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Kurzfassung / Abstract

Kurzfassung

Die Alterungsbestandigkeit und Sicherheit von geklebten Verbindungen sind von grofRer
Bedeutung in industriellen Anwendungen. Die Ausfallwahrscheinlichkeit einer geklebten
Verbindung nach einer bestimmten Zeit kann hierbei durch verschiedene Alterungseffekte,
wie beispielsweise Temperatur und Luftfeuchtigkeit, beeinflusst werden. Die Korrelation der
Ergebnisse aus beschleunigten Laboralterungstests mit dem Langzeitverhalten der
Verbindungen unter Einsatzbedingungen bleibt haufig eine ungeléste Herausforderung. In der
vorliegenden Arbeit wurden computerbasierte Methoden fiir die nichtlineare Regressions-
analyse, die Abschatzung der Zuverlassigkeit und die Vorhersage der Sicherheit auf
experimentelle Daten angewendet, die durch beschleunigte Alterung von Zugscherproben
sowie Substanz-Schulterproben generiert wurden. Die Modellierung des Alterungsverhaltens
wurde mit kombinierten Funktionen in Anlehnung an die Modelle nach EYRING und PECK
durchgeflhrt. Beide Modellierungsansatze erschienen hierbei geeignet zur Beschreibung der
experimentellen Daten. Die Sicherheitsvorhersage wurde anhand der Versagenswahr-
scheinlichkeit sowie des Sicherheitsindex [ allerdings auf Basis des EYRING-Modells
durchgefiihrt, da dieses die experimentellen Daten der Referenzbedingung konservativer

beschreibt.

Abstract

Durability and safety of adhesively bonded joints are of major importance in industrial
applications. The probability of failure of a bonded assembly after a certain period of time may
be influenced by various aging effects including e.g. temperature and humidity. The
correlation of results obtained from accelerated laboratory aging tests to long-term aging
under service conditions often remains an unsolved challenge. In the present work, computer-
based tools for non-linear regression analysis, estimation of reliability and safety prediction
have been applied to experimental results obtained by accelerated aging of adhesively bonded
shear specimens and dumbbell-shaped specimens. The modeling of the aging behavior was
performed with combined functions referring to the EYRING as well as the PECK model which
both appear appropriate for describing the experimental data. The safety prediction, based
on the probability of failure as well as the safety factor 8, was performed by using the EYRING
model which fits the experimental data of the reference condition in a more conservative

manner.
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1. Einleitung und Motivation

1. Einleitung und Motivation

Die Tragfahigkeit, Langzeitbestandigkeit und Sicherheit lasttragender geklebter Verbindungen
sind von hoher Bedeutung fiir deren Einsatzfahigkeit in industriellen Anwendungen. Die
Versagenssicherheit einer geklebten Verbindung kann durch die Summe der auf sie
einwirkenden Schadigungsfaktoren beeinflusst werden. Um dennoch die geforderten
Sicherheitsniveaus zu erreichen, miissen heute hohe Sicherheitsreserven bei der Konstruktion
geklebter Verbindungen einkalkuliert werden. Dies fiihrt in der Regel zu einer
Uberdimensionierung des Bauteils, womit ein unerwiinscht hoher Materialeinsatz einhergeht.
Aus der Vielzahl der moglichen Einwirkungen auf geklebte Verbindungen in industriellen
Anwendungen ergeben sich Herausforderungen hinsichtlich der Modellierung des
Alterungsverhaltens mit dem Ziel einer zuverldssigen Lebensdauerprognose unter
Berlicksichtigung relevanter Einfllisse. Die Wechselwirkungen zwischen mechanischen
Belastungen und Umwelteinwirkungen (z. B. Temperatur, Feuchtigkeit) erschweren zudem

die Skalierung zeitraffender Bestandigkeitspriifungen auf reale Einsatzbedingungen.

Aus der Literatur sind lediglich Modelle zur Beschreibung der alterungsbedingten Degradation
bekannt, welche die Lebensdauerprognose einer geklebten Verbindung in Abhdngigkeit von
einer oder zwei EinflussgrofRen ermoglichen. Die EinflussgroRen in diesen Modellen werden
hierbei isoliert und unabhdngig voneinander betrachtet. Da die verschiedenen
Einflussfaktoren in realen Anwendungen gegenseitige Wechselwirkungen ausiiben, erscheint
eine isolierte Betrachtung der EinflussgroRen fiir eine zuverldssige Lebensdauerprognose

nicht zweckmafig.

Ziel dieser Dissertation ist es deshalb, auf Basis systematischer Alterungsuntersuchungen und
durch Kombination von unterschiedlichen Modellen, eine Schadigungsfunktion fir die
Alterung geklebter Verbindungen zu entwickeln, die die zeitliche Progression von
Schadigungsmechanismen und des Sicherheitsniveaus in Abhdngigkeit der drei Einfluss-
faktoren Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Belastung abbildet. Mit einer solchen
Schadigungsfunktion kann ein vorzeitiges Versagen von geklebten Verbindungen vermieden
werden, die Zuverlassigkeit von Klebungen unter kombinierter mechanischer und klimatischer
Belastung gesteigert sowie der Materialeinsatz fiir die Konstruktion von Bauteilen minimiert
werden. Dadurch soll eine ressourcenschonende, gewichtsoptimierte Auslegung von

geklebten Verbindungen mdoglich werden.




2. Theoretische Grundlagen und Stand der Technik

2. Theoretische Grundlagen und Stand der Technik

Im folgenden Kapitel werden zundchst theoretische Grundlagen betrachtet, die fiir das
Verstandnis dieser Arbeit nltzlich sind. Hierzu zahlen neben dem chemischen Aufbau und den
Abbindeprozessen von Klebstoffen auch die durch unterschiedliche Einflussfaktoren
hervorgerufenen Alterungsprozesse in Klebverbindungen sowie die statistischen Grundlagen

zur Beurteilung der Sicherheit geklebter Verbindungen.

2.1. Klebstoffe

2.1.1. Definition und Einteilung

Unter dem Begriff Klebstoff versteht man nach der Definition des Deutschen Instituts fiir
Normung e.V. (kurz: DIN) einen ,nichtmetallische[n] Stoff, der Werkstoffe durch die
Oberflachenhaftung (Adhésion) so verbinden kann, dass die Verbindung eine ausreichende

innere Festigkeit (Kohasion) besitzt” [1].

Der chemische Aufbau von Klebstoffen ergibt sich durch Polyreaktion der Ausgangs-
verbindungen. Als Ausgangsverbindungen kdnnen Monomere sowie Prepolymere dienen.
Unter Prepolymeren versteht man dabei Polymere, die sich nur aus einer begrenzten Anzahl
von Monomeren zusammensetzen und noch reaktive Gruppen in ihrer Struktur beinhalten
[2], wodurch diese zu Polymeren weiterreagieren konnen. Flr die Polyreaktion der
Ausgangsverbindungen zu Polymeren sind verschiedene Reaktionsmechanismen moglich.
Grundvoraussetzung fiir den Ablauf einer Polymerisation ist allerdings immer, dass es sich bei
der Ausgangsverbindung um eine mindestens bifunktionelle Verbindung handelt [2]. Die
Struktur eines Klebstoffs nimmt wesentlichen Einfluss auf seine mechanischen Eigenschaften.
Durch Wahl geeigneter Ausgangsverbindungen fiir den Polymerisationsprozess ist eine
gezielte Steuerung der Klebstoffeigenschaften moglich [3]. Daher unterscheiden sich je nach
geplantem Einsatzgebiet und verwendetem Klebstofftyp Klebstoffe strukturell in ihrer
Konstitution (Anzahl und Art der Atome), Konfiguration (Bindungsverkniipfung) und
Konformation (raumliche Anordnung) grundlegend. Die Konfiguration ist stets durch das
Vorliegen von linearen oder verzweigten Polymerketten gepragt [2], die durch inter- sowie
intramolekulare Wechselwirkungen wie Van-der-Waals-Kraften und Wasserstoffbriicken-

bindungen miteinander in Verbindung stehen [2].




2. Theoretische Grundlagen und Stand der Technik

In dieser Arbeit werden zwei Polyurethanklebstoffe und ein Epoxidharzklebstoff verwendet.
Bei diesen beiden Klebstofftypen handelt es sich um sog. Reaktionsklebstoffe, d. h. Klebstoffe,
die durch eine chemische Reaktion ausharten [4]. Im Gegensatz dazu harten physikalisch
abbindende Klebstoffe ohne dass eine chemische Reaktion ablauft [4]. Da fur lasttragende
Verbindungen meist chemisch abbindende Klebstoffe zum Einsatz kommen und in dieser
Arbeit ebenfalls nur Reaktionsklebstoffe verwendet werden, wird im Folgenden auf eine
Betrachtung der physikalisch abbindenden Klebstoffe verzichtet. Die nachfolgenden
Betrachtungen beziehen sich ausschlieBlich auf Reaktionsklebstoffe. Die Reaktionsklebstoffe
der Polyurethane und der Epoxidharze sind weiterhin der Untergruppe der sog.
Polyadditionsklebstoffe zuzuordnen [5]. Diese zeichnet sich bei der Abbindung durch einen
Reaktionsmechanismus aus, bei dem durch schrittweise Anlagerung von verschiedenen
reaktiven Monomermolekiilen ein Polymergerist entsteht [2]. Polyurethan- und Epoxidharz-
klebstoffe zeichnen sich allerdings durch grundlegend verschiedene Abbindemechanismen

aus, auf die im folgenden Kapitel eingegangen wird.

2.1.2. Chemische Struktur und Abbindemechanismus

a) Polyurethanklebstoffe

Namensgebend fiir die Polymerklasse der Polyurethane ist die sog. Urethan-Gruppe (NH-CO-
O-Gruppe), die durch Reaktion einer sehr reaktiven Isocyanat-Gruppe (NCO-Gruppe) mit einer
Hydroxyl-Gruppe (OH-Gruppe) gebildet wird [6]. Der Reaktionsmechanismus zur Bildung von

Polyurethanen ist schematisch in Abb. 2.1 dargestellt.

O Urethan-
R ] I X Gruppe
T G Rl C_ R
:I\IL?CZO +.(|) R \T/ \O/
H
Polyisocyanat  Alkohol Polyurethan

Abb. 2.1: Schematische Darstellung des Reaktionsmechanismus zur Bildung eines Polyurethans (in Anlehnung an

[71).

Die Bildung eines Polyurethans verldauft gemaRR Abb. 2.1 Uber eine nucleophile
Additionsreaktion von Alkoholen an die elektrophilen Isocyanate [5]. Voraussetzung fiir den

Aufbau eines hochmolekularen Makromolekils ist die Reaktion von hoherfunktionellen

5



2. Theoretische Grundlagen und Stand der Technik

Isocyanaten (Polyisocyanate) und Polyolen, die in einem exakt eingestellten

stochiometrischen Verhaltnis vorliegen [5].

Bei den Polyurethanklebstoffen in dieser Arbeit handelt es sich um 2K-Systeme, d. h. das
reaktive Harz und der spezifisch auf dieses Harz abgestimmten Harter liegen vor dem
Klebprozess getrennt voneinander vor [5]. Eine Mischung der beiden Komponenten, durch die
die chemische Reaktion zum Polymer gestartet wird, erfolgt erst unmittelbar vor dem
Klebprozess [5]. Hierbei ist das Mischungsverhaltnis der Komponenten von herausragender
Bedeutung, da Mischungsfehler zu erheblichen Storungen der Abbindereaktion fiihren
konnen [5]. Bei den verwendeten Polyurethanklebstoffen handelt es sich um raumtempe-

raturhdrtende Systeme [4].

b) Epoxidharzklebstoffe

Namensgebend fiir Epoxidharzklebstoffe sind die zur Reaktion bendtigten Epoxide, die sich
durch einen endstandigen, sehr reaktiven Oxiranring (auch Epoxidgruppe) auszeichnen [2].
Der Oxiranring ist Ausgangspunkt fir die Polyadditionsreaktion. Als Reaktionspartner sind
Verbindungen zu wahlen, die Gber ein leicht abspaltbares Wasserstoffatom verfligen. Zur
Gruppe der in Frage kommenden Reaktionspartner zahlen daher insbesondere Amine,
Carbonsaureanhydride sowie hydroxylhaltige Harze [2]. Der Reaktionsmechanismus zur

entsprechenden Polyadditionsreaktion ist schematisch in Abb. 2.2 dargestellt.

Oxiran-Ring
|_|| H + HX HoH
R—C—=C—H ———————* R—C—C—X
Y (X=z.B. -NHR, |
0. -OOCR, -OR) OHH
Epox|d PO'ymer
X©
S
R—C\ C—H >
0. X
Ubergangszustand

Abb. 2.2: Schematische Darstellung der Vernetzungsreaktion ausgehend von Epoxiden zu einem Polymer (in

Anlehnung an [5]).
6
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Der geschwindigkeitsbestimmende Schritt der Gesamtreaktion besteht darin, wie schnell das
Wasserstoffatom des an der Polymerisation beteiligten Reaktionspartners ,HX“ abgespalten
und sich dadurch das fiir den Reaktionsmechanismus notwendige Nucleophil ,X“ ausbilden
kann [2]. Die Beweglichkeit des Wasserstoffatoms ist auf die Bindungsverhaltnisse
zurlickzuflihren: Je starker elektrophil, d. h. elektronenziehend, der Molekiilrest ist, desto
leichter kann die Abspaltung des Wasserstoffatoms erfolgen. Uber die Wahl einer geeigneten

Restgruppe kann folglich die Reaktionsgeschwindigkeit eingestellt werden.

Bei dem in dieser Arbeit verwendeten Epoxidharzklebstoff handelt es sich um ein 1K-System,
bei dem das Epoxidharz und der Harter bereits in dem fir den Abbindeprozess nétigen
Verhaltnis gemischt vorliegen. Prinzipiell konnen 1K-Klebstoffsysteme nach unterschiedlichen
Prinzipien aufgebaut sein, die sich im Abbindemechanismus grundlegend unterscheiden. So
sind beispielsweise heilhartende, feuchtigkeitshartende, sauerstoffhdrtende, anaerobe oder
strahlungshartende Systeme bekannt [5]. Da es sich bei dem in dieser Arbeit verwendeten
Epoxidharzklebstoff um ein heifhartendes System handelt, wird im Folgenden auf eine
Betrachtung der anderen Systeme verzichtet. Das Funktionsprinzip eines heiRhartenden 1K-
Systems ldsst sich wie folgt beschreiben: Die beiden in der Klebstoff-Formulierung
enthaltenen Komponenten sind gezielt so ausgewahlt, dass bei Raumtemperatur die Reaktion
der Komponenten miteinander durch eine vernachldssigbar kleine Reaktionsgeschwindigkeit
unterbunden wird [5]. Am Effektivsten lasst sich dies durch die Kombination eines sog.
latenten Harters mit dem Epoxidharz realisieren [5]. Hierbei bezeichnen latente Harter bei
niedrigen Temperaturen unreaktive Systeme, die bei Temperaturerhéhung eine Reaktion mit
dem Epoxidharz zum Polymer eingehen [5]. Zur Realisierung dieses Verhaltens latenter Harter
sind zwei grundlegende Ansadtze denkbar. Zum einen kann der Harter als feines Pulver
dispergiert im Epoxidharz vorliegen. Bei geringer Loslichkeit des Pulvers bildet sich an der
Phasengrenze zwischen Héarter und Harz eine stabile, koexistente Phase aus [5]. Erst bei
Temperaturerhohung kann eine Reaktion des Harters mit dem Harz dadurch stattfinden, dass
der Harter schmilzt und zusatzlich die Loslichkeit des Harters in dem Harz zunimmt [5]. Zum
anderen kann in der Formulierung eine unreaktive Vorstufe des Harters verwendet werden,
die erst bei Temperaturerhéhung eine reaktive Gruppe abspaltet und dadurch die
Polyadditionsreaktion auslost [5]. Bei dem in dieser Arbeit verwendeten Epoxidklebstoff

handelt es sich zudem um einen crashstabilen Strukturklebstoff, der sich durch eine hohe
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Schlagzahigkeit auszeichnet [8]. Solche Klebstoffen sind mit nano- bis mikroskaligen
Zadhigkeitsdomanen versehen, die reaktiv mit der Epoxidmatrix verbunden sind [9], [10]. Bei
lokal hohen Spannungsspitzen sowie Schlagbelastung reduzieren die Zahigkeitsdomanen
sowohl die Energiedichte als auch das Risswachstum und absorbieren weiterhin Energie [9],
[11]. Werden im Rahmen einer schlagartigen Belastung Spannungszustande im Klebstoff
erzeugt, so entstehen (iber die Klebschicht verteilt viele kleine Risse [9]. Diese absorbieren

allerdings Energie, wodurch das Risswachstum stark verringert wird [9], [11].

2.2. Alterung von Klebverbunden

2.2.1. Definition und Begrifflichkeiten

GemalR DIN 50035, welche Begriffe auf dem Gebiet der Alterung polymerer Werkstoffe
definiert, wird Alterung als die , Gesamtheit aller im Laufe der Zeit in einem Material
irreversibel ablaufenden chemischen und physikalischen Reaktionen” bezeichnet [12].
Hervorgerufen werden kann die Alterung sowohl durch innere als auch durch dullere
Alterungsursachen [12]. Dabei bezeichnen innere Alterungsursachen thermodynamisch
instabile Zustdnde im Material, die auch ohne dullere Einwirkungen zu Alterungsvorgangen
fihren [12]. Hierzu zdhlen beispielsweise Orientierungs- oder Eigenspannungen sowie
instabile Zustande, die aus einer unvollstdandigen Polyreaktion resultieren [12]. Im Gegensatz
dazu sind dulRere Alterungsursachen auf chemisch-physikalische Einwirkungen der Umgebung
zuriickzufihren [12]. Hierzu zahlen je nach Anwendungsfall z.B. Temperatureinfluss,
chemische Einflisse sowie mechanische Beanspruchung, die auch in Kombination auftreten
konnen [12]. Die Alterungsvorgange kénnen chemischer und physikalischer Natur sein [12].
Wadhrend mit chemischen Alterungsvorgdangen eine Verdanderung der chemischen
Zusammensetzung, der Molekilstruktur oder -groRe des Materials einhergeht, beruhen
physikalische Alterungsvorgange beispielsweise auf Gefligedanderungen, der Verdanderung des
molekularen Ordnungszustandes oder messbarer physikalischer Eigenschaften [12]. In dieser
Arbeit wird die Alterung von geklebten Verbindungen in Abhdngigkeit von dufReren Einflliissen
wie Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Beanspruchung untersucht. Im Folgenden
wird daher auf die durch diese Einflisse typischerweise hervorgerufenen Schadigungen von

geklebten Verbindungen naher eingegangen.
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2.2.2. Feuchtigkeitsinduzierte Schadigung

Grundsatzlich wird bei feuchtigkeitsinduzierter Schadigung von Klebverbindungen zwischen
Mechanismen in der Klebschicht und Mechanismen an der Grenzflache zwischen Klebstoff
und Substratmaterial unterschieden [13]-[15]. Mit Eindiffundieren von Wasser in die
Grenzflache zwischen Klebstoff und Fligeteil geht haufig eine Schwachung der adhésiven
Wechselwirkung entweder durch Verdrangung des Klebstoffs im Grenzbereichs oder durch
hydrolytische Verdnderung der Fligeteiloberflachen (z. B. Hydratisierung von Metalloxiden)
einher [13], [15]. Im Gegensatz zu den Mechanismen an der Grenzflaiche, nimmt eine
feuchtigkeitsinduzierte Schadigung in der Klebstoffsubstanz Einfluss auf die mechanischen
Eigenschaften des Klebstoffs und dadurch auf dessen Kohdasion [15]. Diese kénnen durch
chemische Alterungsvorgdnge, wie beispielsweise irreversibler Hydrolyse, hervorgerufen
werden und zu Riss- oder Brucherscheinungen in der Klebstoffsubstanz fiihren [13], [15]. Auch
physikalische, in der Regel reversible, Alterungsvorgéange wie Plastifizierung oder Quellung des

Klebstoffs konnen zu Veranderung seiner mechanischen Eigenschaften fihren [13]-[16].

2.2.3. Temperaturinduzierte Schadigung

Die Temperatur induziert in vielerlei Hinsicht Veranderungen in Klebverbindungen. Einerseits
kann die Temperatur unmittelbaren Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften von
Klebstoffen nehmen. Dies ist beispielsweise der Fall, wenn die Temperatur die Glaslibergangs-
temperatur eines Klebstoffs liberschreitet [17], [18]. Die Glasilibergangstemperatur ist dabei
gemilR DIN 51007 definiert als ,reversibler Ubergang von amorphen Substanzen [...] von
einem harten, sproden Zustand in eine Schmelze oder einen gummiartigen Zustand” [17]. Am
Glastbergang verandern sich die mechanischen Eigenschaften eines Klebstoffs grundlegend
[2]. Fur jeden Anwendungsfall muss daher beurteilt werden, ob der verwendete Klebstoff die
gewlinschten mechanischen Eigenschaften bei der Temperatureinwirkung aufweist. Wird
beispielsweise fiir eine Anwendung eine Klebung mit hoher Flexibilitat bendtigt, kann unter
Umstanden eine Temperatureinwirkung im Bereich der Glasiibergangstemperatur bzw. sogar
dariiber vorteilhaft sein [2]. Ist jedoch fiir eine Anwendung eine sehr hohe Festigkeit des
Klebstoffs unerldsslich, ist eine Temperatureinwirkung im Bereich von bzw. lber der
Glastbergangstemperatur moglicherweise fatal [2]. Der Temperatureinfluss kann weiterhin in
Kombination mit Feuchtigkeit und/oder Last zur Schadigung einer Klebverbindung beitragen.

Liegt wie in Kapitel 2.2.2 dargestellt eine feuchtigkeitsinduzierte Schadigung bereits vor, so
9
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kann diese durch einen zusatzlichen Temperatureinfluss verstarkt werden. Je hoher die
Temperatur, desto schneller verlduft insbesondere die Diffusion von Wasser im Klebstoff und
an der Grenzflaiche zwischen Klebstoff und Fligeteilwerkstoff [19]-[23]. Unterliegt die
Klebverbindung bereits mechanischer Beanspruchung, so geht mit Erhéhung der Temperatur

auch eine Erhéhung der Kriechgeschwindigkeit des Klebstoffs einher [24].

2.2.4. lLastinduzierte Schadigung

Alterungsmechanismen verlaufen in Klebverbindungen, die unter Last gealtert wurden,
anders als in solchen, die unbelastet gealtert wurden [14], [25]. Durch Lasteinfluss werden
Spannungen in geklebten Verbindungen induziert, was Deformationen von Fligeteilen und
Klebschichten zur Folge haben kann [14]. Das Risswachstum verlauft in mechanisch belasteten
Klebverbindungen daher begilinstigt und gegeniliber unbelasteten Verbindungen beschleunigt
[25]. In Kombination mit dem Einflussfaktor Feuchtigkeit fiihrt ein zusatzlicher Lasteinfluss in
der Regel zu einer starken Beschleunigung der Alterung [14]. Insbesondere die Diffusion von
Wasser verldauft in mechanisch beanspruchten Klebverbindungen gegeniiber dem
unbelasteten Zustand beschleunigt, wodurch unter kombiniertem Einfluss von Last und
Feuchtigkeit haufig ein sehr friihes, katastrophales Versagen beobachtet werden kann [14].
Weiterhin missen zusatzlich stets die FlieReigenschaften der Klebstoffe von mechanisch
belasteten Klebverbindungen unter Einwirkungen von anderen Schadigungsparametern, wie

beispielsweise der Temperatur bzw. Feuchtigkeit, beriicksichtigt werden [26], [27].

2.3. Zeitraffende Priifverfahren zur Lebensdauerprognose geklebter Verbindungen

Die Kenntnis des Verhaltens geklebter Verbindungen unter Last ist von herausragender
Bedeutung fiir samtliche ingenieurmafige Anwendungen, besonders im Hinblick auf das
Sicherheitsniveau sowie eine Lebensdauerprognose geklebter Verbindungen. Bereits seit den
1960er Jahren wird daher das Verhalten geklebter Verbindungen unter Last untersucht und
nach einer einheitlichen Moglichkeit zur Charakterisierung dieses Verhaltens gesucht. So
befasst sich ein von MECKELBURG verfasstes Kapitel im von MATTING 1969 herausgegebenen
Werk ,Metallkleben. Grundlagen Technologie Priifung Verhalten Berechnung Anwendungen”
[28] mit dem Langzeitverhalten von Metallklebverbindungen unter statischer Last. Er verweist
hierin auf den Begriff der Zeitstandfestigkeit, der als Spannungswert definiert ist, ,bei dem

der Werkstoff bei einer bestimmten Temperatur und nach einer bestimmten Zeit bricht” [29].
10
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MECKELBURG beschreibt hierbei die Ermittlung der Zeitstandfestigkeiten geklebter
Verbindungen aus Zeitstandversuchen, bei denen die Fligeteilverschiebungen und dadurch
die Kriechverformungen der Klebschicht unter statischer Last in einem Dauerprifgerat
gemessen werden [28]. Konstante Parameter bei dieser Prifung sind die vorgegebene
Pruftemperatur sowie die aufgebrachte statische Last. Durch die Ermittlung der
Zeitstandfestigkeiten ist es moglich eine Aussage dariiber zu treffen, wie lange eine geklebte
Verbindung im Mittel einer statischen Last standhdlt. Es ist demnach eine
Lebensdauerprognose fiir eine geklebte Verbindung mit denselben Parametern moglich.
Nachteilig bei der Ermittlung von Zeitstandfestigkeiten ist die unter Umstdnden sehr lange
Prufzeit bis ein Versagen der geklebten Verbindung einsetzt. Daher werden heutzutage zur
Verkirzung der Priifzeit hdufig zeitraffende Prifverfahren eingesetzt [30], um Aussagen (iber
die Zuverlassigkeit von geklebten Verbindungen treffen zu kdénnen. In zeitraffenden
Prifverfahren (engl. AT fir ,Accelerated Tests“) werden die Testparameter verscharft [30],
sodass sich die Zeit bis zum Versagen der geklebten Verbindung verkirzt. Die Verscharfung
kann beispielsweise durch eine Erhohung der Priftemperatur oder der Belastungsintensitat
erzielt werden [30]. Nach statistischer Auswertung der Ergebnisse von zeitraffenden
Prifungen koénnen anschliefend Lebensdauerprognosen fiir die getesteten Bedingungen
aufgestellt werden [30]. Eine sich daran anschlieBende Herausforderung besteht in der
Extrapolation der unter Laborbedingungen erhaltenen Ergebnisse an reale, im Betrieb
vorherrschende Bedingungen. Mathematische Modelle, die den Einfluss einer oder mehrerer
Parameter auf die Lebensdauer einer geklebten Verbindung beschreiben, bieten hier einen
Ansatzpunkt. Im nachfolgenden Kapitel wird daher auf Modelle zur Lebensdauervorhersage

eingegangen, die den Stand der Technik widerspiegeln.

2.4. Etablierte Modelle zur Beschreibung der Alterungsprogression

Grundsatzlich wird zwischen zwei verschiedenen Arten mathematischer Modelle unter-
schieden: Modelle, die sich auf physikalisch-chemische GesetzmaRigkeiten stitzen und
Modelle, die rein empirisch entwickelt wurden [30]. Modelle, die auf naturwissenschaftlichen
GesetzmaBigkeiten beruhen, kénnen unter Umstinden sehr komplex werden, da alle
Einflisse in Betracht gezogen werden missen, die zum Versagen der Verbindung fihren
konnen. Kann allerdings eine fir den Versagensprozess dominante Reaktion in der komplexen

Wechselwirkung aller physikalisch-chemischen Reaktionen ausgemacht werden, bietet sich

11
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die Moglichkeit zur Modellentwicklung auf Grundlage dieser dominanten Versagensreaktion
an. Kann keine fiir den Versagensprozess dominante Reaktion identifiziert werden, verbleibt
lediglich die Extrapolation mithilfe empirischer Modelle, die sich ausschlielllich auf
Versuchsergebnisse stitzen. Nachteilig bei empirischen Modellen ist allerdings, dass
Abweichungen der realen Bedingungen von den Laborbedingungen oft zu irrefihrenden
Extrapolationen fiihren [30]. Um die Lebensdauerprognose von geklebten Verbindungen
unter Laborbedingungen auf reale Einsatzbedingungen (bertragen zu kénnen, muss das
entsprechende Modell zur Lebensdauerprognose eine Korrelation zwischen den
Versagenszeiten unter Standardbedingungen und den unter verscharften Bedingungen
beinhalten. Moglich ist dies durch den sogenannten Beschleunigungsfaktor AF (engl. fur
,Acceleration Factor”), der als das Verhaltnis der Zeit bis zum Versagen (engl. ,Time to
Failure”) unter Einsatzbedingungen TTF ,,¢rq¢ion zUr Zeit bis zum Versagen unter verscharften

Bedingungen TTF ;.celeration definiert ist [31]:

AF = TTFoperation

TTFacceleration

(D

Im Fall einer Zeitraffung gilt AF > 1. Bei AF <1 lage kein zeitraffender, sondern ein
zeitdehnender Effekt unter milderen Testbedingungen als den Einsatzbedingungen vor.
Entsprechend miusste die Zeit bis zum Versagen unter verscharften Bedingungen
TTF ycceleration durch die Zeit bis zum Versagen unter milderen Bedingungen TTF ;4 ersetzt
werden. Im Folgenden werden bereits bekannte Modelle zur Beschreibung der Lebensdauer

in Abhangigkeit von einer oder mehrerer Variablen betrachtet.

2.4.1. Modelle zur Beschreibung des Einflusses eines Faktors

a) Temperatur

Zu den haufigsten Methoden eine chemische Reaktion, worauf auch der Versagens-
mechanimus einer Klebverbindung beruht, zu beschleunigen, zidhlt die Temperaturerhéhung
[30]. Als etabliertes empirisch entwickeltes Modell zur Beschreibung der Abhangigkeit der
Reaktionsgeschwindigkeit von der Temperatur hat sich die von ARRHENIUS, OSTWALD und
VAN‘T HOFF Ende des 19. Jahrhunderts entwickelte ARRHENIUS-Gleichung etabliert [30], [32]:

E
ksp = A-exp(— #) (n

12
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Hierbei bezeichnet k die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante, E, die Aktivierungsenergie
und T die Temperatur der chemischen Reaktion. R bezeichnet die universelle Gaskonstante
und A einen konstanten Frequenzfaktor. Bei einer einfachen einstufigen Reaktion quantifiziert
E, die minimale Energie, die notwendig ist, um im Fall einer exothermen Reaktion diese zu
starten oder im Fall einer endothermen Reaktion diese zu unterhalten [30]. Deutlich
schwieriger gestaltet sich die Definition von E,, wenn ein mehrstufiger Prozess vorhanden ist
und die Betrachtung nicht mehr auf eine Reaktion reduziert werden kann. Ziel ist es in solch
einem Fall eine dominante Reaktion zu identifizieren, die die Geschwindigkeit des

Gesamtprozesses bestimmt [30].

Der ARRHENIUS-Beschleunigungsfaktor AF,r ldsst sich aus Gleichung (II) mithilfe der
Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten unter Einsatzbedingungen K,perqrion Und  der
Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten unter verscharften Bedingungen k,.ccieration Wie folgt

ableiten [30]:

kacceleration = exp [% . ( 1 _ 1 )]

koperation Toperation Tacceleration

AFAR =

(111

Der ARRHENIUS-Beschleunigungsfaktor stellt dabei ein Mal fiir den zeitraffenden Effekt einer

gegenlber der Einsatztemperatur Ty, erqtion €rhOhten Temperatur Tyccereration dar-

EYRING nutzt die ARRHENIUS-Beziehung als Grundlage fiir seine physikalische Theorie zur
Beschreibung des Temperatureinflusses auf die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante [33],

[34], die er mittels nachfolgender Formel charakterisiert.
kEY = A ' Tm ' exp(—i (IV)
RT

Der Exponent m ist eine empirisch ermittelte Konstante. Bei Anwendungen in der Literatur
werden fir m Werte zwischen 0 [35], 0,5 [36] und 1 [37] angenommen. Sofern m auf der Basis
physikalischer Betrachtung genau bestimmt werden kann, kann die EYRING-Beziehung
gegenliber der ARRHENIUS-Beziehung zu besseren Extrapolationen im niedrigen

Belastungsbereich fiihren [30].

Analog zum Beschleunigungsfaktor nach ARRHENIUS ergibt sich fiir den

Beschleunigungsfaktor nach EYRING folgende Formel:

13
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Tacceleration)m . exp[%. ( 1 _ 1 )]

Toperation Toperation Tacceleration

AFgy = (

V)

Es konnte numerisch gezeigt werden, dass der Beschleunigungsfaktor nach EYRING mit
steigendem m monoton abnimmt [30]. Wenn m > 0 gilt, liefert das EYRING-Modell daher
geringere Beschleunigungsfaktoren als das ARRHENIUS-Modells [30]. Ist m < O liefert das
ARRHENIUS-Modell hingegen geringere Beschleunigungsfaktoren [30].

Weiterhin kann die COFFIN-MANSON-Beziehung zur Beschreibung des Temperatureinflusses
auf die Alterungsbestandigkeit von geklebten Verbindungen herangezogen werden, die einer
sich zyklisch dndernden Temperatur ausgesetzt sind. Im Gegensatz zu den zuvor
beschriebenen Modellen nach ARRHENIUS und EYRING beschreibt die COFFIN-MANSON-
Beziehung allerdings nicht den Einfluss der Temperatur auf die Reaktionsgeschwindig-
keitskonstante einer Reaktion, sondern wie durch nachfolgende Formel beschrieben den
Einfluss einer zyklisch auftretenden Temperaturanderung AT auf die Anzahl der Zyklen bis

zum Bruch Ny [38]:
Ng = C, - (AT)™" ()

Bei Cy handelt es sich um eine materialabhdngige Konstante und bei dem Exponenten n um

eine empirisch ermittelte Konstante.

Auch auf Basis der COFFIN-MANSON-Beziehung kann die Definition des entsprechenden

Beschleunigungsfaktors durch nachfolgende Formel erfolgen [38]:

Noperation _ ATacceleratton)n

Nacceleration AToperation

b) Belastungshéhe

Schon im Jahr 1969 beschrieb Heinz MECKELBURG eine Vorgehensweise zur ndherungsweisen
Bestimmung der Lebenserwartung von geklebten Verbindungen mithilfe von Zeitstand-
versuchen [28]. Experimentell ermittelt werden hierbei Standzeit und Kriechverformung bei
unterschiedlichen statischen Dauerbelastungen [28]. Die Messung erfolgt bei mindestens drei
Priifhorizonten hoher Belastung bis zum Bruch der Probe [28]. Zudem wird die Messung auf

einem niedrigeren Priifhorizont bis zu einem Grenzwert der Kriechverformung durchgefiihrt,

14
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d. h. ohne dass ein Bruch der Probe erzielt wird [28]. In einer doppellogarithmischen
Auftragung der Kriechverformung in Abhangigkeit von der Standzeit kann der Verlauf der
Wertepaare der einzelnen Prifhorizonte durch eine Gerade approximiert werden [28]. Ebenso
kann der Verlauf der Messpunkte bei Bruch der Verbindung durch eine Gerade angenéahert
werden [28]. Durch den Schnittpunkt der Gerade, welche die Wertepaare des niedrigen
Prifhorizonts approximiert, und der Gerade, die den Verlauf der Bruchkriechverformungen
wiederspiegelt, wird der Bruch des niedrigen Prifhorizonts extrapoliert [28]. Dadurch sind
direkt die Werte fiir den erwarteten Bruchzeitpunkt sowie die Bruchkriechverformung des
niedrigen Prifhorizonts graphisch bestimmbar. Diese Vorgehensweise der graphischen
Extrapolation der Zeitstandfestigkeit eines niedrigen Prifhorizonts (PH) auf Grundlage der
Messung der Zeitstandfestigkeiten von mindestens drei deutlich héheren Priifhorizonten ist

in Abb. 2.3 demonstriert.

-

o Bruchkriech-

verformung extrapolierter Bruch

log(Kriechverformung A)

niedriger
PH

hohe PH

-
>

log(Standzeit t)

Abb. 2.3: Darstellung des graphischen Verfahrens zur Extrapolation der Zeitstandfestigkeit eines niedrigen
Prifhorizonts mithilfe der Messung der Zeitstandfestigkeiten von 3 wesentlich héheren Priifhorizonten (in

Anlehnung an [28]).

Hervorzuheben ist allerdings, dass die Anwendung dieses Verfahrens nur dann moglich ist,
wenn die physikalischen Vorgange in der Klebschicht bei konstanter Dauerlast bis zum Bruch
stets alle sehr &ahnlich ablaufen und die Extrapolation der Standzeit Uber mehrere
Zehnerpotenzen moglich ist [28]. Neben dieser graphischen Vorgehensweise zur Bestimmung

der Lebensdauer von geklebten Verbindung unter Belastung bietet das ,Inverse Power Law”
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einen mathematischen Zusammenhang, mit dessen Hilfe ein Beschleunigungsfaktor in

Abhéngigkeit von der Belastungshdhe definiert ist [39]:

AFIPL — (Facceleration)m (V”I)

Foperation

Hierbei beschreibt F, ccieration die Belastungshohe unter verscharften Prifbedingungen,

Foperation die Belastungshéhe im Betrieb und m eine empirische Konstante.

c) Feuchtigkeit

Neben der Temperaturerhhung bzw. der Intensivierung der Belastung eignet sich auch der
Einsatz von Feuchtigkeit zur Erzielung eines zeitraffenden Effekts. Die zeitraffende Wirkung
des Einflussfaktors Feuchtigkeit ist allerdings vergleichsweise gering, sodass zu deren
Untersuchung eine Kombination mit einem weiteren, starkeren zeitraffenden Effekt sinnvoll
ist. In der Literatur haben sich daher zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses Modelle
etabliert, die die zeitraffende Wirkung des Feuchtigkeitseinflusses mit anderen zeitraffenden
Effekten beschreiben. Die Betrachtung des der Feuchtigkeit wird somit im nachfolgenden

Abschnitt zur Beschreibung des zeitraffenden Effekts mehrerer Parameter durchgefiihrt.

2.4.2. Modelle zur Beschreibung des Einflusses von mehreren Faktoren

Alle bisher betrachteten Modelle beschreiben nur den Einfluss eines Parameters auf den
Alterungsprozess einer geklebten Verbindung. Haufig liegen jedoch viele Einflussgrof3en vor,
sodass Modelle, die mehrere Parameter beriicksichtigen, von herausragendem Interesse sind.
Es sind bereits kombinierte Modelle bekannt, die die Betrachtung von zwei Einflussgréfien
zulassen. Eine etablierte Vorgehensweise zur Entwicklung von Modellen mit mehreren
EinflussgroRRen ist dabei die bereits bestehenden einparametrigen Modelle miteinander zu
verkniipfen. Nachteilig an dieser empirischen Kombination der Modelle ist allerdings, dass das
physikalische Grundgeriist zur Kombination der EinflussgroRen fehlt. Nichtsdestotrotz werden

im Folgenden einige dieser kombinierten Modelle vorgestellt.

Das sog. verallgemeinerte EYRING-Modell erlaubt die Kombination zweier Einflussgrofien,
wobei davon immer eine EinflussgroRe die Temperatur darstellt [40]. Hierzu kann die
ARRHENIUS-Beziehung mit einem zweiten Modell kombiniert werden. Etabliert hat sich

beispielsweise die Kombination mit einem Modell zur Beschreibung des Feuchtigkeits-
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einflusses. Hier kann zum einen die Kombination des den Temperatureinfluss
charakterisierenden ARRHENIUS-Term mit einem den Feuchtigkeitseinfluss (relative

Luftfeuchtigkeit) beschreibenden EYRING-Term erfolgen [39]:

E, 1 1 1 1
AFpp ey = exp[?- < - > +T- (H - )] UX)

Toperation Tacceleration operation Hacceleration

Hervorzuheben ist an dieser Stelle, dass E, die Aktivierungsenergie der chemischen Reaktion
beziiglich der Temperatur charakterisiert und t die Aktivierungsenergie beziglich der

relativen Feuchtigkeit.

Weiterhin hat PECK ein Modell zur Beschreibung des Feuchtigkeits- und Temperatureinflusses
aus Zeitstandversuchen abgeleitet, bei denen elektrolytische Korrosion zum Bauteilversagen
gefihrt hat [41]. Ausgehend von seinen Versuchsergebnissen kann hierzu folgende Formel
herangezogen werden, die neben dem Temperatur- und Feuchtigkeitseinfluss (Feuchtigkeit

im Material) zusatzlich den Einfluss der angelegten elektrischen Spannung beriicksichtigt [41]:

AFAR,P — (Hacceleration)m . (Vacceleration)a . exp [% . (T 1 _ 1 )] (X)

Hoperation Voperation operation Tacceleration

Hierbei bezeichnen m und a empirisch zu bestimmende Materialkonstanten, V, ceieration di€
angelegte elektrische Spannung unter verscharften Bedingungen und V) erqtion die angelegte
elektrische Spannung unter Einsatzbedingungen. Findet keine Verscharfung der Bedingungen
bezlglich der elektrisch angelegten Spannung statt, dann gilt Vyperation = Vaccetearation Und

Formel (X) vereinfacht sich zu [42]:

H ; E 1 1
AFAR,P — ( acceleratlon)m . eXp[Fa' ( _ )] (XI)

Hoperation Toperation Tacceleration

Neben der Kombination des ARRHENIUS-Terms mit einem den Feuchtigkeitseinfluss
charakterisierenden Term ist auch eine Kombination mit dem , Inverse Power Law” - Term zur
Beschreibung der Belastungshohe als zweite EinflussgroRe moglich Der entsprechende

Beschleunigungsfaktor kann demnach wie folgt beschrieben werden [39]:

F, ; E 1 1
AFyp1pL = (w)c : eXp[fa' ( - )] (XII)

Foperation Toperation Tacceleration
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2.5. Statistische Versuchsauswertung

Die Zuverlassigkeit geklebter Verbindungen im Einsatz unterliegt statistischen Verteilungen.
Ebenso verhalt es sich mit den in dieser Arbeit durchgefiihrten Laborprifungen, die als
Grundlage zur Beurteilung des Sicherheitsniveaus geklebter Verbindungen unter Einsatz-
bedingungen herangezogen werden. Folglich ist eine statistische Auswertung der in dieser
Arbeit erstellten Ergebnisse essenziell. Im Folgenden wird auf die statistischen Grundlagen zur

Berechnung des Sicherheitsniveaus einer geklebten Verbindung eingegangen.

Mit dem Ziel eine Aussage Uber die GroRe der zufalligen Messabweichung (Zufallsfehler)
treffen zu kénnen, wird innerhalb von Versuchsreihen eine MessgroRe mehrmals unter
gleichen Bedingungen gemessen [43]. In der Versuchsreihe werden folglich verschiedene
Einzelwerte gemessen, die ein streuendes Merkmal darstellen [44]. Die Einzelwerte werden
daher auch als Merkmalswerte bezeichnet [45]. Um diese statistisch zu beschreiben und
ubersichtlich darzustellen eignet sich eine sogenannte Haufigkeitsverteilung, die graphisch in
einem Histogramm dargestellt wird [43], [45]. Mit ihrer Hilfe werden die Einzelwerte nach
steigender Grof3e geordnet und dann in Klassen definierter Breite aufgeteilt [43]. Jede Klasse
beinhaltet dann eine bestimmte Anzahl an Messwerten, wodurch ersichtlich ist, wie haufig
die jeweiligen Messwerte einer Klasse wahrend der Versuchsreihe vorkommen [45] und
welcher Abweichung vom Maximum sie unterliegen [46]. Eine exemplarische Darstellung
einer Haufigkeitsverteilung in Form eines Histogramms fiir verschiedene Klassen definierter

Klassenbreite ist in Abb. 2.4 dargestellt.

Klassenbreite
—

absolute Haufigkeit

Klassen

Abb. 2.4: Histogramm zur Darstellung der Haufigkeitsverteilung von 11 Messwertklassen.
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Wird die Anzahl der Messungen bei gleichzeitiger Verkleinerung der Klassenbreite erhéht,
dann verringert sich die Sdulenbreite und die Auflésung steigt [43]. Im Grenzfall unendlich
vieler Messungen geht die Haufigkeitsverteilung in eine kontinuierliche Verteilung tber, die

durch eine Dichtefunktion f(x) beschrieben werden kann [43].

a) Normalverteilung
Zur Beschreibung der Streuung wird haufig die Normalverteilung nach GAUB verwendet, die

durch folgende Dichtefunktion beschrieben wird [43]:

1 1 x- HGaus. »
cexp[—= ( jauty (XIID)
V2 - OGauR [ 2 OGau ]

Hierbei bezeichnet o4,z die Standardabweichung und pgqur den Erwartungswert der

f(x) =

Funktion. Die GAUB’sche Dichtefunktion ist schematisch in Abb. 2.5 inklusive der Bedeutung

der Kennzahlen pggur Und 0¢qur fur die Dichtefunktion dargestellt.

l\Symmetrie-

achse

~ Fléche 68,3 %

Dichtefunktion f(x)
1

po  u pic
Messgrolie x

Abb. 2.5: GAUBR'sche Dichtefunktion (schematisch) und Bedeutung der Kennzahlen Erwartungswert pgq,e Und

Standardabweichung o4, flir die Dichtefunktion (in Anlehnung an [43]).

Die zwei grundlegenden Charakteristika der GAUR’schen Normalverteilung sind [43]:
(1) Es ist eine symmetrische Verteilung der Messwerte um das Maximum gegeben.

(2) Je starker ein Messwert vom Maximum abweicht, desto geringer ist seine Haufigkeit.

Der Verlauf der Dichtefunktion &dhnelt stark der Optik einer Glocke, weswegen die

Bezeichnung der GAUR’schen Glockenkurve fiir die Kurvenform gelaufig ist [43]. Der maximale

Wert der Dichtefunktion f;,,,, betragt und wird an der Stelle X,;,0x = Hgaur €rreicht

OGauR'V2'T
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[43]. Die Kennzahl ysqur charakterisiert demnach die Lage des Maximums der Dichtefunktion,
wohingegen 0.,z die Hohe und Breite der Dichtefunktion charakterisiert [43]. Nach
Normierung der Dichtefunktion f(x) entspricht die Flache unter der Kurve innerhalb
vorgegebener Grenzen der Wahrscheinlichkeit des Auftretens der Messwerte in diesen
Grenzen. Die gesamte Flache unter der Kurve hat den Wert betragt 1 [43]. In der
Wahrscheinlichkeitstheorie entspricht das einem sog. sicheren Ereignis [47], d.h. die
Wahrscheinlichkeit des Auftretens der MessgroRen betragt bei Betrachtung der gesamten
GAURB'schen Dichtefunktion 100 Prozent. Mit der GAUR’schen Dichtefunktion ist es demnach
moglich, relative Haufigkeiten einzelner Messwerte zu berechnen und graphisch dazustellen.
Ist allerdings die relative Haufigkeit von Messwertintervallen von Interesse, findet eine andere
Funktion Anwendung: die sog. Summenhaufigkeitsfunktion F(x). Diese stellt die aufsum-
mierte Auftretenswahrscheinlichkeit bis zu einem Merkmalswert x; dar und geht wie folgt aus

der Dichtefunktion durch Integration von —oo bis zum Merkmalswert x; hervor [48]:

F(x) = jxif(x)dx = (X1v)

X
e exp|—=- —)2 dx
V2 - OGauf —[—oo [ 2 O0GauR ]

Die Summenhaufigkeitsfunktion F(x) gibt demnach zu jedem Merkmalswert x; die relative
Haufigkeit der Merkmalswerte an, die kleiner oder gleich x; sind [49]. Fur die Auftretens-
wahrscheinlichkeit Py, eines Ereignisses in den Grenzen von —oo bis zu dem Merkmalswert X;

(z. B. das Versagen einer geklebten Verbindung) gilt daher:
P, = F(x) XV)

Der Verlauf einer GAUB’schen Summenhaufigkeitsfunktion ist in Abb. 2.6 dargestellt.

100

80

60

40

20

Summenhaufigkeitsfunktion F(x) [%]

T X T T T

Messgrofe x

Abb. 2.6: GAUR’sche Summenhaufigkeitsfunktion (schematisch).
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b) WEIBULL-Verteilung

Eine gleichmaRige Verteilung der Messwerte, wie sie durch die Normalverteilung gegeben ist,
ist nicht fur alle realen Experimente gegeben [50]. Messwerte, die der Normalverteilung
folgen und um den Betrag der Standardabweichung o;4,z groBer oder kleiner sind als der
Erwartungswert pgqur, Sind gleich wahrscheinlich. Dieses Verhalten ist bei Ermidungs-
prozessen, bei denen eine Schadensentwicklung wahrend der Belastung erfolgt, wie sie auch
den Priifungen in dieser Arbeit zum Versagensverhalten der geklebten Verbindungen vorliegt,
nicht gegeben [50]. Insbesondere fiir groRe und kleine Versagenswahrscheinlichkeiten
ergeben sich hier vergleichsweise groRBe Abweichungen von der Normalverteilung [50]. Fir
eine bessere Beschreibung der Verteilung der Messwerte hat sich die sog. WEIBULL-Verteilung
etabliert [50]. Im Gegensatz zur Dichtefunktion nach GAURB besitzt die Dichtefunktion nach

WEIBULL keine Achsensymmetrie und wird gemafs folgender Formel charakterisiert [51], [52]:
b x X
— . (Z)b-1. — (2D (XVI)
f@) =2 @P exp(=()")

Hierbei bezeichnet T (> 0) den Skalenparameter und b (> 0) den Formparameter der
Dichtefunktion [51]. Der Skalenparameter T reprasentiert den Wert, bei dem 63,2 % der
getesteten Proben versagen [52], [53]. Er wird bei Untersuchungen des Versagensverhaltens
daher auch als charakteristische Lebensdauer bezeichnet [53]. Der Formparameter b
beschreibt die Streuung der MessgrolRe, beeinflusst alleine die Form der Dichtefunktion [51]
und charakterisiert die Zuverlassigkeit der Funktion [50]. Dabei gilt folgende Tendenz: Je
grofRer der Formparameter b, desto geringer ist die Streuung der Messwerte und desto héher
ist die Zuverlassigkeit [50]. In Abb. 2.7 ist der Verlauf je einer beispielhaften Dichtefunktion
nach GAUB und nach WEIBULL gegeniibergestellt.

—GAUR
7 WEIBULL

Dichtefunktion f(x)

Messgrofie x

Abb. 2.7: Schematischer Vergleich je einer beispielhaften Dichtefunktionen nach GAUB bzw. nach WEIBULL.
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Der Erwartungswert der WEIBULL-Verteilung ., sowie die Varianz der WEIBULL-Verteilung

Oweip” sind in den Gleichungen (XVII) und (XVII) dargestellt [54], [55].

Mwep =T - T(1+ %) (XVII)
Oweip? = T2 [T (1 + %) —(T (1 + %))2] (XVIII)

Hierbei bezeichnet I'(x) die Eulersche Gammafunktion, welche fiir komplexe Zahlen mit
einem Realteil groRer 0 folgendermaBen lber ein uneigentliches Integral abgebildet werden

kann [56]:

I'(x) = f wtx-l -exp(—t)dt (X1X)
0

Die Summenhaufigkeitsfunktion der WEIBULL-Verteilung ergibt sich aus der Integration der

WEIBULL-Dichtefunktion und wird durch nachfolgende Formel beschrieben [52]:
X
F(x) = Py(x) = 1 - exp(=()") XX

In Abb. 2.8 ist der Einfluss des Formparameters b auf die WEIBULL-Dichtefunktion (links) sowie
die aus den Dichtefunktionen abgeleiteten Summenhéaufigkeitsfunktionen (rechts) bei

identischen Werten fir den Skalenparameter T veranschaulicht.

%0 WEIBULL b=5 ] - -WEIBULL b=5
——WEIBULL b=2 ] |—— WEIBULL b=2
WEIBULL b=10 WEIBULL b=10

B @ o
o (=] o
1 L L

Dichtefunktion f(x)
1

Summenhaufigkeitsfunktion F(x) [%]
=
1

T T T T T T T T T T T T

Messgrofe x Messgrofie x
Abb. 2.8: Einfluss des Formparameters b auf die WEIBULL-Dichtefunktion (links) sowie die Summenhaufig-

keitsfunktion (rechts) bei identischen Werten fiir den Skalenparameter T.

Unter der Annahme, dass die Versagenswahrscheinlichkeit P, einer geklebten Verbindung in
Abhangigkeit von der Beanspruchungsdauer t durch eine WEIBULL-Verteilung beschrieben

werden kann, konkretisiert sich Gleichung (XVII) zu:
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P() = 1~ exp(—()") (XXD)

Zur Uberpriifung, ob tatsichlich eine WEIBULL-Verteilung fiir die entsprechende Problem-

stellung vorliegt, bietet sich die graphische Darstellung der Verteilung in einem sog. WEIBULL-

Netz an [57]. Hierflir wird der Term gebildet und zweimal mit dem natirlichen

1-Py

Logarithmus logarithmiert, wodurch sich folgende Gleichung ergibt [58]:

In <ln (I_;P(t))) = b-1n(t) = b In(T) (XXID)
174

Demnach liegt eine lineare Beziehung zwischen In (1n( )) und In(t) vor. Diese kann in

1
1-Py(®)

einem Diagramm mit doppelt-logarithmisch unterteilter y-Achse (y = In (ln (1 Pl (t))) und
—ry

einfach logarithmisch unterteilter x-Achse (x =In(t)), dem WEIBULL-Netz, als Gerade
dargestellt werden [58]. Durch Auftragung der entsprechenden Messdaten im WEIBULL-Netz
kann so fir jedes Problem beurteilt werden, ob eine WEIBULL-Verteilung vorliegt oder ob
diese Annahme zur Verteilung verworfen werden muss. Liegt eine WEIBULL-Verteilung vor,
konnen die Messwerte immer durch eine Gerade angendhert werden. In Abb. 2.9 ist

exemplarisch eine entsprechende Auftragung der WEIBULL-Verteilungen aus Abb. 2.8 erfolgt.

Py [%] y-Achse: Inln unterteilt
09 9— x-Achse: In unterteilt
99—

0,1 b=5
—b=2
b=10
0,01
X

Abb. 2.9: Auftragung der WEIBULL-Verteilungen aus Abb 2.8 im WEIBULL-Netz (variabler Formparameter b). Zur
Verdeutlichung, welcher Versagenswahrscheinlichkeit Pv die Auftragung auf der y-Achse entspricht, sind diese

zusatzlich der y-Achse zugeordnet.
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Die in Abb. 2.9 dargestellten WEIBULL-Verteilungen besitzen einen identischen Skalen-
parameter T, aber einen unterschiedlichen Formparameter b. Das unterschiedliche Steigungs-
verhalten der Geraden lasst sich auf den unterschiedlichen Formparameter b zurickfihren,
der mit der Steigung der Geraden gleichzusetzen ist. Der Skalenparameter T hingegen
entspricht der Zeit, bei der eine Versagenswahrscheinlichkeit P, von 63,2 % vorliegt [59], denn

beit = f gilt:
T b
Pt=T)=1—exp (— @ > ~ 0,632 (XXI11)

Dieser Zeitpunkt wird auch als charakteristische Lebensdauer bezeichnet und kann als eine
Art Mittelwert der WEIBULL-Verteilung angesehen werden [60]. Eine Erhoéhung der
charakteristischen Lebensdauer lasst sich daher insgesamt als eine Verschiebung des
Ausfallverhaltens zu langeren Ausfallzeiten interpretieren [60]. Da die Skalenparameter und
damit auch die charakteristischen Lebensdauern fiir die in Abb. 2.9 dargestellten WEIBULL-
Verteilungen identisch gewahlt sind, schneiden sich die Geraden im WEIBULL-Netz bei dem
Funktionswert, der einer Versagenswahrscheinlichkeit von 63,2 % entspricht. Mithilfe des
WEIBULL-Netzes ist es folglich moglich, Aussagen (iber eine bestimmte zeitabhangige
Versagenswahrscheinlichkeit von Bauteilen sowie deren charakteristischer Lebensdauer zu

treffen [61].

¢) Transformationen von nicht-normalverteilten Versuchsdaten

Sind die erhaltenen Haufigkeitsverteilungen nicht normalverteilt und kénnen sie nicht durch
die WEIBULL-Verteilung beschrieben werden, gibt es noch die Madglichkeit den nicht
normalverteilten Datensatz mithilfe von mathematischen Operationen in einen annahernd
normalverteilten Datensatz zu Uberfiihren. Hierzu gibt es eine Vielzahl von mdoglichen
Transformationen. Haufig verwendet werden beispielsweise die Wurzeltransformation, die
logarithmische sowie die reziproke Transformation. Allerdings ist anhand des vorliegenden
Datensatzes oft nicht erkennbar, welche mathematische Operation zur Uberfiihrung des
Datensatzes in einen anndhernd normalverteilten Datensatz notwendig ist. Um dieses
Problem zu I6sen haben BOX und COX 1964 die sog. BOX-COX-Transformation entwickelt, mit
deren Hilfe es moglich ist, die bendtigte mathematische Operation zu identifizieren. Dabei
wird ein geeigneter Transformationsparameters A gesucht, mithilfe dessen der jeweils trans-

formierte Wert des Datensatzes y' gemall Formel (XXIV) berechnet werden kann [62], [63]:
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-1
y' = X fir A # 0 (XXIV)

log(d) firA=0

Zur Bestimmung des geeigneten Transformationsparameters A wird dabei wie folgt
vorgegangen: A wird Uber ein bestimmtes Werteintervall variiert, die Regression mit den
jeweiligen Werten durchgefiihrt und hierzu die Residuen ermittelt [63]. Ein Residuum
bezeichnet hierbei die Abweichung zwischen der Beobachtung, d. h. des gemessenen Wertes
im urspringlichen Datensatz, und des geschatzten Erwartungswerts, der mithilfe des
Transformationsparameters A ermittelt wird [64]. Ziel ist es, moglichst kleine Residuen zu
erhalten, da das Regressionsmodell in diesem Fall die Messdaten am besten beschreibt. Den
optimalen Wert fiir A berechnen BOX und COX mithilfe der sog. Maximum-likelihood-Funktion
[63]. Dieser Ansatz nimmt den Wert als Schatzwert, der die Wahrscheinlichkeit fiir den
beobachteten Messwert maximiert [65]. Da die Herleitung dieser Funktion komplex ist und
heutzutage nahezu alle Statistikprogramme Uber eine Methodik verfliigen den Transforma-

tionsparameter A zu berechnen, wird hier auf eine Herleitung der Funktion verzichtet.

2.6. Bewertung der Sicherheit lasttragender Verbindungen

Sicherheit stellt ein ureigenes, zentrales Bedirfnis der Bevdlkerung dar, deren Schutz in
Europa in der europdischen Menschenrechtskonvention sowie in Deutschland zusatzlich im
Grundgesetz durch Bekennung zu den Menschenrechten verankert ist [66], [67]. Neben Schutz
vor Krieg, Terrorismus und Kriminalitat hat in Europa auch die Sicherheit in vielen anderen
Bereichen des alltaglichen Lebens einen hohen Stellenwert. So wurden in europdischen
Richtlinien neben z. B. dem Verbraucherschutz auch einheitliche Regeln fir die Bemessung im
Bauwesen (Eurocodes) festgelegt, um die Sicherheit der Bevolkerung zu gewéhrleisten [68],
[69]. Ein zentraler Bestandteil bei der Umsetzung dieser Richtlinien besteht dabei stets im
Nachweis der darin geforderten Sicherheit. Zur Beschreibung des Sicherheitsniveaus
lasttragender Verbindungen im Bauwesen werden die Versagenswahrscheinlichkeit bzw. der
Sicherheitsindex verwendet. Die Definition dieser beiden GréRen sowie deren Korrelation

werden in den nachfolgenden Kapiteln dargestellt.
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2.6.1. Versagenswahrscheinlichkeit

Die Tragfahigkeit geklebter Verbindungen ist von einer Vielzahl an EinflussgroRen abhangig,
die sich je nach Anwendungsfall in Art und GréRBe der Einflisse unterscheiden. Um die
Sicherheit in Anwendungen des konstruktiven Ingenieurbaus bewerten zu kdnnen, hat sich
die Kalkulation der Versagenswahrscheinlichkeit etabliert [70]. Diese bezeichnet die
Wahrscheinlichkeit, dass ein Bauteil in einem definierten Zeitraum einen definierten
Grenzzustand erreicht, wodurch ein Versagenszustand eintritt [71]. Fir den Grenzfall der

idealen, theoretisch anzustrebenden Versagenswahrscheinlichkeit Py ;504; 8ilt

PV,ideal =0, (XXV)

d. h. das Bauteil hdlt unter allen Bedingungen zu allen Zeiten den Belastungen stand [70]. In
der Realitat lasst sich dieser Grenzfall allerdings nicht realisieren. Grund hierfir ist die

begrenzte, zur Verfligung stehende Auswahl an Materialien und Methoden [70].

a) Betrachtung der Versagenswahrscheinlichkeit im zweidimensionalen Raum

Die nachfolgenden Betrachtungen beruhen auf der Annahme, dass sowohl fiir den Widerstand
des Bauteils als auch fir die Bauteilbeanspruchung eine Normalverteilung vorliegt. Die
Betrachtungen sind aber prinzipiell auch auf andere Verteilungen anwendbar, die im
Anschluss an dieses Kapitel folgen. Die Dichtefunktionen fiir Bauteilwiderstand sowie die
Bauteilbeanspruchung werden durch entsprechende, unterschiedliche GAUB-Verteilungen
beschrieben [72]. Zur Verdeutlichung sind in Abb. 2.10 exemplarisch je eine Dichtefunktion
fir den Bauteilwiderstand sowie die Bauteilbeanspruchung dargestellt. Je nach Anwendungs-
fall kann es zu einer mehr oder weniger stark ausgeprigten Uberlappung der beiden
Dichtefunktionen kommen. Die Flache, die von beiden Dichtefunktionen eingeschlossen wird,

charakterisiert hierbei die Versagenswahrscheinlichkeit des Bauteils [72].
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Beanspruchung
Widerstand

Dichtefunktionen

A Versagens-
‘ ; wahrscheinlichkeit
= LA L A S B |

Messgrofe x

Abb. 2.10: Dichtefunktionen der Bauteilbeanspruchung und des Bauteilwiderstandes (schematisch, in Anlehnung

an [72], [73]). Die farbig hervorgehobene Flache charakterisiert die Versagenswahrscheinlichkeit.

Der Abstand zwischen der Belastungs- und der Widerstandsfunktion wird hierbei als sog.
Sicherheitszone bezeichnet [72]. Bezugnehmend auf die jeweiligen Erwartungswerte der
Belastungsfunktion up sowie der Widerstandsfunktion uy, wird die zentrale Sicherheitszone

definiert, deren Erwartungswert u, wie folgt definiert ist [72]:
Hz = HUp — Hw (XXVI)

Da die Dichtefunktionen fiir Beanspruchung und Widerstand voneinander unabhangig und
normalverteilt sind, ist die Dichtefunktion der Sicherheitszone ebenfalls normalverteilt [72].
Die grundlegenden Charakteristika dieser Dichtefunktion sind in Abb. 2.11 dargestellt. Die
Versagenswahrscheinlichkeit P, ldsst sich unter der Annahme, dass sich der Erwartungswert
Uz als f-fache Standardabweichung o, ergibt, aus Integration der Dichtefunktion in den

Grenzen von — bis 0 gemal} wie folgt berechnen:

0
Py =f f,(x)dx (XXVII)

Die Versagenswahrscheinlichkeit entspricht demnach der Summenhaufigkeitsfunktion in den
Grenzen von —oo bis 0. Hervorzuheben ist, dass P, von dem Faktor f abhangig ist [72].
Aufgrund der herausragenden Bedeutung des Faktors S fir die Versagenswahrscheinlichkeit

wird dieser auch als Sicherheitsindex bezeichnet [72].
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Abb. 2.11: Dichtefunktion der Sicherheitszone mit charakteristischen GrofRen (in Anlehnung an [72]).

Bei gleichen Werten fiir den Sicherheitsindex S werden gleiche Versagenswahrscheinlich-
keiten erreicht [72]. Ziel ist es daher durch geeignete Wahl des Wertes fir [ die
Versagenswahrscheinlichkeit zu minimieren [72]. Bei Kenntnis des Sicherheitsindex [ sowie
der dazu gehorigen Versagenswahrscheinlichkeit Py lasst sich die Differenz von definierten
Quantilwerten der Belastung und des Widerstands als Sicherheitsfaktor y deuten [72], [73].
Unter Vernachlassigung der Streuungen von Belastung und Widerstand entspricht y dem
globalen Sicherheitsfaktor [72]. Werden sie hingegen bericksichtigt erfolgt eine Aufspaltung
von ¥ in die entsprechenden Teilsicherheitsfaktoren yz und yy, [72]. Abb. 2.12 verdeutlicht
die Definition des globalen Sicherheitsfaktors y sowie der Teilsicherheitsfaktoren y5 und yy,

auf Basis von festgelegten Quantilwerten fir die Belastung B, und den Widerstand Wj,.

Beanspruchung
] Widerstand
g | ¥
& \ '
x| Ve [T
2 L
_,0_-! z.B. | |
c
o 95 % Quantil | )
[ z.B.
| 5%Qquantil
|
_ | |
|
T . T ’ T L I T v L T v T ¥ T L T * T
Bq Wa

MessgréRe x
Abb. 2.12: Definition des globalen Sicherheitsfaktors y sowie der Teilsicherheitsfaktoren yg, Yy (in Anlehnung
an [72]).
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Zur Verdeutlichung, wie die Aufteilung in Versagens- und Uberlebenswahrscheinlichkeit aus
den entsprechenden Dichtefunktionen der Einwirkung bzw. des Widerstands hervorgeht,
bietet sich nachfolgende Betrachtungsweise an: Der zweidimensionale Raum wird durch eine
Versagensbedingung g in zwei Bereiche aufgeteilt: Einen Versagensbereich, in dem g < 0 gilt
und einem Uberlebensbereich, in dem g > 0 gilt [74]. Fir den Fall g = 0 liegt der sog.
Grenzzustand vor, bei dessen Erreichen erstmalig der Versagensfall einsetzt. Die
Versagensbedingung, die auch als Grenzzustandsgleichung bezeichnet wird, lasst sich hierbei
als Differenz zwischen den ZufallsgrofRen des Bauteilwiderstands w und denen der

Bauteileinwirkungen e wie folgt beschreiben [75]:

g=w—e (XXVIII)

Aus Abb. 2.11 geht diese auf der Grenzzustandsgleichung beruhende Aufteilung des
zweidimensionalen Raums in einen Versagensbereich und einen Uberlebensbereich bereits
hervor. In Abb. 2.13 ist dargestellt, wie diese Aufteilung aus den entsprechenden Dichte-
funktionen der Basisvariablen hervorgeht. Die zweidimensionale Verteilungsdichte ist in Form
einer Hohenschnittliniendarstellung aufgetragen, die aus den Dichtefunktionen des Wider-
stands f;(x1) und der Einwirkung f,(x,) hervorgeht. Die Grenzzustandsfunktion g, (x4, x3)
teilt die zweidimensionale Verteilungsdichte in Versagens- und Uberlebensbereich auf.

x2 (Einwirkung) Grenzzustandsfunktion
4 g(x1,x2)=0

Héhenschnittlinien der
Versagensbereich zweidimensionalen Verteilungsdichte

fa(x2)

Uberlebensbereich

—

X1 (Widerstand)
fl()(l)

Abb. 2.13: Schematische Darstellung der Aufteilung in Versagens- und Uberlebensbereich, die aus den

Dichtefunktionen fiir den Widerstand f; (x;) und die Einwirkung f,(x,) hervorgeht (in Anlehnung an [74]).

Bei der Betrachtung von Bauteilwiderstand und Bauteilbeanspruchung sowie der Festlegung

der Versagensbedingung miissen zusatzlich stets die dulBeren Einflussfaktoren bericksichtigt
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werden. Beeinflussen duBere Faktoren wie beispielsweise Temperatur und Feuchtigkeit ein
Bauteil, so kann sich das Verhalten des Bauteils verandern. In diesem Fall kann sich sowohl
der Erwartungswert sowie die Streuung verandern. Die Dichtefunktion des Bauteilwiderstands
kann sich also durch die Veranderung im Erwartungswert einerseits verschieben als auch
durch Veranderung der Streuung sich in der Breite dandern. In Abb. 2.14 ist dieser
Zusammenhang schematisch fiir ein gealtertes Bauteil dargestellt, dessen Erwartungswert fiir
den Bauteilwiderstand sich nach der Alterungsexposition verringert hat und eine gréRere
Streuung aufweist. Tritt eine Verdanderung der Dichtefunktion flir den Bauteilwiderstand ein,
hat dies auch eine andere Versagenswahrscheinlichkeit zur Folge, da sich die eingeschlossene
Flache zwischen den Dichtefunktionen und dadurch die Versagenswahrscheinlich verandert.
Die Kenntnis der Auswirkungen von duReren Einflussfaktoren auf das Bauteil ist folglich
essenziell fir die Beurteilung der Sicherheit von Bauteilen. Dies macht haufig eine

Modellierung der Abhangigkeit des Bauteilwiderstands von duBeren Einflissen notwendig.

Beanspruchung
Widerstand (ungealtert)
Widerstand (gealtert)

Dichtefunktionen
1

| N

Messgrofke x
Abb. 2.14: Schematische Dichtefunktionen der Bauteilbeanspruchung und des Bauteilwiderstandes im

ungealterten bzw. im gealterten Zustand.

b) Betrachtung der Versagenswahrscheinlichkeit im n-dimensionalen Raum

Liegen nicht nur zwei, sondern mehrere ZufallsgrofRen vor, die das Versagen eines Bauteils
charakterisieren, miissen die Betrachtungen aus a) entsprechend angepasst werden. Der
Grundgedanke des Vorgehens zur Berechnung der Versagenswahrscheinlichkeit bleibt der
gleiche. Jede der n ZufallsgroBen ist durch eine eigene Dichtefunktion im n-dimensionalen
Raum beschrieben. Die Dichtefunktionen missen nicht normalverteilt sein, wie in a) der

Einfachheit halber angenommen. Auch der n-dimensionale Raum wird durch eine von n
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Basisvariablen abhangige Versagensbedingung g analog zum zweidimensionalen Fall in einen
Versagens- und einen Uberlebensbereich aufgeteilt. Analog zu Gleichung (XXIV) kann die

Versagenswahrscheinlichkeit im n-dimensionalen Raum wie folgt berechnet werden [74]:
PV = J- j fl(xl)fz(xz) ...fn(xn)dxldxz dxn (XXIX)
g<o

Fiir reale Anwendungen sind die Dichtefunktionen in der Regel zu komplex, um eine
geschlossene Integration durchzufiihren [74]. Nur in Ausnahmefallen, wenn z. B. fir alle
Dichtefunktionen eine Normalverteilung vorliegt und g eine lineare Funktion der Zufallsvari-
ablen darstellt, ist dies moglich [74]. In allen anderen Fallen muss auf numerische Integrations-
verfahren zuriickgegriffen werden. Bei einer numerischen Integration im n-dimensionalen
Raum steigt der Rechenaufwand allerdings naherungsweise mit der n-ten Potenz an,
weswegen zur Berechnung der Versagenswahrscheinlichkeit im n-dimensionalen Raum haufig
Naherungsverfahren zum Einsatz kommen [74]. Als etablierte Naherungsverfahren sind hier
beispielsweise die Momentenmethode und die Monte-Carlo-Methode zu nennen, auf deren

genaue Beschreibung an dieser Stelle allerdings verzichtet wird.

2.6.2. Sicherheitsindex

Neben der Versagenswahrscheinlichkeit wird hdufig der Sicherheitsindex 8 zur Beschreibung
des Sicherheitsniveaus von tragenden Bauteilen herangezogen. Auf die geometrische
Bedeutung dieses Index fiir das Versagen eines Bauteils wurde bereits kurz in Abb. 2.11 von
Kapitel 2.6.1 anhand der Dichtefunktion der Sicherheitszone eingegangen. Das Sicherheits-
niveau eines Bauwerks wird mithilfe des Sicherheitsindex durch eine Zahl einer geldufigen
GroRenordnung charakterisiert und besitzt weiterhin den Vorteil, dass er mit steigender
Sicherheit anwachst [76]. GrofSter Vorteil ist allerdings, dass dieser aufgrund seiner
Unabhangigkeit von den Verteilungsfunktionen der einzelnen Basisvariablen als

allgemeingiiltiges Mal fiir die Zuverlassigkeit eines Bauwerks betrachtet werden kann [77].

CORNELL hat den Sicherheitsindex mithilfe der in Kapitel 2.6.1. bereits betrachteten
Momentenmethode erster Ordnung auf Basis der beiden statistischen Momente Erwartungs-
wert und Standardabweichung beschrieben, die aufgrund dieser Herangehensweise auch als
FOSM-Methode (engl. First-Order Second-Moment Method) bezeichnet wird [78]. Der

Sicherheitsindex nach CORNELL - wird demnach gemaR folgender Formel beschrieben [78]:
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Uw — Ug
Joi + of

Hierbei bezeichnen u,, und oy, den Erwartungswert sowie die Standardabweichung der

Be = (XXX)

Dichtefunktion des Bauteilwiderstands, wahrend ug und oz die entsprechenden Momente
der Dichtefunktion der Bauteileinwirkungen darstellen. Vorteilhaft an dieser Art der Definition
des Sicherheitsindex ist, dass mit den beiden Momenten der Dichtefunktionen nur wenige
Informationen Uber die stochastischen Eigenschaften der Basisvariablen bekannt sein missen
[77]. Nachteilig ist hingegen, dass dieser Ansatz nicht invariant gegeniiber unterschiedlichen

mathematischen Formulierungen des Grenzzustandes ist [79].

Das Invarianzproblem wurde 1974 von HASOFER und LIND durch eine Erweiterung des
Sicherheitsindex weitgehend gel6st [79]. Realisiert wird diese Verbesserung durch eine
Transformation der Basisvariablen in den Standardraum und anschlieBender Reihenent-
wicklung im Versagenspunkt [77]. Der Sicherheitsindex nach HASOFER und LIND Sy ist dabei
als ,kiirzeste[r] Abstand zwischen dem Koordinatenursprung und der Gleichung des
Grenzzustandes im Raum standardisierter ZufallsgrofRen” [75] definiert. Flr eine zweidimensi-

onale Zuverlassigkeitsanalyse kann dies graphisch dargestellt werden (Abb. 2.15).

A
X2

wahres Koordinatensystem transformiertes Koordinatensystem

Abb. 2.15: Darstellung zur zweidimensionalen Zuverlassigkeitsanalyse im wahren und im transformierten
Koordinatensystem (in Anlehnung an [77]). (x;, x,: Basisvariablen im wahren Koordinatensystem; u,, u,:
Basisvariablen im transformierten Koordinatensystem; g: Grenzzustandsfunktion; P,: Versagenswahrschein-

lichkeit; By.: Sicherheitsindex nach HASOFER und LIND; Ellipsen und Kreise: Linien gleicher Wahrscheinlichkeit).

Aus Abb. 2.15 geht hervor, dass der Sicherheitsindex By graphisch die Lange des Lots vom
transformierten Koordinatensystem auf die Grenzzustandsfunktion g beschreibt. Der der
LotfuBpunkt entspricht hierbei dem Versagenspunkt, der die grofRte Wahrscheinlichkeits-
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dichte besitzt. B, kann weiterhin gemaR folgender Formel als iterative Optimierungsaufgabe

betrachtet werden, in welcher u; als Basisvariable im Standardnormalraum fungiert [77]:

(XXXI)

Um die Vergleichbarkeit von Sicherheitsniveaus mithilfe des Sicherheitsindex zu
gewadhrleisten wird i. d.R. ein Bezugszeitraum T festgelegt, da die Einwirkungen auf ein
Bauwerk meist zeitabhdngiger Natur sind [77]. Fur den Sicherheitsindex wird daher auch

haufig die Bezeichnung [ verwendet [77].

Nun stellt sich zwangslaufig die Frage: Wie groR muss der Sicherheitsindex [ fir einen

gegebenen Anwendungsfall sein, um eine ausreichend hohes Sicherheitsniveau zu
gewahrleisten? Diese Frage wurde vom technischen Komitee CEN/TC 250 ,,Eurocodes flir den
konstruktiven Ingenieurbau” in DIN EN 1990 [69] beantwortet. Zur Differenzierung der
Zuverlassigkeit werden hierin zunachst Schadensfolgeklassen (CC) definiert [69]. Tabelle 2.1

stellt einen Auszug aus DIN EN 1990 zur Definition der Klassen fiir Schadensfolgen dar.

Tabelle 2.1: Klassen fiir Schadensfolgen gemafd DIN EN 1990 [69].

Schadens- Beispiele im Hochbau oder bei
Merkmale
folgeklassen sonstigen Ingenieurbauten

CcC3 Hohe Folgen fiir Menschenleben oder | Triblinen, o6ffentliche Gebaude
sehr grofRe wirtschaftliche, soziale oder | mit hohen Versagensfolgen (z. B.
umweltbeeintrachtigende Folgen eine Konzerthalle)

CC2 Mittlere Folgen fir Menschenleben, | Wohn- und Blirogebaude,
betrachtliche wirtschaftliche, soziale | 6ffentliche Gebdude mit
oder umweltbeeintrachtigende Folgen | mittleren Versagensfolgen

CcC1 Niedrige Folgen fiir Menschenleben | Landwirtschaftliche Gebadude
und kleine oder vernachldssigbare | ohne regelmafligen Personen-
wirtschaftliche, soziale oder umweltbe- | verkehr (z. B. Scheunen,
eintrdchtigende Folgen Gewadchshauser)
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Auf Basis der in Tabelle 2.1 definierten Klassen fiir Schadensfolgen kdnnen drei Zuverlassig-
keitsklassen RC 1, RC 2 und RC 3 definiert werden, die direkt mit den Schadensfolgeklassen
CC 1, CC 2 und CC 3 verknlpft sind. Tabelle 2.2 stellt den entsprechenden Auszug aus DIN EN
1990 [69] zur Empfehlung von Mindestwerten des Sicherheitsindex  in Abhdngigkeit vom

Bezugszeitraum dar.

Tabelle 2.2: Empfehlungen fiir Mindestwerte des Sicherheitsindex § gemaR DIN EN 1990 [69].

Zuverldssigkeits- Mindestwert fiir 8
Klasse Bezugszeitraum 1 Jahr Bezugszeitraum 50 Jahre
RC1 5,2 4,3
RC 2 4,7 3,8
RC1 4,2 3,3
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3. Problemstellung und Losungsweg

Bisher herrscht in der Klebtechnik hinsichtlich der Konstruktion von lasttragenden geklebten
Verbindungen eine Uberwiegend empirische Herangehensweise, d.h. es wird auf die
Modellierung des Alterungsverhaltens geklebter Verbindungen unter Einwirkung kombi-
nierter Schadigungen weitgehend verzichtet. Um dennoch die geforderten Sicherheitsniveaus
erreichen zu kénnen, missen hohe Sicherheitsfaktoren bei der Auslegung lasttragender
geklebter Verbindungen beriicksichtigt werden. Da dies in der Regel mit einer Uberdimen-
sionierung des entsprechenden Bauteils einhergeht, ist ein unerwiinscht hoher

Materialverbrauch die Folge.

Aus der Literatur sind bereits Modelle bekannt, die die Beschreibung des Verhaltens einer
geklebten Verbindung in Abhadngigkeit von einer oder zwei EinflussgroBen ermoglichen. Ein
Ziel dieser Arbeit ist es, die Eignung dieser Modelle zur Beschreibung des Alterungsverhaltens
geklebter Verbindungen in Abhdngigkeit von Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer
Belastung zu Uberprifen. Sofern sich die Modelle eignen, kénnen auf deren Basis
weiterfihrende, kombinierte Modelle entwickelt werden. Eignen sich die Modelle hingegen
nicht, wird die Entwicklung eigener Modelle angestrebt. Ein weiteres Ziel dieser Arbeit ist auf
Basis der zuvor entwickelten Modelle zur Beschreibung des Alterungsverhaltens geklebter
Verbindungen auch eine Prognose sowohl des Langzeitverhaltens als auch der Sicherheit der

Verbindungen zu tatigen und hierfir eine exemplarische Vorgehensweise bereitzustellen.

Zur Erreichung dieser Ziele werden Zugscherproben sowie Substanz-Schulterproben
hergestellt, die zeitraffend unter verschiedenen klimatischen Bedingungen mit Temperatur-
und Feuchtigkeitseinfluss gealtert werden. Hierbei werden die Bedingungen fiir die zeit-
raffende Alterung so gewdhlt, dass wahrend des Beobachtungszeitraums Schadigungen
anhand kontinuierlich verandernder mechanischer Parameter registriert werden kénnen. Fir
die Zugscherproben wird zusatzlich das Alterungsverhalten in Abhangigkeit einer Zuglast
untersucht. Anhand dieser Datenbasis werden verschiedene Konzepte zur Modellierung des
Alterungsverhaltens auf ihre Eignung Uberpriift. Unter Einsatz softwaregestiitzter Methoden
nichtlinearer Modellierung wird das Alterungsverhalten von Zugscherproben sowie Substanz-
Schulterproben anhand von Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Belastung modelliert

und auf Basis dieser Modelle eine Prognose fiir das entsprechende Sicherheitsniveau getétigt.
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4. Material und Methoden

4.1. Materialien

In dieser Arbeit werden zur Probenherstellung die 3 Klebstoffe Betamate® 1496F (DOW
Automotive AG, Freienbach, Schweiz), SikaForce®-7888 (Sika Technology AG, Zirich, Schweiz)
und Korapur® 666 (Kdbmmerling Chemische Fabrik, Pirmasens, Deutschland) verwendet. Ein
Uberblick tiber die technischen Daten der Klebstoffe gemaR Herstellerangaben ist Tabelle 4.1

zu entnehmen.

Tabelle 4.1: Technische Daten der Klebstoffe gemaR den jeweiligen Herstellerangaben [8], [80], [81].

1K EP 2K PU 2K PU
Technische Daten
Betamate® 1496F | SikaForce®-7888 | Korapur® 666

Verarbeitungstemperatur [°C] 40-65 15-35 RT
Aushartebedingungen RT, 1 Tag;
(teilweise mit Herstellern 180°C, 30 min danach RT>24h
personlich abgestimmt) 100°C, 30 min
Zugfestigkeit
32 20 keine Angabe
(DIN EN 1SO 527-1) [82] [MPa]
Bruchdehnung
ca. 10 ca. 40 keine Angabe
(DIN EN 1SO 527-1) [82] [%]
Zugscherfestigkeit [83]
28 ca. 20 keine Angabe

(DIN EN 1465) [MPa]

Weiterhin werden als Werkstoffe fiir die Flgeteile die korrosionsbestdndige Stahllegierung
1.4301 (Outokumpu Nirosta GmbH, Krefeld, Deutschland), bandverzinkte Stahlbleche der
Qualitdt DP800 (voestalpine Stahl GmbH, Linz, Osterreich) sowie kathodisch tauchlackierte
bandverzinkte Stahlbleche der Qualitdt DP800 verwendet. Die kathodische Tauchlackierung
(KTL) der bandverzinkten Stahlbleche wird von der Firma Schmitz Cargobull AG (Horstmar,
Deutschland) lGbernommen. Als bandverzinkter Stahl der Qualitdt DP800 wird von der
voestalpine Stahl GmbH der Dualphasenstahl HCT780X (+Z100MB) zur Verfligung gestellt. Der
Zusatz Z100MB in der Werkstoffbezeichnung charakterisiert die Beschichtungsart sowie die
Nachbehandlungsverfahren. ,Z“ steht stellvertretend fir die Auflagenmasse Zink und , 100
gibt die Mindestauflagenmasse fiir eine beidseitige Beschichtung des Stahlblechs in g/cm3 an
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[84]. Nach dem Verzinken wurde der Stahl zur Verbesserung der Oberflachengiite
nachgewalzt, was durch den Zusatz ,MB“ charakterisiert ist [84]. Tabelle 4.2 gibt einen
Uberblick tiber die technischen Daten der Stahllegierung 1.4301 und des feuerverzinkten

Dualphasenstahls HCT780X.

Tabelle 4.2: Technische Daten der Stahllegierung 1.4301 gemaf DIN EN 10088-3 [85] sowie des feuerverzinkten
Dualphasenstahls HCT780X gemaR Herstellerangabe [86].

Stahl 1.4301 Dualphasen-Stahl HCT780X
Prifrichtung langs langs
0,2%-Dehngrenze Ry, , [MPa] >190 440-550
Zugfestigkeit Ry, min [MPa] 500-700 780
Bruchdehnung A, [%] > 45 14

4.2. Probenpraparation

In dieser Arbeit wird anhand unterschiedlicher Probengeometrien das Alterungsverhalten von
geklebten Verbindungen untersucht. Zum Einsatz kommen Zugscherproben sowie Substanz-
Schulterproben aus Klebstoff. In Abb. 4.1 sind die Probengeometrien gemal} den

entsprechenden Normen dargestellt.

a) Zugscherprobe b) Substanz-Schulterprobe
(in Anlehnung an DIN EN 14869-2) (DIN EN 1SO 527-2)
10 150
10811,6
= 60£0,5
3 | , 3 <l
‘| | | 2 = 5
- I A\ || g
F's “ i ) g
™ | “.':5 +0,1 \ “"

4,002

Abb. 4.1: (a) Zugscherprobe (in Anlehnung an DOM En 14869-2 [87]), (b) Substanz-Schulterprobe gemaf DIN EN
ISO 527-2 [88]; (MaRe in Millimeter).

Im Gegensatz zu den Substanz-Schulterproben bestehen die Zugscherproben aus einer

Kombination aus Klebstoff und Fligeteilwerkstoff. In Tabelle 4.3 ist die fir diese Arbeit
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festgelegte Matrix zur Kombination der Fugeteilwerkstoffe und Klebstoffe fiir diese

Probengeometrien dargestellt.

Tabelle 4.3: Matrix zur Kombination der Fligeteilwerkstoffe und Klebstoffe.

1.4301 DP800Z DP800Z + KTL
1K EP Betamate® 1496F X X -
2K PU SikaForce®-7888 X (*) x (*) -
2K PU Korapur® 666 X (**) - X

*mit Haftvermittler SikaAktivator-205, ** mit Haftvermittler Kérabond HG93

Bei den Zugscherproben nimmt der Zustand der Substratoberflachen entscheidenden Einfluss
auf die Glte von geklebten Verbindungen. Mit dem Ziel verschiedene geklebte Verbindungen
untereinander vergleichen zu kdnnen, muss demnach immer eine moglichst reproduzierbar
gesauberte Oberflache als Ausgangspunkt fiir die Klebung vorliegen. Deswegen werden im
Rahmen dieser Arbeit alle Substratoberflachen gleichermalRen vorbehandelt. Die Arbeits-

schritte gestalten sich dabei wie folgt:

a) Wischentfettung mit Aceton
Zur Entfernung der von groben Verunreinigungen in Form von Fett und Staub werden die

Oberfldachen zunachst in Form einer Wischentfettung mit Aceton gesaubert.

b) Ultraschallbad in Isopropanol-Wasser(1:1)-Gemisch

Mit dem Ziel zusatzlich zur Entfettung auch ein Entfernen von Salzen und Seifen von der
Oberflache herbeizufiihren wird die ultraschallgestiitzte Tauchentfettung fiir die Dauer von
5 Minuten in einem Isopropanol-Wasser-Gemisch (Verhiltnis 1:1) durchgefiihrt. Die Salz- und
Seifenbeseitigung von der Oberflache lasst sich hierbei auf das Wasser als polare Komponente

in diesem Gemisch zurlckfihren.

c) Abspiilen der Proben mit Aceton

Bei der in Arbeitsschritt b) durchgefiihrten Reinigung im Ultraschallbad sammeln sich die von
den Substratoberflichen geldste Verunreinigungen an der Badoberfliche, was dazu fihrt,
dass die Substratwerkstoffe bei der Entnahme erneut kontaminiert werden kénnen. Aus
diesem Grund erfolgt nach der Reinigung der Substratoberflachen im Ultraschallbad ein
erneutes Abspllen der Proben mit Aceton. Weiterhin werden die Oberflachen durch das

Abspiilen mit Aceton getrocknet.
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4.2.1. Zugscherproben

Zur Herstellung der Proben werden Stahle in einer Starke von 2 mm verwendet. Dabei werden
jeweils 5 Einzelproben aus 2 zusammengeklebten Probenplatten angefertigt, die eine Breite
von 5 einzelnen Proben mit je einem seitlichen Uberstand aufweisen. Die Gestalt dieser

Probenplatten ist in Abb. 4.2 dargestellt.
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Abb. 4.2: Technische Zeichnung fiir Probenplatte zur Herstellung von 5 einzelnen Zugscherproben (MaRe in mm).

Die Einzelproben gehen danach durch Zuschnitt mittels Wasserstrahlschneiden aus den

geklebten Probenplatten hervor, was in Abb. 4.3 verdeutlicht ist.

Abb. 4.3: Vereinzelung von Probenplatten in 5 Einzelproben.

Mit dem Ziel Zugscherproben aus 2 Probenplatten herzustellen ist die richtige Orientierung

der Platten zueinander bei deren Verklebung essenziell. Die Probenplatten miissen dabei so
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orientiert sein, dass die jeweils Nut-freien Seiten mit dem Klebstoff verbunden sind und die
Seiten mit Nuten klebstoffabgewandt sind. Zusatzlich miissen die Nuten nach der Verklebung
in der seitlichen Ansicht versetzt zueinander angeordnet sein, was in Abb. 4.4 schematisch

verdeutlicht ist.

- | ——Probenplatte 2

—+— Probenplatte 1

Abb. 4.4: Seitenansicht (schematisch) zweier zusammengeklebter Probenplatten. In rot hervorgehoben ist der

flir die geplante Zugscherpriifung relevante Bereich.

Als Konsequenz wird daher zuerst eine Probenplatte mit der Nut-freien Seite nach unten
zeigend vorgelegt und der entsprechende Klebstoff moglichst frei von Lufteinschlissen
appliziert. AnschlieBend wird die zweite Probenplatte mit der Nut-freien Seite nach oben
zeigend aufgelegt, sodass die Nuten der beiden Probenplatten in der Seitenansicht versetzt
zueinander angeordnet sind (gemal Abb. 4.4). Zur dauerhaften Positionierung der Proben-
platten Ubereinander werden Nieten in die duReren Bohrungen eingesetzt. Zur Einstellung der
Klebfugendicke wird folgender Ansatz verfolgt: Der in Abb. 4.4 dargestellte Aufbau aus
2 Probenplatten mit dazwischen befindlichen Klebstoff wird zwischen 2 Aluminiumzu-
schnitten verpresst, deren Abstand zueinander durch Abstandshalter eingestellt ist. Da sich
die Abstandshalter folglich nicht in der Klebfuge, sondern neben der Probe befinden, sind zur
Einstellung einer 0,7 mm dicken Klebfuge 4,7 mm hohe Abstandshalter (zusatzlich 2 x 2 mm
Flgeteilstarke) notwendig. Die Einstellung der Klebfugendicke erfolgt fiir die Zugscherproben
mithilfe einer Hydraulikpresse. Um einen moglichst hohen Probendurchsatz bei gleichzeitig
bestmoglicher Probenpressung zu erzielen, werden je 5 ,,Probensandwiches” bestehend aus
je 2 Probenplatten mit dazwischen befindlichem Klebstoff in der Mitte der Pressflache Uiber
einander gestapelt und mithilfe der Presse gleichzeitig gepresst. Schematisch ist der Aufbau

der Probenherstellung in Abb. 4.5 dargestellt.
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'F)

—— Presse

——— Aluminiumplatte

———— Abstandshalter

I Probenplatte
T Klebstoff

Abb. 4.5: Herstellung der Zugscherproben mithilfe der Hydraulikpresse.

Geklebte Verbindungen kdnnen auf diese Weise nur hergestellt werden, wenn der Klebstoff
bedingt durch seine Viskositat in der Lage ist, das Eigengewicht der Probenplatten zu tragen.
Die mithilfe der Presse aufgebrachte Kraft muss zur Herstellung einer definierten
Klebfugendicke den FlieBwiderstand des Klebstoffs Ubersteigen. Die seitlich neben den
»,Probensandwichs” angebrachten Abstandshalter, die die aufgebrachte Last tragen, erlauben
einen chemischen Schrumpf des Klebstoffs wahrend des Hartungsprozesses. Dies ist
verglichen mit der Einstellung der Klebfugendicke Uber Abstandshalter in der Klebfuge
vorteilhaft, da letztere keinen chemischen Schrumpf erlauben und dadurch grofRere
Eigenspannungen im Klebverbund entstehen. Nach der Einstellung der Klebfugendicke und
Gelierung in der Hydraulikpresse wird der gesamte Probenstapel entnommen und gemal
Angaben der Klebstoffhersteller gehartet. AnschlieBend wird der Klebstoffliberstand entfernt,
die zusammengeklebten Probenplatten mittels Wasserstrahlschneidtechnik gemaR Abb. 4.3

vereinzelt und bis zur weiteren Verwendung bei 23 °C, 50 % RH konditioniert.

4.2.2. Substanz-Schulterproben

Die Substanz-Schulterproben werden ausschlielllich aus der jeweiligen Klebstoffsubstanz
hergestellt. Die entsprechende Probengeometrie aus DIN EN ISO 527-2 [88] ist in Abb. 4.6

dargestellt.
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Abb. 4.6: Probengeometrie der Substanz-Schulterprobe: Probenkdrper Typ 1A fur durch mechanische
Bearbeitung hergestellte Proben gemal DIN EN ISO 527-2 [88] (MaRe in Millimeter).

Die Herstellung der Substanz-Schulterproben erfolgt ebenfalls mithilfe der Hydraulikpresse.
Es werden zunachst Klebstoffplatten wie folgt hergestellt: Auf eine mit einer antihaft-
beschichtete Folie versehene Stahlplatte wird mittig Klebstoff moglichst ohne Lufteinschliisse
appliziert. In mehreren Zentimetern Abstand zum Klebstoff werden in quadratischer
Anordnung vier Aluminium-Abstandshalter der Abmessung 200 mm x 10 mm x 4 mm
(L x B x H) aufgelegt, um die Hohe des Klebstoffs auf 4 mm einzustellen. Anschliefend wird
eine zweite, mit antihaftbeschichteter Folie versehene, Stahlplatte aufgelegt und der Aufbau
in der Presse belastet (Abb. 4.7). Die Klebstoffhartung wird direkt in der Presse durchgefihrt.
Die Platten der Presse werden hierzu auf die jeweilige Abbindetemperatur des Klebstoffs

geheizt und der Klebstoff nach Hartung gemaR Herstellerangaben entnommen.

~__— beheizte Platte der Presse
- Stahlplatte

~ —Abstandshalter
T Klebstoff
—— beheizte Platte der Presse

Abb. 4.7: Herstellung der Klebstoffplatten mithilfe der Hydraulikpresse.

Aus der so hergestellten Klebstoffplatte werden mittels Wasserstrahlschneidetechnik

Substanz-Schulterproben mit den in Abb. 4.6 dargestellten Abmessungen hergestellt.
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4.3. Durchfiihrung der zeitraffenden Alterungen
Fir alle Proben kommen folgende Bedingungen fiir die Alterungsexposition zum Einsatz:

- 23 (£ 0,3) °C, 50 (+ 2,5) % RH (Referenzbedingung)
- 80(+0,9)°C,0 (+5) % RH

- 80(+0,3)°C,95(+2,5) % RH

- 60 (+0,3) °C, 95 (+ 2,5) % RH

Flr Zugscherproben der beiden Kombinationen , Betamate® 1496F — Stahl 1.4301/DP800Z"
werden zudem Alterungen unter statischer Zugbelastung durchgefiihrt. Hierzu werden die
Proben mit 10 % der bei 80°C gemessenen maximalen Zugscherkraft mithilfe von
Spannvorrichtungen belastet, wie sie in Abb. 4.8 dargestellt sind und sich fir diese Form der
zeitraffenden Alterung unter Last bereits bewédhrt haben [89] (fiir Betamate® 1496F — Stahl

1.4301: 365 N, fur Betamate® 1496F — DP800Z: 345 N).

Abb. 4.8: Spannvorrichtung zur Alterung von Zugscherproben unter Zuglast [89].

4.4. Durchfiihrung der Priifungen

Fiir beide Probengeometrien wird vor Beginn der zeitraffenden Alterung eine Referenz-
messung durchgefiihrt. AnschlieBend werden Proben unter den in Kapitel 4.3 festgelegten

Bedingungen ausgelagert und nach 4, 8 und 12 Wochen zur Prifung entnommen.

4.4.1. Zugscherproben

Die Prifung der Zugscherproben erfolgte mithilfe einer Zugpriifmaschine (Messphysik
Materials Testing GmbH, Fiirstenfeld, Osterreich). Die Proben werden kardanisch eingespannt
und mit der in DIN EN 14869-2 [87] zum Vergleich von Ergebnissen unterschiedlicher
Werkstoffe empfohlenen Traversengeschwindigkeit von 0,5 mm/min geprift. Die Langs-
dehnung wird mittels Videoextensometrie aufgezeichnet. Zusatzlich werden die Bruchflachen
gemaR Richtlinie 3302 des DVS (Deutscher Verband fiir Schweilen und verwandte

Verfahren e.V.) [90] makroskopisch beurteilt.
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4.4.2. Substanz-Schulterproben

Die Prifung der Substanzproben wurde mithilfe einer Zugprifmaschine (Messphysik,
Materials Testing GmbH, Fiirstenfeld, Osterreich) in Anlehnung an DIN EN ISO 527-2 [88]
durchgefiihrt. Um die Vergleichbarkeit der Zugscherprifungen mit den Prifungen der
Substanz-Schulterproben zu gewadhrleisten, musste die Traversengeschwindigkeit der
Substanz-Schulterproben dahingehend angepasst werden, dass die durch die
Traversengeschwindigkeit generierte Scherrate der Zugscherproben der Dehnrate der

Substanz-Schulterproben entspricht. Demnach muss folgendes gelten:

EnergieeintragVE,Substanz = EnergieeintragVE,Zugscher (XXXH)

Im linear-elastischen Bereich gilt fiir die Energieeintrage:

(XXXIID)

In Gleichung (XXXIII) bezeichnet ¢ die Zugspannung (Substanz-Schulterproben), ¢ die
Dehnung (Substanz-Schulterproben), t die Schubspannung (Zugscherproben), tan(y) die

Gleitung (Zugscherproben) und t die Zeit.

Unter Annahme von Isotropie stehen Schubmodul G und Elastizitaitsmodul E in folgender

Beziehung zueinander:

1

u bezeichnet dabei die Querkontraktionszahl.

Unter Verwendung der Definition von Schubmodul und Elastizitatsmodul folgt aus Gleichung
(XXX1V):

dt _ 1 do
dtan(y)  2-(1+p) de (XXXV)

Nach Einsetzen von (XXXIV) in (XXXIII) ergibt sich nach mehreren Umformschritten

folgende Beziehung zwischen der Scherrate tan(y)/dt und der Dehnrate &/dt:

tan(y €
di )=,/2-(1+u T (XXXVI)
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4. Material und Methoden

Nach Berticksichtigung der Einspannldange der Substanz-Schulterproben und unter Annahme
einer Querkontraktionszahl von u = 0,35 fir Epoxidharzklebstoffe bzw. u = 0,45 fir
Polyurethanklebstoffe ergibt sich flr eine Traversengeschwindigkeit von 21,73 mm/min flr
die Prifung von Epoxidharzklebstoffen (hier: Betamate® 1496F) bzw. 20,97 mm/min fir die
Prifung von Polyurethanklebstoffen (hier: SikaForce®-7888, Kérapur® 666).
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5. Ergebnisse und Diskussion

5.1. Zeitraffende Alterung

5.1.1. Unbelastet gealterte Zugscherproben

In Abb. 5.1 ist eine exemplarische Schubspannungs-Gleitungs-Kurve einer Zugscherprifung
geklebter Verbindungen dargestellt. Anhand dieser Kurve koénnen 5 charakteristische
Kennwerte einer Zugscherprifung definiert werden: Die maximale Schubspannung t,,,,, die
dazu gehdrige Gleitung tany (T, ), die Schubspannung beim Bruch der Probe 15, die dazu
gehorige Gleitung tany (tp) sowie der Schubmodul G, der sich durch die Steigung der Kurve

im linear-elastischen Bereich ergibt.

!
—_ G
©
o
= |
£ |
o
= |
5
c
c - |
®©
Q |
)
e!
= [
e
O |
wn
|
|
|
1 1 I " .I »
tan y (tp)

Gleitung tan y
Abb. 5.1: Definition von 5 charakteristischen Kennwerten der Zugscherpriifung anhand eines exemplarischen
Schubspannungs-Gleitungs-Diagramms: maximale Schubspannung t,., Gleitung bei der maximalen
Schubspannung tan y (7., ), Bruchschubspannung 7z Gleitung bei der Bruchschubspannung tany (t,) und

Schubmodul G.

5.1.1.1. DP800Z — Betamate® 1496F
In Abb. 5.2 ist die Verdnderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhdngigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir die Kombination

,DP800Z — Betamate® 1496F“ dargestellt.
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Abb. 5.2: Maximale Schubspannung t,,, (a), Bruchschubspannung tz (b), Gleitung bei der maximalen

Schubspannung tany (t, ) (c) und der Bruchschubspannung tany (t, ) (d) sowie Schubmodul G (e) in Abhéngig-

max

keit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fur die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“.

Aus Abb. 5.2 geht hervor, dass die maximale Schubspannung und die Bruchschubspannung

bei den Bedingungen mit hohem Anteil relativer Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH)
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einen starken Abfall aufweisen. Bei der Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) sowie der
trockenen Alterung (80 °C, 0 % RH) sind die beiden Spannungskennwerte hingegen weitge-
hend konstant bzw. steigen sogar leicht an. Die Gleitungen bei der maximalen Schubspannung
bzw. bei der Bruchschubspannung zeigen bei der Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) einen
leichten Abfall. Bei der trockenen Alterung (80 °C, 0 % RH) zeigt sich fir beide Gleitungs-
kennwerte ein starker Abfall nach einer Auslagerungszeit von 4 Wochen und anschlieRend ein
weitgehend konstantes Verhalten. Bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte (60 °C,
95 % RH und 80 °C, 95 % RH) wird ein starker Abfall der Gleitungskennwerte beobachtet. Der
Schubmodul unterliegt sehr grofRen Streuungen, die keine eindeutige Zuweisung von Trends

in Abhangigkeit von Alterungsexposition und Auslagerungszeit zulassen.

In Tabelle 5.1 sind Bruchflachen der Zugscherproben fiir die Kombination ,DP800Z —
Betamate® 1496F“ in Abhdngigkeit von der Alterungsexposition sowie der Auslagerungszeit
dargestellt. Daraus geht hervor, dass bei den Alterungsexpositionen mit hoher relativer
Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) eine deutliche Veranderung des Bruchbildes liber
die Auslagerungszeit zu beobachten ist. GemaR DVS-Richtlinie 3302 [90] kommt es zu einem
Wechsel von dem im Referenzzustand beobachteten kohdsiven Bruchbild hin zu einem
adhasiven Bruch. Weiterhin wird im Laufe der Alterung keine fiir diesen Klebstoff typische
WeiBbrichigkeit mehr festgestellt, sodass die Farbgebung des Klebstoffs im Verlauf der
Alterung dunkler erscheint. Bei der Bedingung 80 °C, 95 % RH sind bereits nach der
Auslagerungszeit von 8 Wochen WeilRrostriickstande auf der Bruchflache zu erkennen. Bei der
Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) bleiben die WeiBbriichigkeit sowie das kohasive
Bruchbild Gber den gesamten Auslagerungszeitraum erhalten. Bei der trockenen Alterung
(80 °C, 0 % RH) bleibt die Weillbrichigkeit erhalten, allerdings nimmt wahrend der Alterung

die Tendenz zur Ausbildung eines adhasiven Bruchs zu.
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Tabelle 5.1: Bruchflichen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F".

der

Referenz

4 Wochen

8 Wochen

12 Wochen

23 °C,50 % RH

Interpretiert werden konnen die Ergebnisse der Kennwerte in Kombination mit der

Betrachtung der Bruchflachen wie folgt: Bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte

(60 °C, 95 % RH und 80° C, 95 % RH) findet eine Alterung der geklebten Verbindung statt.

Unter anderem flhrt Diffusion von Feuchtigkeit in die Klebfuge durch die hierdurch vom

Klebstoff aufgenommene Wassermenge zu veranderten mechanischen Eigenschaften des

Klebstoffs. Die Anderung der mechanischen Eigenschaften duRert sich in einer Verringerung
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der Schubspannungswerte (maximale Schubspannung und Bruchschubspannung) bei gleich-
zeitiger Reduktion der entsprechenden Gleitungen. Je hoher die Temperatur, desto schneller
findet diese Diffusion statt, weswegen bei der Bedingung 80 °C, 95 % RH eine grolere
Schadigung zu beobachten ist als dies bei 60 °C, 95 % RH der Fall ist. Je langer die Proben
ausgelagert werden, desto mehr Wasser diffundiert in die Klebfuge. Daher wird eine gréoRere
Schadigung der geklebten Verbindung bei langerer Auslagerungszeit beobachtet. Weiterhin
wird durch die hohe Feuchtigkeit die Korrosion des Fuigeteilwerkstoffs DP800Z beschleunigt,
wodurch korrosive Unterwanderung der Klebschicht im Bruchbild beobachtet werden kann.
Auch dieser Effekt verstarkt sich, je langer die geklebte Verbindung bei der feuchten
Bedingung ausgelagert wird und je gréBer die absolute Feuchtigkeit bei dieser Alterungs-
bedingung ist. Daher finden bei 80 °C, 95 % RH (absolute Feuchtigkeit: 497 g/kg) starkere
Korrosionserscheinungen statt als bei 60 °C, 95 % RH (absolute Feuchtigkeit: 143 g/kg). Der
fir diesen Klebstoff charakteristische WeiBbruch findet aufgrund der Verdnderung der
mechanischen Eigenschaften des Klebstoffs bei den Bedingungen mit hoher Feuchtigkeit nicht
mehr statt, was sich in einer dunkleren Farbgebung des Klebstoffs gegeniiber des
Referenzzustands mit Weilbruch duf3ert. Bei der trockenen Bedingung (80 °C, 0 % RH) findet
eine Trocknung des Klebstoffs innerhalb der ersten 4 Wochen statt, womit eine Versprédung
des Klebstoffs einhergeht und wodurch die Tendenz zur Ausbildung eines adhasiven
Bruchbilds beglnstigt wird. Bei der Versprédung findet eine Reduktion in den Gleitungs-

kennwerten bei gleichbleibenden Schubspannungswerten statt.

5.1.1.2. Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F
In Abb. 5.3 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir die Kombination

,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ dargestellt.
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Stahl 1.4301 - Betamate 1496F
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Abb. 5.3: Maximale Schubspannung t,,, (a), Bruchschubspannung t5; (b),
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) () und der Bruchschubspannung tany (t,) (d) sowie Schubmodul G (e) in

Abhédngigkeit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fir die Kombination ,Stahl 1.4301 -

Betamate® 1496F"“.

Abb. 5.3 zeigt, dass die maximale Schubspannung sowohl bei der Referenzbedingung (23 °C,

50 % RH) als auch bei der trockenen Alterung (80 °C, 0% RH) leicht abféallt. Bei den
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Bedingungen mit hoher relativer Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) ist ein starkerer
Abfall zu beobachten. Die Bruchschubspannung weist einen dhnlichen Verlauf auf wie die
maximale Schubspannung. Im Unterschied zu der maximalen Schubspannung kann bei der
Bruchschubspannung allerdings unter Bericksichtigung der Standardabweichung kein
signifikanter Abfall bei der Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) und der trockenen Bedingung
(80°C, 0% RH) festgestellt werden. Beide Gleitungskennwerte unterliegen groRen
Streuungen, sodass keine eindeutigen Rickschlisse auf die Einflisse der Alterungs-
bedingungen auf die Gleitung gezogen werden kdnnen. Bei der Referenzbedingung (23 °C,
50 % RH) ist fur beide Gleitungskennwerte keine Veranderung im Rahmen der Standardab-
weichung zu beobachten. Die Messwertstreuung der Gleitung bei der maximalen
Schubspannung ist hier allerdings deutlich groRer als bei der Gleitung der Bruchschub-
spannung. Bei allen anderen Bedingungen nehmen beide Gleitungskennwerte tendenziell
Uber den Auslagerungszeitpunkt ab. Der Schubmodul unterliegt auch hier groBen Streuungen,
sodass keine Aussagen zu Einflissen der Alterungsexpositionen auf den Schubmodul getatigt

werden konnen.

In Tabelle 5.2 sind Bruchflachen der Zugscherproben fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 —
Betamate® 1496F“ in Abhédngigkeit von der Alterungsexposition sowie der Auslagerungszeit
dargestellt. Daraus geht gemall DVS-Richtlinie 3302 [90] hervor, dass sich das Bruchbild bei
den Alterungsexpositionen mit hoher relativer Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH)
verandert. Wie bei der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ geht auch hier die
Weilbrichigkeit des Klebstoffs (iber den Auslagerungszeitraum verloren, was sich in einem
dunkleren Erscheinungsbild der Klebflache ersichtlich duRert. Weiterhin nimmt die Tendenz
zur Ausbildung eines adhasiven Bruchs zu. Bei der Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) bleiben
die WeilRbriichigkeit sowie das kohdasive Bruchbild tGiber den gesamten Auslagerungszeitraum
erhalten. Bei der trockenen Alterung (80 °C, 0 % RH) bleibt die WeiRRbriichigkeit erhalten,
allerdings nimmt wahrend der Alterung die Tendenz zur Ausbildung eines adhédsiven Bruchs

ZU.
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Tabelle 5.2: Bruchflichen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“.

Referenz 4 Wochen 8 Wochen 12 Wochen
23 °C,50 % RH

60 °C, 95 % RH

80 °C, 95 % RH

ST o O

Unter Berlicksichtigung der Veranderung der Kennwerte sowie der Bruchflachen kdnnen die
Ergebnisse wie folgt interpretiert werden: In Analogie zu der Kombination , DP800Z —
Betamate® 1496F“ zeigen sich aufgrund der Verwendung des gleichen Klebstoffs auch
dahnliche Phanomene bei der Alterung des Klebstoffs. Bei den Bedingungen mit hoher relativer
Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80° C, 95 % RH) findet auch hier eine durch die Aufnahme von

Wasser herbeigefiihrte Veranderung der mechanischen Klebstoffeigenschaften statt. Auch die
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GesetzmaRigkeiten, wie stark diese Verdnderung ausgepragt ist (starkerer Effekt bei erhdhter
Temperatur aufgrund schnellerer Wasserdiffusion, stdrkerer Effekt je groRer die
Auslagerungszeit), besitzen fir diese Kombination ebenfalls Glltigkeit. Die WeiBbrichigkeit
wird durch die Verdanderung der mechanischen Eigenschaften wahrend der Auslagerung in
den feuchten Bedingungen daher nicht mehr beobachtet. Im Unterschied zu der Kombination
,DP800Z — Betamate® 1496F“ findet allerdings keine sichtbare Korrosion an dem
Flgeteilwerkstoff Stahl 1.4301 statt, weswegen korrosive Unterwanderung fir diese
Kombination nicht zum Versagensprozess der geklebten Verbindung beitragt. Wie bei der
Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ fiihrt bei der trockenen Bedingung (80 °C, 0 % RH)
die Trocknung des Klebstoffs und die damit einhergehende Verspréodung des Klebstoffs dazu,
dass die Tendenz zur Ausbildung eines adhasiven Bruchs beglinstigt wird. Die Versprodung
geht dabei mit einer Reduktion der Gleitungswerte bei nahezu gleichbleibenden Schub-

spannungswerten einher.

5.1.1.3. DP800Z - SikaForce®-7888
In Abb. 5.4 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir die Kombination

,DP800Z — SikaForce®-7888" dargestellt.
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Abb. 5.4: Maximale Schubspannung t,,, (a), Bruchschubspannung tz (b), Gleitung bei der maximalen

Schubspannung tany (t, . ) (c) und der Bruchschubspannung tany (t, ) (d) sowie Schubmodul G (e) in Abhéngig-

max

keit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fiir die Kombination ,,DP800Z — SikaForce®-7888".

Abb. 5.4 liefert folgende Erkenntnisse fiir die Schubspannungskennwerte: Die Verlaufe von
maximaler Schubspannung und Bruchschubspannung in Abhéngigkeit von der Auslagerungs-

zeit gestalten sich flr beide Schubspannungskennwerte dhnlich. Bei der Referenzbedingung
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(23 °C, 50 % RH) ist ein Abfall der Kennwerte zu beobachten. Bei der trockenen Alterung
(80 °C, 0 % RH) hingegen ist ein starker Anstieg der beiden Kennwerte innerhalb der ersten
4 Wochen zu beobachten. AnschlieBend stagnieren die Werte. Nach Auslagerung bei feuchten
Bedingungen (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) ist ein unterschiedlich stark ausgepragter
Abfall der Schubspannungskennwerte zu beobachten. Bei 80 °C, 95 % RH fallen die Schub-
spannungswerte so stark ab, dass nach 12-wochiger Auslagerung keine intakten Proben fir
die Prifung mehr vorhanden waren. Alle Proben wurden nach 12-wdéchtiger Auslagerung bei
80 °C, 95 % RH delaminiert aus dem Klimaschrank entnommen. Bei der Auslagerung unter
60 °C, 95 % RH fallt der Abfall der Schubspannungskennwerte weniger stark aus. Auch nach
12-wochiger Auslagerung sind immer noch Proben zur Prifung der Restkraft verfligbar.
Allerdings weisen die Kennwerte insbesondere nach den Priifungen nach 4- bzw. 8-wdchiger
Auslagerung unverhdltnismaRig grofle Streuungen auf. Die beiden Gleitungskennwerte
weisen fir alle Alterungsbedingungen dhnliche Trends auf, allerdings streuen die Messwerte
der Gleitung bei der maximalen Schubspannung im Vergleich zu den Messwerten der
Bruchgleitung starker. Beide Gleitungskennwerte nehmen bei der Referenzbedingung (23 °C,
50 % RH) kontinuierlich iber den Auslagerungszeitraum ab. Bei der trockenen Alterung (80 °C,
0 % RH) nehmen die Gleitungen innerhalb der ersten 4 Wochen ab und stagnieren im
Anschluss. Bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C,
95 % RH) weisen die Gleitungskennwerte sehr grofle Streuungen auf, sodass keine
eindeutigen Trends in der Auslagerungszeit zu erkennen sind. Der Schubmodul unterliegt zwar
vergleichsweise groflen Streuungen, allerdings lassen sich trotzdem Trends erkennen: Bei der
Referenzbedingung (23 °C, 50 % RH) sowie der trockenen Bedingung (80 °C, 0 % RH) finden im
Rahmen der Standardabweichung keine signifikanten Verdanderungen des Schubmoduls statt.
Bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte findet ein Abfall der Schubmodulwerte statt,

der bei 80 °C, 95 % RH starker ausgepragt ist als bei 60 °C, 95 % RH.

In Tabelle 5.3 sind Bruchflaichen der Zugscherproben fiir die Kombination ,DP800Z —
SikaForce®-7888" in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie der Auslagerungszeit
dargestellt. Daraus ist gemaR DVS-Richtlinie 3302 [90] ersichtlich, dass fir diese Kombination
bereits im Referenzzustand sowie wahrend der Auslagerung unter Standardbedingungen
(23 °C, 50 % RH) ein Gberwiegend adhasives Bruchbild beobachtet wird, welches sich bei den
Bedingungen 23 °C, 50 % RH sowie 80 °C, 0% RH und 60 °C, 95 % RH kaum verandert.
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Hervorzuheben ist, dass bei der Bedingung 80 °C, 95 % RH nach der Auslagerungszeit von
8 Wochen starke Weilirostriickstande auf der Bruchflache zu erkennen sind und die Proben
nach 12-wdchiger Auslagerung so geschadigt sind, dass die Proben aus der Alterung bereits

vollstandig delaminiert vorliegen.

Tabelle 5.3: Bruchflichen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,DP800Z — SikaForce®-7888".

Referenz 4 Wochen 8 Wochen 12 Wochen

23 °C,50 % RH

0 % RH

60 °C, 95 % RH

57



5. Ergebnisse und Diskussion

Nach Riicksprache mit dem Hersteller sind folgende Informationen bei der Interpretation der
Ergebnisse zu bericksichtigen: Dem Hersteller liegen bisher keine gesicherten Informationen
zur Kombination des Klebstoffs SikaForce®-7888 mit dem Haftvermittler SikaAktivator-205
vor. Die Tatsache, dass bereits im Referenzzustand stets ein (iberwiegend adhdsives Ablésen
beobachtet wird, deutet darauf hin, dass der Haftvermittler nicht zur erwarteten Steigerung
der Haftung des Klebstoffs auf der Oberfliche fiihrt. Es liegt folglich eine geringe
Grenzschichthaftung an der Verbindung zwischen Klebstoff und Flgeteiloberflache vor,
wodurch nicht die kohasiven Eigenschaften des Klebstoffs fiir das Versagen ausschlaggebend
sind und demnach auch keine verlasslichen Informationen zur Verdanderung der kohasiven
Eigenschaften des Klebstoffs in Abhangigkeit von den Alterungskonditionen im Rahmen dieser
Versuchsreihe generiert werden konnen. Besonders deutlich kommt gemaR Hersteller-
angaben die Beeinflussung der Grenzschichthaftung bei Anwesenheit von hoher Feuchtigkeit
zum Tragen, was durch diese Versuchsreihen bestéatigt werden konnte. Insbesondere bei der
Alterung unter 60 °C, 95 % RH werden sehr groRe Streuungen der Schubspannungs- sowie der
Gleitungskennwerte beobachtet. Bei Abwesenheit von hoher Feuchtigkeit wirkt sich die
Beeinflussung der Grenzschichthaftung weniger stark aus. Bei der trockenen Alterung (80 °C,
0 % RH) kann gegeniliber dem Referenzzustand eine Erhohung der Schubspannungskennwerte
bei gleichbleibenden Gleitungen beobachtet werden. Diese Beobachtung kann gemaf

Herstellerangaben auf Trocknungsprozesse im Klebstoff zuriickgefiihrt werden.

5.1.1.4. Stahl 1.4301 - SikaForce®-7888
In Abb. 5.5 ist die Verdnderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhdngigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir die Kombination

,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ dargestellt.
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Die Schubspannungskennwerte 7,,,,und Tz dhneln sich in ihren Verlaufen bei allen Alterungs-
bedingungen. Bei der Standardbedingung (23 °C, 50 % RH) ist ein Abfall der Schubspannungs-
werte zu beobachten, wahrend bei der trockenen Alterung (80 °C, 0 % RH) ein Anstieg der
Schubspannungswerte in den ersten 4 Wochen mit anschlieBender Stagnation erfolgt. Bei
60 °C, 95 % RH sind Uber den Auslagerungszeitraum sehr starke Streuungen der Schub-
spannungswerte zu beobachten. Nach 8-wochiger Auslagerung werden 3 der 5 Proben bereits
vollstandig delaminiert aus dem Klimaschrank entnommen, wodurch nur 2 von 5 Proben
geprift werden kénnen. Selbiges tritt nach 12-wdchiger Auslagerung auf. Bei 80 °C, 95 % RH
treten geringere Streuungen auf als bei 60 °C, 95 % RH, allerdings liegen auch hier nach 12-
wochiger Auslagerung 2 der 5 Proben bereits delaminiert vor der Prifung vor, wahrend die
restlichen 3 Proben noch hohe Schubspannungswerte aufweisen. Beide Gleitungskennwerte
bleiben sowohl bei Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) als auch bei der trockenen Alterung
(80°C, 0% RH) im Rahmen der Standardabweichung Uiber den Betrachtungszeitraum
unverandert. Bei 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH ist tendenziell ein Anstieg der beiden
Gleitungswerte zu beobachten, allerdings muss das vorzeitige Delaminieren von Proben
wahrend der Alterung hier genauso beriicksichtigt werden. Nach 4-wdchiger Alterung bei
60 °C, 95 % RH unterscheiden sich die Messergebnisse der Gleitung bei der maximalen
Schubspannung sehr stark von denen der Bruchgleitung. Wahrend die Messwerte der Gleitung
bei der maximalen Schubspannung zwar sehr stark streuen, aber tendenziell einen Anstieg im
Vergleich zum Referenzzustand abbilden, zeigt sich in den Gleitungswerten der Bruchschub-
spannung ein Abfall gegenliber dem Referenzzustand bei geringen Messwertstreuungen. Der
Schubmodul verandert sich unter Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) sowie unter
trockener Bedingung (80 °C, 0 % RH) im Rahmen der Standardabweichung nicht, bei den

Bedingungen mit hoher relativer Feuchte findet tendenziell ein Abfall statt.

Tabelle 5.4 zeigt sind Bruchflachen der Zugscherproben fiir die Kombination ,,Stahl 1.4301 —
SikaForce®-7888“ in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie der Auslagerungszeit.
Daraus geht gemalR DVS-Richtlinie 3302 [90] hervor, dass in Analogie zur Kombination
,DP800Z — SikaForce®-7888“ auch hier bereits im Referenzzustand sowie wahrend der
Auslagerung unter Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) ein Uberwiegend adhasives
Bruchbild beobachtet wird. Alle Proben, die bei 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH bereits bei

der Entnahme aus dem Klimaschrank delaminiert vorliegen, weisen ein vollstandig adhdsives
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Bruchbild auf. Lediglich nach Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH sind vermehrt kohéasive
Bruchflachen zu beobachten. Im Gegensatz zu der Kombination ,,DP800Z — SikaForce®-7888“
ist hier auch bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte keine Rostbildung zu

beobachten.

Tabelle 5.4: Bruchflichen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888".

Referenz 4 Wochen 8 Wochen 12 Wochen
23 °C,50 % RH

60 °C, 95 % RH

80 °C, 95 % RH
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Auch bei dieser Kombination kam in Analogie zur Kombination ,,DP800Z — SikaForce®-7888"
der Haftvermittler SikaAktivator-205 zum Einsatz. Die Problematik, dass keine gesicherten
Informationen zur Kombination des Klebstoffs SikaForce®-7888 mit dem Haftvermittler
SikaAktivator-205 vorliegen, betrifft demnach auch diese Kombination. Es liegt auch hier ein
Haftproblem an der Verbindung zwischen Klebstoff und Fligeteiloberflache vor, weswegen die
kohasiven Eigenschaften des Klebstoffs flir das Versagen nicht ausschlaggebend sind. Wie bei
der Kombination ,,DP800Z -SikaForce®-7888" zeigt sich auch hier, dass bei der Kombination
60 °C, 95 % RH die groRten Haftungsprobleme auftreten und sich der Effekt bei den trockenen
Bedingungen weniger stark auswirkt. Dennoch kann auch hier im Rahmen dieser
Untersuchung keine Alterung des Klebstoffs beobachtet werden, da im Referenzzustand sowie
bei der Alterung unter Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) Uberwiegend ein adhasives
Versagen stattfindet und somit der Klebstoff nicht der limitierende Faktor des Systems

darstellt.

5.1.1.5. Weiterfithrende Untersuchungen zum Haftvermittlereinfluss fiir die
Kombinationen ,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ und ,,DP800Z — SikaForce®-7888“
Angesichts der Problematik, dass der Haftvermittler SikaAktivator-205 keine ausreichend gute
Anbindung des Klebstoffs SikaForce®-7888 an die Filigeteilwerkstoffe Stahl 1.4301 und DP800Z
erzeugt, werden weiterfliihrende Untersuchungen zur Eignung verschiedener Haftvermittler
fiir die Systeme ,,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888"“ und ,,DP800Z — SikaForce®-7888" angestellt.
Neben dem bereits getesteten Haftvermittler SikaAktivator-205, werden der Haftvermittler
SikaAktivator-100 getestet und Versuchsreihen ohne Haftvermittler durchgefiihrt. In Abb. 5.6
ist die Abhangigkeit der maximalen Schubspannung von der Oberflachenvorbehandlung mit

und ohne Haftvermittlerapplikation fiir ungealterte Proben dargestellt.
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I ohne Haftvermittler
35 - Bl it SikaAktivator-100
mit SikaAktivator-205

max IMPa]
S

Stahl 1.4301- SikaForce-7888 DP800Z- SikaForce-7888

Abb. 5.6: Abhdngigkeit der maximalen Schubspannung t,,,, von der Oberflaichenvorbehandlung mittels Haft-

vermittlerapplikation flir die Kombinationen ,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ und ,,DP800Z — SikaForce®-7888".

Fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ sind die maximalen Schubspannungen
fur die Versuchsreihen ohne Haftvermittler und mit Haftvermittler SikaAktivator-100 im
Rahmen der Standardabweichung gleich. Bei der Verwendung des Haftvermittlers
SikaAktivator-205 ist sogar eine Verringerung der maximalen Schubspannung um ca. 50 % zu
beobachten. Fir die Kombination ,DP800Z — SikaForce®-7888“ werden bei der Versuchsreihe
ohne Haftvermittler die niedrigsten Schubspannungswerte verzeichnet. Bei der Anwendung
des Haftvermittlers SikaAktivator-100 wird etwa eine Verdopplung der maximalen
Schubspannung beobachtet. Bei Verwendung des Haftvermittlers SikaAktiviator-205 findet
gegeniber der Versuchsreihe ohne Haftvermittler ebenfalls eine Steigerung der maximalen
Schubspannung statt, die allerdings weniger stark ausfallt als bei der Anwendung des
Haftvermittlers SikaAktivator-100. In Tabelle 5.5 sind ergdanzend zu diesen Erkenntnissen

charakteristische Bruchflachen dieser Versuchsreihen dargestellt.
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Tabelle 5.5: Bruchflachen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Oberflaichenvorbehandlung mit Haft-

vermittlerapplikation fiir die Kombinationen ,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ und ,,DP800Z — SikaForce®-7888".

Stahl 1.4301 - SikaForce®-7888

ohne Haftvermittler mit SikaAktivator-100 mit SikaAktivator-205

=== .

DP800Z - SikaForce®-7888

ohne Haftvermittler mit SikaAktivator-100 mit SikaAktivator-205

Die Bruchflachen aus Tabelle 5.5 stehen im Einklang mit den Erkenntnissen zur Abhangigkeit

der maximalen Schubspannung von der Haftvermittlerapplikation:

Bei der Kombination ,,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ ist die Tendenz zur Ausbildung eines
kohdsiven Bruchs bei der Versuchsreihe ohne Haftvermittler und bei der Versuchsreihe mit
SikaAktivator-100 am starksten ausgepragt. Bei diesen beiden Versuchsreihen werden
auch die hochsten maximalen Schubspannungen verzeichnet. Bei der Anwendung des
Haftvermittlers SikaAktivator-205 hingegen ist ein adhdsives Versagen zu beobachten,
welches mit deutlich niedrigeren Schubspannungswerten korreliert.

Fiir Kombination ,,DP800Z — SikaForce®-7888“ ist die Tendenz zur Ausbildung eines
kohasiven Bruchs bei Verwendung des Haftvermittlers SikaAktivator-100 am groRten. Hier
sind auch die gréBten Schubspannungswerte zu verzeichnen. Bei Verwendung des
Haftvermittlers SikaAktivator-205 sind liberwiegend adhdasive Bereiche im Bruchbild zu
beobachten, aber an manchen Stellen ist auch die Tendenz zur Ausbildung eines kohasiven
Bruchbilds zu erkennen. Die zugehorigen maximalen Schubspannungswerte sind
entsprechend niedriger als bei Verwendung des Haftvermittlers SikaAktivator-205,
allerdings hoher als bei den Versuchsreihen ohne Haftvermittler, bei denen vollstéandig

adhdasive Briiche beobachtet werden.

64



5. Ergebnisse und Diskussion

Zusammenfassend kdnnen als Ergebnis dieser weiterfiihrenden Untersuchungen zur

Beeinflussung der Grenzschichthaftung folgende Schlussfolgerungen festgehalten werden:

- Bei der Kombination ,,Stahl 1.4301 — SikaForce®-7888“ ist der bisher verwendete Haftver-
mittler SikaAktivator-205 nicht empfehlenswert. Es werden niedrige Schubspannungs-
werte in Folge von adhdsivem Versagen beobachtet. Ohne Haftvermittler werden deutlich
hohere Schubspannungswerte sowie ein kohasives Bruchbild verzeichnet. Da bei der
Verwendung von SikaAktivator-100 keine signifikante Steigerung der Schubspannung zu
beobachten ist, kann bei dieser Kombination auf einen Haftvermittler verzichtet werden.

- Bei der Kombination ,DP800Z - SikaForce®-7888“ fiuhrt der bisher verwendete
Haftvermittler SikaAktivator-205 gegeniber der Abwesenheit eines Haftvermittlers zwar
zu einer verbesserten Haftung, allerdings kann die Haftung mit dem Haftvermittler
SikaAktivator-100 noch erheblich gesteigert werden. Es empfiehlt sich aufgrund der
Ausbildung eines kohasiven Bruchbilds bei hohen Schubspannungen fiir diese Kombination

die Verwendung des Haftvermittlers SikaAktivator-100.

5.1.1.6. DP800Z + KTL — Kérapur® 666
In den Abb. 5.7 ist die Verdanderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von
der Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fir die Kombination

,DP800Z + KTL — Kérapur® 666" dargestellt.
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Abb. 5.7: Maximale Schubspannung 1., (a), Bruchschubspannung tz (b), Gleitung bei der maximalen

Schubspannung tany(t, ) (c) und der Bruchschubspannung tany (t;) (d) sowie Schubmodul G (e) in

Abhédngigkeit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fir die Kombination ,DP800Z + KTL —

Koérapur® 666“.
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Die Schubspannungskennwerte t,,, und tg bleiben bei 23 °C, 50 % RH ndherungsweise
konstant iber die Auslagerungszeit. Bei 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH ist tendenziell ein
Abfall der Schubspannungskennwerte zu beobachten, wobei der Abfall bei 80 °C, 95 % RH
starker ausgepragt ist. Bei 80 °C, 0 % RH treten ab der Prifung nach 8 Wochen sehr starke
Streuungen der Kennwerte auf. Hier ist es nicht mdglich, eine sinnvolle Tendenz der
Schubspannungskennwerte auszumachen. Beide Gleitungskennwerte bleiben sowohl bei
23 °C, 50 % RH und 60 °C, 95 % RH naherungsweise konstant. Bei 80 °C, 0 % RH sowie 80 °C,
95 % RH zeichnet sich fir beide Gleitungskennwerte kein eindeutiger Trend ab, die Messwerte
streuen stellenweise sehr stark. Die Schubmodulwerte sind mit solch groBen Streuungen
behaftet, dass sich bei keiner der Alterungsexpositionen eine eindeutige Tendenz

herauskristallisiert.

Die Bruchbilder (Tabelle 5.6) verdeutlichen, dass auBer bei 23 °C, 50 % RH haufig eine
Ablosung der KTL-Beschichtung zu beobachten ist. Wie aus den Bruchfldachen ersichtlich ist,
findet bei den Alterungen mit 60 °C, 95 % RH bzw. 80 °C, 95 % RH sogar eine korrosive
Unterwanderung der KTL-Beschichtung statt [90]. Die teilweise sehr grolRen Streuungen der
Kennwerte kénnten folglich darauf zurlckzufiihren sein, dass sich oft ein Teil der geschadigten
KTL-Beschichtung bei der Priifung ablost. Die Tatsache, dass die KTL-Beschichtung nicht immer
gleich stark geschadigt ist und manchmal auch intakt bleibt fiihrt zu starken Schwankungen
bei der Erfassung der Kennwerte. Diese Vermutung steht auch im Einklang mit den
Ergebnissen der Substanz-Schulterproben, wo keine solch starken Streuungen beobachtet
werden konnten. Da die KTL-Beschichtung oft der limitierende Faktor der geklebten
Verbindung ist, ist eine Interpretation der Ergebnisse hinsichtlich der Alterungsbestandigkeit

der geklebten Verbindungen hier nicht sinnvoll.
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Tabelle 5.6: Bruchflichen der Zugscherproben in Abhangigkeit von der Alterungsexposition sowie

Auslagerungszeit fiir die Kombination ,,DP800Z + KTL — Kérapur® 666*“.

der

Referenz

4 Wochen 8 Wochen

12 Wochen

23 °C,50 % RH

60 °C, 95 % RH
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5.1.2. Unter mechanischer Last gealterte Zugscherproben

5.1.2.1. DP800Z — Betamate® 1496F

In den Abb. 5.8 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte unter statischer
Zugbelastung (345 N) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit bei den entsprechenden
Alterungsexpositionen fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ dargestellt. Da bei
den Bedingungen 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH alle Proben vor dem ersten Priifzeitpunkt
versagt haben, wurde fiir diese Expositionen die optisch ermittelte Zeit bis zum Versagen mit
einer Ablesegenauigkeit von einem Tag (englisch: time to failure, kurz: TTF) bestimmt. Aus
Abb. 5.8 geht hervor, dass die statische Belastung bei den Bedingungen mit hoher relativer
Feuchtigkeit (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) einen grofRen Einfluss auf die Bestdndigkeit
der Proben nimmt. Wahrend bei der Alterung ohne Belastung bei beiden Bedingungen selbst
nach 12-wdchiger Auslagerung noch Proben mit einer betrachtlichen Restkraft vorlagen,
delaminieren alle Proben bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte vor dem ersten
Prifzeitpunkt. Bei 80 °C, 95 % RH wird dabei eine deutlich geringere TTF festgestellt als bei
60 °C, 95 % RH. Im Gegensatz dazu dhneln die Ergebnisse unter statischer Zuglast bei der
Auslagerung unter Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) sowie unter trockenen Beding-
ungen (80 °C, 0 % RH) denen ohne Belastung. Fiir diese beiden Bedingungen kann folglich im
Beobachtungszeitraum von 12 Wochen kein Effekt der mechanischen Zuglast festgestellt

werden.
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Bruchschubspannung 13 (b), Gleitung bei der maximalen

) (c) und der Bruchschubspannung tany (t; ) (d) sowie Schubmodul G (e) in Abhang-

igkeit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fiir die Kombination ,,DP800Z - Betamate® 1496F“,

statische Zuglast: 345 N.

In den Tabellen 5.7 und 5.8 sind fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ zusatzlich

die Bruchflachen in Abhdngigkeit von Alterungsbedingung und Auslagerungszeit dargestellt.
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Tabelle 5.7: Bruchflichen der Zugscherproben fir 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH in Abhangigkeit von der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, statische Zuglast: 345 N.

Referenz

4 Wochen

8 Wochen

12 Wochen

23 °C,50 % RH

B e

Tabelle 5.8: Bruchflachen der Zugscherproben fir 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH in Abhangigkeit von der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, statische Zuglast: 345 N.

Referenz

nach TTF

60 °C, 95 % RH

80 °C, 95 % RH
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Bei Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) wird gemafl DVS-Richtlinie 3302 [90] keine
Veranderung des Bruchbilds gegeniiber des Referenzzustandes beobachtet und bei 80 °C,
0 % RH sind nur geringe Veranderungen des Bruchbilds sichtbar, die vermutlich auf eine
Versprodung des Klebstoffs infolge von Trocknungsprozessen zuriickzufiihren sind. Bei 60 °C,
95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH versagen die Proben nach der jeweiligen TTF vollstindig
adhasiv (Tabelle 5.8), wahrend im Referenzzustand ein kohasives Bruchverhalten beobachtet
wird. Weiterhin erscheint der Klebstoff nach der jeweiligen TTF in seiner Farbgebung deutlich
dunkler als im Referenzzustand, was auf den Verlust der fir diesen Klebstoff typischen

Weilbrichigkeit hindeutet.

Aufgrund der Tatsache, dass lediglich bei zwei der vier getesteten Alterungsexpositionen ein
signifikanter Einfluss der mechanischen Zugbelastung im Beobachtungszeitraum festgestellt
werden konnte, ist es zur Verifikation des Belastungseinflusses notwendig, zusatzliche
Untersuchungen bei weiteren Alterungsexpositionen durchzufiihren. Da nur bei den Beding-
ungen mit vergleichsweise hoher Feuchtigkeit ein Effekt der mechanischen Zuglast festgestellt

wurde, wird die TTF unter Zugbelastung zusatzlich fir die folgenden Bedingungen bestimmt:

70°C,95 % RH

80 °C, 40 % RH (vergleichbare absolute Feuchtigkeit zu 60 °C, 95 % RH)

80 °C, 63 % RH (vergleichbare absolute Feuchtigkeit zu 70 °C, 95 % RH)

85 °C, 95 % RH
In Tabelle 5.9 sind die ermittelten Versagenszeiten unter der statischen Zugbelastung von

345 N zusammengefasst und in Abhdngigkeit von den klimatischen Bedingungen aufgelistet.

Tabelle 5.9: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (345 N) fiir die Kombination

,DP800Z — Betamate® 1496F“ bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

Bedingung absolute Feuchtigkeit [g/kg] TTF [Tage]
60 °C, 95 % RH 143 19,5
70°C, 95 % RH 257 9,0
80 °C,40 % RH 143 6,3
80 °C, 63 % RH 259 5,8
80 °C, 95 % RH 497 5,5
85 °C, 95 % RH 757 2,1
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Die Versagenszeiten sind in Abhangigkeit von der absoluten Feuchtigkeit bzw. der Temperatur

in den Abbildungen 5.9 und 5.10 dargestellt.
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Abb. 5.9: Versagenszeit 77F in Abhangigkeit von der absoluten Feuchtigkeit fiir die Kombination ,,DP800Z —

Betamate® 1496F“.
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Abb. 5.10: Versagenszeit 77F in Abhangigkeit von der Temperatur fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate®

1496F“.
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Aus den Alterungsuntersuchungen unter statischer Last gealterter Zugscherproben der
Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ konnen die folgenden ersten Erkenntnisse

gezogen werden:

1) Ist keine bzw. sehr wenig absolute Feuchtigkeit im System vorhanden (Alterung bei 80 °C,
0 % RH bzw. 23 °C, 50 % RH, Abb. 4.8) so findet kein Versagen in einem Beobachtungs-
zeitraum von 12 Wochen statt. Es kann folglich auch keine Versagenszeit ermittelt werden.

2) Aus dem Abbildungen 5.9 und 5.10 geht hervor: Ist eine gewisse Menge an Feuchtigkeit im
System enthalten, werden bei den Bedingungen mit gleicher Temperatur (aber
unterschiedlichem Feuchtegehalt) sehr dhnliche Versagenszeiten beobachtet. Bei den
Bedingungen mit dhnlicher absoluter Feuchte (aber unterschiedlicher Temperatur) werden
grofRe Unterschiede in den Versagenszeiten beobachtet. Sofern eine bestimmte Menge
Feuchtigkeit im System vorhanden ist, scheint die Versagenszeit demnach in erster Linie

abhangig von der Temperatur zu sein.

Zur Quantifizierung des Lasteinflusses auf die Versagenszeit ist es zusatzlich notwendig, die
Untersuchungen bei weiteren Lasthorizonten durchzufiihren. Bei der Wahl eines geeigneten
Lasthorizonts muss dabei stets zwischen 2 Grenzfillen abgewogen werden: Ist der Last-
horizont zu grof3, versagen die Proben unter Umstdanden so schnell, dass eine sinnvolle
Erfassung der Versagenszeit mit der hier verwendeten Methode schwierig ist. Ist der
Lasthorizont sehr klein, versagen die Proben erst nach sehr langer Zeit. Die Beobachtungszeit
erhoht sich folglich sehr stark und die Versuche nehmen sehr viel Zeit in Anspruch. Um einen
Kompromiss zwischen diesen beiden Grenzzustinden zu treffen, wird zur Festlegung von
2 neuen Lasthorizonten der bereits getestete Lasthorizont (345 N) um einen Faktor v/2 erhéht
(245 N) bzw. verringert (486 N). Die Untersuchung des Lasteinflusses mit den beiden
zusatzlichen Lasthorizonten wird fur folgende Bedingungen durchgefiihrt:

- 60°C,95%RH

- 80°C, 40 % RH (vergleichbare absolute Feuchtigkeit zu 60 °C, 95 % RH)

- 70°C,95%RH

- 80°C,95%RH

In Tabelle 5.10 sind die ermittelten Versagenszeiten unter den statischen Zugbelastungen von

245N, 345 N und 486 N zusammengefasst in Abhangigkeit von den klimatischen Bedingungen
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aufgelistet. In Abb. 5.11 ist der Zusammenhang zwischen Versagenszeit und statischer

Zugbelastung graphisch dargestellt.

Tabelle 5.10: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (245 N, 345 N, 486 N) fiir die

Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

absolute TTF (245N) TTF (345 N) TTF (486 N)
Bedingung
Feuchtigkeit [g/kg] [Tage] [Tage] [Tage]
60 °C, 95 % RH 143 18,8 19,5 11,6
80 °C, 40 % RH 143 8,4 6,3 3,7
70°C, 95 % RH 257 9,9 9,0 4,7
80 °C, 95 % RH 497 5,3 5,5 2,5

DP800Z - Betamate 1496F

35
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Abb. 5.11: Versagenszeit 77F in Abhangigkeit von der statischen Zugbelastung fiir die Kombination ,,DP800Z —

Betamate® 1496F“.

Aus Abb. 5.11 geht hervor, dass anhand der wenigen Lasthorizonte zunachst kein eindeutiger
Trend zur Lastabhangigkeit der Versagenszeit erkennbar ist. Ohne weitere Annahmen bzw.
Voriberlegungen kann an dieser Stelle keine weitere Aussage zur Lastabhangigkeit der
Versagenszeit getatigt werden. Im Zuge der Entwicklung einer lastabhangigen Schadigungs-
funktion (Kapitel 5.3.5) werden diese Ergebnisse erneut aufgegriffen, diskutiert und unter

Berlicksichtigung definierter Annahmen zur Modellierung verwendet.
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5.1.2.2. Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

In Abb. 5.12 ist die Verdnderung der 5 charakteristischen Kennwerte unter statischer
Zugbelastung (365 N) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit bei den entsprechenden
Alterungsexpositionen fiir die Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ dargestellt.
Wie bei der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ versagen alle Proben bei den
Bedingungen 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH bereits vor dem ersten Priifzeitpunkt,
weswegen fiur diese Bedingungen die TTF angegeben wird. In Abb. 5.12 zeigt sich eine
dhnliche Tendenz fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ wie sie bereits fur
die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ beobachtet werden konnte: Die statische
Belastung nimmt im Betrachtungszeitraum signifikanten Einfluss auf die Bedingungen mit
hoher relativer Feuchtigkeit (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH). Keine der Proben Uberlebt
bis zum ersten Prifzeitpunkt nach 4 Wochen, wobei die TTF bei der Bedingung 80 °C, 95 % RH
deutlich kleiner ist als bei 60 °C, 95 % RH. Bei der Alterung ohne Zugbelastung wiesen die
Proben selbst nach 12-wdchiger Auslagerung noch eine Restkraft auf. Wie auch bei der
Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ kann auch hier fiir die Bedingungen 23 °C, 50 % RH
sowie 80 °C, 0 % RH kein signifikanter Unterschied zwischen den Alterungen mit und ohne

Zuglast festgestellt werden.
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Abb. 5.12: Maximale Schubspannung T, (a), Bruchschubspannung t; (b), Gleitung bei der maximalen

Schubspannung tany (t

max

) () und der Bruchschubspannung tany (t,) (d) sowie Schubmodul G (e) in

Abhdngigkeit von der Alterungsbedingung und der Auslagerungszeit fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 -

Betamate® 1496F“, statische Zuglast: 365 N.

In den Tabellen 5.11 und 5.12 sind fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“

erginzend die Bruchflachen in Abhangigkeit von Alterungsexposition und -zeit dargestellt.
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GemaR DVS-Richtlinie 3302 [90] versagen die Proben bei 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH
wie bei der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ nach ihrer jeweiligen TTF vollstandig
adhésiv (Tabelle 5.12), wohingegen im Referenzzustand noch ein kohésives Bruchbild zu
beobachten war. Der Klebstoff erscheint nach der jeweiligen TTF deutlich dunkler, was auf

den Verlust der fiir diesen Klebstoff typischen Weillbriichigkeit hindeutet.

Tabelle 5.11: Bruchflachen der Zugscherproben fiir 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH in Abhéangigkeit von der
Auslagerungszeit fur die Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F*, statische Zuglast: 365 N.

Referenz 4 Wochen 8 Wochen 12 Wochen

23 °C,50 % RH
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Tabelle 5.12: Bruchflachen der Zugscherproben fiir 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH in Abhangigkeit von der
Auslagerungszeit flr die Kombination , Stahl 1.4301 - Betamate® 1496F, statische Zuglast: 365 N.

Referenz nach TTF

60 °C, 95 % RH

Zur Verifikation des Belastungseinflusses werden analog zur Kombination ,,DP800Z -
Betamate® 1496F“ zusatzliche Untersuchungen durchgefiihrt, deren Ergebnisse in

Tabelle 5.13 dargestellt sind.

Tabelle 5.13: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (365 N) fiir die Kombination

,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

Bedingung absolute Feuchtigkeit [g/kg] TTF [Tage]
60 °C, 95 % RH 143 22,0
70 °C, 95 % RH 257 9,5
80°C, 40 % RH 143 7,1
80 °C, 63 % RH 259 5,5
80 °C, 95 % RH 497 4,0
85°C, 95 % RH 757 2,1
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Die Versagenszeiten sind in Abhangigkeit von der absoluten Feuchtigkeit bzw. der Temperatur

in den Abbildungen 5.13 und 5.14 dargestellt.
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Abb. 5.13: Versagenszeit 77Fin Abhangigkeit von der absoluten Feuchtigkeit fiir die Kombination ,Stahl 1.4301

— Betamate® 1496F“.
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Abb. 5.14: Versagenszeit 77F in Abhangigkeit von der Temperatur fir die Kombination ,Stahl 1.4301 -

Betamate® 1496F“.
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Aus den Alterungsuntersuchungen unter statischer Last gealterter Zugscherproben der
Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ konnen in Analogie zur Kombination ,,DP800Z

— Betamate® 1496F“ die folgenden ersten Erkenntnisse gezogen werden:

1) Bei geringer absoluter Feuchtigkeit (Alterung bei 80 °C, 0 % RH bzw. 23 °C, 50 % RH,
Abb. 5.12) findet kein Versagen im Beobachtungszeitraum von 12 Wochen statt. Es kann
folglich auch keine Versagenszeit ermittelt werden.

2) Die Abbildungen 5.13 und 5.14 zeigen: Bei vergleichsweise hoher absoluter Feuchtigkeit
werden bei den Bedingungen mit gleicher Temperatur trotz unterschiedlichem
Feuchtegehalt stets ahnliche Versagenszeiten beobachtet. Im Gegensatz dazu werden bei
den Bedingungen mit dhnlicher absoluter Feuchtigkeit und unterschiedlicher Temperatur
groBe Unterschiede in den Versagenszeiten beobachtet. Auch hier scheint folgender
Zusammenhang zu gelten: Ist eine gewisse Menge absolute Feuchtigkeit im System

vorhanden, scheint die Versagenszeit in erster Linie abhangig von der Temperatur zu sein.

Wie bei der Kombination ,DP800Z - Betamate® 1496F“ ist es zur Quantifizierung des
Lasteinflusses auf die Versagenszeit auch hier notwendig, die Untersuchungen bei weiteren
Lasthorizonten durchzufiihren. Analog zur Vorgehensweise bei der Kombination ,DP800Z —
Betamate® 1496F“ wird zur Festlegung von 2 neuen Lasthorizonten der bereits getestete
Lasthorizont (365 N) um den Faktor V2 erhht (259 N) bzw. verringert (515 N). In Tabelle 5.14

sind die Versagenszeiten unter diesen statischen Zugbelastungen zusammengefasst.

Tabelle 5.14: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (259 N, 365 N, 515 N) fiir die

Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

absolute TTF (245N) TTF (345 N) TTF (486 N)
Bedingung
Feuchtigkeit [g/kg] [Tage] [Tage] [Tage]
60 °C, 95 % RH 143 24,5 22,0 19,4
70 °C, 95 % RH 257 10,5 9,5 9,7
80 °C, 95 % RH 497 6,3 4,0 2,5

Die Versagenszeiten sind in Abhdngigkeit von der statischen Zugbelastung in den Abb. 5.15

dargestellt.
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Stahl 1.4301 - Betamate 1496F
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Abb. 5.15: Versagenszeit 77F in Abhangigkeit von der statischen Zugbelastung fiir die Kombination ,Stahl 1.4301

— Betamate® 1496F“.

GemaB Abb. 5.15 ist auch fur die Zugscherproben der Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate®
1496F“ kein eindeutiger Trend zur Lastabhéangigkeit der Versagenszeit zu erkennen. Auch hier
ist es ohne weitere Annahmen nicht moglich, eine sinnvolle Aussage zur Lastabhangigkeit der
Versagenszeit zu treffen. In Kapitel 5.3.5 werden diese Ergebnisse erneut aufgegriffen, die
Diskussion weitergefiihrt und unter Bericksichtigung definierter Annahmen die Ergebnisse

zur Modellierung verwendet.
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5.1.3. Unbelastet gealterte Substanz-Schulterproben

In Abb. 5.16 ist eine exemplarische Zugspannungs-Dehnungs-Kurve einer Zugpriifung von
Substanz-Schulterproben dargestellt. Anhand der Kurve koénnen 5 charakteristische
Kennwerte der Zugprifung definiert werden: Die maximale Zugspannung o,,,, die dazu

gehorige Dehnung €(o

ax)» di€ Zugspannung beim Bruch der Probe og, die dazu gehérige

Gleitung €(0,) sowie der E-Modul E, der sich durch die Steigung der Kurve im linear-elastischen

Bereich im Bereich von 0,05 % und 0,25 % Dehnung gemal DIN EN ISO 527-1 [82] ergibt.

Zugspannung ¢ [MPa]

T r T — T
Dehnung & [%)] &(og)
Abb. 5.16: Definition von 5 charakteristischen Kennwerten der Zugprifung anhand eines exemplarischen
Spannungs-Dehnungs-Diagramms: maximale Zugspannung 0,,,, Dehnung bei der maximalen Zugspannung

g(o

max)» Bruchzugspannung o, Gleitung bei der Bruchzugspannung £(o,) und E-Modul E.

5.1.3.1. SikaForce®-7888
In Abb. 5.17 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir den Klebstoff

SikaForce®-7888 dargestellt.
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Abb. 5.17: Maximale Zugspannung o,,, (a), Bruchzugspannung oz (b), Dehnung bei der maximalen Zugspannung

g(o,,,J (c) und der Bruchzugspannung £(c,) (d) sowie E- Modul E (e) in Abhédngigkeit von der Alterungsbedingung

max:

und der Auslagerungszeit fiir den Klebstoff SikaForce®-7888.

Aus Abb. 5.17 gehen folgende Trends fiir die maximale Zugspannung sowie die Bruchzug-
spannung hervor: Bei Standardbedingungen (23 °C, 50 % RH) kann keine signifikante

Anderung der Zugspannungskennwerte beobachtet werden. Bei 80 °C, 0 % RH findet in den
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ersten 4 Wochen ein Anstieg der beiden Kennwerte mit anschliefender Stagnation statt. Bei
den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) findet
tendenziell ein Abfall der Zugspannungskennwerte statt, der bei 80 °C, 95 % RH etwas starker
ausgepragt ist als bei 60 °C, 95 % RH. Fir die entsprechenden Dehnungskennwerte wird
folgendes beobachtet: Bei 23 °C, 50 % RH sowie 80 °C, 0 % RH ist fiir beide Dehnungskenn-
werte keine nennenswerte Verdnderung zu erkennen. Bei den Bedingungen mit hoher
relativer Feuchtigkeit kommt es mit fortschreitender Auslagerungszeit zu einem kontinuier-
lichen Anstieg der Dehnungskennwerte, welcher bei der Dehnung der maximalen
Zugspannung deutlich starker ausgeprégt ist als bei der Bruchdehnung. Dieser Anstieg ist fir
beide Dehnungskennwerte bei 80 °C, 95 % RH wiederum starker ausgepragt als bei 60 °C,
95 % RH. Die E-Modulwerte sind mit groRBen Streuungen behaftet. Dennoch kann bei 60 °C,
95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH tendenziell ein Abfall der E-Modulwerte beobachtet werden.
Bei 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH sind hingegen aufgrund der groBen Streuungen keine

signifikanten Trends erkennbar.

Interpretiert werden kdnnen die Ergebnisse wie folgt: Bei 80 °C, 0 % RH findet eine Trocknung
des Klebstoffs statt, wodurch die Zugspannungswerte in den ersten 4 Wochen ansteigen und
anschlielend auf konstantem Niveau bleiben. Bei den Bedingungen mit hoher relativer
Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) kommt es zu einer Diffusion von Feuchtigkeit ins
Innere des Klebstoffs, wodurch sich die mechanischen Eigenschaften des Klebstoffs
verandern. Die vom Klebstoff aufgenommene Wassermenge korreliert dabei mit einem Abfall
der Zugspannungskennwerte bei gleichzeitigem Anstieg der entsprechenden Dehnungen und
einem Abfall der E-Modulwerte. Dieser Effekt ist bei 80 °C, 95 % RH stdrker ausgepragt als bei
60 °C, 95 % RH, weil eine Temperaturerhohung in diesem Fall stets zu einer schnelleren
Diffusion von Feuchtigkeit in den Klebstoff fihrt und dadurch im gleichen Zeitintervall bei

hoherer Temperatur eine groRere Wassermenge aufgenommen werden kann.

5.1.3.2. Betamate® 1496F
In Abb. 5.18 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von der
Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fir den Klebstoff Betamate®

1496F dargestellt.
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Abb. 5.18: Maximale Zugspannung o,,,, (a), Bruchzugspannung oz (b), Dehnung bei der maximalen Zugspannung

g(o.__ ) (c)und der Bruchzugspannung (o

max:

und der Auslagerungszeit fiir den Klebstoff Betamate® 1496F.

) (d) sowie E- Modul £ (e) in Abhéngigkeit von der Alterungsbedingung

Fiir die maximale Zugspannung sowie die Bruchzugspannung kénnen gemaR Abb. 5.18

folgende Trends beobachtet werden: Bei 23 °C, 50 % RH bleiben die beiden Zugspannungs-

kennwerte im Rahmen der Standardabweichung (iber die gesamte Auslagerungszeit
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unverandert. Bei 80°C, 0% RH steigen die Kennwerte in den ersten 4 Wochen an,
anschlieRend stagnieren die Werte. Bei 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH fallen die beiden
Kennwerte bei fortschreitender Auslagerungszeit stark ab. Die Dehnungen bei der maximalen
Zugspannung bzw. der Bruchzugspannung unterliegen insgesamt sehr grof3en Streuungen. Bei
23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH kann unter Berlicksichtigung der Standardabweichung kein
signifikanter Trend beobachtet werden. Bei 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH ist tendenziell
eine Abnahme der Dehnungskennwerte zu beobachten. Die E-Modulwerte unterliegen so
groBen Streuungen, dass bei keiner Alterungsexposition signifikante Trends unter

Berlicksichtigung der Standardabweichung beobachtet werden kénnen.

Interpretiert werden kénnen die Ergebnisse wie folgt: Bei 80 °C, 0 % RH findet eine Trocknung
des Klebstoffs statt, wodurch die Zugspannungswerte in den ersten vier Wochen ansteigen
und anschlieBend auf konstantem Niveau bleiben. Bei den Bedingungen mit hoher relativer
Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) diffundiert Feuchtigkeit in den Klebstoff hinein.
Diese Wasseraufnahme &ufert sich in veranderten mechanischen Eigenschaften: Bei
fortschreitender Auslagerungszeit wird infolgedessen tendenziell eine Abnahme der

Zugspannungskennwerte sowie der dazugehdérigen Dehnungen beobachtet.

5.1.3.3. Koérapur® 666
In den Abb. 5.19 ist die Veranderung der 5 charakteristischen Kennwerte in Abhangigkeit von
der Auslagerungszeit bei den entsprechenden Alterungsexpositionen fiir den Klebstoff

Kérapur® 666 dargestellt.
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und der Auslagerungszeit fiir den Klebstoff Kérapur® 666.

) (d) sowie E- Modul £ (e) in Abhéngigkeit von der Alterungsbedingung

Fiir die maximale Zugspannung und die Bruchzugspannung werden gemals Abb. 5.19 folgende

Trends beobachtet: Bei 23 °C, 50 % RH findet keine signifikante Anderung der Zugspannungs-

kennwerte statt. Bei 80°C, 0% RH findet mit fortschreitender Auslagerungszeit ein
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kontinuierlicher Anstieg der beiden Kennwerte statt. Bei den Bedingungen mit hoher relativer
Feuchte (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) findet tendenziell ein Abfall der Zugspannungen
statt, der bei 80 °C, 95 % RH starker ausgepragt ist als bei 60 °C, 95 % RH. Fir die zugehdrigen
Dehnungskennwerte wird folgendes beobachtet: Bei 23 °C, 50 % RH sowie 80 °C, 0 % RH ist
unter Berlicksichtigung der Standardabweichung keine nennenswerte Veranderung dieser
Kennwerte zu erkennen. Bei 80 °C, 95 % RH ist ein deutlicher kontinuierlicher Anstieg beider
Dehnungen zu beobachtet, die allerdings mit groRBen Streuungen behaftet sind. Bei 60 °C,
95 % RH kann kein eindeutiger Trend beobachtet werden. Die E-Modulwerte unterliegen bei
den Bedingungen 23 °C, 50 % RH; 80 °C, 0 % RH und 60 °C, 95 % RH so groflen Streuungen,
dass fir diese Bedingungen keine eindeutigen Trends erkennbar sind. Bei 80 °C, 95 % RH sind
die Streuungen vergleichsweise gering. Mit fortschreitender Auslagerungszeit geht eine

Reduktion des E-Moduls einher.

Interpretiert werden kénnen die Ergebnisse wie folgt: Bei 80 °C, 0 % RH spielen Nachhartungs-
sowie Trocknungsprozesse eine Rolle, weswegen ein kontinuierlicher Anstieg der Zug-
spannungswerte beobachtet werden kann. Bei den Bedingungen mit hoher relativer Feuchte
(60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) kommt es zu einer Diffusion von Feuchtigkeit in den
Klebstoff, wodurch sich die mechanischen Eigenschaften des Klebstoffs dndern. Diese
Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften ist bei 80 °C, 95 % RH starker ausgepragt als
bei 60°C, 95 % RH, weil eine Erhohung der Temperatur eine schnellere Diffusion von
Feuchtigkeit in den Klebstoff nach sich zieht und dadurch im gleichen Zeitintervall bei hdherer

Temperatur eine gréRere Wassermenge aufgenommen werden kann.

5.2. Entwicklung neuer, kombinierter Modelle zur Prognose der Alterungsprogression in

Abhdngigkeit von Temperatur und Feuchtigkeit

5.2.1. Problemstellung

Aus den in Kapitel 5.1 generierten Daten der zeitraffenden Alterungen werden nachfolgend
exemplarisch Schadigungsfunktionen entwickelt, welche die zeitliche Progression von
Schadigungsmechanismen in Relation zu den 3 Einflussfaktoren Temperatur, Feuchtigkeit und
mechanischer Belastung abbilden. Ziel ist es, auf Basis dieser Modellfunktionen und unter

Berucksichtigung ihrer statistischen Streuungen, den Einfluss auf das Sicherheitsniveau einer
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geklebten Verbindung abzubilden und eine Prognose (iber den weiteren Verlauf der
Schadigung sowie deren Einfluss auf das Sicherheitsniveau zu tatigen. Hierzu wird zunachst
die Problemstellung dahingehend abstrahiert und in Abb. 5.20 dargestellt, dass eine
Betrachtung unabhangig von der Probengeometrie moglich ist: Bei allen zeitraffenden
Alterungsuntersuchungen wurde eine Zielgrof3e zu definierten Zeitpunkten gemessen, anhand
der die Degradation einer geklebten Verbindung fiir einen bestimmten Anwendungsfall
beobachtet werden kann. Zu jedem Prifzeitpunkt wurden 5 gleichwertige Proben gepriift, die
zur statistischen Absicherung der Messwerte dienen. Streuung und Erwartungswert der
MessgroBe konnen daher zu jedem Prifzeitpunkt auf Basis einer statistischen Verteilung
beschrieben. Der zeitabhangige Verlauf der Erwartungswerte kann durch eine Modellfunktion
beschrieben werden, die die Schadigung einer geklebten Verbindung beschreibt. Im

Folgenden wird daher die Modellfunktion als Schadigungsfunktion betitelt.

Zielgrolie y

Zeit
Abb. 5.20: Beispielhafter Verlauf fiir die zeitliche Abhangigkeit einer ZielgroRRe y bei Degradationsprozessen. Die
rote Linie stellt eine gefittete Modellfunktion an die erhaltenen Messpunkte auf Basis der Erwartungswerte
(grune Dreiecke) an den jeweiligen Priifzeitpunkten dar. Die Dichtefunktionen der statistisch verteilten ZielgroRe

am jeweiligen Prifzeitpunkt sind durch blaue Linien gekennzeichnet.

Mithilfe der Schadigungsfunktion und einer festgelegten Versagensgrenze kann unter
Bericksichtigung der Streuungen sowohl eine Aussage Uber das Sicherheitsniveau innerhalb
des Beobachtungszeitraums getatigt werden als auch durch eine Prognose liber den
Beobachtungszeitraum hinaus. Dabei hangt es vom jeweiligen Anwendungsfall ab, wie diese
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Versagensgrenze definiert wird. Als Versagensgrenze kann der Bruch der Verbindung oder ein
Uberschreiten einer maximal zuldssigen Risslange in der Klebschicht definiert werden, aber
auch Veranderungen in den mechanischen Eigenschaften wie z. B. der Klebstoffzahigkeit, der
Schubspannung oder des Schubmoduls. Fiir jeden Anwendungsfall muss demnach individuell

festgelegt werden, welche Kriterien fiir die Festlegung einer Versagensgrenze relevant sind.

5.2.2. Auswahl geeigneter Datenbasis fiir die Modellierung

Nach der Entwicklung neuer, kombinierter Modelle zur Prognose der Schadigungsprogression
soll anschlieRend auf Basis dieser Modelle eine Abschatzung des Sicherheitsniveaus fiir einen
auBerhalb des Beobachtungszeitraums liegenden Zeitpunkt erfolgen. Die Kennwerte, die zur
Beschreibung der Schadigungsprogression herangezogen werden, missen dabei vergleichs-
weise kleine Streuungen aufweisen. Durch groRe Streuungen der Kennwerte bei definierten
Prifzeitpunkten weisen in Folge auch die Schadigungsfunktionen ein groRes Streuband auf,
wodurch insbesondere Sicherheitsprognosen aullerhalb des Beobachtungszeitraums sehr
unzuverldssig sind. Prinzipiell geeignet fiir die Modellierung ist daher folgende Datenbasis fur

unbelastet gealterte Proben:

Zugscherproben, Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“
(maximale Schubspannung t,,,, sowie Bruchschubspannung ;)
- Zugscherproben, Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F"
(maximale Schubspannung t,,,, sowie Bruchschubspannung ;)
- Substanz-Schulterproben, Betamate® 1496F
(maximale Zugspannung g,,,, sowie Bruchzugspannung o)
- Substanz-Schulterproben, SikaForce®-7888

(maximale Zugspannung g,,,, sowie Bruchzugspannung o)

Da die maximalen Schubspannungen t,, stets sehr ahnliche Verlaufe wie die
Bruchschubspannungen 1z aufweisen, wird sich im Folgenden auf die Modellierung der
maximalen Schubspannungen beschrankt. Fir die Substanz-Schulterproben wird sich auf die

Modellierung der maximalen Zugspannungen beschrankt.

In den nachfolgenden Kapiteln zur Modellierung der Schadigung in Abhangigkeit von

Temperatur und Feuchtigkeit fir unbelastet gealterte Proben wird stets folgendermaRen

91



5. Ergebnisse und Diskussion

vorgegangen: Es wird zunadchst versucht Schadigungsfunktionen aufzustellen, die nur einen
Haupteinflussfaktor besitzen. Hierzu werden andere Einflussfaktoren in ihrer Betrachtung
moglichst konstant gehalten und auf diese Weise je eine Schadigungsfunktion fir einen
Einflussfaktor bestimmt. Anschlielend werden die Einzelfunktionen zu einer kombinierten
Modellfunktion verknipft. Fir dieses Vorgehen hat sich die kommerzielle Software JMP® (SAS

Institute, North Carolina, USA) als geeignet erwiesen.

5.2.3. Temperaturabhidngige Schadigungsfunktion

5.2.3.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

Da es mithilfe der Software JMP® fiir diese Problemstellung nicht mdoglich ist, 2 oder mehr
Einflussfaktoren gleichzeitig in Abhdngigkeit der Degradation unter Beriicksichtigung der
gewiinschten WEIBULL-Verteilung zu modellieren, wird der Einfluss der Stressfaktoren
zunachst einzeln modelliert. AnschlieBend wird eine Verkniipfung der Einzelfunktion zu einer
Gesamtfunktion angestrebt. Bei konstanter relativer Feuchte wird nachfolgend der Einfluss
der Temperatur modelliert. Zu beachten ist allerdings, dass zwar die relative Feuchtigkeit
beider Bedingungen gleich groR ist, allerdings hier korrekterweise die absolute Feuchtigkeit
betrachtet werden miusste. Da im Rahmen dieser Arbeit allerdings keine Bedingungen
untersucht wurden, bei denen die absolute Feuchte bei verdnderter Temperatur konstant
gehalten wurde, werden die beiden Bedingungen mit den hdchsten relativen Feuchten
verwendet. Die Modellierung wird dabei im Programmbereich , Destructive Degradation”
durchgefiihrt, wodurch sich nach Einlesen der Messdaten die in Abb. 5.21 dargestellte

Programmoberfldache 6ffnet.

92



5. Ergebnisse und Diskussion

4 »|Datenanalyse Degradation

xi Legende Verteilung
|l.\ 60 | Weibull -
\._\\\_\ 20 -
N R~ Transformation
2 \'\ . MPa Weeks
\ ] Linear Linear
\\ SEs (] @ Logl0 ! Legl0
. ) Quadratwurzel @ Quadratwurzel
B 0 Pfaddefinition
Mpa 10 = 2 - H | A I [ | L
3 T 1
b= = 1
o A ] . ] iy
. ) & p= b0+ bl*Exp -b2*Exp| b3 *[Arrhenn,
. =
. E
) § p=ho* Exp‘ -b1* Exp| b2 * lArrhenEUSI Xy
L m 13
0,0 0204 081216 222834 42505866 7686096 |Bericht E’ZEUQE”|

Weeks

Abb. 5.21: Programmoberfliche zur Analyse der Messdaten (bei Vorliegen eines zerstorenden

Degradationstests).

Die Programmoberflache zur Analyse der Messdaten (Abb. 5.21) untergliedert sich in mehrere
Teilbereiche: Auf der linken Seite ist das aktuelle Diagramm der Analyse dargestellt. Auf der
y-Achse ist die festgelegte ZielgroRe y (hier: maximale Schubspannung in MPa) aufgetragen
und auf der x-Achse die Auslagerungszeit in Wochen. Rechts oben wird die gewiinschte
WEIBULL-Verteilung allen Messreihen dieser Arbeit zu Grunde gelegt. Die y-Achse des
ZielgroRen-Zeit-Diagramms wird stets logarithmisch skaliert und die x-Achse stets als
Quadratwurzel. Rechts unten befindet sich im Bereich , Pfaddefinition” eine Auswahl 13
verschiedener Funktionen. Hierbei handelt es sich um eine Auswahl an Funktionen, die haufig
Messreihen zu Grunde gelegt werden kdnnen, die im Rahmen eines ,, Destructive Degradation
Tests” generiert wurden. Die Funktionen, die ARRHENIUS-Terme beinhalten, sind nur zur
Modellierung der Messwerte in Abhadngigkeit des Einflussfaktors Temperatur geeignet. Bei
Anklicken einer Funktion mit ARRHENIUS-Term muss eine Temperatur eingegeben werden,
die als Einsatztemperatur angenommen wird. Im Rahmen dieser Arbeit wird als
Einsatztemperatur 23 °C festgelegt. Bei Anklicken einer der Funktionen erscheint im
Diagramm (Abb. 5.21, links) stets eine aktuelle Vorschau. Die farbigen Linien stellen den
bestmoglichen Verlauf der ausgewahlten Funktion in Abhangigkeit der EinflussgroRe X (hier:
Temperatur) dar. Das 95%-Quantil (WALD Konfidenzintervall) der Funktionen ist als farbige
Flache um die jeweiligen Funktionslinien gekennzeichnet. Die Eignung der Funktionen zur

Beschreibung der Messwerte kann anhand dieser aktuellen Vorschau stets optisch beobachtet
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werden. Zusatzlich kann auch programmintern mittels Maximum-Likelihood-Fit berechnet
werden, wie gut sich die Funktionen zur Beschreibung der Messwerte eignen. Hierzu wird
zundchst die gewlinschte Funktion ausgewahlt und anschlieRend mit Klick auf ,Bericht
erzeugen” die Berechnungen durchgefiihrt. In Abb. 5.22 sind die Berichte aller verfligbaren

Funktionen fiir die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ dargestellt.

-Log- Anzahl
Pfaddefinition Likelihood Parameter AlCc BIC
pw=b0 + bl * Exp(-b2 * Exp( b3 * (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sqrt[ time)) 82 600288 5 17698328 183 66297
p= b0 + bl[x] * Sgri( time) a0, 868319 4 190,8795 19649216
p= b0 - Exp( bl + b2 * Arrhenius( X ) ) ™ Sgrt{ time ) 90, 868319 4 1908795 19649216
p= bl - Exp({ bl + b2 * X ) * Sqrt{ time ) a0, 868319 4 1908795 19649216
p=b0- Exp( bl + b2 * Log( X)) * Sqri( time ) 4 868319 4 1908795 19649216
p = bO[x] + b1[x] * Sqrt( time ) a0 188896 5 1921425 198 82219
p = bO[x] + bl * Sgri( time ) 02 389613 4 19302208 19953474
p = b0 * Exp(-bl * Exp( b2 * (Arrhenius( X[0]) - Arrhenius( X 1) ) * Sgrt{ time )) 07 327658 4 20379817 20041083
p= b0 + bl * Sgrt{ time ) 103,2547 3 21317607 21757605
p= b0 - bl *Expl-b2 * Bxpl b3 * (Arrhenius{ X[0]) - Arrhenius{ X)) ) * Sgrt{ time])) 13436985 5 28050441 2871841
w = bl[x] * Sgr( time ) 142 26022 3 20120511 29560508
p = bl * Sgri( time ) 144 24928 2 20282288 20587631
p=b0*(1 - Expl-bl * Exp( b2 * (Arrhenius{ X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sgri( time])) 143,91501 4 29697288 30258554

Abb. 5.22: Berichte aller verfligbharen Modellfunktionen zur Modellierung des Temperatureinflusses fir die

Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496“.

Die Eignung der Funktion (Pfaddefinition) wird durch die Guteparamater AIC (,Akaike-
Information-Criterion”) bzw. BIC (,,Bayesian-Information-Criterion”) charakterisiert. Beide
Guteparameter dienen dazu, verschiedene Modellkandidaten zu vergleichen und hinsichtlich
ihrer Eignung zur Beschreibung der Stichprobe zu bewerten [91]. Die Anpassungsgiite bei
beiden Gliteparametern wird anhand eines Maximume-Likelihood-Fits beurteilt [91]. Neben
der Anpassungsgite wird auch die Anzahl der Parameter einer Modellfunktion beriicksichtigt.
Ziel ist es die Modellfunktion nicht unnoétig komplex zu machen und daher bei gleicher
Anpassungsglite Modelle mit wenigen Paramatern gegeniber Modellen mit vielen
Parametern zu bevorzugen [91]. Mathematisch wird hierzu ein Strafterm verwendet, der
umso starker ins Gewicht fallt je mehr Paramater eine Modellfunktion aufweist [91]. Ein
Unterschied zwischen AIC und BIC besteht darin, dass AIC kleine Stichproben moglicherweise
Uberschéatzt [92], [93] wahrend BIC den Strafterm an die StichprobengrofRe anpasst [91]. Fir
kleine Stichproben sollte bei Verwendung des Akaike-Informationskriteriums AlCc verwendet
werden. Dieser Glteparameter basiert auf AIC, beinhaltet aber zusatzlich einen Korrekturterm
fiir kleine Stichproben [92], [93]. Je besser eine Modellfunktion gemaR den Gliteparametern
AIC(c) bzw. BIC eingestuft werden, desto kleiner sind deren Werte [91]. In Abb. 5.22 sind die

Funktionen nach steigendem AlICc angeordnet, d. h. die oberste Funktion beschreibt die
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Messwerte am besten. In Abb. 5.23 wird die Eignung der Funktion mit den berechneten

Parametern anhand einer Vorschau bestétigt.

(a) 30| Legende
k 60
NS 80
20 Y o
\,\ = .
¥ - L]
N
Y —
MPa 10 b ® H
] ¥ i
g P '
T
7 ]
6 .

3 .
00 02 061016 2432 4252647690106
Weeks
4= LoglO( ZielgroBe ), Weibull, p = b0 + bl * Exp(-b2 * Exp(

b3 * (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sqrt( time))
4 Formelabbildung

(b) =100+ b1+ Exp‘ b2+ Expl b3 *[ArrhenEUSI X, ] - Arrhenius{ x}l I* A/ time

4 Schatzer
Parameter Schatzer Std.-Abw.
b0 -0,156858 0,0400014
bl 0,5328806 0,0431794
b2 0,0244852 0,0100794
b3 0,5513827 0,0097383
Sigma 0,050897 0,0064842

Abb. 5.23: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AlICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur Beschrei-
bung des Temperatureinflusses auf die maximale Schubspannung t,,, bei konstanter relativer Feuchtigkeit

(95 %) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F".

Allgemein wird bei Vorliegen einer WEIBULL-Verteilung der durch die Modellfunktion
beschriebene Erwartungswert py.ip, wie in Kapitel 2.5 erldutert, folgendermallen aus den

WEIBULL-Paramatern b (Formparameter) und T (Skalenparameter) berechnet:
1 XXXVII
Hwew =T - T(1+7) ( )

Die entsprechenden Parameter zur Beschreibung der Funktionsgleichung sowie Form- und
Skalierungsparameter werden von der Software berechnet. Da Form- und Skalierungs-

parameter allerdings softwareintern anders verarbeitet werden als bei der allgemeingitiltigen
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Beziehung aus Gleichung (XXXVII), werden die von der Software berechneten Parameter
zunachst transformiert, was nachfolgend exemplarisch dargestellt ist. Es wird gemaR
Abb. 5.23 ein Funktionswert ,u“ ausgegeben, der allerdings nicht dem Erwartungswert der
Modellfunktion entspricht. Nachfolgend wird der Funktionswert zur besseren Abgrenzung
gegenuber bisher verwendeten Variablen stets als pts, rrware bezeichnet. Aus diesem von der
Software ausgegebenen Funktionswert [is,riware kann der Skalenparameter T wie folgt

berechnet werden:

T = exp(uso ftware) (XXXVIII)

Weiterhin wird ein mit ,Sigma“ bezeichneter Wert ausgegeben, aus dem der Form-
parameter b berechnet werden kann (Gleichung (XXXIX)). Dieser Wert wird nachfolgend

stets als Sigmag, frware bezeichnet.

1

= — (XXXIX)
SlgmaSOftware

Die Modellfunktion zur Beschreibung der Erwartungswerte ergibt sich demnach aus den von

der Software ausgegebenen Parametern gemal Gleichung (XL).

HUweip = exp(.uSoftware) T(1+ SigmaSoftware) (XL)

Folglich kann die Modellfunktion zur Beschreibung des Temperatureinflusses auf die
maximale Schubspannung t,,,, flur die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“

folgendermaRen beschrieben werden:

log(Tmax) =
11605 11605
—0,024 - exp | 0,511 - ( - ) : XLI
exp| —0,157 + 0,533 - exp exp( 273,15 +23 273,15+ T ) .0,973 (XLD)
VZeit

5.2.3.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ wird zur Bestimmung der
Schadigungsfunktion in Abhangigkeit des Temperatureinflusses in analoger Weise zur
Kombination ,DP800Z - Betamate® 1496F“ vorgegangen. In Abb. 5.24 sind die Vorschau der
Modellfunktion mit den niedrigsten AlCc- und BIC-Werten sowie deren berechnete Paramater

dargestellt.
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4=/ Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 * Exp(-b1 * Exp( b2
* (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sqrt( time))
4 Formelabbildung

(b) = b0*Exp -bl*Exp| b2* [Arrhenius[ X o] —Arrhenius[x]l ’*e\ [ time
£ Schatzer
Parameter  Schitzer Std.-Abw.
b0 0,3701127 0,0070374
bl 0,0703918 0,0165238
b2 0,1813878 0,0389591
Sigma 0,0214403  0,002582

Abb. 5.24: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur Beschrei-
bung des Temperatureinflusses auf die maximale Schubspannung t,,,, bei konstanter relativer Feuchtigkeit

(95 %) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit fir die Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F".

Die Modellfunktion zur Beschreibung des Temperatureinflusses auf die maximale
Schubspannung t,,,, flur die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ kann demnach

folgendermalen beschrieben werden:

log(Tmax) =
11605 11605
—0,070 - exp | 0,181 - - : XLII
exp| 0,370 - exp exp( (273,15 +23 27315+ T)) 0,988 (XLID)
VZeit

5.2.3.3. Substanz-Schulterproben, SikaForce®-7888
Fiir die Substanz-Schulterproben wird zur Bestimmung der temperaturabhdngigen

Schadigungsfunktion analog zu den Zugscherproben vorgegangen. Abb.5.25 zeigt die
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Vorschau der Modellfunktion mit den niedrigsten AlCc- und BIC-Werten sowie deren

berechnete Paramater fir den Klebstoff SikaForce®-7888.
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A= Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1l * Exp(-b2 * Exp(
b3 * (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sgrt( time })

A Formelabbildung

(b) n= b0+ b1* Epr b2+ Expl b3*|Arrheniusl X :,]—Arrhenius[X]] I"":\ / time

4 Schétzer
Parameter Schatzer S5td.-Abw.
b0 0,2064295 0,0107086
b1 0,1620183 00110858
b2 0,0644280 0,0201994
b3 04244908 00854111
Sigma 0,0122708 0,0015485

Abb. 5.25: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AlCc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Temperatureinflusses auf die maximale Zugspannung o,,,. bei konstanter relativer

Feuchtigkeit (95 %) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit fiir den Klebstoff SikaForce®-7888.

Folglich kann die Modellfunktion zur Beschreibung des Temperatureinflusses auf die
maximale Zugspannung 0,4, flr den Klebstoff SikaForce®-7888 folgendermalien beschrieben

werden:

log(omax) =

11605 11605
- : . . XLIII
0,064 - exp (0,424 ( )) 0993 KEID

273,15+ 23 27315+ T
VZeit

exp| 0,206 + 0,162 - exp
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5.2.3.4. Substanz-Schulterproben, Betamate® 1496F
In Abb. 5.26 ist die Vorschau der Modellfunktion mit den niedrigsten AlCc- und BIC-Werten

sowie deren berechnete Paramater fur den Klebstoff Betamate® 1496F dargestellt.
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4 = Logl0( ZielgréBe ), Weibull, i = b0 + bl * Exp(-b2 * Exp(
b3 * (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sqrt( time))
4 Formelabbildung

(b) = b0+ bl*Epr b2+ Expl b3*|Arrhenius| X, ] - Arrhenius| x]] I* A/ time

4 Schitzer
Parameter  Schatzer Std.-Abw.
b0 0,3242327 0,0060683
bl 0,1167185 0,0080005
b2 20917023 30298139
b3 -1,265635 0,2120432
Sigma 0,016914 0,0021623

Abb. 5.26: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Temperatureinflusses auf die maximale Zugspannung o0,,,, bei konstanter relativer

Feuchtigkeit (95 %) in Abhadngigkeit von der Auslagerungszeit fir den Klebstoff Betamate® 1496F.

Aus der in Abb. 5.26 dargestellten Vorschau ist ersichtlich, dass insbesondere die Modell-
funktion fir 60 °C den Verlauf der Messpunkte moglicherweise nicht zuverldssig beschreibt.
Im Bereich zwischen 0 und 4 Wochen sind keine Messwerte vorhanden, trotzdem ist die
Modellfunktion in diesem Bereich sehr stark gekrimmt. Ob diese starke Krimmung
tatsachlich den Verlauf der Messgrof3e plausibel beschreibt muss zuerst verifiziert werden,

bevor diese Modellfunktion fiir die weitere Modellierung herangezogen werden kann. Um die
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Modellfunktion zu stiitzen, mlssten die gesamte Alterung wiederholt und die Prifzeitpunkte,
insbesondere im Bereich zwischen 0 Wochen und 4 Wochen, feingliedriger gewahlt werden.
In dieser Arbeit wird diese Modellfunktion daher nicht zur kombinierten Modellierung von

Temperatur und Feuchtigkeit herangezogen.

5.2.4. Feuchtigkeitsabhdngige Schadigungsfunktion

5.2.4.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

Im nachsten Schritt wird nun eine Schadigungsfunktion fir den Einflussfaktor Feuchtigkeit
ermittelt. Hierzu wird analog zum Einflussfaktor Temperatur vorgegangen. Da die absolute
Feuchtigkeit nicht von der Temperatur abhéngig ist, konnen die Daten aller Bedingungen zur
Modellierung herangezogen werden. Die absolute Feuchtigkeit ist in Abhdngigkeit von der

Alterungsbedingung in Tabelle 5.15 dargestellt.

Tabelle 5.15: Absolute Feuchtigkeit in Abhdngigkeit von den klimatischen Bedingungen.

Bedingung absolute Feuchtigkeit [g/kg]
23°C, 50 % RH 9
80 °C, 0% RH 0
60 °C, 95 % RH 143
80 °C, 95 % RH 497

In Abb.5.27 sind die Berichte der Modellfunktionen fiir die Kombination ,DP800Z -
Betamate® 1496F“ dargestellt. Die Modellfunktionen mit ARRHENIUS-Term fallen fir die

Modellierung der Feuchtigkeit weg.

-Log- Anzahl
Pfaddefinition Likelihood Parameter AlCc BIC
p = b0 + bl[x] * Sgri{ time) 191 57882 6 396,30833 409 4498
p=b0-Explbl + b2 *Log( X)) *Sgrt{ time) 210,71755 4 42006843 438 9632
p=b0- Expl bl + b2 * X) * Sqri( time ) 244 15055 4 49663443 50582921
i = bl[x] + bl * Sqgri( time ) 25201064 6 51717197 53031344
p = b0 + bl * Sgri{ time ) 292 67222 3 59166023 59849052
i = bl[x] * Sgrif time ) 328,79301 5 06839682 67949514
p = bl * Sgrt( time ) 342, 1507 2 68845725 69306546
i = bO[x] + bl[x] * Sgrt( time ) 402, 01166 0 §245374 84346155

Abb. 5.27: Berichte der Modellfunktionen zur Modellierung des Feuchtigkeitseinflusses fir die Kombination

,DP800Z — Betamate® 1496F"“.
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Die Funktion mit den niedrigsten AlCc- bzw. BIC-Werten ist als Diagrammvorschau in Abb. 5.28

dargestellt. Die Eignung der Funktion kann dadurch optisch bestatigt werden.
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4 = Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1[x] * Sqrt( time)
4 Formelabbildung

(b) H=Db0+ bl 4 /time

£ Schiatzer
Parameter Schatzer 5td.-Abw.
b0 03711604 00072205
b1[0] 0,0051097  0,004005
b1[9] -0,00375 00040787
b1[143] -0,102084  0,0044204
b1[447] -0,13907 0,00354098
Sigma 00320079 00031439

Abb. 5.28: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AlICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die maximale Schubspannung t,,, in Abhdngigkeit von der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F".

Aus Abb. 5.28 geht hervor, dass der Parameter b; abhangig von der absoluten Feuchte AH ist.
Um eine allgemeingiiltige Funktionsgleichung zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses
auf die maximale Schubspannung 7,,,, aufzustellen, wird zunachst die absolute Feuchte AH
mit dem Parameter b, in Korrelation gesetzt. Hierzu wird der Parameter b; in Abhdngigkeit
von der absoluten Feuchte AH aufgetragen und nach einer geeigneten Funktion zur

Beschreibung der Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b; gesucht.
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In Abb. 5.29 ist die Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b, fiir die

Kombination ,,DP800Z — Betamate®1496F“ dargestellt.
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Abb. 5.29: Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b, fiir die Kombination ,DP800Z —

Betamate®1496F".

Gemal’ Abb. 5.29 kann der Parameter b, in Abhdngigkeit von der absoluten Feuchte AH wie

folgt beschrieben werden:

AH
b1(AH) = 0,147 - exp <_ﬁ> - 0,141 (XLIV)

Entsprechend gilt fiir die Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die

maximale Schubspannung 7,4, flr die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“:

AH
109 (Tymax) = €xp(0,371 + (0,147 - exp (——) —0,141) - VZeit) - 0,982 (XLV)
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5.2.4.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F
Die Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc- und BIC-Wert sowie deren berechnete

Parameter sind fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ in Abb. 5.30

dargestellt.
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4 = Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1[x] * Sqrt( time)
< Formelabbildung

(b) w=b0+ bl, *, /time

£ Schitzer
Parameter  Schatzer 5td.-Abw.
b0 0.2666099 00044448
b1[0] -0,014703 00024148
b1[9] -0,012391 0,0024537
bl[143] -0,046361 0,00265879
b1[497] -0,057175  0,002278
Sigma 00210521 0,0018522

Abb. 5.30: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AlCc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die maximale Schubspannung t,,, in Abhadngigkeit von der

Auslagerungszeit fir die Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“.

Aus Abb. 5.30 geht hervor, dass der Parameter b, auch hier abhangig von der absoluten
Feuchte AH ist. Analog zur Kombination ,DP800Z — Betamate®1496F“ wird zunéachst in

Abb. 5.31 die Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b, dargestellt.
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0.90 Modell ExpDec1

Gleichung y = Al*exp(-x/t1) + y0O
Zeichnen b1
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Abb. 5.31: Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b; fir die Kombination ,Stahl 1.4301
— Betamate®1496F“.

Gemal Abb. 5.31 lasst sich der Parameter b, in Abhangigkeit von der absoluten Feuchte AH

folgendermaRen beschreiben:

AH
b1(AH) = 0,046 - exp <_ﬁ> — 0,058 (XLVI)

Entsprechend gilt fiir die Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die

maximale Schubspannung 7,4, flr die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“:

AH
109(Tymax) = exp(0,367 + (0,046 - exp (— ﬁ) —0,058) -VZeit)-0,988  (XLVII)

104



5. Ergebnisse und Diskussion

5.2.4.3. Substanz-Schulterproben, SikaForce®-7888

Fiir die Substanz-Schulterproben wird zur Bestimmung der feuchtigkeitsabhdngigen
Schadigungsfunktion analog zu den Zugscherproben vorgegangen. In Abb. 5.32 sind die
Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc- und BIC-Wert und deren berechnete

Parameter fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 dargestellt.
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4 = Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1[x] * Sqrt( time)
4 Formelabbildung

(b) u=bo+ bl *, /time

£ Schitzer
Parameter Schitzer 5td.-Abw.
b0 0,380055 0,0046806
b1[0] 00324537 00031213
b1[9] -0,000502 0,0025709
b1[143] -0,041018 00023256
b1[497] -0,054681 00023228
Sigma 00212491 00018346

Abb. 5.32: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die maximale Zugspannung o, in Abhdngigkeit von der

Auslagerungszeit fir den Klebstoff SikaForce®-7888.

Wie aus Abb. 5.32 ersichtlich ist, ist der Paramater b; abhangig von der absoluten Feuchtigkeit
AH. Analog zur Vorgehensweise bei den Zugscherproben wird in Abb. 5.33 die Korrelation

zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b; dargestellt.
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Abb. 5.33: Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b, fiir den Klebstoff SikaForce®-7888.

Aus Abb. 5.33 geht die Abhdngigkeit des Parameters b; von der absoluten Feuchte AH wie

folgt hervor:

b1(AH) = 0,080 - exp(

17

H
) — 0,048

(XLVIID)

Entsprechend gilt fiir die Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die

maximale Zugspannung 0,4, fur den Klebstoff SikaForce®-7888:

AH
log(Omax) = exp(0,381 + (0,080 - exp (_F) —0,048) - VZeit) - 0,988

(XLIX)
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5.2.4.4. Substanz-Schulterproben, Betamate® 1496F
Die Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AICc- und BIC-Wert sowie deren berechnete

Parameter sind fiir den Klebstoff Betamate® 1496F in Abb. 5.34 dargestellt.
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£ = |Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1[x] * Sqrt( time )
< Formelabbildung

(b) p=bo+ bl %, /time

£ Schétzer
Parameter  Schatzer 5td.-Abw.
b0 04402233 0,0038598
b1[0] 00103319 0,0023125
b1[9] -0,006628 00020038
bl[143] -0,036211 0,00159628
b1[497] -0,034183 0,0020046
Sigma 00187999 0,0016664

Abb. 5.34: Vorschau der Modellfunktion mit kleinstem AlICc-Wert (a) sowie deren Parameter (b) zur
Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die maximale Zugspannung o, in Abhdngigkeit von der

Auslagerungszeit fir den Klebstoff Betamate® 1496F.

Die Modellfunktion scheint gemaR Abb. 5.34 geeignet, allerdings sind die 95 %-Konfidenz-
bander sehr breit, was auf relativ groBe Unsicherheiten der Modellfunktionen hindeutet. In
Abb. 5.35 ist die Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem feuchtigkeits-

abhangigen Parameter b; dargestellt.
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Abb. 5.35: Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b; fiir den Klebstoff Betamate®

1496F.

GemaR Abb. 5.35 kann die Beziehung zwischen absoluter Feuchtigkeit AH und dem Paramater

b, folgendermaRen beschrieben werden:

_ onn [ AH )
b1(AH) = 0,046 - exp (~ 73] — 0,035

Entsprechend gilt fiir die Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die

maximale Zugspannung 0,4, fur den Klebstoff Betamate® 1496F:

AH
log(0max) = exp(0,440 + (0,046 - exp (—E) —0,035) - VZeit) - 0,989 (LI)

5.2.5. Entwicklung kombinierter Schadigungsfunktionen

5.2.5.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

Da es mithilfe der Software JMP® im Programmbereich , Destructive Degradation” nicht
moglich ist, 2 oder mehr Einflussfaktoren gleichzeitig in Abhangigkeit der Degradation unter
Berlicksichtigung der gewilinschten WEIBULL-Verteilung zu modellieren, wurde der Einfluss
der Stressfaktoren in den vorangegangenen Kapiteln zunadchst einzeln modelliert. Fir alle
Klebstoffe bzw. Klebstoff-Werkstoff-Kombinationen, fir die im vorangegangenen Kapitel
bereits eine sinnvolle, getrennte Modellierung der Einflussfaktoren Temperatur und Feuchtig-

keit durchgefiihrt werden konnte, wird nun aus den beiden Einzelfunktionen fir die
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Temperaturabhangigkeit bzw. die Feuchtigkeitsabhdngigkeit eine kombinierte Schadigungs-
funktion erstellt. Werden die Einzelfunktionen zu einer kombinierten Schadigungsfunktion

verknipft, so geschieht dies allgemein gemaR Gleichung (LII).

twein (T, AH) = yeip(T) © Uweir (AH) (LI
Hierbei bezeichnet i, den Erwartungswert einer MessgroRe (z.B. der maximalen

Schubspannung t,,4, bzw. der maximalen Zugspannung G,,4x)-

Die Verknlipfung der Einzelfunktionen erfolgt dabei in Anlehnung an die beiden bereits in der
Literatur diskutierten Modelle nach EYRING bzw. nach PECK (Kapitel 2.4.2, Gleichungen (IX)
und (XI)) zur kombinierten Beschreibung von Temperatur- und Feuchtigkeitseinfluss.
Wiéhrend bei dem verallgemeinerten EYRING-Modell die Kombination von Temperatur- und
Feuchtigkeitseinfluss direkt im ARRHENIUS-Term geschieht sind Temperatur- und
Feuchtigkeitseinfluss im PECK-Modell multiplikativ verknilipft. Im Rahmen dieser Arbeit
werden beide Ansdtze zur Verknipfung der Einzelfunktionen auf ihre Eignung zur

Beschreibung der Messwerte (iberprift.

Die aus den Einzelfunktionen flir Temperatur- bzw. Feuchtigkeitsabhdngigkeit verknipfte
Schadigungsfunktion in Anlehnung an EYRING ist in Gleichung (LIII) dargestellt. Hierbei ist
zur Verdeutlichung, wie die Gesamtfunktion sich aus den Einzelfunktionen zusammensetzt,
die temperaturabhangige Einzelfunktion mit einer roten Umrandung versehen und die

feuchtigkeitsabhangige Einzelfunktion mit einer blauen Umrandung.

109 (Timax (T, AH))

/ 0,024 (0 c11 ( 11605 11605 ))
—0,024 - exp | 0,511 - _ .
Jexp| —0157 + 0,533 - exp| 273,15 + 23 27315+ T

—

\I (LIID)
)

)) -0,982 - VZeit

AH
108

exp(—0,141 4+ 0,147 - exp(

- 0,973

Die aus den Einzelfunktionen fliir Temperatur- bzw. Feuchtigkeitsabhangigkeit verknipfte
Schadigungsfunktion in Anlehnung an PECK ist in Gleichung (LIV) dargestellt. Die
temperaturabhangige Einzelfunktion ist auch hier mit einer roten Umrandung versehen, die

feuchtigkeitsabhangige Einzelfunktion mit einer blauen Umrandung.
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log(rmax(T,AH))

=[ (exp (0,371 + (0,141 + 0,147 - exp (- 22)) - VZeit )) - 0,982)E)

11605 11605 LIV
exp (—0,157 + 0,533 -exp (—0,024 - exp (0,511 . ( )) . \/Zeit>> ( )

273,15+ 23 27315+ T

-0,973

Der mit einem griinen Kreis umrandete Exponent m aus Gleichung (LIV) ist zundchst
unbekannt und wird mithilfe von JIMP® mittels nichtlinearer Anpassung zu 0,082 berechnet,

wodurch sich die vollstdandige Schadigungsfunktion in Anlehnung an PECK gemal} Gleichung
(LV) ergibt.

log(rmax(T,AH))

(exp(0,371 + (—0,141 +0,147 - exp (— %)) : \/Zeit)) - 0,982)0.082

11605 11605 LV
exp (—0,157 + 0,533 -exp (—0,024 - exp (0,511 . ( )) . \/Zeit>> ( )

273,15+ 23 27315+ T
-0,973

Zur Uberpriifung, wie gut sich die kombinierten Schidigungsfunktionen in Anlehnung an
EYRING (Gleichung (LIII)) bzw. in Anlehnung an PECK (Gleichung (LV))) zur Beschreibung der

MessgroRe eignen, werden diese gemeinsam mit den Messwerten geplottet (Abb. 5.36).

e 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
55 e 80°C, 95 % RH, 497 g/kg AH
evr— : e - » 23°C, 50 % RH, 9 g/kg AH

——— Modell (EYRING): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
Modell (EYRING): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
Modell (EYRING): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
Modell (PECK): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH

- Modell (PECK): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH

Modell (PECK): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH

Tmax IMP@]

0 2 4 & 8 10 12
Zeit [Wochen]

Abb. 5.36: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur

Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen Schubspannung t,,,, fur die

Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F".

Aus Abb. 5.36 geht hervor, dass die kombinierten Modelle beider Ansatze die Messwerte gut
beschreiben. Bei 80 °C, 95 % RH und 60 °C, 95 % RH weisen die beiden Schadigungsfunktionen
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einen sehr dhnlichen Verlauf auf, bei 23 °C, 50 % RH unterscheiden sich die Modelle starker.
Da ein Ziel dieser Arbeit darin besteht, auf Basis von zeitraffenden Alterungsuntersuchungen
eine Sicherheitsprognose unter Standard- bzw. Einsatzbedingungen durchzufihren, wird fir
die sich anschliefende Sicherheitsprognose ausschlieflich das in diesem Fall konservativere

Modell in Anlehnung an EYRING verwendet.

5.2.5.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Die Verknupfung der temperatur- und feuchtigkeitsabhdngigen Einzelfunktionen zu einer
kombinierten Schadigungsfunktion wird analog zum Vorgehen bei der Kombination ,,DP800Z
— Betamate® 1496F” in Anlehnung an die kombinierten Schadigungsmodelle nach EYRING
bzw. PECK durchgefiihrt.

Die kombinierte Schadigungsfunktion in Anlehnung an EYRING ist fiir die Kombination ,Stahl
1.4301 — Betamate® 1496F“ in Gleichung (LVI) dargestellt. Wie die kombinierte Schadigungs-
funktion aus den Einzelfunktionen hervorgeht, ist farblich gekennzeichnet. Die temperatur-

abhangige Einzelfunktion ist rot, die feuchtigkeitsabhangige Einzelfunktion blau umrandet.

109 (Tmax (T, AH))

/ 0,070 <0 161 ( 11605 11605 )> \\
~0,070 - exp | 0,181 - _ .
exp| 0370 exp | 273,15+23 2731547/ || (ggg (LVI)

AH
exp(—0,058 + 0,046 - exp (— ﬁ)) - 0,988 - VZeit

Die aus temperatur- und feuchtigkeitsabhangiger Einzelfunktion verknipfte Schadigungs-
funktion in Anlehnung an PECK ist fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ in
Gleichung (LVII) dargestellt.

109 (Tmax (T, AH))

(exp(0,370 + (—0,058 + 0,046 - exp (— ) - VZeit ) - 0,988)°01|.

o 070 0181( 11605 11605 ) 7o)\ 0988 (LVID)
exp |0, exp | -0, expi 273,15+23 27315+T ° '

Wie gut die Modelle in Anlehnung an EYRING (Gleichung (LV 1)) bzw. PECK (Gleichung (LVII)))

die maximale Schubspannung 7,4, beschreiben ist in Abb. 5.37 dargestellt.
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40 3
® 60°C,95% RH, 143 g/kg AH
35 3 ® B80°C, 95 % RH, 497 g/kg AH
23°C, 50 % RH, 9 g/kg AH
30 3 |—— Modell (EYRING): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
1 |—— Modell (EYRING): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
s Modell (EYRING): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
= %3 [ Modell (PECK): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
o ] —— Modell (PECK): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
=3 ] Modell (PECK): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
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Abb. 5.37: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur
Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen Schubspannung t,,,, fur die

Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F"“.

Die kombinierten Modelle beider Ansdtze beschreiben die Messwerte gemal$ der Darstellung
in Abb. 5.37 gut. Allerdings ist, verglichen mit der Kombination ,, DP800Z — Betamate® 1496F",
die Veranderung der maximalen Schubspannung t,,,,, insbesondere bei den Bedingungen
mit hoher Feuchte (60°C, 95% RH und 80 °C, 95 % RH), weniger stark ausgepragt. Die
Modellkurven in Anlehnung an EYRING bzw. PECK unterscheiden sich daher bei verschiedenen
Alterungskonditionen weniger stark, was allerdings eine direkte Folge der experimentellen
Ergebnisse ist. Bei allen Alterungskonditionen unterscheiden sich die Modelle in Anlehnung
an PECK bzw. EYRING nur geringfligig. Bei 23 °C, 50 % RH ist das EYRING-Modell auch hier
konservativer als das PECK-Modell, weswegen die sich anschliefende Sicherheitsprognose fiir

23 °C, 50 % RH auf Basis des EYRING-Modells durchgefiihrt wird.

5.2.5.3. Substanz-Schulterproben, SikaForce®-7888

Fir die Substanz-Schulterproben wird analog zu dem Vorgehen bei den Zugscherproben zur
Entwicklung einer kombinierten Schadigungsfunktion verfahren. Die kombinierte Schadi-
gungsfunktion in Anlehnung an EYRING ist fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 in Gleichung
(LVIII) mit den farblichen Hervorhebungen der Einzelfunktionen (rot: Temperatur-

abhangigkeit, blau: Feuchtigkeitsabhangigkeit) dargestellt.
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log(amax(T,AH))

exp| 0,206 + 0,162 - exp

27315 +23 273,15+ T

11605 11605
—0,064 -exp| 0,424 - ( ) .
-0,993

AH
exp(—0,048 + 0,080 - exp (— F)) - 0,988 - VZeit

(LVIII)

Die verknipfte Schadigungsfunktion fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 in Anlehnung an PECK

ist in Gleichung (LIX) dargestellt.

10g(Omax (T, AH))

=|(exp(0,381 + (—0,048 + 0,080 - exp (— j—’;)) -\/Zeit)) . 0,988)0.050 |.

- 0,993

11605 11605
exp (0,206 + 0,162 - exp (—0,064 - exp (0,424 . ( )) . \/Zeit>>

27315+ 23 273,15+T

(LIX)

Die Eignung der Modelle in Anlehnung an EYRING (Gleichung (LVIII)) bzw. PECK (Gleichung

(LIX))) zur Beschreibung der experimentellen Werte wird mithilfe von Abb. 5.38 tberpriift.

@ ® 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
| ® 80°C, 95 % RH, 497 g/kg AH
304 B ® 23°C,50 % RH, 9 g/kg AH
8 © p Modell (EYRING): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
o 3 —— Modell (EYRING): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
S e ° Modell (EYRING): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
= 25 1 i\\ | e Modell (PECK): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
o N i L ® | [ Modell (PECK): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
=3 U Wi Wi, N Modell (PECK): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
v 20 e '\\\_\l L -
- Wi ! s T
N
——— 8
[ ]
[ ]
15 4 .
T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12
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Abb. 5.38: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur

Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhdngigkeit der maximalen Zugspannung 0,4, flr den

Klebstoff SikaForce®-7888.

Abb. 5.38 zeigt, dass sich die Modellierungsansatze nach PECK und EYRING hier deutlicher

voneinander unterscheiden als dies bei den Zugscherproben der Fall ist. Fir 60 °C, 95 % RH

sowie 80 °C, 95 % RH scheint das Modell in Anlehnung an EYRING die Messwerte besser zu

beschreiben als das nach PECK. Umgekehrt scheint das Modell in Anlehnung an PECK den
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Verlauf der Messwerte bei 23 °C, 50 % RH besser zu beschreiben. Allerdings ist die Beschrei-
bung durch EYRING bei 23 °C, 50 % RH konservativer, weswegen die sich anschlieBende
Sicherheitsprognose fiir 23 °C, 50 % RH auf Basis des EYRING-Modells durchgefiihrt wird.

5.2.5.4. Substanz-Schulterproben, Betamate® 1496F

In Kapitel 5.2.3.4 wurde bereits angesprochen, dass zur Modellierung der Temperatur-
abhangigkeit eine vollstandige Wiederholung der Messreihe durchgefiihrt werden miisste, um
die Modellfunktionen zu stitzen. Im Bereich, in denen mit der durchgefiihrten Messreihe
keine Daten vorhanden sind, verandert sich die mittels JMP® bestimmte Modellfunktion sehr
stark. Diese temperaturabhangige Einzelfunktion miisste auf Basis einer neuen Messreihe mit
verkirzten Prifintervallen erneut bestimmt werden. Weiterhin wurden bei der Modellierung
der Feuchtigkeitsabhangigkeit vergleichsweise breite Konfidenzbander der Modellfunktionen
beobachtet (Kapitel 5.2.4.4), wodurch eine zuverldssige Prognose des Verlaufs der Messgroflie
nicht moglich ist. Da auf Basis der beiden Einzelfunktionen keine im Hinblick auf eine zuver-
lassige Beschreibung der MessgrolRe sinnvolle, kombinierte Schadigungsfunktion aufgestellt

werden kann, wird an dieser Stelle auf eine Kombination der Einzelfunktionen verzichtet.

5.2.6. Exemplarische Validierung und Verifikation eines kombinierten Modells

In den vorangegangenen Kapiteln wurde das Vorgehen der Entwicklung kombinierter
Schadigungsfunktionen am Beispiel von Zugscherproben sowie Substanz-Schulterproben
dargestellt. Die Entwicklung der Schadigungsfunktionen stltzte sich dabei stets auf einem
Datensatz, wobei alle Messdaten fiir die Modellierung herangezogen wurden. In den
nachfolgenden Kapiteln wird nun exemplarisch fir Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z
— Betamate® 1496F“ zunachst eine Validierung und anschliefend eine Verifikation des
kombinierten Modells durchgefiihrt. Im Rahmen dieser Arbeit wird dabei die Validierung mit
der Frage ,lIst es das richtige Modell?“ und die Verifikation mit der Frage ,Ist das Modell
richtig?“ verknlpft [94]. Im Folgenden wird zunachst eine Kreuzvalidierung des kombinierten
Modells auf Basis des urspriinglichen Datensatzes durchgefiihrt. Die Verifikation des Modells

findet anschlieBend mithilfe einer neuen Testserie statt.
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5.2.6.1. Kreuzvalidierung auf Basis des urspriinglichen Datensatzes

Orientiert man sich bei der Modellierung einer MessgréRRe an einem Datenfit, der lediglich auf
einem einzelnen Datensatz basiert, besteht die Gefahr der sog. Uberanpassung (engl.
overfitting) [95]. Der Begriff Uberanpassung bezeichnet dabei die Modellierung mit zu
komplexen Modellen [96], [97]. D. h. die Modelle besitzen zu viele Parameter, um die
Veranderung der MessgrolRe unter Beriicksichtigung der zufdlligen Streuung der Messwerte
sinnvoll zu beschreiben [96], [97]. Obwohl der Fehler bei solchen Modellen fiir die Testdaten,
mithilfe derer das Modell aufgestellt wurde, sehr klein ist, ist ihre Anpassung schlecht, wenn
sie auf neue Stichproben der gleichen Grundgesamtheit angewandt werden [95]. Das Modell,
welches die Messgrofle zuverlassig beschreibt, ist demnach nicht immer das Modell mit dem
besten Datenfit [95]. Zur Uberpriifung der Eignung eines Modells ist es daher zusitzlich
notwendig, dessen Prognosefdhigkeit zu prifen [95]. Hierzu muss das Modell auf einem
Datensatz validiert werden, der nicht fiir die Entwicklung des Modells herangezogen wurde
[95]. Fir die Validierung eines Modells hat sich das Aufteilen eines gegebenen Datensatzes in
Schatz- und Validierungsteile durchgesetzt [95]. D. h. es werden nicht alle Daten eines
Datensatzes zur Entwicklung des Modells herangezogen, sondern lediglich ein Teil des
Datensatzes (Schatzteil). Der andere Teil des Datensatzes (Validierungsteil) dient dazu, das
Modell auf seine Eignung zur Beschreibung neuer Stichproben gleicher Grundgesamtheit zu
prifen. Zur Beurteilung der Prognosefahigkeit eines Modells mit aufgeteiltem Datensatz wird
eine Vielzahl verschiedene Verfahren in der Literatur diskutiert [98]. Im Rahmen dieser Arbeit
wird exemplarisch die Validierung des Modells fiir die Zugscherproben der Kombination
,DP800Z — Betamate® 1496F“ mithilfe der etablierten ,leave-one-out“-Kreuzvalidierung (kurz:
LOO-Kreuzvalidierung) [97], [98] durchgefiihrt. Bei diesem Verfahren dient fast der komplette
Datensatz als Schéatzteil, lediglich eine Beobachtung des Datensatzes stellt den Validierungsteil
da. Hierbei werden alle Moglichkeiten den Datensatz in einen Validierungs- und Schatzteil zu
unterteilen systematisch durchgefihrt und den Einfluss der unterschiedlichen Unterteilung

auf das Ergebnis der Modellierung untersucht [95].

Die exemplarisch durchgefiihrte LOO-Kreuzvalidierung in dieser Arbeit beruht auf der
Annahme, dass die 5 Messwerte zur statistischen Absicherung eines jeden Priifzeitpunkts
einer Alterungsbedingung einer Beobachtung entsprechen. D. h., dass bei der in dieser Arbeit

durchgefiihrten LOO-Kreuzvalidierung stets 5 gleichwertige Messwerte als Validierungsteil
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des Datensatzes dienen. Die restlichen Daten des Datensatzes werden als Schatzteil zur
Entwicklung der Schadigungsfunktion herangezogen. Da sich die in vorangegangenem Kapitel
entwickelten kombinierten Modelle aus den Einzelfunktionen zur Beschreibung der
Temperatur- bzw. Feuchtigkeitsabhangigkeit der ZielmessgroBe zusammensetzten, wird

nachfolgend eine Kreuzvalidierung fir die Einzelfunktionen durchgefihrt.

a) Kreuzvalidierung temperaturabhangiger Schadigungsfunktion

In Abb. 5.39 ist noch einmal die bisher ermittelte Modellfunktion zur Beschreibung des
Temperatureinflusses auf die maximale Schubspannung t,,, bei konstanter relativer

Feuchtigkeit (95 %) fur die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ dargestellt.
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Weeks
4= Logl0( ZielgroBe ), Weibull, p. = b0 + bl * Exp(-b2 * Exp(
b3 * (Arrhenius( X[0] ) - Arrhenius( X)) ) * Sqrt( time))
4 Formelabbildung

b
( )u= b0 + bl * Exp| -b2 * Ex DS*IArrhenEuslXDI-ArrhenEus[X}l *n/ time

4 Schitzer
Parameter Schatzer Std.-Abw.
0 -0,156858 0,0400014
bl 0,5328806 0,0431794
b2 0,0244852 0,0100794
b3 0,5513827 0,0097383
Sigma 0,050897 0,0064842

Abb. 5.39: Vorschau der Modellfunktion zur Beschreibung des Temperatureinflusses auf die maximale
Schubspannung t,,,, (a) sowie deren Parameter (b) bei konstanter relativer Feuchtigkeit (95 %) in Abhadngigkeit
von der Auslagerungszeit fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“.
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Zur LOO-Kreuzvalidierung werden systematisch stets die 5 Messwerte eines festgelegten
Prifzeitpunkts als Validierungsteil verwendet. D. h. diese Messwerte werden zur Modell-
bildung der Schadigungsfunktion nicht beriicksichtigt. In den Tabellen 5.16 und 5.17 sind die
Parameterwerte sowie die Gliteparameter AlCc und BIC der Modellfunktion in Abhangigkeit
von den nicht zur Modellbildung beriicksichtigen Werten dargestellt. Zudem sind die Abweich-

ungen der Parameterwerte und Gliteparameter von den urspriinglich errechneten dargestellt.

Tabelle 5.16: Parameterwerte und Glteparameter der temperaturabhangigen Modellfunktion (gemaR
Abb. 5.39) in Abhangigkeit von den nicht zur Modellbildung beriicksichtigen Werten. (Nicht berticksichtige Werte
aus der Alterungsbedingung 60 °C, 95 % RH).

nicht beriicksichtigte
60 °C, 60 °C, 60 °C, 60 °C,
Messwerte
95 % RH 95 % RH 95 % RH 95 % RH keine
Parameter
Referenz | 4 Wochen 8 Wochen | 12 Wochen
der Modellfunktion
AlCc 151,13 147,65 161,72 158,48 176,98
BIC 156,84 153,36 167,43 164,19 183,96
b0 -0,16 -0,141 -0,155 -0,143 -0,157
bl 0,545 0,510 0,530 0,515 0,533
b2 0,026 0,046 0,020 0,016 0,025
b3 0,540 0,463 0,585 0,631 0,551
Sigma 0,055 0,045 0,053 0,048 0,051
AlCc - Abweichung [%] 14,6 16,6 8,6 10,5 -
BIC - Abweichung [%] 14,7 16,6 9,0 10,8 -
b0 - Abweichung [%] 1,9 10,2 1,3 8,9 -
bl - Abweichung [%] 2,3 4,3 0,6 3,4 -
b2 - Abweichung [%] 6,1 87,8 18,4 34,7 -
b3 - Abweichung [%] 2,0 16,0 6,2 14,5 -
Sigma - Abweichung [%] 7,8 11,8 3,9 5,9 -

Aus Tabelle 5.16 geht hervor, dass eine Absenkung der Gliteparameter AlCc und BIC um ca. 9
bis 17 Prozent zu beobachten ist. Die Beobachtung, dass bei Nichtbericksichtigung von
Messwerten die Glteparameter kleiner werden, ist dabei zunachst nicht ungewdhnlich.

Stehen weniger Messwerte fir die Modellbildung zur Verfligung, geht dies mit mehr
117




5. Ergebnisse und Diskussion

Freiheitsgraden fiir die Modellierung einher, wodurch eine bessere Anpassung erzielt werden
kann, auch wenn diese unter Umstanden nicht mit weiterfihrenden experimentellen
Ergebnissen im Einklang steht. Die Abweichungen in den Gliteparametern bewegen sich bei

allen dargestellten Fallen in dhnlichem Bereich, ebenso wie die Parameter der Modellfunktion.

Tabelle 5.17: Parameterwerte und Giiteparameter der temperaturabhangigen Modellfunktion (gemafR
Abb. 5.39) in Abhdngigkeit von den nicht zur Modellbildung berticksichtigen Werten. (Nicht berticksichtige Werte
aus der Alterungsbedingung 80 °C, 95 % RH).

nicht beriicksichtigte
80 °C, 80 °C, 80 °C, 80 °C,
Messwerte
95 % RH 95 % RH 95 % RH 95 % RH keine
Parameter
Referenz | 4 Wochen 8 Wochen | 12 Wochen
der Modellfunktion
AlCc 151,09 162,12 155,23 115,83 176,98
BIC 156,8 167,83 160,93 121,54 183,96
b0 -0,160 -0,128 -0,136 -13,8 -0,157
bl 0,545 0,503 0,511 14,2 0,533
b2 0,026 0,00005 0,028 0,002 0,025
b3 0,541 2,01 0,527 0,340 0,551
Sigma 0,055 0,052 0,043 0,028 0,051
AlCc - Abweichung [%] 14,6 8,4 12,3 34,6 -
BIC - Abweichung [%] 14,8 8,8 12,5 33,9 -
b0 - Abweichung [%] 1,9 18,5 13,4 8696,2 -
b1 - Abweichung [%] 2,3 5,6 4,1 2562,1 -
b2 - Abweichung [%] 6,9 99,8 14,7 93,1 -
b3 - Abweichung [%] 1,8 264,8 4,4 38,3 -
Sigma - Abweichung [%] 7,8 2,0 15,7 45,3 -

Tabelle 5.17 zeigt, dass sich die Absenkung der Gliteparameter mit ca. 8 bis 15 Prozent in sehr
dhnlichem Bereich bewegt wie in Tabelle 5.16 und die Mehrzahl der Parameterwerte wenig
abweicht. Ausnahme hierbei ist das Nichtberlcksichtigen der Messwerte nach 12-wdéchiger
Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH, welches eine mit ca. 34 % vergleichsweise groRe Abweichung
der Glteparameter von denen des urspriinglichen Modells nach sich zieht. Zusatzlich ist eine

sehr groBe Abweichung der Parameterwerte bei Nichtberiicksichtigen dieser Messwerte zu
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beobachten, insbesondere fir b0 und b1l. Folglich wird eine deutlich bessere Anpassung bei
Nichtberlicksichtigung der Messwerte nach 12-wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH
erzielt. Die grofen Abweichungen der Parameterwerte deuten weiterhin auf eine deutliche

Anderung der Kurvencharakteristik fiir die temperaturabhingige Schidigungsfunktion hin.

b) Kreuzvalidierung feuchtigkeitsabhangiger Schadigungsfunktion

Die bisher ermittelte Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die
maximale Schubspannung t,,,, fir die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ ist in

Abb. 5.40 dargestellt.
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4 = Logl0( ZielgréBe ), Weibull, p = b0 + b1[x] * Sqrt( time)
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(b) u=b0+ bl 4 /time

£ Schiatzer
Parameter Schatzer 5td.-Abw.
b0 03711604 00072205
b1[0] 0,0051097  0,004005
b1[9] -0,00375 0,0040787
b1[143] -0,102084  0,0044204
b1[447] -0,13907 0,00354098
Sigma 00320079 00031439

Abb. 5.40: Vorschau der Modellfunktion zur Beschreibung des Feuchtigkeitseinflusses auf die maximale
Schubspannung t,,,,, (2) sowie deren Parameter (b) in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit fur die Kombination

,,DP800Z — Betamate® 1496F“.
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Bei der LOO-Kreuzvalidierung der feuchtigkeitsabhangigen Schadigungsfunktion wird analog
zur Validierung der temperaturabhangigen Schadigungsfunktion vorgegangen. In den
Tabellen 5.18 bis 5.21 sind die Parameterwerte sowie die Glteparameter AlCc und BIC der
Modellfunktion in Abhangigkeit von den nicht zur Modellbildung beriicksichtigen Werten
dargestellt. Zusatzlich sind die Abweichungen von Parameterwerten und Giteparametern von

den urspriinglich errechneten dargestellt.

Tabelle 5.18: Parameterwerte und Glteparameter der feuchtigkeitsabhdngigen Modellfunktion (gemaR
Abb. 5.40) in Abhdngigkeit von den nicht zur Modellbildung berticksichtigen Werten. (Nicht berticksichtige Werte
aus der Alterungsbedingung 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH).

nicht beriicksichtigte
23 °C, 23 °C, 23 °C, 23 °C,
Messwerte
50 % RH 50 % RH 50 % RH 50 % RH keine
Parameter
Referenz | 4 Wochen | 8 Wochen 12 Wochen
der Modellfunktion
AlCc 373,32 372,85 373,25 373,37 396,31
BIC 385,99 385,52 385,92 386,04 409,45
b0 0,370 0,369 0,370 0,369 0,371
b1[0] 0,0056 0,0057 0,0054 0,0058 0,0051
b1[9] -0,0033 -0,0045 -0,0053 0,0005 -0,0038
b1[143] -0,1024 -0,1022 -0,1027 -0,1021 -0,1021
b1[497] -0,1427 -0,1426 -0,1429 -0,1424 -0,1391
Sigma 0,040 0,040 0,040 0,040 0,033
AlCc - Abweichung [%] 5,8 5,9 5,8 5,8 -
BIC - Abweichung [%] 5,7 5,8 5,7 5,7 -
b0 - Abweichung [%] 0,3 0,5 0,3 0,5 -
b1[0] - Abweichung [%] 9,0 12,3 4,9 14,3 -
b1[9] - Abweichung [%] 11,2 19,2 40,3 114,3 -
b1[143] - Abweichung
0,3 0,1 0,6 0 -
[%]
b1[497] - Abweichung
2,6 2,5 2,7 2,4
[%]
Sigma - Abweichung [%] 20,7 20,1 20,4 19,1
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Aus Tabelle 5.18 geht hervor, dass bei Nichtberiicksichtigen der Messwerte eines
Prifzeitpunkts bei 23 °C, 50 % RH mit ca. 6 % weder eine signifikante Absenkung der

Giiteparameter noch eine nennenswerte Anderung der Parameterwerte eintritt.

Tabelle 5.19: Parameterwerte und Giiteparameter der feuchtigkeitsabhdngigen Modellfunktion (gemaR
Abb. 5.40) in Abhadngigkeit von den nicht zur Modellbildung beriicksichtigen Werten. (Nicht bertcksichtige Werte
aus der Alterungsbedingung 80 °C, 0 % RH, 0 g/kg AH).

nicht beriicksichtigte
80 °C, 80 °C, 80 °C, 80 °C,
Messwerte
0% RH 0% RH 0% RH 0% RH keine
Parameter
Referenz | 4 Wochen | 8 Wochen | 12 Wochen
der Modellfunktion
AlCc 373,43 372,38 372,45 373,45 396,31
BIC 386,1 385,05 385,12 386,12 409,45
b0 0,371 0,369 0,37 0,371 0,371
b1[0] 0,0050 0,0048 0,0046 0,0052 0,0051
b1[9] -0,0039 -0,0033 -0,0035 -0,0037 -0,0038
b1[143] -0,1031 -0,1024 -0,1026 -0,1028 -0,1021
b1[497] -0,1432 -0,1427 -0,1429 -0,1440 -0,1391
Sigma 0,040 0,040 0,040 0,040 0,033
AlCc - Abweichung [%] 5,8 6,0 6,0 5,8 -
BIC - Abweichung [%] 5,7 6,0 5,9 5,7 -
b0 - Abweichung [%] 0,0 0,5 0,3 0,0 -
b1[0] - Abweichung [%] 2,3 5,7 9,8 2,5 -
b1[9] - Abweichung [%] 4,8 12,5 6,1 2,1 -
b1[143] - Abweichung
1,0 0,3 0,5 0,7 -
[%]
b1[497] - Abweichung
3,0 2,6 2,7 3,5
[%]
Sigma - Abweichung [%] 20,4 20,4 20,4 20,4

Tabelle 5.19 zeigt, dass das Nichtberiicksichtigen der Messwerte eines Prifzeitpunkts bei
80 °C, 0 % RH mit ca. 6 % weder eine signifikante Absenkung der Giiteparameter noch eine

nennenswerte Anderung der Parameterwerte zur Folge hat.
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Tabelle 5.20: Parameterwerte und Giteparameter der feuchtigkeitsabhdngigen Modellfunktion (gemafd

Abb. 5.40) in Abhdngigkeit von den nicht zur Modellbildung bertcksichtigen Werten. (Nicht berticksichtige Werte

aus der Alterungsbedingung 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH).

nicht beriicksichtigte
60 °C, 60 °C, 60 °C, 60 °C,
Messwerte
95 % RH 95 % RH 95 % RH 95 % RH keine
Parameter
Referenz | 4 Wochen | 8 Wochen 12 Wochen
der Modellfunktion
AlCc 373,55 372,52 384,22 383,96 396,31
BIC 386,22 385,19 396,89 396,63 409,45
b0 0,371 0,367 0,37 0,368 0,371
b1[0] 0,0052 0,0067 0,0055 0,0062 0,0051
b1[9] -0,0037 -0,0021 -0,0034 -0,0027 -0,0038
b1[143] -0,1029 -0,1077 -0,1002 -0,0963 -0,1021
b1[497] -0,1431 -0,1406 -0,1426 -0,1416 -0,1391
Sigma 0,040 0,036 0,039 0,038 0,033
AlCc - Abweichung [%] 5,7 6,0 3,1 3,1 -
BIC - Abweichung [%] 5,7 5,9 3,1 3,1 -
b0 - Abweichung [%] 0,0 1,1 0,3 0,8 -
b1[0] - Abweichung [%] 1,4 31,7 8,4 21,1 -
b1[9] - Abweichung [%] 0,5 43,5 10,4 28,3 -
b1[143] - Abweichung
0,8 5,4 1,9 5,7 -
[%]
b1[497] - Abweichung
2,9 1,1 2,5 1,8
[%]
Sigma - Abweichung [%] 20,7 10,0 18,8 15,2

Aus Tabelle 5.20 geht hervor, dass das Nichtbericksichtigen der Messwerte eines

Prifzeitpunkts bei 60°C, 95% RH mit ca. 3-6 % keine signifikante Absenkung der

Giteparameter und keine nennenswerte Anderung der Parameterwerte nach sich zieht.
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Tabelle 5.21: Parameterwerte und Glteparameter der feuchtigkeitsabhdngigen Modellfunktion (gemafR
Abb. 5.40) in Abhadngigkeit von den nicht zur Modellbildung beriicksichtigen Werten. (Nicht berticksichtige Werte
aus der Alterungsbedingung 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH).

nicht beriicksichtigte
Messwerte 80 °C, 80 °C, 80 °C, 80 °C,
Parameter 95 % RH 95 % RH 95 % RH 95 % RH keine
der Modellfunktien Referenz | 4 Wochen | 8 Wochen | 12 Wochen
AlCc 373,45 358,98 346,39 266,36 396,31
BIC 386,12 371,65 359,06 279,03 409,45
b0 0,371 0,375 0,373 0,377 0,371
b1[0] 0,0052 0,0039 0,0044 0,0033 0,0051
b1[9] -0,0037 -0,0050 -0,0044 -0,0055 -0,0038
b1[143] -0,1028 -0,1033 -0,1021 -0,1005 -0,1021
b1[497] -0,1430 -0,1387 -0,1361 -0,1993 -0,1391
Sigma 0,040 0,032 0,029 0,020 0,033
AlCc - Abweichung [%] 5,8 9,4 12,6 32,8 -
BIC - Abweichung [%] 5,7 9,2 12,3 31,9 -
b0 - Abweichung [%] 0,0 1,1 0,5 1,6 -
b1[0] - Abweichung [%] 2,5 24,5 13,1 35,4 -
b1[9] - Abweichung [%] 2,1 33,9 17,1 45,3 -
b1[143] - Abweichung
0,7 1,2 0,0 1,5 -
[%]
b1[497] - Abweichung
2,8 0,3 2,1 43,3
[%]
Sigma - Abweichung [%] 20,4 4,0 12,8 39,8

GemaB Tabelle 5.21 bewegen sich die Abweichungen der Giliteparameter bei
Nichtberlicksichtigen der Messwerte des Referenzzustandes sowie nach 4- und 8-wochiger
Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH im Bereich zwischen ca. 6 und 13 %. Eine deutlich starkere
Abweichung wird hingegen bei Nichtberiicksichtigung der Messewerte nach 12-wdchiger
Auslagerung beobachtet. Hier ist eine Absenkung der Guteparameter um ca. 32 % zu
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beobachten, welche sich deutlich von den Abweichungen bei Nichtberticksichtigung von allen
anderen Prifzeitpunkten unterscheidet. Zusatzlich ist eine vergleichsweise grolRe Abweichung
der Parameterwerte zu beobachten. Wie bereits bei der Kreuzvalidierung der temperatur-
abhangigen Schadigungsfunktion, wird auch bei der feuchtigkeitsabhangigen Schadigungs-
funktion eine deutlich bessere Anpassung der Modellfunktion bei Nichtberlcksichtigen der

Messwerte nach 12-wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH erzielt.

c) Kombinierte Schadigungsfunktion

Sowohl fiir die temperaturabhdngige als auch fir die feuchtigkeitsabhdngige Schadigungs-
funktion konnte gezeigt werden, dass durch Nichtbericksichtigung der Messwerte nach 12-
wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH die Anpassung deutlich verbessert werden kann.
Dies legt die Vermutung nahe, dass durch die Berticksichtigung des vollstandigen Datensatzes
ein ,overfitting” stattgefunden hat, d. h. die Messwerte nach 12-wdchiger Auslagerung bei
80 °C, 95 % RH einen zu starken Einfluss auf die Modellierung genommen haben. Werden
Messwerte eines beliebigen anderen Priifzeitpunktes bei allen 4 getesteten Alterungs-
bedingungen nicht fir die Modellierung bericksichtigt, so dndern sich die Parameterwerte
der Modellfunktion und dadurch deren Charakteristik stets nur geringfligig. Fir eine
optimierte, kombinierte Schadigungsfunktion werden daher die Einzelfunktion fir
Temperaturabhangigkeit bzw. Feuchtigkeitsabhangigkeit bei Nichtberiicksichtigung der
Messwerte nach 12-wdéchiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH verwendet. Zur Entwicklung der
kombinierten Schadigungsfunktion bei Nichtberlicksichtigung der Messwerte nach 12-
wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH wird in Abb. 5.41 zundchst die entsprechende
Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem feuchtigkeitsabhangigen Parameter b,

(aus Tabelle 5.21) dargestellt.
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Abb. 5.41: Korrelation zwischen absoluter Feuchte AH und dem Parameter b; flir Zugscherproben der
Kombination ,DP800Z - Betamate® 1496F“ bei Nichtberlcksichtigung der Messwerte nach 12-wdchiger
Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH.

GemalR Abb. 5.41 kann die Beziehung zwischen absoluter Feuchtigkeit AH und dem Paramater
b, folgendermalien beschrieben werden:
AH
b1(AH) = 0,232 - exp (——) — 0,229 (LX)
241
Die entsprechende kombinierte Schadigungsfunktion in Anlehnung an EYRING fir
Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ ist in Gleichung (LXI)

dargestellt (rot: Temperaturabhangigkeit, blau: Feuchtigkeitsabhangigkeit).

109 (Timax (T, AH))

/ / 00017 (0 240 ( 11605 11605 )
0, -exp | 0,340 - _
Jexp| —13810 + 14189 exp | 273,15 +23 27315+ T

\)
/l /l (LX)

AH
exp(—0,229 + 0,232 - exp (— m)) -0,988} VZeit

- 0,985

Der empirische Parameter m des PECK-Modells wurde mithilfe der Software JMP® mittels
nichtlinearer Anpassung zu 0,080 bestimmt, wodurch sich die Schadigungsfunktion in

Anlehnung an PECK folgendermaRBen beschreiben lasst:
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log(rmax(T,AH))
=|(exp(0,377 + (-0,229 + 0,232 - exp (- =) - VZeit )) - 0,988)%°%)-

11605 11605 i (LXID)
exp( 13,810 + 14,189 exp( 0,0017 exp(0,340 (273’15+23 273,15+T)> VZelt>>

- 0,985

In Abb. 5.42 sind die kombinierten, optimierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an PECK
bzw. EYRING bei Nichtbertlicksichtigung der Messwerte nach 12-wdchiger Auslagerung bei
80 °C, 95 % RH zur Modellentwicklung fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“

dargestellt.
e 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
30 1 . _ e 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
. = o -8 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
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Abb. 5.42: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur
Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen Schubspannung t,,,, bei
Nichtbericksichtigung der Messwerte nach 12-wdchiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH zur Modellentwicklung
fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“.

Aus Abb. 5.42 geht hervor, dass die Messpunkte mithilfe der optimierten, kombinierten
Schadigungsfunktionen sinnvoll beschrieben werden koénnen. Beide Modellansatze
beschreiben den Verlauf der Messwerte in dhnlicher Weise, bei Standardbedingungen (23 °C,
50 % RH) ist das Modell in Anlehnung an EYRING allerdings konservativer. Obwohl die
Messwerte nach 12-wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH nicht zur Modellbildung
herangezogen wurden, werden diese durch die Modellfunktionen sinnvoll beschrieben. Diese
Messwerte, die gemaR der Kreuzvalidierung als Validierungsteil definiert sind, bestatigen

demnach dem Verlauf der Schadigungsfunktionen.
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5.2.6.2. Verifikation der kreuzvalidierten Schadigungsfunktion anhand neuer Testserie

Nach der Kreuzvalidierung der kombinierten Schadigungsfunktion fiir Zugscherproben der
Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ stellt sich nun zwangslaufig die Frage, ob dieses
Modell auch in der Lage ist, Messungen einer neuen, in analoger Weise durchgefiihrten,
Testserie zu beschreiben. Da insbesondere im Bereich zwischen Beginn der Alterungen und 4-
wochiger Auslagerung in der logarithmischen Auftragung ein vergleichsweiser groRer Bereich
nicht von Messdaten gestiitzt wird, wird gezielt eine Testserie bei allen 4 Alterungs-
konditionen mit Auslagerungszeiten von einem Tag, 4 Tagen sowie 2 Wochen durchgefiihrt.
Wie gut die Messwerte dieser neuen Testserie von den optimierten, kombinierten

Schadigungsfunktionen beschrieben werden kénnen, ist in Abb. 5.43 dargestellt.

® 60°C, 95 % RH, 143 g/kg AH
04 . * ® 80°C, 95 % RH, 497 g/kg AH
T N | 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
k. . W —— Modell (EYRING): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
20 1 i* \i i ® —— Modell (EYRING): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
e B W Modell (EYRING): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
= e, [ Modell (PECK): 60 °C, 95 % RH, 143 g/kg AH
o S 0 e | Modell (PECK): 80 °C, 95 % RH, 497 g/kg AH
2. 101 T = ) Modell (PECK): 23 °C, 50 % RH, 9 g/kg AH
g g |
o . ]
N ® * andere Klebstoffcharge
] H
5 4
L ]
3 4
0 2 4 6 8 10 12

Zeit [Wochen]
Abb. 5.43: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur
Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhdngigkeit der maximalen Schubspannung t,,,, bei
Nichtberiicksichtigung der Messwerte nach 12-wdéchiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH zur Modellentwicklung

fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ mit Messwerten der neuen Testserie anderer Klebstoffcharge.

Aus Abb. 5.43 geht hervor, dass auch die Messwerte der neuen Testserie gut von den
Schadigungsfunktionen in Anlehnung an PECK bzw. EYRING beschrieben werden kdnnen. Die
optimierten, kombinierten Schadigungsfunktionen konnten folglich mithilfe der neuen
Testserie verifiziert werden. Ergdanzend hierzu wird in Abb. 5.44 dargestellt, wie gut die
urspriinglichen Schadigungsfunktionen, bei der der vollstandige Datensatz zur Entwicklung

der Modelle herangezogen wurde, die Messwerte der neuen Testserie beschreiben.
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Abb. 5.44: Darstellung der kombinierten Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING bzw. PECK zur
Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen Schubspannung t7,,, bei
Beriicksichtigung des vollstandigen Datensatzes zur Modellentwicklung fiir die Kombination ,DP800Z -

Betamate® 1496F“ mit Messwerten der neuen Testserie anderer Klebstoffcharge.

Abb. 5.44 zeigt, dass die Messwerte der neuen Testserie deutlich schlechter von den
Schadigungsfunktionen beschrieben werden konnen, bei denen der vollstandige
urspringliche Datensatz zur Modellbildung herangezogen wurde, als durch die
Schadigungsfunktionen, bei denen die Messwerte nach 12-wdchiger Auslagerung bei 80 °C,
95 % RH nicht zur Modellbildung herangezogen wurden. Folglich hat die im vorangegangenen
Kapitel durchgefiihrte Kreuzvalidierung zu einer Verbesserung der Vorhersagegenauigkeit der

Schadigungsfunktionen gefihrt.
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5.2.7. Berechnung von Sicherheitskennwerten im Beobachtungszeitraum

5.2.7.1. Zugscherproben

An jedem Prifhorizont kann sowohl die Versagenswahrscheinlichkeit als auch der
Sicherheitsindex fiir eine beispielhaft gewdhlte Belastung berechnet werden. Im Folgenden
werden Versagenswahrscheinlichkeit und Sicherheitsindex fir jede Alterungsbedingung nach
einer Exposition von 12 Wochen abgeschatzt. Hierzu wird zundchst geprift, ob die Messwerte
dieses Prifzeitpunkts der WEIBULL-Verteilung unterliegen. Sofern die Messwerte der
WEIBULL-Verteilung unterliegen, bilden diese bei Auftragung im WEIBULL-Netz eine Gerade,
aus welcher Formparameter und Skalierungsparameter der WEIBULL-Verteilung bestimmt
werden kénnen. In Abb. 5.45 ist exemplarisch die Uberpriifung der Messwerte auf WEIBULL-
Verteilung der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ bei der Priifung nach 12-
wochiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH dargestellt.

Weibull Wahrscheinlichkeit Diagramm von 80 °C, 95 % RH - 12 Wochen.
Position = 28,0 Skalierung = 15,9
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Abb. 5.45: WEIBULL-Netz fir die maximalen Schubspannungswerte t,,., der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“
nach 12-wéchiger Auslagerung bei 80 °C, 95 % RH.

Aus Abb. 5.45 geht hervor, dass die WEIBULL-Verteilung fiir die Messpunkte angewendet
werden darf (schwarze Linien: 95 %-Quantil) und Form- sowie Skalierungsparameter
berechnet werden kdnnen. Zur Bestimmung der Versagenswahrscheinlichkeit muss zunachst
eine Versagensgrenze definiert werden. Fiir die Berechnungen im Rahmen dieser Arbeit wird

als Versagensgrenze stets 50 % der Anfangsfestigkeit angenommen. Fiir die Kombinationen
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,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F” sowie ,DP800Z — Betamate® 1496F”“ wird daher eine
Versagensgrenze von 14 MPa beziglich der maximalen Schubspannung festgelegt. Die
Versagenswahrscheinlichkeit bei der Versagensgrenze kann direkt aus dem WEIBULL-Netz
durch die lineare Interpolation als y-Wert bei der Versagensgrenze (x-Wert) abgelesen
werden. Die Versagenswahrscheinlichkeiten nach 12-wdéchiger Auslagerung sind in

Abhéngigkeit von der Auslagerungsbedingung in Tabelle 5.22 dargestellt.

Tabelle 5.22: Versagenswahrscheinlichkeiten nach 12-wochiger Auslagerung bei den verschiedenen
Alterungsbedingungen fir die Kombinationen ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F"“ sowie ,DP800Z — Betamate®

1496F“ (Versagensgrenze bei beiden Kombinationen beziiglich der maximalen Schubspannung: 14 MPa).

Stahl 1.4301 - DP800Z —
Bedingung Betamate® 1496F Betamate® 1496F
Py 12w [%] Py 12w [%]
23 °C, 50 % RH 0,50 8,83-10%
80 °C, 0% RH 3,54-10™ 7,91-10
60 °C, 95 % RH 4,59-10°3 100
80 °C, 95 % RH 2,93 100

Aus Tabelle 5.22 geht hervor, dass die Klebstoff-Werkstoff-Kombination entscheidenden
Einfluss auf die Versagenswahrscheinlichkeit nimmt. Wahrend die Kombination ,,Stahl 1.4301
— Betamate® 1496F“ fir alle Alterungsbedingungen nach 12-wéchgier Alterung eine relativ
geringe Versagenswahrscheinlichkeit besitzt, fiihrt eine 12-wdchige Auslagerung bei 60 °C,

95 % RH sowie bei 80 °C, 95 % RH zum vollstandigen Versagen der geklebten Verbindung.

Der Sicherheitsindex nach CORNELL wird gemal folgender Formel berechnet:

o2 402 (LXIID)

Hierbei bezeichnen u,, und oy, den Erwartungswert sowie die Standardabweichung der
Dichtefunktion des Probenwiderstands, purp und oy die entsprechenden Momente der
Dichtefunktion der Einwirkungen. Beispielhaft wird im Rahmen dieser Arbeit eine singuldre
Einwirkung von 5 MPa angenommen (ugz =5 MPa, oz = 0 MPa). Die berechneten Sicherheits-

indices nach 12-wdchiger Auslagerung sind in Tabelle 5.23 dargestellt.
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Tabelle 5.23: Sicherheitsindices gemall CORNELL nach 12-wochiger Auslagerung bei den verschiedenen
Alterungsbedingungen fiir die Kombinationen ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ sowie ,,DP800Z — Betamate®
1496F“ (uz = 5 MPa, oy =0 MPa).

Stahl 1.4301 - DP800Z -
Bedingung Betamate® 1496F Betamate® 1496F
bwazw | Owaizw | Bizw | Bwazw | Owiow | Biaw
23°C,50 % RH 22,3 2,6 6,6 25,5 0,4 48,8
80°C,0% RH 23,1 1,2 15,2 42,2 2,0 18,9
60 °C, 95 % RH 16,3 0,3 34,3 9,7 0,4 10,6
80 °C, 95 % RH 15,9 0,7 15,1 8,2 0,5 5,9

Aus Tabelle 5.23 geht hervor, dass der Sicherheitsindex [ stark von der Streuung der
Messwerte abhangig ist. Obwohl beispielsweise die Erwartungswerte fiir die maximale
Schubspannung bei der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ nach 12-wdchiger
Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH sowie 80 °C, 0 % RH deutlich groRer sind als bei 60 °C, 95 % RH
und 80 °C, 95 % RH sind deren Sicherheitsindices deutlich geringer als bei den beiden
Bedingungen mit hoher relativer Feuchtigkeit. Bei Betrachtung der entsprechenden
Streuungen fillt allerdings auf, dass die Messwerte bei 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH eine
hohere Streuung aufweisen als dies bei 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH der Fall ist. Gemal
der Definition des Sicherheitsindex 8 (Gleichung (LXI1I)) verhalt sich die Streuung indirekt
proportional zum Sicherheitsindex, d. h. je groRer die Streuung einer Messgrolie, desto kleiner
ist der entsprechende Sicherheitsindex. Dieser Zusammenhang kann auch bei der Messreihe
der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ beobachtet werden. Obwohl nach 12-
wochiger Auslagerung bei 80°C, 95 % RH der groRte Erwartungswert der maximalen
Schubspannung erzielt werden konnte, wird hier nicht der groRte Sicherheitsindex berechnet.
Grund ist auch hier die vergleichsweise groRe Streuung der Messwerte, die verglichen mit den
entsprechenden Messwerten der anderen Alterungsbedingungen um einen Faktor von ca. 4-
5 erhoht ist. Zusammenfassend ldsst sich fiir die Betrachtung des Sicherheitsindex S also
festhalten, dass dieser nicht notwendigerweise mit dem gréBten Erwartungswert einer
MessgroRe einhergeht. Die starke Abhangigkeit von der Streuung der Messwerte muss bei der

Interpretation entsprechend beriicksichtigt werden.
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5.2.7.2. Substanz-Schulterproben

Die Bestimmung von Versagenswahrscheinlichkeit und Sicherheitsindex bei einem
festgelegten Prifzeitpunkt erfolgt in analoger Weise zum Vorgehen bei den Zugscherproben.
Zunichst erfolgt stets die Uberpriifung, ob eine WEIBULL-Verteilung vorliegt. Ist dies der Fall
kdnnen sowohl Form- und Skalierungsparameter der WEIBULL-Funktion bestimmt als auch die
Versagenswahrscheinlichkeit fur eine definierte Versagensgrenze im WEIBULL-Netz abgelesen
werden. Die Versagensgrenze wird in Analogie zu den Zugscherproben bei 50 % der Anfangs-
festigkeit festgesetzt. Fir den Klebstoff SikaForce®-7888 ergibt sich infolgedessen eine
Versagensgrenze von 14 MPa beziiglich der maximalen Zugspannung. Die Versagenswahr-
scheinlichkeiten nach 12-wdchiger Auslagerung sind in Abhdngigkeit von der Auslagerungs-

bedingung in Tabelle 5.24 dargestellt.

Tabelle 5.24: Versagenswahrscheinlichkeiten nach 12-wochiger Auslagerung bei den verschiedenen

Alterungsbedingungen fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 (Versagensgrenze: 14 MPa).

SikaForce®-7888
Bedingung
Py 1ow [%]
23°C, 50 % RH 1,54-10
80°C, 0% RH 2,97-10%3
60 °C, 95 % RH 0,01
80 °C, 95 % RH 4,18

Zur Berechnung des Sicherheitsindex nach 12-woéchiger Auslagerung wird auch hier
beispielhaft eine singuldare Einwirkung von 5 MPa angenommen (uz =5 MPa, gz =0 MPa).
Die berechneten Sicherheitsindices nach 12-wochiger Auslagerung fiir den Klebstoff
SikaForce®-7888 sind in Abhangigkeit von der Auslagerungsbedingung in Tabelle 5.25

dargestellt.
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Tabelle 5.25: Sicherheitsindices gemall CORNELL nach 12-wochiger Auslagerung bei den verschiedenen
Alterungsbedingungen fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 (1 =5 MPa, oy =0 MPa).

SikaForce®-7888
Bedingung
Hw 12w Ow,12w Biaw
23°C,50 % RH 27,4 1,4 16,5
80 °C, 0% RH 36,7 1,3 25,2
60 °C, 95 % RH 19,1 0,7 20,7
80 °C, 95 % RH 16,6 0,8 15,2

Wie bereits bei den Zugscherproben aus dem vorangegangenen Kapitel geht auch aus
Tabelle 5.25 eine starke Abhdngigkeit des Sicherheitsindex f von der Streuung hervor. Die
Streuungen der Messwerte bei 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH sind hier etwa um den Faktor
2 grofer als bei 60°C, 95% RH und 80 °C, 95 % RH. Infolgedessen unterscheiden sich
beispielsweise die berechneten Sicherheitsindices bei 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH kaum
von dem bei 23 °C, 50 % RH berechneten, obwohl bei letzterer Bedingung ein deutlich

grofRerer Erwartungswert erzielt werden konnte.

5.2.8. Prognose von Sicherheitskennwerten

5.2.8.1. Problemstellung

Ziel dieser Arbeit ist es, Sicherheitskennwerte wie Versagenswahrscheinlichkeit und
Sicherheitsindex nicht nur im Beobachtungszeitraum der zeitraffenden Alterung zu
berechnen, sondern die Sicherheit geklebter Verbindungen auch tGber den Beobachtungs-
zeitraum hinaus zu prognostizieren. Von primdrem Interesse ist hierbei die Prognose der
Sicherheitskennwerte bei 23 °C, 50 % RH, da diese Alterungsbedingung stellvertretend fiir
typische Einsatzbedingungen geklebter Bauteile stehen. In Kapitel 5.2.1 wurde bereits auf die
Vorgehensweise zur Entwicklung einer Schadigungsfunktion unter Bericksichtigung der
Messwertstreuungen bei Degradationsprozessen eingegangen. In Abb. 5.46 ist zur
Verdeutlichung des Sachverhaltes noch einmal der beispielhafte Verlauf fir die zeitliche

Abhéangigkeit einer ZielgroRe y bei Degradationsprozessen dargestellt.
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Zielgrolie y

1 Versagensgrenze

Zeit
Abb. 5.46: Beispielhafter Verlauf fiir die zeitliche Abhdngigkeit einer ZielgroRe y bei Degradationsprozessen. Die
rote Linie stellt eine gefittete Modellfunktion an die erhaltenen Messpunkte auf Basis der Erwartungswerte
(grine Dreiecke) an den jeweiligen Prifzeitpunkten dar. Die Dichtefunktionen der statistisch verteilten ZielgroRe

am jeweiligen Prifzeitpunkt sind durch blaue Linien gekennzeichnet.

Abb. 5.46 zeigt, dass die Schadigung bei Degradationsprozessen durch eine Modellfunktion
(rote Linie) beschrieben werden kann. Die Schadigungsfunktion wird dabei ausschlieBlich auf
Basis der Erwartungswerte der ZielgroRe bei den entsprechenden Priifzeiten entwickelt. Soll
nun allerdings eine zuverlassige Sicherheitsprognose (iber den Beobachtungszeitraum hinaus
getroffen werden, genigt die alleinige Betrachtung der Schadigungsfunktion nicht. Ohne
Berlicksichtigung der Messwertstreuungen kann der Fall eintreten, dass der durch die
Schadigungsfunktion beschriebene Erwartungswert an einem Zeitpunkt zwar oberhalb einer
definierten Versagensgrenze liegt, unter der Berilicksichtigung der Messwertstreuungen
allerdings bereits eine bestimmte Versagenswahrscheinlichkeit auftritt. Bei dem in Abb. 5.46
dargestellten Beispiel tritt dieser Fall insbesondere bei den beiden letzten Prifzeitpunkten ein.
Die von der entsprechenden Dichtefunktionen und der Versagensgrenze eingeschlossene
Flache, welche ein Mal fir die Versagenswahrscheinlichkeit darstellt, muss fir eine
zuverlassige Sicherheitsprognose bericksichtigt werden, auch wenn die durch die Schadi-

gungsfunktion beschriebenen Erwartungswerte noch oberhalb der Versagensgrenze liegen.
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Zur Prognose der Sicherheitskennwerte an einem beliebigen Zeitpunkt nach Abschluss des
durch Messwerte gestiitzten Beobachtungszeitraums sind daher sowohl eine Abschatzung des
Erwartungswertes als auch eine Abschatzung der Streuung an diesem Zeitpunkt notwendig.
Dabei ist zu beachten, dass die Prognosen stets unsicherer werden, je weiter entfernt der fiir
die Prognose gewdhlte Zeitpunkt vom Ende des Beobachtungszeitraums liegt. Der
Erwartungswert fiir den gewahlten Zeitpunkt kann mithilfe der Schadigungsfunktion direkt
berechnet werden. Uber die Messwertstreuung gibt es allerdings keinerlei Informationen, da
keine Messwerte fur diesen Zeitpunkt verfiigbar sind. Dennoch kann aus Basis von den beiden

folgenden Annahmen eine Aussage (iber die Streuung an diesem Zeitpunkt getroffen werden:

1) Proben, die im Beobachtungszeitraum gegeniiber dem Erwartungswert eine
vergleichsweille groRe ZielgroRe (d. h. beispielsweise Schubspannung, Zugspannung)
aufweisen, wiirden auch eine vergleichsweise grofle Zielgrofle zu einem spateren
Zeitpunkt nach Abschluss des Beobachtungszeitraums aufweisen.

2) Proben, die im Beobachtungszeitraum gegeniiber dem Erwartungswert eine
vergleichsweille kleine ZielgroRe aufweisen, wiirden auch eine vergleichsweise kleine

ZielgrolRe zu einem spadteren Zeitpunkt aufweisen.

Auf Basis dieser beiden Annahmen ist es moglich, im Beobachtungszeitraum erhaltene
Informationen auf einen Zeitpunkt nach Ende der Messreihe zu Ubertragen. Dieses
Ubertragen der Informationen wird mathematisch durch eine Verschiebung der Messwerte
eines jeden Prifzeitpunktes in konstantem Abstand entlang der Schadigungsfunktion zu
einem frei wahlbaren Prognosezeitpunkt realisiert. Auf diese Weise ist es moglich, auf Basis
des durch die Schadigungsfunktion ermittelten Erwartungswertes sowie den Informationen
zur Streuung der Messwerte eine sinnvolle Prognose fiir die Sicherheitskennwerte zu treffen.
Fiir alle Prognosen in dieser Arbeit werden exemplarisch 52 Wochen als Prognosezeitpunkt

festgelegt.

5.2.8.2. Zugscherproben

Die Messwerte fir die maximale Schubspannung, die kombinierte, kreuzvalidierte und
verifizierte Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING sowie die gemaR den Annahmen
in Kapitel 5.2.8.1 prognostizierte Werte fiir die maximale Schubspannung sind in Abb. 5.47 fir
die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ dargestellt.

135



5. Ergebnisse und Diskussion
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Abb. 5.47: Messwerte fir maximale Schubspannung 7,,,, (blaue Punkte), kombinierte, kreuzvalidierte und
verifizierte Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING zur Beschreibung der Temperatur- und
Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen Schubspannung 7,,,, (blaue Linie) sowie prognostizierte Werte fir die

maximale Schubspannung 7, (rote Dreiecke) fiir die Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F".

Die prognostizierten Messwerte fiir die maximale Schubspannung der Kombination ,,DP800Z

— Betamate® 1496F“ werden im WEIBULL-Netz dargestellt (Abb. 5.48).

Weibull Wahrscheinlichkeit Diagramm von 23 °C, 50 % RH - 52 Wochen.
Form = 15,0 Skalierung = 21,1
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Abb. 5.48: WEIBULL-Netz fir die prognostizierten maximalen Schubspannungswerte t,,,, der Kombination ,,DP800Z —
Betamate® 1496F“ nach 52-wochiger Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH.
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GemaR Abb. 5.48 kann die WEIBULL-Verteilung auch fir die prognostizierten Werte der
Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ angenommen werden, lediglich 2 der prognosti-
zierten Werte befinden sich auBerhalb der Grenzen der 95 % - Konfidenzintervalle. In
Abb. 5.49 sind die Messwerte fiir die maximale Schubspannung, die kombinierte Schadigungs-
funktionen in Anlehnung an EYRING sowie die prognostizierte Werte fiir die maximale

Schubspannung fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ dargestellt.

100
- ® Messwerte bei 23 °C, 50 % RH
] A prognostizierte Werte bei 23 °C /50 % RH
60 | —— Modell: 23 °C , 50 % RH (EYRING)
40 A
L ..,
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Abb. 5.49: Messwerte fir maximale Schubspannung 7, (blaue Punkte), kombinierte Schadigungsfunktionen
in Anlehnung an EYRING zur Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhangigkeit der maximalen
Schubspannung 7,,,, (blaue Linie) sowie prognostizierte Werte fir die maximale Schubspannung 7, (rote

Dreiecke) fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“.

In Abb. 5.50 sind die prognostizierten Messwerte fir die maximale Schubspannung der
Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ im WEIBULL-Netz dargestellt. Daraus geht
hervor, dass auch hier die WEIBULL-Verteilung fiir die prognostizierten Werte angewendet
werden kann, da sich alle Werte in den Grenzen der 95 % - Konfidenzintervalle befinden. Auf
Basis der entsprechenden prognostizierten Werte sind in Tabelle 5.26 die prognostizierten
Versagenswahrscheinlichkeiten sowie Sicherheitsindices fiir eine 52-wochige Auslagerung bei
23 °C, 50 % RH fiir die Kombinationen ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F"“ sowie ,,DP800Z —
Betamate® 1496F dargestellt. Zur Berechnung der Versagenswahrscheinlichkeit wurde, wie
bereits bei den Berechnungen im Beobachtungszeitraum, die Versagensgrenze mit 14 MPa
festgelegt. Fir die Berechnung des Sicherheitsindex wurde in Analogie zu den

vorangegangenen Berechnungen eine singulare Belastung von 5 MPa angenommen.

137



5. Ergebnisse und Diskussion

Weibull Wahrscheinlichkeit Diagramm von 23 °C, 50 % RH - 52 Wochen.
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Abb. 5.50: WEIBULL-Netz fiir die prognostizierten maximalen Schubspannungswerte t,,, der Kombination ,Stahl 1.4301 —

Betamate® 1496F“ nach 52-wochiger Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH.

Tabelle 5.26: Prognostizierte Versagenswahrscheinlichkeiten P, und Sicherheitsindices f gemaft CORNELL nach
52-wochiger Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH fiir die Kombinationen ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ bzw.
,»,DP800Z — Betamate® 1496F“ (Versagensgrenze bzgl. 7,,,,: 14 MPa, up =5 MPa, g5 =0 MPa).

Stahl 1.4301 — DP800Z —
Betamate® 1496F Betamate® 1496F
Py sow Hw 52w Ow,52w Bsaw Py sow Hw 52w Ow 52w Bsaw
6,1 19,4 2,6 5,5 0,2 21,1 1,7 9,5

Bei Vorliegen eines konkreten Anwendungsfall erfolgt im nachsten Schritt ein Abgleich der
prognostizierten Sicherheitsindices mit DIN EN 1990 [69], in welcher Mindestwerte des
Sicherheitsindex in Abhadngigkeit von Bezugszeitraum sowie Schadensfolgeklasse empfohlen

werden (Kapitel 2.6.2).

5.2.8.3. Substanz-Schulterproben

Fiir die Prognose der Sicherheitskennwerte der Substanz-Schulterproben wird analog zu den
Zugscherproben vorgegangen. Die Messwerte und die prognostizierten Werte fir die
maximale Zugspannung sowie die Schadigungsfunktionen in Anlehnung an EYRING sind fiir

den Klebstoff SikaForce®-7888 in Abb. 5.51 dargestellt.
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Abb. 5.51: Messwerte fir maximale Zugspannung o,,,, (blaue Punkte), kombinierte Schadigungsfunktionen in
Anlehnung an EYRING zur Beschreibung der Temperatur- und Feuchtigkeitsabhdngigkeit der maximalen
Zugspannung g, (blaue Linie) sowie prognostizierte Werte fiir die maximale Zugspannung o, (rote Dreiecke)

fir den Klebstoff SikaForce®-7888.

In Abb. 5.52 sind die prognostizierten Messwerte flir die maximale Zugspannung des

Klebstoffs SikaForce®-7888 im WEIBULL-Netz eingetragen.

Weibull Wahrscheinlichkeit Diagramm von 23 °C, 50 % RH - 52 Wochen.
Form = 17,5 Skalierung = 26,4
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Abb. 5.52: WEIBULL-Netz fiir die prognostizierten maximalen Zugspannungswerte gy, des Klebstoffs SikaForce®-7888 nach

52-wochiger Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH.
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Aus Abb. 5.52 geht hervor, dass auch fiir die prognostizierten Zugspannungswerte die
WEIBULL-Verteilung angewendet werden darf. Alle prognostizierten Werte liegen innerhalb
der 95 % -Konfidenzbdnder. Fiir den Klebstoff SikaForce®-7888 sind auf Basis der prognos-
tizierten Werte die Versagenswahrscheinlichkeit und der Sicherheitsindex fiir eine 52-wdchige
Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH dargestellt (Tabelle 5.27). Die Versagensgrenze wurde mit
14 MPa analog zu den Berechnungen im Beobachtungszeitraum gewahlt und fir die

Berechnung des Sicherheitsindex eine singuldare Belastung von 5 MPa angenommen.

Tabelle 5.27: Prognostizierte Versagenswahrscheinlichkeit P, und Sicherheitsindex f gemaR CORNELL nach 52-
wochiger Auslagerung bei 23 °C, 50 % RH fir den Klebstoff SikaForce®-7888 (Versagensgrenze bzgl. g,,.,:
14 MPa, ji; =5 MPa, oy =0 MPa).

SikaForce®-7888

Py sow HUw 52w Ow,52w Bsaw

1,51-1073 26,4 1,8 11,9

Auch hier erfolgt bei Vorliegen eines konkreten Anwendungsfall im nachsten Schritt ein

Abgleich des prognostizierten Sicherheitsindex mit DIN EN 1990 [69].

5.3. Entwicklung neuer Modelle zur Prognose der Alterungsprogression in Abhdngigkeit

von Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Belastung

5.3.1. Auswahl geeigneter Datenbasis fiir die Modellierung

Bei den mit mechanischer Belastung gealterten Zugscherproben waren bei den Bedingungen
mit niedriger absoluter Feuchtigkeit (23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH) keine signifikanten
Veranderungen des Verlaufs der maximalen Schubspannung im Beobachtungszeitraum
gegeniber den Alterungen ohne mechanische Belastung zu erkennen. Bei den Bedingungen
mit hoher absoluter Feuchtigkeit (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) konnte allerdings ein
deutlicher Einfluss der mechanischen Belastung beobachtet werden. Im belasteten Zustand
versagten die Proben bei diesen beiden Bedingungen bereits nach wenigen Tagen und damit
deutlich vor dem ersten Prifzeitpunkt zur Charakterisierung der maximalen Schubspannung
nach 4-wochiger Auslagerung. Aufgrund des sehr frihen Versagens der Proben bei den
Bedingungen mit hohem Feuchtegehalt ist es nicht moglich, die maximale Schubspannung als

Charakteristikum zur Entwicklung einer Schadigungsfunktion zu verwenden. Da sich allerdings
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die Zeit bis zum Versagen (TTF) der Proben bei 60 °C, 95% RH und 80 °C, 95 % RH
unterscheidet, kann die TTF prinzipiell ersatzweise zur maximalen Schubspannung als
Charakteristikum verwendet werden. Hierzu wurden zusatzliche Alterungsuntersuchungen
flir weitere Temperatur-Feuchte-Kombinationen mit hoher, absoluter Feuchtigkeit durch-
geflihrt. In den nachfolgenden Kapiteln zur Modellierung der Schadigung von Zugscherproben
in Abhangigkeit von Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Belastung wird auf Basis der
TTF die Abhangigkeit von diesen Einflussfaktoren mithilfe der kommerziellen Softwares JMP®

und Origin® (OriginLab Cooperation, Northampton, USA) durchgefiihrt.

5.3.2. Analyse der Effektzusammensetzung

Fiir die Proben, die unter statischer Belastung gealtert wurden, kann fir die Modellierung
nicht in analoger Weise vorgegangen werden wie bei den Proben, die unbelastet gealtert
wurden. Grund hierflr ist, dass nicht fir alle der 4 urspriinglich festgelegten Alterungs-
bedingungen eine kontinuierliche Verdnderung der maximalen Schubspannung durch die
Wahl der Priifzeitpunkte nach 4, 8 und 12 Wochen beobachtet werden konnte. Bei den
Bedingungen mit hoher absoluter Feuchtigkeit (60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH) wurde ein
Versagen der Proben vor dem ersten Prifzeitpunkt beobachtet, wodurch die maximale
Schubspannung zu keinem Zeitpunkt nach der Referenzpriifung erfasst werden konnte. Fiir
die Bedingungen mit niedriger absoluter Feuchtigkeit (80 °C, 0 % RH und 23 °C, 50 % RH)
wurde hingegen gegeniiber den Proben, die unbelastet gealtert wurden, keine signifikante
Veranderung des Degradationsverhaltens anhand der maximalen Schubspannung
beobachtet. Da nur fiir 2 der 4 urspriinglich festgelegten Alterungsbedingungen die maximale
Schubspannung zu allen Prifzeitpunkten ermittelt werden konnte, ist die Datenbasis fiir die
Auswertung gemaR eines zerstorenden Degradationstests (ADDT) wie sie fiir die unbelastet
gealterten Proben durchgefiihrt wurde, unzureichend. Die Beobachtung, dass bei den
Auslagerungsbedingungen mit hoher absoluter Feuchtigkeit ein sehr friihes Versagen der
geklebten Verbindung eintritt, wahrend bei den Auslagerungsbedingungen mit geringer
absoluter Feuchtigkeit keine signifikante Veranderung der Eigenschaften des Klebverbundes
gegenlber unbelastet gealterten Proben festgestellt werden konnte, deutet auf einen starken
Einfluss der Feuchtigkeit auf das Versagensverhalten von unter Belastung gealterter Proben
hin. Weiterhin konnte jedoch anhand der experimentellen Daten beobachtet werden, dass die

TTF in erster Linie von der Temperatur abzuhdngen scheint, sobald eine gewisse Menge
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Feuchtigkeit im System vorhanden ist. Um eine mathematisch fundierte Einschatzung der
Effekteinfliisse auf die TTF treffen zu kdnnen, werden nachfolgend die Einfliisse der Effekte
Temperatur, absoluter Feuchtigkeit und Last auf die TTF untersucht. Zunachst werden in
Fall 1 stets die Ergebnisse aller Alterungsbedingungen beriicksichtigt (also sowohl die
Ergebnisse fur Alterungsbedingungen mit niedriger als auch mit hoher absoluter Feuchtigkeit).
Zur Untersuchung des Effekteinflusses bei einer gewissen Feuchtigkeitsmenge im System
werden in Fall 2 nur die Ergebnisse bei Anwesenheit mit einer vergleichsweisen grollen
absoluten Feuchtigkeit berlcksichtigt. Die Analyse der Effektzusammensetzung wird mithilfe

der Software JIMP® durchgefiihrt.

5.3.2.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

a) Fall 1: Effekteinfluss bei Beriicksichtigung der Ergebnisse mit hoher und niedriger
absoluter Feuchtigkeit
Zur Berucksichtigung der Ergebnisse bei niedriger absoluter Feuchtigkeit wird die Annahme
getroffen, dass die TTF 12 Wochen betragt. Es ist zwar nicht zu erwarten, dass die Proben
unmittelbar nach Ablauf des Beobachtungszeitraums von 12 Wochen versagen, allerdings sind
keine Erkenntnisse lber das Verhalten der unter mechanischer Belastung gealterter Proben
nach Ende des Beobachtungszeitraums vorhanden. Bei dem letzten Prifzeitpunkt nach
12 Wochen wurde sowohl bei 23 °C, 50 % RH als auch bei 80 °C, 0 % RH noch eine hohe
maximale Schubspannung gemessen. Folglich betrdgt die TTF mindestens 12 Wochen. Die
Zusammenfassung der Effekteinfllisse von Temperatur, absoluter Feuchtigkeit und Last auf
die ZielgroBe TTF fir Zugscherproben der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“, die

unter statischer Zuglast gealtert wurden, ist in Abb. 5.53 dargestellt.
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Abb. 5.53: Zusammenfassung der Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit (AH), Last und Temperatur (T) auf
die ZielgroRe TTF fiir Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, die unter statischer
Zuglast gealtert wurden. Fall 1: Beriicksichtigung aller Bedingungen (mit hohen und niedrigen absoluten

Feuchten).

Abb. 5.53 zeigt das Ergebnis der softwareinternen Regression zur Ermittlung der
Effekteinfllisse von absoluter Feuchtigkeit, Last und Temperatur. Das korrigierte
BestimmtheitsmaR 72, welches das Verhéltnis der durch das softwareinterne Modell
erklarbaren Varianz im Verhéltnis zur Gesamtvarianz charakterisiert, ist zu 0,38 berechnet.
Grundsatzlich gilt hierbei: Je kleiner das Bestimmtheitsmald ist, desto weniger Varianz kann
durch das zur Regression gewdhlte Modell aufgeklart werden. In diesem Fall bedeutet ein
korrigiertes Bestimmtheitsmal} von 0,38, dass 38 % der Varianz durch das verwendete Modell
beschrieben und folglich auf die modellierten Effekteinflisse zuriickgeflihrt werden kann. Zur
Charakterisierung der Effektstiarke werden in der Literatur eine Vielzahl von MaRzahlen
diskutiert. Wird wie hier eine Regressionsanalyse durchgefiihrt hat sich als MaR fir die
Effektstirke COHEN’s f2 bewihrt, welches mit dem BestimmtheitsmaR r? in folgendem

Zusammenhang steht [99]:

(LXIV)
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Gemilk der Einteilung der Effektstirken nach COHEN wird mit f2 = 0,02 eine kleine, mit
f? = 0,15 eine mittlere und mit f2 = 0,35 eine groRe Effektstirke eingestuft [100]. Demnach
gilt fur die durch die Effekteinflisse absolute Feuchtigkeit, Last und Temperatur

hervorgerufene Effektstarke nach COHEN's f2:

0,38

2_—=
fr=1"038" %2 (LXV)

Die Effektstirke nach COHEN’s f2 wiirde demnach mit 0,62 einer groRen Effektstirke
zugeordnet werden. Zu berlicksichtigen ist hier allerdings, dass die TTF fir die Alterungen bei
niedriger absoluter Feuchtigkeit (23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH) wie eingangs beschrieben
zu 12 Wochen angenommen wurden. Es ist jedoch zu erwarten, dass die TTF in beiden Fallen
deutlich groRer ist. Demnach konnen sowohl die MalRzahl nach COHEN sowie die weitere
Charakterisierung der Effektstarken nur qualitativ und nicht quantitativ zur Analyse der
Ergebnisse herangezogen werden. Aus Abb. 5.53 geht ebenfalls eine differenzierte Bewertung
der Effektstarken von absoluter Feuchtigkeit, Last und Temperatur hervor. Die groRte
Effektstarke wird dabei der absoluten Feuchtigkeit zugeschrieben, knapp gefolgt von dem
Temperatureinfluss und schlielich dem Lasteinfluss mit der geringsten Effektstarke. Auch
diese Analyse kann aufgrund der starken Vereinfachung der TTF bei den Bedingungen mit
kleiner absoluter Feuchtigkeit nur qualitativer Natur sein. Weiterhin ist darauf hinzuweisen,
dass in Abb. 5.53 ein kleiner p-Wert mit einer hohen Effektstarke assoziiert ist. Der p-Wert ist
zwar eine Funktion der Effektstarke und wird daher in der praktischen Anwendung haufig zur
Charakterisierung der Effektstarke verwendet [101]. Es ist allerdings zu beachten, dass der p-
Wert auch vom Stichprobenumfang abhangt [101], [102]. Folglich kann ein kleiner p-Wert
entweder durch einen groBen Effekt oder aber auch durch einen groBen Stichprobenumfang
hervorgerufen sein [102]. Umgekehrt kann ein kleiner p-Wert auf eine kleine Effektstarke
hinweisen oder in einem kleinen Stichprobenumfang begriindet sein [102]. Aufgrund dessen
konnen die Effektstdrken dieser Testserie untereinander zwar qualitativ anhand der p-Werte
charakterisiert werden, flr Vergleiche mit weiteren Versuchsreihen oder unterschiedlicher
Stichproben sind die p-Werte allerdings nicht aussagekraftig [101]. Nichtsdestotrotz geht aus
Abb. 5.53 deutlich hervor, dass die absolute Feuchtigkeit und die Temperatur dhnliche
Effektstarken aufweisen. Die Einflussdiagramme fir die Effekteinflisse von Temperatur,

absoluter Feuchtigkeit und Last sind in Abb. 5.54 dargestellt.
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Abb. 5.54: Effekteinfluss von Temperatur (a), absoluter Feuchtigkeit (b) sowie Last (c) auf die ZielgréRe TTF fir
Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, die unter statischer Zuglast gealtert wurden.

Fall 1: Bertcksichtigung aller Bedingungen (mit hohen und niedrigen absoluten Feuchten).

Aus den Einflussdiagrammen in Abb. 5.54 kann als MaR fir die Effektstdrke der Betrag der
Steigung der Regressionsgeraden herangezogen werden. Dabei weisen die Regressions-
geraden in den Einflussdiagrammen von absoluter Feuchtigkeit und Temperatur grofSe
Steigungen auf (welche mit einer groRe Effektstarke korrelieren), wdhrend im
Einflussdiagramm der Last eine deutlich geringere Steigung der Regressionsgeraden (und

damit einhergehend auch eine geringe Effektstarke) zu verzeichnen ist.
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b) Fall 2: Effekteinfluss bei Beriicksichtigung der Ergebnisse mit hoher absoluter
Feuchtigkeit

In Abgrenzung zu vorangegangenem Fall werden nun die Effekteinfliisse nur unter Berlicksich-
tigung der Ergebnisse bei hoher absoluter Feuchtigkeit untersucht. Hierzu werden alle
Bedingungen mit Ausnahme der Bedingungen 23 °C, 50 % RH und 80 °C, 0 % RH verwendet.
Fiir diesen 2. Fall ist die Zusammenfassung der Effekteinfliisse von Temperatur, absoluter
Feuchtigkeit und Last auf die ZielgroBe TTF fir Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z —
Betamate® 1496F“ in Abb. 5.55 dargestellt.

4 = ZielgréBe TTF (Tage)

4 Gesamtes Modell
4 Effektzusammenfassung

Log-
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T(°C) 4,180 ol b 0.00007
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1 korrigiert 0.670746
Wurzel der mittleren quadratischen Abweichung 1,948481
Mittelwert der ZielgroBe 8,078571
Beobachtungen (oder Summe Gewichte) 14

Abb. 5.55: Zusammenfassung der Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit (AH), Last und Temperatur (T) auf
die ZielgroRe TTF fur Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, die unter statischer

Zuglast gealtert wurden. Fall 2: Nur Beriicksichtigung der Bedingungen mit hohen absoluten Feuchten.

Aus Abb. 5.55 geht hervor, dass das korrigierte BestimmtheitsmaR 72 der Regression zur
Ermittlung der Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit, Last und Temperatur zu 0,87
berechnet ist. Das heil$t 87 % der Varianz kann durch das verwendete Modell beschrieben und
folglich auf die modellierten Effekteinfliisse zurlickgefiihrt werden. Zur Charakterisierung der

Effektstirke wird erneut die MaRzahl nach COHEN f?2 berechnet:
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. 0,87 669
f “1-087 (LXVI)

GemiR der Einteilung der Effektstirken nach COHEN’s f2 wiirde der Gesamteinfluss der
Effekte demnach als groRR eingestuft werden [100]. Aus Abb. 5.55 geht die differenzierte
Bewertung der Effektstarken von absoluter Feuchtigkeit, Last und Temperatur hervor. Die
groRte Effektstarke wird in diesem Fall der Temperatur zugeschrieben, gefolgt von dem
Lasteinfluss und schlielich der absoluten Feuchtigkeit mit der kleinsten Effektstarke.
Gegenliber vorangegangenem Fall, bei welchem auch die Bedingungen mit niedriger
absoluter Feuchtigkeit berlicksichtigt wurden, hat sich die Reihenfolge der Effektstarken
folglich vollig verandert. Die absolute Feuchtigkeit, welche bei Berlicksichtigung der
Bedingungen mit hoher und niedriger absoluter Feuchtigkeit, die groBte Effektstarke
aufgewiesen hat, hat bei ausschlieRlicher Beriicksichtigung der Ergebnisse bei hohen
absoluten Feuchten nur einen geringen Effekteinfluss. Folglich ist davon auszugehen, dass bei
einer gewissen Menge Feuchtigkeit im System die Versagenszeit nur noch maligeblich von
Temperatur und Last beeinflusst wird, allerdings kaum noch von der absoluten Feuchtigkeit
(hier betrachteter Fall 2). Bis dieser Grenzwert der absoluten Feuchtigkeit erreicht ist, wird die
Versagenszeit im Gegensatz dazu maRgeblich von der absoluten Feuchtigkeit beeinflusst,
wahrend sowohl Last als auch Temperatur einen geringen Einfluss ausiiben (vorangegangener
Fall 1). Die einzelnen Einflussdiagramme fiir die Effekteinfliisse von Temperatur, absoluter
Feuchtigkeit und Last bei ausschlieBlicher Berlicksichtigung der Bedingungen mit hohen

absoluten Feuchten sind in Abb. 5.56 dargestellt.
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Abb. 5.56: Effekteinfluss von Temperatur (a), absoluter Feuchtigkeit (b) sowie Last (c) auf die ZielgroRe TTF fir
Zugscherproben der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“, die unter statischer Zuglast gealtert wurden.

Fall 2: Nur Berticksichtigung der Bedingungen mit hohen absoluten Feuchten.

Die Regressionsgerade im Einflussdiagramm der Temperatur weist die groRte Steigung auf
und die absolute Feuchtigkeit die kleinste Steigung. Der Temperatur ist demnach der groRte

Effekteinfluss zuzuordnen, der absoluten Feuchtigkeit der kleinste.

5.3.2.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Zur Untersuchung des Effekteinflusses auf die Alterungsbestandigkeit von Zugscherproben
der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ wird analog zum vorangegangenen
Kapitel vorgegangen. Auch die entsprechende Fallunterscheidung (Fall 1: Effekteinfluss bei
Berlicksichtigung der Ergebnisse mit hoher und niedriger absoluter Feuchtigkeit, Fall 2:
Effekteinfluss bei ausschlieflicher Beriicksichtigung der Ergebnisse bei hoher absoluter
Feuchtigkeit) wird beibehalten.
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a) Fall 1: Effekteinfluss bei Beriicksichtigung der Ergebnisse mit hoher und niedriger
absoluter Feuchtigkeit

Zur Berucksichtigung der Ergebnisse bei niedriger absoluter Feuchtigkeit wird auch hier die

Annahme getroffen, dass die TTF fiir 80 °C, 0 % RH und 23 °C, 50 % RH 12 Wochen betragt.

Die Zusammenfassung der Effekteinfliisse von Temperatur, absoluter Feuchtigkeit und Last

auf die ZielgroRe TTF fir Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“

istin Abb. 5.57 dargestellt.
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Abb. 5.57: Zusammenfassung der Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit (AH), Last und Temperatur (T) auf
die ZielgroRe TTF fiir Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter statischer

Zuglast gealtert wurden. Fall 1: Berticksichtigung aller Bedingungen (hohe und niedrige absolute Feuchten).

GemaR Abb. 5.57 wurde das korrigierte Bestimmtheitsmal 2 zu 0,38 berechnet, d. h. 38 %
der Varianz kann durch das verwendete Modell beschrieben und folglich auf die modellierten
Effekteinflisse zurlickgefihrt werden kann. Die durch die Summe der Effekteinfliisse

hervorgerufene Effektstirke nach COHENS f 2 ergibt sich demnach zu:

, 038
fr= 1-10,38

Die Effektstirke nach COHEN’s f2 wiirde mit 0,62 demnach gemaR der Einteilung nach COHEN

= 0,62 (LXVII)

[100] als groRe Effektstarke eingruppiert werden.
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Aus Abb. 5.57 geht eine differenzierte Bewertung der Effektstarken von absoluter
Feuchtigkeit, Last und Temperatur hervor. Die groRte Effektstarke wird dabei der absoluten
Feuchtigkeit zugeschrieben, gefolgt von dem Lasteinfluss und schlieRlich dem Temperatur-
einfluss mit der geringsten Effektstarke. Diese Analyse kann aufgrund der starken Verein-
fachung der TTF bei den Bedingungen mit kleiner absoluter Feuchtigkeit nur qualitativer
Natur sein. Die Einflussdiagramme fiir die Effekteinfliisse von Temperatur, absoluter

Feuchtigkeit und Last sind in Abb. 5.58 dargestellt.
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Abb. 5.58: Effekteinfluss von Temperatur (a), absoluter Feuchtigkeit (b) sowie Last (c) auf die ZielgréBe TTF fir
Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter statischer Zuglast gealtert

wurden. Fall 1: Berlicksichtigung aller Bedingungen (mit hohen und niedrigen absoluten Feuchten).

In Abb. 5.58 weist die Regressionsgerade im Einflussdiagramm der absoluten Feuchtigkeit die
grofSte Steigung auf und die Temperatur die kleinste Steigung. Folglich stellt hier die absolute

Feuchtigkeit den groRten und die Temperatur den kleinsten Einfluss dar.
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b) Fall 2: Effekteinfluss bei Beriicksichtigung der Ergebnisse mit hoher absoluter
Feuchtigkeit

Fir den Fall, dass ausschlieBlich die Ergebnisse mit hoher absoluter Feuchtigkeit zur

Bewertung der Effekteinfliisse herangezogen werden, ist die Zusammenfassung der

Effekteinfllisse von Temperatur, absoluter Feuchtigkeit und Last auf die ZielgroRe TTF fur

Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301— Betamate® 1496F in Abb. 5.59 dargestellt.
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Abb. 5.59: Zusammenfassung der Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit (AH), Last und Temperatur (T) auf
die ZielgroRe TTF fiir Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter statischer

Zuglast gealtert wurden. Fall 2: Nur Beriicksichtigung der Bedingungen mit hohen absoluten Feuchten.

Abb. 5.59 zeigt, dass das korrigierte BestimmtheitsmaR 72 der Regression zur Ermittlung der
Effekteinfliisse von absoluter Feuchtigkeit, Last und Temperatur zu 0,91 berechnet wurde. Zur
Charakterisierung der Effektstirke wird mithilfe des korrigierten BestimmtheitsmaR 72 erneut

die Effektstirke nach COHEN f?2 berechnet:

e 2L _y04
f =T—o091 ¥ (LXVIII)

GemiR der Einteilung der Effektstiarken nach COHEN’s f2 wird der Gesamteinfluss der Effekte

demnach als grol? eingruppiert [100].
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Abb. 5.59 zeigt bei der Einzelbetrachtung der Effekte, dass die Temperatur die grofSte
Effektstarke aufweist, gefolgt von Last und schlieRlich der absoluten Feuchtigkeit. Gegenliber
Fall 1 hat sich die Reihenfolge der Effektstarken demnach grundlegend verandert. Die absolute
Feuchtigkeit, die in Fall 1 noch maRgeblichen Einfluss genommen hat, nimmt bei ausschlieR-
licher Beruicksichtigung der Ergebnisse bei hohen absoluten Feuchten einen geringen Einfluss
auf die TTF. Auch hier ist — wie bereits bei der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ —
bei Uberschreiten eines gewissen Grenzwerts an absoluter Feuchtigkeit im System die TTF
nur noch mafRgeblich von Temperatur und Last abhdngig. Im Gegensatz hierzu wird die TTF
bis zum Erreichen dieses Grenzwerts der absoluten Feuchtigkeit in erster Linie von der
absoluten Feuchtigkeit beeinflusst (Fall 1). Die einzelnen Einflussdiagramme fiir die Effektein-
flisse von Temperatur, absoluter Feuchtigkeit und Last bei ausschlieflicher Berlicksichtigung

der Bedingungen mit hohen absoluten Feuchten sind in Abb. 5.60 dargestellt.
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Abb. 5.60: Effekteinfluss von Temperatur (a), absoluter Feuchtigkeit (b) sowie Last (c) auf die ZielgréBe TTF fir

Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter statischer Zuglast gealtert

wurden. Fall 2: Nur Beriicksichtigung der Bedingungen mit hohen absoluten Feuchten.
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Die Regressionsgerade im Einflussdiagramm der Temperatur weist die gréRte Steigung auf
und die absolute Feuchtigkeit die kleinste Steigung. Die Temperatur weilt demnach den

groBten Effekteinfluss auf, die Feuchtigkeit den kleinsten.

5.3.3. Temperaturabhdngige Schadigungsfunktion

Da die Modellierung der Alterungsbestdndigkeit von unter Belastung gealterten
Zugscherproben nicht — wie bei den unbelastet gealterten Zugscherproben — auf der
Datenbasis eines ADDT erfolgen kann, wird der Zusammenhang zwischen TTF und den
Einflussfaktoren untersucht. Hierbei wird zundchst die Abhdngigkeit der TTF von der
Temperatur betrachtet. Zur Beschreibung des Temperatureinflusses fiir unbelastet gealterte
Zugscherproben hat sich ein ARRHENIUS-Term bewahrt. Im Folgenden wird daher zunachst
Eignung der ARRHENIUS-Gleichung zur Beschreibung der Alterung unter mechanischer
Belastung gealterter Zugscherproben untersucht. Wie bereits in Kapitel 2 erldutert, beschreibt
die ARRHENIUS-Gleichung den Zusammenhang zwischen der Geschwindigkeit einer Reaktion

und der Temperatur gemal nachfolgender Gleichung [30], [32].

kap = A- eXp(—% (LXIX)
Hierbei bezeichnet k die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante, E, die Aktivierungsenergie
und T die Temperatur der chemischen Reaktion, R die universelle Gaskonstante und A einen
konstanten Frequenzfaktor. Die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante ist dabei ein MaR fiir die
Geschwindigkeit einer Reaktion. Fir die in dieser Arbeit durchgefiihrten zeitraffenden
Alterungsuntersuchungen kann die TTF als Charakteristikum fiir die Degradationsgeschwin-
digkeit der unter mechanischer Belastung gealterten Zugscherproben herangezogen werden.

Die TTF ist umgekehrt proportional zur Degradationsgeschwindigkeit. Es gilt demnach:

1
TTF = ar (LXX)

Durch Einsetzen von Gleichung (LXIX) in Gleichung (LXX) und Logarithmieren kann die

Beziehung zwischen TTF und Temperatur T folgendermalen beschrieben werden:

1 ( ! ) In(A) — 28
"\77F) TV T RT (LXXT)

Wird nun In (%) in Abhangigkeit von% in einem Diagramm aufgetragen kann durch lineare

Regression Uiberprift werden, ob der Zusammenhang zwischen TTF und Temperatur T durch

die ARRHENIUS-Gleichung beschrieben werden kann.
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5.3.3.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

In Abb. 5.61 ist flr die Zugscherproben der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“, die
unter einer statischen Zuglast von 345 N (= 10 % Fqx 80°c) gealtert wurden, In (#) in

Abhangigkeit von % aufgetragen. Zusatzlich wurde eine lineare Regression durchgefihrt.

DP800Z - Betamate 1496F

-0,5
1 } Gleichung y=a+ b
10- Zeichnen In (1TTF)
e Gewichtung Keine Gewichtung
Schnittpunkt mit der Y-Achse 2322133+ 4 58798
— i Steigung -8,74848 + 170431
Q 154 Fehler der Summe der Quadrate 0,34519
o Pearson R -0,93177
E | @ R-Cluadrat{COD) 086582
: E Kor. R-Quadrat 0,83525
(1
= 2,0
5
— ]
~
£
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T T T T T L T L T
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1T [1/K *10°%)
Abb. 5.61: Auftragung von In (ﬁ) in Abhangigkeit von %ﬁjr die Zugscherproben der Kombination ,DP800Z —
Betamate® 1496F“, die unter einer statischen Zuglast von 345 N (= 10 % Fy, 44 g0°c) gealtert wurden. Die rote Linie

beschreibt die lineare Regression der Messwerte, deren Parameter in der Tabelle dargestellt sind.

Aus den Abb. 5.61 geht hervor, dass die Messwerte bei Auftragung von In (T;—F) in
Abhangigkeit von% durch eine lineare Regression (korrigiertes BestimmtheitsmaR R? = 0,83)
und demnach durch die ARRHENIUS-Gleichung beschrieben werden kénnen. Die direkte
Abhéangigkeit der TTF von der Temperatur T fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate®

1496F“ kann daher wie folgt beschrieben werden:

1

exp(— 87T48) (LXXIT)

TTF(T) = 8,40 - 10711 -
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5.3.3.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Fiir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter einer

statischen Zuglast von 365 N (= 10 % F, 44 go°c) gealtert wurden, ist in Abb. 5.62 In (#) in

Abhangigkeit von % aufgetragen und eine lineare Regression durchgefiihrt.

Stahl 1.4301 - Betamate 1496F
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Abb. 5.62: Auftragung von In (%) in Abhangigkeit von %f(]r die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301
— Betamate® 1496F, die unter einer statischen Zuglast von 365 N (= 10 % F,,4x gooc) gealtert wurden. Die rote

Linie beschreibt die lineare Regression der Messwerte, deren Parameter in der Tabelle dargestellt sind.

Abb. 5.62 zeigt, dass die Messwerte bei Auftragung von In (%) in Abhangigkeit von % durch
eine lineare Regression beschrieben werden konnen (korrigiertes Bestimmtheitsmal}
R?=0,91) und folglich durch die ARRHENIUS-Gleichung beschrieben werden kénnen. Die
direkte Abhangigkeit der TTF von der Temperatur T fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 —

Betamate® 1496F" kann daher folgendermaRen beschrieben werden:

1

1029 LXXIII
exp(—192) (LXXIIL)

TTF(T) = 9.33-10713 -
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5.3.4. Feuchtigkeitsabhdngige Schadigungsfunktion

Bei der Modellierung der Feuchtigkeitsabhangigkeit von unter Belastung gealterten
Zugscherproben wird aufgrund der unzureichenden Datenbasis zur Modellierung eines ADDT
in analoger Weise zur Modellierung der Temperaturabhangigkeit vorgegangen. Zur Analyse
der Feuchtigkeitsabhangigkeit wird der Zusammenhang zwischen TTF und der absoluten
Feuchtigkeit AH untersucht. In Kapitel 5.3.2 zur Analyse der Effektzusammensetzung wurde
bereits gezeigt, dass bis zu einer bestimmten Feuchtigkeitsmenge im System die TTF in erster
Linie von der absoluten Feuchtigkeit AH abhdngig ist. Ist diese definierte Feuchtigkeitsmenge
hingegen Uberschritten, so konnte sowohl fir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“
als auch fir die Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F" gezeigt werden, dass dann
die TTF in erster Linie von der Temperatur abhangig ist und die Feuchtigkeit nur einen
nachrangigen Einfluss auf die TTF nimmt. In den nachfolgenden Kapiteln wird der Einfluss der
absoluten Feuchtigkeit AH auf die TTF fir hohe Feuchtigkeitsmengen untersucht (also nach
Uberschreiten des Umschlagpunkts der Effektzusammensetzung). Da fiir diese bisher keine
Modellierungsansatze vorhanden sind, wird untersucht, ob sich auch die Feuchtigkeits-
abhangigkeit prinzipiell auch durch eine ARRHENIUS-Gleichung beschreiben ldsst. Der zu
Uberprifende Modellierungsansatz ergibt sich in Anlehnung an das Vorgehen zur

Modellierung der Temperaturabhangigkeit wie folgt:

In (——) ~In(4 Lo

n(TTF) ~In(4) — 2 um (LXXIV)
Nachfolgend wird analog zur Vorgehensweise bei der Analyse der Temperaturabhangigkeit
In (#) in Abhdngigkeit von ﬁ in einem Diagramm aufgetragen und durch lineare Regression

Uberprift, ob der Zusammenhang zwischen TTF und absoluter Feuchtigkeit AH durch die
ARRHENIUS-Gleichung beschrieben werden kann.

5.3.4.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F
Abb. 5.63 zeigt fir die Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“, die

unter einer statischen Zuglast von 345 N (= 10 % Fyq4 gooc) gealtert wurden, die Auftragung

von In (T;—F) in Abhdngigkeit von ﬁ sowie die entsprechende lineare Regression.
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DP800Z - Betamate 1496F
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Abb. 5.63: Auftragung von In (%) in Abhangigkeit von i flr die Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z —
Betamate® 1496F“, die unter einer statischen Zuglast von 345 N (= 10 % F,;,4, gooc) gealtert wurden. Die rote Linie

beschreibt die lineare Regression der Messwerte, deren Parameter in der Tabelle dargestellt sind.

Abb. 5.63 zeigt, dass die Messwerte bei Auftragung von In (T;—F) in Abhdngigkeit von ﬁ nur
unzureichend durch eine lineare Regression beschrieben werden konnen (korrigiertes
BestimmtheitsmaR R? = 0,45). Dies kdnnte dadurch begriindet sein, dass die TTF im Bereich
der hohen Feuchtigkeitsmengen nicht in erster Linie von der Feuchtigkeit AH abhangig ist,
sondern von der Temperatur T. Temperatureinfluss und Feuchtigkeitseinfluss Giberlagern sich
also in der Darstellung aus Abb. 5.63 moglicherweise. Da allerdings keine vollstandige
Trennung von Temperatur- und Feuchtigkeitseinfluss moglich ist, kann die Abhangigkeit der
TTF von der absoluten Feuchtigkeit AH fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“
resultierenden

zumindest ndherungsweise durch die aus der linearen Anpassung

Funktionsgleichung beschrieben werden:

LXXV
exp(—m ( )
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5.3.4.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

In Abb. 5.64 ist fiir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“,

die unter einer statischen Zuglast von 365 N (= 10 % Fpaxg0°c) gealtert wurden, die
1 . . e 1 .. . . .

Auftragung von In (m) in Abhangigkeit von o5 Sowie eine lineare Regression dieser

Messwerte dargestellt.
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Abb. 5.64: Auftragung von In (ﬁ) in Abhangigkeit von ﬁ fir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl

1.4301 — Betamate® 1496F“, die unter einer statischen Zuglast von 365 N (= 10 % F,;,4x gooc) gealtert wurden. Die

rote Linie beschreibt die lineare Regression der Messwerte, deren Parameter in der Tabelle dargestellt sind.

Aus Abb. 5.64 geht hervor, dass die Messwerte bei Auftragung von In (#) in Abhangigkeit

von ﬁ durch eine lineare Regression beschrieben werden kénnen (korrigiertes Bestimmt-
heitsmaR R? = 0,91). Die Abhingigkeit der TTF von der absoluten Feuchtigkeit AH fiir die
Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ kann daher durch die aus der linearen

Anpassung resultierenden Funktionsgleichung beschrieben werden:

TTF(AH) = 0,7 -

392
exp(— 302 (LXXVI)

158



5. Ergebnisse und Diskussion

5.3.5. Lastabhangige Schadigungsfunktion

In analoger Weise zu den vorangegangenen Kapiteln zur Modellierung von Temperatur- und
Feuchtigkeitsabhangigkeit wird zur Modellierung der Lastabhdngigkeit der Zusammenhang
zwischen der TTF und der statischen Last untersucht. Da bisher keine Informationen tber
Modellierungsansdtze zur lastabhdngigen Degradation der in dieser Arbeit untersuchten
geklebten Verbindungen bekannt sind, erfolgt die Modellierung in den nachfolgenden
Kapiteln schrittweise auf Basis von definierten Annahmen zu den lastabhdngigen

mechanischen Eigenschaften der geklebten Verbindungen.

5.3.5.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F

In Abb. 5.65 sind zundchst fir die Zugscherproben der Kombination ,DP800Z -
Betamate® 1496F“ die bei verschiedenen zeitraffenden Alterungsbedingungen aufge-
nommenen Messwerte der TTF in Abhangigkeit von der aufgebrachten statischen Last

aufgetragen.

DP800Z - Betamate 1496F

35
= 80 °C, 95 % RH (AH: 497 g/kg)
¢ 60 °C, 95 % RH (AH: 143 g/kg)
30+ 80 °C, 40 % RH (AH: 143 g/kg)
] 70 °C, 95 % RH (AH: 257 g/kg)
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Abb. 5.65: Darstellung der Messwerte zur TTF in Abhangigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fir die Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F".

Zusatzlich zu den in Abb. 5.65 dargestellten Messwerten zur TTF werden fir die
Grenzbereiche der Belastung bei allen Alterungsbedingungen folgende idealisierte Annahmen

getroffen:
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1) Nahert sich die aufgebrachte Last 0 N an (d.h. bei Anndherung an die Alterung
unbelasteter Zugscherproben) strebt die TTF gegen unendlich.
2) Esexistiert eine Last, bei welcher fir eine definierte Alterungsbedingung TTF unmessbar

klein wird (und somit 0 Tagen entspricht).

Eine Modellfunktion, die sowohl die Messwerte zur TTF sowie die beiden idealisierten

Annahmen bedient, muss demnach folgende Charakteristika aufweisen:

1) Fir sehr kleine Lasten, die gegen 0 N streben, muss die Modellfunktion gegen unendlich
streben. Es soll folglich kein Schnittpunkt der Funktion mit der y-Achse erfolgen.

2) Fir grolRe Lasten muss in Abhangigkeit von einer Alterungsbedingung eine maximale Last
existieren, bei welchem die Proben sofort versagen, d. h. TTF 0 Tagen entspricht. Es soll
folglich ein Schnittpunkt der Funktion mit der x-Achse existieren.

3) Aus Abb. 5.65 geht weiterhin hervor, dass zwischen den beiden Lastgrenzbereichen aus
1) und 2) durch die Modellfunktion ein Plateau der Messwerte abgebildet werden muss,

in welchem eine Anderung der Last sehr wenig Einfluss auf die TTF nimmt.

Zur Realisierung der Charakteristika 1) bis 3) wird die Modellfunktion aus zwei
Einzelfunktionen zusammengesetzt. Zur Realisierung von Charakteristikum 1) wird ein

hyperbolischer Verlauf gemaR nachfolgender Gleichung angenommen:

1
TTF(LaSt)Hyperbel = ﬁ (LXXVII)

Zur Beschreibung der Charakteristika 2) und 3) wird ein exponentieller Verlauf gemaf

Gleichung (LXXVIII) angenommen:

TTF(LaSt)Expotentialfunktion = a + exp(c - Last) (LXXVIII)

Die Parameter a und c sind hierbei empirische Parameter. Die Gleichungen (LXXVII) und
(LXXVIII) werden im nachsten Schritt nun additiv zu einer Gesamtfunktion
zusammengesetzt, wobei gemaR Gleichung (LXXIX) die beiden Gewichtungsfaktoren w; und

w, zur Gewichtung der Einzelfunktionen innerhalb der Gesamtfunktion dienen:

1
TTF(Last) = w; - (a + exp(c - Last)) + w; - Tast (LXXIX)

Gleichung (LXXIX) wird nun als Basis fiir eine nichtlineare Modellierung mithilfe der Software

JMP® verwendet. Die nichtlineare Modellierung wird fiir jede Alterungsbedingung einzeln auf
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Basis der entsprechenden Messwerte fir die TTF durchgefihrt. Zur Realisierung der
Anpassung in den Lastgrenzbereichen werden fiir jede Bedingung zuséatzlich die Punkte
(0,1 N/ 1000 Tage) sowie (590 N / O Tage) aufgenommen. Hierbei resultiert der Punkt
(0,1 N /1000 Tage) aus der Annahme, dass fiir sehr kleine Lasten die TTF gegen unendlich
strebt. Der Punkt (590 N / 0 Tage) beruht auf der Annahme, dass fiir jeden Alterungsbedingung
eine maximale Belastung vorhanden ist, welche eine unmessbar kleine TTF zur Folge hat.
Durch empirische Versuche hat sich gezeigt, dass bei Verschiebung des Punkts (590 N / 0 Tage)
zu groBeren maximalen Kraftwerten der gewiinschte Kurvenverlauf nicht mehr abgebildet
werden konnte. Bei der Wahl der beiden Punkte handelt es sich ebenfalls um idealisierte
Annahmen. Prinzipiell misste die Wahl der Punkte in Abhangigkeit von der jeweiligen
Alterungsbedingung erfolgen. Da die Korrelation zwischen Alterungsbedingung und Verhalten
in den Grenzbereichen der Lastabhangigkeit allerdings nicht bekannt ist, werden die Punkte
fur alle Alterungsexpositionen zundchst identisch gewahlt. Die Ergebnisse der nichtlinearen
Anpassung mithilfe der Software JMP® auf Basis der in Gleichung (LXXIX) dargestellten
Funktion sind fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ in Tabelle 5.28 dargestellt.

Tabelle 5.28: Ergebnisse der nichtlinearen Anpassung mithilfe der Software JMP® auf Basis von Gleichung

(LXXIX) fur die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“.

Bedingung a c wy w,
80 °C, 95 % RH -30,4 0,00586 -0,200 99,4
60 °C, 95 % RH -164,6 0,00867 -0,124 98,0
80 °C, 40 % RH -6,5 0,00318 -1,817 99,0
70°C,95 % RH -20,2 0,00513 -0,582 98,9

Die entsprechenden Modellfunktionen sind fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“

in Abb. 5.66 dargestellt.

161



5. Ergebnisse und Diskussion

DP800Z - Betamate 1496F
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Abb. 5.66: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhdngigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fiir die Zugscherproben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ sowie der

entsprechenden, aus der nichtlinearen Anpassung resultierenden Modellfunktionen (Linien).

Abb. 5.66 verdeutlicht, dass alle experimentellen Daten mithilfe von Gleichung (LXXIX) im
Rahmen einer nichtlinearen Modellierung erfolgreich beschrieben werden konnen. Allerdings
sind die Funktionen insbesondere im Bereich kleiner Lasten kaum von experimentellen Daten
gestitzt. Die vermute hyperbolische Anndherung der Funktionen an die y-Achse fiir sehr
kleine Lasten wird alleine durch einen fiktiven Punkt gestutzt. Fiir eine zuverldssige
Beschreibung der Lastabhédngigkeit sind folglich weiterfliihrende Versuchsreihen,
insbesondere im Bereich kleiner Lasten notwendig. Eine solche Verifizierung der Modelle wird
exemplarisch fir die Bedingungen 60 °C, 95 % RH und 80°C, 95% RH in Kapitel 5.3.6
durchgefiihrt. Weiterhin ist hervorzuheben, dass der mit 590 N maximal mogliche
Lasthorizont zur Abbildung des Schnittpunkts mit der x-Achse bei gleichzeitigem Erhalt der
Anpassungsgute kritisch betrachtet werden muss. Es ist bekannt, dass Zugscherproben der
Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ im ungealterten Referenzzustand in der
guasistatischen Priifung mittels Zugscherversuch Lasten im Bereich von ca. 7000 N bis 8000 N
tragen kdnnen. Auch wenn die Messwerte aus der quasistatischen Prifung nicht zur gleichen
Grundgesamtheit gehoren wie die in Abb. 5.66 dargestellten Messwerte der Zeitstand-

versuche und demnach nicht direkt fiir die mathematische Modellierung herangezogen
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werden konnen, so geben sie dennoch Auskunft (iber die GréBenordnung, in welcher der
Schnittpunkt mit der x-Achse in der Modellierung des Lasteinflusses liegt. Die im
quasistatischen Zugscherversuch ermittelte maximale Zuglast entspricht demnach etwa der
Last, die in obiger Messreihe einer Versagenszeit von 0 Tagen entspricht. Bei Berlicksichtigen
dieser zusatzlichen Information aus der quasistatischen Prifung wird ersichtlich, dass der
modellierte Schnittpunkt bei einer Last von 590 N sehr stark konservativ ist. Das Einbeziehen
eines Schnittpunkts mit der x-Achse bei ca. 7000 N bis 8000 N wiirde hier allerdings — wenn
Uberhaupt —nur einen sehr geringen Mehrwert bringen. Im Bereich zwischen der gréRten Last
in den Zeitstandversuchen (bei ca. 500 N) und der in der quasistatischen Prifung ermittelten
maximalen Zuglast sind keine weiteren Punkte bekannt. Der Verlauf der Modellfunktion ware
demnach in diesem sehr groBen Bereich ungewiss, wodurch auch eine Interpolation in diesem
Bereich sehr wenig fundiert ware. Weiterhin wiirde die Anpassung einer neuen Funktion, die
den Schnittpunkt aus der quasistatischen Priifung einbezieht, mit einer deutlich schlechteren
Anpassung des wichtigen Plateau-Bereichs einhergehen. Aus diesen Griinden wird der
Schnittpunkt aus der quasistatischen Prifung an dieser Stelle nicht zur Anpassung der
Modellfunktion verwendet. Es muss allerdings hervorgehoben werden, dass obige
Modellierung im Bereich groBer Lasten sehr stark konservativ und eine Prognose im Bereich

grofler Lasten auf Basis dieser Modellfunktion unzuverlassig ist.

5.3.5.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Zur Modellierung des Lasteinflusses auf die Alterungsbestandigkeit von Zugscherproben der
Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ wird in analoger Weise zu den Zugscher-
proben der Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“ aus dem vorangegangenen Kapitel
vorgegangen. In Abb. 5.67 sind hierzu zunachst die bei verschiedenen zeitraffenden
Alterungsbedingungen aufgenommenen Messwerte der TTF in Abhangigkeit von der
aufgebrachten statischen Last zunachst fiir die Zugscherproben der Kombination ,,Stahl

1.4301 — Betamate® 1496F“ aufgetragen.
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Abb. 5.67: Darstellung der Messwerte zur TTF in Abhangigkeit von der statischen Last und den

Alterungsbedingungen fiir die Zugscherproben der Kombination ,,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“.

Die Modellierung der Lastabhdngigkeit wird unter den gleichen Annahmen fiir das Verhalten
der TTF in den Lastgrenzbereichen auf Basis von Gleichung (LXXIX) im Rahmen einer
nichtlinearen Modellierung mithilfe der Software JIMP® durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser

Anpassung sind fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ in Tabelle 5.29

dargestellt.

Tabelle 5.29: Ergebnisse der nichtlinearen Anpassung mithilfe der Software JMP® auf Basis von Gleichung

(LXXIX) fur die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“.

Bedingung a c 21 w
80 °C, 95 % RH -1,0 2,89-10° -4,54 - 103 99,1
60 °C, 95 % RH -340,5 0,00834 -0,0718 97,6
70 °C, 95 % RH -1,73 - 10° 0,0205 -5,58 - 10°® 99,0

Die entsprechenden Modellfunktionen sind fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate®

1496F“ in Abb. 5.68 dargestellt.
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Stahl 1.4301 - Betamate 1496F
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Abb. 5.68: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhangigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fiir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ sowie der

entsprechenden, aus der nichtlinearen Anpassung resultierenden Modellfunktionen (Linien).

Aus Abb. 5.68 geht hervor, dass auch die experimentellen Daten der Kombination ,Stahl
1.4301 — Betamate® 1496F“ mithilfe von Gleichung (LXXI1X) erfolgreich beschrieben werden
kénnen. Wie bereits bei der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ sind die Funktionen
vor allem im Bereich kleiner Lasten kaum von experimentellen Daten gestitzt. Folglich sind
auch hier weiterfihrende Versuchsreihen fiir eine zuverldssige Beschreibung der
Lastabhangigkeit notwendig. Eine exemplarische Verifizierung der Modelle wird in
Kapitel 5.3.6 fiir die Bedingungen 60 °C, 95 % RH und 80 °C, 95 % RH durchgefiihrt. Auch hier
muss — wie bereits bei der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ — hervorgehoben
werden, dass der ermittelte Schnittpunkt mit der x-Achse kritisch betrachtet werden muss.
Auch hier wurde stets der groBtmogliche Lasthorizont als Schnittpunkt mit der x-Achse
gewadhlt, bei der die Messwerte gerade noch mit der Modellfunktion angepasst werden
konnten. Auch fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ ist aus den
guasistatischen Priifungen bekannt, dass die Proben im ungealterten Referenzzustand dieser
Kombination eine maximale Zuglast von ca. 7000 N tragen kénnen. Der Schnittpunkt mit der
x-Achse lage unter Einbeziehung dieser Information demnach auch hier bei deutlich groRReren
Lasthorizonten als die durch die obigen Modellfunktionen abgebildeten. Aus den in Kapitel

5.3.5.1 dargestellten Problemen bei Einbeziehung der Ergebnisse aus der quasistatischen
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Prifung werden die Modellfunktionen auch an dieser Stelle nicht verandert. Es soll allerdings
auch hier auf die stark konservative Modellierung im Bereich grofRer Lasthorizonte sowie die

unzureichende Prognosegiite in diesem Bereich hingewiesen werden.

5.3.6. Verifikation lastabhdngiger Schadigungsfunktion

Um die Modelle aus Kapitel 5.3.5 zu verifizieren, werden weitere Versuchsreihen bei niedrigen
Lasthorizonten exemplarisch fiir die beiden Bedingungen 60 °C, 95 % RH sowie 80 °C, 95 % RH

durchgefihrt.

5.3.6.1. Zugscherproben, Kombination DP800Z — Betamate® 1496F
Zur Festlegung von zwei neuen Lasthorizonten wird der bereits getestete, bisher niedrigste
Lasthorizont (245 N) um einen Faktor 2 - v/2 verringert (86 N) sowie um einen Faktor 8 (31 N).

Die Ergebnisse der entsprechenden Zeitstandversuche sind in Tabelle 5.30 dargestellt.

Tabelle 5.30: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (31 N, 86 N) fiir die Kombination

,DP800Z — Betamate® 1496F“ bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

Bedingung absolute Feuchtigkeit [g/kg] | TTF (31 N) [Tage] | TTF (86 N) [Tage]

60 °C, 95 % RH 143 85,0 38,2

80 °C,95 % RH 497 9,3 5,5

Zur Beurteilung, wie gut die bisherigen Modelle auch die Ergebnisse der neuen Testserie
beschreiben, werden die Versagenszeiten der beiden neuen Lasthorizonte gemeinsam mit

den bisherigen Ergebnissen und Modellfunktionen in Abb. 5.69 dargestellt.
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Abb. 5.69: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhangigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fiir die Zugscherproben der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ mit Messpunkten

der neuen Testserie sowie der entsprechenden, nicht verifizierten Modellfunktionen.

Aus Abb. 5.69 geht hervor, dass die Modellfunktion der Bedingung 80 °C, 95 % RH die
Ergebnisse der neuen Testreihe bereits sehr gut beschreibt. Im Gegensatz dazu beschreibt die
Modellfunktion der Bedingung 60 °C, 95 % RH die neuen Ergebnisse unzureichend. Die
hyperbolische Krimmung der Funktion setzt hier erst bei sehr kleinen Lasten ein, zur
Beschreibung der Ergebnisse der neuen Testserie muisste die hyperbolische Krimmung
allerdings deutlich friiher einsetzten. Zur zuverldssigen Beschreibung der Lastabhdngigkeit der
TTF ist demnach eine Modifizierung, insbesondere der Modellfunktion bei 60 °C, 95 % RH,
notwendig. Hierzu wird der bisherige Datensatz mit den neuen Daten kombiniert und auf Basis
des kombinierten Datensatzes die Modellfunktion gemaR Gleichung (LXXIX) erneut
angepasst. Fur die Modellfunktion bei 80°C, 95% RH ware nicht zwangsldufig eine
Optimierung der Funktion notwendig, moglicherweise kann bei Betrachtung des kombinierten
Datensatzes ein groBerer x-Achsenabschnitt abgebildet werden. Bei dem bisherigen Vorgehen
wurden diese identisch gewahlt, da alle Modellfunktionen bei groBeren x-Achsenabschnitten
nicht mehr abgebildet werden konnten. Dadurch konnte allerdings auch keine physiko-
chemisch sinnvolle Differenzierung der Alterungsbedingungen erfolgen. Im Folgenden werden
daher die Funktionen beider Bedingungen optimiert. Die entsprechenden Parameter sind in

Tabelle 5.31 und die Funktionen sowie experimentellen Daten in Abb. 5.70 dargestellt.
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Tabelle 5.31: Ergebnisse der nichtlinearen Anpassung mithilfe der Software JMP® auf Basis von Gleichung

(LXXIX) und unter Bertcksichtigung der neuen Testserien fiir die Kombination ,,DP800Z — Betamate® 1496F“.

Bedingung a c Wy W
80 °C, 95 % RH -17,8 0,00450 -0,329 99,4
60 °C, 95 % RH -50,2 0,00593 -0,245 2261,3
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Abb. 5.70: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhdngigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen flr die Zugscherproben der Kombination ,DP800Z — Betamate® 1496F“ mit Messpunkten

der neuen Testserie sowie der entsprechenden verifizierten Modellfunktionen.

Aus Abb. 5.70 geht hervor, dass die optimierten Modellfunktionen beider Bedingungen die
experimentellen Daten nun auch im Bereich kleiner Lasten gut beschreiben. Weiterhin ist jetzt
auch eine Differenzierung der beiden Funktionen anhand der x-Achsenabschnitte moglich. Bei
der Bedingung 60 °C, 95 % RH liegt der x-Achsenabschnitt bei hoheren Lasten als bei 80 °C,
95 % RH. Da die gesamte, durch experimentelle Daten gestiitzte, Modellfunktion der
Bedingung 80 °C, 95 % RH unterhalb der Funktion von 60 °C, 95 % RH liegt, ist auch zu
erwarten, dass bei 80 °C, 95 % RH eine geringere Last zum augenblicklichen Probenversagen
fuhrt als bei 60 °C, 95 % RH. Folglich steht diese Differenzierung der x-Achsenabschnitte auch

im Einklang mit den Erwartungen.
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5.3.6.2. Zugscherproben, Kombination Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F

Zur Verifikation der lastabhangigem Modellfunktionen fir die Zugscherproben der
Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ wird in analog zum vorangegangenen Kapitel
vorgegangen. Auch hier werden zwei neue Lasthorizonte festgelegt, die aus dem bereits
getesteten, bisher niedrigsten Lasthorizont (259 N) durch Verringerung um den Faktor 2
(130 N) sowie um einen Faktor 4 (65 N). Die Ergebnisse der entsprechenden Zeitstandversuche

sind in Tabelle 5.32 dargestellt.

Tabelle 5.32: Ermittelte Versagenszeiten (TTF) unter statischer Zugbelastung (65 N, 130 N) fiir die Kombination

»Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F bei verschiedenen klimatischen Bedingungen.

Bedingung absolute Feuchtigkeit [g/kg] | TTF (65 N) [Tage] | TTF (130 N) [Tage]

60 °C, 95 % RH 143 > 112 5,5

80 °C, 95 % RH 497 > 112 42,5

Aus Tabelle 5.32 geht hervor, dass fiir den Lasthorizont von 65 N bei keiner der Bedingungen
ein Versagen vor Ablauf des 16-wdéchigen Auslagerungszeitraums zu verzeichnen war.
Demnach sind fiir diesen Lasthorizont zunachst keine experimentellen Daten fir die TTF
vorhanden. Die Ergebnisse konnen allerdings dennoch fiir die Diskussion des Verlaufs der
Modellfunktionen herangezogen werden. Die Versagenszeiten bei 130 N sind zusammen mit

den bisherigen Ergebnissen und Modellfunktionen in Abb. 5.71 dargestellt.
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Abb. 5.71: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhdngigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fiir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ mit

Messpunkten der neuen Testserie sowie der entsprechenden, nicht verifizierten Modellfunktionen.

Abb. 5.71 zeigt, dass die Modellfunktion der Bedingung 60 °C, 95 % RH auch hier die
Versagenszeit des neuen Lasthorizonts nicht beschreibt, wahrend die Funktion bei 80 °C,
95 % RH auch den neuen Messpunkt beschreibt. Die hyperbolische Krimmung der Funktion
bei 60 °C, 95 % RH setzt auch hier zur Beschreibung des neuen Messwerts zu spat ein. Die
beiden Funktionen werden auch fiir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“
erneut gemall Gleichung (LXXIX) angepasst. Die entsprechenden Parameter sind in

Tabelle 5.33 und die Funktionen sowie experimentellen Daten in Abb. 5.72 dargestellt.

Tabelle 5.33: Ergebnisse der nichtlinearen Anpassung mithilfe der Software JMP® auf Basis von Gleichung
(LXXIX) und unter Berticksichtigung der neuen Testserien fir die Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate®
1496F“.

Bedingung a c Wy W
80 °C, 95 % RH -6,97 0,00282 -0,971 99,4
60 °C, 95 % RH 2,36 10° 0,00315 4,46 - 107 4079,8
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Stahl 1.4301 - Betamate 1496F

60
= 80°C, 95 % RH (AH: 497 g/kg)
e B0 °C, 95 % RH (AH: 143 g/kg)
50 —— verifiziertes Modell: 80 °C, 95 % RH
verifiziertes Modell: 60 °C, 95 % RH
*neue Klebstoffcharge
40 -
©
(@)]
©
.30
T
|_
—
20 1
10
0

T T T T T T T T T T T T S T
0 100 200 300 400 500 600 700 800
statische Last [N]

Abb. 5.72: Darstellung der Messwerte zur TTF (Punkte) in Abhangigkeit von der statischen Last und den
Alterungsbedingungen fir die Zugscherproben der Kombination ,Stahl 1.4301 — Betamate® 1496F“ mit

Messpunkten der neuen Testserie sowie der entsprechenden verifizierten Modellfunktionen.

Abb. 5.72 zeigt, dass die optimierten Modellfunktionen beider Bedingungen die Messpunkte
der neuen Testserie beschreiben kdnnen. Eine Differenzierung der beiden Bedingungen
anhand ihres x-Achsenabschnitt ist allerdings in diesem Fall nicht moglich. Weiterhin muss
bericksichtigt werden, dass der tatsachliche Verlauf der Lastabhadngigkeit im Bereich sehr
kleiner Lasten (kleiner als die getesteten 130 N) fiir 80 °C, 95 % RH weiterhin fehlerbehaftet
sein muss. Aus der neuen Testserie ist bekannt, dass bereits bei 65 N kein Versagen innerhalb
von 16 Wochen zu verzeichnen ist. Durch die Modellfunktion wird fiir 65 N bei 80 °C, 95 % RH
ein Versagen bereits nach wenigen Tagen prognostiziert. Demnach setzt die hyperbolische
Krimmung der Modellfunktion bei 80 °C, 95 % RH erst bei zu kleinen Lasten ein. Zur weiteren
Optimierung dieser Modellfunktion waren demnach noch weitere Testserien bei geringer Last

notwendig.
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6. Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

6.1. Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden systematische, zeitraffende Alterungsuntersuchungen bei vier
unterschiedlichen Alterungsbedingungen fiir Zugscherproben und Substanz-Schulterproben
in Abhdngigkeit von Temperatur, Feuchtigkeit und mechanischer Beanspruchung
durchgefiihrt. Dabei wurden Klebstoffe, Figeteilwerkstoffe, Bedingungen fir die
zeitraffenden Alterungen sowie die Auslagerungszeiten so gewahlt, dass Gber den gesamten
Beobachtungszeitraum eine Schadigung der geklebten Verbindung anhand kontinuierlich
verdndernder mechanischer Parameter zu beobachten war. Aus dieser umfangreichen
Datenbasis wurde eine zur exemplarischen Modellierung der Alterungsprogression geeignete
Datenbasis ausgewdhlt. Die Modellierung wurde mithilfe der kommerziellen Software JIMP®

EDV-basiert durchgefihrt.

Fir die experimentelle Datenbasis von unbelastet gealterten Zugscherproben sowie
unbelastet gealterten Substanz-Schulterproben war es moglich, die Modellierung auf Basis
kontinuierlich verandernder mechanischer Parameter (Schubspannung, Zugspannung) im
Rahmen eines zerstorendenden Degradationstests durchzufiihren. Da die Software JIMP® fiir
eine solche Datenbasis die Modellierung von nur einem Einflussparameter vorsieht, wurden
zunachst Einzelfunktionen fir Temperatur- und Feuchtigkeitsabhdngigkeit der Alterungs-
progression entwickelt. AnschlieBend wurden die Einzelfunktionen gemal den Modellen nach
EYRING und PECK kombiniert und unter anderem mittels Kreuzvalidierung auf ihre Eignung
zur Beschreibung der experimentellen Daten Uberprift. Da die Schadigungsfunktionen auf
Basis von EYRING die Messwerte der Standardbedingungen konservativer beschreiben, wurde
die exemplarische Prognose der Sicherheitskennwerte (Versagenswahrscheinlichkeit,

Sicherheitsindex) auf deren Basis durchgefihrt.

Die Modellierung der Alterungsprogression von Zugscherproben, die unter mechanischer
Belastung gealtert wurden, konnte hingegen nicht auf Basis kontinuierlich verdandernder
mechanischer Paramater durchgefiihrt werden. Insbesondere bei den Alterungskonditionen
mit hoher Feuchtigkeit versagten die Proben bereits vor dem ersten Prifzeitpunkt, wodurch
keine mechanischen Parameter liber die Auslagerungszeit erfasst werden konnten. Nach

weiterfiihrenden Untersuchungen mithilfe von Zeitstandversuchen konnte allerdings die Zeit
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bis zum Versagen (TTF) der Proben zur Modellierung verwendet werden. Fir die
Zugscherproben, die unter mechanischer Belastung gealtert wurden, wurde die Modellierung
demnach auf Basis der temperatur-, feuchtigkeits- und lastabhangigen TTF durchgefihrt.
Zunachst wurden hierzu die dominierenden Effekteinfliisse untersucht. Dabei zeigte sich
folgender Trend: Bis zu einem bestimmten Grenzwert der absoluten Feuchtigkeit ist die TTF
in erster Linie abhingig von der Feuchtigkeit. Nach Uberschreiten dieses Grenzwertes ergibt
sich eine vollig andere Effektzusammensetzung. Der Feuchtigkeitseinfluss ist dann nachrangig
und die TTF in erster Linie abhangig von Temperatur und Last. Fiir die Bedingungen mit hoher
absoluter Feuchtigkeit, also nach Uberschreiten des Grenzwertes, konnten Einzelfunktionen
fir Temperatur-, Feuchtigkeits- und Lastabhdngigkeit der TTF entwickelt werden. Die
Modellierung von Temperatur- und Feuchtigkeitseinfluss wurde auf Basis des ARRHENIUS-
Modells durchgefiihrt. Die Lastabhadngigkeit der TTF wurde mithilfe von zwei Annahmen zum
Verhalten der geklebten Verbindungen unter Einbeziehung der Grenzbereiche mit einer
eigens entwickelten Funktionsgleichung modelliert und anschlieBend exemplarisch mit einer

neuen Testserie verifiziert.

Zusammenfassend kann demnach festgestellt werden, dass die Entwicklung einer
kombinierten Schadigungsfunktion in Abhdngigkeit von Temperatur und absoluter
Feuchtigkeit fir unbelastet gealterte Proben mithilfe einer kommerziellen Software
durchgefiihrt werden konnte. Diese kombinierte Schadigungsfunktion konnte in einem
nachsten Schritt zur Prognose von Sicherheitskennwerten fir einen exemplarischen
benutzerdefinierten Anwendungsfall herangezogen werden. Fiir Zugscherproben, die unter
mechanischer Belastung gealtert wurden, ergab sich ein differenziertes Bild. Aufgrund der
sehr inhomogenen Datenbasis war — ohne eine Fallunterscheidung - keine Modellierung
mithilfe einer kommerziellen Software moglich. Nach Analyse der Effektzusammensetzung
war es allerdings moglich, mithilfe einer Fallunterscheidung Einzelfunktionen fir die

Temperatur-, Feuchtigkeits- und Lastabhdngigkeit zu entwickeln.
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6.2. Schlussfolgerungen
Aus den Ergebnissen konnten die folgenden Erkenntnisse gewonnen werden:

e Es konnte gezeigt werden, dass auf Basis systematischer, zeitraffender
Alterungsuntersuchungen geklebter Verbindungen unter Verwendung kommerzieller
Software die Entwicklung von temperatur-, feuchtigkeits- und lastabhangigen
Schadigungsfunktionen zur Beschreibung des Alterungsverhaltens bei einer
benutzerdefinierten Bedingung maoglich ist.

e Fiur Proben, die ohne mechanische Belastung gealtert wurden, kénnen mithilfe der
Software JMP® zunéachst Einzelfunktionen fir Temperaturabhangigkeit bzw. Feuchtig-
keitsabhangigkeit einer ZielgroRe entwickelt und anschlieRend nach dem Vorbild
etablierter Modelle (z. B. ARRHENIUS, PECK) kombiniert werden.

e Sofern die geklebten Verbindungen ohne mechanische Belastung gealtert werden, kann
fur einen benutzerdefinierten Anwendungsfall auf Basis der entwickelten temperatur-
und feuchtigkeitsabhangigen Schadigungsfunktionen und der experimentellen Daten-
basis eine Prognose von Sicherheitskennwerten erfolgen.

e Die Alterung der in dieser Arbeit verwendeten geklebten Verbindungen unter
kombiniertem Temperatur-, Feuchtigkeits- und Lasteinfluss hat eine sehr inhomogene
experimentelle Datenbasis zur Folge. Es wird eine Totaldelamination vor dem ersten
Prifzeitpunkt von Proben beobachtet, die unter Bedingungen mit hoher absoluter
Feuchtigkeit ausgelagert wurden. Im Gegensatz dazu ist keine signifikante Verdanderung
der mechanischen Parameter fiir Proben zu beobachten, die bei niedrigen absoluten
Feuchten gealtert wurden. Dadurch ist es —ohne Fallunterscheidung — nicht moglich eine
Modellierung der gesamten Datenbasis durchzufiihren. Mithilfe der Analyse der
Effektzusammensetzung ist es allerdings unter Verwendung einer Fallunterscheidung
moglich, Einzelfunktionen fir die Temperatur-, Feuchtigkeits- und Lastabhangigkeit zu

entwickeln.

Somit konnte in dieser Arbeit erfolgreich ein Vorgehen zur temperatur-, feuchtigkeits- sowie
lastabhdngigen Modellierung des Alterungsverhaltens geklebter Verbindungen entwickelt
werden. Eine solche Schadigungsfunktion ermdoglicht das Verhindern eines vorzeitigen
Versagens geklebter Verbindungen, eine Steigerung der Zuverldssigkeit von Klebungen sowie

eine Minimierung des Materialeinsatzes fiir die Konstruktion entsprechender Bauteile.
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