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Kurzfassung

Gradientenwerkstoffe sind Werkstoffe, deren Zusammensetzung und/oder Mikro-
struktur sich in einer oder mehreren rdumlichen Richtungen andert. Daraus ergibt
sich die Maoglichkeit, funktionelle Bauteile mit unterschiedlichen Materialeigenschaf-
ten auf verschiedenen Oberflachen oder Seiten speziell an einzelne Anwendungsfal-
le anzupassen.

Bei der Herstellung der Gradientenwerkstoffe mit einer durchgangigen Matrix erge-
ben sich weitere besonderen Eigenschaften wie eine kontinuierliche Anderung der
Materialeigenschaften. Solche Werkstoffe besitzen gegenuber beschichteten oder
sandwichartig aufgebauten Materialien aufRerdem die Vorteile niedriger innerer
Spannungen und sie neigen nicht zu Abplatzeffekten.

Im Rahmen des Projekts konnte gezeigt werden, dass die Zentrifugation eine geeig-
nete Methode zur Herstellung Epoxidharz-basierender Gradientenwerkstoffe ist. Bei
einer entsprechenden Wahl der Zentrifugationsparameter wie Drehzahl, Dauer der
Zentrifugation und Viskositat des Harzes lie3en sich kontrolliert unterschiedlichste
Fulllstoffverteilungen einstellen.

Diese umfassten Varianten von der homogenen Verteilung Uber eine kontinuierliche
gradierte Anderung des Fiillstoffgehalts bis hin zu einer vollstandigen Separation der
Probe in einen Reinharzbereich und einen maximal geflillten Bereich. Es wurde ein
Softwaretool entwickelt, das die Fullstoffverteilung in Abh&angigkeit aller Zentrifugati-
onsparameter berechnete. Dabei ergab sich eine gute Ubereinstimmung der Experi-
mente mit der Simulation.

Durch die Zentrifugation lie3en sich in den auf3eren Probenbereichen wesentlich ho-
here Fullgrade erzielen, als dies durch reine Vakuummischtechnik moglich gewesen
ware. Bei einigen Fullstoffen und Fillstoffkombinationen zeigten die maximal gefull-
ten Zonen der Gradientenwerkstoffe eine deutlich hohere Verschleil3festigkeit als die
maximal isotrop gefullten Proben. Diese Verbesserung durch Gradierung lief3 sich
auch fur trockengeschmierte, Graphit-gefillte Werkstoffe zeigen. Die Verschleil3raten
der trockengeschmierten Gradientenwerkstoffe verringerten sich gegentber den un-

geschmierten Werkstoffen deutlich.
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Bei einer geeigneten Wahl der Fullstoffverteilung liel3 sich sowohl eine Verbesserung
der Verschleil3festigkeit auf der auf3eren, verschleil3belasteten Zone der Materialien
erzielen, als auch gleichzeitig eine hohere Schlagzéhigkeit im Inneren der Probe.

Die Verbesserung der Verschleil3festigkeit durch die Gradierung konnte auf eine
Bauteilgeometrie Ubertragen werden. Gleitlager-Innenringe mit einer, durch Zentrifu-
gation hoch geflllten &uf3eren Zone, zeigten in Gleitverschleil3experimenten eine
hohere Verschleil3festigkeit als vergleichbare isotrope Werkstoffe.

Als weiter Demonstrator-Bauteile wurden Laufrollen mit der gleichen Geometrie wie
kommerziell erhéltliche Rollen hergestellt. Diese Rollen wurden mit einem kontinuier-
lichen Aramid Gradienten in der polymeren Zone um den Stahlkern gefertigt.



Abstract

Functionally graded materials are compounds with a change in composition or micro-
structure in one or more spatial directions. From this results the possibility to create
functional parts with different properties on different surfaces and tailor them to spe-
cial applications.

By manufacturing functionally graded materials with a continuous matrix further ad-
vantages like a continuous change of material properties can be achieved. These
materials excel over coated or sandwich structure because they are not prone to
spalling and possess lower internal tensions.

The scope of this study was to establish the centrifugation process as a viable
method for the creation of functionally graded composites based on epoxy resins.
With an adequate choice of the centrifugation parameters like turning speed, duration
of the centrifugation and viscosity of the resin it was possible to obtain different types
of filler distributions in a controlled manner.

They comprised variants from a homogeneous distribution through a continuous
graded change of the filler content to a total separation of the samples in a maximum
filled part and a pure resin part. A software tool was developed for the simulation of
the filler distribution after the centrifugation in reference to all the centrifugation pa-
rameters. A good correlation between the simulation and the experiments was ob-
tained.

Higher filler contents were reached in the outer parts of the samples by using cen-
trifugation. Those would not have been attainable by straight vacuum mixing tech-
nigues. For some fillers and filler combinations the maximum filled zone showed a
much higher wear resistance than the maximum filled isotropic samples. This im-
provement was also shown for dry lubricated graphite filled composites. The wear
rates of the dry lubricated composites were much lower compared to the unlubricated
composites.

With an appropriate choice of the filler distribution both an increase in wear resis-
tance in the outer wear loaded zones of the materials was achieved and at the same

time a higher fracture toughness at the core of the samples.



The increase of wear resistance by graded filler distribution was conveyed to parts
with a component geometry. Journal bearing inner rings with an outer zone highly
filled by centrifugation showed a much higher wear resistance in sliding wear condi-
tions than comparable isotropic materials.

For further demonstration purposes, cam rollers with the same geometry as commer-
cially available rollers were created. These rollers were manufactured with a continu-

ous aramid gradient in the composite zone around a steel core.
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1 Einleitung

Zur Einfihrung in die Thematik der Verbundwerkstoffe soll zunachst der Begriff defi-
niert werden. Dies war aufgrund der Vielzahl von Definitionsmdglichkeiten und tber-
lappenden Werkstoffgruppen wie beispielweise der Werkstoffverbunde und Legie-
rungen nicht einfach [1]. In Anlehnung an [1] soll die folgende Definition vorgeschla-
gen werden:

Verbundwerkstoffe bestehen aus zwei oder mehr mikroskopisch oder nanoskopisch
voneinander abgrenzbaren und unterscheidbaren Phasen aus derselben oder unter-
schiedlichen Werkstoffgruppen (Polymere, Keramiken, Metalle). Durch die kontrollier-
te Anordnung der Phasen lasst sich gezielt ein Eigenschaftsprofil einstellen. Die Ei-
genschaftsprofile von Verbundwerkstoffen sind denen der Einzelkomponenten uber-
legen und gegebenenfalls sogar einzigartig. Typische Beispiele hierfur sind faserver-
starkte Kunststoffbauteile, wie sie in der Flugzeug- und Automobilindustrie eingesetzt
werden.

Zur Abgrenzung des Begriffs unterschiedet man bei einer makroskopischen Kombi-
nation von unterschiedlichen Komponenten zu einem Werkstoff den Begriff Werk-
stoffverbund. Hierzu zahlen beispielsweise Getrankekartons, die aus einer mehr-
schichtigen Aluminium-Kunststoff-Papier Folie hergestellt werden.

Besonders polymere Verbundwerkstoffe erfuhren in den letzten Jahrzehnten eine
immer weitere Verbreitung, da sie sich in besonderer Weise als tribologische Partner
fur Metalle eignen [2-9]. Mit Pertinax wurden polymere Verbundwerkstoffe jedoch
auch schon deutlich friher fir tribologische Anwendungen eingesetzt. Die herausra-
genden Eigenschaften der Kunststoffverbunde in der Gleitschicht umfassen gute
Gleit- und Notlaufeigenschaften, hohe Verschlei3festigkeit (auch bei Trockenlauf),
relative Unempfindlichkeit gegentber Fremdkdrpern, Korrosions- und Chemikalien-
bestandigkeit, gute Dampfungseigenschaften bei Schwingungen und Stél3en, Un-
empfindlichkeit gegen Kantenpressungen und gutes tribologisches Verhalten [10-13].
DarlUber hinaus besitzen Gleitlager aus Kunststoffen eine sehr geringe Affinitat ge-
genuber Metallen, d. h. zum Beispiel gegenliber den in Lagern gleitenden Stahlwel-
len. Dadurch sind sie unempfindlich gegen Fressen und stellen im Vergleich zu me-
tallischen Gleitlagern wesentlich geringere Anspriche an die Schmierstoffversor-

gung. Sie kbnnen wegen ihrer zusatzlichen guten Dampfungs- und Gleiteigenschaf-
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ten [14] den Betrieb bei Mangelschmierung, bei Einmalschmierung wahrend der
Montage, bei Wartungsfreiheit der Lagerstelle oder sogar bei Trockenlauf ermégli-
chen. Okonomisch betrachtet iiberzeugen sie durch niedrigere Produktionskosten,
geringes Gewicht und geringere Wartungs- und Schmiermittelkosten [15, 16].

Eine spezielle Gruppe der Verbundwerkstoffe stellen die Gradientenwerkstoffe dar.
Gradientenwerkstoffe wurden definiert als Werkstoffe, deren Zusammensetzung
und/oder Mikrostruktur sich in einer oder mehreren raumlichen Richtungen &ndert
[17]. Daraus ergeben sich besondere Merkmale wie eine durchgangige Matrix und
eine kontinuierliche Anderung der Materialeigenschaften. Diese Werkstoffe besitzen
gegenuber beschichteten oder sandwichartig aufgebauten Materialien die Vorteile
niedriger innerer Spannungen und neigen nicht zu Abplatzeffekten.

Sowohl polymere Verbundwerkstoffe als auch gradierte Bauteile besitzen ein grof3es
Potential fir den Einsatz in tribologischen Anwendungen. Deswegen wird sich diese
Arbeit mit der Untersuchung des Potentials polymerer Gradientenwerkstoffe fur Ver-
schleiBanwendungen befassen.

Zum Einstellen der Fiillstoffgradienten in diesem Projekt wurde der Prozess der
Zentrifugation gewahlt, welcher bewirkt, dass Partikel hoherer Dichte sich in einer
zunachst flussigen Matrix geringerer Dichte in Richtung der Zentrifugalkraft bewegen.
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2 Stand der Technik

2.1 Gradientenwerkstoffe

Gradientenwerkstoffe wurden definiert als Werkstoffe, deren Zusammensetzung
und/oder Mikrostruktur sich in einer oder mehreren raumlichen Richtungen &ndert
[17]. Daraus ergab sich die Mdglichkeit, funktionelle Bauteile mit unterschiedlichen
Materialeigenschaften auf verschiedenen Oberflachen oder Seiten speziell an ein-
zelne Anwendungsfalle anzupassen. Dieses Konzept wurde im Bereich der Metall-
Keramik-Verbunde bereits seit der Mitte der achtziger Jahre untersucht [18-22]. Fu-
nabashi veroffentlichte 1990 die ersten Ergebnisse aus dem Bereich der Polymer-
Matrix-Verbundwerkstoffe [23].

2.1.1 Gradientenwerkstoffe mit polymerer Matrix

Seit Begin der neunziger Jahre wurde die Anwendung von Gradientenwerkstoffen mit
einer polymeren Matrix fur sehr unterschiedliche Anwendungen untersucht, wobei
eine Vielzahl unterschiedlicher Herstellungs- und Verarbeitungsverfahren zum Ein-
satz kam. Diese sollen im Folgenden naher betrachtet werden.

Mit der Erforschung von Gradientenwerkstoffen auf Epoxidharz Basis, die durch
Zentrifugation hergestellt wurden, begann Funabashi vor fast finfzehn Jahren [23].
Sein Schwerpunkt bei der Erforschung der Gradientenwerkstoffe mit einer Kohlen-
stofffaserverstarkung lag bei der elektrischen Leitfahigkeit [24-26]. Es gab aber auch
einige Untersuchungen mit kleinen Metallpartikeln [26] und kurzen Kohlenstofffasern
[27-29]. Als Matrices wurden bei diesen Untersuchungen Epoxidharze eingesetzt.
Ziel dieser Arbeiten war die Herstellung von Werkstoffen, die fur die elektromagneti-
sche Abschirmung eingesetzt werden kdnnen. Bisher wurden dazu hauptsachlich
Lackierungen und Beschichtungen eingesetzt. Da diese Beschichtungen meist deut-
lich sproder als das Substratpolymer waren, litten sie besonders stark unter mecha-
nischen Belastungen wie beispielsweise Vibrationen.

Durch eine gezielte Einstellung einer Kohlenstofffaser-Verteilung tber einer Proben-
dicke konnte die Leitfahigkeit gezielt eingestellt werden [30-32]. Als Herstellungspro-
zess wurde bei all diesen Arbeiten die Zentrifugation eingesetzt.
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Eine weitere Methode zur Einstellung eines Gradienten der elektrischen Leitfahigkeit
uber der Wanddicke einer Probe war der Einsatz von elektrischen und magnetischen
Feldern. Durch diese konnten beispielsweise Ruf3partikel und Kohlenstofffasern ge-
zielt an einer Seite der Proben angereichert werden [33-36]. Eines dieser Verfahren
wurde inzwischen zum Patent angemeldet [37].

Eine weitere Moglichkeit fur den Einsatz von Magnetfeldern zur Herstellung von Gra-
dientenwerkstoffen untersuchte Vinarcik [38]. Er verstarkte die Zahne von Zahnra-
dern lokal mit Eisenpulver. Dabei wurde die mit Eisenpulver gefillte Polyestermatrix
in eine Zahnradform gegossen und an einem Magnetfeld um die Symmetrieachse
des Zahnrades gedreht. Durch die magnetische Anziehung wurden die Eisenpartikel
in die Zahne des Zahnrades bewegt. Die Abscherfestigkeit der Zahne und die Ver-
schleiBeigenschaften verbesserten sich durch die selektive Verstarkung deutlich.

Fur den Bereich der Medizintechnik wurden verschiedene Ansétze fir die Anwen-
dung von polymeren Gradientenwerkstoffen untersucht. Beispielsweise konnten
Poeppel und Schulte die Verschlei3- und Dampfungseigenschaften von kinstlichen
Kniegelenken verbessern [3]. Hierzu wurde auf eine Basis aus faserverstarktem
High-Density-Polyethylen (HDPE) eine gradierte Schicht aus Ultra-High-Molecular-
Weight-Polyethylen (UHMWPE) aufgebracht. Dieser Verbund lief gegen Chirurgen-
stahl und zeigte hierbei deutlich bessere Verschlei3eigenschaften als die bisher ein-
gesetzten Werkstoffe. Ein anderer medizintechnischer Ansatz bei der Erforschung
der Gradientenwerkstoffe kam aus der Pultrusion [39, 40]. Hier sollten Veranke-
rungsstifte fur kinstliche Zahne hergestellt werden. Diese sollten in dem Teil, der im
Zahn steckt, sehr steif sein, damit durch die Deformation des Stiftes bei Belastungen
keine zu hohen Krafte auf den kunstlichen Zahn ausgetbt werden. Der Teil des
Stifts, der im Kiefer verankert wurde, musste jedoch flexibel sein, um St6RRe abfedern
zu konnen. Diese Funktionalisierung wurde durch eine Variation des Flechtwinkels
wahrend der Pultrusion der Stifte erreicht.

Mikrolinsen mit einem Gradienten im Brechungsindex wurden aus flussigkristallinen
Polymeren hergestellt [41, 42]. Dazu wurden die Flussigkristalle durch ein aul3eres
elektrisches Feld ausgerichtet und lokal mittels UV-Licht polymerisiert. Danach wurde
das Feld verandert und der nachste Abschnitt polymerisiert. Durch die Polymerisati-

on wurde die flussigkristalline Phase in ihrer Orientierung eingefroren. Die Mikrolin-
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sen mit dem gradierten Brechungsindex wurden von Steegmuiller [43] zerstérungsfrei
gepruft.

Interpenetrierende-Netzwerke (IPN) sind Polymergemische, bei denen ein Polymer-
netzwerk ein anderes durchdringt. Die Herstellung erfolgt, indem man ein erstes vor-
geformtes Basis-Netzwerk im Monomer eines zweiten Gast-Polymers quellen I&sst.
Nach Erreichen des Diffusionsgleichgewichts wird das Gastnetzwerk polymerisiert
und man erhalt das IPN-Werkstlck.

Zur Herstellung von gradierten IPNs wurde die Quellung vor Erreichen des Gleich-
gewichtszustandes abgebrochen. Dadurch erhielt man ein Gastnetzwerk hoher Kon-
zentration am Rand der Probe, welches zur Probenmitte hin abnahm. So erhielt Lipa-
tov [44] eine gradierte Durchdringung der Oberflachenbereiche von Polystyrol-
Proben durch Polyacrylnitril. Die Eindringtiefe wurde durch die Quelldauer reguliert.
Gradierte IPNs stellten eine gute Alternative zur Oberflachenbeschichtung dar, da
man hier keine Ablosungsprobleme hatte. Der Nachteil lag in der langen Verarbei-
tungszeit und der eingeschrankten Materialauswahl. Vergleichbare Untersuchungen
wurden von Danielson [45] fur die Bildung gradierter IPNs aus Polyvinylchlorid und
Polyurethan beschrieben.

Integralschaume waren wahrscheinlich die ersten polymerbasierenden Gradienten-
werkstoffe. Da bei deren Entwicklung die Gradientenwerkstoffe noch nicht als eigene
Werkstoffgruppe diskutiert wurden, bezeichnet man die Integralschaume jedoch nicht
als Gradientenwerkstoffe [46, 47]. Zu ihrer Herstellung wurde beispielsweise einem
Polyurethan-Rohstoffgemisch ein Treibmittel zugesetzt. Diese Mischung wurde dann
in eine Form gegossen, wo sie aufschdumte und aushartete. Das fertige Werkstick
bestand aus einem geschaumten, porenhaltigen Kern mit einer glatten, massiven
Oberflache. PorengréfRe und -gehalt nahmen in Richtung des Werkzeugkerns zu.
Uber Werkzeugtemperatur, Werkzeuginnendruck und Treibmittelmenge wurde der
Porengradient gesteuert.

Mit der Herstellung von schichtweise verklebten Gradientenwerkstoffen beschéftigte
sich Parameswaran [48, 49]. Beim schichtweisen Kleben wurden zuerst dinne
Scheiben mit unterschiedlicher Zusammensetzung hergestellt. Dabei waren eine
sehr saubere Oberflache und verzugfreies Aushérten extrem wichtig, da die Schei-
ben anschlieRend aufeinandergeklebt wurden. Parameswaran verwendete flr seine

Untersuchungen Polyesterharz mit Weichmacheranteilen von 0 bis 50 %. Zuerst
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wurden Proben mit einem isotropen Weichmacheranteil mit Standardprifmethoden
getestet. Dabei zeigte sich bei einer Erhdhung des Weichmacheranteils von 0 % auf
50 % eine Abnahme des E-Moduls um 45 %, eine Erh6éhung der Querkontraktions-
zahl um 30 %, eine Erhdéhung der Bruchzahigkeit um 60 % und eine Erniedrigung
des Schermoduls um 50 %. Zur Prufung der Eigenschaften mit einem stufenartigen
Gradienten wurden spezielle Modified-Compact-Tension-Proben angefertigt. Dabei
fand Parameswaran einen stufenartigen Verlauf der Eigenschaften, welche lokal et-
wa den der isotropen Materialien entsprachen.

Analoge Untersuchungen der mechanischen Eigenschaften wurden von Jang und
Lee fur geklebte, gradierte Laminate aus Kohlenstofffaser- und Glasfaser-gefillten
Platten durchgefihrt [50].

Uhlig erforschte die Herstellung und das Eigenschaftsprofil von gradierten, verstark-
ten Elastomeren, die schichtweise in einem Heizpressenprozess hergestellt wurden
[51].

2.1.2 Gradientenwerkstoffe mit metallischen und keramischen Matrices

Zu den verbreitetesten Prozessen fur die Herstellung von Metall- oder Keramik-
basierenden Gradientenwerkstoffen zahlen die Varianten des Schleudergusses [52-
56]. Die Ahnlichkeit zur Zentrifugation ergibt sich aus der englischen Bezeichnung
"centrifugal casting". Bei diesem Prozess werden beispielsweise die einzelnen pul-
verformigen Komponenten auf ein Kegelrad gestreut, welches sich schnell dreht.
Dadurch werden die Partikel nach aufen in eine ebenfalls schnell drehende Form
geschleudert und dort durch die Zentrifugalkraft in ihrer Position festgehalten. Durch
die Variation der zugefihrten Pulver kann ein Gradient in der Zusammensetzung
dieser Bauteile eingestellt werden. Nach dem Fullen der Form werden die Teile
durch einen Sinterprozess konsolidiert.

Watanabe untersuchte einen echten Zentrifugationsprozess [57-59]. Er lie3 durch
schnelle Rotation einer Rohr-Form keramische Partikel in einer Matrix aus ge-
schmolzenem Metall nach aul3en wandern. Die Umformung der dabei entstandenen
Rohrstlicke zu flachen Proben durch eine Walztechnik wurde von Yamanaka unter-
sucht [60].
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Im Bereich der Pulvermetallurgie ist die Herstellung von Gradientenwerkstoffen durch
Sedimentationsmethoden schon langer bekannt. Dabei wurden die Pulver unter-
schiedlicher Metalle, wie z. B. Kupfer und Aluminium bei Bernhardt [61, 62], ge-
mischt. Dieses Pulvergemisch wurde anschlieBend Uber eine Wassersaule sedimen-
tiert. Dabei sanken die verschiedenen Pulver unterschiedlich schnell: Pulver mit ge-
ringeren Durchmessern oder geringerer Dichte sedimentierten langsamer. Das gra-
dierte Sediment wurde anschlie3end getrocknet und gepresst; durch Heil3-Sintern
erhielt man das fertige Produkt. Bernhardt konnte auf diese Weise Kupfer-Nickel-
Gradienten Uber eine Dicke von mehreren Zentimetern herstellen.

Auch fur tribologische Anwendungen wurde das Potential der Gradientenwerkstoffe
auf dem Gebiet der Metall-Keramik-Verbunde untersucht. Lugscheider konnte eine
gradierte Kohlenstoffschicht auf eine Metalloberflache durch Physical-Vapour-
Deposition aufbringen [63]. Diese diente zur Trockenschmierung metallischer Gleit-
lager. Zhao setzte die Elektrophorese fir die Abscheidung dinner keramischer
Schichten auf ein keramisches Substrat ein. Diese Schichten hatten einen gradierten
Aufbau und dienten der Verschleil3optimierung [64].

Hejwowski brachte mittels Flammspriihen diinne Schichten auf ein Stahlsubstrat auf.
Die Schichten mit einer Nickel-Aluminium-Matrix wiesen einen Gradienten an kera-
mischen Fullstoffpartikeln wie Zirkonoxid auf [65, 66]. Neben einer guten thermischen
Bestandigkeit gegen wiederholte Hitze- und Kaltezyklen zeigten diese gradierten
Schichten auch eine Verbesserung der Verschleil3eigenschaften gegeniber ver-
gleichbaren isotropen Beschichtungen.

Levashov untersuchte den Thermoactive-Electrospark-Surface-Strengthening-
Prozess. Durch diese modifizierte Variante des Elektronen-Strahl-Legierens konnten
auf eine Nickel-Aluminium-Legierung dinne Schichten derselben Legierung mit ei-
nem variablen Anteil an keramischen Fillstoffen aufgebracht werden [67]. Durch die-
se Schichten konnten sowohl die Harte als auch die Verschleil3festigkeit der Proben
verbessert werden. Gradierte Gleitelemente basierend auf Siliziumcarbid-verstarktem
Kohlenstoff oder Siliziumcarbid wurden im Rahmen eines BMBF-Projektes von
Leuchs in Zusammenarbeit mit der Firma KSB entwickelt und untersucht [68].

Eine Vielzahl weiterer Prozesse wurde eingesetzt, um gradierte Metall-Keramik-
Verbunde herzustellen. Diese wurden sowohl aus dinnen Schichten auf entspre-

chende Substrate aufgebracht oder als massive Teile hergestellt. Zum Einsatz ka-
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men dabei Prozesse wie die Gasphasen-Synthese. Damit stellte Seifried gradierte
Nanopartikel her [69].

Durch das Sintern gradiert aufgebrachter Pulver konnte Miyamoto Platten mit einem
Gradienten an keramischen Partikeln wie Wolframcarbid in einer Metall-Matrix her-
stellen [70]. Diese Werkstoffe kdnnen beispielsweise fur Turbinenfligel in Kraftwer-
ken eingesetzt werden.

Die Schichtpresstechnik wurde von Jungling [71, 72] eingesetzt. Dabei werden zuerst
dinne isotrope Schichten aus keramischem Pulver mit geringer Kraft gepresst. Da-
nach stapelt man mehrere dieser Schichten mit unterschiedlicher Zusammensetzung
und presst sie mit einer grol3eren Kraft. Dadurch entsteht der sogenannten Griinling,
ein noch nicht gebranntes Keramikbauteil.

Die Ziele dieser Untersuchungen umfassten die Verbesserung der tribologischen und
mechanischen Eigenschaften. Ebenso wurde versucht, die thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten zwischen zwei Bauteilkomponenten durch eine gradierte Zwi-

schenschicht anzupassen oder die Harte der Oberflachen zu erhdhen.
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2.2 Grundlagen der Tribologie

Die Tribologie beschreibt die Phanomene Reibung, Verschlei? und Schmierung, die
bei kraftemaRigen und stofflichen Wechselwirkungen zwischen zwei oder mehr so-
genannten Verschleil3- oder Tribopartnern auftreten.

Verschleil? ist eine Systemeigenschatft, d. h. sie ist von allen Einflussfaktoren, die das
System betreffen, abhangig. So kann im Gegensatz zu Werkstoffeigenschaften, wie
der Harte oder dem Modul, keine allgemeingultige Aussage flr einen einzelnen
Werkstoff getroffen werden, sondern es muss immer ein gesamtes Tribosystem be-
trachtet werden [11, 12].

Die grundlegenden Komponenten eines Tribosystems sind die gepriften Werkstoffe,
wobei hier sowohl Probe als auch Gegenkérper betrachtet werden missen. Das Be-
lastungskollektiv, also die Gesamtheit der Prifbedingungen, wie beispielsweise
Gleitgeschwindigkeit, Flachenpressung und Temperatur, sind weitere Parameter, die
Reibung und Verschleil als Systemeigenschaft beschreiben. Das System wird auch
durch versteckte Einfliisse bestimmt. Speziell fir Polymere sind hier Kristallinitat oder
Aushartegrad und Wasseraufnahme zu nennen [10, 11]. Diese Grolen werden unter
anderem durch Verarbeitungs- und Lagerungsbedingungen beeinflusst. Auch die
Oberflachenrauhigkeit und -oxidation der Verschlei3partner zahlen zu den versteck-

ten Einflussfaktoren.

Normalkraft 4 ‘ _Bewegungsrichtung
—p [ Reibkraft

Tribopartner A

Tribopartner B

I

Oberflachenzerrittung Adhasion Abrasion Tribochemie
(z. B. Risse) (z. B. Fressen) (z. B. Riefen) (z. B. Partikel)

A = =

Bild 2.1: Verschleilfmechanismen
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Die grundlegenden Verschleimechanismen eines Tribosystems sind in Anlehnung
an [12] in Bild 2.1 skizziert. Die einzelnen Verschleil3mechanismen stellen eine Un-
tergliederung des makroskopischen VerschleiBphanomens in mikroskopische Teil-
prozesse dar. Die Prozesse Abrasion und Oberflachenzerrittung fihren beispiels-
weise durch Risse oder Riefen in den Kontaktflachen zu einem Materialverlust eines
oder mehrerer Tribopartner. Diese Prozesse beschreiben die kraftemaldigen Wech-
selwirkungen der Tribopartner. Die Mechanismen Adhasion und tribochemische Re-
aktion sind auf das Auftreten von chemischen oder physikalischen Bindungen in der
Kontaktflache zwischen den Tribopartnern zurtickzufiihren. Sie bezeichnen die stoff-
lichen Wechselwirkungen.

Bei Gleitverschlei3 und oszillierendem Verschleild treten diese VerschleiBmechanis-
men Ublicherweise kombiniert auf. Sie kénnen nicht getrennt voneinander betrachtet
werden [10], obwohl in vielen Féllen einzelne Mechanismen den Gesamtverschleil}
dominieren.

Zur Messung des Verschlei3es steht eine Vielzahl unterschiedlicher Messgré3en zur
Verfligung. So kdnnen beispielsweise die Volumenabnahme, der Massenverlust oder
die H6henabnahme Uber der Prufdauer oder dem VerschleiRweg betrachtet werden
[73]. Eine weitere Messgro3e, die sehr haufig verwendet wird, ist die spezifische

Verschleil3rate w,. Sie wird in Gleichung (2.1) definiert. Hierbei wird der
Volumenverlust DV tiber dem Verschleildweg s und der Normalkraft Fy betrachtet.
DV

W, = 2.1
* Ry (2.1)

Eine weitere wichtige Grol3e zur Beschreibung eines Tribosystems ist der Reibwert
m Er ist nach Gleichung (2.2) definiert als das Verhaltnis von Reibkraft Fr zu Nor-
malkraft Fy. Die Reibkraft wirkt immer in die der Relativbewegung entgegengesetzten
Richtung.

m= R (2.2)
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Zu den wichtigsten Einflussgré3en auf die Eigenschaften eines Tribosystems geho-
ren neben den Werkstoffen das Belastungskollektiv aus Druck und Reibungsge-

schwindigkeit. Dessen Einteilung wird in Bild 2.2 in Anlehnung an [74] skizziert.

A Statische Lastgrenze

p-v-Linie bei definierter
stationarer VerschleilRrate
log p

p-v-Grenzwerte

lin. Ver-
schleif3rate
~ p*V

thermische
Grenze

» log v

Bild 2.2: Druck-Geschwindigkeits-Diagramm

Der p-v-Faktor beschreibt das Produkt aus der Flachenpressung, die aus der Nor-
malkraft resultiert, und der Gleitgeschwindigkeit der Tribopartner in der Kontaktfla-
che. Diese p-v-Diagramme gelten jeweils nur fur ein Tribosystem. Aus ihnen kdnnen
die Einsatzgrenzen fir das jeweilige Tribosystem bei einer speziellen Kontaktgeo-
metrie abgeschatzt werden. Liegt das Belastungskollektiv au3erhalb des linearen p-
v-Bereichs, kommt es zu einem Uberproportionalen Anstieg der Verschlei3rate. Bei
Erreichen der statischen Lastgrenze kommt es zu einer mechanischen Verformung
eines oder mehrerer Tribopartner, bei der Uberschreitung der kritischen Gleitge-
schwindigkeit kommt es zum thermischen Versagen eines oder mehrerer Tribopart-
ner.

Aufgrund der Komplexitat von Verschleil3prozessen sollte die Prufungsgeometrie
moglichst nahe an den spateren Einsatz der Tribopartner angepasst werden. Nur
dadurch ist eine gute Ubertragbarkeit vom Experiment auf den realen Einsatz mog-
lich. Da der experimentelle Aufwand bei praxisnahen Prifungen im allgemeinen sehr
grofl3 ist, werden zur Entwicklung spezieller verschleiRoptimierter Werkstoffe anwen-

dungsspezifische, genormte Referenzprufungen eingesetzt.
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2.3 Beschreibung der Viskositat von Harzsystemen

In den letzten Jahrzehnten wurde eine Reihe von Beschreibungsansatzen fir das
Ausharten von duromeren Harzsystemen entwickelt. Es zeigte sich jedoch, dass flr
die Beschreibung des Viskositatsanstiegs wahrend des Gelierens eine modifizierte
Arrhenius-Gleichung ausreicht [75, 76]. Gleichung (2.3) beschreibt die zeitlich veran-
derliche Viskositat h(t) in Abh&ngigkeit der Zeit t, wobei hg die Viskositat des Harz-
systems direkt nach dem Mischen von Harz und Hartekomponenten beschreibt und

to eine Zeitkonstante darstellt.

t

h(t)=h,” e® (2.3)

Fir die Zunahme der Viskositat durch einen wachsenden Fillstoffgehalt des Harzes
gibt es Modellansatze fur unterschiedliche Fillstoffgeometrien. Beispielhaft wird in
Gleichung (2.4) der Ansatz von Brinkman [77] dargestellt. Hier bezeichnen f den

Fallgrad und f o den maximalen Fillgrad eines speziellen Fullstoffs.

h(f)=h,’

S 2.4)

f
fo

1-

Die Beschreibung der Viskositat in Abhangigkeit des volumetrischen Fillgrades galt
fur spharische Fullstoffe. Andere Ansétze, wie der von Riseman [78], beschrieben die
Viskositatsanderung fur andere Fullstoffgeometrien wie Stdbe oder Knochen. Der
Nachteil dieser Beschreibung lag jedoch in den umfangreichen Parameterstudien,
die fur jede Fillstoff- und Harztypen-Kombination neu durchgefihrt werden mussen.
Fur diese Beschreibung wurden allgemeine mathematische Modelle eingesetzt, die
nicht nur von den direkt messbaren Grof3en, wie dem tatsachlichen und maximalen
Fullgrad f o abhingen, sondern eine Vielzahl anzupassender Parameter besalRen. Der
Ansatz von Choe galt nur fur Fillgrade bis 10 Volumenprozent [27] und eignete sich
also nicht fur diese Arbeit. Fir die Beschreibung war die Gleichsetzung von der dy-

namischen Viskositat mit der kontinuierlich flieRenden Viskositat essentiell [79].
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2.4  Mikroharte von Verbundwerkstoffen

Die Messung der Ultramikrohérte oder der Vickers-Harte sind zwei wichtige Untersu-
chungsmethoden fur die mikromechanischen Eigenschaften und die Mikrostruktur
von Verbundwerkstoffen [80]. Die Ultramikroharte beschreibt die Kombination von
plastischer und elastischer Verformung, wahrend bei der Vickers-Harte nur die plas-
tische Verformung betrachtet wird.

Lineare Mischungsregeln sind eine einfache, aber oft sehr effektiven Methode, um
die Eigenschaften von Verbundwerkstoffen zu beschreiben [1]. Es lag also nahe,
diese Methode auch auf die Mikroharte anzuwenden. Fur einen Zwei-Komponenten-
Verbund wirde die Vickers-Harte des Verbundes HVigag nach der linearen Mi-
schungsregel die Form (2.5) haben. Hierbei sind HVa und HVg die Vickers-Harten
der Komponenten und f der Volumenanteil der Komponente A. Hierbei wird die
Ausbildung einer Grenzflache zwischen den Komponenten A und B mit einer ande-

ren Harte als der dieser beiden Komponenten vernachlassigt.

HV

o =HV, Fo+HV, " (L- 1) (2.5)

Fur die Gesamtharte von Polymerblends wurde diese Mischungsregel bereits erfolg-
reich eingesetzt [80, 81]. So konnte Krumova die Zusammensetzung und Mikrostruk-
tur von Polyethylenterephthalate-Polyamid6-Polymerblends durch Mikrohartemes-
sungen aufklaren [81].

Der analoge Ansatz fihrte jedoch bei der Untersuchung von Kaolin-gefillten High-
Density-Polyethylen nur eingeschrankt zu einem linearen Zusammenhang zwischen
Zusammensetzung des Verbundes und Mikroharte [82]. Obwohl die Vickers-Harte fur
die untersuchten Fullgrade mit dem Fullstoffgehalt korrelierte, lag die genéherte Vi-
ckers-Harte von reinem Kaolin nicht auf der errechneten Geraden.

Auch flr gradierte Metall-Keramik-Verbundwerkstoffe wurde bereits eine modifizierte
lineare Mischungsregel fur die Mikroharte entwickelt [83]. Hierbei wurden Aluminium-
oxid-Keramiken mit einem Gradienten in der Porositdt mit einer Kupfer-Legierung
infiltriert. Die lokale Zusammensetzung dieser gradierten Verbunde konnte Uber de-

ren lokale Mikrohéarte bestimmt werden.
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2.5 Simulation der Zentrifugation und von Materialeigenschaften

Im Laufe der letzten zehn Jahre wurden unterschiedliche Ansatze zur Voraussage
der Fillstoffverteilung in Gradientenwerkstoffen nach der Zentrifugation entwickelt.
Der wichtigste Ansatz stammt von Watanabe [84, 85]. Wahrend der Zentrifugation
wirken die Zentrifugalkraft F; und die Reibungskraft durch das umgebende Medium
Fr auf jeden Partikel. Watanabe postulierte, dass die Partikel nach einer kurzen Zeit
eine konstante Geschwindigkeit erreichen. Dadurch wirde die Summe der auf3eren

Krafte Null und die Betrage der beiden Kréfte waren gleich (2.6).

Fr =F (2.6)

Dieser Ausdruck stellt eine Differenzialgleichung dar, da die Reibungskraft von der
Geschwindigkeit und die Zentrifugalkraft von der Beschleunigung abhangig sind.
Durch die Losung dieser Differentialgleichung erhalt man den folgenden Ausdruck
(2.7) fur die Geschwindigkeit v eines Partikels wahrend der Zentrifugation. Hierbei
bedeuten r g und ry die Dichten von Fullstoff und Matrix, Dy den Abstand von Zentri-
fugationsachse zu zentrifugiertem Partikel, N die Drehzahl, g die Erdbeschleunigung,
d den Partikeldurchmesser und h die Viskositat des umgebenden Mediums in Ab-

hangigkeit von Fullgrad und Gelierungszustand.

"2"D,"N*" g d
18" h

re-ry

V= (2.7)

Ein analoger Ansatz fir die Beschreibung der Partikelbewegung wahrend der Zentri-
fugation wurde auch von Moon beschrieben [86]. Die Beschreibung der Viskositat in
Abhangigkeit des lokalen Fillgrades kann anhand einer Reihe von Modellen erfolgen
(siehe Kapitel 2.3) [27, 77, 78]. Die Kinetik des Aushartens kann Uber die Arrhenius-
Gleichung [76] beschrieben werden.

Es wurden jedoch auch grundlegend andere Methoden zur Modellierung der Parti-
kelbewegung entwickelt. So basiert der Ansatz von Kehlenbeck ebenfalls auf den
physikalischen Eigenschaften und geometrischen Abmessungen von Partikeln und

Formen [87]. Lui hingegen entwickelte eine Beschreibung der Fullstoffverteilung nach
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der Zentrifugation, basierend auf einer e-Funktion mit einer Vielzahl anzupassender
Parameter. Diese Parameteranpassung muss fur jedes Zentrifugationssystem neu
durchgefiihrt werden [88].

Die Simulation der mechanischen und physikalischen Eigenschaften von Gradien-
tenwerkstoffen mit unterschiedlichen Matrices war bereits mehrfach Ziel von Unter-
suchungen. So entwickelte Ralimann ein Modell zur Beschreibung der Deformation
von gradierten Metallrollen unter Druckbelastung [89-91]. Die Kugeleindruckversuche
in die Oberflachen von Metall-Keramik-Gradientenwerkstoffen wurden mittels der
Finite-Elemente-Methode (FEM) simuliert [92]. Weitere FEM-Berechnungen der me-
chanischen Eigenschaften von gradierten Metall-Keramik-Verbunden fuhrte darauf
basierend Zhai durch [93]. Das abgegrenztere Problem der radialen Druckbelastung
von gradierten Metall-Keramik-Rohren wurde von Fukui untersucht [94].

Die thermische Ausdehnung und die dadurch in gradierten Werkstoffen auftretenden
Krafte wurden sowohl von Markworth [95], als auch von Zhai [96] untersucht. Ein
weiteres spezielles Problem war die Abplatzneigung von diinnen gradierten Schich-
ten von Substraten. Dieses Problem wurde von Erdogan [97] behandelt. Die ther-
misch-mechanischen Eigenschaften diinner gradierter Schichten modellierte Teixeira
[98].

Zhang optimierte die Zusammensetzung von Titan-Kohlenstoff-Nickel-Verbunden
durch den Einsatz der Finite-Elemente-Methode [99].

Eines der wenigen bisherigen Projekte, die sich mit der Modellierung und Simulation
von polymeren Gradientenwerkstoffen befassten, war die Untersuchung von Jovicic
[100]. Er beschrieb das Verhalten von Epoxidharz, das mit Keramikkugeln gefullt

war, unter ballistischer Belastung.
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3 Ziele

Die Ziele der Arbeit bestanden in der Herstellung von polymeren Gradientenwerkstof-
fen durch Zentrifugation und in der Untersuchung ihres Eigenschaftsprofils fir tribo-
logische Anwendungen von den Grundlagen bis hin zu einem Demonstratorbauteil.
Zur Untersuchung des Zentrifugationsprozesses als Herstellungsmethode flr die
Gradientenwerkstoffe waren zunachst die Prozessparameter wie Drehzahl und Harz-
viskositat zu variieren. Im Folgenden sollten die mdglichen Fullstoffverteilungen fir
eine Anzahl unterschiedlicher Fullstoffe bestimmt werden. Diese Fullstoffe sollten
Partikel mit unterschiedlichen Dichten und Durchmessern sowie unterschiedliche
Kurzfasertypen umfassen.

Zur Untersuchung der Fullstoffverteilung in den gradierten Werkstoffen sollten ver-
schiedene Verfahren zu deren Ermittlung angewendet werden. Die Vor- und Nachtei-
le der einzelnen Methoden, wie Dichtemessung und mikroskopische Methoden, fir
unterschiedliche Einsatzfalle, d. h. Probengeometrien und Fullstoffe, sollten gegen-
einander abgewogen werden. Gegebenenfalls waren fur Problemfélle neue Metho-
den zu entwickeln.

Um die Anzahl der Zentrifugationsexperimente bei der Weiterfihrung der Untersu-
chungen mdglichst klein zu halten, war es ein weiteres, wichtiges Ziel dieser Arbeit,
ein Modell fur die Beschreibung der Partikelbewegung wahrend der Zentrifugation zu
entwickeln. Basierend auf diesem Modell sollte eine Simulationssoftware entworfen
und programmiert werden. Die Ergebnisse dieser Simulation waren mit den experi-
mentell ermittelten Fllstoffverteilungen zu vergleichen, um die Simulation zu validie-
ren.

Fur die Entwicklung der Modellierung war die Untersuchung der Einflisse des Gelie-
rungsprozesses und des lokalen Fillstoffgehaltes auf die Viskositat des Harz-Harter-
Fullstoff-Systems von essentieller Bedeutung. Hierfir waren umfassende rheologi-
sche Untersuchungen erforderlich.

Die Charakterisierung der Verschleil3eigenschaften von Tribosystemen mit Gradien-
tenwerkstoffen war im Hinblick auf den angestrebten spateren Einsatz fir Ver-
schleiBbauteile ebenfalls ein wichtiges Ziel dieser Arbeit. Zunachst sollten die tribolo-
gischen Eigenschaften gradierter Proben sequentiell in Schwingverschleil3experi-
menten untersucht werden. Die Gleitverschleil3eigenschaften sollten wegen der be-
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notigten Probenkodrpergeometrien an isotropen Werkstoffen gepruft werden, welche
die Fullstoffgehalte der Gradientenwerkstoffe nachbildeten. Zur Untersuchung der
VerschleiReigenschaften maximal gefullter Werkstoffe wurden spezielle Probekérper
durch Zentrifugation hergestellit.

Spezielle Gleitverschleil3experimente sollten auch an ca. 2 mm dicken, gradierten
Schichten durchgefiihrt werden. Dabei war es das Ziel, die Verschleil3eigenschaften
des hochgefiillten Bereichs eines Gradentenwerkstoffs direkt zu untersuchen. Ein
weiteres neues Experiment sollte die tribologische Untersuchung der Oberflachen
von gradierten Ringen darstellen. Deren Bauteilgeometrie wurde an Gleitlager-
Innenringe angelehnt.

Zur vollstandigen Untersuchung gehort auch die mechanische Charakterisierung der
Werkstoffe. Da bei vielen tribologischen Anwendungen die Schlagzéhigkeit der
Werkstoffe ebenfalls von grofRer Bedeutung ist, war deren Untersuchung mit der
Charpy-Methode ein Schwerpunkt. Wegen der bei diesem Verfahren bengtigten gro-
Ben Probekdrper wurden die Untersuchungen an isotropen Werkstoffen durchge-
fuhrt. Fir die Bestimmung der Schlagzahigkeit der maximal geflllten Werkstoffberei-
che wurde jedoch auch noch ein neuer Zentrifugationsrotor fur den Einsatz in einer
Drehbank entwickelt und gebaut.

Weitere wichtige Eigenschaften von Werkstoffen fiir tribologische Anwendungen sind
die Harte und die dynamisch-mechanischen-Eigenschaften. Mit der Untersuchung
der Vickers-Harte-Profile der Gradientenwerkstoffe und deren dynamischen Drei-
Punkt-Biegungs-Eigenschaften tUber der Temperatur sollte das Versuchsprogramm
abgerundet werden.
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4 Materialien

4.1 Verwendete Materialien

4.1.1 Materialauswahl

Epoxidharze gehdren zu den wichtigsten Vertretern duromerer Matrices flr polymere
Verbundwerkstoffe [101]. Sie werden in vielen Hochleistungscompositen verwendet
[102, 103]. Ein typisches Beispiel fur Epoxidharz-basierende Verschlei3bauteile sind
Kalanderwalzenbeziige in der Papierindustrie [104, 105]. Typische Vertreter der fa-
serartigen Verstarkungsstoffe fur polymere Verbundwerkstoffe sind Glas- und Koh-
lenstofffasern [106, 107]. Fur VerschleiRanwendungen werden aber auch haufig ke-
ramische Werkstoffe wie Siliziumcarbid (SiC) gebraucht [108, 109], deswegen kamen
hier SiC-Partikel zum Einsatz. Als Alternative zu den SiC-Partikeln wurde das kom-
merziell erhéltliche und fur keramische Verhaltnisse deutlich weichere Wollastonit fur
Vergleiche herangezogen [110, 111]. Aramid wird bereits heute wegen seiner ver-
schlei@mindernden Wirkung haufig in polymeren Verbundwerkstoffen als Fullstoff
verwendet [4, 112]. Auch Graphit wird wegen seiner trockenschmierenden Eigen-

schaften in Verbundgleitlagern eingesetzt [5].

4.1.2 Epoxidharzsysteme

Fur grundlegende Untersuchungen der Zentrifugationsparameter wurde das Epoxid-
harz L (R & G Faserverbundwerkstoffe GmbH, Waldenbuch, Deutschland) zusam-
men mit dem Harter VE 3261 benutzt. Die Mischung wurde mit 0,5 Volumenprozent
des Entgasungsmittels BYK A 530 versetzt. Im Folgenden wird dieses Harzsystem
als Harz A bezeichnet. Harz A hartete bei Raumtemperatur innerhalb von 24 h aus.
Die Nachhértung bei 60 °C dauerte 15 h. Danach betrug die Dichte 1,15 g/cm®. Auf-
grund seiner mafdigen mechanischen und tribologischen Eigenschaften wurde dieses
Harz hauptsachlich zur Untersuchung der Zentrifugationsparameter eingesetzt. Das
Additiv BYK A 530 (Firma BYK Chemie, Wesel, Deutschland) ist ein Entlufter fur E-
poxidharzsysteme, das bei der Herstellung und Verarbeitung der Harze die Bildung
von Blasen verhindert. Die Dichte der klaren Fliissigkeit betrug 0,81 g/cm?®.
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Far weiterfihrende Untersuchungen wurde ein Hochtemperaturepoxidharz der Firma
Vantico (Basel, Schweiz) verwendet. Dieses Harz wurde bei 70 °C verarbeitet. Bei
dieser Temperatur wurde das Harz anschliel3end Uber einen Zeitraum von 8 h aus-
gehartet und schliel3lich bei 140 °C weitere 8 h getempert. Mit 0,5 % des Entga-
sungsmittels BYK A 530 versetzt, besal} das, im Folgenden als Harz B bezeichnete
System, eine Dichte von 1,136 g/cm?®. Durch den Einsatz von Vakuummischtechnik
wurde der Einsatz des Entgasungsmittels tUberflissig. Das Hochtemperaturharz ohne
Entgasungsmittel wurde als Harz C bezeichnet. Nach dem Aushéarten ergab sich da-

fir eine Dichte von 1,139 g/cm®.
4.1.3 Fullstoffe

Kurze Kohlenstofffasern des Typs Kreca Chop M-101S wurden zur Verstarkung der
Harze verwendet. Diese Fasern wurden von Kureha (Kureha Chemical Industry Co.
Ltd., Tokio, Japan) durch Mahlen des Pech-basierenden Garntyps T-101S herge-
stellt. Die resultierenden Kurzfasern haben eine mittlere Lange von 130 mm bei ei-
nem Durchmesser von 14,5 mm. Das Lange/Durchmesser-Verhaltnis (im Folgenden
Aspektverhaltnis genannt) betrug hier knapp 10. Die Dichte der Fasern lag bei 1,63
g/cm?®. Rasterelektronenmikroskopische-Aufnahmen (REM) zeigen die Fasern in 75x
und 5000x VergroRerung (Bild 4.1). Die Faseroberflache wurde vom Hersteller nicht
mit einer Schlichte behandelt.

28kY X7S 188rm BE6BSB3 25kV XS5.@08408 Srm B&6B884

Bild 4.1: Kohlenstofffasern Kreca Chop M-101S in 75x und 5000x Vergréf3erung
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Zum Vergleich mit den Kohlenstofffasern wurden gemahlene E-Glasfasern (R & G
Faserverbundwerkstoffe GmbH, Waldenbuch, Deutschland) eingesetzt. Die mittlere
Lange der Fasern betrug 200 nm bei einem Durchmesser zwischen 9 und 14 nm.
Das Aspektverhaltnis bewegte sich hier also etwa zwischen 15 und 20. Die Dichte
der Fasern lag zwischen 2,53 und 2,55 g/cm?®. Die Fasern wurden vom Hersteller mit
einer Silan Schlichte zur besseren Anbindung an Epoxidharze versehen.
Siliziumcarbid ist ein weit verbreiteter keramischer Fullstoff fir Polymere. Hier kam
der Typ SIiC-G, grun, micro (Mineralien-Werke Kuppenheim GmbH, Kuppenheim,
Deutschland) zum Einsatz. Es handelt sich hierbei um splittrig-kubische Partikel mit
einer Dichte von 3,2 g/cm®. Es wurden unterschiedliche GroRenfraktionen verwendet.
Im folgenden wird die Fraktion F600 mit einem mittleren Durchmesser von 9 nm als
SiC bezeichnet. Die Typen F360 (21,6 mm), F500 (12,3 mm), F800 (6,3 nm) und
F1200 (3,1 nm) wurden nur gemeinsam verwendet. Darauf wird im Folgenden expli-
zit eingegangen. Partikel der Fraktion F600 sind in Bild 4.2 als REM-Aufnahmen in
1000x und 5000x Vergrof3erung dargestellt.

AN

SIC_GW_F600

L E G A
6.9.01 X1000 25kV F——30um—— 6.9.01 X5000 25kV SiC_GW_F600 F——~6um——

Bild 4.2: Siliziumcarbid F600 in 1000x und 5000x Vergrél3erung

Wollastonit ist ein nattrliches Calciumsilicat (CaSiO3). Der Typ Tremin 283-600 EST
der Quarzwerke GmbH (Frechen, Deutschland) wurde fir diese Studien eingesetzt.
Der mittlere Durchmesser der Partikel lag bei 3,5 mm, wobei die Streuung der

Durchmesser sehr hoch war. Die Partikel besal3en eine nadelig splittrige Struktur.
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Die Dichte betrug 2,85 g/cm®. Die Oberflache wurde vom Hersteller mit einem Epoxi-
silan behandelt, um eine gute Anbindung an Epoxidharze zu gewahrleisten.

Polymere Fillstoffe mit einer geringen Dichte und einer verschleiBmindernden Wir-
kung spielen bei Gleitlagern eine immer wichtiger werdende Rolle. Ein wichtiger Ver-
treter dieser Gattung ist Aramid. Es kam das Pulver des Typs Twaron 5011 (Twaron
Products V. o. F., Arnhem, Niederlande) zum Einsatz. Der mittlere Durchmesser der
Partikel lag bei 55 nm. Die Dichte betrug 1,44 g/cm?®. Die Partikel weisen eine kom-
plexe Struktur auf. Dies ist in Bild 4.3 mit REM-Aufnahmen in 1000x und 5000x Ver-

groRerung dargestellt.

Bild 4.3: Twaron 5011 in 1000x und 5000x Vergro3erung

Zur Reduzierung der Reibungskréafte werden bei polymeren Verbundwerkstoffen zu-
nehmend Trockenschmiermittel eingesetzt, d. h. ein Schmierstoff wird als fester Fill-
stoff direkt in den Verbundwerkstoff eingearbeitet. Ein typischer Vertreter ist Graphit.
Die Partikel, 9039T RCG (Resilient Graphitic Carbon) der Firma Superior Graphite
Co. (Chicago, IL, USA), hatten einen mittleren Durchmesser von 20 nm. Die Dichte
der Partikel betrug 2,25 g/cm?.

Ein Teil der Gleichungssysteme, auf denen die Simulation der Partikelbewegung ba-
siert, setzte kugelférmige Partikel voraus. Zum Vergleich der Simulation mit Experi-
menten wurden Glaskugeln von Sovitec Cataphote (Sovitec GmbH, Saarbricken,
Deutschland) gewahlt. Die Kugeln der Type 050-40 hatten mittlere Durchmesser von

40 - 70 nm bei einer Dichte von 2,55 g/cm?.



4 Materialien und Prozesse 22

4.2  Herstellung der Gradientenwerkstoffe

4.2.1 Zeitlicher Ablauf der Probenherstellung

Der prinzipielle Ablauf der Herstellung von einfachen Probengeometrien ist in Bild 4.4
dargestellt. Die noch nicht ausgehéartete Mischung aus Harz, Harter und Fullstoffen
() wurde zentrifugiert (I). Dadurch stellte sich ein Gradient in der Probe ein (1), der

durch Ausharten fixiert (IV) wurde. Die gesagten Proben (V) wurden untersucht.

() Isotrop (I1) Zentrifugation (111) Probe
gefullte mit Fullstoff-
Probe > Zentrifugalkraft == gradienten —>
¢P -
[ ] Rotationsachse i
(V) (V) Gesagte Proben
Ausharten und
Sagen der senkrecht parallel
=> Gradientenwerkstoffe == ““I”H” [ —
T )
o—»
Probenlange X

Bild 4.4: Herstellungsablauf fir zylindrische Proben

Der zeitliche Ablauf ist in Bild 4.5 dargestellt. Zuerst wurden die Fullstoffe in die
Harzkomponente mit den in Kapitel 4.2.2 beschriebenen Methoden verarbeitet. Der
Harter wurde immer mit einem TurbinenrUhrer bei niedriger Drehzahl eingemischt.
Dadurch wurde verhindert, dass bei einem plotzlichen Aushéarten des Harzes die ge-
samte Mischapparatur in Mitleidenschaft gezogen wirde. Ab dem Zeitpunkt der Zu-
gabe des Harters lief die Zentrifugationsverzogerung.

Die Viskositat der Mischung wurde Uber die Dauer der Zentrifugationsverzogerung
gesteuert. Die Viskositat stieg wahrend der Verzégerung und der Zentrifugation
durch den beginnenden Gelierungsprozess des Harzes an. Die Temperatur musste
in diesem Zeitraum konstant gehalten werden, um eine effektive Kontrolle der Visko-
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sitat zu gewahrleisten. Nach dem Ende der Zentrifugation wurden die Proben ent-
sprechend des Harzes mit dem zugehdrigen Temperaturprogramm ausgehartet. Die

ausgeharteten Proben wurden geprift.

Drehzahl Zentrifugations-
A zeit
¥
o= = e
I I
I | Prufung
Mischen | I H
von Harz - ——>  zei
und Full- |—>| |—N
stoffen  zentrifugations- Weiteres
verzbgerung Ausharten

Bild 4.5: Zeitlicher Ablauf der Probenherstellung

4.2.2 Mischtechnik fur blasenfreie Harzmischungen

Die Mischungen des Harzsystems A wurden in einem evakuierten Glaskolben mit
einem KPG-RUhrer gemischt. Das Vakuum erzeugte eine Drehschieberpumpe. Den
Ruhrer treib ein lka Ruhrwerk (Ika-Werke GmbH & Co. KG, Staufen, Deutschland)
mit einer Leistung von 70 W an. Nach dem blasenfreien Einrtihren der Fullstoffe und
des Entlifters BYK A 530 in die Harzkomponente mischte man die Harterkomponen-
te ein.

Fur das Einmischen der Fillstoffe in die Harzkomponente der Systeme B und C kam
ein Vakuumdissolver des Typs Dispermat AE3-M (VMA-Getzmann GmbH, Reichs-
hof, Deutschland) zum Einsatz. Die Funktionsweise ist in Bild 4.6 dargestellt.

Bei der Mischung im Dissolver wirkten auf die Harz-Fullstoffmischung, wenn sie auf
die Dissolverscheibe traf, starke Scherkrafte. Dadurch kam es zu einer guten
Durchmischung, wobei auch die, beim Scheiden oder Mahlen der Fasern durch den

Hersteller entstandenen, Faserbiischel getrennt wurden. Die Mischung bewegte sich
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auf der Oberflache der Scheibe radial nach auf3en. Dadurch kam es zu einem Flie-
Ren der gesamten Mischung, wie in Bild 4.6 dargestellt [113]. Die Harterkomponen-
ten der Harze B und C wurden mit einem Turbinenrihrer ohne Vakuum bei niedriger

Drehzahl blasenfrei eingemischt.

FlieRRrichtung Welle (Vakuumdicht,

angetrieben)
. X
Mischtopf
(Vakuum- L /
dicht,
temperiert) ) | Dissolver-

Harz / Flllstoff
/‘A
£ 4_’ Y > 2 scheibe

Mischung
e 4_

Bild 4.6: Funktionsweise eines Dissolver Mischers

4.2.3 Einstellung des Gradienten mittels Zentrifugation

Zur Einstellung der Gradienten kam die Zentrifugation zum Einsatz. Dabei wurden
die Formen mit den noch flissigen Harz-Harter-Fullstoff-Gemischen um eine zentrale
Achse rotiert. Dadurch bewegten sich die Fullstoffpartikel in der Mischung radial nach
aul3en. Es wurden zwei unterschiedliche Methoden der Zentrifugation verwendet,
einerseits eine Laborzentrifuge, andererseits eine Drehbank.

Um bei den Basisproben einen Gradienten einzustellen, wurden die Probekdrper in
einer Laborzentrifuge der Firma Heraeus Biofuge stratos (Kendro Laboratory Pro-
ducts GmbH, Hanau, Deutschland) zentrifugiert. Das Gerat verflugte Uber einen
Ausschwingrotor. Das Prinzip ist in Bild 4.7 dargestellt. In einem Ausschwingrotor
bewegen sich die Fullpartikel immer parallel zur Langsachse (entgegen der X-
Richtung) der Zentrifugationsform. Mit diesem Rotor kbénnen in einem Drehzahlbe-
reich von 300 bis 5000 Upm Proben mit einem Gesamtvolumen von maximal 720 ml
zentrifugiert werden. Die Zentrifuge war in einem Temperaturbereich von -19 °C bis
+40 °C heiz- und kihlbar. Die Anlauf- und Bremsgeschwindigkeiten konnten variiert
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werden. Hier wurden jeweils die langsamsten Einstellungen gewahlt, damit die Parti-
kel wahrend des Bremsens und Anlaufens keinen zu hohen zuséatzlichen Kraften

ausgesetzt waren.

Aufsicht des Rotors Ausschnitt des Rotors in Seitenansicht
Rotation Radiale In Ruhe Wiéhrend der Zentrifugation
L‘J Zentrifuga-
tionskraft

~
o]

— |

Zentrifugationsbecher

@]

>

Zentrifuga-
[‘1 tionsprobe Erdanziehungkraft = Zentrifugalkraft =
Bewegungsrichtung der Bewegungsrichtung der
Partikel Partikel

Bild 4.7: Funktionsweise einer Zentrifuge mit Ausschwingrotor

Es wurden Probekérper in Form von Ringen (angelehnt an Gleitlager-Innenringe)
hergestellt. Dadurch wurde die Prifung von Probekérpern mit einer bauteilnahen
Form ermoglicht. Zur Herstellung dieser Ringe wurde ein neues Zentrifugationswerk-
zeug konstruiert und gebaut. Es wurde eine doppelwandige Form aus Edelstahl mit
einem Beflll- und einem Entliftungsstutzen gewahlt. Die Oberflachen des Aul3en-
und des Innenrings, die mit dem Probekdrper in Kontakt kommen, wurden hartver-
chromt und poliert, um bei den Ringen eine gute Oberflachenqualitat zu erzielen.
Diese Form wurde zur Zentrifugation in eine Drehbank eingespannt. Auf weitere gra-
dierte Bauteile und Probekorper, die auf der Drehbank mit neu entwickelten Formen

durch Zentrifugation hergestellt wurden, wird in Kapitel 4.2.4 naher eingegangen.
4.2.4 Probenkorpergeometrien
Zur Untersuchung der Fillstoffverteilungen in Gradientenwerkstoffen und der Be-

stimmung ihres Eigenschaftsprofils wurde einige unterschiedliche Probenkdrpergeo-

metrien entworfen. Diese sind in Bild 4.8 dargestellt.
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Isotrope
Platte

Rolle \

: Rohr/Ring

' Zylinder

Gradierte Stift-auf-Scheibe
Probe mit Halterung

Bild 4.8: Uberblick Uiber die Probengeometrien

Fur die grundlegenden Untersuchungen der Einfliisse der Zentrifugationsparameter

auf die Fullstoffverteilung wurden unterschiedliche Basisprobenformen verwendet.

Zunachst wurden zylindrische Probekdrper mit Durchmessern von 16 bzw. 24 mm

und einer Hohe von 20 oder 40 mm eingesetzt. Spater wurden die Basisproben in

neu entwickelten, zweiteiligen Formen zentrifugiert. Diese quaderférmigen Probekdr-

per hatten eine Basisflache von 20 auf 40 mm und eine H6he von 20 mm.

Zylindrische
Basisprobe

20 bzw.
40 mm

Quaderférmige
16 bzw. Basisprobe 40 mm
24 mm
<4»  geringer Fillgrad 20 mm &
Proben-
lange X 20 mm

hoher Fullgrad

Bild 4.9: Aufbau der Basisproben

Es wurden rohr- bzw. ringférmige Probekorper in der Geometrie von Gleitlager-

Innenringen hergestellt. Die Rohre hatten eine Wanddicke von 7,5 mm und einen

AuRRendurchmesser von 65 mm. Die Rohre waren 145 mm lang. Analog dazu wurden
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als Demonstratorbauteile Rollen mit einem gerandelten Stahlkern hergestellt. Die
Rollen hatten einen Durchmesser von 57,5 mm bei einer Dicke von 20,5 mm. Der
Kern besald einen inneren Durchmesser von 15 mm und einen &uf3eren von 32 mm.
Die Formen fur beide Probekérper wurden im Rahmen dieser Arbeit entwickelt und

konstruiert. Diese Probengeometrien sind in Bild 4.10 dargestellt.

Ring/Rohr hoher geringer ROl Bohrung
A Fduligrad Fdligrad @ 15 mm
Kern
@50 | @ 65
mm | mm @ 32 mm
Verbundschicht
Wand-
dicke X \ 4 dicke X @ 57,5 mm

Bild 4.10: Querschnittsskizzen der Rohre und Rollen

Zur Herstellung maximal gefullter Schlagzahigkeitsproben musste ein spezieller neu-
er Zentrifugationsrotor fir den Einsatz in einer Drehbank entwickelt werden. Wie in

Bild 4.11 dargestellt wurde als Konzept ein vierarmiger Rotor mit zentraler Stahlach-

se gewabhilt.
AuRerer Stahldeckel mit Probenkavitat
Innerer Aludeckel
Zentrale
Stahlwelle

Bild 4.11: Der neu entwickelte Zentrifugationsrotor
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An diese Achse schlossen sich Distanzsticke aus PVC an. Die Verwendung leichter

Werkstoffe war essentiell, da bei der Zentrifugation hohe Kréfte auf den Rotor wirk-

ten. Im aulReren Bereich der Rotorarme waren dreiteilige Formen aus Aluminium und

Stahl angeschraubt, welche die Hohlraume zur Herstellung der eigentlichen Proben

enthielten. Die HohlrAume hatten eine Grundflache von 10 auf 130 mm bei einer Ho-

he von 35 mm. Nach der Zentrifugation war eine &uf3ere Zone maximal gefillt, so

dass pro Hohlraum ein oder zwei Proben fur die Schlagzahigkeitsprifung nach

Charpy gesagt werden konnten. Der Aufbau ist in Bild 4.12 skizziert.

Quer-
schnitts-
skizze

-

Zentri-
fugal-
kraft

—

[ W

Proben-
hohlraum

N

<

Rotation

Probe nach der Zentrifugation

130 mm

35 mm

_ 10 mm
Maximal gefullter Probekorper

fur Charpy Experimente

Bild 4.12: Skizze des Zentrifugationsrotors und der resultierenden Proben

Fur einige Experimente bendtigte man isotrope Werkstoffe. die zwei verschiedenen

Methoden, die zur Herstellung verwendet wurden sind in Bild 4.13 dargestellt.
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Senkrechtes Formnest

<

>

L

Horizontales Formnest
200 mm
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100
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Bild 4.13: Isotrope Probenplatten
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Die isotropen Platten mit einer Héhe von 100 mm, einer Dicke von 10 mm und einer
Lange von 150 mm wurde in senkrechte Formnester gegossen. Durch Sedimentation
der Fullstoffpartikel wahrend des Aushartens wiesen die oberen und unteren, 10 mm
breiten Bereiche der Platten, einen abweichenden Fillgrad auf und wurden deswe-
gen verworfen. Einige Probenplatten wurden in horizontale Formnestern gegossen.
Durch die Sedimentation kam es hier zu einer Gradientenbildung Uber der ganzen
Plattendicke von 10 mm. Diese Bereiche konnte hier jedoch nicht verworfen werden.
Einige dieser Proben werden gesondert als gradierte Platten betrachtet (vgl. Bild
6.50 bis 6.52).

Zur Bestimmung der Block-auf-Ring-Verschlei3eigenschaften bei maximalem Full-
stoffgehalt wurden Quader mit einer Hohe von 10 mm und einer Grundflache von 20
auf 40 mm fur 20 Minuten bei 5000 Upm zentrifugiert. Aus diesen Quadern wurden
Blocke mit einer Grundflache von 5 auf 5 mm und einer H6he von 10 mm herausge-
sagt. Diese hatten eine mehrere Millimeter dicke, maximal gefullte Schicht.

Um die Verschleil3eigenschaften der gradierten Werkstoffe nach dem Gleitver-
schleiBprinzip nicht nur an isotropen Proben, sondern auch direkt an Gradienten-
werkstoffen zu untersuchen, wurden spezielle sedimentierte Platten als Proben fir
Stift-Scheibe-VerschleiRexperimente hergestellt. In einer 2 mm dicken Schicht von
Harz C sedimentierten Aramidpartikel. Diese Schicht wurde zwei Stunden geliert und
eine Reinharzschicht von 8 mm Dicke aufgebracht, danach wurden die Proben aus-
gehartet. Die Zusatzschicht diente der Einspannung der Stifte fir die Verschlei3ex-

perimente. Die Herstellung der Stifte zeigt Bild 4.14.

Isotrope Platte Gradierte Platte Fertiger Stift

Nass in Nass Halterungs-

Sedimentation

Anguss bereich
> —>
Gradierter
Bereich

Bild 4.14: Gradierte Stifte mit angegossener Halterung
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5 Prifmethoden

5.1 Methoden zur Bestimmung von Fullstoffverteilungen

Zur physikalischen Bestimmung der Fullstoffverteilung kam das Archimedesprinzip
zum Einsatz. Diese Methode wurde bei den Basisproben eingesetzt. Diese wurden
senkrecht zur X-Richtung (Bild 4.4 (V)) in dinne Scheiben gesagt. Die Dichte der
Scheiben r ¢ wurde durch das Gewicht an Luft L und in Wasser W mit dem Dichte-
messkit ME 210250 und der Waage AT 261 (Mettler Toledo, Giel3en) in Anlehnung
an DIN 53479 [114] bestimmt. Die Dichte des Wassers floss uber das Wiegen eines
Referenzprobekorpers mit dem Gewicht Lg an Luft, dem Gewicht W in Wasser und
dem Volumen Vs mit dem Korrekturfaktor Ks (vom Hersteller angegeben) in die Glei-
chung ein. Aus den unterschiedlichen Massen wurde die Dichte der Probe r ¢ nach
Gleichung (5.1) bestimmt. Bei bekannter Dichte von Matrix r y und Fullstoffen r g er-

rechnete sich daraus der volumetrische Fullstoffgehalt f ¢ nach Gleichung (5.2).

re= - = Wy 5.1

°TL-w v, : (5.1)

fo=1- e e (5.2)
Fe-Ty

Fir die mikroskopische Bestimmung der Fullstoffverteilung wurden Schliffe parallel
zur Zentrifugalkraft der Probe angefertigt, wie in Bild 4.4 (V) gezeigt. Diese werden
abschnittsweise mikroskopisch untersucht und fotografiert. Die Fotos wurden mit der
Bildauswertungssoftware ImageC (Imtronic GmbH, Berlin, Deutschland) ausgewer-
tet. Der Flachenanteil der Fullstoffe wurde dem Volumengehalt gleichgesetzt. Dies
war moglich, da der dreidimensionale Aufbau des Verbundes als Summe vieler din-
ner Scheiben mit durchschnittlich gleicher Zusammensetzung anzusehen ist. Diese
Methode eignete sich jedoch nur bei einem grof3en Helligkeitsunterschied zwischen
Matrix und Fullstoff, wie er beispielweise bei der Mikroskopie von kohlenstofffaser-
gefullten Verbunden auftrat, nicht jedoch fur Aramid-gefillte Verbunde.
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5.2 Mikroskopische Methoden

Die Proben wurden zur Vorbereitung der Mikroskopie in Epoxidharz eingebettet, ge-
schliffen und poliert. Die Lichtmikroskopie wurde mit dem Bildanalysesystem IMAGE
C (Imtronic GmbH, Berlin, Deutschland) in Verbindung mit dem Auflichtmikroskop
Variophot/ Aristomet (Leitz, Wetzlar, Deutschland) durchgefuhrt. Die Proben fiur die
Raster Elektronen Mikroskopie (REM) wurden mit einem SCD 050 (Balzers, Liech-
tenstein) mit einer dinnen Gold-Palladium-Schicht gesputtert. Die REM-Aufnahmen

wurden am Gerat JSM 5400 (Jeol, Munchen, Deutschland) angefertigt.

5.3 Rheologie

Rheologische Untersuchungen wurden durchgefiihrt, um die Einflisse des Fullstoff-
gehalts und der Gelierung auf die Viskositat der Harzmischungen zu quantifizieren.
Die Viskositat wurde auf einem ARES Rheometer (Rheometric Scientific Inc., Pisca-
taway, NJ, USA) unter Verwendung der Platte-Platte-Geometrie bestimmt. Die Plat-
ten hatten einen Durchmesser von 45 mm bei einem Arbeitsabstand von 1 mm. Die
Messungen wurden bei den jeweiligen Verarbeitungstemperaturen der Harze durch-
gefuihrt. Das Prinzip der Messung ist in Bild 5.1 illustriert. Nach Cox [79] wurde diese
dynamische Viskositat mit der kontinuierlich flieBenden Viskositat einer Kapillar-

Rheometermessung gleichgesetzt.

___________________________

Messwelle mit
oberer Platte

—-+— Ofen

.

Probenmaterial

Antriebswelle mit
unterer Platte

Bild 5.1: Prinzip des Platte-Platte Rheometers
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5.4 VerschleiBuntersuchungen

Bei allen VerschleiRexperimenten wurde die spezifische VerschleiRrate ermittelt. Da-
zu wird der Volumenverlust der einzelnen Proben durch die Verschleil3experimente
auf die Gleitgeschwindigkeit, die Dauer des Experiments und die Belastung normiert.
So konnen die einzelnen Verschlei3raten innerhalb einer Prifmethode auch bei un-
terschiedlichen Prifbedingungen bedingt miteinander verglichen werden. Fir die

spezifische Verschleil3rate wird das Symbol w, verwendet. Diese Grof3e wurde im

zugehdrigen GfT-Arbeitblatt [73] nicht vorgesehen, wird aber aufgrund der besseren
Vergleichbarkeit der Verschleil3ergebnisse hier und in vielen wissenschaftlichen Ar-
beiten und industriellen Datenblattern verwendet. Als Streuung wurde immer die

Standardabweichung angegeben.

5.4.1 SchwingverschleiRexperimente nach dem Fretting-Prinzip

Die Schwingverschleil3experimente wurden nach dem Fretting Prinzip ausgefihrt.
Dazu wurden die Basisproben in 2 mm dicke Scheiben senkrecht zur Zentrifugations-
richtung gesagt. Die Scheiben dienten als Probekdrper fir die Experimente. So konn-
ten die lokalen Verschleil3raten der Gradientenwerkstoffe direkt ermitteln werden. Die
Experimente wurden mit einem Schwingverschlei3-Tribometer SRV (Optimol GmbH,
Munchen) durchgefuhrt. Als Gegenkoérper wurden Aluminiumoxid Keramikkugeln mit
einem Durchmesser von 9,5 mm eingesetzt. Stahlkugeln [115] zeigten einen zu ho-
hen Eigenverschlei3. Die Kugeln wurden mit einer Normalkraft F von 30 N auf die
Oberflache der Probe aufgepresst und oszillierten dort fur eine Zeit t von 8 h mit ei-
ner Frequenz n von 10 Hz bzw. 15 Hz und einer Amplitude A von 1 mm. Das Prinzip
ist in Bild 5.2 dargestellt. Vor und nach der Durchfiihrung der Experimente wurde die
Oberflache mit Isopropanol gereinigt. Nach den Tests wurde eine dinne Gold-
Palladium-Schicht aufgesputtert, um die Reflektion fir die Auswertung der Ver-
schleimarke mittels des Laserprofilometers UB 16 (UBM Messtechnik GmbH, Ettlin-
gen) zu verbessern. Mit dieser Messung wurde das Verlustvolumen DV der Ver-

schleilBmarke bestimmt und daraus die spezifische VerschleiRrate w, nach Glei-

chung (5.3) berechnet. Der Gesamtverschleildweg s ergab sich nach Gleichung (5.4).
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Gegenkorper F Oszillation mit

Amplitude A
und Frequenz n

lNorm alkraft

VerschleiRspur Probekdrper

Volumenverlust DV

Bild 5.2: Prinzip der Fretting Experimente

w =V (5.3)

s=2"n" A"t (5.4)

5.4.2 Gleitverschlei3experimente

In unterschiedlichen Einsatzsituationen treten bei tribologisch belasteten Bauteilen
verschiedene VerschleiBmechanismen auf. Da viele der mdglichen Anwendungsge-
biete im Bereich der Gleitbelastung liegen, wurden neben den oben beschriebenen
SchwingverschleilRexperimenten auch Gleitverschleil3experimente durchgefuhrt.
Hierzu wurde die Block-auf-Ring Methode gewahlt.

Das Prinzip des Block-auf-Ring Experiments ist in Bild 5.3 (I) skizziert. Der Proben-
block wurde mittels eines Hebels an den angetriebenen Gegenkorper angepresst.
Als Gegenkorper kamen Nadellager-Innenringe aus 100Cr6 zum Einsatz. Vor den
Experimenten wurden die Verschleil3partner mit Isopropanol gereinigt. Die Block-auf-
Ring Versuche wurden an isotrop gegossenen Materialien bzw. nach 4.2.4 herge-
stellten maximalgefullten Proben durchgefihrt. Die Blécke hatten eine Basisflache
von 5 x 5 mm? und eine Héhe von 10 mm. Die Oberflachengeschwindigkeit v des
Gegenkorpers lag bei 1 m/s. Die scheinbare Flachenpressung p der Blocke auf den
Gegenkorpern betrug 0,5 MPa bzw. 1MPa. Die Experimente liefen 20 Stunden. Eini-

ge Proben, bei denen eine besonders hohe Verschleil3festigkeit zu erwarten war,
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wurden 80 Stunden gepruft, da sonst kein ausreichend genauer Masseverlust ermit-

telbar gewesen waére.

(I) Prufprinzip: Block-auf-Ring (I) Prufprinzip: Stift-auf-Scheibe
v
Probe
Verschleil3spur
Kontinuierliche II
Prufbe- e
wegung
v ”}
Kontinuierliche =~ Gegenkorper

Gegenkorper Prifbewegung

Bild 5.3: Prinzip der Gleitverschleil3-Experimente

Die Proben wurden vor und nach dem Experimenten gesaubert, 16 h bei 80 °C in
einem Ofen getrocknet, um Einflisse durch die Wasseraufnahme aus der Luft zu
vermeiden, und gewogen, um die Verschleil3rate aus dem Massenverlust DM zu
bestimmen. Das Verschlei3volumen DV berechnete sich bei bekannter Dichte r ¢ der
Probe nach Gleichung (5.5). Die spezifische Verschleil3rate w, ergibt sich nach
Gleichung (5.6) unter Berucksichtigung von Anpressdruck p und Verschleil3flache
des Blocks A. Nach Gleichung (5.7) wurde aus der Umfangsgeschwindigkeit des

Gegenkorpers v und der Versuchsdauer t der Verschleil3weg s berechnet.

pv =M (5.5)

e

W = (5.6)

s=v’'t (5.7)
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Um die Gleitverschleil3eigenschaften der gradierten Bereiche zu untersuchen, wurde
das Stift-auf-Scheibe Experiment eingesetzt. Es ist in Bild 5.3 (ll) skizziert. Das
Block-auf-Ring Experiment eignete sich hierfir nicht, da durch die gewdlbte Ver-
schleil3flache Bereiche mit unterschiedlichen Fillgraden gleichzeitig Verschleil3 aus-
gesetzt wurden, was das Ergebnis verfalschen wirde. Durch das planare Eingriffs-
verhaltniss bei den Stift-auf-Scheibe Experimenten trat dieses Problem nicht auf
[116], was ein kontinuierliches Durchfahren der gradierten Zone mdoglich machte.
Das lokale Verschlei3volumen DV wurde tber die Hohenabnahme Dh nach (5.8) be-

stimmt. Die lokale Verschlei3rate berechnete sich daraus nach (5.6).

DV=Dh" A (5.8)

5.4.3 GleitverschleiBprifungen an Gleitlager-Innenringen

Zur tribologischen Prufung der ring- bzw. rohrférmigen Probekérper wurde von Klein
ein Rollreibungsprufstand gebaut und von Schotteck fir Gleitreibungsexperimente
modifiziert [117]. Die Gleitreibungsanordnung stellt ein inverses Block-auf-Ring Prin-
zip dar, wie in Bild 5.4 gezeigt. Wahrend beim Block-auf-Ring Experiment ein kleiner
fixierter Probekdrper gegen einen rotierenden Gegenkorper gepresst wird, ist hier der
angetriebene Ring die Probe und der Gegenkdrper ist am Belastungshebel fixiert.

Gradierter
Ring
Aluminiumoxid
Gegenkorper Hebel Kraftaufbringung
[ AN 1 durch ein Gewicht
W4 YF

Bild 5.4: Prinzip des Gleitverschlei3prifstandes fur Ringe

Der Probenring wurde auf einer Welle mit Spannsatzen konzentrisch fixiert. Die Wel-
le war in einem Backenfutter eingespannt. Dieses Backenfutter wurde Uber einen

geregelten Elektromotor angetrieben. Die Drehzahl konnte bis zu 2400 Upm betra-
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gen. Daraus ergab sich, mit dem Umfang der hier gepriften Ringe von 205 mm, eine
maximale Oberflachengeschwindigkeit der Ringe von 8 m/s. Als Gegenkdrper wur-
den, wie bereits bei den Fretting Experimenten, Aluminiumoxid Keramikkugeln ein-
gesetzt. Diese wurden Uber einen belasteten Hebel von unten an die Ringproben
angepresst. Die Hebel wurden mit 25, 50, 75 und 100 N belastet. Der Prifstand wird
fotografisch in Bild 5.5 gezeigt.

Bild 5.5: Fotos des Gleitverschlei3prifstandes fur Ringe

Die Auswertung erfolgte Uber eine volumetrische Methode. Von den Verschlei3mar-
ken wurden Linienscans mit dem Laserprofilometer UB 16 (UBM Messtechnik
GmbH, Ettlingen, Deutschland) angefertigt. Aus deren Auswertung erhielt man die
Querschnittsflache A der Verschlei3spur. Daraus wurde nach Gleichung (5.9) das
VerschleiBvolumen DV errechnet. Als Naherung wurde davon ausgegangen, dass
der Umfang U Uber der ganzen Tiefe der Verschleimarke konstant ist. Der Fehler
war bei einer maximalen Tiefe der VerschleiBmarken von 200 nm vernachlassigbar.
Die spezifische Verschleil3rate berechnete sich dann nach Gleichung (5.10), basie-

rend auf der Belastung F und dem Gesamtverschleiweg s aus Gleichung (5.7).

DV=A"U (5.9)

(5.10)
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5.5 Untersuchung der mechanischen Eigenschaften
5.5.1 Schlagzéahigkeitsexperimente nach Charpy

Der Schlagbiegeversuch dient zur Ermittlung des Verhaltens von Probekdrpern bei
definierter Schlagbiegebeanspruchung und zur Beurteilung der Sprodigkeit oder der
Zahigkeit. Zur Ermittlung der Schlagzahigkeit wird beim Schlagbiegeversuch eine
Probe, deren beide Enden an Widerlagern anliegen, mit einem Schlag zerbrochen. In
diesem Fall wurde die Charpy Methode angewendet, und die aufgewendete Schlag-
arbeit wurde gemessen. Die Versuche fanden in Anlehnung an ISO 179/1eU [118]
statt. Es wurde das Messsystem Ceast Mk4 (Firma Ceast, Turin, Italien) verwendet.
Die Probekdorper wurden aus ungradierten Platten herausgesagt. Die Lange der Pro-
bekorper betrug 80 mm, die Dicke in Schlagrichtung d = 10 mm und die H6he senk-
recht dazu h = 4 mm. Der Abstand der Widerlager lag bei 60 mm. Die Versuche wur-
den bei Raumtemperatur durchgefihrt. Der Hammer besal’ eine Schlagenergie von
15 J. Es wurden fur jedes Material mindestens zehn Proben zerschlagen und die
Werte der Zahigkeit anschliel3end gemittelt. Die Schlagzahigkeit a, ist die vom unge-
kerbten Probekorper verbrauchte Schlagarbeit Ay, bezogen auf den Querschnitt (be-
rechnet aus Hohe h und Breite b) des Probekdrpers vor dem Versuch. Sie berechnet
sich nach Gleichung (5.11).

a:AN

5.11
T p (5.11)

5.5.2 Mikrohéarte Messungen

Die Mirkohartemessungen sind eine wichtige Prifmethode zur Untersuchung der
Mikrostruktur von Verbundwerkstoffen [80]. Die Mikrohéarte wurde lokal an gradierten
und isotropen Probekorpern gemessen, die parallel zur Zentrifugalkraft geségt und
anschlielend geschliffen und poliert wurden. Die Untersuchungen wurden an einem
Shimadzu DUH 202 (Shimadzu Europa GmbH, Duisburg, Deutschland) durchgefihrt.

Das Prufprinzip ist in Bild 5.6 skizziert. Die Priufungen fanden in Anlehnung an DIN
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50359-1 statt [119]. Die Fehlerbalken zeigen die Standardabweichung von jeweils

mindestens zehn Messungen.

Form des
Diamant-Indentors
Kraft-
aufbringung

Probe

T~

Bild 5.6: Prinzip der Mirkoharteprtfung

Der Diamant-Indentor wurde mit einer definierten Belastungsgeschwindigkeit in die
Probe bis zum Erreichen einer festgelegten maximalen Kraft eingedriickt. Die maxi-
male Kraft wurde flr eine kurze Zeit gehalten. Danach erfolgte eine definierte Entlas-
tung der Probe. Die Aufzeichnung der Verformung der Probe erfolgte parallel zur
Messung. Aus diesen Daten wurde die Ultramikroh&rte bestimmt, die sowohl plasti-
sche als auch elastische Deformation berticksichtigt. Nach der Messung verblieb ein
quadratischer Eindruck auf der Probenoberflache, der die plastische Deformation
darstellte. Mittels einer lichtmikroskopischen Methode wurde die Lange d der Diago-
nalen des Eindrucks ausgemessen. Unter Beriicksichtigung der Maximalkraft P wur-
de nach Gleichung (5.12) die Vickers-Harte HV errechnet [120].

1854° P

HV 7

(5.12)

Um einen integralen Wert fir die Harte des Materials zu erhalten, wurde die maxima-
le, bei diesem Gerat mogliche, Kraft von 2 N gewahlt. Dadurch erhielt man einen
groRen Eindruck, der mehrere Partikel und Matrix beinhaltete. Die Belastungsge-

schwindigkeit betrug 70 mN/s, und die Verweildauer bei maximaler Kraft war 6 s.
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5.5.3 Dynamisch-mechanische Thermoanalyse

Ein wichtiges Verfahren zur Ermittlung der viskoelastischen Eigenschaften von Po-
lymeren ist die dynamisch-mechanische Thermoanalyse (DMTA). Bei der hier ver-
wendeten Methode wurde die Temperatur linear erhoht, wahrend die anderen Prif-
parameter wie Frequenz und Amplitude konstant blieben. Man spricht von einem
Temperatur-Scan. Die Messungen fanden in Anlehnung an die einschlagigen Nor-
men statt [121, 122]. Hierbei versetzte man die Probe in eine erzwungene periodi-
sche Schwingung und belastete die Probe zusatzlich mit einer konstanten Kraft. Uber
die Kraft und die Verformung ermittelte man Speicher- und Verlustmodul. Ein Eplexor
150 N (GABO-Qualimeter, Ahlden, Deutschland) diente zur Durchfihrung der Versu-
che. Die statische Probenbelastung erfolgte mit einer Traverse im oberen Teil des
Gerats mit einer Kraft von 10 N. Im unteren Teil der Maschine war ein Verformungs-
geber fur die Aufbringung der periodischen Kraft installiert. Die Frequenz der periodi-
schen Kraft betrug 10 Hz bei einer Amplitude von 5 N. Es wurden senkrecht zur
Zentrifugalkraft aus den zylindrischen Probekorpern geségte Scheiben als Probekor-
per verwendet. Der Rand der Scheiben war abgeschliffen, um Platten mit einer Breite
von 10 mm und einer Dicke von 1 mm zu erhalten. Die Prufung erfolgte im Drei-
Punkt-Biege-Modus. Die Auflagebreite betrug 16 mm. Die Temperatur durchlief wah-
rend der Messung das Intervall von 20 °C bis 300 °C bei einer Heizrate von 1 K/min.
Der komplexe dynamische Biegemodul E* und der Verlustfaktor tand wurden alle 3 K
aus den Messdaten ermittelt und mit einem Computer aufgezeichnet. Als Biegemo-
dul YE*2gab man den absoluten Betrag des komplexen Biegemoduls E* an. d be-

schreibt den Phasenwinkel zwischen Kraft und Deformation der Probe.
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6 Ergebnisse

6.1 Fullstoffverteilung in Abhangigkeit der Zentrifugationsparameter

6.1.1 Zylindrische Probekdrper basierend auf dem Harzsystem A

Zum generellen Verstandnis der Partikelbewegung wahrend der Zentrifugation wur-
den Untersuchungen mit dem Harzsystem A durchgefuhrt, welches ein kontinuierli-
ches Ausharteverhalten bei Raumtemperatur aufwies (siehe 6.2). Als Fullstoff wur-
den kurze Kohlenstofffasern mit einen Fillgehalt von 15 Volumenprozent eingesetzt.
Die zur Untersuchung der Fullstoffverteilung im Gradientenwerkstoff variierten Para-
meter waren die Viskositat der Harzmischung wéhrend der Zentrifugation und die
Zentrifugationsdrehzahl. Wéahrend die Drehzahl w frei wahlbar war, wurde die Visko-
sitdt h der Proben durch eine unterschiedliche Wahl der Zentrifugationsverzégerung
realisiert (siehe Bild 4.5). Die Zentrifugation dauerte 10 Minuten.

Es wurden Proben mit einer Verzogerung von 30 und 60 Minuten bei unterschiedli-
chen Drehzahlen hergestellt. Die rheologischen Eigenschaften der Proben sind in
Tabelle 6.1 zusammengefasst. Bei den Viskositaten handelte es sich um die Werte
fur die Mischungen aus Harz, Harter, BYK A 530 und Fasern. Die Viskositat des rei-
nen Harzsystems A lag deutlich niedriger. Das Harz begann nach der Zugabe des
Harters langsam zu reagieren, woraus eine Zunahme der Viskositat resultierte. Da-
durch erhéhte sich die Viskositat der Mischungen etwa um das Drei- bis Vierfache.
Die Unterschiede der Viskositaten innerhalb der Spalten resultierten hauptsachlich
aus Temperaturschwankungen [123].

Tabelle 6.1: Eigenschaften der Harzmischungen

Drehzahl Viskositat nach 30 min | Viskositat nach 60 min
w [Upm] h [Pa s] h [Pa s]
Sedimentation 4,8 22,3
1000 7,0 27,1
2000 5,6 16,4
3000 6,4 26,2
4000 6,2 21,8
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Die Verteilung der Fullstoffe Gber die Lange X der Probe ist jeweils fur die beiden
Zentrifugationsverzdgerungen bei einer Zentrifugationsdrehzahl in den Bildern 6.1 fur
Sedimentation, in 6.2 fir 2000 Upm, in 6.4 fir 2000 Upm, in 6.5 fr 3000 Upm und in
6.6 fur 4000 Upm dargestellt. Die lichtmikroskopische Untersuchung der Fillstoffver-
teilung einer Probe mit einer Verzégerung von 30 Minuten und einer Drehzahl von
1000 Upm zeigt Bild 6.3.

Die sedimentierte Probe wurde ohne Zentrifugation ausgehértet. Sie wurde jedoch
vor dem Abgiel3en 30 Minuten gerihrt. So konnte sicher gestellt werden, dass die
Probe zum Beginn des Sedimentationsprozesses eine vergleichbare Viskositat wie
die zentrifugierten Proben mit gleicher Verzdgerung aufwies. Andernfalls ware eine
starke Verfalschung der Ergebnisse durch die geringe Viskositat des Harzes direkt
nach dem Mischen zu erwarten gewesen. Der Fillstoffanteil war Gber die Lange X
der Probe fast konstant. Die Sedimentation hatte bei dem Harzsystem A mit kurzen
Kohlenstofffasern keinen signifikanten Einfluss auf die Fullstoffverteilung.

20

Drehzahl 0 Upm
Sedimentation

Faser- 15
volumen-
gehalt
10
[% Vol.]
5
0
1 5 9 13 17 21 25 29 33 37

Lange der Probe X [mm]

Bild 6.1: Fullstoffverteilung Uber die Lange X der Probe bei Sedimentation

Die Fullstoffverteilung bei einer Drehzahl von 1000 Upm (Bild 6.2) zeigte einen deut-
lichen Einfluss der Harzviskositat. Bei einer Verzogerung von 30 Minuten wurde ein
linearer Anstieg des Fullstoffgehalts Uber die Lange der Probe beobachtet. Bei der

Probe mit der hoheren Viskositat zeigte sich dagegen fast keine Faserbewegung, im
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Vergleich mit der sedimentierten Probe war jedoch ein geringer Unterschied im ma-

ximalen Fullgrad sichtbar.

40
35 Drehzahl 1000 Upm
Dauer 10 Minuten
30 ) _ |
Faser- m Verzogerung 30 Minuten
volumen- 25 @ Verzégerung 60 Minuten | |
ehalt
g 20
[% Vol.]
15
10

1 5 9 13 17 21 25 29 33 37

Lange der Probe X [mm)]

Bild 6.2: Fillstoffverteilung Gber die Ladnge X der Probe bei 1000 Upm

Die Fullstoffverteilung nach einer Zentrifugation bei 1000 Upm und der kurzen Zentri-

fugationsverzégerung wurde, wie in Bild 6.3 gezeigt, mikroskopisch untersucht. Auch

hier war die kontinuierliche Abnahme des Fillstoffgehalts vom unteren Bereich der

Probe (X = 0 mm) zum oberen Teil (X = 40 mm) deutlich sichtbar.

Lange der Probe X [mm]

Bild 6.3: Lichtmikroskopie der Probe mit einer Drehzahl von 1000 Upm und einer

Zentrifugationsverzogerung von 30 Minuten
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40
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Bild 6.4: Fullstoffverteilung Uber die Lange X der Probe bei 2000 Upm

Bei einer Drehzahl von 2000 Upm zeigte sich erneut ein deutlicher Unterschied zwi-
schen den Proben mit unterschiedlicher Zentrifugationsverzégerung, d. h. Viskositat.
Wahrend sich bei der hdheren Viskositat ein kontinuierlicher Gradient einstellte, war
bei der niedrigeren Viskositat bereits eine Zweiteilung der Probe zu beobachten. Im
unteren Bereich bildete sich eine Zone mit maximal dicht gepackten Fasern. Der Fa-
sergehalt betrug hier etwa 34 Volumenprozent. Der maximale Fillgrad innerhalb der
einzelnen Proben erhdhte sich nur bis zu einer bestimmten Drehzahl (hier 2000
Upm). Bei der Zentrifugation mit hheren Drehzahlen wurde keine weitere Erhéhung
des Fillgrades mehr gefunden. Er hangt also nicht nur von der Drehzahl wahrend
der Zentrifugation ab, sondern vor allem von der Geometrie der Fullstoffe. Der Ein-
fluss von Aspektverhdaltnis und Oberflachenbeschaffenheit der Fllstoffe auf den ma-
ximalen Fllgehalt wird im Rahmen der Untersuchungen mit dem Harzsystem B noch
genauer beleuchtet. Die Fiullstoffverteilung bei der hdheren Viskositat war bereits
sehr vielversprechend. Im unteren (d. h. bei einem rotationssymmetrischen Bauteil
aulReren) Bereich der Probe fand man eine maximal gefillte Schicht. Diese kann als
Nutzschicht fur eine tribologische Anwendung dienen. Darauf folgte ein Bereich mit
kontinuierlich abnehmendem Fillgehalt. Im oberen (d. h. bei Rotationssymmetrie in-
neren) Bereich schloss die Probe mit einer minimal gefillten Schicht ab. Dadurch

liel3e sich eine zahe Anbindung an ein Substrat realisieren.
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40
35 Drehzahl 3000 Upm a
Dauer 10 Minuten
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Faser- B Verzégerung 30 Minuten
volumen- 25 Verzégerung 60 Minuten
gehalt
o 20
[% Vol.]

1 5 9 13 17 21 25 29 33 37

Lange der Probe X [mm]

Bild 6.5: Fullstoffverteilung Gber die Lange X der Probe bei 3000 Upm

Die Fullstoffverteilungen bei 3000 und 4000 Upm unterschieden sich nur minimal.
Wahrend bei 3000 Upm, besonders bei einer Verzégerung von 60 Minuten, noch ein
schmaler, gradierter Bereich auszumachen war, fand man bei 4000 Upm in beiden
Féllen eine klare Trennung in einen unteren, maximal geftllten Teil der Probe und

einen oberen Reinharzbereich.

35 Drehzahl 4000 Upm
Dauer 10 Minuten

30 B
Faser- B Verzogerung 30 Minuten
volumen- 25 8 verzogerung 60 Minuten
gehalt

[% Vol ] 20
15
10
5
0

1 5 9 13 17 21 25 29 33 37

Lange der Probe X [mm]

Bild 6.6: Fillstoffverteilung Gber die Ladnge X der Probe bei 4000 Upm
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Als Basis fur die Erstellung eines Modells der Partikelbewegung wurden Zentrifugati-
onsexperimente mit Glaskugeln in Harz A durchgefihrt. Der Volumenanteil der Glas-
kugeln betrug 10 Prozent. Die Drehzahl wurde in Schritten von 500 Upm von 0 Upm
(Sedimentation) bis zu 1000 Upm erhéht. Als Zentrifugationsdauer wurden 10 Minu-
ten gewahlt. Aufgrund des grof3en Durchmessers (vgl. Gleichung (2.7)) der Glasku-
geln (40 - 70 mm) stellte sich bereits bei 1000 Upm die Teilung der Probe in einen
maximal gefillten und einen fillstofffreien Teil ein, so dass hohere Drehzahlen nicht
betrachtet wurden. Die Fillstoffverteilungen sind in Bild 6.7 zusammengefasst. Die

Zentrifugationsverzdgerung wurde bei 30 Minuten konstant gehalten.

Harz A mit BYK A 530 /\
und 10 Vol. Glaskugeln 60

Dauer 10 Minuten

Fullstoff-
gehalt
[% Vol.]
20
0

1000

Probenlange X [mm] 13 17 0

Drehzahl [Upm]

Bild 6.7: Fullstoffverteilungen von Proben mit 10 Volumenprozent Glaskugeln

Bereits bei der sedimentierten Probe wurde ein stark ausgebildeter Gradient festge-
stellt. Die starker als bei den Kohlenstofffasern ausgepragte Sedimentation war so-
wohl auf die héhere Dichte, als auch auf den gréReren Durchmesser der Kugeln im
Vergleich mit den Kohlenstofffasern zurtckzufiihren. Beide Unterschiede fiihren zu
einer schnelleren Bewegung der Glaskugeln im Vergleich zu den Kohlenstofffasern
bei der Sedimentation bzw. Zentrifugation. Bei einer Drehzahl von 500 Upm ergab
sich, nach einem hoch gefullten unteren Bereich der Probe, eine kontinuierliche Ab-
nahme des Fullstoffgehalts Uber die Ladnge der Probe. Die Mikroskopie einer solchen

Probe ist in Bild 6.8 dargestellt. Bei einer Drehzahl von 1000 Upm sammelten sich
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alle Fullstoffe in einer sehr dicht gepackten Schicht am Boden der Probe. Der maxi-
male Fillgehalt lag hier mit 51 Volumenprozent deutlich héher als bei den Kohlen-

stofffasern. Der obere Teil bestand aus reinem Harz.

| | | | g
0 5 10 15 20
Lange der Probe X [mm]

Bild 6.8: Mikroskopie der glaskugelgefillten Probe mit einer Drehzahl von 500 Upm

6.1.2 Zylindrische Probekoérper basierend auf dem Harzsystem B

Mit dem Harzsystem B als Matrix wurden der Einfluss der Drehzahl und der Fullstoff-
eigenschaften, wie Dichte und Geometrie, auf die Fullstoffverteilung untersucht. Fur
unterschiedliche Fillstoffe wurden jeweils zylindrische Proben mit 10, 15 oder 20 Vo-
lumenprozent Fullgehalt hergestellt und bei unterschiedlichen Drehzahlen fir jeweils
10 Minuten zentrifugiert. Die Viskositat der Proben vor der Zentrifugation wurde im
Gegensatz zu 6.1.1 nicht zusatzlich durch Verzogerung erhodht, die Verarbeitungsbe-
dingte Verzégerung betrug 30 Minuten. Dadurch besald das Harz B wahrend der
Zentrifugation eine niedrigere Viskositat als Harz A (siehe 6.2).

Die Variation der Fullstoffverteilungen in Abhangigkeit von der Drehzahl fir Proben
mit 20 Volumenprozent Kohlenstofffasern ist in Bild 6.9 dargestellt. Es zeigte sich
hier ein starkerer Einfluss der Sedimentation als beim Harz A. Dies war auf die ge-
ringere Viskositat des Harzes B bei der Sedimentation zurtickzufihren. Mit zuneh-
mender Drehzahl wuchs der maximale Fullgehalt der Proben an. Es wurden im Harz
B, bei Einsatz der gleichen Fasern, mit etwa 36 Volumenprozent geringfligig hohere
Werte fir den maximalen Fillgehalt gefunden als beim Harz A. Auch dies war auf die
geringere Viskositat des Harzes B wahrend der Zentrifugation zurickzufuhren. Die
linearen Fullstoffverteilungen wurden fur das Harz B somit auch schon bei geringeren
Drehzahlen (700 bis 1000 Upm) als beim Harz A (1000 bzw. 2000 Upm) gefunden.
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Harz B mit 20 Vol. CF
Dauer 10 Minuten

40
30
Fullstoff-
gehalt
[% Vol ] 20
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Probenlénge X
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Bild 6.9: Fillstoffverteilungen von Proben mit 20 Volumenprozent Kohlenstofffasern

Die Fdllstoffverteilung von zehn Volumenprozent Glasfasern uber der Probenlange

ist in Bild 6.10 in Abhangigkeit der Drehzahl dargestellt. Das Aspektverhaltnis der
Glasfasern lag zwischen 15 und 20. Es war damit deutlich gré3er als bei den Koh-

lenstofffasern mit einem Aspektverhaltnis von weniger als zehn.

Harz B mit 10 Vol. % GF
Dauer 10 Minuten

30

Fullstoff-
gehalt
[% Vol.]

10

500
300
Probenlénge X

[mm]

700

5000
1000

Drehzahl [Upm]

Bild 6.10: Fullstoffverteilungen von Proben mit zehn Volumenprozent Glasfasern
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Der maximale Fullstoffgehalt lag fur die Glasfasern mit 26 Volumenprozent deutlich
niedriger als bei den Kohlenstofffasern mit 36 Volumenprozent. Es hat sich im Rah-
men der Untersuchungen bei faserartigen Fillstoffen eine starke Abhangigkeit des
maximalen Fullgehalts vom Aspektverhaltnis gezeigt. Der Einfluss der Sedimentation
auf den Fasergehaltsgradienten war relativ gering. Die Glasfasern bewegten sich
wahrend der Zentrifugation aber schneller als die Kohlenstofffasern. So wurde eine
lineare Verteilung bereits bei 300 Upm erreicht. Ab 500 Upm zeigte sich eine Teilung
der Probe in einen unteren faserreichen Teil und einen oberen Reinharzbereich. Die
schnellere Bewegung der Glasfasern resultiert aus deren héherer Dichte.

Bei den Proben, die mit 1000 bzw. 5000 Upm zentrifugiert wurden, ergaben die Dich-
temessungen in der Mitte der Probe einen Bereich mit einem Fullgehalt von etwa 10
Volumenprozent. Mikroskopische Untersuchungen zeigten jedoch, dass in diesem
Bereich kein kontinuierlicher Fiillgehaltsanstieg existierte. Der Ubergang zwischen
Reinharz und maximal gefullten Bereich war scharf. Dies wird in Bild 6.11 (1) lichtmik-
roskopisch gezeigt. Beim Sagen der Proben in Scheiben von festgelegter Dicke kam
es dazu, dass eine Scheibe zum Teil aus reinem Harz bestand, wahrend der andere
Teil der Scheibe maximal gefullt war, wie in Bild 6.11 (II) dargestellt. Bei der Dichte-
messung konnte jedoch nur der durchschnittliche Fullgrad einer Scheibe ermittelt
werden. Wegen der begrenzten Auflosung der Fullstoffverteilung durch Dichtemes-

sungen wurden die Verteilungen zusatzlich mikroskopisch untersucht.

(1) Ubergangsbereich (I1) Gesagte Probe

reines Harz

emischte
Scheibe

50 mm maximal gefullt

Bild 6.11: Ubergangsbereich zwischen Reinharzzone und maximal gefiillter Zone
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Neben Fasern als Fullstoffen wurden auch Partikel untersucht. Diese besal3en keine
ausgepréagte geometrische Vorzugsrichtung, also ein Aspektverhéltnis von etwa eins.
Die Fullstoffverteilungen Uber die Probenlange in Abhéngigkeit von der Zenrtifugati-
onsdrehzahl ist fur Siliziumcarbid in Bild 6.12 dargestellt. Die Proben enthielten 20
Volumenprozent SiC. Die Partikel bewegten sich im Vergleich zu den Fasern relativ
langsam. So hat bei einer Drehzahl von 300 Upm fast keine Partikelbewegung statt-
gefunden. Ein linearer Gradient stellt sich bei 2000 Upm ein. Die Zweiteilung der Pro-
be in einen Reinharz- und einen maximal gefillten Bereich erfolgt erst bei 5000 Upm.
Der maximale Fullgehalt war mit etwa 46 Volumenprozent deutlich h6her als bei den
fasergefillten Proben, aber etwas niedriger als bei den kugelgefullten Proben.

Harz B mit 20 Vol. SiC
Dauer 10 Minuten

50
40
Fallstoff-
gehalt 3
[% Vol ]

5000

1000

1 700

500 Drehzahl [Upm)]

Probenlange X 5 300

[mm]

Bild 6.12: Fullstoffverteilungen von Proben mit 20 Volumenprozent SiC

Aramid ist fur tribologische Anwendungen ein wichtiger Fullstoff, weswegen das Po-
tenzial von gradierten Aramidverstarkungen untersucht wurde. Zwei Serien mit un-
terschiedlichen Fillstoffgehalten wurden zentrifugiert. Die Fullstoffverteilungen der
ersten Serie sind in Bild 6.13 fir 10 Volumenprozent Aramid Partikel fur eine Zentri-

fugationsdauer von 10 Minuten dargestellt.
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Harz B mit 10 Vol. Ar
Dauer 10 Minuten

30

Fullstoff-
gehalt
[% Vol.]

10

5000

1000

1 500 790
S g 13 300 Drehzahl [Upm]
Probenlange X 17 0

[mm]

Bild 6.13: Fullstoffverteilungen von Proben mit 10 Volumenprozent Aramid

Bei 10 Volumenprozent finden sich bei 500 bzw. 700 Upm kontinuierliche Fullstoff-
verteilungen, die von einem unteren, fast maximal gefullten Bereich ohne Spriinge im
Fullgehalt, in einen Reinharzbereich im oberen Teil der Probe tUbergehen. Mikrosko-

pisch ist die Probe mit einer Drehzahl von 700 Upm in Bild 6.14 dargestellt.

| T g
0 10 20
Lange der Probe X [mm]

Bild 6.14: Mikroskopie einer Aramid-gefillten Probe (Drehzahl 700 Upm)

Zum Vergleich der Fullstoffverteilung aus der Dichtebestimmung mit der Mikroskopie
ist die entsprechende Verteilung in Bild 6.15 dargestellt. Aus der guten Ubereinstim-
mung lie3 sich folgern, dass sich die begrenzte Auflésung der Dichtemessungen
(Bild 6.11) nur bei starken Veranderungen des Fllgehalts bemerkbar machte, jedoch

bei kontinuierlichen Fillstoffverteilungen, wie in diesem Beispiel, keine Rolle spielte.
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25
Drehzahl 700 Upm
20 Dauer 10 Minuten L
Fullstoff-
gehalt 15
[% Vol.]
10
5
0 . — —
1 5 9 13 17
Lange der Probe X [mm)]

Bild 6.15: Fullstoffverteilung einer Aramid-gefullten Probe (Drehzahl 700 Upm)

Die Verteilung des Aramid fur einen Fullgehalt von 15 Volumenprozent ist in Bild 6.16
dargestellt. Die lokale Viskositat, welche die Partikelgeschwindigkeit wahrend der
Zentrifugation mafRgeblich mitbestimmt, war hier durch den hoheren Fillgehalt be-

reits deutlich héher als bei einem Aramidgehalt von 10 Volumenprozent.

Harz B mit 15 Vol. Ar
Dauer 10 Minuten

Fullstoff-
gehalt
[% Vol.]

5000

1000
700

1
500 Drehzahl [Upm]

5
9

0

Probenléange X
[(mm]

Bild 6.16: Fullstoffverteilungen von Proben mit 15 Volumenprozent Aramid
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Durch die hohere lokale Anfangsviskositat hinderten sich die einzelnen Partikel
schon zu Begin der Zentrifugation stéarker in ihrer Bewegung und wanderten dadurch
entsprechend langsamer. Dies lasst sich daran erkennen, dass der maximale Fiillge-
halt bei den Proben mit 10 Volumenprozent Aramid bereits bei 1000 Upm erreicht
wird, bei den Proben mit 15 Volumenprozent jedoch erst bei 5000 Upm.

Der maximale Fullgehalt war bei beiden Aramid-gefillten Serien mit etwa 25 Volu-
menprozent deutlich niedriger, als dies fur Aramid Partikel erwartet wurde. Dies war
auf die komplexe Oberflachenstruktur der Partikel zuriickzufiihren. Im Gegensatz zu
den SiC Partikeln konnten sich die Aramid Partikel ineinander verhaken und sich ge-
genseitig an einer weiteren Bewegung hindern. Aul3erdem werden die Unebenheiten
und Lécher (siehe Bild 4.3) auf der Oberflache mit Harz ausgeftllt, so dass um einen
Partikel eine Harzzone entsteht, in die keine weiteren Partikel eindringen kénnen.
Dieses Phanomen wird im folgenden als Kovolumen bezeichnet und im Rahmen des
Modells der Zentrifugation genauer betrachtet.

Der maximal erreichbare Fullgrad nimmt also mit zunehmender Abweichung der
Fullstoffgeometrie von der Kugelform ab. Dies gilt sowohl fir Fasern mit steigendem
Aspektverhaltnis als auch fir Partikel mit zunehmender Oberflachenkomplexitat.

Um hohere Fllgrade zu erreichen, wurden Proben mit einer KorngréfRenverteilung,
die der Fullerkurve [124] folgen, hergestellt. Die Fullerkurve (6.1) beschreibt das Mi-
schungsverhaltnis von Partikeln unterschiedlicher GroRe, um damit eine moglichst
hohe Filldichte zu erreichen. Sie wird in der Bauindustrie zur Erreichung hoher
Schittdichten von Kies-Sand-Gemischen eingesetzt. Der Anteil A einer Korngréf3e
berechnet sich nach Gleichung (6.1) aus dem Durchmesser d der Partikelsorte und
dem Durchmesser D der gro3ten Partikelsorte. Der Partikeldurchmesser sollte sich

zwischen zwei Partikelsorten jeweils um den Faktor zwei unterscheiden.

A =100" \/E (6.1)
D

Es wurden Proben mit einer entsprechenden Korngréf3enverteilung hergestellt, wobei
vier Partikelfraktionen verwendet wurden. Anhand dieser Formel ergab sich das in
Tabelle 6.2 dargestellte Mischungsverhaltnis fur die SiC Partikel. Der prozentuale

Anteil ergibt sich aus der Normierung der Fuller Anteile.
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Tabelle 6.2: Mischungsverhaltnis der SiC Partikel nach Fuller

Typ Mittlerer Durchmesser [mm] | Anteil Fuller Anteil [%)]
F360 21,6 100,0 37,4
F500 12,3 75,5 28,2
F800 6,3 54,0 20,2
F1200 3,1 37,9 14,2

Siliziumcarbid mit dieser PartikelgroRenkombination wurde mit einem Gesamtvolu-
menanteil von 25 Prozent in das Harzsystem B eingemischt. Die resultierende Mi-
schung wurde 10 Minuten bei 2000 Upm zentrifugiert. Lichtmikroskopisch ist die Full-
stoffverteilung in der Probe in Bild 6.17 dargestellt.

0 L&ange der Probe X [mm] 17

Bild 6.17: Fullstoffgradient einer Probe mit unterschiedlich grof3en SiC Partikeln

Bei der Mikroskopie zeigte sich hier eine starke Trennung der Partikel unterschiedli-
cher GrofRe. Die Geschwindigkeit der Partikel wahrend der Zentrifugation nimmt
quadratisch mit dem Partikeldurchmesser zu. Die grof3ten Partikel bewegten sich
also fast 50 mal so schnell wie die kleinsten. Es kam deswegen nicht zu der ange-
strebten Einlagerung der kleinen Partikel in die Harzbereiche zwischen den grof3en
Partikeln. Der maximale Fillgehalt betrug hier etwa 52 Volumenprozent. Dies bedeu-
tet nur eine geringfigige Erhdhung gegentber dem fir einen einzelnen SiC Partikel-
typ erreichten, maximalen Fullgrad von etwa 46 Volumenprozent. Die Fillstoffvertei-
lung des SiC uber die Lange der Probe ist in Bild 6.18 dargestellt.
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Bild 6.18: Fullstoffverteilung einer Probe mit unterschiedlich groRen SiC Partikeln

6.1.3 Spezielle Probengeometrien basierend auf dem Harzsystem C

Basierend auf den Ergebnissen der Zentrifugation von zylindrischen Probekorpern
wurden mit dem unter 4.2.4 beschriebenen Zentrifugationswerkzeug ringférmige
Probekorper hergestellt. Es wurden jeweils 15 Volumenprozent der Fullstoffe im
Harzsystem C verwendet. Der Abstand von der Drehachse zu dem zentrifugierten
Material bestimmte die Bewegungsgeschwindigkeit der Partikel wahrend der Zentri-
fugation. Da der Abstand bei dem Rohrwerkzeug deutlich kleiner war als in der Zent-
rifuge, wurde die Zentrifugationsdauer von 10 auf 30 Minuten erhoht. Neben un-
zentrifugierten Proben wurden mit allen Fullstoffen gradierte Rohre mit Drehzahlen
von 300 Upm und 1000 Upm auf einer Drehbank hergestellt. In Bild 6.19 wird mikro-
skopisch die Fullstoffverteilung der Kohlenstofffasern nach der Zentrifugation mit 300
Upm dargestellt. Die aul3erste, 0,5 mm dicke Schicht des Rohrs war mit 32 Volu-
menprozent hoch gefillt. Darauf folgte eine Ubergangszone mit einer Dicke von un-
gefahr 1 mm, in welcher der Fllgehalt kontinuierlich bis auf knapp 10 Volumenpro-
zent abfiel. Dieser Fullgehalt setzte sich nach innen fast tiber die gesamte restliche
Wanddicke fort. Lediglich die innerste Schicht mit einer Dicke von ca. 1 mm bestand

aus reinem Harz.
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Bild 6.19: Mikroskopie der Kohlenstofffaserverteilung in einem zentrifugierten Rohr

Die Verteilung tUber die Wanddicke dieses Rings wurde mit der digitalen Bildverarbei-
tung bestimmt. Die Verteilung ist in Bild 6.20 dargestellt. Die aufR3ere Schicht war ma-
ximal gefullt, darauf folgte eine kontinuierliche Abnahme des Fiillgehalts bis hin zu

einer innersten Schicht aus reinem Harz.

40

Drehzahl 300 Upm
Dauer 30 Minuten

30

Fullstoff-
gehalt
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) I I
0 I I I I I
05 15 25 35 45 55 65 75
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Bild 6.20: Fullstoffverteilung von Kohlenstofffasern nach der Zentrifugation mit
300 Upm uber die Wanddicke
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Mikroskopische Untersuchungen aller Rohre zeigten, dass sich fur alle Fullstoffe bei
einer Drehzahl von 300 Upm ein Gradient in der Fillstoffverteilung einstellte. Der
maximale Fullstoffgehalt konnte fur die meisten Fullstoffe jedoch erst bei einer Dreh-
zahl von 1000 Upm erreicht werden.

Als Beispiel fur eine Fullstoffverteilung in einem Rohr, der mit 2000 Upm zentrifugiert
wurde, zeigt Bild 6.21 die Fullstoffverteilung eines mit 15 Volumenprozent gefillten
Rings. Die Zentrifugationsdauer betrug 30 Minuten. Der aul3ere, etwa 2 mm dicke
Bereich des Rings war hoch gefullt, darauf folgte eine 3 mm breite Ubergangszone.

Die inneren 2,5 mm des Rings bestanden aus reinem Harz.

T T P
0 2,5 5 7,5

Wanddicke der Rohrprobe X [mm]

Bild 6.21: Aramidverteilung in einem bei 1000 Upm zentrifugierten Rohr

Die tatsachliche Fullstoffverteilung konnte jedoch mit keiner der beiden konventionel-
len Methoden zur Bestimmung des Fullstoffgehalts bestimmt werden. Fir die Dich-
temessung koénnen keine Kreissegmente verwendet werden, da man hier immer
mehrere Fullstoffbereiche in einer Scheibe vereinigen wirde, was zu falschen Er-
gebnissen fuhrt. Auch die Auswertung Uber die digitale Bildanalyse liefert keine zu-
verlassigen Aussagen, da die Grautone der Matrix auch in den Partikeln vorkommen
und somit keine klare Zuordnung mdéglich war.

Im Rahmen der Arbeit konnte jedoch eine alternative Methode zur Bestimmung der
Fullstoffverteilung von aramidgeflillten Epoxidharzen entwickelt werden. Sie basiert

auf Mikrohartemessungen und wird in Kapitel 7.2.2 behandelt.
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Bild 6.22: Lichtmikroskopie einer mit Aramid-gefullten Laufrolle

Als Demonstratorbauteile wurden Laufrollen mit 15 Volumenprozent Aramid, bzw. mit
10 % Aramid und 5 % Graphit zentrifugiert. Da, wie bei den Rohren, auch hier der
Abstand zur Drehachse geringer war als bei den Zylinderproben, die in der Zentrifu-
ge hergestellt wurden, betrug die Zentrifugationsdauer 30 Minuten bei 1000 Upm.

In Bild 6.22 ist die Fullstoffverteilung der Aramid-gefillten Rolle, in Bild 6.23 die der
Aramid und Graphit-geflllten Rolle mikroskopisch dargestellt. Bei beiden Rollen zeig-
te sich eine vergleichbare Verteilung des Aramid mit einem hochgeflillten &ul3eren
Bereich, einer schmalen Uberganszone bei X = 6 mm und einer partikelfreien Anbin-
dung an den Kern der Rolle. Der deutlich geringere Durchmesser der Graphitpartikel
konnte durch deren héhere Dichte nicht kompensiert werden. Die Graphitpartikel be-
wegten sich deutlich langsamer als die Aramid Partikel und sammelten sich dadurch
in der &ulRersten Zone mit geringem Aramidgehalt (X = 6 mm) an.

200 mm

A 4

|
0 3 6 9 12

Lange der Probe X [mm]

Bild 6.23: Lichtmikroskopie einer mit Aramid und Graphit-gefillten Laufrolle
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Es gelangten aber auch Graphitpartikel bis in die dufl3ersten Bereiche der Laufrolle,
so dass ein trockenschmierender Einfluss der Graphitpartikel im tribologischen Ein-
satz moglich ware. Da auch hier, wie bereits bei den Ringen, die herkdmmlichen Me-
thoden zur Fullstoffgehaltsbestimmung nicht angewendet werden konnten, wurde die
Fulllstoffverteilung der Aramid Rolle analog zum Aramid Ring mit der in Kapitel 7.2.2
beschriebenen Mikrohartemethode bestimmit.

Zur Bestimmung der GleitverschleiReigenschaften im hochgefiiliten Teil der gradier-
ten Zone wurden spezielle Verschlei3pins hergestellt, wie in Kapitel 4.2.4 beschrie-
ben. Die Fullstoffverteilung im 2 mm dicken gradierten Bereich eines solchen Pins ist
in Bild 6.24 dargestellt. Man findet auch hier den Verlauf von einem hohen Fillgrad
im unteren Bereich ber eine Ubergangszone zu einem Reinharzbereich. Wegen der
geringen Dicke des gradierten Bereiches konnten aus diesen Proben keine Scheiben
zur Bestimmung der Fullgehaltbestimmung gesagt werden, auch fir die Bestimmung
der Fullstoffverteilung mittels der Ultramikroharte war die Dicke der gradierten

Schicht mit 2 mm zu gering.

Einspan- Pin
nungs-
bereich Hohe der
Probe X
7_ [mm]
Gradierter
Bereich 0

Bild 6.24: Mikroskopie des Verschleil3pins
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6.2 Rheologie wahrend des Aushartens

Die Viskositat der Harze wéahrend der Zentrifugation war ein sehr wichtiger Einfluss-
faktor auf die Fullstoffverteilungen, die aus der Zentrifugation resultierten. Des Weite-
ren war die Viskositat der gefillten Harze in Abhangigkeit des Fullgrades von zentra-
ler Bedeutung fiir die Simulation der Partikelbewegung. Um diese beiden Ph&dnome-
ne zu untersuchen, wurde eine Reihe von rheologischen Messungen durchgefihrt,
von denen hier einige beispielhaft dargestellt werden.

Zunachst wurden die reinen Harze zur Bestimmung des Ausharteverhaltens unter-
sucht. Die Aushartekurve des Harzsystems A bei Raumtemperatur wird in Bild 6.25
gezeigt. Die Viskositat stieg wahrend der gesamten Messung kontinuierlich an. Die
Messwerte lie3en einen exponentiellen Zusammenhang zwischen der Viskositat und
der Dauer des Gelierungsprozesses erwarten, da die Zunahme der Viskositat von
einem Messpunkt zum nachsten im Verlauf der Messung deutlich anstieg [75]. Es
gab keine Reduzierung der Viskositat durch eine starke Exothermie der Reaktion,
wie sie auch beobachtet wurde [125]. Im Vergleich zu den Werten in Tabelle 6.1, in
der die Viskositaten von Kohlenstofffaser-gefiillten Harzen betrachtet wurden, lagen
die Werte der Viskositat hier niedriger, da das Harz hier ungefullt war.

12
10 ]
Viskosité\t8 _~MHHUHE
h -__
[Pas] 6 -,_,-,,,,,,,,,,,
4 _ T HHHHHHHHHHHHEHHH
2-‘
0

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Dauer der Viskositatsmessung [min]

Bild 6.25: Viskositatsdnderung des Harzsystems A wéahrend des Gelierens



6 Ergebnisse 60

Der Anstieg der Viskositat des reinen Harz B wahrend des Gelierungsprozesses ist
in Bild 6.26 dargestellt. Die Temperatur wurde wahrend der Messung bei 70 °C kon-
stant gehalten. Wie bereits in Kapitel 6.1.2 erwéhnt, war die Viskositat des reinen
Harzes B wahrend der Verarbeitung bei 70 °C niedriger als die des reinen Harz A.
Auch bei dem Harzsystem B stieg die Viskositat wahrend des Ausharten kontinuier-
lich an. Die Viskositatserhohung fand jedoch deutlich schneller statt als beim Harz A.
Die Vermutung eines exponentiellen Zusammenhangs (vgl. Gleichung (2.3)) zwi-
schen Viskositat und Gelierungsdauer wurde durch den schnelleren Anstieg der Vis-

kositat bei dieser Messreihe noch bestatigt.

Viskositat
h _
[Pas]

Rl
30 40 50 60 70 80 90

Dauer der Viskositatsmessung [min]

Bild 6.26: Viskositatsanderung des reinen Harzsystems B wéhrend des Gelierens

Zur Untersuchung des Anstiegs der Viskositat in Abhangigkeit des Fullgrades wur-
den rheologische Untersuchungen von Harz-Harter-Fillstoffsystemen durchgefihrt.
Beispielhaft stellt Bild 6.27 die Gelierungskurve des Harzsystems B mit 20 Volumen-
prozent Glaskugeln als Fillstoff dar. Ein wichtiger Ansatz fur die Viskositatserh6hung
durch Fullstoffgehaltserh6hung, die Brinkman Gleichung (2.4), gilt streng genommen
nur fUr den Viskositatszuwachs von Kugeln als Fillstoffen. Deswegen wurden fur die

ersten Untersuchungen spharische Fullstoffe gewahlt.
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Bild 6.27: Viskositatsdnderung des Harzsystems B mit 20 Volumenprozent Glasku-

geln wahrend des Gelierens

Die Viskositat lag wegen der Fullstoffe nach 30 Minuten mit etwa 5 Pa s hoher als die
des reinen Harz B. Auch hier wurde wieder ein kontinuierlicher Anstieg der Viskositat
mit der Zeit beobachtet. Die Geschwindigkeit der Aushartung war &hnlich wie bereits
beim reinen Harz B. In beiden Fallen stieg die Viskositat wahrend der Messung etwa
um einen Faktor funf an. Die Fullstoffe hatten also einen Einfluss auf den Absolutwert
der Viskositat, wahrend die Dynamik des Aushartens nahezu unverandert blieb, wie

in Abschnitt 7.1.1 gezeigt wird.
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6.3 VerschleiBuntersuchungen

6.3.1 Schwingverschleil3 nach dem Fretting-Prinzip

An den in 6.1.1 beschriebenen mit Kohlenstofffasern-gefillten Proben, mit dem
Harzsystem A als Matrix, wurden Schwingverschleildmessungen nach dem Fretting
Prinzip durchgefihrt. Dazu wurden die gradierten Basisproben in Scheiben gesagt,
so dass direkt die jeweiligen lokalen Verschlei3eigenschaften untersucht werden
konnten. Auf jeder Probenscheibe wurden drei Messungen durchgefiihrt. Die Gegen-
korper (Al,O3; Keramikkugeln) wurden mit einer Normalkraft von 30 N auf die Ober-
flache der Probe gepresst und oszillierten dort fir 8 h mit einer Frequenz von 10 Hz
und einer Amplitude von 1 mm. Die spezifischen Schwingverschlei3raten sind in Bild
6.28 logarithmisch tber die Lange X der Probe zusammen mit dem Fullgehalt aufge-
tragen. Es handelte sich hier um eine Probe, die bei 2000 Upm nach einer Gelierzeit

von 60 Minuten zentrifugiert wurde.

35 — 10*
30 | ] {
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Verschleil3-
Fall- 20 | — o
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% Vol.] 15 |
[% Vol .] Normalkraft 30 N ‘
|:| ol |§| Dauer 8h
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- | o o @ H Amplitude 1 mm
o O = . [l

1 5 9 13 17 21 25 29 33 37
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Bild 6.28: Lokale Schwingverschlei3rate und Fillgehalt Giber die Lange X einer gra-

dierten Probe mit Kohlenstofffaserverstarkung

Deutlich erkennbar ist die Abnahme der lokalen VerschleiRraten mit zunehmendem

Fullstoffgehalt. Die aul3ere, verschleilbelastete Oberflache des gradierten Verbun-
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des (X = 0 mm) wies die htchste Verschleil3festigkeit auf. Die Verschlei3rate nahm
im Inneren des Materials zu. Die Abhangigkeit der lokalen Verschlei3rate vom Full-
stoffgehalt, bei dem mit Kohlenstofffasern-gefilliten Harzsystem A, ist in Bild 6.29
logarithmisch aufgetragen. Fiur dieses Tribosystem besteht anndhernd ein linearer
Zusammenhang zwischen dem Logarithmus der Verschlei3rate und dem Fullstoffge-
halt. Auch hier wurde die drastische Verringerung der VerschleiRraten mit zuneh-
menden Fillstoffgehalten deutlich. Die geringste Verschlei3rate wurde flr den maxi-
mal gefullten Verbund mit einem Fillgrad von etwa 34 Volumenprozent Kohlenstoff-
fasern gefunden. Dieser Fullgehalt ware durch Einmischen der Fasern in das Harz
nicht zuganglich, da die Mischung zu hoch viskos wéare und Poren enthielte. Es sind
fur die Kohlenstofffasern maximale Fullgehalte von etwa 20 Volumenprozent durch
Vakuummischtechnik erreichbar. Andererseits fallt aber auch das insgesamt hohe
Niveau aller VerschleiBwerte auf. Zur Optimierung der VerschleiReigenschaften wur-
den deshalb fur die weiteren Untersuchungen die Harzsysteme B und C eingesetzt
(vgl. Bilder 6.31 und 6.32).
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Bild 6.29: Schwingverschlei3rate Uber dem Fullstoffgehalt von Verbunden aus Koh-

lenstofffasern und dem Harzsystem A

REM-Aufnahmen der Verschleil3marken nach dem Fretting-Test sind in Bild 6.30 dar-

gestellt. Die Probe hatte einen Fullgrad von 20 Volumenprozent Kohlenstofffasern im
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im Harz A. Aus dem Ausschnitt der VerschleiBmarke bei 100x VergréRerung war de-
ren Kalottenform gut erkennbar. Am Rand sammelte sich ein Grossteil der Abriebpar-
tikel an. Bei 1000x VergroR3erung kann man die Faserenden, die sich reliefartig aus
der Matrix herausheben, gut erkennen. Weite Bereiche der Matrix waren zerrittet.
Auf der rechten Seite des Bildes ist ein gebrochenes Faserende sichtbar. Abriebpar-

tikel sind sowohl auf der Matrix als auch auf den Fasern gut zu erkennen.

VerschleilBmarke Abriebpartikel zerrUttete Matrix

/

Abrieb Faserende gebrochene Faser

Bild 6.30: REM-Aufnahmen der VerschleiBmarken von Fretting-Experimenten

Mit dem Harzsystem B wurden zylindrische Basisproben mit einer Hohe von 20 mm
hergestellt. Zur Verstarkung wurden Kohlenstofffasern und Aramid Partikel einge-
setzt. Aus diesen wurde, wie bereits fur die vorangegangenen Schwingverschleil3ex-
perimente, 2 mm dicke Scheiben entnommen, auf deren Oberflache Fretting Experi-
mente durchgefihrt wurden. Die Oszillationsfrequenz wurde auf 15 Hz erhoht, die
anderen Parameter blieben unverandert. Mit der hoheren Frequenz wurde bei glei-
cher Versuchsdauer die VerschleiRbelastung erhdht und somit der hoheren erwarte-
ten Verschlei3festigkeit Rechnung getragen. Die lokale Verschleil3rate und der Full-
stoffgehalt Giber die Lange X der Probe sind fir eine mit Aramid-gefillte Probe in Bild
6.31 aufgetragen. Die mit Aramid Pulver geflllte Probe hatte einen mittleren Fllge-

halt von 10 Volumenprozent und wurde bei 1000 Upm fir zehn Minuten zentrifugiert.
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Bild 6.31: Lokale Schwingverschlei3rate und Fillgehalt Giber die Lange X einer gra-

dierten Probe mit Aramidverstarkung basierend auf dem Harzsystem B

Die Verschlei3rate des reinen Harzsystems B lag bereits auf dem Niveau des maxi-
mal mit Kohlenstofffasern-gefillten Verbundes mit dem Harzsystem A als Matrix. Mit
zunehmendem Fillgrad verbessert sich der Verschleiwiderstand etwas. Die nied-
rigste Verschlei3rate wurde fir den maximalen Fullgehalt an Aramid gefunden. Der
durch direktes Einmischen maximal erreichbare Fullgehalt an Aramid betrug dage-
gen nur etwa 15 Volumenprozent.

Die lokalen Verschleil3raten und der Fillstoffgehalt Gber die Lange X der Probe sind
fur eine mit Kohlenstofffasern-gefiillte Probe in Bild 6.32 aufgetragen. Die faserver-
starkte Probe hatte einen mittleren Fillgehalt von 20 Volumenprozent und wurde bei
700 Upm fur zehn Minuten zentrifugiert. Das Niveau lag deutlich niedriger als bei den
mit Kohlenstofffasern-gefillten Materialien mit dem Harzsystem A als Matrix. Die ge-
ringe Verschlechterung der Verschleil3rate bei geringen Fullgehalten gegeniiber dem
Reinharz ist auf den Verschleil3abrieb der Kohlenstofffasern zurtckzufuhren. Diese
im Vergleich zum Harz sehr harten Partikel werden bei reversierendem Verschleil3
nicht aus der Verschleil3zone abtransportiert und wirken dadurch als stark abrasives
Medium, das den Verschleil3 erhoht. Diesem Effekt wirkte bei héheren Fullgehalten
der grol3ere Anteil der Kohlenstofffasern in der Kontaktflache entgegen, so dass hier
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die Verschlei3partikel vermehrt gegen die Kohlenstofffasern des Verbundes liefen

und dadurch der stark abrasive Verschleil® der Matrix reduziert wurde.

30 3x10°
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Bild 6.32: Lokale Schwingverschlei3rate und Fullgehalt Giber die LAnge X einer gra-

dierten Probe mit Kohlenstofffaserverstarkung basierend auf dem Harzsystem B

Das Niveau der VerschleiBwerte lag deutlich niedriger als bei dem bisher verwende-
ten Harzsystem A, so dass dieser Optimierungsschritt erfolgreich war. Auch nahm
die Verschlei3rate mit zunehmendem Fiullgehalt ab. Die am hdchsten geflillten Ver-
bunde wiesen bei Aramid und Kohlenstofffaserverstarkung den héchsten Ver-
schleiBwiderstand auf. Dies galt jedoch nicht fur alle Fllstoffe. Beim Einsatz kerami-
scher SiC-Partikel zeigte sich mit zunehmendem Fiullgehalt ein Anstieg der Ver-
schleil3rate. Erst die maximal gefillten Bereiche der Proben wiesen wieder etwa die
Verschlei3festigkeit des reinen Harzsystems B auf. Wie bereits bei den Kohlenstoff-
fasern erwahnt, wird bei Schwingverschleil3experimenten der Abrieb nicht vollstandig
aus der Verschlei3zone abtransportiert. Dies fuhrte durch die sehr harten Silizium-
carbid und Wollastonit Partikel zur Bildung entsprechend stark abrasiv wirkender har-

ter VerschleiR3partikel, die zu den hohen beobachteten Verschleil3raten fuhrten.
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6.3.2 Gleitverschleif3 nach dem Block-auf-Ring-Prinzip

Polymere Werkstoffe eignen sich besonders fur den Einsatz in Gleitlagern. Deswe-
gen sollte hier auch die Eignung der polymeren Gradientenwerkstoffe fur Gleitan-
wendungen untersucht werden. Die so erhaltenen Werte lassen sich besser mit den
Ergebnissen aus den VerschleiBuntersuchungen an den ringférmigen Probekérpern
vergleichen, da diese ebenfalls auf Gleitverschleil3 geprift werden. Es wurde das
Block-auf-Ring Prifprinzip zur Durchfiihrung der Gleitverschleil3experimente gewabhilt.
Die Block-auf-Ring Versuche wurden an isotrop gegossenen Materialien durchge-
fuhrt. Die Blécke hatten eine Basisflache von 5 x 5 mm? und eine Hohe von 10 mm.
Einzig die Blocke fur die Untersuchung der maximal gefillten Bereiche wurden aus
gradierten Proben entnommen, da diese nicht durch direktes Mischen zugéanglich
waren. Die VerschleiRexperimente wurden mit einer Oberflachengeschwindigkeit der
100Cr6 Gegenkorper von 1 m/s durchgefiihrt. Die Flachenpressung der Blocke auf
den Gegenkdrpern betrug 0,5 MPa bzw. 1 MPa. Die Experimente liefen zwischen 20
und 80 Stunden. Es wurden jeweils drei Probe untersucht.

In Bild 6.33 ist die Verschlei3rate des Harzsystems C logarithmisch gegen den Full-
stoffgehalt an Aramid aufgetragen. Bereits bei einem Fillstoffgehalt von einem Vo-
lumenprozent Aramid im Harz C verbessert sich die Gleitverschlei3rate um eine
GroRRenordnung gegenuber dem reinen Harz C. Durch eine Erhdhung des Fillgrades
vom einem bis auf 15 Volumenprozent, der Grenze des mischtechnisch erreichbaren
Fullgehalts, kann die Verschlei3rate um weitere 70 % reduziert werden. Mit dem, nur
durch Zentrifugation zuganglichen, Fllstoffgehalt von 26 Volumenprozent Aramid
kann die Verschleil3rate um weitere 60 % gegenuiber dem maximal durch Mischtech-
nik gefullten Verbund verbessert werden. Gleichzeitig konnte der Anteil an insgesamt
verwendetem Aramid im Verbund reduziert werden. Diese Ergebnisse gelten fur bei-
de gewahlten Belastungskollektive. Die grundlegenden Verschleilimechanismen die-
ser Werkstoffe haben sich also durch die Erhéhung der Flachenpressung nicht ver-

andert, und die Verschlei3raten liegen im linearen p-v-Bereich [74].
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Bild 6.33: Gleitverschlei3rate Uber dem Fillstoffgehalt von Verbunden aus Aramid

Partikeln und dem Harzsystem C

Die VerschleiReigenschaften des Aramid-geflillten Harzsystems A bei den Block-auf-

Ring Experimenten sind in Bild 6.34 dargestellt. Die Verschleil3festigkeit war bei den

Verbunden des Harzes A deutlich niedriger als bei den Verbunden des Harzes C.
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Bild 6.34: Gleitverschlei3rate Uber dem Fillstoffgehalt von Verbunden aus Aramid

Partikeln und dem Harzsystem A
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Das Belastungskollektiv war bei einer Flachenpressung von 1 MPa und einer Gleit-
geschwindigkeit von 1 m/s so grol3, dass die Proben mit Fillgraden bis funf Volu-
menprozent Aramid bereits nach wenigen Stunden brachen. Die kritische Belas-
tungsgrenze fur die niedriggeflillten Verbunde basierend auf dem Harz A lag also
zwischen den beiden gewahlten Belastungskollektiven. Hier konnten also keine Wer-
te ermittelt werden, da das Harzsystem A, im Gegensatz zum Harzsystem C, den
Belastungen nicht gewachsen war. Deswegen haben gradierte Bauteile basierend
auf dem Harzsystem C eine hdhere zu erwartende Standzeit als Bauteile basierend
auf dem Harzsystem A.

Nach dem Verschleil3 der maximal gefillten verschleiRoptimierten Zone hatten die
auf Harz C basierenden Verbunde bei Aramid Gehalten von 10 bis 15 Volumenpro-
zent noch ausreichende Notlaufeigenschaften. Bei einer Flachenpressung von 0,5
MPa traf das auch auf die Verbunde basierend auf Harz A zu. Bei einer Flachen-
pressung von 1 MPa kam es jedoch bei letzterem Verbund schon zu einem starken
Anstieg der Verschlei3rate und bei noch geringeren Fullgraden zu einem totalen
Versagen. Dadurch waren Bauteile mit Harz A als Matrix nicht fir das héhere Belas-

tungskollektiv einsetzbar.
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Bild 6.35: Gleitverschleil3rate aufgetragen gegen die Fullstoffverteilung tber die

Lange X einer Probe mit Aramid, basierend auf dem Harzsystem C
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Die VerschleiRraten des Aramid-gefillten Harzsystems C in Abh&ngigkeit des Full-
stoffgehalts Uber die Lange einer realen, gradierten Probe sind in Bild 6.35 aufgetra-
gen. Hier wurde die Fillstoffverteilung einer Probe mit einem Fullgrad von 10 Volu-
menprozent Aramid gewahlt. Die Probe wurde 10 Minuten bei 700 Upm zentrifugiert.
In der aulReren verschleil3belasteten Zone eines solchen Verbundes (X =1 - 5 mm)
ware die Verschleil3rate minimal. Erst in der inneren quasi partikelfreien Zone (X = 17
mm) des Verbundes ware die Verschleil3rate zu hoch. Ein Bauteil mit einer solchen
Fullstoffverteilung héatte jedoch ausreichende Reserven fur den Einsatz bis zu einer
geeigneten Verschleil3grenze.

Nach dem erfolgreichen Einsatz von Kohlenstofffasern bei den Schwingverschleif3-
experimenten wurde das Potential fir Gleitverschlei? untersucht. Die Gleitver-
schleiBeigenschaften der Verbundwerkstoffe basierend auf Harz C sind in Bild 6.36
dargestellt. Aufgrund des hohen abrasiven Verschleil3es der Stahlgegenkdrper wur-
den allerdings keine ausreichenden Verschleil3festigkeiten beobachtet. Die Kombina-
tion von Kohlenstofffaser-gefilltem Epoxidharz mit 100Cr6 Stahl stellt also kein sinn-
volles Tribosystem dar. Bei einer Modifizierung der polymeren Verbunde mit Tro-
ckenschmiermitteln kann jedoch der Verschleild des Gegenkorpers reduziert werden,

so dass eine solche Kombination sinnvoll wéare.
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Bild 6.36: Verschleil3raten von Verbunden aus Kohlenstofffasern und dem Harz C
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Mit Siliziumcarbid wurde ein wichtiger Vertreter der keramischen Fullstoffe unter-
sucht. Die Gleitverschlei3rate Gber dem Fullstoffgehalt von Verbunden aus SiC und
dem Harzsystem C sind in Bild 6.37 dargestellt. Durch héhere Fullstoffgehalte konnte
hier allerdings keine Verbesserung der Verschleil3festigkeit erreicht werden. Der ke-
ramische Fullstoff SiC war sehr viel harter als der 100Cr6 Stahl, aus dem der Ge-
genkorper bestand. Dies fuhrte zu einem sehr starken abrasiven Verschleil3 des Ge-
genkorpers und durch die herausgetrennten SiC- und Stahlpartikel auch zu einem
erhohten Verschlei® des SiC verstarkten Verbundes. Daraus muss gefolgert werden,
dass sich SiC-gefulltes Epoxidharz und 100Cr6 Stahl nicht als Tribopartner fur Gleit-
anwendungen eignen. Hieraus folgt jedoch nicht, dass SiC als Verstarkungsmaterial
fur gradierte Epoxidharzverbunde bei passender Wahl der Gleitpartner nicht geeignet

ware. Dies wird im Folgenden mit den GleitverschleiRexperimenten an Rohren ge-

zeigt.
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Bild 6.37: Gleitverschlei3rate Uber dem Fillstoffgehalt von Verbunden aus SiC und

dem Harzsystem C

Der Einsatz von Trockenschmiermitteln zur Verbesserung der Gleitverschleil3eigen-
schaften wurde durch die Zugabe von Graphit zu Aramid-gefilltem Harz C unter-
sucht. Die Ergebnisse der VerschleiBuntersuchungen zeigt Bild 6.38. Die Werkstoffe

mit jeweils drei, acht und dreizehn Volumenprozent Fullgrad enthielten drei Volu-
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menprozent Graphit und jeweils null, finf und zehn Volumenprozent Aramid. Der
Werkstoff mit dem maximalen Fullgehalt konnte nicht exakt analysiert werden, da
sich die Graphitpartikel wahrend der Zentrifugation langsamer bewegen als die Ara-
midpartikel. Die Dichte der &uReren Zone von 1,25 g/cm® lieR jedoch auf eine Kom-
bination von etwa zwanzig Volumenprozent Aramid mit etwa vier Volumenprozent
Graphit schliel3en. Der Werkstoff wurde durch die Zentrifugation einer Kombination

von drei Volumenprozent Graphit mit zehn Volumenprozent Aramid hergestellt.
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Bild 6.38: Gleitverschlei3rate Uber dem Fullstoffgehalt von Verbunden mit einer

Kombination von Aramid und Graphit als Fullstoffen des Harzes C

Bei der Verstarkung des Harzes C mit drei Volumenprozent Graphit lag der Ver-
schlei3 hoher als bei der Verstarkung mit nur einem Volumenprozent Aramid. Bei
den mittleren Fillgraden liegen die VerschleiB3raten auf einem vergleichbaren Ni-
veau. Die Verschlei3rate der maximal Aramid-geflllten Zone liegt jedoch im Ver-
gleich zur der maximalen Aramid-Graphit Fillung um einen Faktor finf héher. Durch
die Kombination des Trockenschmiermittels Graphit mit einem maximalen Fillgrad
an Aramid konnten die niedrigsten Gleitverschlei3raten, die im Rahmen dieser Arbeit
gemessen wurden, erreicht werden. Die Verschleil3raten lagen bei maximalem Ara-
mid-Graphit Fillgrad mit gut 2 * 107 Nm/mm? im niedrigsten Bereich, der fiir gefiillte

Epoxidharze gegen 100Cr6 Stahl gemessen wurde. Bei isotropen Werkstoffen waren
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sie nur durch hohe Fillgrade zu erreichen. Das Einmischen dieser Fillstoffe ist je-
doch sehr kompliziert, und bereits bei einem minimalen Porengehalt, der auch durch
aufwandige Vakuummischtechnik nicht immer zu vermeiden ist, kann es zu einer Er-
héhung der VerschleiBrate um eine GroRenordnung kommen. Bei beiden p-v-
Kombinationen wurden fast identische Verschleil3raten beobachtet. Daraus l&sst sich
schlie3en, dass auch bei der Kombination von Aramid und Graphit im Harz C der

kritische p-v-Wert fur dieses Tribosystem noch nicht Gberschritten wurde [74].

6.3.3 Gleitverschleil3 nach dem Stift-Scheibe-Prinzip an gradierten Stiften

In Bild 6.39 wurden die lokalen GleitverschleiRraten einer Stift-auf-Scheibe Messung
gegen die Position der Probe aufgetragen. Es handelte sich hierbei um eine sedi-
mentierte Probe basierend auf dem Harz C mit einem Gradienten an Aramid Parti-
keln (vgl. Bild 6.24). Die Verschleil3rate wurde aus der Hohenabnahme bestimmit.
Der Einlaufprozess wurde nicht ausgewertet, da hier u.a. die thermische Ausdeh-

nung des Tribosystems die Hohenabnahme durch den Verschleil3 Uberlagerte.
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Bild 6.39: Stift-Scheibe Verschleil3rate der hochgefillten Zone eines Stifts

Die Verschleil3raten liegen in einem ahnlichen Bereich, wie bei den Block-auf-Ring

Experimenten. Im unteren Bereich der Probe mit den héchsten Fillgraden waren die
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lokalen Verschleil3raten am niedrigsten. Mit zunehmender Probenhhe X nahm der
Fullgrad ab und die VerschleiRrate entsprechend zu. Es kam jedoch zu keinem
sprunghaften Anstieg der VerschleiB3rate. Damit zeigte das Material auch jenseits
einer moglichen Verschlei3grenze ausreichende Verschlei3eigenschaften. Es wirde

sich also fur GleitverschleilBanwendungen gegen 100Cr6 Stahl sehr gut eignen.

6.3.4 Gleitverschleil® an Rohren

Die isotropen und gradierten Rohre wurden Gleitverschleil3experimenten unterzogen.
Die Verschleil3raten der keramisch gefullten Rohre sind in Bild 6.40 dargestellt. Es
wurden Verbunde mit Siliziumcarbid (SiC) und Wollastonit (Woll) und dem Harzsys-
tem C als Matrix getestet. Das Niveau samtlicher spezifischer Verschlei3raten lag
deutlich hoher als bei den vorrangegangenen Gleitverschlei3experimenten. Dies ist
auf das hohere Belastungskollektiv zurtickzufiihren. Die Normalkraft betrug bei den
Modellversuchen bei einer Flachenpressung von 0,5 bzw. 1 MPa 10 bzw. 20 N und
einer Kontaktflache von 20 mm?. Bei den Experimenten an den Ringen waren die
Belastungen mit 25 bis 100 N deutlich héher, und die Kontaktflache war durch den

annahernden Linienkontakt deutlich geringer.
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Bild 6.40: Gleitverschlei3raten der keramisch gefillten Ringe
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Fir beide Fullstoffe fand man fur die gradierten Rohre héhere Verschleil3festigkeiten
als bei den isotropen Ringen. Die Verschleil3raten der Wollastonit-gefullten Verbunde
lagen alle niedriger als die des Reinharzes. Bei den Ringen, die mit der maximalen
Drehzahl von 1000 Upm zentrifugiert wurden, war die Verschiel3rate nur halb so grof3
wie bei den unzentrifugierten Ringen. Die hthere Fullstoffkonzentration in der &uf3e-
ren, verschlei3belasteten Zone dieser Lagerringe wirde also in diesem Tribosystem
tatsachlich zu einer deutlichen Erhéhung der Lebensdauer gegentiber den ungradier-
ten Bauteilen flihren.

Bei den SiC-gefullten Ringen fiel auf, dass die Verschlei3rate des isotropen Rings
hoher war als die des reinen Harzes C. Die gradierten Rohre wiesen jedoch mit zu-
nehmender Drehzahl und daraus resultierendem héheren Fillgehalt in der &uf3eren,
verschleiRbelasteten Schicht immer niedrigere VerschleiRraten auf. Der Einsatz der
SiC-gefullten Verbunde gegen Al,O; Keramik ware also im Gegensatz zu dem Ein-
satz gegen 100Cr6 Stahl durchaus sinnvoll. Bei den unzentrifugierten und den bei
300 Upm zentrifugierten SiC-gefillten Ringen trat bei Belastungen von 75 und 100 N
eine starke thermische Zersetzung der Matrix in der Verschleil3spur auf. Hier bildete
sich eine schwarzbraune Schicht aus, die sich bei der Reinigung im Ultraschallbad
teilweise abldste. Bei dem mit 1000 Upm zentrifugierten Rohr wurde eine leichte Ver-
farbung der Verschleil3spur bei den hoheren Belastungen gefunden, sie l6ste sich
jedoch nicht ab. Dieser Effekt trat hauptsachlich bei SiC Verstarkung auf. Die Spuren
sind in Bild 6.41 zu sehen.

SiC gefllltes Rohr Wollastonit gefilltes Rohr

o

VerschleiBspuren mit starker Spuren ohne  Verschlei3spur mit leichter
thermischer Degradation Degradation  thermischer Degradation

Bild 6.41: Thermische Degradation in den Verschlei3spuren



6 Ergebnisse 76

Bei dem SiC-gefullten Rohr sind noch zwei Spuren mit der dunklen Degradations-
schicht zu sehen, bei den anderen vier Spuren der hohen Belastung wurde die
Schicht weitestgehend im Ultraschallbad entfernt. Bei den Ringen sind je vier Satze
von jeweils drei Spuren sichtbar. Dies sind von links nach rechts die Spuren fiur die
Tests mit jeweils 25 bis 100 N. Die drei nebeneinander liegenden Spuren resultieren
aus den unterschiedlichen Prifzeiten. Deutlich sichtbar ist auch die gréf3ere Breite
der Spuren des SiC-gefillten Rings gegenuber dem Wollastonit-gefillten Ring, wel-
che den hdheren Verschleild des SiC Rings zeigte.

Die Verschleil3raten der mit Aramid (Ar) bzw. einer Aramid-Graphit Kombination
(ArGr) verstarkten Lagerringe sind in Bild 6.42 zusammengefasst. Die Verschleil3ra-
ten lagen insgesamt auf einem hoheren Niveau als bei den keramisch gefillten Rin-
gen. Trotzdem konnte auch hier eine Reduzierung der Verschlei3rate mit zuneh-
mender Zenrtifugationsdrehzahl, d. h. zunehmendem Fillgehalt in der aufl3eren Zone
beobachtet werden.
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Bild 6.42: Gleitverschleil3raten der Aramid-geftilliten Ringe

Es zeigte sich also hier, wie bei den Fretting und den Block-auf-Ring Experimenten,
dass durch eine geeignete Wahl der Verstarkungsstoffe eine Verbesserung der Ver-
schleiReigenschaften durch die Gradierung eines Tribopartners moglich war.
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6.4 Mechanische Untersuchungen

6.4.1 Schlagzéahigkeitsexperimente nach der Charpy-Methode

Die Schlagzahigkeitsexperimente der Verbunde basierend auf dem Harzsystem C
wurden an isotropen Proben durchgefiihrt. Zum Vergleich der Harzsysteme wurde
auch das Aramid-geflllte Harz A untersucht. Die maximal gefillten Proben wurden in
dem in Kapitel 4.2.4 beschriebenen und im Rahmen dieser Arbeit neu entwickelten
Rotor durch Zentrifugation hergestellt. Die Ergebnisse fur das Aramid-gefullte Harz C

sind in Bild 6.43 zusammengefasst.
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Bild 6.43: Charpy Schlagzahigkeit des Aramid-geflillten Harzes C tber dem Fillgrad

Die Schlagzahigkeit des Reinharzes lag mit 40 kJ/m? auf einem fiir Epoxidharze ho-
hen Niveau [126]. Bereits bei minimalen Fullgehalten von einem bzw. drei Volumen-
prozent Aramid sank die Schlagzéhigkeit auf die Halfte ab. Bei den héheren Fillgra-
den von funf Volumenprozent bis hin zu den maximal einmischbaren finfzehn Volu-
menprozent Aramid reduzierte sich die Schlagzahigkeit auf ein Drittel des Werts des
Reinharzes. Der maximal Aramid-gefillte Werkstoff zeigte eine weitere geringflgige
Reduktion des Schlagzahigkeit gegeniiber den durch Mischtechnik zuganglichen

Verbunden.
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Zur Veranschaulichung der Veranderung der Schlagzahigkeitseigenschaften eines
gradierten Bauteils Uber der Wanddicke wurden, wie in Bild 6.44 dargestellt, die
Schlagzahigkeitswerte Uber einer realen Fullstoffverteilung aufgetragen. Dazu wurde
die aus Bild 6.35 zur Verdeutlichung des Gradienten der Verschleil3eigenschaften
bekannte Verteilung von Aramid in Harz C gewahlt. Der anfangliche Fullgrad betrug
10 Volumenprozent Aramid. Die Probe wurde 10 Minuten bei 700 Upm zentrifugiert.
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Bild 6.44: Charpy Schlagzahigkeit des Aramid-geflillten Harzes C uber einer realen

Fullstoffverteilung

Der innere (X = 17 - 20 mm) fullstofffreie Teil des Bauteils wirde die maximale
Schlagzahigkeit des reinen Harzes aufweisen. Im Kern des Teils (X = 5 - 13 mm)
kdme es zu einem Absinken der Schlagzéahigkeit aufgrund der Fullstoffpartikel. Die
Schlagzahigkeit dieser Zone lage etwa auf dem Niveau einer maximal isotrop gefull-
ten Probe mit einem Fllgrad von 15 Volumenprozent. Der &ul3ere maximal gefillte
Bereich des Bauteils wirde eine etwas geringere Schlagzéhigkeit aufweisen als ein
analoges maximal isotrop gefilltes Bauteil. Die deutliche hohere Schlagzahigkeit in
der inneren Reinharzzone eines gradierten Bauteils, besonders im Bereich der An-
bindung an einen Kern oder eine Welle, wiirde durch eine nur geringflgige Verringe-

rung der Schlagzahigkeit in der duf3eren, hoch verschleil3festen Zone erreicht.
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Bild 6.45: Charpy Schlagzahigkeit des Aramid-gefillten Harzes A Gber dem Filigrad

In Bild 6.45 sind die Ergebnisse der Schlagzahigkeitsmessungen fir das Aramid-
gefillte Harz A, hier ohne BYK A 530, dargestellt. Die Schlagzahigkeit des reinen
Harzsystems A lag mit 27 kJ/m? deutlich niedriger als bei dem reinen Harzsystem C
mit 40 kJ/m?.Die Schlagzahigkeiten der Aramid-gefiillten Verbunde zeigten jedoch
ein sehr ahnliches Niveau wie das Harzsystem C. Bei funf bis flinfzehn Volumenpro-
zent Aramid lag die Schlagzéahigkeit der Harz A basierenden Verbunde mit gut 15
kJ/m? etwas hoher als die der Harz C basierenden Verbunde mit knapp 14 kJ/m?. Die
maximal gefiillten Verbunde zeigten mit jeweils etwa 10 kJ/m? eine ahnliche Schlag-
zahigkeit. Hier hing die Schlagzahigkeit mehr vom Fllgrad als von der Matrix ab.

Die Schlagzahigkeiten der Werkstoffe mit einer Fullstoffkombination aus Aramid und
Graphit werden in Bild 6.46 gezeigt. Die Werkstoffe mit jeweils drei, acht und drei-
zehn Volumenprozent Fillgrad enthielten drei Volumenprozent Graphit und jeweils
null, finf und zehn Volumenprozent Aramid. Der Werkstoff mit dem maximalen Full-
gehalt konnte nicht exakt analysiert werden, da sich die Graphitpartikel wahrend der
Zentrifugation langsamer bewegen als die Aramidpartikel. Die Dichte der aul3eren
Zone von 1,25 g/cm?® lieR jedoch eine Kombination von etwa zwanzig Volumenpro-
zent Aramid mit ca. vier Volumenprozent Graphit als wahrscheinlich erscheinen (vgl.
Bild 6.38).
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Bild 6.46: Schlagzahigkeit des Aramid-Graphit-gefillten Harzes C Gber dem Fllgrad

Die Verbunde mit Fillgraden zwischen drei und dreizehn Volumenprozent hatten
eine vergleichbare Schlagzahigkeit wie die rein Aramid-gefullten Verbunde des Har-
zes C mit analogem Fdullgrad. Lediglich der maximal Aramid-Graphit-gefillte Werk-

stoff lag mit etwa 14 kJ/m? etwas hoher als bei reiner Aramid Verstarkung.
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Bild 6.47: Charpy Schlagzahigkeit des Kohlenstofffaser-gefillten

Harzsystems C Uber dem Fllgrad
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Bild 6.48: Schlagzahigkeit von Wollastonit-gefullten Proben Gber dem Fllgehalt

Die Schlagzéhigkeit des Kohlenstofffaser-gefillten Harzes C in Abhangigkeit des
Fallgehalts ist in Bild 6.47 aufgetragen. Die Schlagzahigkeiten lagen, bezogen auf
den maximalen Fllgrad, auf einem vergleichbaren Niveau. Die Schlagzahigkeiten in
Abhangigkeit des Fullgehalts im Harz C sind in den Bildern 6.48 fir Wollastonit und
in 6.49 fur SiC aufgetragen.
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Bild 6.49: Charpy Schlagzéhigkeit von SiC-gefullten Proben tGber dem Fullgehalt
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Auch diese Werkstoffe folgten den gleichen Trends wie die Aramid und CF-gefiillten
Verbunde. Bei den Wollastonit-gefillten Materialien fallt das etwas hohere Niveau
der Schlagzéahigkeiten auf. Aufgrund der geringen Partikeldurchmesser und der dar-
aus resultierenden langsameren Partikelbewegung wahrend der Zentrifugation konn-
ten hier jedoch keine maximal gefillten Proben fir Schlagzahigkeitsuntersuchungen
hergestellt werden. Bei allen auf Harz C basierenden untersuchten Verbunden redu-
zierte sich die hohe Schlagzahigkeit des Reinharzes durch die Zugabe von geringen
Fullstoffmengen bereits auf den halben Wert des Reinharzes. Ab einem Fillgrad von
funf bis zehn Volumenprozent bis hin zum jeweiligen maximal einmischbaren Full-
grad lag die Schlagzahigkeit bei etwa einem Drittel der Schlagzéhigkeit des Reinhar-
zes. Die maximal gefiillten Verbunde zeigten eine Schlagzahigkeit von ca. 10 kJ/m?.
Die Schlagzéahigkeit wurde weniger von der Geometrie oder der Anbindung der Full-
stoffe an die Matrix beeinflusst, als hauptsachlich durch den Fillgrad bezogen auf
den maximalen Fillgrad. Vergleiche mit Verbunden des Harzes A ohne Entlufter
zeigten, dass bei ahnlichen Fllgraden ahnliche Schlagzahigkeiten gefunden wurden,
obwohl sich die Schlagzéhigkeiten der Reinharze deutlich unterschieden.

Um Proben fir Charpy Versuche herzustellen wurden die Harzmischungen auch in
horizontale Formnester (vgl. 4.2.4) gegossen. Die dabei als Fullstoffe verwendeten
SiC Partikel wurden nach Fuller kombiniert (vgl. Tabelle 6.2). Die Typen F360 und
F500 besalien sehr Durchmesser, was zu einer starken Sedimentation fuhrte. Diese

wird mikroskopisch in Bild 6.50 gezeigt.
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| | | q
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Bild 6.50: Mikroskopie des Querschnitts der sedimentierten Charpy Proben
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Bei der Herstellung der anderen Charpy Proben wurden senkrechte Formen verwen-
det, so dass die Bereiche, in denen Sedimentation stattgefunden hatte, ohne Prob-
leme entfernt werden konnten. Hier war dies nicht méglich, da sich ein Fullstoffgra-
dient in der Schlagrichtung der Charpy Prifung eingestellt hatte.

Dieses gradierte Material wurde nach Charpy geprtft, wobei die eine Halfte der Pro-
ben auf der harzreichen und die andere Halfte der Proben auf der harzarmen Seite
geschlagen wurde. Das spezielle Prufprinzip ist in Bild 6.51 skizziert, die Ergebnisse

sind in Bild 6.52 nach Schlagrichtung aufgeschlisselt dargestellt.

Charpy Probe mit Schlag auf die
Fullstoffgradient durch harzreiche
Sedimentation \ Seite der Probe

Sedimentations-
richtung

Schlag auf die
harzarme
Seite der Probe

Bild 6.51: Prufprinzip der Schlagzahigkeit der sedimentierten Charpy Proben

Die Schlagzahigkeit bei dem Schlag auf die Seite mit dem hohen Fullstoffgehalt war
um das Dreifache hoher als bei dem Schlag auf die harzreiche Seite. Das Versagen
beginnt aufgrund der Spannungskonzentration immer auf der Seite der Probe, die
der Schlagseite gegenuber liegt. So begann das Versagen bei dem Schlag auf die
fullstoffreiche Seite der Probe auf der harzreichen Seite der Probe. Da die Schlagza-
higkeit des reinen Harzes deutlich hoher war als die des hochgeflillten Materials,
wurde hier mehr Energie absorbiert als bei einem Schlag auf einen analogen isotro-
pen Werkstoff. Umgekehrt war die absorbierte Energie bei dem Schlag auf die Harz-
seite sehr viel geringer, da hier das Versagen auf der sproden hochgefillten Seite
begann. Die Proben zeigten also deutlich unterschiedliche Schlagz&higkeitseigen-
schaften in Abhangigkeit von der Schlagrichtung. Eine gemeinsame Betrachtung der

gemessenen Werte oder die Errechnung einer einzigen Materialeigenschaft daraus
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erschien also nicht unbedingt sinnvoll. Diese ist jedoch zum Vergleich ebenfalls in
Bild 6.52 gezeigt.
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Bild 6.52: Schlagz&ahigkeit der sedimentierten Charpy Proben

Analoge Beobachtungen wurden bei der Herstellung anderer Proben in horizontalen
Formnestern gemacht. Auch hier kam es zu einer unterschiedlich stark ausgepragten
Sedimentation. Diese fuhrte wiederum zu Unterschieden in der Schlagzéhigkeit in
Abhangigkeit von der Schlagrichtung. Im Rahmen dieser Arbeit wurden deswegen
nur senkrechte Formnester verwendet, deren sedimentierte Bereiche, wie in Kapitel
4.2.4 beschrieben, problemlos verworfen werden konnten, ohne dass dadurch das

Gesamtergebnis beeinflusst worden ware.

6.4.2 Mikroharte Messungen an Aramid und SiC-geflllten Proben

Die Vickers-Harte wurde unter den in 5.5.2 beschriebenen Bedingungen auf der po-
lierten Oberflache verschiedener Aramid und Siliziumcarbid-gefullter Proben gemes-
sen. In Bild 6.53 ist die Vickers-Harte zusammen mit dem Fullgehalt tber die Lange
der Probe aufgetragen. Diese Probe mit einem mittleren Fillgrad von 10 Volumen-
prozent Aramid in Harz B wurde 10 Minuten bei 500 Upm zentrifugiert. Der kontinu-

ierliche Anstieg der Vickers-Héarte mit dem Fullgehalt war gut zu erkennen. Hier kam



6 Ergebnisse

85

es durch den sehr kontinuierlichen Anstieg des Fillgehalts Uber die Lange der Probe

zu keinen Sprungen in der Harte.
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Bild 6.53: Vickers-Harte und Fullgehalt Gber die Lange einer Aramid-gefillten Probe

Analog zu den Untersuchungen der Aramid-gefillten Proben wurden auch bei SiC

verstarkten Gradientenwerkstoffen die Vickers-Harte gemessen.
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Bild 6.54: Vickers-Harte und Fullgehalt Gber die Lange einer SiC-geflllten Probe
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Die Matrix war auch hier Harz B. Die Vickers-Harte einer bei 300 Upm fir 10 Minuten
zentrifugierten Probe mit einem Fullgrad von 10 Volumenprozent ist zusammen mit
dem Fullstoffgradienten Uber der Probenlange in Bild 6.54 dargestellt. Auch hier war
eine starke Korrelation zwischen Fullgrad und Vickers-Harte zu beobachten. Zwi-
schen den Fullgraden von etwa 18 Volumenprozent im unteren Bereich der Probe (X
=1 -2 mm) und dem mit etwa 10 Volumenprozent SiC-geftllten mittleren Bereich der
Probe wurde ein deutlicher Unterschied der Vickers-Harte dieser Bereiche beobach-
tet. Die Vickers-Harte sank jedoch fur das reine Harz von dem Niveau des mittleren
Bereiches mit 10 Volumenprozent SiC nur noch minimal auf den Wert von etwa 220
MPa, der bereits bei den Aramid-gefillten Verbunden fir das fast reine Harz B ermit-
telt wurde [127].
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Bild 6.55: Vickers-Harte und Fullgehalt Gber die Lange einer SiC-geflllten Probe

Bild 6.55 zeigt die Vickers-Harte einer mit 20 Volumenprozent Siliziumcarbid-
geflllten Probe zusammen mit dem Fillstoffgradienten tber die Lange X der Probe.
Diese Probe wurde 10 Minuten bei 5000 Upm zentrifugiert. Die Vickers-Harte war fur
die maximal mit Siliziumcarbid-gefillten Bereiche mit etwa 620 MPa deutlich héher
als bei den bisher untersuchten Fullgraden von bis zu 20 Volumenprozent. Die gute
Korrelation zwischen der Vickers-Harte und dem Fullgrad fir sowohl die Aramid als

auch die Siliziumcarbid-geflillten Verbundwerkstoffe lasst einen linearen Zusammen-
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hang zwischen diesen beiden Grol3en vermuten, wie er schon fruher fur Poly-
merblends beobachtet wurde [128]. Dies wird in Kapitel 7 weiter untersucht.

6.4.3 Dynamisch-mechanische-Thermoanalyse

Die lokalen mechanischen Eigenschaften wurden mit DMTA Messungen bestimmt.
Hierzu wurden 1 mm dicke Scheiben mit quasi konstantem Fiillgehalt aus den gra-
dierten Proben entnommen. An diesen wurden Drei-Punkt-Biege Experimente
durchgeflhrt. Die Breite der Proben betrug hierbei 10 mm bei einem Auflageabstand
von 16 mm. Eine Vorkraft von 10 N wurde mit einer dynamischen Kraft von 5 N und
einer Frequenz von 10 Hz Uberlagert. Der komplexe Modul und der Verlustfaktor
wurden in einem Temperaturbereich von 20 bis 300 °C aufgezeichnet. Diese Werte
sind beispielhaft fur eine Probe mit einem lokalen Fullstoffgehalt von 10 Volumenpro-
zent SiC im Harzsystem B in Bild 6.56 dargestellt.
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Bild 6.56: Betrag des komplexen Moduls E* und Dampfung tan d einer lokal mit 10

Volumenprozent SiC-gefillten Probe tUber der Temperatur

Die Messung zeigte eine Glastbergangstemperatur von 155 °C fir diesen Verbund.
Die Bestimmung konnte durch das deutliche Maximum der Dampfungskurve und die

klare Schulter in der Modulkurve relativ genau erfolgen. Es handelt sich hierbei um
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einen typischen Wert fir ein Hochtemperaturharz, welches bei 140 °C getempert
wurde. Die Glasuibergangstemperatur zeigt hier meist einen Vorlauf von ca. 30 °C
[126]. Ab einer Temperatur von 180 °C begann sich das Harz zu zersetzen, wie aus
dem erneuten Anstieg der Dampfung und dem starken Abfallen des komplexen Mo-

duls zu erkennen war.
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Bild 6.57: Komplexer Modul von SiC-gefullten Proben Uber dem Fullstoffgehalt

Der Betrag des komplexen Moduls E* bei 20 °C ist in Bild 6.57 Gber dem Fullgehalt
von SiC von verschiedenen Proben aufgetragen. Hier fand man mit zunehmendem
Fallgrad einen kontinuierlichen Anstieg des Moduls. So waren auch hier keine Eigen-
schaftsspriinge fir einen Gradientenwerkstoff mit einem kontinuierlichen Fullstoff-

gradienten zu erwarten, die zu einem Versagen fuhren kdnnten.
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7 Diskussion und Modellierung

7.1 Einfluss von Gelierungsprozess und lokalem Fullgrad auf die Viskositét

Eine zentrale Basis fur die spatere Simulation der Partikelbewegung wahrend der
Zentrifugation war die Viskositdt des Harzsystems wahrend des Aushéartens. Zu-
nachst musste hier zwischen der Viskositat des reinen Harzes und der effektiven,
lokalen Viskositat, welche die Partikelbewegung hemmt, unterschieden werden. Die
Viskositat der reinen Harze stieg mit der Zeit an. Die lokale Viskositat wuchs mit zu-
nehmendem Fillgrad. Um beide Phanomene zu untersuchen, wurden der Aushérte-

prozess der Harze A und B mittels Platte-Platte Viskositatsmessungen untersucht.
7.1.1 Abhangigkeit der Viskositat vom Fortschritt des Gelierungsprozesses
Die Aushartekurve des Harzsystems A bei Raumtemperatur wird in Bild 7.1 gezeigt.

Neben den gemessenen Werten wurde auch der, nach der nach Wang modifizierten
Arrhenius Formel (Kapitel 2.3), berechnete Verlauf der Viskositat dargestellt.
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Bild 7.1: Viskositatsdnderung des Harzsystems A wahrend des Gelierens
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Die Viskositat h des Harzes A folgte wahrend des Aushartens Gleichung (7.1). Die
Korrelation zwischen den Messwerten und dem Modell war mit einem Bestimmt-
heitsmaR r* von 0,98 gut. Nach dieser Gleichung wurde die Viskositatszunahme
durch den Gelierungsprozess bei der Simulation der Partikelbewegung im Harz A
berechnet. Dazu wurden die einzelnen Viskositatswerte logarithmiert und dann eine
lineare Regression durchgefuhrt. Durch eine AnschlieRende Potenzierung wurden

die Parameter hy und ty erhalten.

t

h(t) = 1956~ 4400sec [Pa s] (7.1)

Die modellierten Viskositdten des reinen und des mit 20 Volumenprozent Glasku-
geln-gefullten Harzes B werden in Bild 7.2 dargestellt. Die Viskositaten stiegen beim
Gelieren schneller an als beim Harzsystem A. Gleichung (7.2) beschreibt den An-
stieg der Viskositat h des reinen Harzes B beim Gelieren. Die Korrelation zwischen

den Messwerten und dem Modell war mit r>=0,997 noch besser als bei dem Harz A.
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Bild 7.2: Viskositatsdnderung des reinen Harzsystems B wahrend des Gelierens

t

h(t) =0,309" el%0sec  [Pa g] (7.2)
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Gleichung (7.3) beschreibt den Anstieg der Viskositat h des mit 20 Volumenprozent
Glaskugel-gefullten Harzes B wahrend des Gelierens. Die Ubereinstimmung zwi-
schen den Messwerten und dem Modell war mit r>=0,995 genauso gut wie bei dem
reinen Harz B. Die Zeitkonstante der Aushartung lag mit etwa 2150 Sekunden héher
als beim reinen Harz B mit 1950 Sekunden, die Werte liegen jedoch noch in einem

ahnlichen Bereich.

t

h(t) = 2,022 e2150sec [Pa s] (7.3)
7.1.2 Abhangigkeit der Viskositat vom Fullgrad

Zur Untersuchung des Anstiegs der Viskositat mit steigendem Fillgrad wurden rheo-
logische Messungen des Harzes B mit einem mittleren Gehalt von 10 und 20 Volu-
menprozent Glaskugeln durchgefuhrt. In Bild 7.3 sind die Viskositaten des Harzsys-
tems B in Abhangigkeit des Fullgrades nach einer Gelierungsdauer von 30, 60 und

90 Minuten, nach dem Brinkman Modell (vgl. Gleichung (2.4)) berechnet, dargestellt.
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Bild 7.3: Lokale Viskositat des Glaskugel-gefiillten Harzsystems B tber dem Full-

grad (Die Zahlen in der Legende geben die jeweilige Gelierungsdauer in Minuten an)
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Als Basis der Berechnungen dienten die Reinharzviskositaten des Harzes B, die in
Bild 6.26 dargestellt waren und der maximale Fillgrad von Harz B mit Glaskugeln
von 51 Volumenprozent, der in Kapitel 6.1.1 bestimmt wurde. Des Weiteren wurden
zum Vergleich die gemessenen Viskositaten aus den oben beschriebenen Untersu-
chungen des Harzsystems B ohne Fillstoffe und mit jeweils 10 und 20 Volumenpro-
zent Glaskugeln gezeigt.

Die Ubereinstimmung der experimentellen Werte mit den berechneten Kurven war
fur die Gelierungsdauer von 30 Minuten, besonders bei einem Fullgrad von 10 Volu-
menprozent, sehr gut. Auch bei einer Verzégerung von 60 Minuten war die Abwei-
chung fur 10 Volumenprozent Glaskugeln nur minimal, bei 20 Volumenprozent zeigte
das Experiment erneut eine héhere Viskositat, als sie durch die Brinkman Gleichung
vorhergesagt wurde. Die Abweichungen waren bei einer Gelierungsdauer von 90
Minuten am grof3ten. Das Modell gab die Trends der Viskositaten der gefliliten Harze
jedoch gut wieder, besonders bei kurzen Gelierdauern, so dass fir spharische und
andere nicht faserformige Fillstoffe die Brinkman Gleichung zur Berechnung der lo-
kalen Viskositat in Abhangigkeit des lokalen Fillgrades in der Simulation zum Ein-

satz kommen wird.

150
Modell 30 4
Experiment 30 ¢ )
120 | IModell 60 -
Viskositat Experiment 60 [
h 90 ||Modell 90
[Pa s] Experiment 90 A A y
60 '
30
0

Fullstoffgehalt [Vol. %]

Bild 7.4: Lokale Viskositat des CF-geflllten Harzsystems B tUber dem Fuligrad (Die
Zahlen in der Legende geben die jeweilige Gelierungsdauer in Minuten an)
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In Bild 7.4 wurden analog zu Bild 7.3 die Viskositaten des Kohlenstofffaser-gefuliten
Harzes A, berechnet nach der Brinkman Gleichung, sowie experimentell bestimmte
Werte dargestellt. Die Berechnung basierte hierbei auf den Reinharzviskositaten, die
in Bild 6.25 dargestellt wurden und dem maximalen Fullgrad, der in Kapitel 6.1.1 er-
mittelt wurde.

Die Ubereinstimmung von Modell und Experimenten war bei einer Gelierdauer von
30 Minuten fur alle Fullgrade hervorragend. Bei den nach 60 Minuten gemessenen
Werten zeigten sich bei 20 Volumenprozent geringe Unterschiede. Die Differenz bei
10 Volumenprozent war grof3er. Lediglich bei einer Gelierdauer von 90 Minuten kam
es zu massiven Unterschieden zwischen den gemessenen Werten und den berech-
neten Kurven. Diese Abweichungen bei einer Gelierdauer von 90 Minuten bedeute-
ten fur die Anwendung des Brinkman Modells keine Einschrankung, da die grolite
gewahlte Verzdgerung bei den Zentrifugationsexperimenten mit dem Harz A 60 Mi-
nuten betrug.

Die Kohlenstofffasern besal3en mit einem Aspektverhaltnis von etwa 10 bereits einen
deutlichen Fasercharakter. Dennoch gab das Modell die Trends der Viskositat in dem
zur Zentrifugation genutzten Gelierungszeitraum ordentlich wieder. Darum wurde die
Brinkman Gleichung auch fur die Beschreibung der Viskositatserhohung durch kurze
Fasern fur die Simulation der Partikelbewegung genutzt.
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7.2 Bestimmung der Fullstoffverteilung aus Mikrohartemessungen

7.2.1 Anwendung einer linearen Mischungsregel auf die Vickers-Harte

Die Korrelation der Vickers-Harte mit dem Fullgehalt ist in Bild 7.5 dargestellt. Der
Anstieg der Harte mit dem Fullgrad lie3 einen linearen Zusammenhang vermuten.
Berechnete man mittels der linearen Regression eine Ausgleichsgerade fur diese
Mikroharte Werte, erhielt man die Gleichung (7.4). Die Ubereinstimmung zwischen
den Messwerten und der Ausgleichsgeraden war mit einem Korrelationskoeffizienten

von r’=0,96 gut. Der Fiiligrad f variierte in den Grenzen von 0 bis 0,25.

HVyerung =329 f +225 [MPa] (7.4)
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Bild 7.5: Vickers-Harte von Aramid-gefullten Harz B Proben tGber dem Fullgehalt

Zur Darstellung der Ergebnisse in Form einer linearen Mischungsregel fur die totale
Vickers-Harte von Polymerblends (vgl. Gleichung (2.5)) benétigt man allerdings die
Vickers-Harte der Aramid Partikel. Diese lie3 sich nur nach Gleichung (7.4) durch
einsetzten von f =1 errechnen, da sie messtechnisch nicht zuganglich war [129]. Die
Partikel waren zur klein und unregelméafRiig, um eine direkte Messung durchzufihren.

Messungen an Fasern wirden aufgrund von deren unterschiedlichen Mikrostrukturen
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andere Werte ergeben. Die Vickers-Harte folgte aber trotzdem der in Gleichung (7.5)
dargestellten linearen Mischungsregel fur Fillgrade von 0 bis 25 Volumenprozent
Aramid Partikeln im reinen Harzsystem B.

HVVerbund = 554 ’ f + 225 ’ (1- f Aramid) [MPa] (75)

Aramid

In Bild 7.6 wurde die Vickers-Harte fur SiC-gefillte Proben Gber dem Fllgrad aufge-
tragen. Hier zeigte sich fur einen Fullgehaltsbereich von etwa 10 bis 45 Volumenpro-

zent ein linearer Zusammenhang, der in Gleichung (7.6) dargestellt wurde.

HVyerpung =1090° f +154 [MPa] (7.6)

Der Korrelationskoeffizient r* betrugt hier 0,99 fiir den Bereich von 10 bis 45 Volu-
menprozent Siliziumcarbid. Damit wurde eine gute Ubereinstimmung mit der Mi-

schungsregel fur den oben angesprochenen Fllgehaltsbereich gefunden.
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Bild 7.6: Vickers-Harte von SiC-geflllten Proben tber dem Fullgehalt

Weder das reine Harz B mit einer Vickers-Harte von 220 MPa, noch reines SiC mit
einer Vickers-Harte von 31400 MPa lagen jedoch auf dieser Geraden. Besonders die
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Abweichung fur das reine SiC war gravierend. Dies passte jedoch zu Beobachtun-
gen, dass bei Verbunden aus Polymeren und harten anorganischen Fullstoffen eine
lineare Mischungsregel nur bedingt anwendbar war [82].

Die weitgehende Anwendbarkeit der linearen Mischungsregel ergab sich aus der Be-
trachtung des Verbundes als Mischung einer elastisch und plastisch deformierbaren
Komponente, dem Harz, und einer ganzlich undeformierbaren Komponente, dem
SiC. Der Anteil der komprimierbaren Komponente nahm mit zunehmendem SiC Full-

grad linear ab. Die gemessene Harte nahm dadurch linear zu.

7.2.2 Bestimmung der Aramidverteilung durch Mikroh&rtemessungen

Zur Bestimmung der Fillstoffverteilung in Aramid-gefullten Ringen und Laufrollen
musste zunachst eine lineare Mischungsregel aufgestellt werden. Die bisherigen Mik-
roharte Messungen der Aramid-gefillten Verbunde wurden an Werkstoffen mit dem
Harz B als Matrix durchgefuihrt, wohingegen die hier untersuchten Bauteile das Harz

C als Matrix hatten. Die Messwerte sind in Bild 7.7 Uber dem Fullgrad aufgetragen.

300
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250 } s
225 | . %'
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Bild 7.7: Vickers-Harte von Aramid-gefullten Verbunden mit dem Harzsystem C als

Matrix Uber dem Fullgehalt
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Das Ergebnis der linearen Regression dieser Messwerte wird in Gleichung (7.7) dar-
gestellt. Die Ubereinstimmung zwischen Messwerten und der Gleichung war in die-
sem Fall mit einem Korrelationskoeffizienten r* von 0,94 nicht ganz so gut wie bei
den bisherigen Beispielen. Da hier nur eine begrenzte Anzahl Materialien ausgewer-
tet werden konnte und die Korrelation in Bild 7.7 gut zu erkennen war, wurde diese
Gleichung zur Bestimmung der Fllstoffverteilungen eingesetzt.

HVyerpung =249 f +214  [MPa] (7.7)

erbund

Bild 7.8 zeigt die Eindriicke der Vickers-Harte Messungen bei den Verbundwerkstof-
fen, welche fir die Erstellung der linearen Mischungsregel verwendet wurden. Gut
sichtbar war die Zunahme des Fullgehalts der Proben. Die Unterschiede der Durch-
messer der Eindricke, die zur Errechnung der Vickers-Harte verwendet wurden,

kdnnen hier erahnt werden.

Aramid Fullgrad der Proben
0 Vol. % 5 Vol. % 10 Vol. % 15 Vol. % 26 Vol. %

S~ N ) e

Eindricke der Vickers Harte Messungen

Bild 7.8: Mikroskopische Darstellung der Mikroharte Eindrticke in Verbunden aus
Harz C und Aramid

Bild 7.9 zeigt die Fullstoffverteilung eines gradierten Gleitlager-Innenrings tber der

Wanddicke, wie sie aus der ebenfalls dargestellten Vickers-Harte ermittelt wurde.
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Bild 7.9: Berechnung der Fullstoffverteilung eines gradierten Gleitlager-Innenrings
aus der Vickers-Harte

Zur Berechnung der Flllstoffverteilung aus der Vickers-Harte wurde Gleichung (7.7)
verwendet. Es zeigte sich eine gute Ubereinstimmung zwischen dem berechneten
Fulllstoffgehalt in Bild 7.9 und der mikroskopischen Darstellung des Rings in Bild
6.21. Der aul3ere Bereich der Probe (X = 0,5 und 1,5 mm) war mit etwa 18 Volumen-
prozent Aramid relativ hoch gefillt. Darauf folgte eine Ubergangszone mit Fullgraden
zwischen 5 und 10 Volumenprozent, die in einen Reinharzbereich tberging. Es fielen
beim Vergleich aber auch einige Abweichungen auf. Wahrend in der Mikroskopie im
inneren Bereich (Bild 6.21 X =5 - 7,5 mm) keine Flillstoffe mehr sichtbar waren, wur-
den nach der Mikrohartemethode noch 1 bis 3 Volumenprozent Aramid bestimmit.
Des Weiteren wurde bei der Mikrohartemethode nur ein gesamter Fillgrad des Rings
von etwa 10 Volumenprozent ermittelt, wohingegen der Ring 15 Volumenprozent
Aramid enthielt.

Die Fullstoffverteilung in der Laufrolle, die mikroskopisch in Bild 6.22 gezeigt wurde,
ist in Bild 7.10 dargestellt. Ebenfalls wurden die Vickers-Harte Werte, aus denen die
Fullstoffverteilung berechnet wurde, dargestellt. Auch hier ergab sich wieder eine
gute qualitative Ubereinstimmung zwischen der berechneten Verteilung und der Mik-
roskopie. Es zeigten sich aber auch hier wieder die gleichen Abweichungen, wie im

vorherigen Beispiel, d. h. fur die Reinharzzone wurde noch ein Fllgehalt von weni-
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gen Volumenprozent bestimmt und der Gesamtfillgrad war mit etwa 10 Volumenpro-

zent zu niedrig.
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Bild 7.10: Berechnung der Flillstoffverteilung aus einer gradierten Laufrolle aus der

Vickers-Harte

Aus diesen Ergebnissen kann man folgern, dass die Vickers-Harte Messung zur Be-
stimmung der Fullstoffverteilung auf einem qualitativen Niveau gut geeignet ist, dass
jedoch keine absoluten Werte erhalten werden kdnnen, da man mit einem Fehler von
einigen Volumenprozent rechnen muisste. Ein Grund fur diese Abweichungen kénn-
ten beispielsweise geringe Abweichungen beim Ausharten der komplexen Bauteile
sein. Diese kdnnen zu Abweichungen der Mikroharte im Vergleich zu den an einfa-

chen Probenplatten gemessenen Werten fuhren.
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7.3 Das Kovolumen von Fullstoffen

H&aufig war der durch Zentrifugation erreichbare, maximale Fillgrad niedriger als dies
zu erwarten war. Der maximale Fullgehalt bei den Aramid-gefillten Gradientenwerk-
stoffen war beispielsweise mit etwa 25 Volumenprozent tberraschend niedrig. Dies
war auf die komplexe Oberflachenstruktur der Partikel zurickzufuhren. Im Gegensatz
zu beispielsweise SiC Partikeln konnten sich die Aramid Partikel ineinander verhaken
und sich gegenseitig an einer weiteren Bewegung hindern. AuRerdem werden die
Unebenheiten und Locher (siehe Bild 4.3) auf der Oberflache mit Harz ausgefullt, so
dass um einen Partikel eine Harzblase entsteht, in die keine weiteren Partikel ein-
dringen konnten.

Ein ahnliches Phdnomen ist von der Bewegung von Molekilen im gasférmigen Zu-
stand bekannt [76]. Hier belegen lineare Molekile durch eine schnelle Rotation ein
zusatzliches Volumen zu ihrem eigentlichen Volumen, in dem sich keine anderen
Moleklle aufhalten kdnnen. Dieses zusatzliche Volumen wird als Kovolumen be-
zeichnet. Da es sich hier ebenfalls um die Ausbildung eines Raumes um einen Parti-
kel herum handelte, der nicht durch das Volumen des Partikels ausgefullt wurde, je-
doch auch anderen Partikeln nicht zur Verfigung stand, sollte hier ebenfalls von ei-
nem Kovolumen gesprochen werden.

Dieses Phanomen ist in Bild 7.11 skizziert. In einem Verbund mit einer idealen Pa-
ckung (A) von Kugeln stol3en alle Kugeln aneinander. Es entsteht eine kubisch oder
hexagonal dichteste Kugelpackung mit einer Raumausfillung von 74 Volumenpro-
zent. Bei einem Verbund mit realen, unregelmaRigen Partikeln wurde jeder Partikel
von einer Matrixhille umgeben, in die andere Partikel nicht eindringen konnten. Die-
ses Kovolumen ist hier dunkel dargestellt (B).

Die Kovolumina berthrten sich, die einzelnen Partikel jedoch nicht notwendigerwei-
se. Daraus resultierte ein geringerer realer Fullgehalt in einem Verbund mit unregel-
mafig geformten Partikeln (C). In der Skizze betriige der Fullgrad weniger als 50
Prozent in der Ebene. Dies wirde beispielsweise einem maximal mit Siliziumcarbid-
gefullten Verbund entsprechen. Fur die Aramidpartikel ergab sich eine noch geringe-
re Abdeckung, wie in (D) gezeigt.

Im Rahmen friherer [26, 28, 123] Untersuchungen wurde auch bei faserartigen Full-

stoffen eine starke Abhangigkeit des maximalen Fullgehalts vom Aspektverhaltnis
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gefunden. Je groRRer das Aspektverhéltnis der Fasern war, desto geringer war der
erreichbare maximale Fullgrad. So wurde fur 130 nm lange Fasern noch ein Fillgrad
von 36 Volumenprozent erreicht, bei eigenen Voruntersuchungen konnte jedoch 1
Volumenprozent an 6 mm langen Fasern nicht mehr in das Harz eingemischt wer-
den. Ein analoger Befund zeigte sich auch bei den Schittdichten von losen Fasern.
Eine Type mit einer Faserlange von 110 mm hatte eine Schiittdichte von 840 g/l, wo-
hingegen eine andere Type mit einer Faserlange von 8 mm nur noch eine Schutt-
dichte von 9 g/l aufwies [130]. Deswegen muss auch fur Fasern unterschiedlicher

Lange ein variables Kovolumen diskutiert werden.

(A) Ideale Anordnung (B) Mit Kovolumen (C) Verbund (D) Realer
Werkstoff

SRS
2T
NS
BT
SRIvEA!

Idealer Partikel Partikel mit Kovolumen Partikel Partikel mit

Q Q Kovolumen
Kovolumen

Bild 7.11: Reduzierter Fullgehalt durch das Kovolumen

Es kann allerdings noch ein weiterer Effekt zur Bildung von Harzblasen um die Full-
stoffe und somit zum Anstieg des Kovolumens fihren. An der Oberflache der Full-
stoffe kann die Reaktionskinetik des Harz-Harter-Gemisches verandert werden. Dies
kann durch eine reaktivere Harz- bzw. Harterkomponente geschehen, die als
Schlichte auf die Fullstoffe aufgebracht wurde oder aber durch eine hohe spezifische
Oberflache mit einer katalytische Wirkung. Eine Erh6hung der Reaktionsgeschwin-
digkeit wirde somit zur Bildung einer Harzblase fiihren, die bereits fester ist als das
weiter entfernte Harz und somit eine Annéherung der Partikel bis zum Kontakt ver-
hindert.
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7.4  Simulation der Partikelbewegung wahrend der Zentrifugation

7.4.1 Aufbau des Modells zur Simulation der Partikelbewegung

Die im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Software zur Simulation der Partikelbewe-
gung wahrend der Zentrifugation basierte auf mehreren Ansatzen. Die von Watanabe
Ubernommene Gleichung (2.7) [84, 85] beschrieb die Partikelbewegung wahrend der
Zentrifugation von Keramikpartikeln in einer Metallschmelze. Einige der Einflussgro-
Ren wie Drehzahl und Partikeldurchmesser konnten direkt tbernommen werden. An-
dere Aspekte konnten nicht Gbernommen werden. Fur die Beschreibung der lokalen
Viskositat des Gemisches wahrend der Zentrifugation wurden die Ansatze von
Brinkman [77] fur die Fullgradabhéngigkeit und von Wang [75] fur die Aushartungs-
abhangigkeit in Gleichung (7.8) kombiniert. Der Aufbau des Modells ist in Bild 7.12
skizziert. Die lokale Viskositat wahrend der Zentrifugation wurde fir die Simulation in
Abhangigkeit von dem lokalen Fullgrad und der Dauer der Gelierung nach Gleichung
(7.8) beschreiben.

, 1 .
h(f,t) =h, s glo (7.8)
1-
fo
isotrope Probe -> Simulation der Zentrifugation -> gradierte Probe 5
ewegungs-
Schicht richtung
2 Fullstoff- %
Dx Ubertrag
P aus der
P Schicht i Wiederhol
nach i+1 iederholung )
P fir das  der Berechnung I:an%e
2 iti bis X =n*Dx
Zeitinterval
P Dt SDt=t
P fur n-1 ' -> '
P Schichten Simulation
P abgeschlossen
v

Bild 7.12: Ablauf der Simulation der Partikelbewegung
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Die Probe, deren Fullstoffverteilung simuliert werden sollte, wurde in einen linearen
Stapel von n diinnen Schichten mit der Schichtdicke Dx aufgeteilt. Die Summen der
Schichten ergab die Gesamtlange X der Probe. Die anderen Raumrichtungen wur-
den nicht betrachtet, da sich die Partikel wahrend der Zentrifugation nur in eine Rich-
tung bewegten. Die Bewegungsrichtung wurde so definiert, dass sich die Partikel
beginnend von Schicht eins in Richtung zu Schicht n bewegten. Ein Partikelfluss war
immer nur zwischen zwei benachbarten Schichten von einer Schicht i in eine Schicht
I+1 mdglich. Zu Beginn der Simulation mussten die Dicke und Anzahl der Schichten

definiert werden.

Es wurden die folgenden Randbedingungen fiir die Simulation bestimmt:

Zum Start der Simulation besalf3en alle Schichten den gleichen Fullgrad.

Aus einer Schicht konnten nicht mehr Partikel in die nachste Schicht weiter-
gegeben werden, als sich aktuell in dieser Schicht befanden.

In einer Schicht konnten sich nicht mehr Partikel bewegen, als der maximale
Fullgrad des jeweiligen Fullstoffes, unter Beriicksichtigung des Kovolumens,
es erlaubte.

Alle Schichten Dx sind gleich dick und ergeben in Summe die Gesamtdicke
der Probe.

Alle Zeitintervalle Dt sind gleich lang und ergeben in Summe die Gesamtdauer
der Zentrifugation

Die gesamte Flillstoffmenge ist wahrend der Simulation konstant.

Fir den Verlauf der Simulation der Partikelbewegung wurde beginnend bei der
Schicht 1 der Anteil der Fullstoffe berechnet, der sich wahrend eines kurzen Zeitin-
tervalls Dt in die folgende Schicht 2 bewegte. Die folgenden Gleichungen galten fir
alle Partikelbewegungen von einer Schicht i in die nachste Schicht i+1, so dass hier
der allgemeine Fall beschrieben wurde. Dazu wurde nach Gleichung (2.7) unter Be-
ricksichtigung von (7.8) die Weglange Dl; nach (7.9) berechnet, um die sich ein Par-
tikel unter den lokalen Bedingungen, d. h. seines Schicht - Fullgrades und des Gelie-

rungsgrads des Harzes - wahrend des Zeitintervalls Dt bewegen wird.



7 Diskussion und Ergebnisse 104

Dl =v;” Dt (7.9)
Danach wurde der Anteil der Partikel, die sich in die nachste Schicht bewegten, defi-
niert als der Quotient aus der soeben berechneten Weglange Dl; und der Schichtdi-
cke Dx, multipliziert mit dem lokalen Fullgrad f; der Schicht (7.10). Bevor der Materi-
alibertrag vorgenommen wurde, musste die Einhaltung der oben definierten Rand-

bedingungen Uberprift werden und Df ; gegebenenfalls angepasst werden.

- D (7.10)

Daraufhin wurde der Materialubertrag der Schicht i abgezogen und der Schicht i+1
zugerechnet. Dieser Vorgang wurde n-1 mal wiederholt, von der Schicht 1 in die
Schicht 2, Gber alle Schichten i in i+1, bis hin zu n-1 nach n. Um die jeweiligen Weg-
langen DI; korrekt zu berechnen, wurden die Fillgrade nach den jeweiligen Material-
Ubergangen in einem zweiten Schichtenstapel gespeichert. Sonst hatte der bereits
erfolgte Ubergang aus einer Schicht i nach i+1 den Ubergang von der Schicht i+1
nach i+2 beeinflusst, da der Fullgrad der Schicht i+1 bereits um Df; erhdéht worden
ware. Dies durfte jedoch nicht passieren, da alle Ubergange im gleichen Zeitintervall
Dt stattfanden und sich deswegen nicht beeinflussen durften.

Nach der Berechnung aller Materialibergange von einer Schicht in die nachste wah-
rend des ersten Zeitintervalls Dt, wurden die Inhalte des zweiten Stapels in den ers-
ten Stapel zuriick Gbertragen. Damit war die Berechnung der Bewegung fir das erste
Zeitintervall Dt beendet.

Nach der Berechnung der Partikelbewegung im ersten Zeitintervall Dt wurde der Pro-
zess wie oben beschrieben flr das néchste Zeitintervall durchgefiihrt. Nach der Wie-
derholung dieser Berechnungen fir alle Zeitintervalle war die Simulation beendet und
das Ergebnis wurde ausgegeben.

Neben den bereits beschriebenen GréRen wurden auch noch die Partikeldichte, eine
reduzierte Partikeldurchmesserverteilung, die Dichte der Matrix, der Abstand der
Schicht i von der Drehachse und die Drehzahl in der Simulation bericksichtigt (vgl.
Gleichung (2.7)).
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7.4.2 Simulation der Bewegung von Glaskugeln in Harz A

Abhangig von der Drehzahl stellten sich durch die Zentrifugation von Glaskugeln in
Harz A unterschiedliche Fullstoffverteilungen in den Proben ein. Bei einer Drehzahl
von 500 Upm ergab sich eine kontinuierliche Abnahme des Fiillstoffgehalts tber die
Lange der Probe, wobei der duRRerste Bereich hoch gefillt war. Bei einer Drehzahl
von 1000 Upm sammelten sich alle Fillstoffe in einer sehr dicht gepackten Schicht
am Boden der Probe, wahrend der obere Teil aus reinem Harz bestand (siehe Bild
6.7). Die Ergebnisse fur die Simulation der Partikelbewegung zusammen mit den ex-
perimentell bestimmten Werten sind fir eine Drehzahl von 500 Upm in Bild 7.13 dar-
gestellt. Die Simulation wurde mit 20 Schichten einer Dicke von 1 mm und 20 Zeitin-

tervallen mit einer Dauer von 30 Sekunden durchgefihrt.
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Bild 7.13: Vergleich von experimenteller und berechneter Fullstoffverteilung

einer bei 500 Upm zentrifugierten Probe mit Glaskugeln als Fullstoff in Harz A

Es fand sich eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen dem Ergebnis der Simulation
und den experimentell bestimmten Werten Uber die gesamte Lange der Probe. Die
Abweichungen zwischen Simulation und Experiment waren in allen Féllen kleiner als
zwei Volumenprozent. Durch das Sagen der Probe zur Bestimmung der Fullstoffver-

teilung gingen zwischen den 2 mm dicken Scheiben jeweils 2 mm dicke Bereiche
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verloren (siehe Bild 4.4 (V)). Deswegen konnten den simulierten Werten nur fir jede
zweite 2 mm Schicht experimentelle Werte zum Vergleich gegenibergestellt werden.
In Bild 7.14 sind die Ergebnisse der Zentrifugation mit 1000 Upm dargestellt. Auch
hier fand die Simulation mit 20 Schichten einer Dicke von 1 mm und 20 Zeitinterval-
len einer Dauer von 30 Sekunden statt. Es stellte sich eine Phasentrennung in einen
unteren, maximal geftllten Bereich und einen oberen Reinharzbereich ein. Simulati-
on und Experiment stimmten hier sehr gut tberein. Der berechnete Wert von 40 Vo-
lumenprozent Fillstoffen bei 3 Millimetern wird durch mikroskopische Untersuchun-
gen bestatigt. Er konnte jedoch aufgrund der oben angesprochenen Probenprapara-
tion fur die Dichtebestimmung nicht gemessen werden. Die einzige echte Abwei-
chung wurde bei der Schicht mit X =5 mm gefunden. Hier waren mikroskopisch kei-

ne Partikel mehr nachweisbar. Die Abweichung betrug aber auch hier nur etwa 5 Vo-

lumenprozent.
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Bild 7.14: Vergleich von experimenteller und berechneter Fillstoffverteilung
einer bei 1000 Upm zentrifugierten Probe mit Glaskugeln als Fullstoff in Harz A

Zusammenfassend war Ubereinstimmung zwischen der Simulation und den experi-
mentell bestimmten Fullstoffverteilungen fur die Zentrifugation von Glaskugeln in
Harz A sehr gut. Die Anwendbarkeit der Simulation fur spharische Fullstoffe scheint

also gegeben zu sein.
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7.4.3 Simulation der Bewegung von Kohlenstofffasern in Harz A

Bei der Zentrifugation von Kohlenstofffasern in Harz A mit Drehzahlen von 1000 Upm
bis 4000 Upm wurde eine breite Variation an unterschiedlichen Fullstoffverteilungen
gefunden (siehe Kapitel 6.1.1). Bei der hier betrachteten Zentrifugationsverzogerung
von 60 Minuten ergaben sich Varianten von einer fast konstanten Fullstoffverteilung
bei 1000 Upm bis hin zu einer Trennung der Probe in einen maximal gefillten Be-
reich und eine Reinharzzone bei 4000 Upm.

Die Ergebnisse fur die Simulation der Partikelbewegung zusammen mit den experi-
mentell bestimmten Werten sind fur eine Drehzahl von 1000 Upm in Bild 7.15 darge-
stellt. Die Simulation wurde mit 20 Schichten einer Dicke von 2 mm und 20 Zeitinter-
vallen einer Dauer von 30 Sekunden durchgefihrt. Bei der Simulation wurde nicht mit
dem Durchmesser der Fasern gerechnet, sondern es wurde zuséatzlich ein Formfak-
tor zur Beschreibung des Einflusses der Fasergeometrie eingefihrt. Der Faser-
durchmesser wurde damit multipliziert. Im Rahmen einer Parameterstudie zeigten
sich die besten Ubereinstimmungen fir einen Formfaktor von vier [131]. Dieser
Formfaktor wurde fir alle Simulationen der Bewegung von Kohlenstofffasern ver-

wendet.
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Bild 7.15: Vergleich von experimenteller und berechneter Fillstoffverteilung einer

bei 1000 Upm zentrifugierten Probe mit Kohlenstofffasern als Fullstoff in Harz A
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Die Ubereinstimmung zwischen der Simulation und der Modellierung war bei einer
Drehzahl von 1000 Upm sehr gut. Die grof3te Abweichung ergab sich in der innersten
Schicht mit etwa 2 Volumenprozent. Alle anderen Abweichungen waren kleiner als 1
Volumenprozent.

Die Ergebnisse fur die Simulation der Partikelbewegung sind zusammen mit den ex-
perimentellen Werten fir eine Drehzahl von 2000 Upm in Bild 7.16 dargestellt. Die

Parameter der Simulation wurden genauso wie bei der Drehzahl von 1000 Upm ge-

wahlt.
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Bild 7.16: Vergleich von experimenteller und berechneter Fullstoffverteilung einer

bei 2000 Upm zentrifugierten Probe mit Kohlenstofffasern als Fullstoff in Harz A

Die Ubereinstimmung zwischen der Simulation und den experimentellen Werten war
fur eine Drehzahl von 2000 Upm deutlich schlechter als bei 1000 Upm. Die untere
Zone bei X =1 - 5 mm, der mittlere Bereich von X = 13 - 17 mm und die obere Zone
bei X = 33 - 37 mm zeigten jedoch nur Abweichungen bis zu vier Volumenprozent.
Die anderen Bereiche zeigten deutliche Abweichungen zwischen den realen Proben
und der Simulation. Insgesamt bewegten sich die Partikel in den Proben deutlich
schneller, als dies durch die Simulation dargestellt wurde. Diese Abweichung lag je-
doch wahrscheinlich nicht an einem Fehler in der Simulation, sondern an der niedri-

gen Viskositat der realen Probe (Tabelle 6.1) im Vergleich zu den anderen Proben.
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Bild 7.17: Vergleich von experimenteller und berechneter Fillstoffverteilung einer
bei 3000 Upm zentrifugierten Probe mit Kohlenstofffasern als Fullstoff in Harz A

Die Fullstoffverteilungen von Simulation und Experiment sind fir eine Drehzahl von
3000 Upm in Bild 7.17 zusammen dargestellt. Die Parameter der Simulation wurden
genauso wie bei der Drehzahl von 1000 Upm gewahlt.
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Bild 7.18: Vergleich von experimenteller und berechneter Fillstoffverteilung einer

bei 4000 Upm zentrifugierten Probe mit Kohlenstofffasern als Fullstoff in Harz A
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Die Ergebnisse flr die Simulation der Partikelbewegung sind mit der realen Fillstoff-
verteilung fur eine Drehzahl von 4000 Upm in Bild 7.18 gezeigt. Es wurden die glei-
chen Parameter fur die Simulation wie bei einer Drehzahl von 1000 Upm gewabhit.

Bei einer Drehzahl von 3000 Upm zeigte sich eine ausgezeichnete Ubereinstimmung
der beiden Fllstoffverteilungen. Bis auf den Bereich bei X = 17 - 25 mm waren alle
Abweichungen kleiner als 1 Volumenprozent. Eine &hnlich gute Korrelation zwischen
Simulation und Experiment wurde fur die Zentrifugation bei 4000 Upm gefunden. Hier
gab es nur im Bereich X = 17 mm eine gré3ere Abweichung, sonst waren ebenfalls
fast alle Differenzen kleiner als 1 Volumenprozent.

Fir den Formfaktor fur die Simulation der Kohlenstofffasern wurde keine einfache
physikalische Erklarung gefunden. Fasern bewegen sich schneller als Kugeln mit
dem gleichen Durchmesser, so dass die Einfihrung eines Formfaktors nétig war
[131]. Da der Durchmesser quadratisch in die Gleichung fir die Geschwindigkeit der
Fulllstoffe wahrend der Zentrifugation einging (2.7), ergab sich durch den Faktor vier
eine sechzehnfach schnellere Bewegung. Dieser Wert von sechzehn lag in der Gro-
Renordnung des Aspektverhaltnisses der Kohlenstofffasern von etwa zehn, wodurch
sich ein moglicher Zusammenhang zeigt.

Das hier entwickelte Modell eignete sich also sehr gut fur die Beschreibung der Par-
tikelbewegung wahrend der Zentrifugation. Sowohl fur spharische Partikel, wie die
Glaskugeln, als auch fir Fullstoffe mit einem deutlichen Aspektverhéltnis, wie die
Kohlenstofffasern, ergab sich insgesamt eine sehr gute Korrelation zwischen der Si-
mulation und den Experimenten. Das einzige Beispiel mit einer grof3eren Abwei-
chung der beiden Fullstoffverteilungen bei der Zentrifugation der Kohlenstofffasern
bei 2000 Upm war auf eine Ungenauigkeit der Temperatursteuerung und damit der
Viskositat zurtickzufihren. Der Fehler war also mehr auf die Praparation der realen
Probe zurtckzufihren, als auf ein Problem der Simulation. Die generelle Anwend-

barkeit der Simulation wurde dadurch nicht in Frage gestellt.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass die Zentrifugation eine geeig-
nete Methode zur Herstellung Epoxidharz-basierender Gradientenwerkstoffe ist. Da-
bei wurde ein breites Spektrum an Fullstoffen untersucht. Es kamen kurze Kohlen-
stoff- und Glasfasern zum Einsatz, sowie polymere Aramid Partikel und keramische
Siliziumcarbid und Wollastonit Partikel. Bei einer entsprechenden Wahl der Zentrifu-
gationsparameter wie Drehzahl, Viskositdt des Harzes und Dauer der Zentrifugation
lieBen sich unterschiedlichste Fillstoffverteilungen kontrolliert einstellen. Diese um-
fassten Varianten von der homogenen Verteilung tUber eine kontinuierlich gradierte
Anderung des Fullstoffgehalts bis hin zu einer vollstandigen Separation der Probe in
einen Reinharzbereich und einen maximal gefiillten Bereich.

Es wurde ein Modell zur Beschreibung der Partikelbewegung wéhrend der Zentrifu-
gation entwickelt. Darauf basierend wurde zur Simulation ein Softwaretool program-
miert. Bei der Simulation der Partikelbewegung von Glaskugeln und kurzen Kohlen-
stofffasern wurde eine gute Ubereinstimmung zwischen den experimentell ermittelten
und den durch Simulation berechneten Fullstoffverteilungen gefunden.

Durch die Zentrifugation lieR3en sich in den aufReren Bereichen der Proben deutlich
hohere Fllgrade erzielen, als dies durch konventionelle Vakuummischtechnik mog-
lich gewesen ware. Bei Aramid und Kohlenstofffaser-gefillten Verbunden zeigten die
maximal gefullten Zonen der Gradientenwerkstoffe eine deutlich hdhere Verschleil3-
festigkeit als analoge maximal isotrop geflllten Proben. Diese Optimierung durch
Gradierung liel3 sich auch fur Verbunde mit der trockenschmierenden Fullstoffkombi-
nation aus Aramid und Graphit zeigen.

Fur die Untersuchung der Schlagzahigkeit wurde ein neues Werkzeug zur Herstel-
lung maximal gefullter Proben durch Zentrifugation entwickelt. Es zeigte sich bei al-
len Flllstoffen ein starker Abfall der Schlagzahigkeit durch die Zugabe von Fillstof-
fen. Die Erhdhung des Fullgrades bis zum maximalen Fillgrad brachte jedoch nur
noch eine geringe Reduzierung der Schlagzahigkeit mit sich.

Fur die Vickers-Harte wurde bei Aramid und Siliziumcarbid-gefullten Werkstoffen die
Anwendbarkeit einer linearen Mischungsregel zwischen der Harte und dem Fullstoff-

gehalt fur die jeweiligen Fullbereiche gezeigt. Basierend darauf wurde fur Aramid-
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gefillte Verbunde eine Methode zur qualitativen Bestimmung der Fillstoffverteilung
durch Vickers-Harte Messungen entwickelt.

Die Verbesserung der Verschlei3festigkeit durch die Gradierung konnte auf Gleitla-
ger-Innenringe mit einer, durch Zentrifugation hoch gefullten duf3eren Zone, Ubertra-
gen werden. Diese zeigten in Gleitverschleil3experimenten eine hohere Verschleil3-
festigkeit als vergleichbare isotrope Werkstoffe. Dies galt sowohl fir die keramischen
Flllstoffe Siliziumcarbid und Wollastonit, als auch fir Aramid und eine Aramid-
Graphit Fullstoffkombination.

Als weitere Demonstrator Bauteile wurden Laufrollen mit der gleichen Geometrie wie
kommerziell erhéltliche Rollen hergestellt. Diese Rollen wurden mit einem kontinuier-
lichen Aramid Gradienten in der polymeren Zone um den Stahlkern gefertigt.

Die funktionelle Optimierung der Werkstoffe durch einen Fillstoffgradienten soll
durch die Gegenuberstellung eines gradierten mit einem isotropen Bauteilquerschnitt
demonstriert werden. Die Werkstoffe sind schematisch in Bild 8.1 dargestellt. Beide
Werkstoffe verfigen tUber den gleichen Gesamtfillgrad. Das gradierte Bauteil hatte
eine maximal gefiillte auRere Zone, gefolgt von einem kontinuierlichen Ubergang zu

einer Reinharzzone im Inneren.

gradiertes Bautell isotropes Bauteil

0. | L
e |

| > :

Wanddicke Wanddicke

Verschlei3rate o
FUIIstoffgehaItD ‘ Schlagzahigkeit

Block auf Ring

Bild 8.1: Vergleich eines gradierten mit einem isotropen Werkstoff
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Dadurch liel3 sich eine Verbesserung der Verschleil3festigkeit auf der aul3eren, ver-
schlei3belasteten Zone der Materialien erzielen. Ebenso war gleichzeitig eine hohe
Zahigkeit fur die Anbindung an einen Kern im Inneren des Bauteils gegeben. Die Re-
duzierung der Schlagzahigkeit in der maximal geflillten Verschleil3zone war gegen-
Uber einem hoch geflllten isotropen Bauteil nur gering. Das isotrope Bauteil zeigte
hingegen Uber der gesamten Dicke die gleichen, mittelm&Rigen Verschleil3festigkei-
ten und Zahigkeiten. Basierend auf den Ergebnissen ist davon auszugehen, dass mit
gradierten Bauteilen im Vergleich zu isotropen Bauteilen in vielen Anwendungsberei-
chen hohere Lebensdauern erzielt werden kdnnen.

Die Firmen Stowe Woodward AG und Joh. Clouth GmbH & Co. KG zeigten grol3es
Interesse an diesen Ergebnissen. Inzwischen wurde gemeinsam mit der Abteilung
Werkstoffwissenschaft der IVW GmbH erfolgreich ein Projekt beim BMBF im Rah-
men der Ausschreibung "Gradientenwerkstoffe" beantragt. Dieses Projekt mit dem
Titel "Gradierte tribologische Systeme" wurde fur zunachst drei Jahre bewilligt. Der
Schwerpunkt der Untersuchungen liegt hier auf Kalanderwalzenbeziigen und Scha-
berklingen fir die Papier- und Druckindustrie. Es sollen aber auch andere Bauteile
wie Zahnréader und Laufrollen betrachtet werden.

Die Simulation der tribologischen und mechanischen Eigenschaften von Gradienten-
werkstoffen nach der Finite-Elemente-Methode wird inzwischen von der Arbeitsgrup-
pe von Prof. Varadi in Ungarn zusammen mit der Abteilung Werkstoffwissenschaft
der IVW GmbH im Rahmen des internationalen BMBF Projektes "VerschleilRmecha-
nismen bei tribologisch eingesetzten Gradientenwerkstoffen” in den nachsten 2 Jah-
ren untersucht.

Es konnte im Rahmen dieser Arbeit also das grof3e Potenzial der Gradientenwerk-
stoffe fur tribologische Anwendungen gezeigt werden. Auf den Grundlagen, die hier
geschaffen wurden, wird jetzt auf internationaler Ebene weitergearbeitet, um eine

kommerzielle Nutzung des Konzepts so bald wie mdglich zu verwirklichen.
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