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Kurzfassung. Proben mit einer Mittelkerbe aus Polyamid 66 mit 35% Gewichtsan-
teil an Kurzglasfaser (PA-GF35) wurden im SpritzgieBverfahren hergestellt und in
einem ungeschadigten und durch Schwingbeanspruch geschéadigten Zustand mittels
Rontgenverfahren charakterisiert. Sowohl die Faserorientierungsverteilung als auch
die Riss-/Mikrorissbildung wurden mit der Rontgenrefraktionstopographie in einem
SAXS-Aufbau und dem Diffraction-Enhanced-Imaging am Synchrotron (BESSY 1)
analysiert. Beide Verfahren spiegeln in guter Ubereinstimmung die Charakteristiken
dieser Werkstoffklasse in Bezug auf die Fertigungsqualitat und die Schadigungsme-
chanismen wider.

Einfihrung

Die guten mechanischen Eigenschaften von kurzfaserverstarkten Kunststoffen mit thermo-
plastischer Matrix, gepaart mit der Verfligbarkeit wirtschaftlicher Verarbeitungsprozesse
fuhren zu einem vermehrten Einsatz im Automobilbau. Diese Werkstoffklasse wird auch
fur Strukturbauteile verwendet, deren Versagen die Gebrauchsféhigkeit des Fahrzeugs ganz
oder teilweise beeintrachtigen und ggf. auch die Betriebssicherheit gefahrden kann. Insbe-
sondere die Rissentwicklung an Kerben ist dabei fir den Konstrukteur von besonderem
Interesse.

In friiheren Untersuchungen konnte mittels der Rontgenrefraktionstopographie [1]
an kurzglasfaserverstarkten Thermoplast-Werkstoffen [2] im Labor und 10 Jahre spéter
unter Zuhilfenahme hochauflésender Rontgen-Computertomographie an kurzglasfaserver-
starktem Polyamid (PA-GF30) [3, 4] an der BAMIline am BESSY Il gezeigt werden, dass
Proben, die mit einer Gber dem Querschnitt gleichméRig verteilten Nennspannung beauf-
schlagt werden, eine spezifische Schadigungsentwicklung aufweisen. Dabei bilden sich im
VVolumen zuerst verteilte Mikrorisse an den Faserfilament-Enden und an den Fasermantel-
flachen, je nach Orientierung und Spannungszustand ([4] - uni-axiale, [5] — bi-axiale Bean-
spruchung). Diese Mikrorisse wachsen mit zunehmender Schwingspielzahl zu Agglomera-
tionen von Mikrorissen zusammen, die schlielflich in der Dimension weniger Millimeter
einen technischen Anriss bilden [4, 6, 7].
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Jungst wurde nun untersucht, ob dieses Degradationsverhalten an Kerben qualitativ
in gleicher Weise auftritt. Hierzu wurden seitens des Projektpartners BOSCH Proben aus
PAG66 mit 35 Gew.% Kurzglasfaserverstarkung im SpritzgieRverfahren gefertigt, in die eine
ca. 10x0,4 mm? (Kerbradius 0,2 mm) groRe Mittelkerbe durch Umspritzen eines Einsatzes
gefertigt wurde. Aus Versuchen und rechnerischen Betrachtungen war bekannt [8], dass
ausgehend von der Mittelkerbe jeweils zu den Seiten der Proben Ermudungsrisse auftreten
werden. Mittels der Rontgenrefraktionstopographie [1] bei der in einem herkdmmlichen
SAXS-Aufbau auf einem festen Streuwinkel von ca. 0,3° gemessen wird, wurden die Fa-
serorientierungsverteilung in der Umgebung der Kerbe und die Mikrorissbildung bestimmt.
In der Kratky-Kollimation hat der Rontgenstrahl einen Querschnitt von 50pum x 1000pm.
Wegen dieser geringen Ortsauflésung wurde an der BAMline mit Diffraction-Enhanced-
Imaging [9, 10, 11] die Probe flachig um die Kerbe mit einer Ortsauflésung von ca. 5,5um
und 3,5um untersucht, um die im Labor mit der SAXS-Anlage bestimmte Mikrorissbildung
zu verifizieren. Nachfolgend werden die Ergebnisse aus beiden Verfahren einander gegen-
ubergestellt und in Bezug auf das spezifische Degradationsverhalten der kurzfaserverstark-
ten Thermoplaste diskutiert.

Experimente

SAXS — Faserorientierungsverteilung und Schadigungsentwicklung
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Abb. 1: Experimenteller Aufbau der Réntgenrefraktionstopographie

Das Verfahren der Rontgenrefraktionstopographie [1] nutzt die Brechungseigen-
schaften von Rontgenstrahlung an Grenzflachen zwischen Medien unterschiedlicher Dichte
(,,Innere Oberflichen®) und verhilt sich ganz dhnlich der Lichtbrechung an Glaslinsen.
Somit steht die Intensitat des gebrochenen Rdéntgenstrahls in funktionaler Abhangigkeit zu
den inneren Oberflachen im betrachteten Werkstoffvolumen [12]. Durch geeignete Refe-
renzversuche lassen sich somit Faser-Matrix-Grenzfldchen, Faser-Matrix-Abldsungen und
Matrixrisse in Verbundwerkstoffen zerstérungsfrei bestimmen. Dabei ermdoglicht die kurze
Wellenldnge der Rontgenstrahlung (Mo-Ka= 0,07nm, 17,4keV), dass Fehlstellen ab einer
GroRe von 70nm (also 1000 Wellenladngen) sicher refraktive Streuung bewirken. Der Re-
fraktionswert C wird nach der GI. (1)
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berechnet. Die Refraktionsintensitat Iz und ihr Nullwert Izg (ohne Probe) werden auf ei-
nem festem Winkel direkt mittels eines Detektors gemessen. Hingegen wird die durch Ab-
sorption geschwéchte Intensitét 1o und ihr Nullwert 150 (ohne Probe) indirekt tber eine
Streufolie bestimmt (s. Abb. 1).



Die Absorption ist nach dem Lambert-Beerschen Gesetz gegeben durch:
| =1g-e7#d Gl.2

Hierin ist d die Probendicke und p der Absorptionskoeffizient. ZweckmaRig ist es, aus GlI.
1 und GI. 2 das Verhaltnis C/u zu bilden, da somit eine von der Probendicke unabhangige,
aber den inneren Oberflachen proportionale Messgrofie entsteht. Diese wird nachfolgend
als spezifischer Refraktionswert bezeichnet.

Werkstoff: PAB-GF30-n
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Abb. 2: Graphische Darstellung der Winkelabhéngigkeit des berechneten Refraktionssignals F(0), des Einzel-
filaments f(0), der Faserorientierungsverteilung g(6) und des gemessenen mittleren Refraktionswertes C,,(6)

Bei Faserkunststoffverbunden (FKV) stellt jede Einzelfaser eine Zylinderlinse dar, an der
die Rontgenstrahlung in der zur Faserlangsachse parallelen Ebene gebrochen wird [12].
Liegt das Faserfilament parallel zur Kollimationsebene wird das Refraktionssignal maxi-
mal. Wird es in der Ebene, zu der die Strahlrichtung die Flachennormale ist, um den Win-
kel ® verdreht, wird die Intensitdt minimal, wenn das Faserfilament senkrecht zur Kollima-
tionsebene steht. Experimentelle kann der Nachweis im SAXS-Aufbau nur an Faserbiindeln
und fir Kurzglasfasern tber Probenmittelwerte C,, gefuhrt werden. Wegen der Refraktion
an Poren und freien Faserenden sowie der Streuung an Kiristalliten der Polyamid-Matrix
bleibt ein Offsetwert bestehen. Die auf den Maximalwert normierte mittlere Refraktions-
Intensitat Cy, als Funktion des Drehwinkels @ ist gegeben als [4, 5]:

Cu(0)
C,(0)

= A+(1-A)-cos?(0)= f(0) Gl.3

Der Parameter A bericksichtigt u.a. die Zahl der Faserenden pro Volumen und ist somit fir
eine bestimmte Faserlangenverteilung repréasentativ. Bei den weiteren Berechnungen fur
das hier verwendete PA66-GF35 wurden die in [4] an einem &hnlichen Werkstoff ermittel-
ten Werte fur A tbernommen. In Abb. 2 ist graphisch das rechnerische VVorgehen darge-
stellt, wie die Winkelabhangigkeit des Refraktionseffekts der Einzelfaser, des Offsetwertes
und der Proben-Messwerte mit der Faserorientierungsverteilung verknipft sind. Die Herlei-
tung findet sich in [3, 4, 5]. Hierbei wird davon ausgegangen, dass sich die Fasern im
Spritzgussprozess im Wesentlichen parallel zur x-y-Ebene des Probekdrpers orientieren
und nur wenigen Filamente (<5%) in Dicken-Richtung kippen (mit Rontgen-CT-
Messungen Norm-Zugproben verifiziert in [5]). An der Probe mit Mittelkerbe sind die



Filamente unmittelbar am Kerbgrund in Dicken-Richtung orientiert [8]. Bezogen auf die
Gesamtanzahl der Filamente im betrachteten Probenausschnitt (s. Abb. 3 u. 4) liegen diese
zu >90% in der x-y-Ebene. Unter Annahme eines ebenen Problems kann die Faserorientie-
rungsverteilung in guter Naherung als elliptisch angenommen werden [3, 4]. Die Langen
der Halbachsen der Ellipse sind &quivalent zu den Matrixelementen a;; und a,, des Faser-
orientierungstensors nach Gl. 4 [13]:

a {COS;(H) sing(e)} Gl. 4

Somit konnen fur eine elliptische Faserorientierungsverteilung bei bekanntem Offsetwert
die Matrixelemente in Gl. 4 direkt aus zwei orthogonalen Messungen (0° - Probenléngsach-
se parallel zur Kollimationsebene; 90° - Probenlédngsachse senkrecht zur Kollimationsebe-
ne) ermittelt werden, da die dazwischen liegenden Werte nach Gl. 3 bekannt sind.
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Abb. 3: Faserorientierungsverteilung aj;- Abb. 4: Faserorientierungsverteilung a;;-Koeffizient in
Koeffizient, Anguss in negativer y-Richtung 3D-Auftragung, Anguss in negativer y-Richtung

Die Proben hatten eine Breite von 40mm und eine L&nge von 250mm. Davon wurde der
Bereich um die Mittelkerbe im Rontgenrefraktionsscanner in verschiedenen Schadigungs-
zustanden untersucht. Die gescannte Probenflache betrug 40mm x 11mm in der senkrech-
ten Probenausrichtung mit einer Schrittweite von 1mm in x-Richtung und 50um in y-
Richtung. In waagerechter Probenausrichtung betrug der Scanbereich 11mm x 40mm mit
einer Schrittweite von 1mm in x-Richtung und 50um in y-Richtung. Durch das Aspektver-
héltnis von 1:20 des Rontgenstrahls ergibt sich so ein flachendeckender Scan der Probe in
beiden Orientierungen. AnschlieRend wurde ein virtuelles Raster von 2mm x 2mm (ber die
Messwerte gelegt und je 40 Werte a 50um Schrittweite und 2 Werte a 1mm Schrittweite zu
einem Mittelwert zusammengefasst. Dadurch lassen sich die Werte beider Messungen orts-
treu einander zuordnen, um die Matrixelemente in Gl. 4 zu bestimmen. Um verfalschende
Messartefakte an der Probenkante zu vermeiden, bleiben die am &ufReren Rand befindlichen
Messwerte unberiicksichtigt, sodass auf der Probe 18 x 6 Mittelwerte fir die weiteren Ana-
lysen berucksichtigt werden. Gleichermafen bleiben die Messwerte an und um die Mittel-
kerbe unbericksichtigt. Das Ergebnis ist als Farbverlauf in Abb. 3 und als 3D-Darstellung
in Abb. 4 gezeigt. Der Anguss erfolgte in negativer y-Richtung. Es ist gut zu erkennen, dass
die Faserfilamente im Randbereich der Probe mit a;;-Werten von ca. 0,7 in Probenléngs-
richtung orientiert sind. Hingegen liegen viele Filamente hinter der Kerbe eher quer (ai1-
Werte ca. 0,3).

In Abb. 5 und 6 ist der spezifische Refraktionswert C/pu der ungeschadigten und der
geschadigten Probe fir die Orientierung senkrecht (90°) aufgetragen. Wie nach GI. 3 zu
erwarten ist, zeigt sich hinter der Kerbe an den quer liegenden Faserfilamenten ein hoherer
spezifischer Refraktionswert, was zu helleren Bildpunkten in der Schwarz-WeiR-
Darstellung in Abb. 5 fuhrt. In gleicher Weise ist im Zentrum vor der Kerbe die Faserorien-
tierung in Spritzgussrichtung orientiert, was zu dunklen Bildpunkten fiihrt.

4



Abb. 5: C,/u Scan senkrecht 38x220 Messpunkte Abb. 6: C.,/u Scan senkrecht 38x220 Messpunkte
auf der Probe, ungeschadigt auf der Probe, geschadigt

Die Probe wurde in einer Axialpriifmaschine vom Typ Instron 8800 mit einer Nennspan-
nungsamplitude von 13MPa (18MPa bezogen auf den Querschnitt ohne Kerbe) bei R=0
uber 1,2 Mio. Lastwechsel bei Raumtemperatur und im trockenen Zustand schwingend
beansprucht. An beiden Seiten der Kerbe entstanden Anrisse von ca. 8mm (links) und 9mm
(rechts) Lénge. Beide Risse zeichnen sich im Rontgenrefraktions-Topogramm (Abb. 6)
deutlich ab. Wie unten noch ausflhrlich dargestellt wird, kann schon in Abb. 6 erkannt
werden, dass der geschadigte Probenbereich deutlich breiter als der physikalische Riss ist.

DEI — Messprinzip am Beispiel von Querrissen in 0°/90°-CFK-Laminaten
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Abb. 7: Messprinzip Diffraction Enhanced Imaging Abb. 8: Abbildung von Querrissen in CFK mittels

(DEI) — gebrochene Rontgenstrahlung wird tber des Refraktionseffekts — von rechts nach links:
einen Analysekristall diskriminiert (Intensitat vs. 0°/90°-CFK-Probe, DEI am Rand und im Maximum
Winkel — ,,Rocking-Curve*) der Rocking-Curve, SAXS-Technik

Beim Diffraction Enhanced Imaging (DEI) wird der Refraktionseffekt der Rontgenstrahlen,
der an den inneren Grenzflachen in Composite-Werkstoffen auftritt, Gber einen Einkristall-
Analysator diskriminiert. Die Messungen wurden am BESSY |l durchgefuhrt. Mittels eines
Doppelkristallmonochromators wird die Synchrotronstrahlung auf ,,weiche* Rontgenstrah-
lung (15-30keV) eingestellt, um einen hohen Refraktionskontrast zu erzielen. Die Probe
wird von einem Parallelstrahlblindel mit einem Querschnitt von ca. 20mm x 20mm durch-
strahlt und Uber den Analysekristall (hier Si (111)) auf den Detektor abgebildet. Der
Glanzwinkel des Kristalls muss auf 1/1000 Grad genau eingestellt werden, damit die
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Bragg-Bedingung erfiillt wird. Uber die trigonometrische Beziehung aus Bragg-Winkel und
der Lange des Analysekristalls folgte eine Reduktion des reflektierten Strahlenbindels auf
eine Hohe von ca. 7mm.

In Abb. 7 ist das Verfahren mit einer 0°/90°-CFK-Probe illustriert, die in der 90°-
Schicht Querrisse aufweist. Ist der Winkel des Analysekristalls auf die maximale Intensitat
eingestellt, so erfillt nur die ungebrochene Rontgenstrahlung die Bragg-Bedingung und die
durch Refraktionseffekt an den Querrissen gebrochene Strahlung wird diskriminiert. Die
Risse zeigen sich als schwarze Streifen. Wird der Kristall auf den Rand der Rocking-Curve
justiert, so erfullt nur die an den Rissen gebrochene Strahlung die Bragg-Bedingung und
die Risse erscheinen hell. In Abb. 8 ist ebenfalls eine 0°/90°-CFK-Probe dargestellt, die
eine Quer-Rissdichte von ca. 1/mm aufweist. Hier sind Probenfoto, das DEI-Verfahren und
die SAXS-Technik einander gegeniibergestellt. Auf dem Foto ist die textile Bindungsform
gut zu erkennen, aber es sind keine Risse sichtbar. Mit dem formatfullenden DEI betragt
die Pixelgrofie 28,8um x 28,8um (es wurden Uber der Hohe 4 Bilder zusammengesetzt).
Die Querrisse sind im Hell-Dunkel und Dunkel-Hell-Kontrast gleichermaRen gut zu erken-
nen. Das im SAXS-Aufbau aufgenommene Roéntgenrefraktionstopogramm enthalt nur 40 x
67 Messwerte die mit einer Schrittweite von 0,3mm jeweils in x-und y-Richtung aufge-
nommen wurden, um eine Probenflache von 12mm x 20mm zu erfassen. Dennoch gelingt
es auch hier, die gleiche Rissdichte zu bestimmen. Die Querrisse werden jedoch nicht als
geschlossenen Linien abgebildet, da die Zwischenfaserbriiche den Faserblindeln folgen, die
in einem technischen Textil nicht ideal gerade verlaufen.

DEI — Messergebnisse an der PA-GF35-Mittelrissprobe
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Abb. 9: Durchstrahlungsaufnahmen der Mittelrissprobe am Synchrotron, Probenlédngsachse senkrecht ori-
entiert. A) Rontgenabsorption I, ohne Analysekristall, B) p*d (proportional -In(l)) ohne Analysekristall

Die mit einem Schwingriss beidseitig der Mittelkerbe geschadigte PA-GF35-Probe (s.0.)
wurde an der BAMIline am BESSY Il mit monochromatischer Synchrotron-Strahlung mit
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einer Energie von 17,5 keV charakterisiert. Die nachfolgenden Bilder wurden je aus 16x5
Teilbildern zusammengesetzt, in dem jeder Bildpunkt 5,5um x 5,5um grof3 ist. Zunachst
wurde ohne den Analysekristall eine Absorptionsaufnahme (1) gemacht (Abb. 9-A). Hie-
raus wurde ein p*d-Bild (s. Abb. 9-B) berechnet (proportional -In(l»), s. Gl. 2). Folglich
werden hohe Durchstrahlungsintensitaten dunkel abgebildet und es ergibt sich ein besserer
Kontrast. Neben den Rissen beidseitig der Mittelkerbe fallen zwei schwarze Linien auf der
Angussseite auf. Hierbei handelt es sich nicht um Risse, sondern um Bindenahte, die Folge
der Umstrémung der Mittelkerbe sind und eine reduzierte Dichte aufweisen, also weniger
Glasfaserfilamente enthalten. Zudem ist die reduzierte Dicke des kreisrunden Formeinsat-
zes zu erkennen. Auch zeichnet sich die Faserorientierung in beiden Aufnahmen ab.

Abb. 10: Durchstrahlungsaufnahmen der Mittelrissprobe am Synchrotron, Probenlangsachse senkrecht orien-
tiert. A) Rontgenrefraktion Iz aufgenommen mit Analysekristall am Rande der Rocking-Curve. B) (inverse)
Roéntgenrefraktion Iz aufgenommen mit Analysekristall bei maximaler Intensitét.

In Abb. 10-A ist das tber den Analysekristall auf der Flanke der Rocking-Curve aufge-
nommene Refraktionsbild gezeigt (innere Oberflachen werden hell abgebildet) und in Abb.
10-B ist das im Intensitdtsmaximum aufgenommenen (inverse) Refraktionsbild dargestellt
(innere Oberflachen erscheinen dunkel). Deutlich treten beidseitig der Mittelkerbe die ge-
schadigten Bereiche hervor. Diese sind langer, als aus dem Absorptionsbild zu vermuten
ist. GleichermaRen ist in guter Ubereinstimmung mit den Refraktionsmessungen im SAXS-
Aufbau die Faserorientierung zu erkennen. Unterhalb der Mittelkerbe fuhren die quer lie-
genden Kurzglasfasern zu einer erhohten Refraktionsintensitat, wahrend sich die mehr
senkrecht orientierten Fasern im Bereich des Angusses und seitlich der Kerbe dunkel ab-
zeichnen.

Im zweiten Schritt wurde die Probe mit ihrer Ldngsachse waagerecht im Manipula-
tor eingespannt. Die Absorptionsaufnahme (Abb. 11-A) zeigt, wie zu erwarten war, im
Vergleich zur senkrechten Ausrichtung der Probe die gleichen Informationen. In Abb. 11-B
ist die Refraktionsaufnahme auf der Flanke und in Abb. 11-C im Zentrum der Rocking-
Curve gezeigt. Werden die inneren Oberflachen hell abgebildet, ist der um die Risse ge-
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schadigte Bereich wieder gut zu erkennen. Hingegen zeichnet sich im dunklen Kontrast der
geschadigte Bereich nur schwach ab. Die infolge des Umspritzens der Mittelkerbe (Anguss
von rechts) erzeugte Faserorientierungsverteilung zeichnet sich hingegen wieder deutlich in
beiden Refraktionsaufnahmen ab. Der Vergleich der Abb. 10-A und Abb. 11-B zeigt eine
komplementédre Hell-Dunkel-Verteilung. Bei waagerechter Proben-Langsausrichtung er-
scheinen die Faserfilamente, die parallel zur Probenlangsrichtung liegen (Spritzgussrich-
tung) hell. Die quer ausgerichteten Filamente hinter der Kerbe erscheinen wiederum dun-
kel, da sie senkrecht zur Kristall-Ebene orientiert sind.

A B C

Abb. 11: Durchstrahlungsaufnahmen der Mittelrissprobe am Synchrotron, Probenléangsachse horizontal ori-

entiert. A) Rontgenabsorption I, ohne Analysekristall, B) Rontgenrefraktion Iz aufgenommen mit Analyse-

kristall am Rand der Rocking-Curve C.) (inverse) Rontgenrefraktion aufgenommen mit Analysekristall bei
maximaler Intensitat

In einer weiteren Messung wurden die Rissbereiche rechts und links von der Mittelkerbe
mit einer Ortsauflésung von 3,5um je in x- und y-Richtung am Synchrotron vermessen. In
Abb. 12-A und 12-B ist in gleichem Malistab wieder die Absorption in p*d ohne den Ana-
lysekristall aufgenommen worden. Abb. 12-C und 12-D zeigt den spezifischen Refrakti-
onswert C/|, also die auf die lokale Masse normierte innere Oberflache. Deutlich ist zu
erkennen, dass der geschéadigte Bereich im C/u-Bild rechts und links der Kerbe groRer
(langer und breiter) ist, als es das Absorptionsbild wieder gibt.

Zudem wurden mit dem Mikroskop Bilder der Risse von der Probenoberflache auf-
genommen (s. Abb. 13). Hierzu wurde die Probenoberflache poliert. Es zeigt sich ein zick-
zackférmiger Rissverlauf, wie es fur ein Risswachstum senkrecht zur Faserorientierung aus
anderen Arbeiten bekannt ist [7, 8]. Hingegen zeigen weder die Absorptions- noch die Re-
fraktionsaufnahmen qualitativ einen zickzackférmigen Schédigungsverlauf. Vielmehr ist
die Dichte in einem breiteren Gebiet um den das Material trennenden Riss in Folge von
Mikroporositaten reduziert. Dies zeigt sich insbesondere am Rande der Kerbe (Abb. 13-C)
wo der Riss deutlich getffnet ist.



Abb. 12: Durchstrahlungsaufhahmen der Mittelrissprobe am Synchrotron, Probenlédngsachse senkrecht orien-
tiert. A) und B) Rontgenabsorption p*d ohne Analysekristall, C) und D) C/u — Réntgenrefraktion aufgenom-
men mit Analysekristall, Pixelgréfie 3,5um.
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Abb. 13: Mikroskop-Aufnahmen der Mittelrissprobe. A) und B) an der Probenoberflache sichtbarer Rissver-
lauf links und rechts der Mittelkerbe, C) VergrofRerung des rechten Risses unmittelbar an der Kerbe, D) Ver-
groferung der Rissspitze des rechten Risses



An der Rissspitze hingegen ist die Abnahme der Dichte gering, jedoch die Zunahme
an inneren Oberflachen deutlich im Refraktionsbild zu erkennen, das im Vergleich zum
Oberflachenriss einen nochmals groReren Bereich als geschadigt anzeigt. Die an der ge-
schliffenen Oberflache erkennbare Risslange der linken (ca. 8mm) und rechten (ca. 9mm)
Seite ist jeweils nahezu gleich dem Refraktionsbild. An der Rissspitze ist im Mikroskopbild
(Abb. 13-D) deutlich zu erkennen, dass der Oberflachenriss unterbrochen ist, was sich im
Refraktionsbild als diffuser Auslauf an inneren Oberflachen zeigt.

Diskussion der Ergebnisse

Mittels des Refraktionseffektes, also der Brechung von Réntgenstrahlung an inneren Ober-
flachen infolge des Dichteunterschieds verschiedener Materialien, lassen sich Faser-
Kunststoff-Verbunde (FKV) sehr effektiv untersuchen. Sehr aussagekraftig wurde diese
Technik auf endlosfaserverstarkte Kunststoffe auch in-situ mechanischer Beanspruchung
angewendet. Mit der Kenntnis der Faserorientierung lasst sich das intralaminare Ermu-
dungsverhalten und die Schadigungsmechanismen in der Faser-Matrix Grenzflache zersto-
rungsfrei an undurchsichtigen Werkstoffen (CFK, gefarbte FKV) bestimmen [11, 12, 14].
Qualitativ wurde das Verfahren auch schon seit geraumer Zeit [2] zur Charakterisierung
kurzfaserverstarkte Thermoplaste angewendet, aber erst die Erweiterung [3, 4] der Theorie
auf die Bestimmung der Faserorientierungsverteilung erlaubte es, quantitativ die durch
Schadigungsprozesse entstandenen inneren Oberflachen von den Grenzflachensignalen des
ungeschadigten Werkstoffs zu trennen.

Die Forschungshypothese, ob an einer scharfen Kerbe das Degradationsverhalten
kurzfaserverstarkter Thermoplaste sich grundsatzlich anders darstellt, als in einem homo-
genen Spannungsfeld einer ungekerbten Probe kann wie folgt beantwortet werden: Die
Kerbe bewirkt eine Spannungskonzentration (Kt,=9,8 [8]) am Kerbgrund, sodass der Scha-
digungsprozess auf ein vergleichsweise kleines Probenvolumen beidseitig der Mittelkerbe
beschrankt bleibt. Der geschadigte Probenbereich ist jedoch messbar groRer, als der an der
Probenoberflache sichtbare Riss. Das durch Refraktionseffekte abgebildete Band von Mik-
roschéden ist deutlich breiter als der Trennbruch und folgt auch nicht seinem Zickzack-
Verlauf. An der Rissspitze zeigt sich bei einem unterbrochenen Oberflachenriss, dass die
Mikroschadensbildung (Mikrorisshildung an den Faserend- und Fasermantelflachen) dem
Riss in einer Art plastischen Zone vorauseilt. Ob es sich hierbei nur um das Zusammen-
wachsen von vorhandenen fertigungsbedingten Rissen handelt, ist unwahrscheinlich. Durch
den Fertigungsprozess sind die Filament-Stirnflachen ohne Sizing und schlecht an die Mat-
rix angebunden. In anderen Untersuchungen [4, 5] wurde festgestellt, dass die Filamente
sich am Ende ablésen und ausgezogen werden, also sich um-Poren vor der Rissspitze bil-
den und zu einer Refraktionswerterhhung beitragen, wie es auch in dieser Untersuchung
beobachtet wurde. Uber die hier dargestellte Probe hinaus wurden weitere untersucht, bei
denen deutlich kiirzere Anrisse vorlagen. Auch hier endete die Mikroschadensbildung un-
mittelbar an der Rissspitze. Somit ist davon auszugehen, dass sich infolge der mechani-
schen Beanspruchung Mikrorisse bilden, die nach dem Spritzgussprozess noch nicht im
Material vorhanden sind.

Eine quantitative Bestimmung der durch Sch&digungsprozesse gebildeten absoluten
inneren Oberflache ist nicht erfolgt. Dennoch ist anzunehmen, dass diese ein Vielfaches der
Oberflache des Trennbruchs betragt, wie dies auch schon fiir ungekerbte Proben nachge-
wiesen wurde [4, 6]. Dies ist letztendlich auch ein Grund fir die deutlich héhere Energie-
freisetzungsrate, die fir den Rissfortschritt in einen kurzfaserverstarkten Kunststoff im
Vergleich zum unverstarkten Kunststoff aufgewendet werden muss und die die Schadensto-
leranz dieser Werkstoffklasse ausmacht.
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Zusammenfassung

Im Rahmen der hier dargestellten Untersuchungen an einer gekerbten PA-GF35-Probe zeigt
sich, dass das Refraktionssignal die Faserorientierungsverteilung und die Mikroschadigung
gleichermal3en gut abbildet. Es ist viel effektiver mit Refraktionseffekten die geschéadigten
Bereiche zu analysieren, deren Gesamtvolumen als Porositat weniger als 1% betragt, als im
Dichtekontrast tiber 99% des Probenvolumens méglichst hochprazise mittels Rontgencom-
putertomographie zu erfassen, um in der Differenzbildung das kleine interessierende De-
fektvolumen zu visualisieren.

Auch wenn der SAXS-Aufbau gegenlber der DEI-Technik Schwéchen in der
Ortsauflésung aufweist, werden in einem groben Raster Faserorientierungsverteilung und
Mikroschadensentwicklung richtig erfasst. Da Strahlzeit am Synchrotron ein knappes Gut
ist, ist die SAXS-Technik zur begleitenden Charakterisierung der Schadigungsentwicklung
in FKV unter Ermudungsbeanspruchung vergleichsweise effektiv.
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