 4 Monaten ge-
sammelt. Ungiiltige Versuche, verursacht durch iibermiBiges Race-Tracking oder star-
ken Temperaturdnderungen wihrend der Versuchsdurchfiihrung, sind nicht dargestellt.

Effekt Flusssteigerung

In Abb. 6-4 sind die FlieBfrontpositionen der Versuche mit Epoxidharz iiber der Ver-
suchszeit aufgetragen. Fiir die Auswertung herangezogen wird jeweils der am weites-
ten zuriickliegende Punkt einer FlieBfront. Diese Methode gilt als die robusteste bzgl.
von Materialinhomogenitéiten hervorgerufenen Einfliissen auf die FlieBfrontform und —
ausbreitung [161] und wird auch bei Permeabilitditsmessungen eingesetzt [70]. Auller-
dem reduziert sich so der stérende Einfluss von Race-Tracking auf den FlieBfrontfort-
schritt auf ein Minimum (vgl. Abb. 6-3). Die Versuchsergebnisse in Abb. 6-4 zeigen
eine starke Streuung bei Betrachtung aller Versuche. Der schnellste Versuch ist VI-
Epoxy V6 bei 60 Hz und der langsamste VI-Epoxy V9 bei 10,7 Hz. Diese beiden
unterscheiden sich nach 90 min um ca. 60 mm. Ursache fiir die starke Streuung sind
die unterschiedlichen Umgebungstemperaturen. Tab. 6-2 enthilt simtliche fiir die Ver-
suche mit Epoxidharz relevanten ProzessgroBen. Zieht man die Werkzeugtemperatur
am Versuchsende als VergleichsgroB3er heran, so wird ersichtlich, dass sich die Versu-
che V1-3, V4-6 und V7-9 um jeweils ca. 2 °C unterscheiden. Diese Differenz bewirkt
einen Versatz des newtonschen Plateaus um mehr als + 15 % bezogen auf den Pla-
teauwert der Kurve bei 20 °C und 15 min nach dem Anmischzeitpunkt. AuBlerdem
wurden die Versuche V1-3, V4-6 und V7-9 jeweils innerhalb eines Zeitraums von ei-
ner Woche durchgefiihrt, zwischen den Gruppen liegen mehr als eine Woche.
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Abb. 6-4:  FlieBfrontfortschritt der Vakuuminfusionsversuche mit Epoxidharz

(VI-Epoxy_V1-9)

Der Vergleich der FlieBfrontpositionen innerhalb einer Gruppe zeigt, dass der schnells-
te FlieBfrontfortschritt stets bei Versuchen mit Vibrationsunterstiitzung auftritt. Am
deutlichsten wird dies in der Gruppe V4-6. In der Gruppe V7-9 ist jedoch der Versuch
mit 10,7 Hz deutlich langsamer als die Referenz und der Versuch mit 60 Hz.

Abb. 6-5 zeigt die Versuchsergebnisse mit Speisedl. Aufgrund der geringeren Viskosi-
tiat 1st die Versuchszeit deutlich kiirzer, so dass alle Versuche direkt aufeinanderfol-
gend an einem Tag durchgefiihrt werden konnten. Die Flielfrontpositionen weisen
unabhingig von der Vibrationsunterstiitzung einen deckungsgleichen Verlauf auf. Ein
Einfluss der Vibrationsunterstiitzung ist somit nicht zu erkennen.



136 Infiltrationsversuche mit Vibrationsunterstiitzung

Tab. 6-2: Prozessgrofien und mittlere Plattendicken der Vakuuminfusionsversuche mit entgas-
tem Harz

VI-Epoxy Vi V2 V3 V4 V5 V6 VI V8 V9

Frequenz [Hz] 10,7 0 60 10,7 0 60 O 60 10,7

Umgebungsdruck [mbar] 960 950 955 927 962 962 932 974 960
Vakuumdruck [mbar] 2,6 25 25 25 25 29 25 29 28

Harztemperatur 23,0 23.1 237 207 191 223 190 191 193
(Versuchsbeginn) [°C]
Werkzeugtemperatur 217 21,6 211 200 190 204 18,1 18,0 18.1
(Versuchsbeginn) [°C]
Harztemperatur

30,0 27,7 289 26,5 23,2 25,7 25,0 22,7 214
(Versuchsende) [°C]
Werkzeugtemperatur

22,0 21,7 23,1 20,8 18,7 20,9 18,3 182 17,9
(Versuchsende) [°C] ’ ) > ; ) , , , ,

Mittlere

1 3,61 2 348 3,54
Plattendicke [mm] 3,60 3,60 3,50 3,61 3,61 353 35

Standardabweichung 0,07 013 009 009 0,12 008 011 0,11 0,14
[mm]
V; (berechnet) 584 584 600 582 582 59.6 597 604 594

Auf Grundlage der Vakuuminfusionsversuche kann die Frage nach dem Einfluss einer
Vibrationsunterstiitzung auf die FlieBgeschwindigkeit nicht eindeutig beantwortet
werden. Zwar handelt es sich bei dem schnellsten Versuchen mit Epoxidharz stets um
einen mit Vibrationsunterstiitzung und auch innerhalb der einzelnen Gruppen wurde
der schnellste FlieBfrontfortschritt bei Versuchen mit Vibrationsunterstiitzung gemes-
sen, jedoch weisen die Versuche eine starke Streuung auf und auch der langsamste
Versuch wurde mit Vibrationsunterstiitzung durchgefiihrt. Die Versuche mit Speisedl
weisen keinen Einfluss einer Vibrationsunterstiitzung auf. Fiir weitere Versuche ist auf
eine gleichméBigere und vor allem von der Umgebungstemperatur unabhédngige Tem-
perierung des Versuchsaufbaus zu achten.
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Abb. 6-5:  Fliefrontfortschritt der Vakuuminfusionsversuche mit Speisedl

Effekt Materialkompaktierung

Die mittleren Plattendicken der Versuche VI-Epoxy V1-9 sind in Tab. 6-2 zusammen
mit den anhand von Formel (2-4) berechneten Faservolumengehalten aufgefiihrt. Fiir
die Versuche ohne Vibrationsunterstiitzung und mit einer Vibrationsunterstiitzung von
10,7 Hz sind die Werte sehr dhnlich. Zieht man fiir den Vergleich erneut die Eingrup-
pierung nach der Werkzeugtemperatur heran, so ist iiber alle Gruppen hinweg die ge-
ringste Plattendicke bei einer Vibrationsunterstiitzung von 60 Hz zu verzeichnen. Die
Differenz betrdgt innerhalb der ersten beiden Gruppen ca. 0,1 mm und fiir die dritte
Gruppe ca. 0,05 mm. Unter Beriicksichtigung der Standardabweichung erscheinen
diese Werte als gering. Jedoch ist zu beriicksichtigen, dass es sich hierbei um ein La-
minat mit Atlasgewebe hergestellt in einen Vakuumsackprozess handelt. Die grofe
Standardabweichung kann deshalb auf die gewebeinhdrente Welligkeit des Fasermate-
rials und die daraus resultierende geringe Ebenheit der Oberfliche, die mit dem Vaku-
umsack in Kontakt war zuriickgefiihrt werden.

Eine Dickendifferenz von 0,1 mm fiihrt zu einer absoluten Zunahme im Faservolu-
mengehalt von 1,6 % und einer relativen Zunahme um 2,7 %. Kruckenberg et al. [127]
berichten von einer vibrationsbedingten relativen Zunahme im Faservolumengehalt
von bis zu 6 % fiir ein Carbon-Leinwandgewebe. Der Unterschied in der Effektstirke
kann in der Tatsache begriindet liegen, dass fiir ein Leinwandgewebe, verglichen mit
einem Atlasgewebe, aufgrund der grofBeren Anzahl an Ondulationsstellen hohere Fa-
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servolumengehalte nur schwerer erreicht werden konnen [162] und so die durch die
Vibrationsunterstiitzung hervorgerufenen Effekte Spreizung von Rovingen und gestei-
gerte Packungsdichte [127-129] deutlicher auswirken. AuBBerdem unterscheiden sich
die beiden Materialien in der Filamentzahl ihrer Rovinge. Das Leinwandgewebe ist aus
3K und das Atlasgewebe aus 6K Rovingen aufgebaut.

Eine der stiarksten Einflussgroflen auf die Permeabilitit trockener Verstarkungsstruktu-
ren ist der Faservolumengehalt [12, 52, 61, 62, 66, 70, 75, 94]. Einer Faustformel von
Gebart und Lidstrém [61] zur Folge sinkt die Permeabilitit bei einer relativen Faservo-
lumengehaltsanderung von 1 % um 10 %. Somit ist es naheliegend, dass die beobach-
tete Zunahme im Faservolumengehalt fiir die Versuche durchgefiihrt mit 60 Hz Vibra-
tionsunterstiitzung auch den FlieBfrontfortschritt maf3geblich beeinflusst hat. Nachfol-
gende Versuche zur Untersuchung des Einflusses einer Vibrationsunterstiitzung auf die
FlieBgeschwindigkeit werden deshalb nach dem RTM-Prinzip mit konstanter Kavitéts-
hohe durchgefiihrt.

Effekt Porengehalt

Ein qualitativer Vergleich der Porenverteilung ist in Abb. 6-6 dargestellt. Sie zeigt die
Verteilung des im Ultraschall C-Scan ermittelten Dampfungssignals der einzelnen
Versuchsplatten. Eine geringe Dampfung (hellblau dargestellt) steht fiir eine geringe
Porositdt und eine hohe Dampfung (schwarz dargestellt) fiir eine hohe Porositét. Die
GroBe eines Pixels entspricht in Realitit einer Grofle von 2 mm x 2 mm und die Band-
breite der gemessenen Amplituden wird linear iiber den RGB-Farbraum verteilt. Die
Versuche mit nicht entgastem Harz-Hirter-Gemisch sind die Versuchsplatten V10 —
V12. An den Stellten mit rot markierten Rechtecken wurden die Proben fiir die nass-
chemische Analyse entnommen.

Bei Betrachtung der Dampfungsverteilung fiir die mit entgastem Harz-Hérter-Gemisch
infiltrierten Versuchsplatten ist ein erhohter Hellblau-Anteil bei den Versuchen mit 60
Hz Vibrationsunterstiitzung zu verzeichnen. Besonders deutlich wird dies in der Grup-
pe V7 — V9. Die Versuche ohne Entgasung (V10 — V12) weisen deutlich hohere
Démpfungswerte auf. Beide Versuchsplatten mit Vibrationsunterstiitzung (V11 und
V12) zeigen ein deutlich geringeres Dampfungsniveau als die Referenzplatte ohne
Vibration. Beim direkten Vergleich von V11 (10,7 Hz) mit V12 (60 Hz) liberwiegt bei
zuerst genannter der Griinanteil, was auf eine geringere Porositdt schliefen ldsst. Die
prozessrelevanten VersuchsgroBen der Infiltrationen mit nicht-entgastem Harzsystem
sind in Tab. 6-3 aufgefiihrt.
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Abb. 6-6:  Graphische Darstellung des im Ultraschall C-Scan ermittelten Dimpfungssignals
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Tab.6-3:  ProzessgroBen der Vakuuminfusionsversuche mit nicht-entgastem Harz
VI-Epoxy V10 V11 V12
Frequenz [Hz] 0 10,7 60
Vakuumdruck [mbar] 29 29 27
Harztemperatur

18,4 18,8 18,2
(Versuchsbeginn) [°C] ’ ’ ’

Werkzeugtemperatur
. 17,5 17,8 17,1
(Versuchsbeginn) [°C]
Harztemperatur 212 211 214
(Versuchsende) [°C] ’ ’ ’
Werkzeugtemperatur

17,1 17,6 16,5
(Versuchsende) [°C] > s ,

Tab. 6-4. enthélt die Ergebnisse der nasschemischen Untersuchung zur Bestimmung
der Faservolumen- und Porengehalte. Sie untermauern die getroffenen Aussagen bzgl.
der Plattendicke (vgl. Tab. 6-2) und die Korrelation von Ddmpfung und Porositét. So
weist V3 eine um 0,1 mm geringere Plattendicke als V1 auf und der Faservolumenge-
halt von V3 ist erwartungsgemil um 2,2 % (absolut) groBer. Die Probe bei V10 wurde
aus einem tiberwiegend gelben Bereich, bei V1 aus einem iiberwiegend griinen und bei
V3 aus einem iiberwiegend hellblauen Bereich entnommen. Nach der Ddmpfungsskala
von Tab. 6-2 sollte die Porositét in genannter Reihenfolge abnehmen, was die Ergeb-
nisse in Tab. 6-4 bestitigen.

Tab. 6-4: Ergebnisse der Porosititsbestimmung durch chemisches Auskochen

VI-Epoxy Vi V3 V10

Frequenz [Hz] 10,7 60 0
Porositit [%] 3.8 2.4 4,6

Vi [%] 57,3 59,5 59,1

Zur genaueren Analyse der Wirkungsweise einer Vibrationsunterstiitzung auf den Po-
rengehalt wird der gemessene Dampfungssignalbereich linear in 256 Graustufen trans-
formiert® und eine Grauwertanalyse der einzelnen Versuchsplatten durchgefiihrt. Jede

3 Der Grauwert 0 entspricht Schwarz (hohe Dimpfung bzw. Porositit) und der Grauwert 255 entspricht
Weil} (geringe Ddmpfung bzw. Porositit).
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Graustufe entspricht dabei einer Ddmpfungsdifferenz von 0,5 dB und die 256 Graustu-
fen werden in folgende 3 Bereiche unterteilt:

e von 0 —50: groBe Ddmpfung bzw. hohe Porositit,
e von 51 — 100: mittlere DAmpfung bzw. Porositit und
e von 101 —255: geringe Dampfung bzw. Porositét.

Fiir alle Versuchsplatten wird der prozentuale Anteil an Pixel mit geringer, mittlerer
und hoher Porositit berechnet. Die Ergebnisse sind in nachfolgender Abbildung gra-
phisch dargestellt.

®m Hohe Porositat m Mittlere Porostitat Geringe Porositat
1,0
0,9
0,8
0,7
0,6
Lo,5
<
0,4
0,3
0,2
0,1
0,0
be L L b 0 L,e
fo& fzo)fé*o /0& f])fé’o fo& /6‘0 /70) (7] /, fé-,
S % %y o Tk % > % Tk %, %
> > 2 %,

Abb. 6-7: Porenanteile der Vakuuminfusionsversuche

In Abb. 6-7 wird zundchst deutlich, dass der Porenanteil der Versuchsplatten mit nicht-
entgastem Harz-Harter-Gemisch (V10 — V12) deutlich groBer ist. Ein Anteil an Pixel
mit geringer Ddmpfung ist lediglich bei V12 erkennbar. Der grofte Anteil an Pixel mit
geringer Porositét ist bei V8 zu verzeichnen. Somit bestétigt diese quantitative Analyse
die zuvor diskutierten qualitativen Ergebnisse. Der grofite Anteil an Pixel mit geringer
Porositit ist gruppentibergreifend fiir die Versuche mit 60 Hz Vibrationsunterstiitzung
zu erkennen. Die Referenzversuchsplatten (0 Hz) weisen den geringsten Anteil an Pi-
xel mit geringer Porositdt und den grofiten Anteil an Pixel mit hoher Porositit auf. Der
geringste Anteil an Pixel mit hoher Porositét ist fiir die Versuche mit 10,7 Hz Vibrati-
onsunterstiitzung zu verzeichnen. Folglich ist es {iber die Wahl der Frequenz moglich
die Existenz unterschiedlicher Porosititsgruppen zu beeinflussen. Hohe Frequenzen
fithren zu einem grofen Anteil an kleinen bzw. feinverteilten Poren wohingegen gerin-
ge Frequenzen der Existenz grofler Poren entgegenwirken.
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Diese Beobachtung deckt sich mit den Ergebnissen der Studie von Muric-Nesic et al.
[124]. Sie haben den Einfluss einer Vibrationsunterstiitzung auf die Herstellung end-
losfaserverstarkter Vinylester-Glas-Laminate im Prepreg-Verfahren untersucht und
ebenfalls festgestellt, dass lediglich bei der geringsten Frequenz (10 Hz) keine Poren
der grofiten Kategorie mehr vorhanden waren. Aulerdem hat die Anzahl an kleinen
Poren mit zunehmender Frequenz abgenommen. Somit lassen sich die Erkenntnisse
aus dieser Studie, ermittelt im Prepreg-Verfahren auf die vorliegende Studie mit Va-
kuumsackinfusion iibertragen.

Einen Erkldrungsansatz liefern Muric-Nesic et al. in einer weiteren Studie [125]. Als
Mechanismus hinter der porenreduzierenden Wirkung einer Vibrationsunterstiitzung
wird das geforderte Porenwachstum durch den Zusammenschluss kleiner Poren zu
groBen Poren beschrieben. Grofle Poren konnen aufgrund groBerer Auftriebskrifte
einfacher aus bereits getrinkten Bereichen ,, herausgesaugt® werden bzw. werden
wihrend der Trinkung vor der FlieBfront hergeschoben und weniger einfach umspiilt
und im Laminat eingeschlossen. Ferner wird in [125] eine Frequenz nahe der Eigen-
frequenz des verwendeten Schwingsystems empfohlen, um mdglichst porenfreie La-
minate herzustellen.

Diese Empfehlung wird auf Grundlage der gezeigten Ergebnisse bekriftigt. Der grofite
Anteil an Gebieten mit geringer Dampfung bzw. Porositit wurde zwar fiir eine Vibra-
tionsunterstlitzung mit 60 Hz erzielt, jedoch ist aus bruchmechanischer Sicht die Ver-
meidung von groBBen Poren ausschlaggebend, da diese verstérkt als Rissinitiatoren wir-
ken und letztendlich das Laminatversagen einleiten. Der Anteil an Pixel mit hoher Po-
rositét ist auch in der vorliegenden Arbeit fiir die Versuche mit einer Frequenz von
10,7 Hz am geringsten.

6.3 RTM-Injektion — Vorversuche

Der Versuchsaufbau und die Ergebnisse der Vorversuche im RTM-Verfahren wurden
im Rahmen der Diplomarbeit von Julian Heim [163] generiert.

Im Gegensatz zum Infusionsverfahren mit Vakuumsack ist die Bauteildicke beim
RTM-Verfahren durch die Kavititshohe fest vorgegeben, so dass unter Vernachlassi-
gung von Werkzeugdeformationen und schmierfilmbedingten Nestingeffekten wih-
rend des gesamten Fiillprozesses ein konstanter Faservolumengehalt und damit eine
konstante Permeabilitét vorliegt.

6.3.1 Materialien und Versuchsaufbau

Die Kavitit ist durch eine 17 mm dicke untere Werkzeughélfte aus Stahl, einen 3 mm
dicken Distanzrahmen, ebenfalls aus Stahl, und einer 35 mm dicken oberen Werk-
zeughilfte aus Polycarbonat vorgegeben (sieche Abb. 6-8). Zur Bestimmung der FlieB3-
frontposition sind Markierungslinien mit einem Abstand von 20 mm auf der Innenseite



Infiltrationsversuche mit Vibrationsunterstiitzung 143

der Oberform angebracht. Die Kavitit ist langer als der Lagenstapel, so dass ein Lini-
enan- und -abguss resultiert. Der Faserstapel besteht aus 9 manuell auf eine Gréfle von
380 x 192 mm zugeschnittenen Einzellagen. Zur Vermeidung von Race-Tracking wer-
den entlang der langen Seiten (Kettrichtung) Silikonschniire mit quadratischem Quer-
schnitt (4 x 4 mm) eingelegt.

Transparente
Distanzrahmen Oberform

[

Kuhlelemente

Abb. 6-8:  CAD-Modell des RTM-Versuchsaufbaus (links) und Aufnahme der realen Werk-
zeughilften (rechts)

Der Linienanguss ist iiber ein Einlassventil mit dem sich in einem Drucktopf befinden-
den Harzreservoir verbunden. Ein Druckregler (AirCom Prézisionsdruckregler 10262
H) ermoéglicht die Einstellung des Injektionsdrucks und ein Drucksensor (HBM 1-
P3IC/50BAR) iiberwacht den Injektionsdruckverlauf. Der FlieBfrontverlauf wird mit
einer Webcam (Logitech Quickcam Pro 9000) mit einer Auflésung von 640x480 Pixel
aufgenommen.
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Abb. 6-9:  Prinzipskizze des Versuchsaufbaus der ungesittigten RTM-Vorversuche (Version 1)

Um den Einfluss einer schwankenden Umgebungstemperatur auf den FlieBfrontfort-
schritt zu minimieren, wird der gesamte Versuchsaufbau in einem Trockenschrank
(Votsch VTL 100) platziert. Die Temperatur im Trockenschrank und an der unteren
Werkzeughilfte wird mit Thermoelementen iiberwacht. Alle Sensorwerte werden tliber
einen Messverstirker (HBM QuantumMX840A) erfasst. Die Vibrationseinheit besteht
aus dem Vibrationsmotor und Frequenzumrichter, wie sie bereits von den Vakuumin-
fusionsversuchen bekannt sind sowie vier Sprungfedern. Die Oszillationsrichtungen
sind senkrecht zur FlieBrichtung. Fiir eine verbesserte Abfuhr der Motorwédrme werden
zusitzlich zylindrische Kiihlelemente (Stiftkiihlkérper ICK S 50 x 50 x 25) mit Wir-
meleitkleber auf den Motor geklebt. Die Kiihleinheit, bestehend aus Liifter und Kiih-
lelementen, begrenzt die Temperaturerhohung der unteren Werkzeughilfte aufgrund
der Motorabwérme rechnerisch auf maximal 0,22 °C [163].

6.3.2 Versuchsparameter und Durchfuhrung

Fokus der Injektionsversuche im RTM-Verfahren ist die Untersuchung von Auswir-
kungen einer Vibrationsunterstiitzung auf die FlieBgeschwindigkeit bei konstantem
Injektionsdruck. Um den Einfluss der Grundscherrate auf den erwarteten Effekt einer
Flusssteigerung herauszufinden, werden Versuche bei 2 und 3 bar Injektionsdruck
durchgefiihrt. Die Lagenanzahl wurde in der Diplomarbeit von Heim [163] zwischen 7
und 9 Lagen variiert, es wird jedoch lediglich auf die Versuchsergebnisse mit 9 Lagen
eingegangen. Bei den Versuchen mit 7 Lagen konnten keine reproduzierbaren Ver-



Infiltrationsversuche mit Vibrationsunterstiitzung 145

suchsergebnisse generiert werden, da es zu Faserverschiebungen kam. Neben den stati-
schen Versuchen werden Versuche bei Frequenzen von 10,7 und 60 Hz durchgefiihrt.
Um den moglichen Einfluss sowohl der Frequenz als auch der Amplitude des
Schwingsystems auf die erwartete Flusssteigerung aufzuzeigen, werden Sprungfedern
mit deutlich unterschiedlicher Federsteifigkeit (74,8 und 230,5 N/mm, vgl. Tab. 6-1)
eingesetzt. Die Versuchstemperatur betrdgt 30 °C.

Zur Identifikation der HaupteinflussgroBen kommt ein fraktionell faktorieller Ver-
suchsplan mit einer Auflosung der Stufe 3 zum Einsatz. Die Haupteffekte und Wech-
selwirkungen sind damit nicht eindeutig voneinander zu trennen [164, 165]. Das Ziel
besteht jedoch zunéchst darin, {iberhaupt eine Flusssteigerung nachzuweisen. Ist dies
der Fall, kann mit zusdtzlichen Versuchen die Auflosung des Versuchsplans erhoht
werden. Die Parameterkonfigurationen sowie die Versuchsreihenfolge kann nachfol-
gender Tabelle entnommen werden.

Tab. 6-5: Parameterkonfiguration und Versuchsreichenfolge der RTM-Vorversuche
, PN e [N/mm] £ [Hz]

Versuchsbezeichnung [bar]
RTM-1-unges V1 3 230 10,7
RTM-1-unges_V2 2 230 60
RTM-1-unges V3 3 - 0
RTM-1-unges V4 3 75 60
RTM-1-unges V5 3 230 10,7
RTM-1-unges V6 3 75 60
RTM-1-unges V7 2 75 10,7
RTM-1-unges_V8 2 - 0
RTM-1-unges_V9 2 230 60
RTM-1-unges_V10 2 75 10,7

Die manuell zugeschnittenen Lagenpakete werden vor dem Einlegen ins Werkzeug
gewogen. Fiir eine exakte Positionierung der Lagen wird eine Anschlagleiste verwen-
det. Dies ist zwingend erforderlich, damit die Markierungslinien (vgl. Abb. 6-8) der
Oberform bei jedem Versuch den gleichen Abstand zum Beginn des Lagenpaketes
haben. Nur so kdnnen die Ankunftszeiten der FlieBfront direkt miteinander verglichen
werden. Nach dem Einlegen der Einzellagen und der quadratischen Profilschniire wird
die Oberform aufgesetzt. Um beim SchlieBen des Werkzeuges die Lagen nicht zu ver-
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schieben, werden seitlich Fithrungsleisten angebracht, so dass die Bohrungen der obe-
ren konzentrisch zu denen der unteren Werkzeughilfte sind. Die Werkzeughilften
werden unter Verwendung eines Drehmomentschliissels (35 Nm) miteinander ver-
schraubt. AbschlieBend wird ein 2 m langer Teflonschlauch mit einem Innendurch-
messer von 6 mm angebracht und der Versuchsautbau wird im Trockenschrank fiir
mindestens 45 Minuten vorgeheizt. Die erforderliche minimale Aufheizzeit wurde in
Vorversuchen mittels Thermoelement, das iiber die Abgussbohrung ins Innere der Ka-
vitdt gefiihrt wurde, ermittelt. Abb. 6-10 zeigt die RTM-Form und das verwendete
Schwingsystem.

15 Minuten vor Versuchsbeginn werden ca. 430 g Harz und Hérter gemiB3 dem Mi-
schungsverhéltnis nach Datenblatt (siche Anhang c¢) manuell angemischt. Die beiden
Komponenten werden in einem Pappbecher mit einem Holzspatel verriihrt, bis eine
homogene und Schlieren freie Masse vorliegt. Anschlieend wird der Becher im sich
aulerhalb des Ofens befindlichen Drucktopf positioniert.

Abb. 6-10: Versuchsaufbau RTM-Injektion fiir ungesittigte Messungen bei 30 °C

Der Vibrationsmotor wird 5 Minuten vor Versuchsbeginn gestartet. Anschlieend wird
der Druck im Drucktopf iiber den verwendeten Druckminderer und den Drucksensor
eingestellt. 15 Minuten nach dem Anmischzeitpunkt des Harz-Hérter-Gemisches wird
das Einlassventil gedffnet. Die Einhaltung dieser Wartezeit ist dringend erforderlich,
um wihrend der Infiltration einen moglichst gleichen Viskosititsverlauf fiir alle Ver-
suche zu gewihrleisten. Abb. 6-11 zeigt eine Momentaufnahme von jedem der durch-
gefiihrten Versuche, welche den fiir den jeweiligen Versuch charakteristischen Fliel3-
frontverlauf wiedergibt. Ca. 3000 s nach Offnen des Einlassventils wird der Versuch
beendet.
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pinj = 2 bar pinj = 3 bar
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Abb. 6-11: Momentaufnahmen der Fiillvorgiinge aus der RTM-Vorversuchsreihe
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6.3.3 Ergebnisse und Diskussion

Die im Rahmen der Diplomarbeit von Heim [163] erzeugten Videos zum Fiillverhalten
des RTM-Plattenwerkzeugs mit Vibrationsunterstiitzung werden fiir die vorliegende
Arbeit erneut ausgewertet. Damit ergeben sich geringe Abweichungen in den Ergeb-
nissen, die grundsétzlichen Beobachtungen stimmen in beiden Arbeiten jedoch liber-
ein.

Wie schon bei den Vakuuminfusionsversuchen, wird auch bei den RTM-
Injektionsversuchen das konservative Kriterium der langsamsten FlieBfrontposition fiir
die Bestimmung des FlieBfrontfortschrittes angewandt. Die Ergebnisse sind in nach-
folgendem Diagramm dargestellt.

RTM-1_30°C_2bar_60Hz_230N/mm RTM-1_30°C_3bar_60Hz_75N/mm
RTM-1_30°C_2bar_10,7Hz_75N/mm RTM-1_30°C_3bar_10,7Hz_230N/mm

——RTM-1_30°C_2bar_0Hz ——RTM-1_30°C_3bar_0Hz
360
340 =k
320
300
280
260
240
220
200
180
160
140
120
100
80
60
40
20
0

FlieRweg [mm]

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
relative Zeit [s]

Abb. 6-12: FlieBfrontpositionen der RTM-Vorversuche
Startzeitpunkt der relativen Zeit ist jener, bei der die FlieBfrontposition die erste Markie-
rung (2 cm Abstand zum Beginn des Lagenpaketes) erreicht. Die eingetragenen Fehler-
balken représentieren die Standardabweichung.

Die relativen Zeiten in Abb. 6-12 beziehen sich auf jenen Zeitpunkt, bei dem die FlieB3-
frontposition die erste Markierung erreicht. Dies ist erforderlich, da im Video von Ver-
such RTM-1_V9 der vorderste Bereich des Lagenpaketes nicht zu erkennen ist. Zu-
néchst ist in Abb. 6-12 der Unterschied zwischen den Versuchen mit 2 bar Injektions-
druck und den Versuchen mit 3 bar Injektionsdruck zu erkennen. Die Versuche mit
hoherem Injektionsdruck erreichen, wie zu erwarten, die Markierungslinien deutlich
frither, so dass deren Kurvenverldufe eine hohere Steigung (FlieBgeschwindigkeit)
aufweisen.
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Fiir beide Druckstufen ist eine Kurve zu erkennen, die deutlich oberhalb der anderen
beiden verlduft und somit eine hohere FlieBgeschwindigkeit aufweist. In beiden Féllen
handelt es sich um Versuche mit Vibrationsunterstiitzung und dem steiferen Federsatz.
Die Frequenzen sind jedoch verschieden: bei den Versuchen mit 2 bar Injektionsdruck
ist die Konfiguration mit einer Frequenz von 60 Hz die schnellste und bei den Versu-
chen mit 3 bar Injektionsdruck die Konfiguration mit 10,7 Hz. Die jeweils anderen
Parameterkonfigurationen mit Vibrationsunterstiitzung zeigen keine Abweichung von
der Referenzkurve (0 Hz).

Auftillig ist, dass jeweils die Konfigurationen mit dem steiferen Federnsatz zu einer
schnelleren Fiillung fiihren. Die weicheren Federn unterscheiden sich nicht nur durch
ihre Federsteifigkeit, sondern auch durch ihre Linge. Vergleicht man die Oszillations-
bewegungen der beiden Schwindsysteme RTM-1.1 und RTM-1.2 so fillt auf, dass es
bei Verwendung des weicheren Federnsatzes vor allem zu einer Drehbewegung der
RTM-Form in Werkzeugebene kommt als zu Oszillationsbewegungen senkrecht zur
Fliefrichtung. Es wird deshalb vermutet, dass aus diesem Grund keine zusitzlichen
Scherraten eingekoppelt werden konnten. Fiir weitere Versuche wird empfohlen
Sprungfedern mit gleicher, mdglichst kurzer Lange zu verwenden.

Die Effektstirke, berechnet aus der Zeitdifferenz zwischen der Referenzkurve und der
Kurve mit schnellerem FlieBfrontfortschritt nimmt mit zunehmender Versuchsdauer
zu, was auf den Verlauf der Potenzfunktion zuriickzufiithren ist. Zieht man zur Bemes-
sung der Effektstirke die letzte von allen Versuchen erreichte Markierung heran (Linie
11), so ergibt sich fiir die 3 bar Versuche ein Wert von 15,9 % und fiir die 2 bar Versu-
che ein Wert von 28,5 %. Zieht man zur Berechnung der Effektstirke die FlieBfrontpo-
sitionen bei gegebener Infiltrationszeit heran, belaufen sich die durch die Vibrations-
unterstlitzung hervorgerufenen Unterschiede auf deutlich geringere Werte. Nach 3000
s betrdgt die FlieBfrontpositionsdifferenz ca. 2 cm (6,7 %) bei 3 bar Injektionsdruck
und nach 3500 s ca. 4 cm (18,1%) bei 2 bar Injektionsdruck. Hinsichtlich praktischer
Anwendungen, bei denen ein vorgegebener FlieBweg in moglichst kurzer Zeit zurtick-
zulegen ist, ist die Bemessung der Effektstirke anhand der Zeitdifferenzen die sinnvol-
lere Variante.

In der Diplomarbeit von Heim [163] wurden zusétzlich eine Residuen- und Signifi-
kanzanalyse anhand der FlieBfrontankunftszeiten an Markierung 11 durchgefiihrt. Ers-
tere bestétigt eine Normalverteilung der Versuchsergebnisse und es kann keine Ab-
hingigkeit zwischen den Versuchsergebnissen und der Versuchsreihenfolge erkannt
werden. Fiir die Signifikanzanalyse wurde ein Signifikanzniveau von 95 % gewahlt (p-
Wert = 0,05). Alle untersuchten Faktoren (Injektionsdruck, Federsteifigkeit und Fre-
quenz) haben signifikanten Einfluss auf den FlieBfrontfortschritt. Genauere Aussagen
konnen aufgrund der gewihlten Auflosung des Versuchsplans jedoch nicht getroffen
werden, weshalb erginzende Versuche mit identischem Versuchsaufbau in einer weite-
ren Studienarbeit durchgefiihrt wurden [166]. Im Rahmen dieser Arbeit ist es jedoch
nicht gelungen, den flussférdernden Effekt der Vibrationsunterstiitzung zu reproduzie-
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ren. Aullerdem wurden unkontrollierbare Verdnderungen am Versuchsaufbau festge-
stellt (u. a. Variation der Versuchsplattendicke von + 0,3 mm), so dass generell keine
reproduzierbaren Versuchsergebnisse mehr erzeugt werden konnten. Die Konsequenz
war eine Uberarbeitung des Versuchsaufbaus und die Umstellung der Messmethode
von ungeséttigtem auf gesittigten Fluss.

6.4 RTM-Injektion — gesattigter Fluss

Ziel der gesittigten RTM-Versuche ist es, den Einfluss der Vibrationsunterstiitzung
hinsichtlich einer flusssteigernden Wirkung moglichst ohne Storeinfliisse wie unter-
schiedliche Permeabilititen als Folge von gleichen aber nicht identischen Lagenauf-
bauten, unterschiedliche Viskosititsentwicklungen von Harz-Hérter-Mischungen auf-
grund abweichender Umgebungstemperaturen und variierende Werkzeugtemperaturen
zu untersuchen [167]. Dazu wird der Massenstrom alternierend fiir definierte Zeitab-
schnitte mit und ohne Vibrationsunterstiitzung mittels der im Drucktopf integrierten
Wage erfasst. Auf die Verwendung realer Harzsysteme soll trotz der damit einherge-
henden aushértebedingten Viskosititszunahme (vgl. Kapitel 5.3) nicht verzichtet wer-
den, da das Ziel der Arbeit der Nachweis fiir die Wirksamkeit einer Vibrationsunter-
stiitzung in HIP unter Verwendung realer Materialien ist. Die Durchfiihrung der Ver-
suche bei Raumtemperatur und die Verwendung eines langsam hirtenden Epoxidharz-
systems ermdglichen eine ausreichende Versuchsdauer und reduzieren diesen Storein-
fluss auf ein Minimum.

6.4.1 Materialien und Versuchsaufbau

Der Versuchsaufbau fiir die Durchfithrung der geséttigten Infiltrationsversuche mit
Vibrationsunterstiitzung ist, bis auf die Vibrations- und Kiihleinheit, identisch zu den
gesdttigten Infiltrationsversuchen (vgl. Kapitel 5.1). Zur Untersuchung des Einflusses
der Schwingungsamplitude auf die Durchflussrate konnen ein zusitzlicher Vibrati-
onsmotor und Liifter an die untere Werkzeughélfte montiert werden (vgl. Abb. 5-5
oben rechts). AuBBerdem konnen beide Motoren mit ihrer Drehachse senkrecht und
parallel zur FlieBrichtung des Harzes montiert werden, um den Einfluss der vom Motor
erzeugten horizontalen Oszillationsbewegung zu untersuchen.

6.4.2 Versuchsparameter und Durchfiihrung

Die gesittigten RTM-Injektionsversuche werden ausschlieSlich bei Raumtemperatur
(20 — 23 °C) durchgefiihrt. Als Sprungfedern kommen, aufbauend auf den Erkenntnis-
sen der RTM-Vorversuche (vgl. Kapitel 6.3.3) ausschlieBlich die steiferen mit einer
resultierenden Federsteifigkeit von 230 N/mm zum Einsatz. Der Einfluss der Schwin-
gungsamplitude auf die Erzeugung von zusdtzlichen Scherraten wird durch die Ver-
wendung eines zweiten Vibrationsmotor und damit einer Verdopplung der Unwucht
(Schwingsystem RTM-3) untersucht. Die Motoren konnen mit Drehrichtung parallel
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(|| ) und senkrecht (L) zur FlieBrichtung montiert werden. Neben einer Frequenz von

0 Hz fiir die Referenzversuche werden die Massenstrome bei 9,1 und 60 Hz bestimmt.
Die Wahl der Injektionsdriicke basiert ebenfalls auf den Erkenntnissen der RTM-
Vorversuche. So werden Druckgradienten gewéhlt, bei denen bereits eine flussstei-
gernde Wirkung beobachtet wurde ([163]). Aullerdem wird der Einfluss der Lagenanz-
ahl untersucht. Die Lagenaufbauten bestehen aus 7, 8 und 9 Lagen. In nachfolgender
Tabelle sind die Parameter der durchgefiihrten Versuche aufgefiihrt.

Tab. 6-6:  Parameterkonfigurationen der gesittigten RTM-Versuche mit Vibrationsunterstiit-
zung

Versuchsbezeichnung Lagenanzahl [l[::lj'] FiHz] Oj:lllllztl:r(:;l !
RTM-2-ges V1 9 1,0 60 €
RTM-2-ges V2 7 0,5; 0,6 60 1
RTM-2-ges V3 8 1,0; 0,5 60; 10 1
RTM-2-ges_V4 8 1,0;0,5 60; 10 |
RTM-2-ges_V5 7 0,5;0,3  60; 10 |
RTM-3-ges V1 9 1,0 60; 9,1 |
RTM-3-ges_V2 9 0,5;0,25 60;9,1 |

Entscheidungsgrundlage fiir die Wahl der Parameterkonfigurationen sind die Erkennt-
nisse aus den RTM-Vorversuchen, die Erkenntnisse aus der Simulationen zur Ermitt-
lung der Grundscherrate und Empfehlungen aus der Literatur [108]. Folglich wird mit
einer steigenden Effektstirke bei geringer Grundscherrate (geringer Injektionsdruck,
hoher Faservolumengehalt, hohe Viskositit), hoher Frequenz und hoher Amplitude
sowie longitudinaler Wandvibration gerechnet.

Der Versuchsablauf ist bis zum Erreichen des Sattigungszustandes mit Ausnahme der
angemischten Harz-Hérter-Masse (ca. 560 g) und des Injektionsdrucks zur Herbeifiih-
rung des Sittigungszustandes identisch mit dem beschriebenen Vorgehen aus Kapitel
5.2. Eine Anpassung des Séttigungsdruckes ist zur Vermeidung von Faserverschiebun-
gen notwendig: bei 9 Lagen betrdgt er 4 bar, bei 8§ Lagen 1 bar und bei 7 Lagen 0,5
bar. Aulerdem wird der Versuchsautbau bereits wéhrend der Sattigungsphase alternie-
rend fiir eine Zeitspanne von 100 s mit Vibrationen beaufschlagt.
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6.4.3 Ergebnisse und Diskussion

Abb. 6-13 zeigt, stellvertretend fiir alle anderen Versuche, den Verlauf des Massen-
stroms wihrend der Sittigungsphase des Versuchs mit 7 Lagen, 60 Hz, Schwingsys-
teme RTM-2 und Vibrationen in FlieBrichtung. Ein Einfluss der Vibrationsunterstiit-
zung ist nicht zu erkennen. Der Massenstrom nimmt mit zunehmender Zeit stetig ab.
Die regelmifig auftretenden starken Abweichungen sind nach Aussage des Herstellers
des Messverstirkers auf die geringe Messfrequenz von 1 Hz zuriickzufiihren.
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Abb. 6-13: Massenstromverlauf und Vibrationshistorie des Versuchs RTM-2-ges-V2 wiihrend
der Sittigungsphase

Es konnte fiir keine der untersuchten Parameterkonfigurationen ein Einfluss der Vibra-
tionsunterstiitzung wahrend der Sattigungsphase gemessen werden.

Ebenfalls kein Einfluss konnte wéihrend der sich anschlieBenden gesittigten Versuchs-
phase von RTM-2-ges-V2 mit 0,5 bar Injektionsdruck festgestellt werden. Der Mas-
senstromverlauf ist in Abb. 6-14 dargestellt. Die geringe Abnahme im Massenstrom
wird auf die fortschreitende Vernetzung und somit die zunehmende Viskositdt zurtick-
gefiihrt.

Im Anschluss an die gesittigte Versuchsphase bei pinj = 0,5 bar wird der Injektions-
druck auf 0,6 bar erhoht. Wie in Abb. 6-15 ersichtlich, zeigt sich ein zunehmender
Massenstrom bei einer Vibrationsunterstiitzung mit 60 Hz. Der Massenstrom steigt
unmittelbar nach Zuschalten der Vibrationsunterstiitzung um ca. 12 % an und fillt
nach Abschalten des Vibrationsmotors wieder auf den Ausgangswert zuriick.
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Abb. 6-14: Massenstromverlauf und Vibrationshistorie von RTM-2-ges-V2 bei pinj = 0,5 bar

Dieser Effekt ist jedoch auf eine Verschiebung des Lagenpaketes zurlickzufiihren, wie
in Abb. 6-16 anhand der ersichtlichen Anzahl der durch die spanende Bearbeitung ent-
standenen Bahnen auf der unteren Werkzeughilfte erkennbar wird und nicht auf die
Einkopplung zusétzlicher Scherraten und somit eine verringerte Viskositit.
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Abb. 6-15: Massenstromverlauf von RTM-2-ges-V2 bei pinj = 0,6 bar und f =60 Hz
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Die Verschiebung des Lagenpaketes vergroBBert das Volumen des Reinharzbereichs im
Angusskanal, welches direkt mit Harz aus dem Drucktopf aufgefiillt wird und eine
unmittelbare Zunahme im Massenstrom hervorruft.

Aufnahmezeitpunkt: 33008l

Abb. 6-16: Visualisierung der Faserverschiebungen im Versuch RTM-2-ges-V2

Dieses Ergebnis bestétigt den bereits in den Vakuuminfusionsversuchen festgestellten
Effekt einer Vibrationsunterstiitzung auf das Nestingverhalten. Die hervorgerufene
Materialverdichtung bei konstanter Dicke des Lagenaufbaus hat verringerte Kompak-
tierungskréfte zur Folge. Die Reibungskrifte zwischen Werkzeugoberfliche und Pre-
form nehmen darauf hin ab, so dass es bereits bei geringeren Injektionsdriicken bzw.
FlieBgeschwindigkeiten zu Faserverschiebungen kommt.

An die Phase mit 60 Hz Vibrationsunterstiitzung schlief3t sich eine Phase mit 10 Hz bei
ebenfalls 0,6 bar Injektionsdruck. Eine Zunahme im Massenstrom ist dabei, wie in
ADbD. 6-17 zu sehen, nicht mehr festzustellen, was die Effektivitit einer Vibrationsun-
terstiitzung auf die Materialkompaktierung bei 60 Hz (vgl. Kapitel 6.2.3) weiter be-
kraftigt.
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Abb. 6-17: Massenstromverlauf von RTM-2-ges-V2 bei pinj = 0,6 bar und f =10 Hz
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Die Ergebnisse der aussichtsreichsten Parameterkonfiguration — grof3te Lagenanzahl,
geringster Injektionsdruck und groBite Amplitude bei longitudinaler Wandvibration -
sind in Abb. 6-18 dargestellt.

Gezeigt sind die mittleren Massenstrome der Messbereiche. Eine Periode beschreibt
zwei direkt aufeinanderfolgende Messbereiche ohne und mit Vibrationsunterstiitzung.
Somit muss fiir den Nachweis eines flusssteigernden Effektes, die Effektstirke die
flussmindernde Wirkung einer zunehmenden Viskositét iibersteigen.
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Abb. 6-18: Mittlere Massenstromverhiiltnisse von Versuch RTM-3-ges-V2

Wie in Abb. 6-18 zu erkennen, ist dies lediglich ab Periode 9 und damit 3050 s nach
dem Anmischzeitpunkt wiederholbar der Fall. Bei den vorausgehenden Perioden ist,
mit Ausnahme von Periode 6, ein kontinuierlich abnehmender Massenstrom zu ver-
zeichnen. Die starke Abnahme in Periode 1 — 3 ist auf den erhohten Séttigungsdruck
von 4 bar zuriickzufiihren. Erst ab Periode 4 liegen konstante Druckverhéltnisse vor.
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Periode 7 und 8 deuten auf eine flussmindernde Wirkung der Vibrationsunterstiitzung
hin.

Die verbleibenden Parameterkonfigurationen aus Tab. 6-6 zeigen keinen Effekt durch
die applizierte Vibrationsunterstiitzung. Als weiteres Beispiel sind nachfolgend noch
die mittleren Massenstrome des Versuchs RTM-3-ges-V1 in Abb. 6-19 dargestellt.

Der im Rahmen der RTM-Vorversuche beobachtete schnellere Fluss kann somit an-
hand der Ergebnisse der gesittigten RTM-Versuche nicht bestétigt werden. Bei Letzte-
ren kann ein vibrationsbedingter iiberhohter Fluss erst nach 3050 s und bei einem deut-
lich geringeren Druckgradienten von 2,5 bar/m verzeichnet werden. Selbst wenn sich
dieser Effekt als reproduzierbar herausstellen sollte, fallt er deutlich zu gering aus, als
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dass er gewinnbringend fiir eine technische Anwendung wére. Gleichzeitig wurden im
selben Versuch neben flusssteigernden auch flussreduzierende Perioden gemessen.
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Abb. 6-19: Mittlere Massenstromverhiltnisse von Versuch RTM-3-ges-V1

6.5 RTM-Injektion — ungesattigter Fluss

Da die flusssteigernde Wirkung einer Vibrationsunterstiitzung anhand ungesattigter
Infiltrationsversuche bereits mit statistischer Signifikanz nachgewiesen wurde (vgl.
Kapitel 6.3.3), wird diese Methode gegeniiber einer Wiederholung des gesittigten In-
filtrationsversuchs RTM-3-ges-V2 bevorzugt. Diese Wiederholung der RTM-
Vorversuche erfolgt bei Raumtemperatur und mit automatisierten, softwarebasiereten
Auswertemethoden.

6.5.1 Materialien und Versuchsaufbau

Das Prinzip der ungesittigten RTM-Injektionen entspricht dem der Vorversuche aus
Kapitel 6.3. Die Versuchsaufbauten unterscheiden sich lediglich in der Verwendung
eines Kraftsensors (HBM S2M/20N), der als Waage zur Ermittlung des Massenstroms
im Drucktopf platziert wird (sieche Abb. 6-20). Somit steht neben der bisherigen Me-
thode der optischen FlieBfrontfortschrittsmessung eine weitere Methode fiir den
Nachweis einer potentiellen vibrationsbedingten Flusssteigerung zur Verfligung. Au-
Berdem kommt eine im Rahmen einer Semesterarbeit entwickelte Software zur auto-
matisierten FlieBfrontanalyse zum Einsatz [168]. Sie basiert auf der Grauwertinderung
eines Bildpunktes bei Ankunft der FlieBfront und ermdoglicht eine reproduzierbare
Auswertung der Fiillversuche.
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Die Versuche werden bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Im Gegensatz zu den Vaku-
uminfusionsversuchen befindet sich der Versuchsaufbau in einem temperierten Labor-
raum. AuBBerdem wird die 17 mm dicke gegen eine 30 mm dicke Unterform aus Stahl
ausgetauscht, um deren Steifigkeit zu erh6hen und somit mogliche, vom Vibrations-
motor verursachte Deformationen der Kavitét als Storgro3e auszuschlieBen. Die Ober-
form aus Polycarbonat wird aus dem gleichen Grund und aus Griinden einer verbesser-
ten Sichtbarkeit der FlieBfront mit einer 45 mm dicken Platte aus Borosilikatglas er-
setzt. Aullerdem werden die Einzellagen mit einem CNC-Cutter zugeschnitten.
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Abb. 6-20: Prinzipskizze des Versuchsaufbaus der ungesittigten RTM-Versuche — (Version 2
und 3)

6.5.2 Versuchsparameter und —durchfuhrung

Die Parameterwerte werden so gewihlt, wie sie auf Grundlage der Erkenntnisse aus
der Literaturrecherche (Kapitel 2.7.3), der Rheologischen Charakterisierung von Epo-
xidharzsystemen (Kapitel 3), der CFD-Simulation auf Mesozellenebene (Kapitel 4.5)
und RTM-Vorversuche (Kapitel 6.3.3) als am aussichtsreichsten gelten. Eine Ubersicht
ist in Tab. 6-7 dargestellt. Als zielfithrend gelten eine longitudinale (I[) Wandvibration
bei geringer Grundscherrate (pi»; = 1 bar; 7= RT) unter Verwendung des steiferen Fe-
dernsatzes (krs = 230 N/mm) bei einer Frequenz von 60 Hz mit maximaler Amplitude
(zwei Vibrationsmotoren). Zusétzlich wird noch der Einfluss der Lagenanzahl unter-
sucht, wobei eine hohere Lagenanzahl eine geringere Grundscherrate zur Folge hat.
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Tab. 6-7:  Parameterwerte der ungesittigten RTM-Injektionsversuche mit Schwingsystem
RTM-3
Lagen- Pinj T™m f Oszillations-

Versuchsbezeichnung anzahl [bar] [°C] [Hz] richtung
RTM-3-unges_V1 9 1,0 232 60 |
RTM-3-unges V2 9 1,0 23,2 0 I
RTM-3-unges_V3 9 1,0 23,1 0 I
RTM-3-unges_V4 9 1,0 23,5 60 I
RTM-3-unges_V5 9 1,0 233 0 1
RTM-3-unges_V6 9 1,0 23,8 60 1
RTM-3-unges_V7 8 1,0 22,6 0 1
RTM-3-unges_V8 8 1,0 23,3 60 I
RTM-3-unges_V9 7 1,0 22,0 0 |
RTM-3-unges_V10 7 1,0 23,0 60 |
RTM-3-unges_V11 7 1,0 232 0 |
RTM-3-unges_V12 7 1,0 23,8 60 |
RTM-3-unges_V13 7 1,0 23,0 0 |
RTM-3-unges_V14 7 1,0 23,8 60 |

Die Versuchsdurchfiihrung entspricht der aus Kapitel 6.3.3 mit Ausnahme der ange-
mischten Harz-Hértermasse. Sie betrdgt hier ca. 400 g. Die anschlieBende Bildfolge
zeigt Momentaufnahmen bei denen die Fliefront (rote Linie) die virtuellen Markie-
rungslinien (griin gepunktet) erreicht. Als Ankunftszeit gilt jene, bei welcher der
Grauwertumschlag an jedem (griinen) Rasterpunkt erfolgt ist. Das griine Rechteck
markiert den Auswertebereich. Randbereiche bleiben zur Vermeidung von Storeinfliis-
sen durch iiberhohten Randfluss (Race-Tracking) unberiicksichtigt.
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Abb. 6-21: Momentaufnahmen des Versuchs 14 zu den Ankunftszeiten der Fliefront an den
Markierungslinien 1, 11, 21, 31, 41, 51, 81 und 87
Der Abstand zwischen zwei benachbarten Markierungslinien betrdgt 4 mm.
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6.5.3 Ergebnisse und Diskussion

In Abb. 6-22 sind die FlieBfrontpositionen der ungesittigten RTM-Versuche mit 7 La-
gen liber der Infiltrationszeit aufgetragen. Der Zeit nach dem Nullpunkt entspricht je-
ner, bei der die FlieBfront den Auswertebereich (griine Rechtecke in Abb. 6-21) er-
reicht. Mit Ausnahme von V9 7L OHz verlaufen die Kurven nahezu kongruent, so
dass kein Einfluss durch die Vibrationsunterstiitzung festzustellen ist. Eine Erklarung
fiir das Abweichen von V9 7L OHz kann nach dem Abgleich sdmtlicher Versuchs-
groBen (Harz-, Hartermenge, Faservolumengehalt, Werkzeugtemperatur, Injektions-
druck) nicht gegeben werden. Ein Auswertefehler, hervorgerufen von der automati-
schen FlieBfrontanalyse kann nach Betrachtung der Massenstromverldufe von Abb.
6-23 ebenfalls ausgeschlossen werden. Auch hier ist ein verringerter Massenstrom fiir
V9 7L 0Hz zu verzeichnen.

An diesem Beispiel wird der Vorteil der Auswertung des Massenstromverlaufs deut-
lich. Ein geringerer Massenstrom ist lediglich im Bereich von 250 bis 1500 s festzu-
stellen. Fiir spétere Zeitpunkte gleicht sich der Massenstrom von V9 7L OHz den an-
deren Kurven an. Nicht so bei Betrachtung von Abb. 6-22. Der geringere Massenstrom
der ersten Versuchshilfte wirkt sich bis zum Versuchsende auf die Werkzeugfiillung
aus und verleitet zu einer Fehlinterpretation des Kurvenverlaufs mit einer langsameren
FlieBgeschwindigkeit.
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Abb. 6-22: FlieBfrontfortschritt der ungesittigten RTM-Versuche mit 7 Lagen
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Abb. 6-23: Massenstromverliufe der ungesiittigten RTM-Versuche mit 7 Lagen
Nachfolgende Abbildung zeigt die Verldufe der Mittelwerte der Massenstrome fiir die

Referenzversuche und die Versuche mit Vibrationsunterstiitzung. Wie anhand von
Abb. 6-23 zu erwarten, verlaufen die Kurven deckungsgleich.
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Abb. 6-24: Mittlere Massenstromverliufe der ungesittigten RTM-Versuche mit 7 Lagen
Die mattiert dargestellten Bereiche repréasentierten die Standardabweichung.
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Abb. 6-25: FlieBfrontfortschritt der ungesittigten RTM-Versuche mit 8 Lagen

Auch die Versuche mit 8 Lagen lassen auf keine Beeinflussung der Werkzeugfiillung
durch die Vibrationsunterstiitzung schlieBen (Abb. 6-25). Vielmehr zeigt der vibrati-
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onsunterstiitzte Versuch ab ca. der Hélfte der Versuchszeit einen langsameren Flie(3-
frontfortschritt.
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Abb. 6-26: FlieBifrontfortschritt der ungesittigten RTM-Versuche mit 9 Lagen bei Raumtempe-
ratur

Die Ergebnisse der 9-Lagen-Versuche (sieche Abb. 6-26) zeigen zunichst eine deutlich
grofere Streuung. Eine Korrelation zwischen den Abweichungen in der Werkzeugfiil-
lung und den Prozessgroflen Harz-, Hiartermenge, Faservolumengehalt, Werkzeugtem-
peratur und Injektionsdruck kann nicht festgestellt werden. Die gréfere Streuung wird
darauf zuriickzugefiihrt, dass sich unvermeidbare Abweichungen in der Permeabilitét
mit abnehmender Durchldssigkeit stirker auf die Werkzeugfiillung auswirken, da Aus-
gleichsstromungen zwischen permeableren und unpermeableren Bereichen langsamer
bzw. nur noch eingeschriankt ablaufen. Bei genauerer Betrachtung von Abb. 6-26
scheint die Vibrationsunterstiitzung zu einem schnelleren FlieBfrontfortschritt zu fiih-
ren. Unter Berlicksichtigung der Tatsache, dass pro Tag zwei Versuche durchgefiihrt
wurden, einer mit und einer ohne Vibrationsunterstiitzung, so fillt auf, dass jeweils der
zweite Versuch des gleichen Tages der schnellere ist. Der Vergleich der mittleren
Massenstrome von Abb. 6-27 zeigt einen nahezu deckungsgleichen Verlauf. Ein Ein-
fluss der Vibrationsunterstiitzung auf die Werkzeugfiillung kann somit nicht attestiert
werden.
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Abb. 6-27: Mittlere Massenstromverliufe der ungesittigten RTM-Versuche bei Raumtempera-
tur mit 9 Lagen
Die mattierten Bereiche représentierten die Standardabweichung.

Die Versuchsergebnisse bei Raumtemperatur zeigen keinen Effekt durch die Vibrati-
onsunterstiitzung. Dies ist ein Wiederspruch zu den RTM-Vorversuchen bei 30 °C
(vgl. Kapitel 6.3.3) und zum vermuteten Wirkzusammenhang, dass mit abnehmender
Grundscherrate ein zunehmender Effekt der Vibrationsunterstiitzung zu verzeichnen
ist. Aus diesem Grund werden die Versuche aus der RTM-Vorversuchsreihe mit der
groBten Effektstiarke von 28,5 % unter Verwendung der optimierten Analysemethoden
(Waage im Drucktopf und automatisierte FlieBfrontanalyse) wiederholt. Der Ver-
suchsaufbau wird dazu auf den Stand von Kapitel 6.3 zuriickgebaut. Nachfolgende
Tabelle zeigt die Versuchsparameter und —reihenfolge. Pro Konfiguration werden drei
Wiederholungen durchgefiihrt.
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Tab. 6-8: Parameterwerte der ungesittigten RTM-Injektionsversuche mit Schwingsystem
RTM-1.1
Lagen- Pinj T f Oszillations-

Versuchsbezeichnung anzahl [bar] [°C] [Hz] richtung
RTM-1.1-unges_V1 9 2,0 31,1 60 uE
RTM-1.1-unges V2 9 2,0 30,4 0 1
RTM-1.1-unges V3 9 2,0 31,0 0 €
RTM-1.1-unges_V4 9 2,0 31,1 60 uE
RTM-1.1-unges_V5* 9 2,0 30,0 0 L
RTM-1.1-unges_V6* 9 2,0 31,5 60 L

Abb. 6-28 zeigt den FlieBfrontfortschritt der Versuche RTM-1.1-unges V1 bis V6 und
Abb. 6-29 die zugehdrigen Massenstromverldufe. Wahrend bei der Auswertung der
FlieBfrontpositionen deutliche Abweichungen bei V3, V5 und V6 festzustellen sind,
weisen in der Darstellung der Massenstrome lediglich V5 und V6 deutlich héhere
Massenstrome auf. Dieser Unterschied wird auf die Verwendung einer neuen Material-
rolle des Satingewebes zuriickgefiihrt. Zudem wurden die Einzellagen fiir diese Versu-
che manuell zugeschnitten. Eine Erkliarung fiir das Abweichen von V3 in Abb. 6-28
kann nach einem Abgleich aller relevanten ProzessgroBBen (Harz-, Hartermenge, Faser-
volumengehalt, Werkzeugtemperatur und Injektionsdruck) nicht geliefert werden und
ist somit ein weiterer Beweis dafiir, dass eine optische Auswertung alleine fiir den
Vergleich von FlieBgeschwindigkeiten ungeeignet ist.

Weder beim paarweisen Vergleich (vgl. Abb. 6-28) der an einem Tag durchgefiihrten
Versuche (V1-V2, V3-V4, V5-V6) noch bei Betrachtung der gemittelten FlieBfrontpo-
sitionen (sieche Abb. 6-30) und Massenstrome (siche Abb. 6-29 und Abb. 6-31) ldsst
sich ein erhohter Fluss in Folge der Vibrationsunterstiitzung feststellen. Die im Rah-
men der Diplomarbeit [163] generierten und in Kapitel 6.3.3 vorgestellten Ergebnisse
erweisen sich somit trotz Verwendung eines nahezu identischen Versuchsaufbaus als
nicht reproduzierbar und sind vermutlich auf die diskutierten Unzuldnglichkeiten der
optischen Auswertung zuriickzufiihren.

4 Neue Materialrolle
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Abb. 6-28:  FlieBfrontfortschritt der ungesiittigten RTM-Versuche mit 9 Lagen bei 30 °C
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Abb. 6-29: Massenstromverliufe der ungesittigten RTM-Versuche mit 9 Lagen bei 30 °C
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Abb. 6-30: Mittlerer FlieBfrontfortschritt der ungesittigten RTM-Versuche bei 30 °C
Die Fehlerbalken représentieren die Standardabweichung.
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Abb. 6-31: Mittlere Massenstromverliufe der ungesittigten RTM-Versuche bei 30°C
Die mattierten Bereiche représentieren die Standardabweichung.
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6.6 Fazit der vibrationsunterstutzten
Infiltrationsversuche

Die Wirksamkeit einer Vibrationsunterstiitzung hinsichtlich einer gesteigerten Materi-
alkompaktierung und eines reduzierten Porengehaltes kann anhand der Ergebnisse der
Vakuuminfusionsversuche auch auf HIP {iibertragen werden. Bisher wurden diese Ef-
fekte lediglich bei vorimpréagnierten bzw. trockenen Materialien beobachtet. Als be-
sonders geeignet flir eine gesteigerte Materialverdichtung (Erhohung des absoluten
bzw. relativen Faservolumengehaltes um 1,6 bzw. 2,7 %) hat sich die hohere Frequenz
von 60 Hz erwiesen. Hinsichtlich der Wirksamkeit einer Vibrationsunterstiitzung fiir
einen reduzierten Porengehalt ist das Ergebnis zweigeteilt. Die hohere Frequenz be-
wirkt eine globale Reduzierung des Porengehaltes wohingegen niedere Frequenzen
(10,7 Hz) im Bereich der Eigenfrequenz des Schwingsystems besonders effektiv fiir
eine reduzierte Anzahl an ,,grofien“ Poren ist, was aus bruchmechanischer Sicht zu
empfehlen ist.

Die Auswirkungen einer gesteigerten Materialverdichtung bei 60 Hz werden auch bei
den gesittigten RTM-Versuchen deutlich. Sie fithren zu einer Reduktion der Rei-
bungskrifte zwischen dem Fasermaterial und den Kavitidtswinden, so dass bereits bei
geringeren Druckgradienten bzw. FlieBgeschwindigkeiten Faserverschiebungen zu
beobachten sind.

Eine durch Vibrationsunterstiitzung hervorgerufene Steigerung des Massenstroms bzw.
schnellere Werkzeugfiillung in HIP ist nicht zu verzeichnen. Lediglich in der gesattig-
ten Messung konnte eine Flusssteigerung beobachtet werden. Diese trat jedoch erst ab
einer Infiltrationszeit von 3050 s und fiir sehr geringe Druckgradienten (2,5 bar/m) auf.
AuBerdem wurde im gleichen Versuch zu fritheren Zeiten eine Flussminderung gemes-
sen, fiir welche es keine plausible Erklarung gibt.

AbschlieBend konnen die noch offenen Forschungsfragen 4 und 5 beantwortet werden.
Das identifizierte scherverdiinnende FlieBverhalten kann durch die im Rahmen dieser
Arbeit betrachtete Prozesserweiterung einer Vibrationsunterstiitzung in Kombination
mit den hier eingesetzten Materialien nicht gewinnbringend hinsichtlich einer gestei-
gerten Flussrate genutzt werden. Einfliisse durch die Vibrationsunterstiitzung zeigen
sich jedoch auf den Porengehalt und das Kompaktierungsverhalten des trockenen Fa-
sermaterials. Wie grof3 der Effekt eines durch Vibrationsunterstiitzung reduzieren Po-
rengehaltes auf das Versagensverhalten von Laminaten ist, kann anhand der generier-
ten Ergebnisse nicht abgeschitzt werden. Die Problematik einer erhohten Material-
kompaktierung wurde anhand der gesittigten RTM-Versuche deutlich. Das durch die
Vibrationsunterstiitzung geforderte Nesting fiihrt zu einer Reduktion der Reibungskréf-
te zwischen Preform und Werkzeugwand, so dass Fiber-Washing bereits bei geringen
Stromungsgeschwindigkeiten auftreten kann. Der Einsatz einer Vibrationsunterstiit-
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zung zur Steigerung der Materialkompaktierung wird aus diesem Grund erst nach er-
folgter Infiltration empfohlen.






7 Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschiftigt sich mit der Frage, welche Auswirkungen ein
scherverdiinnendes FlieBverhalten von Epoxidharzsystemen auf HIP zur Herstellung
EFVK hat und ob dieses in vibrationsunterstiitzten Prozessvarianten hinsichtlich einer
optimierten Werkzeugfiillung genutzt werden kann. Die grundlegende rheologische
Charakterisierung gangiger Epoxidharzsysteme fiir EFVK erfolgt durch rotatorische
und oszillatorische Messungen im Rheometer. Fiir die Quantifizierung von Scherraten
in HIP werden CFD-Simulationen auf Mikro- und Mesoebene der textilen Verstir-
kungsstruktur durchgefiihrt und anhand gesittigter Stromungsexperimente validiert.
Die Auswirkungen einer iiberlagerten Wandvibration wéhrend der Infiltration werden
ebenfalls experimentell untersucht. Dabei kommen ausschlielich Materialien zur An-
wendung, wie sie auch bei der Herstellung von Bauteilen aus EFVK verwendet wer-
den.

Die Ergebnisse der rotatorischen Rheometermessungen zeigen, dass giangige Epoxid-
harzsysteme (Biresin®-CR80/CH80-6, -CR120/CH120-6 und -CR132/CH132-7 von
Sika; EPIKOTE RIMR135/ EPIKURE RIMH1366 und EPIKOTE 05475/EPIKU-
RE 05443 von Momentive; HexFlow® RTM6 und ST15 RTM Resin von Hexcel,
CYCOM® PR520 RTM Resin System von Cytec) fiir die Herstellung von EFVK aus-
gepragtes scherverdiinnendes FlieBverhalten zeigen. Dariliber hinaus zeigt sich eine
Abhéangigkeit des FlieBverhaltens von der Temperatur und von der Zeit.

Eine detaillierte rheologische Studie wird mit dem bei Raumtemperatur zu verarbei-
tenden Harzsystem RIMRI135/RIMH1366 durchgefiihrt. Dessen Viskositéitsverlauf
kann grundsétzlich in drei Bereiche unterteilt werden. Fiir Scherraten y < 100 1/s liegt
scherverdiinnendes und fiir 100 1/s < y <1000 1/s newtonsches FlieBverhalten vor.
Eine weitere Zunahme der Scherrate bewirkt eine Schererwdrmung, welche zu einer
weiteren Abnahme der Viskositit fiihrt, unabhingig vom Verhalten der Probe bei ge-
ringen Scherraten.

Die Ursache des scherverdiinnenden FlieBverhaltens im niedrigen Scherratenbereich
ist ein Effekt des Mischsystems Epoxidharz und Aminhérter. Ein Erkldrungsansatz, der
jedoch nicht final bestétigt werden konnte, lautet, dass Harz und Hérter in Abhingig-
keit der Temperatur nur begrenzt ineinander l6slich sind, so dass es bei geringen Tem-
peraturen und Aushértegraden zur Ausbildung eines Zweiphasensystems (Emulsion)
kommt.

Der Vergleich der Kurvenverldufe von dynamischer und komplexer Viskositdt {iber
der Scherrate (erweiterte Cox-Merz-Regel) zeigt eine Ubereinstimmung sobald eine
Grenzdeformation im Amplituden- und Frequenztest iiberschritten wird, welche auf
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das Erreichen der FlieBgrenze zuriickzufiihren ist. Im Frequenztest steigt ab einer von
der Deformation abhidngigen Grenzfrequenz die komplexe Viskositidt wieder an und
weicht damit vom Verlauf der dynamischen Viskositit ab. Diese Zusammenhinge
werden fiir die effektive Einkopplung von Scherraten in HIP folgendermaflen interpre-
tiert. Zur Nutzung des scherverdiinnenden FlieBverhaltens in vibrationsunterstiitzten
HIP muss die FlieBgrenze des Harz-Hérter-Systems {iberschritten werden. Eine weitere
Erhohung der Scherrate und damit Reduzierung der Viskositit kann dann sowohl
durch eine Steigerung der Frequenz als auch der Deformation bzw. Amplitude bis zum
Erreichen der Grenzfrequenz vorgenommen werden.

Sowohl die Auswirkungen scherverdiinnenden FlieBverhaltens auf die Infiltration tro-
ckener Faserstrukturen als auch die Effektivitit einer Vibrationsunterstiitzung héngen
malgeblich von der Grofle der erreichten Scherraten in den FlieBkandlen und deren
Verteilung ab. Diese werden anhand einer numerischen Parameterstudie in CFD-
Simulationen ermittelt; variiert werden der Faservolumengehalt, die Packungsart der
Filamente und der Druckgradient. Im Mikroflussbereich liegt das erreichte Scherraten-
spektrum vollstindig im Bereich niedriger Scherraten y <100 1/s, so dass Abwei-
chungen im Massenstrom verglichen mit dem newtonschen Betrachtungsfalls von
mehr als 90 % zu verzeichnen sind. Die Abweichungen im Makroflussgebiet hingegen
liegen lediglich zwischen 1 und 15 %. Ursache fiir diesen Unterschied sind die maxi-
mal erreichten Scherraten, die stets im Randbereich der FlieBkanéle vorliegen und auf-
grund des groBeren Kanaldurchmessers im Makroflussbereich grofer ausfallen als im
Mikroflussbereich. Somit ist die fiir den Durchfluss entscheidende Viskositdt niedriger
(vgl. Doppelrohrversuch) und ndher am Wert des newtonschen Vergleichsfalls. Bei
weiterer Analyse der Scherraten- bzw. Geschwindigkeitsverteilung im Makroflussbe-
reich ist eine im Vergleich zum newtonschen Fall groBere Inhomogenitét zu verzeich-
nen, so dass davon ausgegangen werden kann, dass ausgeprigtes scherverdiinnendes
FlieBverhalten die Entstehung von Poren begiinstigt.

Der Versuch, die Simulationsergebnisse qualitativ anhand der nichtlinearen Abhéngig-
keit des Massenstroms vom Druckgradienten, wie er fiir scherverdiinnendes FlieRver-
halten typisch ist, zu validieren, ist aufgrund der aushdrtebedingten Viskositdtsande-
rung mit dem entwickelten Versuchsaufbau nicht gelungen. Es konnte kein geséttigter
Zustand mit ausreichend geringem Massenstrom vor Einsetzen einer signifikanten,
durch die Vernetzungsreaktion hervorgerufenen Viskositdtszunahme erreicht werden.
Andererseits zeigen die Versuchsergebnisse, dass selbst bei dem bei Raumtemperatur
vergleichsweise stark ausgepridgten scherverdiinnenden FlieBverhalten des Harzsys-
tems RIMR135/RIMH1366 keine Abweichungen von dem nach dem Gesetz von
Darcy geltenden linearen Zusammenhang zwischen Druckgradient und Massenstrom
zu verzeichnen sind.

Die Wirksamkeit einer Wandvibration in HIP kann hinsichtlich der Effekte einer ge-
steigerten Materialkompaktierung und eines reduzierten Porengehaltes nachgewiesen
werden. Fiir Ersteren ist die hochste angewandte Frequenz von 60 Hz und fiir Letzte-
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ren die geringste, nahe der Eigenfrequenz des Versuchsaufbaus liegende Frequenz von
ca. 10 Hz am effektivsten. Die beabsichtigte Steigerung des Massenstroms, hervorge-
rufen durch die Einkopplung zusitzlicher Scherraten, kann trotz Variation zahlreicher
Versuchsparameter (Frequenz, Amplitude, Oszillationsrichtung, Séattigungszustand,
Faservolumengehalt, Druckgradient und Temperatur) nicht nachgewiesen werden.






8 Ausblick

Die Ergebnisse der Arbeit zeigen, dass das scherverdiinnende Flie3verhalten der unter-
suchten Harzsysteme aufgrund deren Viskosititsverlaufe mit abnehmender FlieBge-
schwindigkeit an Einfluss gewinnt. Somit sind Abweichungen von der GesetzmaBig-
keit nach Darcy insbesondere bei Bauteilen mit langen FlieBwegen in Kombination mit
Prozessen mit begrenzter Druckdifferenz (Light-RTM und Vakuumsackprozesse) und
zahen Harzsystemen zu erwarten und konnen deshalb bei Vernachlidssigung zu Abwei-
chungen in der Prozessauslegung fiihren. Beispiele hierzu sind die Herstellung von
Rotorblédttern fiir Windkraftanlagen oder Fliigelstrukturen fiir Flugzeuge. Zudem bein-
halten moderne Luftfahrt-Harzsysteme zur Verbesserung der mechanischen Eigen-
schaften vermehrt Additive wie z.B. thermoplastische Partikel oder Carbonnanotubes.
Die Zugabe von Additiven hat meist schon bei geringen Mengen Auswirkungen auf
das FlieBverhalten wie am Beispiel der Systeme ST15 von Hexcel und PR520 von
Cytec oder an der Studie von El Sawi [37] deutlich wird und deren Verarbeitbarkeit
erschwert. Ein besseres Verstindnis fiir die Infiltration trockener Faserstrukturen mit
Harzsystemen mit nicht-newtonschem FlieBverhalten ist deshalb fiir eine prézise Pro-
zessauslegung von grofler Bedeutung. Die Motivation fiir den Einsatz einer Vibrati-
onsunterstiitzung ist die Aufweitung des Prozessfensters in der Verarbeitung komple-
xer Materialsysteme. Aus diesen Griinden wird eine Weiterverfolgung der hier be-
trachteten Themen empfohlen. Als Folgearbeiten werden vorgeschlagen:

e Die Klirung der Ursache fiir die Scherverdiinnung des Harzsystems
RIMR135/RIMH1366
In der Arbeit wurde bereits der Erkldrungsansatz geliefert, dass Harz und
Haérter in Abhédngigkeit der Temperatur und des Aushértegrades als Emulsi-
on vorliegen. Er konnte jedoch nicht final bestéitigt werden. Eine mogliche
Methode fiir den Nachweis einer heterogenen Mischung kann neben der be-
reits verwendeten optischen Mikroskopie die Dielektrische Analyse mit dem
Ziel der Identifikation von temperatur- und zeitabhingigen Grenzflichen
sein [169, 170]. Das Vorliegen eines Mehrphasensystems bei niedrigen
Temperaturen kann auflerdem in einem ersten Schritt in DSC-Messungen
mit den Reinkomponenten und dem Mischsystem durch die Existenz mehre-
rer Glasiibergangstemperaturen (Ty) erfolgen. Im Gegensatz zu homogenen
Mischungen weisen heterogene mindestens zwei Glasiibergangstemperatu-
ren auf [171].
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Die Validierung des Simulationsmodells unter Verwendung einer nicht-
aushirtenden Fliissigkeit und eines reprisentativen Modells der trocke-
nen Faserstruktur

Der erste Schritt beinhaltet die Suche nach einer stabilen, homogenen (Fil-
tereffekte) und nicht aushértenden Fliissigkeit und die rheologische Bestim-
mung des FlieBverhaltens. Das FlieBverhalten muss anschlieBend mit einer
geeigneten Modellfunktion beschrieben und in das Simulationsmodell im-
plementiert werden. Um eine direkte Vergleichbarkeit zwischen Simulation
und Experiment gewihrleisten zu konnen, muss zudem die trockene Fa-
serstruktur anhand eines reprdsentativen Modells abgebildet werden. Hier
bieten sich computertomographische Aufnahmen und die Uberfiihrung in or-
thorhombische Netze an. AnschlieBend konnen die Massenstrome fiir ver-
schiedene Druckgradienten experimentell bestimmt und mit den in der Simu-
lation berechneten verglichen werden.

Die Erweiterung der bestehenden CFD-Simulation, um die Kopplung
von Mikro- und Makrofluss sowie die Beriicksichtigung der Tempera-
tur- und Aushiirtegradabhingigkeit der Modellfunktion zur Beschrei-
bung des Flielverhaltens

Dies ermoglicht eine realititsnihere Bewertung der Auswirkungen nicht-
newtonschen FlieBverhaltens beim Fluss durch trockene Faserstrukturen.
Rheologische Oszillationstests bei iiberlagerter Rotation mit dem Harz-
system RIMR135/RIMH1366

Das Ziel besteht darin, das scherverdiinnende FlieBverhalten, hervorgerufen
durch die oszillatorische Deformation wihrend einer konstanten iiberlagerten
Scherbelastung zu untersuchen. Diese Versuchsart entspricht der in der Rea-
litdt in vibrationsunterstiitzten Infiltrationsversuchen angestrebten Material-
belastung. Folglich kann damit die oszillationsbedingte Viskositatserniedri-
gung bei definierten Grundscherraten quantifiziert und die potentielle Effekt-
stirke einer Vibrationsunterstiitzung abgeschitzt werden.

Alternative Methoden zur Erzeugung zusiitzlicher Scherraten in HIP
Die Einkopplung zusitzlicher Scherraten wurde im Rahmen dieser Arbeit
iiber die Erzeugung von Wandvibrationen, die von einem Vibrationsmotor
generiert wurden, versucht. Auf reale Formwerkzeuge ist diese Methode
aufgrund deren GréBe und Masse nur bedingt libertragbar. Eine Alternative
bietet die Erzeugung zusitzlicher Scherraten iiber den Injektionsdruck mit
iberlagerten Druckschwankungen (Pulsationsstromung) wie in nachfolgen-
der Abbildung gezeigt. Die Einkopplung erfolgt dabei iiber die Injektions-
einheit. Ein Beispiel ist in [132] skizziert; die Oszillation des Injektionsdru-
ckes wird iiber einen in die Injektionsleitung integrierten Kolben realisiert.
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Abb. 8-1:  Effektiver Injektionsdruck mit iiberlagerter Oszillation
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A Anhang

a Zusatzdiagramme
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Abb. A-1:  Viskositiitsverliufe des Harzsystems RTM6 bei 80 °C
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Abb. A-2: Zeitliche Entwicklung des Viskosititsverlaufs bei 30 °C fiir das Harzsystem
RIMR135/RIMH1366 ab Zyklus 9
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Abb. A-3: Test auf viskose Erwiirmung — Temperaturverliufe der Silikonél-Proben wihrend
des Scherratensweeps
Dargestellt sind, neben dem Viskositdtsverlauf der Messung ohne Thermoelement im
Messspalt, die drei Wiederholungsmessungen mit derselben Probe.
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Abb. A-4: Test auf viskose Erwarmung — Temperaturverliufe der Luftmessungen wihrend des
Scherratensweeps
Die Luftmessungen werden dreimal wiederholt. Die starken Schwankungen im Tempera-
turverlauf sind auf die Reibung zwischen Messfiihler und rotierender Messgeometrie zu-
riickzufiihren. Sie sind im Vergleich zur Messung mit Harz und Ol deutlich groBer, was
mit der fehlenden Schmierfilmwirkung begriindet wird. Bei der Aufzeichnung der Tempe-
raturwerte fiir die Messung V2 kam es zum Datenverlust. Die Ergebnisse liegen in Form
eines Diagramms als Temperaturverlauf iiber der Zeit vor und bestdtigten die Verldufe
von V1 und V3.
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Abb. A-5: Wiederholungsmessungen des Amplitudentests mit dem Harzsystem
RIMR135/RIMH1366 bei 25 °C
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Abb. A- 6: Cox-Merz-Diagramm ermittelt aus den rotatorischen Messungen und den Frequenz-
tests bei 25 °C
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b Zusatztabellen

Tab. A-1:  Angaben zu den generierten CFD-Netzen der Kubischen Einheitszellen

8o g xz o .2 %‘g
= _— _— W - = < 2 wt" EN
: f¢ 5@ §& 31 E¥ %I it
£ 32 BF EF i3 oz 2§ ii
= o
5 S T s 2 =8 =%
= . ==
61,1 10 305256 668 282898 46,6 / 134,84 1,9 2,7

78,5 10 1064792 2664 990342 0,2/162,0 171,8 8,4

Tab. A-2: Angaben zu den generierten CFD-Netzen der Hexagonale Einheitszellen

S s NE o .S %S
) S ) g =
E_ =5 =8 =% S % <& EE
= = £ R = < o0 s 2 = 5] 2 o
X ! N © N © N - . = 5}
= 2 =£§5 =92 =8 g < 58 . =
£ = < X <$ < 3 = “: :é,E:
@ M am = = 5 o
| s - 2
a = ”

49,2 10 480956 1152 456192 449/132,3 1,9 2,8
65,3 10 492340 476 462196 37,2/1358 23 3,4

90,7 10 510473 4800 444440 0,2/154,0 121,6 5,0
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Tab. A-3:  Massenstrome fiir den Mikroflussbereich der nicht-newtonschen Betrachtungsfille
Massenstrom' [g/min]
Vp Kub Kub Hex Hex Hex
[bar/m] V=0,611 V=0,785 Vi=0,492 Vi=0,653 Vi=0,907
100 5,56E-09 1,03E-09 9,60E-09 1,40E-09 2,35E-11
50 2,33E-09 4,34E-10 4,21E-09 5,33E-10 4,30E-12
30 1,06E-09 1,83E-10 2,08E-09 2,10E-10 1,33E-13
14,3 2,09E-10 1,53E-11 5,42E-10 1,42E-11 4,64E-14
6,7 3,31E-12 6,30E-13 2,72E-11 8,10E-13 2,17E-14
Tab. A-4: Massenstrome fiir den Mikroflussbereich der newtonschen Betrachtungsfille
Massenstrom' [g/min]
Vp Kub Kub Hex Hex Hex
[bar/m] Vi=0,611 Vi=0,785 V=0,492 Vi=0,653 Vi=0,907
100 6,48E-09 1,30E-09 1,08 E-08 1,74E-09 4,68E-11
50 3,23E-09 6,42E-10 5,38E-09 8,70E-10 2,34E-11
30 1,94E-09 3,85E-10 3,23E-09 5,22E-10 1,40E-11
14,3 9,24E-10 1,82E-10 1,54E-09 2,49E-10 6,69E-12
6,7 4,33E-10 8,34E-11 7,22E-10 1,17E-10 3,14E-12

! Die Massenstrome sind fiir die durchstrdmten Querschnittsflichen der Einheitszellen angegeben.
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Tab. A-5: Mittlere Druckgradienten und Standardabweichungen der geséttigten Infiltrations-
versuche ohne Vibrationsunterstiitzung

Druckgradient /

Standardabweichung [bar/m]

Messintervall-Nr.

10

V1 pN

4,0/
0,0007

3,0/
0,0002

2,0/
0,0003

1,5/
0,0004

1,0/
0,0006

0,5/
0,0009

VipA V2pA V3pAa

0,5/
0,0009

1,0/
0,0014

1,5/
0,0005

2/
0,0007

2,5/
0,0004

3,0/
0,0007

4/
0,0018

4,5/
0,0007

0,1/
0,0070

0,2/
0,0064

0,3/
0,0061

0,4/
0,0060

0,5/
0,0064

0,6/
0,0061

1/
0,0057

0,1/
0,0070

0,2/
0,0065

0,3/
0,0059

0,4/
0,0057

0,5/
0,0055

0,6/
0,0067

0,7/
0,0066

0,8/
0,0059

0,9/
0,0061

1,0/
0,0062

V4 pN

1,0/
0,0056

0,9/
0,0058

0,6/
0,0059

0,5/
0,0065

0,4/
0,0057

0,3/
0,0062

0,2/
0,0060

0,1/
0,0067




Anhang

201

Tab. A- 6:  Versuchsdaten der RTM-Vorversuchsreihe

Pinj Twkz Lagenmasse
(gemittelt) (gemittelt) Harzmasse (gemittelt)

Versuchsbezeichnung [bar] [°C] lel gl

RTM-1_V1 3,03 30,5 4273 27,5
RTM-1_V2 2,08 31,9 419,9 27,3
RTM-1_V3 2,95 294 4448 27,4
RTM-1_V4 3,02 28,9 421,1 27,3
RTM-1_V5§ 3,00 30,3 446,8 27,4
RTM-1_Vé6 2,97 31,0 4239 27,3
RTM-1_V7 1,99 314 423,1 27,5
RTM-1_V8 2,02 31,3 4241 27,2
RTM-1_V9 2,00 32,0 426,6 27,4
RTM-1_V10 2,01 30,9 422,6 27,3
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¢ Datenblatter
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EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135
EPIKURE™ Curing Agent MGS® RIM H 134 - RIM H 137

page

Characteristics
Application

Specifications

Processing details

Mixing ratios

Temperature development
Viscosity

DMA

T, Development
Mechanical data

N

O NN OO BDODN

Approval

German Lloyd

Application

specially designed for infusion processes

(RMT;, SCRIMP/VARI)

rotor blades for wind turbines, boat and shipbuilding, sports
equipment

Operational
temperature

-60 °C up to +50 °C (-76 °F up to 122 °F)
without heat treatment

-60 °C bis +80 °C (-76 °F up to 176 °F)
after heat treatment

Processing

at temperatures between 10 °C and 50 °C (50-122 °F)
due to the very low mixing viscosity especially suited for
infusion, injection and pultrusion

Features

very low viscosity

excellent initial curing properties at room temperature
pot life from approx. 0,5 hour to approx. 4 hours
short curing times at high temperatures

Storage

shelf life of 24 month in originally sealed containers

Content

Characteristics
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EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135

Very low-viscosity laminating resin system with different pot lives for processing of
glass, carbon and aramide fibers. Due to its good mechanical properties, this system
is suitable for the production of components featuring high static and dynamic loadabi-

lity.

The range of pot lives is between approx. 0,5 hour and approx. 3 - 4 hours. The parts
can be worked and demolded after curing at room temperature. Curing at higher tem-
peratures (up to approx. 80-100 °C, 176-212 °F) is possible, depending on layer thick-
ness and geometry of the parts to be manufactured. The curing times can be reduced
to a few minutes by this.

Adding internal parting agents, such as zinc stearate, etc., has proven useful for pultru-
sion processes. Profiles with good surface qualities are obtained. Depending on pro-
file geometry, mould temperatures in the range of 180-230 °C (356-446 °F) are possib-
le, thus permitting high drawing speeds.

The mixing viscosity is very low, which is especially advantageous for infusion and
injection processes. It may be lowered to approx. 150 mPas by heating the resin mass
(see diagram). This means that even complicated molded parts with long flow paths
can be easily infused. The temperature rise with hardener RIMH 137 remains very low
up to a mold temperature of approx. 30 °C, so that even parts of greater thickness can
be produced at elevated temperatures.

The infusion resin system does not contain any unreactive components. The raw ma-
terials used feature a very low vapor pressure. This permits processing of the material
under vacuum even at elevated temperatures (VARIM process). Compatibility problems
are not to be expected in combination with UP gelcoats, various paints (e.g. PUR-
based), etc. However, comprehensive tests are indispensable.

The relevant industrial safety regulations for the handling of epoxy resins and harde-
ners and our instructions for safe processing are to be observed.

The resin and hardeners can be stored for at least 12 months in their carefully sealed
original containers. The resin and hardeners may crystallize at temperatures below
+15 °C (59 °F). The crystallization is visible as a clouding or solidification of the con-
tents of the container. Before processing, the crystallization must be removed by war-
ming up. Slow warming up to approx. 50-60 °C (122-140 °F) in a water bath or oven and
stirring or shaking will clarify the contents of the container without any loss of quality.
Use only completely transparent products. Before warming up, open containers slight-
ly to permit equalization of pressure. Caution during warm-up! Do not warm up over an
open flame! While stirring up use safety equipment (gloves, eyeglasses, respirator).

Application

21-2
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EPIKOTE™ Resin MGS®RIM 135
ifi ion
Infusion resin RIM 135 sPec cations
Density [g/cm?] 1,13-1,17
Viscosity [mPas] 700 -1.100
Epoxy fequivalent 166 - 185
equivalent [g/equivalent]
Epoxy [equivalent
value /100g] 0,54 - 0,60
Refractory 1,548-1,552
index
Measuring conditions:
measured at 25 °C / 77 °F
Hardener Hardener Hardener
RIMH 134 RIMH 1366 RIMH 137
Density [g/cm?] 0,93 -1,00 0,92 - 0,96 0,93 -0,98
Viscosity [mPas] 10 - 80 4-25 10 - 50
Ami
MNe  mg KOH/ig]| 550 - 700 500 - 625 400 - 600
value
Refractoy 1,4900 - 1,5000 | 1,4525-14750 | 1,460 - 1,463
index

Measuring conditions:
measured at 25 °C / 77 °F
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EPIKOTE™ Resin MGS®RIM 135

Infusion resin RIM 135 Hardeners RIMH 134-137

Average EP - 056 )

Value

Average amine

. - 52
equivalent
Infusion resin RIM 135 : Hardener RIMH 134 - RIMH 137

By weight 100:30+2
By volume 100:36 + 2

The specified mixing ratios must be observed as exactly as possible. Adding more or
less hardener will not effect a faster or slower reaction - but in incomplete curing which

cannot be corrected in any way.

Resin and hardener must be mixed very thoroughly. Mix until no clouding is visible in
the mixing container. Pay special attention to the walls and the bottom of the mixing

container.

Processing details

Mixing ratios
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EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135

[°F] [°C] Temperature

482 250
[\Hardener RIMH 134
392 200 -
302 150 - Hardeners
RIMH 1366
212 100 - Hardener
RIMH 137
122 50 !/ ‘/_\
32 O T T T T T T

0:00 1:00 2:00 3:00 4:00 5:00 6:00 7:00

Time [h:min]

Quantity: 100 g / 20 °C (77 °F)

The optimum processing temperature is in the range between 20 °C and 25 °C
(68-77 °F). Higher processing temperatures are possible, but will shorten pot life. A
rise in temperature of 10 °C (50 °F) will halve the pot life. Water (for example very high
humidity or contained in fillers) causes an acceleration of the resin/hardener reaction.
Different temperatures and humidities during processing have no significant effect on
the strength of the hardened product.

Do not mix large quantities - particularly of highly reactive systems - at elevated proces-
sing temperatures. The heat flow from the mixing container is very low, so the contents
will heat up fast because of the dissipating reaction heat (exothermic resin-hardener
reaction). This can result in temperatures of more than 200 °C (392 °F) in the mixing
container, which may cause smoke-intensive burning of the resin mass.

Temperature
development

2.1-5
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EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135

Viscosity of mixture at different temperatures Viscosity

Infusion resin RIM 135 with Hardener RIMH 1366

[mPas]

700

|
600 -

500 -
400 -
300 -
200 -

100 -

0 T T T T T
[°C] 15 20 25 30 35 40 45
[°F] 59 68 77 86 95 104 113

Temperature

Viscosity development

Infusion resin RIM 135 with Hardener RIMH 1366 and Hardener RIMH 137

[mPas]
8000
7000 -
6000
5000
4000
3000
2000
1000

O T T T
0 20 40 60 80 100 120 140

RIMH 1366 RIMH 137/

Time [minutes]

Measuring conditions:
Temperature: 40°C (104 °F); measuring gap 0,2 mm

2.1-6
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EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135

Development of glass transition temperature (T;) at 60 °C TG Development

Infusion resin RIM 135 with Hardener RIMH 1366

[F] [°CIT,

194 90

176 80 - 4

158 70
140 60 | T
122 50 - \ T
104 40 - TG1
86 30
68 20 |
50 10
32 0 ‘ ‘ ‘ \
0 5 10 15 20 25
Time [h]

DMA Measuring after heat treatment DMA

DMA-T (peak) tan delta
Infusion resin RIM 135 with Hardener RIMH 1366

E‘ Storage Modulus [MPa] tan d

3500 050
3000 | E(1H2) Peak 92,4 °C (198,32 °F)

1040

2500 | 1 0,30
Onset 84,7 °C (184,46 °F)

2400 MPa

2000 - + 0,20

1500 - + 0,10

1000 + tan d(1 Hz) \ \A 0,00
500 \ — -0,10
0 - -0,20

[°’Cl 20 40 60 80 100 120
[°F] 68 104 140 176 212 248
Temperature

Measuring conditions:
Sample thickness: 2 mm
Heat rate: 2 K/min
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EPIKOTE™ Resin MGS®RIM 135

Mechanical data of neat resin

Brunsw.

Density [g/lcm?] 1,18 - 1,20
Flexural strength [N/mm?] 90 -120
Modulus of elasticity [KN/mm?] 2,7-3.2
Tensile strength [N/mm?] 60 -75
Compressive strength [N/mm?] 80 -90
Elongation at break [%] 8-16
Impact strength [KJ/m?] 70-80
Water absorption 24 h [%] 0,10 - 0,20
at 23 °C 7 d [%] 0,20 - 0,50
o> 110
stresses acc. to DLR 90 % exp.> 2 x 10°

Curing: 24 hat23 °C (74 °F) + 15 hat 60 °C (140 °F), partly cured/full cure

Typical data according to WL 5.3203 Parts 1 and 2 of the
German Aviation Materials Manual.

Advice:

Mechanical data are typical for the combination of laminating resin RIM 135 with
hardener RIMH 137. Data can differ in other applications.

Mechanical data
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EPIKOTE™ Resin MGS®RIM 135

Data of reinforced resin

Static tests in standard climate

Mechanical data

CRC samples:

SRC samples:

GRC CRC SRC

Reinforced with Glass fibre Carbon fibre Aramide fibre
Flexural

¢ th [N/mm?] 510 - 560 720 -770 350 - 380
streng
Tensile

¢ th [N/mm?] 460 - 500 510 - 550 400 - 480
streng
Compressive

¢ th [N/mm?] 410 - 440 460 - 510 140 - 160
streng
Interlaminar

h ¢ th [N/mm?] 42 - 46 47 - 55 29-34
shear streng
Modulus of

lasticity [KN/mm?] 20-24 40 - 45 16 -19
elastici
GRC samples:

16 layers of glass fabric, 8H satin, 296 g/m? (8.7 0z/sq.yd.), 4 mm (0.16 in) thick
8 layers of carbon fabric, plain, 200 g/m? (5.9 o0z/sq.yd.) 2 mm (0.08 in) thick
15 layers of aramide fabric, 4H satin, 170 g/m? (5.0 0z/sq.yd.), 4 mm (0.16 in) thick

Fibre content of samples during processing/testing: 40 - 45 vol%
Data calculated for fibre content of 43 vol%

Typical data according to WL 5.3203 Parts 1 and 2
of the GERMAN AVIATION MATERIALS MANUAL

Sample preparation
Curing:

24 h at 23 °C (74 °F)

+15h at 80 °C (176 °F)
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EPIKOTE™ Resin 05475
EPIKURE™ Curing Agent 05443

Product Description

EPIKOTE™ Resin 05475 is a low viscous epoxy resin based on bisphenol-A resin EPIKURE™
Curing Agent 05443 is a low viscous very fast amine hardener.

Application Areas/Suggested Uses

Low viscous resin system designed for RTM applications with excellent wetting and adhesion
characteristics on fibreglass, carbon- or aramid-fibres, particularly in automotive. Benefits of this
system are a low viscosity during infusion (3min @ 85°C <100mPas) and a short curing cycle, which
allows an early demoulding (18 min @ 85°C).

The system EPIKOTE™ Resin 05475 with EPIKURE™ Curing Agent 05443 is suitable in combination
with our internal release agent HELOXY ™ Additive 112 (recommended amount of about 1-2%). The
compounds result in outstanding surface finish.

Benefits

Low viscosity during infusion

Long infusion time (minimum 3min @ 85°C) and faster T; development
Short curing cycle

Easy to process

Better wetting properties

Good thermal and mechanical performance

O o0 O O O O

Sales Specification

EPIKOTE™ Resin 05475

Property Unit Value Test Method /
Standard
Viscosity at 25°C mPa-s 9000 - 10000 DIN 53015
Epoxy equivalent g/equivalent 178 - 182 DIN 16945
Color Gardner 0-3 ISO 4630
Refractive index at 25°C 1.569 — 1.575 DIN 51423

EPIKURE™ Curing Agent 05443

Property Unit Value Test Method /
Standard
Viscosity at 25°C mPa-s 10 - 20 DIN 53015

® and ™ Licensed trademarks of Momentive Specialty Chemicals.

The information provided herein was believed by Momentive Specialty Chemicals (‘Momentive”) to be accurate at the time of preparation or
prepared from sources believed to be reliable, but it is the responsibility of the user to investigate and understand other pertinent sources of
information, to comply with all laws and procedures applicable to the safe handling and use of the product and to determine the suitability of the
product for its intended use. All products supplied by Momentive are subject to Momentive’s terms and conditions of sale. MOMENTIVE
MAKES NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR
ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY MOMENTIVE, except that the product shall
conform to Momentive’s specifications. Nothing contained herein constitutes an offer for the sale of any product.
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Typical Properties

EPIKOTE™ Resin 05475

Property Unit Value Test Method /
Standard

Delivery form liquid

Viscosity at 25°C mPas 9500 + 500 DIN EN ISO 3219

Density at 20°C kg/l 1.15-1.19 ISO 2811

EPIKURE™ Curing Agent 05443

Property Unit Value Test Method /
Standard

Delivery form liquid

Density at 20°C ka/l 0.97 DIN 16945

® and ™ Licensed trademarks of Momentive Specialty Chemicals.

The information provided herein was believed by Momentive Specialty Chemicals (‘Momentive”) to be accurate at the time of preparation or
prepared from sources believed to be reliable, but it is the responsibility of the user to investigate and understand other pertinent sources of
information, to comply with all laws and procedures applicable to the safe handling and use of the product and to determine the suitability of the
product for its intended use. All products supplied by Momentive are subject to Momentive’s terms and conditions of sale. MOMENTIVE
MAKES NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR
ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY MOMENTIVE, except that the product shall
conform to Momentive’s specifications. Nothing contained herein constitutes an offer for the sale of any product.
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Processing Details

Mixing ratio
EPIKOTE™ Resin 05475 100 parts by weight
EPIKURE™ Curing Agent 05443 24 parts by weight

Mixing tolerance

The maximum allowable mixing tolerance is + 2 pbw, but it is particularly important to observe the
recommend mixing ratio as exactly as possible. Adding more or less hardener will not yield in a faster
or slower reaction - but an incomplete curing which cannot be corrected.

Resin and hardener must be mixed very thoroughly. Mix until no clouding is visible, pay special
attention to the walls and the bottom of the mixing container.

Processing Data

Viscosity of formulation
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viscosity [mPas]

Processing Data Unit Value
Viscosity of formultion at 25°C mPa-s 1200 + 100
at 80°C mPa-s 305
At 100°C mPa-s 13+ 3
Pot life at 25°C Min 120
Gel time at 80°C ] 330 + 30
at 100°C s 210 £ 30
at 120°C s 150 + 30
at 140°C s 90 + 30
Viscosity increase at 80°C mPa-s 47/63/100
after 60s / 120s / 180s at 100°C mPa-s 33/123/1402
at 120°C mPa-s 40/865/>100000
at 140°C mPa-s 20070/>100000

® and ™ Licensed trademarks of Momentive Specialty Chemicals.

The information provided herein was believed by Momentive Specialty Chemicals (‘Momentive”) to be accurate at the time of preparation or
prepared from sources believed to be reliable, but it is the responsibility of the user to investigate and understand other pertinent sources of
information, to comply with all laws and procedures applicable to the safe handling and use of the product and to determine the suitability of the
product for its intended use. All products supplied by Momentive are subject to Momentive’s terms and conditions of sale. MOMENTIVE
MAKES NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR
ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY MOMENTIVE, except that the product shall
conform to Momentive’s specifications. Nothing contained herein constitutes an offer for the sale of any product.
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Processing temperature

A preferred processing temperature is in the range between 25°C and 90°C. Higher processing
temperatures are possible but will shorten the pot life. A rise in temperature of 10°C reduces the pot
life by approx. 50%. Different temperatures during processing have no significant effect on the
strength of the hardened product.

Do not mix large quantities at elevated processing temperatures. The mixture will heat up fast
because of the dissipating reaction heat (exothermic reaction). This can result in temperatures of
more than 200°C in the mixing container.

Viscosity Profiles Data at different temperatures
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Exemplify curing cycle:
15 min @ 85°C

Typical Properties of the cured, non-reinforced system

Property Unit Value Test Method
Tg, Onset,first run °C 124 DSC, onset
Tensile strength MPa 78

Tensile modulus MPa 2775 DIN EN ISO 527-1
Elongation at break % 6-7

Flexural strength MPa 126 DIN EN ISO 178
Flexural modulus N/mm?2 2860

Impact resistance mJ/mm? 17 ISO 179
Fracture toughness

Kic MN/n®2 0,8 -0,85

G N/mm? 160 - 170

Hardness (15min @ 80°C) 83 - 85 Shore D

® and ™ Licensed trademarks of Momentive Specialty Chemicals.

The information provided herein was believed by Momentive Specialty Chemicals (‘Momentive”) to be accurate at the time of preparation or
prepared from sources believed to be reliable, but it is the responsibility of the user to investigate and understand other pertinent sources of
information, to comply with all laws and procedures applicable to the safe handling and use of the product and to determine the suitability of the
product for its intended use. All products supplied by Momentive are subject to Momentive’s terms and conditions of sale. MOMENTIVE
MAKES NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR
ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY MOMENTIVE, except that the product shall
conform to Momentive’s specifications. Nothing contained herein constitutes an offer for the sale of any product.
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Safety, Storage & Handling

Please refer to the MSDS for the most current Safety and Handling information.

EPIKOTE™ Resin 05475 should be stored at room temperature in its carefully sealed original
containers. Under these conditions the shelf life is a minimum of one year from date of certification.

EPIKURE™ Curing Agent 05443 should be stored at room temperature in its carefully sealed original
containers, so that moisture is excluded. Under these conditions the shelf life is a minimum of two
years from date of certification.

Care should be taken to avoid storage environments resulting in moisture contamination. Exposure
to moisture will cause an increase in viscosity and reactivity, the degree of increase depending on the
amount of moisture, which has been absorbed.

It is rarely possible that the resin or the hardener crystallize at temperatures below 15°C. The
crystallisation is visible as a clouding or solidification of the content of the container. Before
processing, the crystallisation must be removed by warming up. Slow warming up to 50 - 60°C in a
water bath or oven and stirring or shaking will clarify the contents in the container without any loss of
quality. Use only completely clear products. Before warming up, open containers slightly to permit
equalization of pressure. Caution during warm up! Do not warm up over open flame!

® and ™ Licensed trademarks of Momentive Specialty Chemicals.

The information provided herein was believed by Momentive Specialty Chemicals (‘Momentive”) to be accurate at the time of preparation or
prepared from sources believed to be reliable, but it is the responsibility of the user to investigate and understand other pertinent sources of
information, to comply with all laws and procedures applicable to the safe handling and use of the product and to determine the suitability of the
product for its intended use. All products supplied by Momentive are subject to Momentive’s terms and conditions of sale. MOMENTIVE
MAKES NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR
ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF ANY INFORMATION PROVIDED BY MOMENTIVE, except that the product shall
conform to Momentive’s specifications. Nothing contained herein constitutes an offer for the sale of any product.



HexFlow® RTM 6

180°C mono-component epoxy system for Resin

Transfer Moulding and Infusion technologies

Product Data

Description

HexFlow® RTM 6 is a degassed, monocomponent resin specifically designed for resin transfer moulding
(RTM) processes and to fulfil the requirements of the aerospace industry.

Nature

HexFlow® RTM 6 is a premixed epoxy system for service temperatures from -60°C up to 120°C (-75°F up to
248°F). At room temperature, it is a brown translucent paste but its viscosity decreases quickly by increasing
the resin temperature.

Advantages

Monocomponent system

Already degassed. Ready for use

High glass transition temperature

Excellent hot/wet properties

Easy to process (low injection pressure)

Long injection window =150 min at recommended injection temp.
Low moisture absorption

Short, simple cure cycles

Transport classification

Product classification:
B HexFlow® RTM 6 Mono-Component: UN 3233 division 4.1 (type C)

Availability

HexFlow® RTM 6 resin is available with a wide range of Injectex®, HexForce® and multiaxial fabrics (carbon,
glass, aramid, hybrid).

Storage
W Shelf Life @ 23°C 15 days minimum
B Guaranteed Shelf Life @ -18°C 9 months

Typical Resin Properties

Gel Time
Temperature (°C) Time (min)
120 > 240
140 95
180 30
210 12
240 5

a—
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HexFlow® RTM 6

Viscosity Profile

Complex viscosity (Pas)

0.1
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HexFlow® RTM 6 Isothermal viscosity

Viscosity evolution versus storage time at 80°C

Viscosity (mPa.s) Temperature °C

250

200

150

100

50

0

200

0

20 40 60 80 100 120 140 160

Time (min)

Viscosity - --- - -Temperature

Viscosity for a standard injection cycle

Initial viscosity 120°C (mPa.s) Viscosity after 2h at 120°C (mPa.s)
TO 33 59
TO + 2h30 80°C 32 59
TO + 5h00 80°C 33 63
TO + 7h30 80°C 35 75
TO + 10h00 80°C 38 89

TO: time to reach 80°C.

Water Pick-up (neat resin)

o

8 10

Time (days)

(14 days in water/70°C)

12 14 16
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180°C mono-component epoxy system for Resin Transfer Moulding and Infusion technologies

Neat Resin Properties

Tensile Flexure
Strength (MPa) 75 132
Modulus (MPa) 2890 3300
Strain (%) 3.4
Standard specifications ASTM D638 ASTM D790
Uncured resin density: 1.11 g/cm® at 25°C
Cured resin density: 1.14 g/cm?® at 25°C
Fracture toughness
(G, /ASTM D 5045): 89 J/m2

Coefficient of Thermal Expansion: 52.7 e-6 /K

Properties on Composite Laminate

Composition of the laminate: Injectex® G0926: 5H Satin weave of 370g/m?, HR 6K
Epoxy powdered fabric
Fibre volume fraction: 57%
HexFlow® RTM 6 resin
Inject the resin under vacuum/low pressure (1 to 5 bar)
Cure cycle 120 min at 180°C - no postcure

Dry/RT Properties

Tensile Warp I.L.S. Warp Compression Warp In Plane Shear
Strength (MPa) 860 62 680 95
Modulus (GPa) 67 - 60 4.3
Standard specifications EN 2597 B EN 2563 EN 2850 A1 EN 6031

Values obtained for G0926 SD (AS4C J) E0O1 RTM6




HexFlow® RTM 6

Wet/70°C Properties

Tensile Warp I.L.S. Warp Compression Warp IPS
Strength (MPa) 895 44 370 78
Modulus (GPa) 65 - 63 3.5
Standard specifications | 1SO 527-4 Type 3 EN 2563 EN 2850 A1 EN 6031

Values obtained for G0926 SD (AS4C J) E0O1 RTM6

Process Specification

Injection:

B Preheat resin at 80°C

B Preheat the mould at 120°C

B Inject the resin (80°C) under vacuum/low pressure (1 to 5 bars)

Please consult: HexFlow®RTM6/RTM6-2 Safety & Processing Recommendations for Injection & Infusion for more information.

Standard Cure and Post-cure Cycle

Recommended cure cycle : 120 min at 180 °C - no postcure

Cure Cycle Possibilities

Cycle N°1 (*) Cycle N°2 (*)
Temperature
180 °C 120 min 90 min
DMA dry - Glass Transition
- E’ onset value 202 °C 194 °C
- E” peak 210°C 206 °C
- Tan 8 peak 215°C 211 °C
Moisture weight gain 0.80 % 0.84 %
(70°C/85%RH,equil)
DMA wet - Glass Transition
- E’ onset value 160 °C 155°C
- E” peak 170 °C 175°C
- Tan 3 peak 175 °C 190 °C

(*) Laminate Data G0926 SD (AS4C J) EO1 RTM6

Important

All information is believed to be accurate but is given without acceptance of liability. Users should make their own
assessment of the suitability of any product for the purposes required. All sales are made subject to our standard terms
of sale which include limitations on liability and other important terms.

®Copyright Hexcel Corporation
Publication ITA 065f (December 2014)

For More Information
Hexcel is a leading worldwide supplier of composite materials to aerospace and other demanding industries. Our
comprehensive product range includes:

W Carbon Fibre B HexTOOL® composite tooling material
B Reinforcement Fabrics B Structural Film Adhesives

B Carbon, glass, aramid and hybrid prepregs B Honeycomb Cores

B RTM Materials B Engineered Core

For US quotes, orders and product information call toll-free 1-800-688-7734
For other worldwide sales office telephone numbers and a full address list please go to:

http://www.hexcel.com/OurCompany/sales-offices



ST15 RTM Resin

A toughened, monocomponent epoxy system for resin transfer molding

Product Data

Description

ST15 RTM resin is a monocomponent resin specifically developed for aerospace resin transfer molding (RTM)
applications where high toughness is required.

Nature

ST15 is a premixed epoxy system for service temperatures up to 120°C. At room temperature, it is a grey colored
paste but its viscosity decreases quickly by increasing the resin temperature.

Advantages

® Monocomponent system
® Already degassed

® Easy to process

® High toughness

® | ow moisture absorption
® Good solvent resistance

Availability
ST15 resin is available with a wide range of HexForce® reinforcements.
Storage

® Shelf-life @ 24°C 30 days

® Shelf-life @ -18°C 18 months

Process Parameters

Process Parameters ST15
Pot Temperature (°C) 80
Viscosity at Pot Temperature (mPa-s) < 500
Injection Temperature (°C) 150
Viscosity at Injection Temperature (mPa-s) 45
Cure Temperature (°C) 190
Cure Time (hours) 2

©Copyright Hexcel Corporation
HexTow, Hexcel and the Hexcel logos are registered trademarks of Hexcel Corporation, Stamford, Connecticut.

<
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ST15 RTM

Neat Resin Properties

Resin Product Data

Neat Resin Properties ST15
G1c (J/m?) 1000
K1c (MPa-m"?) 1.88
Tg E’, Dry (°C) 159
Tg E’, Wet (°C) 136
Cured Density (g/cc) 1.2
Tensile Strength (MPa) 89.6
Tensile Modulus (GPa) 3.3
Tensile Elongation (%) 3.6
Flex Strength 3-point (MPa) 123
Flexural Modulus 100-4000 pe (GPa) 3
MEK Uptake, 6 Days Immersion (%) 0.01

Note: The max value is reported for tensile strength, the average value is reported for tensile modulus

Viscosity Profile

150°C Isothermal
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ST15 RTM Resin Product Data

Properties of Composite Laminates

Sample:

Injectex® G0926 SB: 5HS satin weave of 370 gsm AS4C high strength fibre.
Fibre volume = 58%

Injection pressure = 3 bar + vacuum in mould

Cure cycle = 2 hours at 190°C

Laminate Properties Condition ST15
OHC Strength (MPa) RTA/dry 273
70°C/wet 210
RTA/dry 104
IPS Strength (MPa)
70°C/wet 83.0
RTA/dry 4.2
IPS Modulus (GPa)
70°C/wet 3.1
CAI (30 J impact) (MPa) RTA/dry 280
G1c (Jim?) RTA/dry 947
RTA/dry 71.6
ILS Strength (MPa) 120°C/dry 36.6
70°C/wet 48.1

Important

Hexcel Corporation believes, in good faith, that the technical data and other information provided herein is
materially accurate as of the date this document is prepared. Hexcel reserves the right to modify such information
at any time. The performance values in this data sheet are considered representative but do not and should not
constitute specification minima. The only obligations of Hexcel, including warranties, if any, will be set forth in a
contract signed by Hexcel or in Hexcel's then current standard Terms and Conditions of Sale as set forth on the
back of Hexcel's Order Acknowledgement.

For more information

Hexcel is a leading worldwide supplier of composite materials to aerospace and other demanding industries.
Our comprehensive product range includes:

® Carbon Fiber ® Structural Film Adhesives

® RTM Materials ® Honeycomb Sandwich Panels
® Honeycomb Cores ® Special Process Honeycombs
® Carbon, Glass, Aramid and Hybrid Prepregs ® Reinforced Fabrics

For US quotes, orders and product information call toll-free 1-866-556-2662 and 1-800-987-0658.
For other worldwide sales office telephone numbers and a full address list, please click here:
http://www.hexcel.com /contact/salesoffice

Copyright © 2013 — Hexcel — All Rights Reserved. October 2013
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CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM

TECHNICAL DATA SHEET

Tytec

DESCRIPTION ENGINEERED MATERIALS

CYCOM® PR 520 RTM is a one-part, 180°C (355°F) curing epoxy resin system offering superior damage
tolerance and good strain to failure required for composite primary structure applications.

The value of resin infusion is the ability to design complex geometric parts while leveraging a unitized
structure which ultimately leads to a reduction in weight, lower part counts and the elimination of many
post-manufacturing processes.

CYCOM PR 520 RTM is an off-white thick paste at room temperature reducing to a low viscosity when
heated for injection. The resin has a low enough viscosity to allow injection at 90 — 100°C (194 — 212°F).
Following injection, the resin viscosity decreases with increasing tool temperature to below 50 cP, thus
helping to ensure full fiber wetting.

CYCOM PR 520 RTM resin is fully cured following a 2-hour dwell at 180°C (355°F) after which it has a
continuous hot/wet service temperature of 104°C (220°F).

For reinforcement preforming operations, a fully compatible binder system, CYCOM® 7720 RTM, and a
low areal weight film, PR 520-1, have been developed for use with CYCOM PR 520 RTM. The binder and
low areal weight film are available pre-coated onto fabrics of the customer’s choice. A separate datasheet
for CYCOM 7720 RTM is available upon request.

FEATURES & BENEFITS

=  One-part epoxy resin system

= 30 day out-life at room temperature

» Two year shelf-life at -18°C (0°F)

= Low exotherm, i.e., thick part production capable
= ~500 cP initial injection viscosity

» <30 cP minimum viscosity

» Full cure after 2 hours at 180°C (355°F)

= Continuous hot/wet service performance >104°C (220°F)
» Low moisture absorption, ~0.6%

= High resin toughness

= Fully compatible binder available

SUGGESTED APPLICATIONS

Primary structure applications requiring superior toughness
= Engine Blades = Quter Guide Vanes
» Engine Blade Spacers/Platforms = Hinge/Brackets/Fittings
» Containment Cases

AECM-00015
REvV: 01
19 MARCH 2012



CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM

TECHNICAL DATA SHEET

CHARACTERISTICS

PR 520 RTM Rheometric Data
Figure 1 shows the dynamic viscosity of CYCOM PR 520 RTM heated from 50°C (122°F) to 220°C
(428°F) at 2°C (3.5°F) per minute. Note that suitable injection viscosities of <500 cP are reached at

temperatures over 100°C (212°F).
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Figure 1 | CYCOM PR 520 RTM Dynamic Viscosity at 2°C (3.5°F) per minute

Figure 2 shows the isothermal viscosity of CYCOM PR 520 RTM at 106°C (223°F). Note that at this
temperature the viscosity remains in the region of 500 cP for approximately 5 hours.
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Figure 2 | CYCOM PR 520 RTM Isothermal Viscosity at 106°C (223°F)
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CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM

TECHNICAL DATA SHEET

Figure 3 shows the isothermal viscosities of CYCOM PR 520 RTM at four different temperatures. Note
that at 160°C (320°F) the viscosity remains below 500 cP for approximately 40 minutes.
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Figure 3 | CYCOM PR 520 RTM Isothermal Viscosities

Table 1 | Neat Resin Characteristics

Property ! Value

Cured resin density, g/lcm® 1.25
Te by DSC, °C (°F)* 161 (322)
Tensile Strength, MPa (ksi) 82.1 (11.9)
Tensile Modulus, GPA (Msi) 4.0 (0.58)
Tensile Strain at Break, % 3.0
Poisson’s Ratio 0.398
Compressive Strength, MPa (ksi) 128 (18.5)
Compressive Modulus, GPa (Msi) 3.7 (0.53)
Shear Strength, MPa (ksi) 61.4 (8.9)
Shear Modulus, GPa (Msi) 2 0.8 (0.12)
Flexural Strength, MPa (ksi) 153.1 (22.2)
Flexural Modulus, GPa (Msi) 3.5 (0.50)
SENB KIC, MPa-m'? (ksi-in""?) 2.2(2.0)
SENB GIC, J/m?(in-Ib/in?) 1410 (8.1)
CTE by TMA, m/m-°C 52.9x10°

' All data tested at room temperature, dry conditions

2 Minimum modulus below Tg

* NOTE: Tg data is not applicable for U.S. export control classification or licensing.

For export-related information please contact us.

3 AECM-00012
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CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM

TECHNICAL DATA SHEET

PROPERTIES
Table 2 | CYCOM PR 520 RTM Typical Laminate Properties (3K-T650-35 8HS)
Property 24°g r(;15°F) 85°(‘:N(; t825°F) 107°$v gz:225°|=)
Warp Tensile Strength, MPa (ksi)® 945 (137)
Warp Tensile Modulus, GPa (Ms.i)3 75.8 (11.0)
Warp Compression Strength, MPa (ksi) 8 814 (118)
Warp compression Modulus, GPa (Msi)® 63.4 (9.2)
In-plane Shear Strength, MPa (ksi) 112 (16.3) - 49 (7.12)
In-plane Shear Modulus, GPa (Msi) 5.7 (0.83) - 3.6 (0.52)
OHT Strength, MPa (ksi)® 389 (56.4)
OHC Strength, MPa (ksi)® 319 (46.3) 238 (34.5) 203 (29.4)
Bearing Strength, MPa (ksi)® 910 (132)
4.5 J/mm (1007 in-b/in) 432 (62.7)
CSAI, MPa 7.0 J/mm (1576 in-Ib/in) 396 (57.4)
(ksi)® 8.3 J/mm (1865 in-Ib/in) 374 (54.2)
11.8 J/mm (2647 in.Ib/in) 329 (47.7)

' Dried in vacuum oven for 48 hours at 105°C (221°F) prior to testing
271°C (160°F) at 95% relative humidity to >90% equilibrium (where equilibrium ~0.47%)
® Data normalized to 60% V;

SUGGESTED PROCESSING PARAMETERS

The CYCOM PR 520 RTM resin infusion material system is characterized by a processing window that
must be respected in order to successfully manufacture a composite component.

For these guidelines the process is divided into three steps, corresponding to infusion preparation,
infusion and resin homogenization, and lock-off and cure.

Infusion Preparation

= To sufficiently degas this system it is recommended that a resin temperature of 105°C (221°F) is
used. This gives a viscosity of approximately 500 cps and pot-life of 5 hours. Degassing should be
administered for a minimum of 15 minutes at 65 mbar absolute (28” Hg).

= The resin holding reservoir and all transfer pipework should be kept at 105°C (221°F) for the duration
of the injection in order to obtain an optimum viscosity/pot-life relationship (i.e., ~500 cps for ~5
hours).

= Apply full vacuum to the tool containing the preformed reinforcement, ensuring minimal vacuum loss
(30 mbar in 5 minutes).

* Preheat the tool to a minimum of 165 + 5°C (330 + 8°F) before injection begins.
= If vent purging is required, heat exit lines to 105°C (221°F).

4 AECM-00012
REvV: 01
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CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM

TECHNICAL DATA SHEET

Infusion and Resin Homogenization

= For successful processing it is critical that the resin reaches a minimum of 165 + 5°C (330 + 8°F) prior
to entering the preform. This ensures no preform filtration of one of the formulation ingredients during
infusion. At this temperature the resin viscosity will remain below 500 cps for approximately 40
minutes and the formulation ingredient will be fully dissolved.

» Incorporation troughs or channels between inlet and preform (Refer to Figure where a suggested tool
feature is illustrated to allow curative melt) or a heat exchanger prior to the inlet have been found to
efficiently heat the resin for injection. It should be noted that relying solely on heated hosing is a very
inefficient manner to heat the resin.

=  With vacuum maintained within the mold, initiate injection using a steady flow rate to allow resin
sufficient time to reach temperature.

» Continue injection with the assistance of positive pressure, where required, until resin is withessed at
the exit vents.

Lock-off and Cure

= Lock vents and continue injection to a positive pressure of 2.5 — 14.0 bar (37 — 204 psi). Once mold is
full (as indicated by pressure being reached) purge each vent to remove entrapped air. Repeat until
resin at vents is bubble free.

» Initiate cure cycle of 2°C (3.5°F) per minute to 180 + 5°C (355 + 9°F) and hold for 120 minutes while
maintaining a positive pressure of 2.5 — 14.0 bar (37 — 204 psi) for at least 30 minutes of the cure
dwell.

Tooling Recommendations

As previously mentioned and illustrated in Figure 4 the use of heat exchanging troughs and channels
within the mold has been found to efficiently heat CYCOM PR 520 RTM for injection. The benefit of these
features is that the resin has sufficient time to heat up prior to entering the preform. It is recommended
that these Heat Exchange Areas run the entire injection length. Some example dimensions of this feature
are a 0.5 mm (0.020 inch) gap and 50 mm (2 inch) width so that the resin is reduced to a thin liquid film
into which heat is quickly transferred.

For larger or thicker parts, some parameters may require adjustment to avoid the risk of exotherm.
Injection pressure for larger parts/alternative tooling may require adjustment to ensure filling of the tool
cavity within an acceptable time and to ensure full consolidation of the component. Different injection
equipment may require alternative conditions for degassing.

O-Ring Tooling O-Ring Tooling
| i |
Inlet Preform Inlet Heat Exchange Preform
Area
A: Unfriendly PR-520 Design B: Friendly PR-520 Design

Figure 4 | CYCOM PR 520 Tooling Recommendation
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CYCOM® PR 520 RTM RESIN SYSTEM
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PRODUCT HANDLING AND SAFETY

Cytec Engineered Materials recommends wearing clean, impervious gloves when working with epoxy
resin systems to reduce skin contact and to avoid contamination of the product.

Materials Safety Data Sheets (MSDS) and product labels are available upon request and can be obtained
from any Cytec Engineered Materials Office.

DISPOSAL OF SCRAP MATERIAL
Disposal of scrap material should be in accordance with local, state, and federal regulations.

CONTACT INFORMATION

GLOBAL HEADQUARTERS
Tempe, Arizona

tel 480.730.2000

fax 480.730.2088

NORTH AMERICA

Olean, New York Springfield, Massachusetts Havre de Grace, Maryland
tel 716.372.9650 tel 1.800.253.4078 tel 410.939.1910

fax 716.372.1594

Winona, Minnesota
tel 507.454.3611
fax 507.452.8195

fax 716.372.1594

Anaheim, California
tel 714.630.9400
fax 714.666.4345

fax 410.939.8100

Orange, California
tel 714.639.2050
fax 714.532.4096

D Aircraft Products, Inc.
Anaheim, California

tel 714.632.8444

fax 714.632.7164

Greenville, Texas Cytec Carbon Fibers LLC
tel 903.457.8500 Piedmont, South Carolina
fax 903.457.8598 tel 864.277.5720

fax 864.299.9373

EUROPE AND ASIA

Wrexham, United Kingdom Ostringen, Germany
tel +44.1978.665200 tel +49.7253.934111
fax +44.1978.665222 fax +49.7253.934102

Shanghai, China
tel +86.21.5746.8018
fax +86.21.5746.8038

DISCLAIMER: The data and information provided in this document have been obtained from carefully controlled samples and are considered to
be representative of the product described. Cytec Engineered Materials (CEM) does not express or imply any guarantee or warranty of any kind
including, but not limited to, the accuracy, the completeness or the relevance of the data and information set out herein. Because the properties
of this product can be significantly affected by the fabrication and testing techniques employed, and since CEM does not control the conditions
under which its products are tested and used, CEM cannot guarantee that the properties provided will be obtained with other processes and
equipment. No guarantee or warranty is provided that the product is adapted for a specific use or purpose and CEM declines any liability with
respect to the use made by any third party of the data and information contained herein. CEM has the right to change any data or information
when deemed appropriate.

All trademarks are the property of their respective owners.
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Renfort Textile pour Composites Haute Performance

Textile Reinforcement for High Performance Composite

DEFINITION / DESCRIPTION Edition 06/2011 / Issue 06/2011
Type de fils Chaine / Warp : HTA 5131 6K
Type of yarns Trame / Weft: HTA 5131 6K
Masse nominale/ Nominal weight 370 g/m2 10,9 0z/sqy?
Armure SATIN 5

Weave style 5H SATIN

Poudrage

Powdering

Traitement

Finish

Largeur standard 1304 mm

Standard width 51in

CARACTERISTIQUES / CHARACTERISTICS

Contexture nominale Chaine / Warp : 4,6 fils-yarns/cm
Nominal construction Trame / Weft : 4,6 coups-picks/cm
Répartition en masse Chaine / Warp : 50 %

Weight distribution Trame / Weft : 50 %

Epaisseur / Thickness (%) 0,38 mm

PROPRIETE MECANIQUES SUR STRATIFIE* / MECHANICAL PROPERTIES ON LAMINATE*

Mise en oeuvre (60 min a 120°C, vide 0,85 bar, pression 3 barsy Cure cycle (60 min at 120°C, vacuum 0,85 bar, pressure 3 bars)

Traction chaine Flexion chaine C.IL.L. chaine
Warp tensile Warp flexural Warp I.L.S.S.

Contrainte / Strenght (Mpa)
Module / Modulus (Gpa)
Normes / Standards

**Nota: Les valeurs moyennes ci-dessus sont obtenues sur la base d'un stratifié epoxy de mm avec % de fibres en volume.
*NB : The above average values are obtained with epoxy laminate of mm at % of fibres in volume.

IMPORTANT

Les renseignements contenus dans la présente fiche produit sont fondés sur nos connaissances actuelles et sur les résultats d’essais effectués
avec un constant souci d’objectivité. Ils doivent étre adaptés a chaque cas particulier. Les performances du produit apres utilisation étant liées
aux conditions particulieres de mise en ceuvre, elles ne sauraient engager notre responsabilité.

All information is believed to be accurate but is given without acceptance of liability. Users should make their own
assessment of the suitability of any product for the purpose required. All sales are made subject to our standard terms
of sales which include limitations on liability and other important terms.

. For European sales office telephone numbers
® .
Hm‘ :E . and a full address list please go to :
. http://www.hexcel.com/contact/salesoffices

© Copyright Hexcel



TEILIIN

| | ”l To h o Te n a x | Produktprogramm und Eigenschaften fiir

Tenax® HTA / HTS Filamentgarn

Markenname Tenax® Tenax® Tenax® | Tenax® Tenax®
Produktionsstandort J J/E J/E E E
Faserfamilie & Zugeigenschaften HTA40 HTA40 HTA40 | HTS40 HTSA40
Praparationseigenschaften H15/F15 E13 E13 F13 F13
Filamentanzahl 1K 3K 6K 12K 24K
Garnfeinheit " [tex] 67 200 400 800 1600
Garndrehung [t/m] 158 0/15Z 0/10Z 0/10Z 0/5Z
Lauflange je kg [m/kg] 15000 5000 2500 1250 625
Spulengewicht, netto [kg] 0,5 1/2 2/4 2/4/6  2/4/6/8

1) ohne Préparationsauftrag

Eigenschaften (Richtwerte) HTA HTS
Filamentdurchmesser [um] 7 7
Dichte [g/cm?] 1,76 1,77
Zugfestigkeit [MPa] 3950 4300
Zug-E-Modul [GPa] 238 240
Bruchdehnung [%] 1,7 1,8
Spezifische Warmekapazitat [J/kgK] 710 710
Warmeleitzahl [W/mK] 17 17
Warmeausdehnungskoeffizient [ 10%/K] -0,1 -0,1
Spez. elektrischer Widerstand [Q cm] 1,6x10° 1,6x10°

Praparationseigenschaften fir Faserfamilie HTA / HTS

HTA und HTS sind die klassischen Tenax® Hochleistungskohlenstofffaser-Typen. Diese ,High
Tenacity“ (HT) Fasern liefern exzellente und ausgewogene mechanische Laminateigenschaften.

E13 = Type mit ca. 1,3 % Praparationsauftrag auf Basis Epoxidharz

= Type mit ca. 1,0 % Praparationsauftrag auf Basis Polyurethan
F15= Type mit ca. 2,5 % Préparationsauftrag auf Basis Polyurethan
H15 = Type mit ca. 2,5 % Praparationsauftrag auf Basis Epoxidharz

Zur optimalen Typenauswahl steht Ihnen unser Verkauf gerne zur Verfligung. Die angegebenen Werte sind Richtwerte. Fir die Auslegung
von Bauteilen fordern Sie bitte Gber unseren Verkauf eine Spezifikation an.

Bitte geben Sie auf lhrer Bestellung den Anwendungsbereich (Luftfahrt oder Industrie & Sport) an.

Die Ausfuhr oder Verbringung von Kohlenstofffasern kann genehmigungspflichtig sein, abhangig von den Eigenschaften, der Endbestimmung
und der Endverwendung.

Toho Tenax Europe GmbH  KasinostraBe 19-21 Tel.: +49 202 32 - 2339 www.tohotenax-eu.com
42103 Wuppertal, Deutschland Fax: +49 202 32 - 2360 sales@tohotenax-eu.com (04/2008)
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C Betreute studentische Arbeiten

Im Rahmen der Tatigkeit am Lehrstuhl fiir Carbon Composites wurde die Betreuung
der nachfolgend aufgefiihrten studentischen Arbeiten unterstiitzt.

[S1]  J. Holzapfel, ,,Methoden der FlieBfrontdetektion in RTM-Prozessen®, Diplom-
arbeit, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2011.

[S2] M. Schiéfer, ,,Beitrag zur reproduzierbaren Permeabilitdtsbestimmung von Fa-
serhalbzeugen fiir Harzinfiltrationsprozesse®, Semesterarbeit, Lehrstuhl fiir
Carbon Composites, TUM, 2011.

[S3]  B. P. Theilmann, “Konstruktion eines RTM Werkzeugs zur FlieBfrontdetekti-
on mittels Ultraschallsensoren”, Bachelorarbeit, Lehrstuhl fiir Carbon Compo-
sites, TUM, 2012.

[S4] C. Lemke, nicht-6ffentliche Masterarbeit in Kooperation mit der Eurocopter
Deutschland GmbH, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2012 gesperrt
bis 2015.

[S5] C. Weichenrieder, nicht-6ffentliche Diplomarbeit in Kooperation mit der
BMW Group, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2012 gesperrt bis
2017.

[S6] A. Amann, , Prinzipnachweis fiir den Einfluss von Vibration auf Harzinfiltra-
tionsprozesse®, Semesterarbeit, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM,
2012.

[S7]  J. Oelhafen, “Entwicklung eines faseroptischen Sensors fiir die Prozessiiber-
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Composites, TUM, 2012.

[S8] J. Heim, “Untersuchung von Einflussgrofen vibrationsunterstiitzter RTM-
Prozesse hinsichtlich reduzierter Fiillzeiten”, Diplomarbeit, Lehrstuhl fiir Car-
bon Composites, TUM, 2012.

[S9] D. Sologuren, nicht-6ffentliche Semesterarbeit in Kooperation mit der Acen-
tiss GmbH, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2012 gesperrt bis 2015.

[S10] H. Randlkofer, nicht-6ffentliche Diplomarbeit in Kooperation mit der Mubea-
Carbo Tech GmbH und der fos4X GmbH, Lehrstuhl fiir Carbon Composites,
TUM, 2012 gesperrt bis 2015.

[S11] F. Hillreiner, nicht-6ffentliche Diplomarbeit in Kooperation mit der Fraunhof-
er Projektgruppe Funktionsintegrierter Leichtbau, Lehrstuhl fiir Carbon Com-
posites, TUM, 2013 gesperrt bis 2016.
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C. Kracke, nicht-6ffentliche Masterarbeit in Kooperation mit der BMW
Group, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2014 gesperrt bis 2019.

A. FuBinger, nicht-6ffentliche Diplomarbeit in Kooperation mit der BMW
Group, Lehrstuhl fiir Carbon Composites, TUM, 2014 gesperrt bis 2019.

D. Richter, ,,Numerische Parameterstudie zur Bestimmung von Scherraten in
Harzinfiltrationsprozessen®, Semesterarbeit, Lehrstuhl fiir Carbon Composites,
TUM, 2014.

S. Weik, nicht-6ffentliche Bachelorarbeit in Kooperation mit Airbus Helicop-
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Teile des Inhalts folgender Arbeiten haben in die vorliegende Dissertationsschrift Ein-
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